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RESUMO

A mistura de nanoparticulas a base de Ti, Zr, Ta, Sc e Nb, usadas como
inoculantes, tem se mostrado uma abordagem promissora para modificar as
ligas de aluminio endurecidas por precipitagdo (2XXX e 7XXX) para o processo
de fusdo em leito de pé a laser (FLP-L), promovendo assim peg¢as com graos
equiaxiais e isentas de trincas de solidificacdo. Apesar disso, a manipulacio de
nanoparticulas pode trazer riscos a saude do operador e elas tendem a se
aglomerar, dificultando a obtengcdo de uma mistura homogénea. Frente a isso,
esta tese de doutorado teve como objetivo investigar o efeito da mistura de
particulas micrométricas do inoculante Al-5,0NB-0,5B na liga AA2017 a fim de
observar os efeitos na evolugdo microestrutural, bem como no comportamento
mecanico. Foram estudadas duas adigbes: AA2017+ 1% AI-5,0Nb-B; e AA
2017+2%AI-5,0Nb-0,5B (%p). Por meio das caracterizagbes fisicas e da
avaliacdo das propriedades reoldgicas, observou-se que as particulas do pé
misturado ndo apresentaram alta esfericidade, além disso estavam ligeiramente
mais aglomeradas, apresentando assim maior dificuldade de escoamento na
maioria dos testes reoldgicos. Determinou-se, inicialmente, a janela de
processamento da liga AA2017 e, partindo desses resultados, foram produzidas
as amostras AA2017 com inoculante. Constatou-se que a amostra AA2017
apresentou graos colunares de aluminio com trincas atravessando as pocgas de
fusdo, ao passo que a liga AA2017+2% AI-5,0Nb-0,5B consistia de graos
equiaxiais. Resultados de EBSD para ambas amostras indicaram baixa textura
do tipo fibra, contudo a amostra AA 2017 com inoculante apresentou uma textura
cuja intensidade foi ligeiramente mais baixa. Por fim, foram medidas as
propriedades em compressao, onde observou-se que a tensao de escoamento
da liga AA2017+2%AI-Nb-B (~215 MPa) foi superior a da AA2017 (~170 MPa).

Palavras-chave: Fusdo em leito de p6 a laser FLP-L; ligas de aluminio;
inoculacao Al-Nb-B; microestrutura; propriedades mecanicas.
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ABSTRACT

EFFECT OF THE INOCULANT AI-Nb-B ON THE MICROSTRUCTURE AND
MECHANICAL PROPERTIES OF THE AA2017 AALOY FABRICATED BY
LASER-BASED POWDER BED FUSION.

The blending of finer powders of Ti, Zr, Ta, Sc, and Nb compounds as inoculants
has been a promising strategy to modify precipitation-hardened aluminum alloys
for laser-based powder bed fusion process (L-PBF), promoting a crack-free
equiaxed microstructure in the final L-PBF component. Despite this, manipulating
nanoparticles may bring risks to the operator's health, and such particles tend to
agglomerate, making it difficult to obtain a perfect mixture. Therefore, this doctoral
thesis aimed to investigate the effect of mixing micrometric particles of the
inoculant Al-5.0Nb-0.5B in the AA2017 alloy on the microstructural evolution, as
well as in the mechanical behavior. Two additions were studied: AA2017+ 1% Al-
5.0Nb-B and AA2017+2%AI-5.0Nb-0.5B (%wt). Through the physical
characterizations and the evaluation of the rheological properties, it was
observed that the mixed powder particles did not show high sphericity; they were
also slightly more agglomerated, thus presenting more significant flow difficulties
in most of the rheological tests. Initially, the processing window for the AA2017
alloy was determined and, based on these results, AA2017+2%AI-5.0Nb-0.5B
alloy was produced by L-PBF. It has been found that the AA2017 sample had
columnar aluminum grains with cracks crossing the melt pools, while AA
2017+2% AI-5.0Nb-0.5B consisted of equiaxed grains. EBSD results for both
samples indicated a low fibre texture; however, the AA2017 sample with inoculant
showed a texture whose intensity was slightly lower. Finally, the compression
properties were measured, and it was noted that the yield strength of the
AA2017+2%AI-Nb-B alloy (~215 MPa) was higher than the AA2017 (~171 MPa).

Keywords: Laser-based powder bed fusion (L-PBF); aluminum alloys;
inoculation Al-Nb-B; microstructure; mechanical properties
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1 INTRODUGAO, JUSTIFICATIVA E OBJETIVOS

A recente demanda por produtos mais competitivos em termos de redugao
de densidade, especialmente nos setores aeronauticos e automotivos, se
justifica pela eficiéncia energética dos combustiveis usados. Isso implica na
reducao de custos para a industria automobilistica e companhias aéreas, assim
como na reduc¢do da emissado de poluentes atmosféricos. Nesse contexto, tém
se destacado as ligas leves a base de aluminio produzidas pelo processo de
fusdo em leito de po a laser (FLP-L). A FLP-L € um processo de manufatura
aditiva que consiste na producédo de pegas camada por camada a partir do po
metalico, permitindo de forma geral a liberdade de design e a construgédo de
elementos com geometrias complexas, bem como a integragdo de componentes
e fabricacao de produtos near-net-shape e personalizados [1, 2].

As principais ligas de aluminio comerciais empregadas na FLP-L foram
projetadas inicialmente para o processo de fundigdo (AlSii2, AlSitoMg e a
AlSi7Mgo,3). Elas séo caracterizadas pelo pequeno intervalo de solidificagao, o
que diminui a probabilidade de aparecimento de trincas, contudo elas nao sao
usadas em componentes estruturais criticos devido as suas propriedades
mecanicas inferiores. Frente a essa limitagdo, as ligas endurecidas por
precipitagdo (2XXX, 6XXX e 7XXXX) mostram-se promissoras, visto que
apresentam resisténcia mecanica superior, no entanto sdo mais susceptiveis as
trincas de solidificagdo. As trincas ocorrem durante o Ultimo estagio de
solidificagdo, pois o filme liquido remanescente no contorno dos graos
dendriticos/colunares ndo suporta a tensdo gerada pela contracédo de
solidificacado e contracao térmica [1, 3—7]. Nesta fase, a zona pastosa apresenta
baixa permeabilidade e alta viscosidade, dificultando o preenchimento das
regides interdentriticas [6-8].

