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RESUMO

A liga Ti-6A-4V ¢ um biomaterial que tem se mostrado muito adequado na fabricagcdo de
implantes para reparar lesdes craniofaciais. Entre outros requisitos, ¢ importante que o
implante resista a solicitacdo mecanica para garantir uma resposta clinica satisfatéria de modo
a proporcionar conforto e seguranca ao paciente. O proposito especifico do presente trabalho
de pesquisa ¢ determinar a influéncia de diferentes ciclos térmicos na microestrutura da
amostra da Ti-6Al-4V produzida pelo processo de sinterizacdo direta de metal por laser
(DMLS) e no micromecanismo de fratura resultante de tensionamento uniaxial em tracao.
Para isso foram fabricados corpos-de-prova de tracdo, utilizando a técnica DMLS, e os
mesmos foram submetidos a diferentes ciclos térmicos de 650 °C/1h, 650 °C/3h, 800 °C/4h e
850 °C/2h. Posteriormente, os corpos-de-prova foram submetidos a ensaios de tracdo. A
caracterizagdo microestrutural foi realizada com auxilio de microscopia Optica (MO) e
eletronica de varredura (MEV). As superficies de fratura resultantes para as diferentes
condigdes de ciclos térmicos foram analisadas por microscopia eletronica de varredura. A
microestrutura final da amostra como produzida resultante do processo de manufatura aditiva
por DMLS revelou uma microestrutura martensita hexagonal o’. Para a amostra A6501H, a
microestrutura martensitica resultante do processo DMLS nao se decompods. Na amostra
A6503H a microestrutura martensitica comeg¢a a se decompor, pois sdao observados
precipitados da fase . Ja nas amostras A8004H e A8502H observa-se uma estrutura (o +f),
com cristais de fase a e fase P precipitada nos contornos. De acordo com a andlise
fractografica todas as condigdes estudadas apresentaram fratura ductil caracterizada pela

formacgao e coalescéncia de microcavidades com forma e tamanhos variados.

Palavras-chave: Manufatura aditiva. Ti-6Al-4V. Implantes personalizados. DMLS.



ABSTRACT

The Ti-6A-4V alloy is a biomaterial that has proved very suitable for the manufacture of
prostheses to repair craniofacial injuries. Among other requirements, it is important that the
prosthesis resist mechanical stress to ensure a satisfactory clinical response in order to provide
comfort and safety to patients. The specific purpose of this research is to determine the
influence of thermal cycles - as prototyped, 650 °C (1h); 650 °C (3h), 800 °C (2h) and 850 °C
(4h) - on the microstructure and fracture micromechanisms resulting from uniaxial tension in
traction. Therefore it was manufactured by DMLS technique bodies - of - proof traction which
were subsequently subjected to different thermal cycles. Then, the bodies -specimens were
subjected to tensile test. Microstructural characterization was carried out using optical and
scanning electron microscopy (SEM). The resulting fracture surfaces of the five conditions for
thermal cycling were analyzed by SEM. The final sample microstructure produced as a result
of the additive manufacturing process DMLS revealed a hexagonal martensitic microstructure
a '. For A6501H sample, the resulting martensitic microstructure DMLS process is not
decomposed. In A6503H martensitic microstructure sample begins to decompose, as are
observed precipitates of B phase. Already in the samples A8004H and A8502H observe a
structure (o + B) with a and B phase crystal phase precipitated in the contours. According to
fractographic analysis of all studied showed ductile fracture conditions characterized by the

formation and coalescence wells with varying shape and sizes.

Keywords: Additive manufacturing. Ti-6Al-4V. Custom-made Implants. DMLS
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1INTRODUCAO

Nas ultimas décadas a expectativa de vida das pessoas vem aumentando devido aos
avangos na medicina, controles epidemiologicos e politicas publicas de saneamento. Além
disso, e como consequéncia do aumento da populacdo, a demanda por implantes tem
aumentado de forma continua e significativa (JARDINI et al., 2014). A evolugdo tecnoldgica
no desenvolvimento de biomodelos e implantes sdo fundamentais para o tratamento de
milhares de pacientes acometidos de alguma anormalidade congénita ou adquirida, permitindo
ao receptor o retorno as atividades sociais e melhoria na qualidade de vida. Diante deste
contexto, o desenvolvimento de novos materiais constitui uma area interdisciplinar de grande

interesse para a engenharia de materiais e as ciéncias médicas.

Entre os materiais metalicos mais utilizados atualmente para a fabricagdo de implantes
ortopédicos estdo o titdnio e suas ligas, as ligas de cobalto-cromo e os acos inoxidaveis
ASTM FI138. Para cirurgias de reconstru¢do craniomaxilofacial os biomateriais mais
utilizados s3o o titdnio e suas ligas, o polimetilmetacrilato e os cimentos de fosfato de célcio

(BERTOL, 2010; JARDINI et al., 2011; LIU, CHU; DING, 2004).

Atualmente, a liga de Ti-6Al-4V tem sido muito utilizada em implantes por ser
considerada biocompativel ao corpo humano e devido a suas excelentes propriedades, tais
como: boa conformabilidade mecanica, excelente grau de biocompatibilidade, elevada
resisténcia a fadiga e excelente resisténcia a corrosdo e uma Otima relagdo peso/resisténcia

(JARDINI et al., 2014; LOPES, 2009).

A manufatura aditiva (MA) ¢ uma tecnologia que consiste na adicdo de material
camada a camada e tem suas aplicacdes com foco para o consumidor final e empresarial.
Utilizada para fazer objetos pessoais em casa, obter pegas customizadas produzidas por
encomenda, produzir prototipos e promover a integragdo de processos de manufatura aditiva

no processo produtivo de produtos tradicionais.

\

Aplicado a medicina, a manufatura aditiva (MA) ¢ uma das tecnologias que
propulsionaram o avango na obten¢do de modelos fisicos com geometrias bastante complexas,

de forma personalizada, facilitando os procedimentos cirurgicos e diminuindo riscos.

Integrada as técnicas de imagens digitais obtidas do paciente por exames como o de

Tomografia Computadorizada (TC) e Ressonincia Magnética (RM), a Sinteriza¢do Direta de
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Metal por Laser - Direct Metal Laser Sintering (DMLS) tem sido amplamente aplicada na
area biomédica visando a producdo de implantes de reconstrucdo Ossea, principalmente

confeccionados em titanio e suas ligas (GALVANI et al., 2012).

Amostras da liga de Ti-6Al-4V produzidas por Sinterizagao Direta de Metal por Laser
(DMLS) foram estudadas neste trabalho.

1.1 OBIJETIVOS

O material de estudo deste trabalho sdo corpos de prova da liga de Ti-6Al-4V
produzidos por Sinterizacdo Direta de Metal por Laser (DMLS) e foram submetidos a
diferentes tratamentos térmicos.

Os objetivos do presente trabalho sdo:

a) determinar a influéncia de diferentes ciclos térmicos na microestrutura das amostras
da liga de Ti-6Al-4V produzidas pelo processo de Sinterizagdo Direta de Metais por
Laser (DMLS) e;

b) determinar a influéncia desses ciclos térmicos no micromecanismo de fratura

resultante de tensionamento uniaxial em tragao.

Os objetivos especificos sao:

a) determinar dentre os tratamentos térmicos uma combinacao 6tima de ductilidade e
resisténcia mecanica a tracao;
b) a identificacdo dos aspectos observados na topologia da superficie de fratura para

revelar as informagdes sobre o modo de falha.
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2 REVISAO NA LITERATURA

2.1 BIOMATERIAIS

Segundo Larosa (2010), desde o inicio da humanidade, a perda de um membro ou
parte do organismo tem sido motivo de preocupacdo. Antigamente, utilizava-se marfim para
reposi¢do de dentes, vidro para reposi¢do de globo ocular e aco ou madeira para confecgao de
proteses de membros.

De acordo com Larosa (2010) e Balamurugan et al. (2008), o primeiro registro de um
procedimento cirirgico, usando um metal, aconteceu em 1565 quando Petronius reparou um
palato usando uma placa de ouro. Até o final do século XIX, a maioria das tentativas de
introduzir dispositivos metalicos no corpo humano foram frustradas devido a inexisténcia de
condigdes de assepsia e antissepsia. A partir da década de 1860 foram sendo desenvolvidos
diversos dispositivos metalicos e a necessidade de materiais com elevada resisténcia
mecanica, tenacidade e resisténcia a corrosao levou ao desenvolvimento do aco inoxidavel em
1926 e do titanio e suas ligas na década de 60.

Nas ultimas décadas tem aumentado o interesse da comunidade cientifica pela procura
de materiais que possam substituir um membro perdido ou melhorar o funcionamento de
algum tecido ou 6rgdo danificado. Estes tipos de materiais sdo conhecidos como biomateriais.

Os biomateriais sdao definidos atualmente como materiais (naturais ou sintéticos;
solidos ou, as vezes, liquidos) usados em dispositivos médicos, destinados a interagir com
sistemas biologicos. Os biomateriais podem ser utilizados por tempo indeterminado na
substitui¢cdo total ou parcial de sistemas biologicos. Os beneficios do uso dos biomateriais sao

inimeros, como na reparacao de partes do corpo humano (ABRAHAM, 1998).

2.2 APLICACAO E REQUISITOS DOS BIOMATERIAIS

Atualmente vérios materiais metalicos, poliméricos e ceramicos sdo adequados para a
utilizagdo como implante. O Quadro 1 apresenta a aplicagdo dos biomateriais na area médica,
onde podemos destacar que cada um destes materiais possui suas vantagens e indicacoes e,
quando empregados com boa técnica cirargica, pode possibilitar uma resposta clinica

esperada (BERTOL, 2010).
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Quadro 1 - Aplicagdo dos biomateriais na area médica

Biomaterial Exemplos Aplicacdes
Metilicos Amalgama Implantes e fixacoes
Aco inoxiddvel Ortopedia com parafusos,
Ligas de titinio Chapas, fios, barras, cravos.

Implantes dentais.

Polimeros Polietileno Suturas, substitui¢édo de
Polipropileno artérias e veias,
Acrilicos Restauracio maxilofacial:
Teflon nariz, orelha, mandibula,
dentes.
Cerimicos Alumina (Al,03) Proteses de quadril,
Zirconio (Zr0,) restauracio Ossea, dentes
Titania (Ti0y) ceramicos, cimentos.

Apatita artificial

Fonte: Pillaca (2011)

Os metais, devido a sua alta resisténcia mecanica, sao muito utilizados na fabricacao
de implantes para substituicdo de tecido duro, porém eles apresentam alta rigidez. O titanio,
por exemplo, possui modulo de elasticidade em torno de 110 GPa, valor baixo quando
comparado com o médulo de elasticidade dos acos inoxidéaveis (acima de 200 MPa), e muito
elevado quando comparado com o tecido dsseo, como o mais denso osso cortical, com
aproximadamente 20 GPa, e o tecido 6sseo esponjoso, com aproximadamente 1 GPa. Esta
grande diferencga entre os valores de rigidez do tecido do 6sseo e do implante pode acarretar
uma reabsor¢ao 0ssea, que ¢ um processo de descalcifica¢do na interface entre o implante e o
0sso e que pode levar a soltura ou até mesmo a fratura do implante ou do osso (LOPES, 2009;

ALEIXO, 2009). A Figura 1 apresenta o modulo de elasticidade de alguns biomateriais.
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Figura 1 - Mddulo de elasticidade de alguns biomateriais
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Fonte: Morcelli (2009)

Entre os materiais metalicos mais utilizados atualmente para a fabricagdo de implantes
ortopédicos temos o titanio e suas ligas, as ligas de cobalto-cromo e os acos inoxidaveis
ASTM F 138. (BERTOL, 2010; JARDINI et al., 2011; LIU; CHU; DING, 2004).

Segundo Spencer e Textor (2007) e conforme apresentado na Figura 2, um biomaterial
para ser bem aceito clinicamente necessita ter alguns requisitos fundamentais como
biocompatibilidade, ser esterilizavel, a degradacdo do material deve ser minima, os produtos
de degradacdo nao devem ser toxicos, deve ser biofuncional, ou seja, ter as caracteristicas
mecanicas adequadas para a aplicagao.

Os biomateriais possuem a caracteristica fundamental da biocompatibilidade, ou seja,
deve ser capaz de desempenhar sua funcdo de forma satisfatdria no organismo, nao causando
nenhum efeito nocivo ou provocar reagdes adversas. Deve atender ainda ao requisito de
funcionalidade, provocando, assim, o minimo de reagdes alérgicas ou inflamatorias, nao deve

ser toxico e nem cancerigeno (LAROSA, 2010; NIINOMI, 1998).
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Figura 2 - Requisitos fundamentais de um biomaterial

Fonte: Spencer e Textor (2007)

A capacidade de osseointegracdo, muito desejada em alguns implantes, ¢ a ancoragem
de um implante ao osso vivo, obtida através do contato entre eles, onde ocorre a migracao de
células Osseas para a superficie do implante, sendo tal ancoragem estavel e duradoura,
permitindo a transmissdo de esforcos a tecidos vizinhos. A incapacidade de um implante para
a integracdo com a superficie dssea adjacente e de outros tecidos resulta no afrouxamento do
implante (MORCELLI, 2009; GUO, MATINLINNA; TANG, 2012; BUSER, 1999; LIMA,
2004).

Assim como outros componentes estruturais, os biomateriais estdo sujeitos a falhas
provenientes de fratura mecanica, desgaste ou corrosdo; no entanto, devem atender as
demandas exigidas pelo corpo. Devem apresentar as seguintes propriedades: baixo modulo de
elasticidade, resisténcia a fadiga e ao desgaste, tenacidade a fratura e principalmente elevada
resisténcia a corrosao (WILCHES; URIBE; TORO, 2008; PEREIRA; BUONO; ZAVAGLIA,
2006).

Atualmente, a liga de Ti-6Al-4V ¢ a mais utilizada quando ha solicitagdo de maiores
cargas mecanicas no implante, pois apresenta a melhor combinagdo de propriedades para
materiais de implante estrutural, como ¢ evidenciado pelo seu potencial maximo a
degradacgdo, minima taxa de corrosdo, alta resisténcia a microfissuras e ranhuras (GURAPPA,

2002).
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2.3 TITANIO E SUAS LIGAS

O elemento quimico titanio aparece combinado com outros elementos € € o nono

elemento mais abundante na terra (ZIMMER, 2011). Segundo Leyens (2003), depois do
aluminio, ferro e magnésio, o titanio € o elemento metalico mais abundante.
O elemento titanio foi descoberto pelo mineralugista William Justin Gregor na Inglaterra em
1791, em um mineral conhecido como ilmenita (FeTiO3). Quatro anos ap6s esta descoberta, o
quimico alemao Heinrich Klaproth identificou na Hungria esse elemento a partir do mineral
denominado rutilo (TiO2) nomeando-o definitivamente como titanio (LOPES, 2009).

Inumeras tentativas para isolar o elemento titdnio foram efetivadas, no entanto,
somente em 1910, sua forma pura foi produzida por Matthew Albert Hunter. Na década de
40, Wilhelm Justin Kroll apresentou o processo “Kroll” que permitiu produzir titdnio em larga
escala. O método “Kroll” (Figura 3) ¢ o mais utilizado na produgdo industrial e permite obter
titdnio a partir do rutilo (TiO2), que converte o 6xido inicialmente em tetracloreto de titdnio
(TiCls). Normalmente, usa-se o magnésio para reduzir esse cloreto e produzir titanio na forma
de esponja e cloreto de magnésio (LOPES, 2009).

O titanio e suas ligas ganharam notoriedade devido a corrida armamentista a partir da
Segunda Guerra Mundial, sendo usado principalmente em aplicagdes aeronduticas
(LUTJERING, 2010; PETERS et al., 2005). Em 1948, a Companhia DuPont foi a primeira
empresa a produzir titdnio em escala comercial (LOPES, 2009). A liga Ti-6Al-4V (a + B) foi
produzida em 1954 e no final do século XX ganhou destaque devido a excelente combinagao
entre propriedades mecénicas, produtividade e custo, ocupando 56% do mercado de titdnio

metalico dos EUA (LUTJERING, 2010; LOPES, 2009).
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Figura 3 - Método Kroll para obtencao de esponjas de titdnio

Cloro

Magnésio

+

Eletrolise do cloreto de magnésio

Fonte: Leyens (2003)

A produ¢ao mundial anual de titdnio na forma de esponja ¢ menor do que a producao
anual de aluminio e ago (FRAY, 2008; LOPES, 2009), e isto se deve ao alto custo do titanio e
pela dificuldade de beneficiamento e processo de redugdo, que pode levar até 17 dias,
restringindo assim seu uso as fun¢des mais nobres como implantes cirtrgicos, industria
aeroespacial e aerondutica, pegas submetidas a altas taxas de corrosdo (PEIXOTO, 2006;
LOPES, 2009; ZIMMER, 2011).

Segundo Morcelli (2009), o elemento titanio ¢ classificado como metal de transi¢do,
possui excelentes propriedades fisicas, como elevado ponto de fusdo (1660 = 10 °C) e ponto
de ebuligao (3287 °C), a baixa densidade (4,51 g/cm?) e o mddulo de elasticidade (acima de
127 GPa). O titanio ¢ ainda classificado como metal leve devido a excelente razao entre alta
resisténcia mecanica (> 400 MPa) e baixa densidade (4,51 g/cm?®). Quando ¢ necessario em
alguma aplicacao a redugdo do peso, sem diminuir a resisténcia mecanica, o titdnio pode ser
usado com eficiéncia, pois sua resisténcia ¢ semelhante ao aco, com aproximadamente metade

do peso.
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Segundo Lopes (2009), sua configuragio eletronica incompleta (1s2 2s2 2p® 3s2 3p® 3d2
4s%) permite solucdo solida substitucional por elementos com até 20% do raio atdmico do
titanio (0,145 nm). Dentre as propriedades quimicas, destaca-se a alta reatividade mesmo em
temperaturas intermediarias e forma solugdo solida intersticial com elementos leves como
hidrogénio, carbono, nitrogénio e oxigénio. Esses elementos e a execu¢do de tratamentos
térmicos podem ser utilizados para aumentar a resisténcia mecanica de diversos graus do
titanio comercialmente puro (Ti c.p.) (LOPES, 2009; MORCELLI, 2009).

O titanio apresenta ainda alta resisténcia a fadiga e a corrosao, atribuida pela formagao
de uma camada de 6xido, do tipo TiO, aderente e protetora. O titdnio e suas ligas possuem
excelente resisténcia a corrosdo em agua do mar e na maior parte dos acidos organicos
(MORCELLI, 2009).

A temperatura ambiente, o titdnio puro apresenta uma estrutura cristalina hexagonal
compacta (HC) denominada fase a, a qual se mantém estavel até¢ aproximadamente 882 °C;
nessa temperatura ocorre uma transformacao alotropica (Figura 4), acima desta temperatura
muda para uma estrutura cubica de corpo centrado (CCC), um alétropo chamado de fase 3,
que € estavel até a temperatura de fusdo (LOPES, 2009; MORCELLLI, 2009).

A adicdo de elementos P estabilizadores de liga altera a temperatura B transus e
permite otimizar de maneira significativa a resisténcia mecanica, resisténcia a fadiga, modulo
de elasticidade, ductilidade, resisténcia a fluéncia e conformabilidade, o que torna o titanio
um dos mais versateis materiais estruturais disponiveis (LOPES, 2009).

Segundo Morcelli (2009), o titdnio ndo ¢ téxico mas, apesar de fisiologicamente
inerte, o po € carcinogénico. Uma das desvantagens do titanio € que ele requer uma atmosfera
inerte para seu processamento, pois € um elemento muito reativo a altas temperaturas. Uma
outra dificuldade ¢ o beneficiamento e processamento que chega a consumir 16 vezes mais
energia do que o ago na sua obtencdo e por isso exige que seu produto acabado possua
elevado valor agregado. O titdnio apresenta baixa resisténcia ao desgaste devido a trés fatores:
a fragilidade do filme de 6xido formado, o sistema de escorregamento de metais hexagonais

compactos e sua natureza reativa (ZIMMER, 2011; PEIXOTO, 2006; BILESSIMO, 2012).
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Figura 4 - Transformagao alotrépica do titanio
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Fonte: Silva (2006)

Na fase o, a difusdo ¢é prejudicada devido a alta densidade atomica da estrutura HC,
por consequéncia o coeficiente de difusdo da fase a € pelo menos uma ordem de grandeza
menor do que na fase B que possui estrutura CCC. Tal fato permite que ligas o possam ser
empregadas em altas temperaturas sem que ocorra a degradag¢do de propriedades pela difusao
de atomos intersticiais (LOPES, 2009).

O volume da célula unitaria CCC aumenta aproximadamente 8,87 %, quando acontece
a transformacao estrutural HC para CCC, pois a estrutura cristalina CCC apresenta um fator
de empacotamento menor do que a estrutura HC. As fases a e B apresentam comportamento
mecanico diferente devido a sua estrutura cristalina. A conformagdo plastica dos metais
ocorre basicamente por maclagdo e principalmente por escorregamento de planos atdomicos

(LOPES, 2009).

2.4 CLASSIFICACAO DAS LIGAS DE TITANIO

De acordo com a natureza da sua microestrutura, as ligas de titanio sdo classificadas
como ligas a, a + B e B, com subdivisdes em quase-a e  metaestavel (LEYENS, 2003;
BALAZIC et al., 2007). Na Tabela 1 sdao apresentados os trés grupos de ligas de titanio ja

mencionadas.
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Tabela 1 - Classificagdo das ligas de titanio de acordo com as fases presentes em sua
microestrutura a temperatura ambiente

Alfa (a) Alfa+beta (o+p) Beta (p)
Ti-0,2Pb Ti-6Al-4V Ti-13V-11Cr-3Al
Ti-5Al-2,55n Ti-8Mn Ti-Al-8V-5Fe
Ti-8Al-Mo-V Ti-7Al-4Mo Ti-12Mo-6Zr-2Fe
Ti-6Al-2Co-Ta-Mo Ti-4Al-3Mo-V Ti-13Nb-137Zr
Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo Ti-3Al-2,5V Ti-29Nb-13Ta-4.67Zr

Fonte: Adaptado de Knoll (2006) e Niinomi, (2003)

Os elementos presentes na liga do titanio dividem-se em trés categorias: o-
estabilizadores (Al, O, N e C), B-estabilizadores, que podem ser subdivididos em isomorfos
(Mo, V, Nb e Ta) e eutetoides (Cr, Fe, Si, Ni, Cu, Mn ¢ W) e elementos neutros (Zr ¢ Sn)
(LONG, 1998).