Por essa razdo, o Grupo Airbus em conjunto com a empresa Boeing
desenvolveram e langaram a liga Scalmalloy RP 0,66 — 4,5 [9, 10]. A liga
constitui-se de 0,66 (% peso) de Escandio e 4,5 (% peso) de Magnésio. Além
disso, possui limite de resisténcia a tragdo em torno de 500 MPa em todas
direcbes, por conta da presenca do precipitado AlsSc que lhe confere alto

desempenho mecanico. Apesar do elevado desempenho mecanico da liga, ha



poucas jazidas de minério de Sc no mundo, além do processo de extragcao ser
complexo. Adicionalmente, a empresa TLS, umas das principais produtoras e
fornecedoras de pds metalicos na Europa, langou a liga Al-Cu com TiB2 no final
de 2021. De acordo com o empresa, a liga mostrou-se com melhores
propriedades mecanicas comparativamente a liga comercial AlSi1oMg.

Frente a esse contexto, alguns pesquisadores vém desenvolvendo ligas
especificas para FLP-L [1, 4-6, 11-16] fundamentando-se na evolugado do
processo de solidificagdo em fungdo dos parametros de processo e da
composicao, visando a minimizacao do aparecimento de trincas de solidificacao,
heterogeneidades microestruturais e defeitos micrométricos durante a

construgao da pega. Para isso, trés abordagens sao utilizadas

i) Diminuicdo do intervalo de solidificacdo com adigdo de Si e Ce
visando a formacgé&o de isotermas eutéticas [6, 11, 17];

ii) Adigao de solutos especificos, como, por exemplo, a adicdo de
cromo e titdnio em ligas de aluminio, que implica na formagao de
quasicristais icosaedrais. Esses quasicristais promovem a
nucleagao heterogénea na matriz, uma vez que existe uma relagéo
de orientagcao dos planos {1 1 1} e a diregdes < 1 1 0> entre as
faces e as arestas do tetraedro [15, 18] com a estrutura cubica de
face centrada do aluminio.

iii) Adicado de nanoparticulas de elementos de transigcdo que formam

particulas nucleantes in-situ [1, 4, 5, 19].

As duas primeiras abordagens nao serao discutidas nesse trabalho, uma
vez que a primeira esta sendo estudada em outro trabalho de doutorado do
nosso grupo de manufatura aditiva e a segunda abordagem é incipiente e
restritiva no uso de elementos que formem estruturas icosaedrais. Ja a terceira,
que consiste no uso de nanoparticulas dos elementos de transi¢ao (Ti, Zr, Sc,
Nb, e Ta) tem sido muito difundida, uma vez que o alto super- resfriamento
térmico que envolve a FLP-L, atua como a forga motriz preponderante para a

ativacao dessas nanoparticulas como sitios nucleantes, ao contrario no processo



de fundicdo convencional, onde elas dificimente atuariam como agentes
nucleantes, uma vez que elas seriam facilmente conduzidas para o contorno de
grao ou tenderiam se aglomerar no fundido [1]. Apesar dessa vantagem, a
produgdo e a manipulacdo de nanoparticulas tém um risco associado de
seguranga ao operador, em comparagdo as particulas micrométricas. Além
disso, elas também tendem a se aglomerar, dificultando a obtengdo de uma
mistura homogénea [1, 20]. Por essa razdo, Elambasseril et al. [21] usaram o
inoculante Al-5,0Ti-1,0B na liga AA2019 produzida por FLP-L e constataram que
as trincas foram eliminadas, além do refinamento dos gréaos colunares, mas néo
observaram a transicdo colunar-equiaxial. Por isso, neste trabalho decidiu-se
estudar a influéncia da mistura fisica das particulas micrométricas do inoculante
Al-5,0Nb-0,5B, recentemente, desenvolvido pela Companhia Brasileira de
Metalurgia e Mineragdo- CBMM, na liga AA2017 produzida pela FLP-L. Destaca-
se aqui, que a liga AA2017 pertencente ao sistema Al-Cu-Mg, comercialmente
denominada como Duraluminio, foi selecionada neste trabalho como ‘liga
modelo”, para estudar o efeito da adicdo do inoculante a base Nb na supressao
das trincas de solidificacdo e, por consequéncia, na formagédo de gréos de
equiaxiais.

Sabe-se que na fundigdo de ligas de aluminio, € comum a pratica de
refinamento da macroestrutura bruta de solidificagcdo usando a inoculagao
quimica, com adi¢cées de agentes nucleantes que garantem a formacao de
estrutura refinada com graos equiaxiais, impedindo assim, a formacgao dos graos
colunares e, consequentemente, melhorando a homogeneidade da distribuicao
das fases, reduzindo as trincas e os poros e aumentando a resisténcia mecanica
[22, 23] .

A inoculacdo quimica consiste na introdugcao de particulas que exercem
um papel de substrato para nucleagcao heterogénea. Os principais sistemas
inoculantes usados em ligas de aluminio séo: Ti-Al, Al-Ti-C, Al-B e Al-Ti-B; dentre
estes, destaca-se a liga mae Al-5,0Ti-1,0B, constituida por particulas de diboreto
de titanio (TiB2). No entender de Easton [24, 25], as particulas de TiB2 séo
insoluveis no banho de aluminio, pois a temperatura de fusdao & 3230°C e,

consequentemente, funcionam como sitios de nucleacao heterogénea, onde os



graos de aluminio solidificam. Também ha a explicagdo de que os cristais de
TiB2 nucleiam a fase aluminato de titanio (TiAls), a qual sera responsavel pela
nucleacao da fase primaria de aluminio [26] .

A despeito dos resultados favoraveis da aplicagado do inoculante Al-5Ti-
1,0B, ha estudos que revelam que o refinamento nédo foi eficaz para ligas de
aluminio com alto teor de silicio, pois o silicio reagiu com o titanio, formando
silicetos, que sao considerados deletérios [27]. Frente a isso, os inoculantes a
base de AI-Nb-B comecaram a ser desenvolvidos no grupo de Pesquisa de
solidificacdo da Universidade de Brunel como uma alternativa para o refino dos
graos das ligas a base de aluminio com alto teor de Si [28]. Vale destacar que a
preferéncia por um inoculante a base de Nb deu-se pela sua temperatura de
fusdo elevada evitando assim, a sua fusdo quando adicionado ao banho liquido
e devido também a alta estabilidade quimica e a semelhanga cristalografica com
o aluminio.