Enquanto os elementos a-estabilizadores conduzem a um aumento da temperatura de
transformagao alotrépica da fase a para 3, outros elementos, descritos como B-estabilizadores,
provocam uma diminui¢ao em tal temperatura. Quando uma transformacao eutetdide ocorre,
ou seja, uma fase solida ja transformada se transforma em duas novas fases solidas diferentes
entre si e da original, este B-estabilizador ¢ denominado estabilizador-f eutetdide (Cr, Fe, Si,
Ni, Cu, Mn e W), caso contrario, ele ¢ chamado de estabilizador-f isomorfo (Mo, V, Nb e
Ta). Se a temperatura de transformagdo alotropica ndo for afetada, o elemento ligante ¢
classificado como elemento neutro (PETERS et al., 2003). A Figura 5 mostra um esquema

representativo dos tipos de diagrama de fases do titanio e seus elementos de ligas.
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Figura 5- Efeito dos elementos de liga na estabilidade das fases em ligas de titanio: (a)
estabilizador a (b) estabilizador B tipo isomorfo, (c) estabilizador P tipo eutetoide
e (d) neutro

A A A A
B

a+p

o o
ala+pP
T > T [
o. estabilizador [ estabilizador Neutro
[} isomorfo B eutetéide
(Al, O, N, C) (V, Mo, Nb, Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) (Zr, Sn)

Fonte: Liitering (2010)

2.4.1 Ligas a

Ligas que apresentam pequenas quantidades em volume entre 2 — 5 % da fase B
estabilizada sdo classificadas como ligas o (LOPES, 2009; LUTJERING, 2010). Essas ligas
apresentam a estrutura hexagonal compacta (HC) do titdnio puro em baixas temperaturas e
podem conter elementos de ligas substitucionais ou intersticiais (O, N, C) (LOPES, 2009).

A resisténcia mecanica pode ser aumentada através da diluicdo de pequenas
quantidades de elementos de liga, tais como N, Fe e O, porém a ductilidade diminui
significativamente, dificultando o processamento do material a temperatura ambiente. As
ligas a apresentam um razoavel nivel de resisténcia mecanica, elevada tenacidade a fratura,
boa soldabilidade e alta resisténcia a fluéncia, mas possuem pouca conformabilidade devido a
estrutura cristalina HC (MORCELLI, 2009).

Segundo Lopes (2009) e Morcelli (2009), as ligas o apresentam alta resisténcia a
fluéncia, o que possibilita a utilizagdo em aplicagdes em alta temperatura e; ao contrario das
ligas P, estas ligas ndo aumentam sua resisténcia por tratamento térmico uma vez que as fases
metaestaveis ndo se mantém apds o resfriamento a partir de altas temperaturas, ndo sendo
possiveis grandes modificagdes na microestrutura e nas propriedades mecanicas quando
tratamentos térmicos a altas temperaturas sdo realizados. Estas ligas sdo utilizadas na

condig¢do recozida ou recristalizada para eliminar as tensdes residuais de processos mecanicos.
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Como a fase o ndo estd sujeita a transicdo ductil-fragil, estas ligas sdo adequadas para

tratamentos a temperaturas muito baixas.

2.4.2 Ligas quase-a

As ligas classificadas como tipo quase-o apresentam uma estrutura o + 3 com fragao
volumétrica da fase B entre 5 — 10 %. Estas ligas sdo recomendadas para aplicacdes em altas
temperaturas de servigo, devido a combinacdo de resisténcia a fluéncia das ligas a com
resisténcia mecanica das ligas tipo a + B. As ligas desenvolvidas atualmente para este fim
podem operar em temperaturas entre 500 e 600 °C. O uso do elemento Al nas ligas de titdnio
foi limitado a no maximo 6 % em peso por gerar problemas de corrosdo por tensdes. Entre
estas ligas temos a Ti-6Al1-2Sn-4Zr-2Mo-0,1Si e Ti-6Al-5Zr-0,5Mo0-0,25Si (LEYENS, 2003;
LUTJERING, 2010; PETERS et al., 2005).

2.4.3 Ligas o+

Sao classificadas ligas o + B por apresentarem quantidade suficiente de estabilizadores
a e P (entre 10 e 50 %) a temperatura ambiente e as combinacdes destas fases permitem obter
um balango 6timo de propriedades. Diferentemente das ligas o, as ligas o + B podem ser
tratadas termicamente com a finalidade de melhorar suas propriedades mecéanicas (PETERS et
al., 2003; LOPES, 2009).

A liga o + P mais utilizada comercialmente ¢ a Ti-6Al-4V com consumo de
aproximadamente 50% de todo o titdnio metalico produzido mundialmente (ZENG, 2005).

A liga Ti-6Al-4V ¢ uma das ligas mais conhecidas por possuir estruturas cristalinas
hexagonal compacta (fase alfa) e cibica de corpo centrado (fase beta) presentes a temperatura
ambiente. Devido ao fato que o Al é um elemento estabilizador da fase o e 0 V € um elemento
estabilizador da fase [, esta liga apresenta excelentes propriedades, tais como boa
conformabilidade mecanica, baixa densidade, boa ductilidade, elevada resisténcia a fadiga e
excelente resisténcia a corrosao pois, a presenca do aluminio nesta liga aumenta a resisténcia
mecanica a altas temperaturas, enquanto a adigdo de 4% de vanadio aumenta a resisténcia
mecanica por dois mecanismos: por solu¢do solida e por estabilizar a fase § a temperatura
ambiente (JESUINO et al., 2001; LOPES, 2009).

Quanto a microestrutura, em fun¢do do tratamento térmico empregado as fases a e 3
podem coexistir em trés configuragdes diferentes: na forma lamelar ou Widmanstitten,

equiaxial e bimodal (LEE, 2008; RAMOSOEU, 2010; GREGOLIN, 2013).
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2.4.4 Ligas quase-p

As ligas quase-f possuem elevada quantidade de elementos [-estabilizadores
misturados com pequenas concentragdes de a-estabilizadores. Por apresentar baixos teores de
solutos estabilizadores da fase a, a cinética de nucleagdo e crescimento da fase estavel a é
bastante lenta, permitindo a manutencdo da fase P metaestavel a temperatura ambiente,
podendo assim ser trabalhada dentro do campo B a 800 °C. Em geral, as ligas quase-3
apresentam boa resisténcia mecanica ¢ ductilidade. Pode-se citar como exemplo de ligas

quase-P a liga Ti-13Nb-13Zr (MELLO, 2004; NIINOMI, 1998).

2.4.5 Ligas P estaveis e metaestaveis

O estado metaestavel é quando um sistema aparenta e preenche os requisitos para ter
atingido o equilibrio, mas ndo estd em um estado de equilibrio verdadeiro (STOLEN, 2004).

As ligas de titanio tipo P sdo obtidas pela adicdo de elementos P estabilizadores em
quantidade suficiente para alterar a temperatura B transus de modo a tornar a fase  estavel a
temperatura ambiente (CARDOSO, 2008).

Segundo Morcelli (2009), se a quantidade de B estabilizador ¢ elevada o suficiente
para diminuir a temperatura de inicio da transformag¢do martensitica (Ms) para uma
temperatura inferior a temperatura ambiente, a nucleacdo e crescimento da fase a serda muito
dificultada e assim, a fase  metaestavel serd mantida mesmo a temperatura ambiente sob
resfriamento rapido.

De acordo com Lopes (2009), o diagrama da Figura 6 demostra que quando o teor de 3
estabilizador ¢ menor que o ponto critico fe a liga quando resfriada rapidamente de altas
temperaturas poderd apresentar microestrutura com fases metaestaveis, como as fases
martensiticas o’ € a.

Pode-se citar como exemplo de ligas B da liga Ti-16Nb-10Hf e da liga B metaestavel
podem ser mencionadas as ligas Ti-15Mo e Ti-10V-2Fe-3Al (LIMA, 2004; CARDOSO,
2008; PETERS et al., 2005).
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Figura 6- Esquema da influéncia do elemento 3 estabilizador no diagrama de fase binario do
titdnio

B metaestavel B estavel

A 4

Temperatura

M:

1B.. B,

% B estabilizador
Fonte: Long (1998)

Algumas dessas ligas quando processadas corretamente apresentam excelente
combinac¢do de resisténcia mecanica, tenacidade a fratura, moderada resisténcia a fadiga em
alto ciclo, baixa resisténcia a fluéncia, baixo modulo de elasticidade, além de boa
conformabilidade a frio (BALAZIC et al., 2007; LOPES, 2009). Porém, o uso das ligas tipo 3
¢ restrito pelo relativo alto peso especifico, pobre resisténcia a corrosdo, modesta
soldabilidade e microestrutura complexa (LEYENS, 2003).

Segundo Lopes (2009), uma das caracteristicas importantes das ligas ¢ que quando
envelhecidas elas apresentam a fase a nucleada preferencialmente nos contornos de grao,

formando uma camada livre de elementos P estabilizadores.
2.5 FASES METAESTAVEIS DAS LIGAS DE TITANIO

Segundo Lopes (2009), as fases comumente formadas em condi¢des de equilibrio
termodindmico em ligas de titanio sdo a e . As ligas de titdnio apresentam diferentes fases de
acordo com os seguintes fatores: temperatura, pressdo, taxa de resfriamento e teor de
elementos de ligas. As ligas tipo [ tratadas termicamente podem apresentar fases

metaestaveis, por exemplo, martensita o’ ou a’’.
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2.5.1 Fase o’

A fase o’ ¢ uma estrutura supersaturada da fase o que ¢ produto de um processo de
transformagdo martensitica. Este processo de transformacdo ocorre sem difusdo e por
cisalhamento de planos atdmicos, produto de um resfriamento rapido a partir de temperaturas
acima da temperatura de inicio de formagdo da martensita (Ms). Esta fase apresenta a mesma
composi¢ao da matriz com estrutura HC devido ao fato de ser produto de uma transformacao
sem difusdo atomica e apresenta morfologias martensiticas em forma de agulhas e acicular

(LOPES, 2009).

2.5.2 Fase a”’

Segundo Lopes (2009) acima de determinados teores de elemento B estabilizador, as
ligas resfriadas rapidamente a partir do campo B apresentam a fase o’ com distor¢ao, dando
origem a fase martensitica ortorrdmbica a’’, a qual ¢ uma fase de transicdo formada durante a
transformacgao 3 a’.

A fase o’ tem origem basicamente por meio do resfriamento rapido a partir de
temperaturas no campo 3 devido processo de transformagdo por cisalhamento microscopico e

homogéneo (LUTJERING, 2010) ou pela transformagio martensitica induzida por tensdo

mecanica a temperatura ambiente (LAHEURT, 2005).

2.6 ALIGA Ti-6Al4V

O titanio e a liga Ti-6Al-4V tem sido usados em aplicagdes como biomaterial desde
1960, gradativamente o titdnio comercialmente puro foi sendo substituido pela liga Ti-6Al-4V
que atualmente € a liga mais utilizada em implantes devido a suas excelentes propriedades,
tais como boa conformabilidade mecanica, excelente grau de biocompatibilidade, elevada
resisténcia a fadiga e excelente resisténcia a corrosdo e uma relagdo peso/resisténcia das
melhores ja encontrada nos metais. As fases o e f podem coexistir em trés configuragdes
diferentes: lamelar, equiaxial ou bimodal (RAMOSOEU, 2010; JARDINI et al., 2014;
LOPES, 2009; GREGOLIN, 2013).

Com a adi¢do do elemento o estabilizador (aluminio) e B estabilizador (vanadio),
ambas as fases, o e B, podem coexistir a temperatura ambiente nas ligas Ti-6Al-4V. Porém,

devido a presenca do aluminio, a temperatura da linha de transicdao B (TP) ¢ de 995 °C, ou
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seja, maior do que para o titdnio puro. Na literatura referente ao Ti-6Al-4V, reporta-se que a
microestrutura martensitica ¢ obtida quando a taxa de resfriamento ¢ maior do que 410 K/s

(WANG, 2006; MURR et al., 2008; AHMED; RACK, 1998; CRESPO, 2008).