Bolzoni & Hari Babu [29] analisaram, por meio da comparagao de
resultados empiricos, o potencial de cinco tipos de nucleantes, variando as taxas
de adigao entre 0,025 e 0,2 (% peso): Al-5Ti-B; Al-5B; Al-2Nb-2B (produzido em
escala laboratorial); Inoculante A- Al-2Nb-1B e Inoculante B-Al-2Nb-2B (os dois
ultimos inoculantes foram produzidos em larga escala, diferenciando-se pelo teor
de Boro) na liga hipoeutética Al-9,9Si-0,7Fe. Nesse trabalho, constatou-se o
resultado superior da liga Al-Nb-B com a taxa de adigdo nominal de 0,1% Nb,
promovendo a reduc¢do do tamanho de grdo para 70um. Adicionalmente, os
autores também indicaram que o incremento de boro nao exerceu influéncia no
refinamento dos graos, visto que o grau de refinamento com os inoculantes
produzidos em larga escala foram similares. Frente a esses resultados
promissores, a CBMM que detém uma das maiores reservas mundiais de niobio,
localizadas na cidade de Araxa, em Minas Gerais (83,6%), adquiriu a patente
desse inoculante em 2016 e, desde entdo, comecgou a fazer testes.

Foi realizada uma pesquisa bibliométrica na base de dados Web of
Science e atualizada no dia 18/12/22 a fim de adquirir o estado atual da producéao
cientifica na area de inoculagao das ligas de aluminio com inoculante na forma

de uma liga mae Al-5,0Nb-0,5B produzidas por FLP-L. Em relagdo ao volume de



publicagdo e os principais autores ao longo do tempo, a pesquisa nao revelou
nenhum resultado, evidenciando que se trata de uma area de estudo muito
incipiente a ser melhor explorada. O detalhamento da pesquisa bibliométrica
encontra-se no Apéndice A deste trabalho.

Portanto, este trabalho tem como objetivo principal o efeito da adicdo de
1% e 2% (%p) das particulas micrométricas do inoculante Al-5Nb-0,5B na liga
AA2017 produzida pela FLP-L, na evolugao microestrutural e na resisténcia a
compressao. Vale destacar aqui que o Al-5,0Nb-0,5B foi selecionado como
inoculante, em virtude da literatura ja ter reportado que o inoculante Al-5,0Ti-
1,0B causou somente o refinamento dos gréos colunares [21], além de ser um

produto nacional.






2 REVISAO DA LITERATURA
2.1Fusao em leito de p6 a laser (FLP-L) e seus principais parametros

A Fusao em Leito de P6 a Laser (FLP-L) (do inglés, Laser—Based Powder
Bed Fusion -L-PBF), também popularmente conhecida como Fuséo Seletiva a
Laser (FSL) (do inglés, Selective Laser Melting -SLM), € uma das tecnologias de
manufatura aditiva (MA) de metais mais utilizadas no mundo. Essa tecnologia foi
desenvolvida por pesquisadores alemaes da empresa F&S
Sterolithographietechnik GmbH e do Instituto Fraunhofer ILT, sendo que a
primeira patente foi publicada em 1998 na Alemanha [30].

Nesse processo, conforme ilustrado na Figura 2.1, o pé metalico é
espalhado sob uma plataforma de construgéo (PC), e um feixe de laser atinge a
camada nivelada de pd, causando a fusao seletiva da camada de acordo com
um modelo (desenho) da peca feito em computador. Apds a solidificacdo do
material, uma nova camada de p6 € depositada, sendo o processo repetido até

que a construgao da pecga seja finalizada.

~

- : /
Distincia entre linhas
de varredura (h)

./. .
- 7 e
Leito de po l Espessura da camada
metilico | de po ()
|

Substrato ou camadas
subjacentes

Figura 2.1-Representacdo esquematica do processo FLP-L (figura adaptada de

[31D.



O processo € conceitualmente simples, mas € influenciado por mais de
100 variaveis diferentes [32]. Por isso, € necessario um estudo detalhado sobre
a influéncia dos principais parametros relevantes na qualidade da peca a ser
produzida. Destacam-se entre estes: i) parametros de varredura, selecionados
pelo operador da maquina; ii) caracteristicas do po e iii) parametros da maquina
(propriedade do laser e atmosfera do processo) [33].

Entre os parametros de varredura ressaltam-se a espessura da camada
de pé ou fluxo de pé empregado, velocidade e estratégia de varredura, além da
distancia entre as trilhas e/ ou pistas, sendo estes fatores determinantes no
balanco de calor, distribuicado de tensdes internas e velocidade e precisao de
producao.

Ja as caracteristicas das particulas do pd metalico na plataforma de
construcao afetam as etapas de fusao, solidificacao e as propriedades finais da
peca [34]. Esse tdpico sera discutido com mais detalhes na secéo 2.3.1.

No tocante aos parametros da maquina, o feixe de laser tem como
principais variaveis o comprimento de onda e a poténcia. Adicionalmente, a
atmosfera na camara de processamento precisa ser de argdnio ou nitrogénio
para evitar reacdo da atmosfera com o metal durante a fusdo. No caso do
emprego de feixe de elétrons, utiliza-se vacuo como atmosfera.

Por outro lado, conforme descrito nas referéncias [30, 31, 34], os
principais parametros que controlam a densificacdo das pecas em tal processo

sdo:

o Poténcia do laser (W) - é a quantidade de energia por unidade de
tempo fornecida ao po¢;

o Velocidade de varredura (v, mm/s) — é a velocidade com que o feixe
de laser se move no leito de po;

o Espessura da camada (I, mm) — é a espessura do leito de po;

o Espagcamento entre linhas (h, um) — distancia entre as trilhas do

laser;



o Estratégia de varredura — caminho percorrido pelo laser, que pode
permanecer constante ou variar entre as camadas. As principais estratégias de

varredura estdo indicadas na Figura 2.2 [35].

Layer-1 Layer-2 | : Layer-2 ' 'ﬂ’im ] -
'l§ 3 [— E § 1 *]tayers Mitl == Iﬁﬂi{ Lﬂulﬁrﬂa
i { = o e 3 Mluoers
\m \\' _Hm: SMINE ==
L ===
Camadas alternadas 45°  Camadas alternadas 90° Xad;f’é r‘:“;?a?&fdas = 55:3 I.E
Layer-1 Layer-
— i % Inn
/7 {u;ﬁ % Layer-2 %ﬂ I! = Layer-2
Mz %" e =3 =3 T =
\&\’ % — (_‘_ tﬂ f'4 ‘ﬂ t t 3 muyer-d
SWZIEINE EEEE
- s‘ — &\\‘ Xadrez com variagao de mi Nﬂ|§ 1111

Xadrez com variagao de m! ‘Qp lﬂ E ilhas e camadas Elﬂﬂ = tE

ilhas alternadas 90°
S5mm Smm

Figura 2.2- Diferentes estratégias de varredura: Zigue-zague alternado com
camadas alternadas de 45°; zigue-zague alternado com camadas alternadas
de 90°; xadrez com camadas alternadas 90°; xadrez com variagao de ilhas e
xadrez com variagao de ilhas e camadas alternadas 90° (figura adaptada de
[33]).

De fato, as pesquisas [2, 36] indicam que a combinagdo desses
paréametros define a densidade de energia volumétrica (DEV) (Equacéo 2.1), que
representa a energia necessaria para aquecer e fundir uma unidade volumétrica
de p6 de um material. Valores baixos de DEV implicam em um baixo
superaquecimento do metal liquido, levando a mitigagdo das correntes
convectivas do fluido na poga de fusdo, e gerando heterogeneidades de mistura.
De forma tedrica € comum definir o limite superior para o DEV como
correspondente ao inicio da volatilizagdo de alguns elementos da liga ao serem

submetidos a altos superaquecimentos [2].
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De acordo com a equacédo (2.1), tanto o aumento da poténcia (P) ou
diminuicdo da velocidade (V), da espessura do leito de po (I) ou da distancia
entre as trilhas do laser (h), implica no aumento da densidade de energia

volumétrica (DEV= J/mm?3), e, consequentemente, na densificagédo das pegas.

__P J 2.1
DEV_V*l*h (mm3) (21

2.2 Producao e caracterizacao dos pos para fusao em leito de p6 a laser

Os pos para FLP-L sdo produzidos por atomizagdo a gas (GA) ou agua
(WA) [37], atomizagao rotativa (RA), por eletrodo rotativo a plasma (PREP),
atomizagao a plasma (PA) e recentemente pelo processo de hidrogenagao-
dehidrogenacéo (HDH) para pds de algumas ligas de titanio [38]. Destaca-se a
GA, por ser um processo comumente empregado e por apresentar um custo
mais acessivel em comparagao as outras atomizacdes (RA, PREP e PA). Além
disso, esse projeto de doutoramento esteve vinculado ao projeto Jovem
Pesquisador - FAPESP (n°2017/27031-4) denominado “Influéncia de parametros
de processo nas caracteristicas metalurgicas de pegas fabricadas por
manufatura aditiva”, que visa a produgdo dos pos do aco A2 e da AA 2017
através da atomizagao a gas e das pecas por FLP-L. Dessa forma, nesta reviséo

de literatura sera contemplada somente a atomizagéo a gas.
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A atomizagéo a gas € um processo de solidificagdo rapida que envolve a
desintegracdo de uma corrente de metal liquido em goticulas de diferentes
tamanhos, por meio de um jato de gas inerte [39, 40]. Existem muitas variaveis
que controlam a producdo de pos via GA, como a temperatura de
superaquecimento, a composigao do gas, a pressao do gas e a razao (G/M) entre
a taxa de fluxo de massa de gas (G) e a taxa de fluxo de massa de metal (M)
[41].

A pressao de atomizacgao influéncia na taxa de massica do fluxo do gas,
e, por consequéncia, na distribuicdo e o tamanho das particulas, uma vez que o
aumento da pressdo do gas leva a redugdo do tamanho médio das particulas
(Dso), em virtude do aumento da velocidade do gas no bocal de atomizagdo. Em
outras palavras, o tamanho de particula diminui a medida que a velocidade
relativa entre as goticulas e o vapor de gas aumenta [42]. Ja a alta razdo G/M
resulta em alta velocidade das goticulas atomizadas, o que conduz a alta perda
de calor por convecgcdo ao gas de atomizacdo, aumentando a taxa de
resfriamento, que geralmente varia entre 103-10% K/s. Isso resulta em uma
microestrutura refinada, fases metaestaveis e pouca segregacao [41, 43].

As particulas atomizadas a gas tendem a ser esféricas com uma certa
rugosidade superficial e podem apresentar particulas satélites e aglomerados
que dificultam o fluxo do p6.

Aboulkhair et al. [37] advertem que o pé de uma determinada liga pode ter
diferentes propriedades em razdo do método e histérico de processamento. Por
isso, a caracterizacdo do pé € uma etapa fundamental para obter pecas sem
defeitos e com propriedades adequadas para determinada aplicagdo. A
morfologia e a distribuicdo do tamanho das particulas, a fluidez, a rugosidade
superficial, composicdo quimica e a presenca de contaminantes possuem
influéncia determinante no espalhamento do p6 sobre o substrato. De acordo
com Kempen. K [33], Aboullkhair et al.[37] e Baitimerov et al.[44], os pds com
morfologia esférica e baixa rugosidade superficial asseguram, além de uma
distribuicado Gaussiana com tamanho médio das particulas inferior a 63 microns,

uma boa fluidez e, consequentemente, a maxima densidade de empacotamento.
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O trabalho de Cordova et al[43] esclarece que a fluidez e o alto
adensamento da camada de p6 sobre a plataforma de construgcao séo garantidos
pela morfologia, distribuicdo de tamanho e topologia da superficie das particulas.
Os pesquisadores acrescentam que a distribuicdo de tamanho de particulas tem
dois papéis concorrentes. O primeiro é permitir uma grande quantidade de
particulas pequenas, o que garante o preenchimento das lacunas entre as
particulas maiores, estabelecendo-se assim um leito de pé compacto. Todavia,
um alto numero de particulas finas geralmente diminui a fluidez, devido ao atrito
e as forgas entre particulas, como as forgas de Van der Waals, por exemplo [44].