2.7 MICROMECANISMOS DE FRATURA

Novas ligas sdo desenvolvidas pela necessidade de materiais de alta resisténcia
mecanica, elevada tenacidade e elevada resisténcia a corrosdo. A falha de materiais de
engenharia ¢ quase sempre indesejavel, pois, sao colocadas em risco vidas humanas, perdas
econdmicas dentre outras. Por este motivo, a determinacdo do processo de fratura ¢
importante para o entendimento dos motivos que levaram a falha (SOKEI et al., 2012).

A fractografia ¢ uma excelente ferramenta para obter informacdes e compreender
como sucede o processo de falha nos materiais. O termo fractografia vem da unido dos termos
“fractus” (fratura) e “grapho” (tratamento descritivo, desenho) do latim sendo a técnica
empregada para a descri¢do da topografia da superficie de fratura com o objetivo de avaliar as
causas e mecanismos da fratura ocorrida.

Do ponto de vista microscopico, a fratura pode acontecer basicamente por cinco
micromecanismos: alveolar (“dimples”), intergranular, clivagem, quase-clivagem e fadiga
(DIETER, 1988). O micromecanismo de fratura alveolar € associado a deformacdo plastica
microscopica intensa que ocorre em varios materiais de estrutura cristalina e composi¢ao
quimica diferentes. A ruptura por “dimples” se caracteriza por possuir trés estagios distintos:
nucleagdo, crescimento e coalescimento de microvazios por quebra ou decoesdo das particulas
de segunda fase com a matriz, dependendo da natureza da particula e da matriz (FERREIRA,
1998; GUIMARAES, 1997).

Muitos materiais usados em engenharia sdo ligas contendo grande quantidade de
particulas tais como carbonetos, nitretos, carbonitretos e inclusdes ndo metélicas. Interferem
no processo fatores metalirgicos tais como: tamanho das particulas, resisténcia das particulas,
distribuicao das particulas e concentracao da deformacao.

Em geral, podem acontecer nos materiais grandes deformagdes por cisalhamento, mas
uma pequena quantidade de material ao redor da particula ndo serd deformada causando um
sério defeito entre a particula e o seu redor imediato. Logo, grandes tensdes serdo exercidas na
interface e aparecerdo na frente da trinca microvazios como resultado da quebra de particulas
ou da decoesdo da interface, que passam a atuar como concentradores de tensdes. Com a

deformacdo do material estes microvazios crescem e coalescem por um mecanismo interno de
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estric¢io formando os alvéolos. (FERREIRA, 1998; GUIMARAES, 1997; HERTZBERG,
1996).

Os alvéolos podem ser transgranulares quando a fratura acontecer na condi¢ao
subenvelhecida e intergranulares na condi¢cdo superenvelhecida. Por meio da andlise das
superficies de fratura de diversos materiais, comumente constatamos a presenca de “dimples”
(microcavidades) de tamanhos diversos que sdo formados de acordo com os espacos entre os
microvazios adjacentes e de acordo com os tipos e dimensdes das inclusdes. (FERREIRA,
1998; GUIMARAES, 1997).

Através da literatura, constatou-se que a microestrutura equiaxial possui boa
resisténcia a nucleagdo de trinca, enquanto que a microestrutura acicular possui boa

resisténcia a propagac¢do de trinca (ZIMMER, 2011).

2.8 COALESCIMENTO DAS MICROCAVIDADES

A andlise do comportamento da maioria dos materiais metalicos ducteis no ensaio de
tracdo permite verificar a presenga de varios estagios caracteristicos que conduzem a fratura

ductil:

1. Apds a méxima carga aplicada havera o inicio de deformagdo localizada com a formagao
de estriccdo acentuada em uma regido do corpo de prova. (empescocamento do corpo de
prova).

2. Uma vez que o material apresenta boa ductilidade inicialmente haverd um descolamento
das inclusdes (ou particulas de segunda fase) com respeito a matriz metalica surgindo as
microcavidades.

3. Crescimento e unido destas microcavidades (coalescimento das microcavidades) na regido
estrita.

4. Nucleacao da trinca e propagacao dessa trinca em dire¢ao perpendicular a direcao de tragdao
do corpo de prova.

5. Distribui¢do da trinca em dire¢do a 45° com a direcdo de tra¢do, provocando a ruptura do

corpo em duas partes no modo tipico de taca-cone.

Na figura 7, € apresentada a estriccdo de um corpo de prova seguido pela nucleacdo de

cavidades na se¢do central do mesmo. A fratura é controlada por deformacdo. A figura 8
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apresenta o aspecto de uma fratura por coalescimento de microcavidades que vai diminuindo

a secdo resistente do corpo.

Figura 7 - Estric¢do de um corpo de prova cilindrico. Na figura o desenho esquematico do
fendmeno
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Fonte: Metals Handbook. (1980)

Figura 8 - Microcavidades na se¢do de fratura de uma amostra analisada via MEV
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Fonte: Proprio autor.
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3 MANUFATURA ADITIVA

A manufatura aditiva (MA) teve sua origem na década de 70 e seu desenvolvimento
no final da década de 80 e logo se tornou uma inovagdo tecnologica dos processos de
fabricacdo por adicdo de material. O mesmo foi denominado prototipagem rapida (PR) pois,
sua concep¢do inicial tinha como proposito a fabricagdo rapida de protdtipos, sem muitas
exigéncias em termos de resisténcia e precisao, visando criar uma estratégia mais bem
elaborada para futuros problemas, antes de uma producdo em larga escala (CARVALHO;
VOLPATO, 2007).

Segundo relatérios de 2010 a 2014 de uma das maiores empresas do ramo de
consultoria na area de prototipagem e que participa desde 1993 ativamente no mercado dando
informacdes sobre a manufatura aditiva através de revistas, a industria de impressao 3D teve
um crescimento de 34,9 % no ano de 2013 como pode ser visto no grafico da Figura 9

(WOHLERS, 2013).

Figura 9 - Crescimento anual da indistria de impressao 3D

34.9%
29 4% 28.6% '
24.1% .
—ﬁ 2010 2011 2012 2013
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Fonte: Wohlers Report (2013)

O resultado negativo de 2009 se deve ao fato da recessdo global, onde houve uma
grande crise econdmica. No mesmo periodo de 2009 a 2013 foram arrecadados em torno de
3,07 bilhdes de ddlares ao todo da industria de impressdo 3D.

Um tempo atras, a MA era considerada pelo Brasil uma maravilha tecnologica,
contudo empresas que tiveram o contato direto com esta nova tecnologia, hoje a encaram com
mais naturalidade e uma visdo empreendedora. Apesar dos altos custos de importacdo, que
variam em torno de 70 % (taxas, impostos, transporte € seguro) e custos com manutengao
anual que variam em torno de 15 % do valor de aquisi¢do, existe uma crescente demanda por

protdtipos rapidos (VOLPATO et al., 2006).
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Segundo Volpato et al. (2006) apesar de o Brasil ndo possuir um incentivo direto para
a MA, no final do ano de 2004 ja existia um total de 51 maquinas instaladas. Comparando
este naumero com outros paises no mesmo periodo, como por exemplo, EUA com 5.852
maquinas (114 vezes a mais), Japao com 2.278 maquinas (44 vezes a mais) ¢ China com
1.023 maquinas (20 vezes a mais), o Brasil possuia uma diferenca consideravel.

A manufatura aditiva ¢ baseada em um processo de camadas que gera a pega pela
unido gradativa de material, camada por camada, utilizando se¢des transversais obtidas a
partir do modelo 3D de um software de desenho assistido por computador (CAD)
(WOHLERS, 1998; ULBRICH, 2007; GUO; LEU, 2013). Segundo Oliveira (2008), por ser
um processo adicdo de material camada a camada, a partir de um modelo computacional, a
manufatura aditiva permite a obtencdo de modelos fisicos com geometrias bastante
complexas. Todas as técnicas de MA existentes no mercado atual, basicamente seguem as

etapas apresentadas na Figura 10.

Figura 10 — Representagdo das etapas basicas do processo de manufatura aditiva

——

——

)
—

Modelo CAD Fatiamento digital Construgao Modelo fisico
camada a camada gerado por PR
Processamento Computacional Processo PR

Fonte: Volpato et al. (2006)

Atualmente existem mais de 20 técnicas de manufatura aditiva. O Quadro 2 apresenta
as tecnologias disponiveis no mercado nacional classificada de acordo com o tipo de
processo.

O processo de manufatura aditiva pode produzir pegcas em polimeros, ceramicos,
metais € compositos € possui um amplo campo de aplicacdo, compreendendo o setor
joalheiro, de brinquedos, de projetos e protdtipos, a paleontologia, além dos setores da
medicina, aeronautica ¢ automobilismo (FERREIRA; SANTOS; SILVA, 2007; GUO; LEU,
2013; LONGHITANO, 2015).
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Quadro 2 - Processos e tecnologias da MA

Processo Tecnologia

» Estereolitografia (SL)

Processos baseados N ) )
» Impressdo a Jato de tinta (IJP) “Polyjet”

em liquido
» Sinterizagao Seletiva a Laser (SLS)
Processos baseados » Sinterizag¢ao Direta de Metal por Laser (DMLS)
em pd » Impressdo Tridimensional (3DP ou 3DPrinter).
Processos baseados » Modelagem por Fusdo e Deposicao (FDM)
em solido

Fonte: Dados adaptados de Silva e Kaminski (2007)

O fato das propriedades mecanicas ndo serem as mesmas dos materiais fabricados por
métodos convencionais configura uma desvantagem para o processo de manufatura aditiva,
pois como a confec¢do ¢ feita em camada o material apresenta anisotropia, a precisdo e
acabamento superficial da pega sdo inferiores aos das pecas produzidas por usinagem e o
preco das maquinas de prototipagem ¢ alto (CARVALHO; VOLPATO, 2007; GUO; LEU,
2013).

Segundo Bertol (2010), um assunto de grande interesse dentro da engenharia
biomédica sdo as proteses personalizadas. Este tipo de produto se destaca por auxiliar o
diagnostico e o planejamento de cirurgias complexas, apresentar uma reducdo no tempo de
cirurgia, diminuindo a possibilidade do paciente adquirir infec¢ao hospitalar, e obter melhores
resultados estéticos devido a sua perfeita interagdo com a anatomia humana. Em
contrapartida, as proteses personalizadas possuem custo mais elevado quando comparadas as

préteses padronizadas e métodos de moldagem “in-situ”.

3.1 PROTOTIPOSCOM FINALIDADECIRURGICA

A metodologia de fabricagdo de biomodelos (termo amplamente utilizado para
descrever os protdtipos utilizados para fins de planejamento cirlrgico e outras aplicagdes
médicas) exige forte integracdo entre a area de manufatura aditiva e diagnostico de imagens.

Os biomodelos podem ser utilizados para facilitar o planejamento cirurgico € promover uma
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boa comunica¢do entre médico e paciente. Sua utilizagdo facilita os procedimentos cirurgicos,
diminui os riscos de infec¢do e rejeigdo, diminui o tempo de cirurgia e, portanto, o tempo de
anestesia (MEURER, 2002; VOLPATO, 2007; JARDINI et al., 2014). A Figura 11 mostra
um biomodelo em gesso reproduzido a partir do cranio danificado de um paciente e a protese

metalica de Ti-6Al-4V via Sinterizagdo Direta de Metal por Laser (DMLS).