Com relagdo a determinacgao da fluidez, os métodos de Carney e de Hall,
previstos na norma ASTM F3049 [45], sdo amplamente empregados nos
processos tradicionais de metalurgia do p6. Ambos baseiam-se no principio
gravitacional, portanto ndo mimetizam etapas do processo FLP-L, tampouco
consideram a influéncia adversa da umidade no pé. Tal umidade adsorvida na
superficie do p6é pode levar a formagcdao de uma camada fina de 6xido. O
crescimento dessa camada, por exemplo, para ligas de aluminio, é favorecido
em temperatura ambiente em razdo da mistura de oxigénio e umidade. Essa
camada, além de prejudicar a fluidez do pd, também pode atuar na formacéao de
poros durante a fusdo no processo de FLP-L. E comum a utilizacdo de um forno
a vacuo a 85°C/12 horas para secagem do po, o que se mostrou uma alternativa
eficiente para minimizar a presenca de umidade [43].

Em contrapartida, algumas pesquisas vém adotando outros
equipamentos, como redmetros de pds, denominados como testador de fluxo.
Esses equipamentos s&o amplamente empregados nas industrias
farmacéuticas, e no caso da FLP-L, permitem algumas correlagdes com a
escoabilidade [46], e por consequéncia a formacio do leito de pd a partir das
propriedades reolégicas. Neste trabalho foi utilizado redmetro RT4, o que sera
detalhado na sec¢ao de Materiais e Métodos.
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2.3 Fundamentos da Solidificagao
2. 3. 1 Solidificagao fora do equilibrio na fusao em leito de pé a laser

Sabe-se que as propriedades dos componentes obtidas por FLP-L estdo
intimamente relacionadas com a interagao entre o feixe de laser e o p6é metalico,
a qual ocorre em curto periodo de tempo (Figura 2.3), levando a um rapido ciclo
de fusdo e solidificacdo, o que pode levar a microestruturas fora do equilibrio
[2, 31, 36, 47].

Feixe do Laser

para superficie Fluxo na poga de fusio

Poca de fusio  pg solidficado

Figura 2.3-Representagcdo esquematica da interagao do feixe de laser com o po

metalico (figura adaptada de [47]).

Entende-se que o processo fora de equilibrio ocorre sob altas taxas de
resfriamento (R) onde a taxa de deslocamento da interface de solidificagdo &
maior que a taxa de difusdo em uma distancia interatdmica. Portanto, o sélido
nao tem tempo de ajustar a composigcao para atingir o mesmo potencial quimico
do liquido, fazendo com que a interface S/L n&o esteja mais em equilibrio,
estabelecendo assim o super-resfriamento constitucional (SRC). O SRC ¢é a
condigao na qual um liquido sobrevive em uma faixa de temperaturas em que,
em condi¢coes de equilibrio, ja deveria estar solido como esquematizado na
Figura 2.4, conforme previsto por Kurz, W & Fischer, D. [22]. Na solidificagdo
das ligas metalicas, o soluto reduz as temperaturas solidus e liquidus (Figuras

2.4a), levando o solido recentemente formado a ter um menor teor de soluto do
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que o liquido, pois o soluto segrega na interface sélido/liquido. Essa segregacéo
resulta em um gradiente composicional na interface S/L (Figura 2.4b) e,
dependendo do gradiente no liquido (GL), pode gerar ou n&do uma regiao super-
resfriada e, consequentemente, alterar a morfologia da interface de solidificacdo
(Figura 2.4c). A instabilidade da interface S/L depende do gradiente térmico na
fase liquida e da taxa de solidificagao na interface. Dessa forma, quanto maior o
gradiente térmico e menor a taxa solidificacdo, mais facil de ocorrer a
estabilidade de uma interface planar como indicado na equacgao (2.2).

Em contrapartida, quanto maior a taxa de solidificagdo (R) e menor o
coeficiente de difusdo do soluto no liquido (Dr), maior é o SRC, o que favorece
a ocorréncia de instabilidades e, por consequéncia, a formagao de
protuberancias, o que por sua vez resulta na alteragcao da interface de planar

para celular e colunar dendritica como pode ser visto na Figura 2.4d [22, 48].

Velocidade de crescimento

(d)
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Co em soluto L

D /R S
Inclinagédo AT Planar
VO A =, atual @< D R d
L Regido super-
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SupETwI Y
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| solidus E liquidus
e
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i ¢ B | R0

o re 5-D/R
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Aumento do SRC

Equiaxial dendritica

distancia da interface S/L

Figura 2.4-(a, b, c) Relagcéo do diagrama de fases, com a concentragdo de soluto
no liquido e alteragdo da temperatura (figura adaptada de [22]).(d) Influéncia do
superesfriamento constitucional no modo de solidificagao: (a) planar; (b) celular;
(c) colunar dendritico e (d) dendritico equiaxial, onde S, L e M significam sélido,

liquido e zona pastosa, respectivamente (figura adaptada de [48]).
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G _ AT (22)

Assim, uma quantidade significativa de zona super-resfriada pode resultar
na transicdo colunar-equiaxial (do inglés, columnar to equiaxed - CET). Isso
significa que foi estabelecido um super-resfriamento constitucional suficiente
para ativar novos eventos de nucleagdo na interface antes de serem
ultrapassados pela frente de solidificagao anterior, isto €, o super-resfriamento
constitucional superou o super-resfriamento de nucleagao (ATsrc 2ATn) [49, 50].
A CET baseia-se no critério de Hunt [50] (equacgao (2.3)) que relaciona a fragao
de graos na interface S/L (gg) com a densidade de gréos (ng); a velocidade de
solidificagéo (Vt) e o gradiente térmico (G). Assume-se aqui que quando gg= 0,0
1, os gréaos séo predominantemente colunares, e quando gg=0, 99, os graos sao

equiaxiais.

95 ~Mogi\c

4 (ﬁf (2.3),

O gradiente térmico ja foi discutido, enquanto a V da interface S/L esta
relacionada com o surgimento da zona super-resfriada. O gradiente de
temperatura no liquido é controlado pelo gradiente composicional, que por sua
vez, é influenciado pela difusividade dos elementos do liquido. Sendo assim, os
elementos que se difundem rapidamente podem reduzir a magnitude do super-
resfriamento constitucional, contudo como este efeito é controlado pela cinética,
o0 aumento da velocidade de solidificagdo mantem SRC elevado.

A Figura 2.5 ilustra a transi¢cao colunar-equiaxial baseando-se no critério
de Hunt para diversos processos de fundicdo convencional, como também para
FLP-L [51].
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Figura 2.5-Grafico da transicdo colunar-equiaxial (velocidade de solidificagao

versus gradiente térmico) para diversos processos de fundi¢ao (figura adaptada
de [51]).

E evidente que a transformacdo completa de colunar para equiaxial na
FLP-L s6 €& possivel em gradientes térmicos baixos e velocidades de
resfriamento altissimas [51], condicdo essa dificil de ser estabelecida, uma vez
que a cada camada depositada, a mesma é afetada pela fusdo das camadas
subsequentes, tornando-se assim dificil controlar o gradiente térmico nesse
processo. Ja a taxa de resfriamento esta na faixa de 10*-10%k/s para uma liga do
sistema Al-Cu como determinado por Pauly et al. [52]. Dessa forma, pode-se
inferir que a supressao total de graos colunares s6 sera possivel com adi¢ao de
agentes nucleantes, topico a ser discutido na segéo 2.4.

E importante ressaltar que a solidificacdo da FLP-L ocorre de forma
localizada em um volume pequeno e envolve taxas de resfriamento superiores a
10* K/s e gradientes térmicos da ordem de 10%-10* K/m, o que dificulta a

determinacado precisa da microestrutura resultante [2, 52]. Por essa razao,
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decidiu-se neste trabalho estabelecer correlagcbes com a solidificacdo dos
processos convencionais de fundi¢gao para facilitar a compreensao.

Ao contrario do processo de solidificagao convencional, onde os graos sao
nucleados aleatoriamente na interface molde/liquido, no processo de FLP-L
envolve a deposicdo camada a camada de um metal que possui a mesma
composi¢ao quimica em todas as camadas. Isso elimina a etapa de nucleagao
e, permite assim a formagao do nucleo sélido de modo a ndo atingir o tamanho
de raio critico, isto €, nao é necessario sobrepujar a barreira energética de
ativagdo. Isso significa que quando a temperatura fica abaixo da temperatura
liquidus, os cristais crescem de forma epitaxial a partir da camada subjacente
[2, 48]. Significa também que o novo sdlido tem a mesma orientagao cristalina
do sélido subjacente, porém a diregado de crescimento pode mudar devido ao
gradiente térmico. De fato, o crescimento dos graos na poga de fusdo ocorre na
diregao cristalina preferencial da estrutura cristalina melhor alinhada com a
direcdo do gradiente térmico. Portanto, as células ou dendritas na diregdo do
fluxo de calor e normais a interface, tendem a crescer mais em comparagao
aquelas que nao possuem esse alinhamento. A taxa de crescimento das células
ou dendritas € determinada tanto pela posi¢édo do grdo no contorno da poga de
fusdo assim como pela orientacédo delas dentro do grao [53]. Adicionalmente, a
taxa de crescimento pode aumentar a medida que os graos progridem [48],
conforme a curvatura da poca de fusao.

Ressalta-se que a sensibilidade ao alinhamento cristalino que diferencia
as dendritas das células, sdo que as primeiras possuem orientagdo no eixo
<100>, ao contrario das células.

O gradiente térmico (G) e a taxa de crescimento (R) determinam a
morfologia e o tamanho da microestrutura de solidificacdo. A Figura 2.6

evidencia o efeito de G e R na microestrutura [54].
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Figura 2.6- Mapa de solidificacdo que relaciona o gradiente de temperatura (G)
e a taxa de solidificagdo (R), enquanto a razdo G/R controla a morfologia dos
graos e o produto G*R controla a taxa de resfriamento. Altos valores de G e
valores intermediarios de R (regido central-superior) indicam a formagao de uma
microestrutura celular ou dendritica comumente encontrada na FLP-L
(figura adaptada de [54]).

O produto G*R determina o tamanho da estrutura de solidificagao,
enquanto a razao G/R determina a morfologia de solidificagdo. Destaca-se que
o0 campo denominado como celular dendritico foi criado pelo processo de FLP-
L, uma vez que a microestrutura resultante é constituida por graos colunares que
estdo alinhados na diregao preferencial de crescimento do cristal, ao contrario
dos processos de solidificagao convencional, em que os graos tendem a crescer
na direcao favoravel a extragao de calor.

Vale ressaltar que apesar da FLP-L exibir caracteristicas tipicas do
processo de solidificagao rapida, possui também caracteristicas intrinsecas, tal
como a diminuigdo da temperatura e da taxa de resfriamento diminui a medida
que se afasta da linha central da poca, como apresentado nas Figuras 2.7a e
2.7b [55]. Dessa forma, pode-se inferir que o gradiente térmico e a taxa de
resfriamento se alteram em diferentes posicdes da poca e, consequentemente,

a microestrutura também pode apresentar variagio em seu tamanho e



19

morfologia na poga de fuséo (Figura 2.7¢) [55].0 gradiente térmico é maior na
borda da poga do que na linha central, ao passo que a velocidade da interface
de solidificagao se equivale a velocidade de varredura do laser na linha central,
sendo quase nula na borda lateral da poga como esquematizado na Figura 2.7d
[48].

Em suma, G e R variam em dire¢cbes opostas na FLP-L e a relagdao G/R
vai diminuindo a medida que vai se adentrando na pocga de fusdo, o que resulta
numa microestrutura mais refinada na linha central em comparagéo a borda da

poca de fuséo.

Temperatura (K) 40

ZA0N ’ 1500 1480 @
3000 \ ~
Z | x 354
Camad - | 1387 o
aan ama 'a ‘ 1400 g 304
construida \ A . o
previamente 4 = 25l
5 3 1300 1294 5
| E 20
M 1200 {1202 2
1500 - ‘03 1.54
Camada 4 g
joo0 subjacente / V4 \ - 1100 1109 o 1.04
- o
’ / | \ \ \ 1000 o 054
- i I I it v v
/ / | | \ \ o
B Position
(a) / i i i \ \ 900 U923 (b)

V (m/s)

0
0 20 40 €0 20 100

Distancia a partir da borda da poga de fusdo (um) Linha de fusdo (FL)

Figura 2.7- (a),(b) Distribuicdo de temperatura e taxa de resfriamento em
diferentes posi¢cdes da pocga durante o processo FLP-L da liga Al-12Si obtida na
simulacédo COMSOL (figura adaptada de [55]); (c) Variagao do gradiente térmico
e da velocidade de solidificacdo a medida que se distancia da borda da poca de
fusdo; (d) Orientagcao do gradiente térmico (G) e da velocidade de solidificagao
dentro da poga de fusao (R) (figura adaptada de [48]).