Figura 11 - Biomodelo e implante personalizado produzido na Ti-6Al-4V via DMLS para
cirurgia craniana

—
T

Fonte: Jardini et al. (2014)

Segundo Ulbrich (2007), o planejamento cirtrgico pode ser auxiliado pelas
tecnologias de prototipagem rapida e digitalizacdo. Atualmente estdo disponiveis no mercado
varios tipos de softwares comercializdveis com o objetivo de fazer a conversao dos dados da
tomografia para um modelo 3D.

Meurer (2002) considera oito etapas no processo de obten¢ao dos biomodelos, a saber:
(1) Selecdo do paciente; (2) Aquisicao das imagens bidimensionais em tomografia
computadorizada ou ressonancia magnética e apresentam arquivo formato DICOM (Digital
Imaging Communications in Medicine); (3) Software especifico - Manipulagdo das imagens -
produz o modelo CAD; (4) Modelo CAD (Computer Aided Design); (5) Conversao do
Arquivo para o formato STL (Structure Triangularization Language), onde os softwares mais
utilizados sdo InVesallius, Analyze, Mimics, VWorks, ScanIP, 3D Doctors, BioBuild,
Anatomics, Julius, Osirix e SliceOMatic; (6) Determinacdo dos parametros de construgdo; (7)

Construgdo do Biomodelo e (8) Pos-processamento.
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Ja Lima (2003) resume estas etapas em dois grupos, sendo: (1) diagnostico de uma
tomografia computadorizada pode ser apresentado e os resultados obtidos podem ser
codificados como uma malha triangular, sendo esta malha convertida em um arquivo do tipo
STL; (2) conversao deste arquivo virtual em um modelo fisico para analise do problema, onde
o arquivo STL ¢ utilizado para a confec¢do do prototipo.

Na Figura 12 ¢ apresentado um modelo esquematico representando as etapas do
processo de obtengdo do biomodelo fisico, adaptadas das informagdes dos dois autores citados

anteriormente.

Figura 12 - Representagdo das etapas do processo de aquisicdo de um biomodelo

Obtencao tridimensinal da geometria

i i
Aquisigao das Software para
Selegao do imagens em TC conversao de Modelo GAD
P formato - DICOM imagens em CAD

Conversao do arquivo virtual para modelo fisico

Conversdo do
arquivo para o
formato STL

Determinagéo
dos parametros
de construgéo

Construgén
do Biomodelo

Pés-processamento

Fonte: Ulbrich (2007)

3.2 SINTERIZACAO DIRETA DE METAL POR LASER (DMLS)

A Sinterizagdo Direta de Metal por Laser, do inglé€s, direct metal laser sintering, &
também chamada por alguns autores de fusdo seletiva por laser, do inglés, selective laser
melting (SLM) (LONGHITANO, 2015).

Integrada as técnicas de imagens digitais de tomografia computadorizada e
ressonincia magnética, o processo DMLS tem sido largamente aplicada na area biomédica
visando a produ¢do de implantes de reconstrucao Ossea, principalmente confeccionados em

titdnio e suas ligas (ESPERTO; OSORIO, 2008; GALVANI et al., 2012).
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O processo de construgdo inicia-se conforme as demais metodologias de fabricagdo de
biomodelos e implantes personalizados, a partir da obtencdo de imagens médicas. As imagens
sao adquiridas, como ja citado, e ¢ realizado a transferéncia dos arquivos como input do
processamento para a maquina/equipamento de sinterizacado (GALVANI et al., 2012).

O equipamento apresenta uma camara que permite, em seu interior, a manutengdo de
um ambiente inerte e termicamente controlado para a construcdo da peca. A Figura 13
apresenta um desenho esquematico do processo DMLS. Dentro da camara, em uma
plataforma de constru¢do, uma fina camada de poé metalico ¢ espalhada por meio de um
espalhador (ou raspador) formando camadas com espessura uniforme. Na sequéncia, o pd
espalhado ¢ processado por acao de um potente laser (em torno de 150W a 250W) controlado
por um sistema de espelhos que efetua a varredura da area a ser sinterizada, correspondente a
cada camada (se¢do XY) da peca, promovendo a confec¢ao de um suporte na placa de Ti-6Al-
4V da plataforma caso seja a primeira camada, ou a uma camada de pé sinterizado. Com a
incidéncia do laser, as particulas do material sdo aquecidas até a temperatura de fusdo,
unindo-se umas as outras e também a camada anterior. Apds a varredura e solidificacao da
area, a plataforma de constru¢do move-se para baixo (dire¢do Z). O modelo ¢ formado pelas
varias camadas de p6 sobrepostas e uma atmosfera de gas protetora ¢ mantida sobre a zona de
interacdo do feixe de laser e o do pd metalico (LAROSA et al., 2012; GALVANI et al.,
2012).
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Figura 13 - Principio de funcionamento do processo DMLS
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Fonte: http://www.3dnatives.com/es/sinterizado-directo-de-metal-por-laser-les-explicamos-todo/

Segundo Volpato et al (2006), Esperto e Osoério (2008), algumas vantagens e desvantagens do

processo DMLS, podem ser destacadas:

VANTAGENS DESVANTAGENS

» Nido utiliza materiais tdxicos. .
» Laser de alta poténcia.

Disponibilidade de wvarias ligas
metalicas.

» Alto custo de investimento do equipamento.

> icaca Ot . .
Fabricagdo de  protdtipos  para » Necessidade de um equipamento para cada

visualizagdo ou mesmo produtos . .
tipo de material

finais para testes.
» Alto consumo de energia para a realizagdo do

» Reutilizagdo do po nio sinterizado. processo.

» Podem ser fabricados  varios
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componentes com diferentes » Reprogramacdo dos pardmetros do processo
estratégias de construcao. de acordo com o p6 metalico utilizado como
» Alto grau de flexibilidade. matéria prima.
» Excelente precisdo dimensional, » Tensdo residual.
fabricando pecas com alto grau de » Segregacdo na microestrutura das pegas
complexidade. fabricadas.
» Possibilidade de trabalhar com » Rugosidade superficial

materiais com alto ponto de fusao.

Segundo Esperto e Osorio (2008), os parametros de set up como, por exemplo,
poténcia do feixe de laser, velocidade de varredura, distancia entre as linhas de prototipagem
(ou construg¢do) e a estratégia de construgdo influenciam na sinterizagdo do p6 metalico.
Conforme apresentado na Figura 14, a estratégia de fabricagdo pode ser realizada através de
trés tipos de varrimento: unidirecional, sem mudanca entre camadas, em ziguezague, sem
mudanga entre camadas; e em ziguezague, girando em 90° a cada camada. A estratégia de
construcdo tem influéncia direta na porosidade, formato dos graos e na tensao residual na pega
gerada (THIJS ET AL., 2010; FACCHINI et al., 2010). A escolha dos parametros define o
tamanho da poca de fusdo, o tempo total da construcao de peca, a qualidade de superficie, a
porosidade e as propriedades mecanicas (THIJS et al, 2010; BINELI et al., 2011;
VRANCKEN et al., 2012).

Em relagdo ao tempo de fabricacdo também existem fatores que influenciam, como
por exemplo a velocidade de varredura do laser, o tipo de construcao, dimensao da pega a ser

sinterizada.



43

Figura 14 - Tipos de varrimento do feixe de laser do processo DMLS: em ziguezague, sem
mudanga entre camadas (a); unidirecional, sem mudanga entre camadas (b); € em ziguezague,
girando em 90° a cada camada (¢)

Sentido de Sentido de SRR (?e
5 construcao
construgao construcao (eixo Z)
(eixo Z) (eixo Z) A
A A
Topo

Frente

F
Eixo X

Fonte: Thijs et al. (2010)

3.3 TRATAMENTOS TERMICOS NA LIGA Ti-6Al-4V

A microestrutura desempenha um papel fundamental nas propriedades mecanicas
das ligas, tais como a resisténcia, ductilidade, resisténcia a fluéncia, tenacidade a fratura e
resisténcia a propagacdo de trincas. Isso depende primeiramente da composi¢do quimica, do

processamento e dos tratamentos térmicos (DING, 2002).

Os mecanismos de tensdo residual em componentes produzidos via DMLS sdo
causados pela elevada temperatura do raio laser e pelas altas taxa de resfriamento. Este
mecanismo de arrefecimento resulta numa tensdo na camada superior € uma tensdo de
compressao na camada inferior (Figura 15). O tratamento térmico € particularmente relevante
para a metodologia DMLS uma vez que ¢ a menos invasiva em termos de mudangas de

processo (KNOWLES, 2012).
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Figura 15 - Mecanismo de gradiente térmico na fabricagao de componentes por manufatura
aditiva a base de laser

Heating

Cooling

Fonte: Knowles (2012)

As ligas de titanio sdo tratadas termicamente para diminuir a tensdo residual gerada no
processo de fabricacdo (alivio de tensdes); para produzir uma combinagdo Otima de
ductilidade e estabilidade estrutural (recozimento); aumento de resisténcia (envelhecimento) e
para otimizar propriedades especiais como tenacidade a fratura, resisténcia a fadiga e
resisténcia a fluéncia. A resposta das ligas de titdnio ao tratamento térmico depende da
composicdo da liga e dos efeitos dos elementos de liga na transformacdo a-f do titdnio
(GILBERT; SHANNON, 1991). A liga de Ti-6Al-4V produzida por DMLS tem alta
resisténcia mecanica e através de tratamentos térmicos ¢ possivel aumentar os valores de
ductilidade. No entanto, com o tratamento térmico pode ocorrer a perda da resisténcia
mecanica, o que gera a necessidade de otimizag¢do dos pardmetros usados (FACCHINI et al.,

2010; THONE ET AL., 2012, VRANCKEN et al., 2012).
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4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Neste trabalho foram estudadas amostras da liga Ti-6Al-4V produzidas por

Sinterizacao Direta de Metal por Laser (DMLS) submetidas a diferentes tratamentos térmicos.

4.1 PRODUCAO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova foram produzidos pela técnica de Sinterizagdo Direta de Metal por
Laser (DMLS). O equipamento de manufatura aditiva utilizado foi o EOSINT M 270 (Figura
16), da EOS GmbH (ElectroOptical Systems), pertencente ao Instituto Nacional de Ciéncia e
Tecnologia em Biofabricagdo (INCT-BIOFABRIS), sediado na Faculdade de Engenharia
Quimica (FEQ) da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). Para a producdo das
amostras foi utilizado o p6 comercial da liga Ti-6Al-4V ELI (extra low interstitial) também
da empresa EOS GmbH (Figura 17). Durante o processamento das amostras, o gas argonio foi
utilizado para controlar o nivel de oxigénio dentro da cdmara, agindo também como gas de
protecdo. Segundo Larosa et al. (2014), o tamanho da particula do p6é comercial da liga Ti-
6Al-4V ELI (extra low interstitial) ¢ em média 57 um, enquanto que a espessura da camada
de pé no processamento dos corpos-de-prova via DMLS ¢ de 0,03 mm, indicando que as
particulas do p6 sdo achatadas pelo espalhador.

O Quadro 3 apresenta os parametros de processamento para producdo das amostras de
Ti-6Al-4V produzidas por DMLS. Apods a produgdo, as amostras foram retiradas da
plataforma de constru¢do do equipamento utilizando o equipamento de corte a fio por
eletroerosdao FX20K da Mitsubishi, apresentado na Figura 18, pertencente a Fabrica de

Prototipos.
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Figura 16 - Equipamento de prototipagem rapida EOSINT M 270

Fonte: Proprio autor.