Ja com relacdo aos mecanismos de extracdo de calor, no inicio do
processo, a extragdo nas camadas da-se por condugao devido ao contato do
substrato, porém a medida que a construgao das camadas evolui, a extragao por
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convecgao e radiacido sdo mais atuantes nas camadas superiores. Assim, a
geometria da poca fundida & ditada pelo mecanismo de convecgao, pois o
fundido tende fluir de regides com baixa tenséo superficial (y) para regides com
alta tensao superficial. A tens&o superficial esta intimamente relacionada com a
temperatura, portanto em cada regido da superficie da poca de fuséo
apresentara uma certa tensao residual devido a variagao térmica.

Para materiais puros e ligas sem agentes tensoativos, a tensao superficial
tende a diminuir com o0 aumento da temperatura, logo o metal mais quente tende
a ser puxado para fora pelo liquido mais frio, o que resulta no fluxo de metal do
centro para a borda da poga e, por consequéncia, uma poga com morfologia rasa
(Figura 2.8a). Enquanto para ligas com agentes tensoativos, a tensao superficial
aumenta com o acréscimo da temperatura, fazendo com que o fluxo do fundido
se direcione do fundo para o centro da pocga, resultando em uma poga mais
profunda ( Figura 2.8 b) [48, 56].

-~
-~

\./

Figura 2.8-Efeito da tensdo superficial em funcdo da dependéncia da
temperatura nas caracteristicas de fluxo na poca de fusdo: (a) auséncia de
agentes tensoativos;(b) presenca de agentes tensoativos (figura adaptada de
[56]).
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2.3.2 Formacéo das trincas de solidificagao e outros defeitos na FLP-L

Embora a Fusao em leito de po6 a laser seja atraente do ponto de vista de
producao de componentes com geometria complexas, ainda alguns defeitos
precisam ser superados. Os principais defeitos encontrados nas pecas de
aluminio fabricadas por FLP-L (Figura 2.9) sao: trincas de solidificagao,

porosidades e a volatilizagdo de elementos com alta press&o de vapor.

QD
(a) B Q o

Evaporacgao




22

Figura 2.9 - (a) Esquema indicando as regides na poga de fusdo que os principais
defeitos das pecas de aluminio produzidas por FLP-L aparecem; (b) trinca de
solidificagéo; (c) poro por falta de fusao; (d) poro de Keyhole; (e)poro proveniente

de gas aprisionado (figura adaptada de [57]).

As trincas de solidificagdo ocorrem ao longo dos contornos de graos
durante o ultimo estagio de solidificagao, isto €, quando a fragdo de sdlido tende
a 1 [16, 48] . No decorrer da solidificagao, o fundido tende a sofrer contragéo
volumétrica, ao passo que o metal solidificado circundante também contrai,
porém comparativamente menos que o fundido. Isso resulta no impedimento da
contracdo do metal fundido e, por consequéncia, na geracdo de tensdes
tratativas. Essas tensdes atuam na zona pastosa (do inglés, “mushy zone”) que
hospeda um filme liquido com baixa permeabilidade e de alta viscosidade dentro
dos graos dendriticos/colunares, o que dificulta o preenchimento de eventuais
vazios gerados. Dessa forma, pode-se afirmar que quando ocorre a trinca de
solidificagdo, a morfologia da fratura geralmente revela uma morfologia
dendritica/colunar, visto que a trinca ocorre ao longo do contorno de grao, que

acomoda filmes liquidos continuos.
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Para entender o fenbmeno das trincas de solidificacdo, existem muitos
modelos que relacionam a tensao ou deformagao com a susceptibilidade da liga
apresentar trincas de solidificagao, no entanto, o modelo que descreve melhor o
crescimento dos gréos colunares durante os estagios finais de solidificagdo na
zona pastosa foi proposto por Rappaz-Drezet-Gremaud (RDG) [58]. Eles
propuseram a teoria de coalescéncia que descreve a sequéncia dos eventos de
solidificacdo sob a escala dos graos dendriticos, como indicado na Figura 2.10.
Na regiao 1, a fracédo de solido € baixa e o liquido hospedado entre as dendritas
tem alta permeabilidade e baixa viscosidade, portanto, quando ocorre a
contracido de solidificacao, a tensdo de tragdo é compensada facilmente pelo
liquido interdentritico, uma vez que as dendritas vizinhas ndo estdo em contato
umas com as outras. No entanto, a medida que a solidificacdo vai evoluindo, a
fragdo de solido atinge a temperatura de coeréncia (Tcon), N0 qual as pontas das
dendritas comecam entrar em contato com outras, porém com liquido
interdendritico continuo, permeavel e mantendo sua forma até o coalescimento
dos graos, caracterizando a regidao 2. Ja na regidao entre a temperatura de
coeréncia e a temperatura de coalescimento (Tgc), na qual o coalescimento das
dendritas estd bastante avancado, o liquido é continuo, porém viscoso e
apresenta baixa permeabilidade, assim nao consegue suportar as tensdes
trativas, portanto, se comporta como uma fase fragil.

Na regiao 3, os graos dendriticos estédo totalmente coalescidos, portanto
qualquer vazio que apareca entre as eles, ndo sera alimentado pelo liquido que

esta na forma de gotas, permitindo assim a formagao das trincas de solidificagao.
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Figura 2.10-Sequéncia da solidificagao direcional de cristais na zona pastosa,

estabelecida na teoria de coalescéncia (figura adaptada de [58]).