Figura 17 - Morfologia do p6 comercial pré-ligado EOS Titanium Ti64
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Fonte: Proprio autor.
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Quadro 3 - Parametros de processamento para fabricagdo das amostras via DMLS

Poténcia do Laser (W) 170

Velocidade de varredura do feixe de laser (mm/s) 1250

Angulo de Varredura e Estratégia de Construgio 45° entre camadas - Ziguezague
Distancia entre linhas (mm) 0,1

Espessura da camada de p6 (mm) 0,03

Figura 18 - Equipamento de corte a fio por eletroerosdo FX20K da Mitsubishi

Fonte: Longhitano (2015)

42 TRATAMENTOS TERMICOS

As amostras produzidas por DMLS foram submetidas a diferentes tratamentos térmicos
(Tabela 2). Para o tratamento de alivio de tensdes residuais, as amostras foram aquecidas e
mantidas a 650 °C por 1 hora e também a 650 °C por 3 horas. Para decompor a fase
metaestavel o’ resultante do processo DMLS, as amostras foram tratadas termicamente a 800
°C por 4 horas de acordo com a recomendagdo do fabricante da liga. Para garantir que a
temperatura de transformacdo martensitica fosse atingida, as amostras foram tratadas
termicamente a 850 °C por 2 horas. Todos os tratamentos foram realizados em um forno de

alto vacuo (10°mbar), pertencente ao Grupo de Materiais do Laboratdorio Nacional de Luz
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Sincrotron (LNLS) do Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM) (Figura
19). As amostras foram aquecidas a uma taxa 10 °C/min e o resfriamento, em forno, foi

realizado a uma taxa de aproximadamente 5 °C/min.

Tabela 2 - Tratamentos térmicos realizados nas amostras produzidas por DMLS

ACOMOMAN (como - -
prototipada)
A6501h 650°C 1 Hora
A6503h 650°C 3 Horas
A8004h 800°C 4 Horas
A8502h 850°C 2 Horas

Fonte: Proprio autor.

Figura 19 - Forno de alto vacuo utilizado para o alivio de tensoes

Fonte: Proprio autor.
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4.3 PREPARACAO METALOGRAFICA DAS AMOSTRAS

A preparacao metalografica para a caracterizagdo microestrutural das amostras foi

realizada seguindo as etapas apresentadas na Figura 20.

Figura 20 - Fluxograma das etapas de preparagdo metalografica das amostras

Corte das . . Banho de
p» Embutimento > Lixamento >
Amostras Ultrassom

> Polimento

A4
v

Ataque Quimico
20s

Ataque Quimico
30s

Polimento

A

Fonte: Proprio autor.

O corte das amostras foi realizado manualmente nos sentidos transversal e longitudinal
no Laboratorio de Preparagdo de Amostras do Departamento de Engenharia Mecanica-
UNESP-FEIS. Os demais processos foram realizados no Laboratorio de Caracterizacdo de
Materiais do Departamento de Engenharia de Manufatura e Materiais (DEMM) da Faculdade
de Engenharia Mecénica (FEM) da UNICAMP. As amostras foram embutidas em baquelite,
a uma pressdo minima de 100 kgf/cm? e méaxima de 150 kgf/cm? com resfriamento de 5
minutos. Foi utilizada a embutidora modelo PRE 30Mi da AROTEC (Figura 21a). A etapa de
lixamento foi realizada em uma politriz/lixadeira modelo AROPOL 2V da AROTEC (Figura
21b). As amostras foram lixadas com lixas de granulometria de 60, 80, 120, 220, 320, 400,
600, 800 e 1200, respectivamente. A cada troca de lixa a amostra foi girada em 90° para
retirada das marcas provenientes da lixa anterior.

Posteriormente, as amostras foram submetidas a limpeza com alcool durante 10
minutos através de um banho ultrassonico no equipamento modelo MaxiClean 750A da
UNIQUE (Figura 21c). O polimento foi realizado em um equipamento igual ao utilizado no
processo de lixamento. Primeiramente foi utilizado um pano de polimento de 1um (Figura
21d) e pano um suspensdo de diamante de 1 pum da AROTEC e, em seguida uma solucdo de
silica coloidal de 0,04 um. Na sequéncia, as amostras foram limpas com agua e dlcool e secas
com ar quente. Para revelar as microestruturas, as amostras foram atacadas com reagente

KROLL (5 ml deHNO3, 10 ml de HF e 85 ml deH20O). As amostras foram imersas na solu¢do
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por 30 segundos, lavadas em agua corrente e polidas novamente. Apés o segundo polimento,

as amostras (Figura 21¢) foram submetidas novamente ao ataque quimico por 20 segundos.

Figura 21 - Equipamentos para utilizados na preparacdo das amostras: embutidora (a),
lixadeira/politriz (b), ultrassom (c) pano de polimento (d) e amostras embutidas

(e)

d)

Fonte: Proprio autor.

4.4 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

As microestruturas foram analisadas por microscopia Optica (MO) utilizando o
microscopio optico modelo DM IL LED da Leica (Figura 22) e o software Leica Application
System V4 pertencentes ao Laboratorio Multiusudrio de Caracterizacdo de Materiais do

DEMM/FEM/UNICAMP.
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Figura 22 - Microscépio Optico DM IL LED da Leica

‘

Fonte: Proprio autor.

A andlise por difracdo de raios-X foi realizada para determinar as fases presentes na
liga antes e apds os tratamentos térmicos e sua orientagdo cristalografica. Foi utilizado o
difratometro Philips Analytical X Ray, modelo X’Pert — MPD e o software X’Pert Data
Collector, pertencentes ao Laboratorio de Recursos Analiticos e Calibracdo (LRAC) da
Faculdade de Engenharia Quimica — UNICAMP. O angulo de varredura variou de 20° a 100°,
a uma velocidade de 0,016°%s e passo de 0,02 °. Foi utilizada uma fonte de radiagdo CuKa
(A=1,54060 A). As fichas utilizadas para a identificacdo das fases foram a 044-1294 ¢ a 044-
1288 (ANEXO I e II).

4.5 CARACTERIZACAO MECANICA E FRACTOGRAFIA

No ensaio de microdureza Vickers, as medidas foram realizadas utilizando o microdurémetro
digital Shimadzu, modelo HMV-2T (Figura 23), que pertence ao Laboratdrio de Biomateriais
e Biomecanica (LABIOMEC/DEMM/FEM/UNICAMP). A carga aplicada foi de 500 gf por
15 segundos. Os ensaios de microdureza foram feitos segundo a norma ASTM E 384 (2010) e

foram feitas 15 medidas para cada amostra e o resultado apresentado ¢ a média dos valores.
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Figura 23 - Microdurémetro digital Shimadzu, modelo HMV-2T

Fonte: Proprio autor.

Os ensaios de tracdo foram realizados segundo a norma ASTM E&/ES8M (2009)
utilizando o equipamento servo-hidraulico MTS-810 e o extensdmetro MTS — 632.24C-50
pertencentes ao Laboratério de Ensaios Mecanicos do DEMM/FEM/UNICAMP. Foram
utilizados corpos de prova medindo 120mm x 10mm x 4mm (Figura 24). Foram determinados
os valores médios de limite de resisténcia a tracdo, limite de escoamento, modulo de
elasticidade e alongamento a ruptura do material. Para cada condi¢gdo do material foram

realizados trés ensaios.
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Figura 24 - Corpos de prova de tracdo da liga Ti-6Al-4V produzidos por DMLS

Fonte: Proprio autor.

As fractografias foram feitas por microscopia eletronica de varredura (MEV),
utilizando o microscopio Zeiss EVO LS 15 (Figura 25a) localizado no Laboratorio
Multiusuario de Microscopia Eletronica da FEIS/UNESP e a andlise da microestrutura do
material utilizando microscopio Zeiss EVO MA 15 (Figura 25b) pertencente ao Laboratdrio
Multiusuario de Caracterizacdo de Materiais do DEMM/FEM/UNICAMP. As imagens foram
obtidas utilizando-se a emissdo de elétrons secundarios e andlise de elementos por

espectrometria de energia dispersiva de raios-X (EDS).
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Figura 25 - Microscopio Eletronico de Varredura: Zeiss EVO LS 15 (a) e Zeiss EVO MA 15

Fonte: Proprio autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos na caracterizagdo
microestrutural e mecanica da liga Ti-6Al-4V em diferentes condi¢cdes de tratamentos

térmicos e também a analise das superficies de fratura.

5.1 PARTE 1 - CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

5.1.1 Microscopia dtica e microscopia eletronica de varredura

As microestruturas foram analisadas nos sentidos longitudinal e transversal por meio
de microscopia optica (MO), com aumentos de 200x e 500x, e por microscopia eletronica de
varredura (MEV), com aumento de 2000x e 5000x. na regido plana e obliqua da amostra
fraturada. No sentido longitudinal (perpendicular a plataforma de construgdo) ¢ possivel
visualizar o crescimento do grao colunar e no sentido transversal (paralelo a plataforma de

construgao) sdo evidenciados graos equiaxiais.

5.1.1.1 Amostra ACOMOMAN

A analise metalografica da amostra ACOMOMAN revelou uma microestrutura
martensitica, conforme apresentado na Figura 26. A formagao desse tipo de microestrutura se
da devido as altas taxas de resfriamento alcancadas no processo de sinterizag@o por laser. Na
literatura referente ao Ti-6Al-4V, reporta-se que a microestrutura martensitica € obtida
quando a taxa de resfriamento ¢ maior do que 410 K/s (CRESPO, 2008). A presenca de
agulhas finas de martensita caracteriza a fase o’ (martensita hexagonal). Na andlise da
amostra ACOMOMAN no sentido transversal (Figura 27) também ¢ possivel identificar a

presenca da fase martensita hexagonal o’.
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Figura 26 - Microestrutura da amostra ACOMOMAN produzida por DMLS. Corte
longitudinal com aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) e 5000x (d)

Signal A=SE1  EHT=2000kV  2pm

AN{ Longitudinal Mag= 500KX  WD=140mm (o

Signal A=SE1  EHT=2000KV {0 pm o

Al Longiucinal Mag= 200KX  WD=140mm —

c)
d)

Fonte: Proprio autor.
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Figura 27 - Microestrutura da amostra ACOMOMAN produzida por DMLS. Corte transversal
com aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) e 5000x (d)

a) b)

Signal A=SE1  EHT=2000K 0 ym

AN Transversal Ty SOTAZSEL  EWT22000K gy 9
rensversa Mag= 200KX ~ WD=120mm  |—of & | Mag= 500KX  WD=f20mm (o ¥
c) d)

Fonte: Proprio autor.
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5.1.1.2 Amostra AM6501h e AM6503h

Como ¢ possivel observar na Figura 28 e 29, a microestrutura martensitica acicular
resultante do processo DMLS ndo se decomp0s apds o tratamento térmico realizado a 650 °C.
Tal como na amostra ACOMOMAN, a fase a' ¢ perceptivel na microestrutura da amostra
A6501h. Na amostra A6503h ¢ possivel visualizar precipitados da fase  na microestrutura
martensitica (Figura 30 e 31). Apesar do tempo de tratamento ter sido maior, evidencia-se que
o tempo e a temperatura ainda ndo foram suficientes para decompor a fase o’ e promover

mudangas no tamanho e morfologia dos graos.
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Figura 28 - Microestrutura da amostra A6501h produzida por DMLS. Corte longitudinal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x ¢) 5000x (d)

y “ fod) Y

B . SignalA=SEl  EWT=2000K  10pm 5 . SignalA=SEl  EWT=2000KY  2pm
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Fonte: Proprio autor.
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Figura 29 - Microestrutura da amostra A6501h produzida por DMLS. Corte transversal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x(d)

a) b)

o % B : R gl #23 e 7 S - § b
Signal A=SET  EHT=2000KV 10 pm ignal EHT=2000  2ym
ANz Transyersal Mag= 200KX  WD=75mm  —o 3 Al Transversal Mag= S00KX  WD=75mm Q
c) d)

Fonte: Proprio autor.
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Figura 30 - Microestrutura da amostra A6503h produzida por DMLS. Corte longitudinal com
aumento de 200x (a) 500x () 2000x (c) 5000x(d)

. Signal A=SE1  EHT=20008  foum g Signal A=SEl  EWT=2000kV 2 pm
Milongtudnal iz 2mwKkx  WD=150mm  f—y| Q ALongiudnal —“yos S00KX  WD=180mm g
c) d)

Fonte: Proprio autor.
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Figura 31 - Microestrutura da amostra A6503h produzida por DMLS. Corte transversal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x(d)

a) b)

AME Transversal Signal A = SE1 EHT =20.00 kV 10 ym o A3 Transversal Signal A = SE1 EHT =20.00 kV 2um

Mag= 200KX WD = 10.0 mm | —e Hag= 5.00KX WD =10.0 mm H

c) d)

Fonte: Proprio autor.



63

5.1.1.3 Amostra — A8004h e A8502h

Para a amostra A8004h (Figura 32a e 32b), a presen¢a da fase B (fase escura) indica
que houve uma decomposicao da fase martensitica durante esses tratamentos. No entanto,
ainda ¢ possivel observar a presenca de algumas agulhas de martensita. Isso significa que a
fase martensitica se transformou parcialmente em fase a e fase B3, e essas fases se mantiveram
até a temperatura ambiente devido ao resfriamento lento realizado em forno. Na analise da
Figura 33, observa-se a presen¢a de duas fases, revelando a microestrutura (a + ), com a fase
B distribuida na matriz de a. Como a temperatura de tratamento ¢ abaixo da temperatura de
transicdo TP, ndo ¢ gerada energia de ativagdo suficiente para a nucleagdo e crescimento de
novos graos e a alteragdo da morfologia inicial.

As Figuras 34 e 35 apresentam as micrografias obtidas para a condicdo A8502h. Ding
et. al. (2002), relata que o processamento termomecanico abaixo da temperatura de transi¢ao
TP leva a uma estrutura (o + p) para liga Ti-6Al-4V, com fase a anterior retida a temperatura
ambiente e parte da fase B transformada. Durante a formacao da fase o o elemento vanadio ¢
expulso para as extremidades dos cristais de o, levando a microestrutura final de fase a+f3
com lamelas de fase a e fase B precipitada nos contornos. Nas amostras A8004h ¢ A8502h,
pode-se notar que o ataque quimico teve um efeito mais forte do que para as condigdes
anteriores. Indicando o surgimento de fase 3, que € mais suscetivel ao ataque quimico porque
possui menor resisténcia a corrosdo. Nas propriedades das ligas o+f, por exemplo, as
quantidades e tipos de presenga da fase B, podem ser controlados através de tratamento

térmico.
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Figura 32 - Microestrutura da amostra A8004h produzida por DMLS. Corte longitudinal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x (d). Fase B (fase escura) e fase a (fase clara)
para (a) e (b) e para () e (d) fase P (fase clara) ¢ fase a (fase escura)

kY 3 ' 7'»"» \V2 /] ‘v'-'f ( /7)?!‘7,(\
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. Signal A = SE1 10 pm Signal A= SE1 EHT = 20.00 kV 2pm
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<) d)

Fonte: Proprio autor.
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Figura 33 - Microestrutura da amostra A8004h produzida por DMLS. Corte transversal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x (d). Fase B (fase escura) e fase a (fase clara)
para (a) e (b) e para ( escura)

g i NG N7 - -

T il : . 8 i - . r
Signal A=SE1  EHT =20.00 kv 10 pm Signal A = SE1 2 um
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Fonte: Proprio autor.
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Figura 34 - Microestrutura da amostra A8502h produzida por DMLS. Corte longitudinal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x (d). Fase B (fase escura) e fase a (fase clara)
para (a) e (b) e para (c) e (d) fase B (fase clara) e fase a (fase escura)
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Fonte: Proprio autor.



67

Figura 35 - Microestrutura da amostra A8502h produzida por DMLS. Corte transversal com
aumento de 200x (a) 500x (b) 2000x (c) 5000x (d). Fase B (fase escura) e fase a (fase clara)
para (a) e (b) e para (c) e (d) fase B (fase clara) e fase a (fase escura)

£y - - -
g 10 pm Signal A = SE1 2 um
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Fonte: Proprio autor.
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A Figura 36 mostra o Espectro de Energia Dispersiva (EDS) obtido apds a

microanalise de superficie, onde se observa a sobreposi¢ao dos pic

os dos elementos quimicos

Ti e V, presentes nas amostras Ti-6Al-4V para as amostras ACOMOMAN, A6501h, A6503h,

A8004h e A8502h.

Figura 36 - Espectro de Energia Dispersiva (EDS) para as amostras produzidas por DMLS:
ACOMOMAN (a), A6501h(b), A6503h(c), A8004h (d) e A8502h(e)
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Fonte: Proprio autor.
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5.1.3 Difracdio de Raios — X (DRX)

A Difragao de Raios - X (DRX) foi realizada com o objetivo de analisar a presenca da
fase o ¢ B e sua orientagdo cristalografica das amostras da Ti-6Al-4V antes e apds os
tratamentos térmicos. A Figura 37 mostra os difratogramas obtidos para as amostras de Ti-
6Al-4V. A identificagdo dos picos foi realizada a partir das JCPDS 44-1294 e 44-1288
(Anexos I e II).

Analisando os picos de difracdo para a condigdo ACOMOMAN foi possivel
determinar a presenga de onze picos, sendo todos relativos a fase a’(Tia — HC), confirmando
o que foi visto nas Figuras 26 e 27. Para a amostra A6501h, os dez picos obtidos na curva
determinam a presenca da fase o/a’, de acordo com apresentado na Fig. 28 e 29. Analisando
os valores dos onze picos obtidos na curva da amostra A6503h, ao contrario do que foi visto
na Figura 30 e 31, foi evidenciado dez picos referente a fase a/a’ e um pico da fase B (Tip —
CCC) e corresponde ao plano de reflexao (200).

Avaliando as condigdes A8004h e A8502h foi possivel determinar a presenca das
fases a /o’, que apresenta estrutura hexagonal compacta (HC), e B que apresenta estrutura
cubica de corpo centrado (CCC). As fases o e B sdo validadas conforme ja apresentado por

MO.
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Figura 37 - Difragdo de Raios - X das amostras de Ti-6A1-4V via DMLS
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Fonte: Proprio autor.

52 PARTE 2— CARACTERIZACAO MECANICA

5.2.1 Ensaio de Microdureza Vickers

A Figura 38 mostra os resultados de microdureza obtidos para as se¢des longitudinal e
transversal das amostras estudadas neste trabalho. Analisando a Figura 38 e a Tabela 6,
observa-se uma proximidade nos valores de microdureza nas amostras ACOMOMAN e das

condi¢cdes A6501h e A6503h o que pode ser explicado pelo fato das amostras nessas
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condicdes apresentarem a fase martensitica o’ como a fase predominante em sua
microestrutura. Isso indica que ndo ocorreu a dissolucdo da fase o’ durante os tratamentos
térmicos a 650 °C, o que confirma as analises microestruturais e os resultados apresentados
anteriormente nos difratogramas. No entanto, ¢ possivel observar que as amostras A6503h
apresentaram valores médios de microdureza ligeiramente mais baixos, o que pode estar
relacionado ao surgimento da fase B como mostrado no difratograma da Figura 38.

As amostras A8004h e A8502h apresentam valores médios de microdureza muito
proximos e esses valores sao mais elevados no sentido longitudinal. Os valores de
microdureza sdo menores que aqueles obtidos para as demais amostras devido a presenga da
fase B. Como ¢ citado na literatura, a fase B € menos dura do que a fase a e esta € menor do
que a fase a’(Crespo, 2008). A presenca da fase P indica que houve decomposicdo da
martensita durante o tratamento a 800 °C (4h) e 850 °C (2h), ao menos de forma parcial. Neste
caso, o mais provavel € que toda a fase martensitica transformou-se em uma mistura das fases
a e . A Tabela 3 apresenta as médias e seus desvios padrao obtidos no ensaio de microdureza

para todas as condi¢des e nos sentidos analisados.



Figura 38 - Valores de dureza para as amostras da liga Ti-6Al-4V estudadas neste trabalho
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Tabela 3 - Resultados do ensaio de microdureza Vickers para todas as amostras estudadas
neste trabalho

Condicao da Sentido da Amostra | Médias das medidas Desvio padrao

Amostra medida (HV)

ACOMOMAN Longitudinal 369.80 +11.9

ACOMOMAN Transversal 371.20 +7.67
A6501h Longitudinal 376.53 +6.73
A6501h Transversal 371.40 + 10.04
A6503h Longitudinal 349.80 +5.14
A6503h Transversal 357.00 +4.76
A8004h Longitudinal 344.20 +5.97
A8004h Transversal 343.93 +5.12
A8502h Longitudinal 337.00 + 5.53
A8502h Transversal 331.93 +4.73

Fonte: Proprio autor.

5.2.2 Ensaio de Tracao

A Figura 39 mostra o grafico tensdo x deformagdo dos corpos de prova em titdnio
produzidos via DMLS para todas as condi¢des estudadas neste trabalho. Foram ensaiados trés
corpos de prova de tracdo para cada condigao.

Na Tabela 4 sdao apresentados os resultados obtidos para os ensaios de tragdo. Nao
houve uma diferenca significativa nos valores de médulo de elasticidade (£), mostrando que
os tratamentos térmicos ndo alteraram o modulo de elasticidade do material. Porém a amostra
ACOMOMAN apresentou um valor ligeiramente mais baixo em relagdo as demais condigdes.
No entanto, percebe-se que amostra ACOMOMAN apresenta maior valor de dureza e menor
limite de escoamento quando comparada com a amostra A6503h, o que pode ser explicado
pelo pico de titanio B apresentado na Difracao de Raios - X.

Os valores de alongamento & ruptura mostram que as amostras ACOMOMAN e
A6501h apresentaram menor ductilidade, o que pode ser explicado por uma ligeira
fragilizacdo devido a fusdo por laser. Para as amostras A8004h e A8502h, o tratamento
térmico melhora a ductilidade do material e diminui o limite de escoamento. O tratamento
térmico mais indicado para a utilizagdo em implantes de Ti-6Al-4V produzidos por DMLS,
dentre os que foram aqui analisados, ¢ a condigdo A8502h, pois ¢ a que melhor atende as

propriedades mecanicas exigidas pela norma ASTM F136 (Tabela 5).
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Figura 39 - Curvas tensdo x deformacao dos ensaios de tragao das amostras de Ti-6Al-4V via

DMLS
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Fonte: Proprio autor.

Deformacgao (%)

Tabela 4 - Propriedades mecanicas obtidas dos ensaios de tragcdo das diferentes condi¢des das
amostras de Ti-6A1-4V via DMLS

Condigao da Limite de Limite de Modulo de Alongamento
Amostra Escoamento Resistencia a elasticidade (%)
(Mpa) Tracio (MPa) (GPa)

ACOMOMAN 1004 £ 10.59 1218 +£2.3 111 +£6.16 51+£1.22
A6501h 1092 £ 12.46 1162 £ 5.35 117 £ 8.02 53+1.15
A6503h 1054 £ 10.22 1110 £ 8.76 115+ 2.89 8.8+0.69
A8004h 961 +£10.38 1007 £ 9.05 113+1.01 72+04
A8502h 925 + 7.59 981 +13.6 112 £1.43 9.9+0.92

Fonte: Proprio autor.
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Tabela 5 - Propriedades mecanicas exigidas pela norma ASTM F136 da liga Ti-6Al-4V para o
uso em implantes

Propriedades Limite de Limite de Alongamento
meca escoamen resisténci
nicas to a
ASTM F136 795 MPa 860 MPa 10 %
A8502H 925 MPa 981 MPa 9.9 %

Fonte: ASTM F136 (2014) e Préprio autor

53 PARTE 3— ANALISE DA FRATURA

De acordo com Serra et al. (2002), citado por Morcelli (2009), uma das grandes
dificuldades de entender os mecanismos de deformacdo nas ligas de titdnio decorre da
complexa competicdo entre os diferentes sistemas de escorregamento e sua forte dependéncia
com: composi¢do quimica, temperatura, morfologia microestrutural ou orientagdo
cristalografica.

As superficies de fratura resultantes para as diferentes condigdes de ciclos térmicos
foram analisadas por microscopia eletronica de varredura, na qual foi possivel verificar a
existéncia de microcavidades (Figura 40 a 44).

As microcavidades sdo nucleadas em regides de descontinuidades como inclusodes e
regides envolvendo empilhamento de discordancias, cujas tensdes localizadas levam a
formagdo de vazios como forma de aliviar a tensdo local. (OLIVEIRA, 2010)

A anélise fractografica mostra que o material apresentou fratura ductil caracterizada
pela formacdo e coalescéncia de microcavidades com forma e tamanhos variados. O
mecanismo de fratura dictil por microcavidades foi identificado nas amostras tratadas
termicamente e também na amostra ACOMOMAN, que ndo passou por tratamento térmico. A
fratura ductil é conduzida por tensdes de cisalhamento que provocam deformagdes plasticas.
Ela apresenta uma aparéncia macroscopica fosca e fibrosa, e os mecanismos de nucleacdo e
propagacao estdo intimamente ligados a presenga de vazios internos (poros), de inclusdes e de

barreiras ao movimento de discordancias no material metalico do corpo solicitado.



77

Figura 40 —Fractografia da amostra ACOMOMAN de Ti-6Al-4V via DMLS: microcavidades
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Figura 41 — Fractografia da amostra A6501h de Ti-6Al-4V via DMLS: microcavidades na
regido plana (a) e (c) e na regido obliqua (b) e (d) ¢ a superficie de fratura (¢)
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Figura 42 — Fractografia da amostra A6503h de Ti-6Al-4V via DMLS: microcavidades na
regido plana (a) e

i R o
pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :28 Aug 2013 10 ym EHT = 2000 kv Signal A= SE1 Date :28 Aug 2013
WD =11.0mm Photo No. = 5488 Time :9:53:18 Mag= 250 KX m WD =13.0mm Photo No, = 5487 Time :10:06:48 Mag= 250K X

10 pm EHT =20.00kV Signal A= SE1 Date :28 Aug 2013 10 um EHT =20.00 kv

Signal A= SE1 Date :28 Aug 2013
— WD =11.0mm PhotoNo.=5482  Time :9:5849 Mag= 250KX w — WD =13.0mm PhotoNo.=5498  Time:10.07:59  Mag= 250KX W |

200 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Date :28 Aug 2013
H WD =125 mm Photo No. = 5488 Time :9:51:08 Mag= 44X

Fonte: Proprio autor




80

Figura 43 — Fractografia da amostra A8004h de Ti-6Al-4V via DMLS: microcavidades na
reg1a0 plana (a) e (c) e na reglao obliqua (b) e (d) e a superficie de fratura (e)
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Figura 44 — Fractografia da amostra A8502h de Ti-6Al-4V via DMLS: microcavidades na
regido plana (a) e (c) e na regido obliqua (b) e (d) e a superficie de fratura (e)
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O tamanho médio das microcavidades das regides planas e obliquas da superficie de
fratura foram medidas através do método de contagem de interceptos por contagem manual
utilizando de imagens de acordo com a norma ASTM E 112 — 96. A Tabela 6 apresenta os
valores de tamanhos médios obtidos para ambas as regioes.

A Figura 45 apresenta um grafico comparativo entre os tamanhos médios das
microcavidades presentes nas amostras ACOMOMAN e A6501h e A6503h. A Figura 46
apresenta o grafico comparativo com as amostras A8004h e A8502h. A amostra
ACOMOMAN apresenta microcavidades maiores na regido obliqua, enquanto que as
amostras A6501h, A6503h, A8004h e A8502h apresentam microcavidades maiores na regido

plana.

Tabela 6 - Tamanho médio das microcavidades das amostras prototipadas de Ti-6Al-4V via

DMLS
Amostra Regido Obliqua Desvio Regiao Plana Desvio
(um) (um)

ACOMOMAN 2.784 +0.468 2.67 +0.692
A6501h 2.038 +0.199 2.557 +0.152
A6503h 2.252 +0.521 2.695 +0.167
A8004h 3.024 +0.262 3.169 0.4
A8502h 2.676 +0.567 3.127 +0.391

Fonte: Proprio autor.
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Figura 45 - Tamanhos médios das microcavidades presentes nas regides plana e obliqua para
as amostras ACOMOMAN, A6501h e A6503h
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Fonte: Proprio autor.

Figura 46 - Tamanhos médios das microcavidades presentes nas regides plana e obliqua para
as amostras ACOMOMAN, A8004h e A8502h
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Fonte: Proprio autor.
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6 CONCLUSOES

A microestrutura final da amostra ACOMOMAN resultante do processo de
manufatura aditiva por DMLS revelou uma microestrutura martensita hexagonal o’. A
formagao desta estrutura se da devido as altas taxas de resfriamento envolvidas no processo
de sinterizacdo a laser. Para os tratamentos de alivio de tensdes foi possivel observar através
das imagens preliminares que para a amostra A6501h, a microestrutura martensitica resultante
do processo DMLS nao se decompds. Na amostra A6503h ¢ possivel evidenciar através do
Difratograma e pelas imagens do MEV, que a microestrutura martensitica comega a se
decompor, pois sdo observados precipitados da fase . Ja nas amostras A8004h ¢ A8502h
observa-se uma estrutura (o +f), com cristais de fase o e fase P precipitada nos contornos.
Pelo fato que o tratamento térmico foi feito abaixo da temperatura de transi¢cao TP leva a uma
estrutura (o + ) para as amostras da liga Ti-6Al1-4V.

Observa-se uma proximidade nos valores de microdureza nas amostras da condig¢do
ACOMOMAN ¢ das condi¢gdes A6501h e A6503h, devido a predominancia da fase
martensitica a‘ em suas microestruturas. Em relacdo as demais amostras, as tratadas
termicamente A8004h e A8502h apresentaram valores médios de microdureza ligeiramente
mais baixos devido a presenca da fase . Com o aumento da temperatura, melhora a
ductilidade do material e diminui o limite de escoamento.

Para todas as amostras estudadas, a andlise fractografica mostra que o material
apresentou fratura ductil caracterizada pela formagdo e coalescéncia de microcavidades com
forma e tamanhos variados. A amostra ACOMOMAN apresenta microcavidades maiores na
regido obliqua, enquanto que as amostras tratadas termicamente apresentam microcavidades

maiores na regiao plana.

6.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

v’ Analisar os micromecanismos de fratura para tratamentos térmicos acima da

temperatura de transi¢ao T.

v" Analisar a microestrutura ¢ propriedades da Liga Ti-6Al-4V produzida via DMLS para

tratamentos térmicos acima da temperatura de transicao Tp.
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Analisar ciclos térmicos com diferentes temperatura, tempos e taxas de resfriamento

para caracterizagdo da microestrutura da liga Ti-6Al-4V produzida via DMLS.

Avaliar o fenomeno de transformagao martensitica apos o tratamento térmico por mais

de 2 horas a 850 °C.
O comportamento de fluéncia da liga Ti- 6Al- 4V via DMLS.

Compararar os micromecanismos de fratura de uma amostra convencional feita por

usinagem com uma amostra produzida via DMLS.
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ANEXO A - Ficha JCPDS 44-1294 Ti, Titanium

Name and formula
Reference code: 00-044-1294
PDF index name: Titanium
Empirical formula: Ti
Chemical formula: Ti

Crystallographic parameters
Crystal system: Hexagonal

Space group:P63/mmc

Space group number: 194

a(A): 2,9505

b (A): 2,9505

c (A): 4,6826

Alpha (°):90,0000

Beta (°):90,0000

Gamma (°): 120,0000

Calculated density (g/cm”3): 4,50
Volume of cell (106 pm”3):35,30
Z:2,00

RIR: 0,90

Subfiles and Quality
Subfiles: Inorganic

Alloy, metal or intermetalic
Common Phase

Forensic

Quality: Star (S)

Comments

Color: Gray

General comments: Average relative standard deviation in intensity of the ten strongest
reflections for three specimen mounts = 6.7%.

Sample source: Sample was obtained from A.D. Mackay Inc.

Additional pattern: Validated by calculated pattern.

To replace 5-682.

References

Primary reference: Sailer, R., McCarthy, G., North Dakota State University, Fargo, North
Dakota, USA., ICDD Grant-in-Aid, (1993)

Peak list
No.h k1l d[A] 2Theta[deg] 1[%]
11002,55500 35,094 25,0

2,34100 38,422 30,0
2,24300 40,171 100,0

W N
— O
— N
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4 1 0 2 1,72620 53,005 13,0
51 1 0 1,47530 62,951 11,0
6 1 0 3 1,33200 70,663 11,0
7 2 0 0 1,27760 74,160 1,0
8 1 1 2 1,24810 76,221 9,0
9 2 0 1 1,23240 77,370 6,0
100 0 4 1,17070 82,292 1,0
112 0 2 1,12150 86,762 1,0
121 0 4 1,06430 92,732 1,0
132 0 3 0,98865 102,364 2,0
142 1 0 0,96578 105,802 1,0
152 1 1 0,94591 109,046 4,0
161 1 4 091701 114,283 3,0
172 1 2 0,89281 119,261 1,0
Stick Pattern
Intens ity [%]

1007 Ref. Pattern: Tianium, 00-044-1254

E{l_

Position [2Theta]

100

10

120

94



ANEXO B - Ficha JCPDS 44-1288 Ti, Titanium

Name and formula

Reference code: 00-044-1288
PDF index name: Titanium
Empirical formula: Ti
Chemical formula:  Ti

Crystallographic parameters

Crystal system: Cubic

Space group: Im3m

Space group number: 229

a (A): 3,3065
b (A): 3,3065
c (A): 3,3065
Alpha (°): 90,0000
Beta (°): 90,0000
Gamma (°): 90,0000

Calculated density (g/cm”3): 4,40
Volume of cell (1006 pm”"3): 36,15

Z: 2,00

RIR: 8,68

Subfiles and Quality

Subfiles: Inorganic

Alloy, metal or intermetalic

Quality: Calculated (C)

Comments

General comments: High temperature phase, stable above 1153 K.

References

Primary reference: Calvert, L., Lakes Entrance, Victoria, Australia., Private
Communication, (1993)

Unit cell: Eppelsheimer, D., Perman, R., Nature (London), 166, 960,
(1950)

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg] 1[%]

1 1 1 0 2,33750 38,482 100,0

2 2 0 0 1,65320 55,543 12,0

3 2 1 1 1,34960 69,607 17,0

4 2 2 0 1,16890 82,447 4,0

5310 1,04540 94,927 5,0
62220,95440 107,628 1,0
73210,88370 121,308 6,0
84000,82660 137,463 1,0
94110,77930 162,568 4,0



Stick Pattern

Intensity [%]
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Ref. Pattern: Titanium, 00-044-1288
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