Assumindo que as trincas de solidificagdo estdo intimamente relacionadas

com a presencga do filme liquido interdendritico no estagio de solidificagéo, &

possivel elencar os fatores metalurgicos que afetam o seu surgimento:

Intervalo de solidificagao: Geralmente quando a diferenga entre a
temperatura liquidus e a temperatura solidus é grande, a zona

pastosa tende a ser grande também;

Composicdo e a quantidade de filme liquido no final da
solidificagdo: Os solutos presentes na liga podem modificar as
propriedades do filme liquido, como a viscosidade e a
permeabilidade[16]. A literatura reporta que a sensibilidade a trinca
de solidificacao é representada por uma curva em funcao do teor
de soluto. No primeiro estagio, caracterizado pelo o aluminio puro
e ligas com baixos teores de soluto ~1%, n&o ha formacéo de uma
pelicula de liquido entre os contornos de gréaos, devido a auséncia
da isoterma eutética. No segundo estagio (pico da curva),

caracterizado pelas ligas de aluminio com teor de soluto
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intermediario (2%- 4%), ha um certa quantidade de liquido entre os
graos que pode ser grande o suficiente para formar um filme fino e
continuo no contorno de grao, tornando-o susceptivel a trinca de
solidificagdo, enquanto no ultimo estagio para as ligas com alto
teor de soluto, ha liquido do eutético suficiente para preencher ou
‘curar” (do inglés, “healing”) eventuais trincas de solidificagdo

incipientes [48].

Tensao superficial do liquido no contorno de grao: Segundo Kou et
al. [48], a tensao superficial do liquido interdendritico desempenha
um importante papel na formagao das trincas de solidificagao.
Quando a tenséo superficial € baixa entre o contorno e o liquido, o
contorno de gréo é faciimente molhado pelo filme liquido, tornando-
se uma regiao sensivel a trinca (Figura 2.11a). Em contrapartida,
quando a tensao ¢é alta, o grdo nao é circundado pelo filme liquido,

diminuindo as chances de aparecer as trincas (Figura 2.11b);

Estrutura do grdo: Os grdos colunares sdao mais sensiveis as
trincas de solidificacdo pois ndo acomodam bem as tensbes de
tracdo da solidificagdo, ao contrario dos graos equiaxiais. A area
de contorno desses grdaos € maior, impedindo que as fases com
baixo ponto de fusdo ndo se concentrem majoritariamente no

contorno de grao.

Desorientagdo do contorno de grdo: A sensibilidade a trinca &
observada nos contornos de grdo de alto angulo (tipicamente
superior a 15°), pois esses graos tendem a coalescer em
temperaturas mais baixas em comparacao aos contornos de baixo
angulo (tipicamente inferior a 15°) que estdo sujeitos a menores

deformacgdes.
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Figura 2.11-Esquema do efeito da tensao superficial do liquido no contorno do

grao (figura adaptada de [48]).

Kotadia et al. [59] caracterizaram que os poros oriundos da falta de fusao
sdo caracterizados pelo formato irregular e apresentam particulas de pd néo
fundidas. Esse defeito pode ser associado a densidade de energia volumétrica
insuficiente para promover a ligagdo metalurgica entre as pogas (Figura 2.9¢).
Ja o poro comumente chamado de buraco de fechadura (do inglés, Keyhole) da
Figura 2.9d, descreve os dois modos de soldagem (Condugdo e Keyhole) em
funcao da poténcia, enquanto para FLP-L é em fun¢do da densidade de energia
volumétrica. No modo Keyhole, o aporte energético € tdo alto que resulta na
vaporizagao de alguns elementos de liga. Isso faz com que a pressao de recuo
seja maior que a pressao hidrostatica, como também a tensao superficial do
metal liquido, resultando em pocgas profundas. Em contrapartida, no modo
conducao, a densidade de energia fornecida ndo € suficiente para vaporizar os
elementos, portanto a poca de fusdo assume um formato semiesférico. Nessa
condi¢ao, s6 os gradientes térmicos promovem o fluxo do fundido devido as
tensdes de Marangoni [59, 60].

Ja o poro decorrente do aprisionamento das bolhas de gases dos vapores

dos elementos volateis que ndo conseguem escapar do metal fundido devido ao
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fluxo turbulento de convecgédo na poga de fusédo. A solubilidade dos gases no
metal fundido é alta, contudo, a medida que ocorre a solidificagao, a solubilidade
diminui e os gases precipitam em forma de bolha de gas, que pode

subsequentemente formar poros de gas [61].

2.4 Adicao do inoculante
2.4 1 Fundi¢ao convencional

Sabe-se que na fundicdo de ligas de aluminio € comum a pratica de
refinamento da macroestrutura bruta de solidificacdo, usando a inoculagao
quimica, com adi¢cdes de agentes nucleantes que garantam melhor a distribuigao
das fases, a reducido do tamanho das trincas e poros, o aumento na restricao a
movimentagdo das discordancias e, por fim, a promocido de isotropia nas
propriedades mecanicas decorrente da formagao da estrutura equiaxial.

Ressalta-se que a primeira inoculagdo quimica em aluminio com adigao
de titdnio ocorreu no inicio de 1930 [62]. Apesar da eficiéncia do titanio, o
processo de inoculagdo apresentava algumas limitacbes, uma vez que as
pequenas adi¢gdes de particulas de titanio em temperaturas normais de fundicao
de aluminio, levavam a dissolugao rapida das mesmas e, consequente, elas
perdiam rapidamente sua capacidade de refino, caracterizando o fenbmeno
denominado do inglés “fade”. A alternativa encontrada para retardar a dissolugao
foi adicao de boro, o que culminou no desenvolvimento e a comercializagao de
inoculante comerciais. Os principais inoculantes em ligas de aluminio sao: Ti-Al,
Al-Ti-C, Al-B e Al-Ti-B; dentre estes, destaca-se a liga mae Al-5Ti-B, constituida
por particulas de diboreto de titanio TiB2. Segundo Easton [24, 25], as particulas
de TiB2 sao insoluveis no banho de aluminio, e portanto funcionam como sitios
de nucleacao heterogénea, onde os graos de aluminio solidificam. Também ha
a explicagdo de que os cristais de TiB2 nucleiam a fase TiAls, a qual sera
responsavel pela nucleacao da fase primaria de aluminio [26] .

Os agentes nucleantes exercem o papel de substrato para nucleagao
heterogénea, ou seja, elas atuam como sitios nucleadores eficientes quando os

seguintes requisitos sao atendidos [22, 63]:



28

i) Apresentam ponto de fusdo maior do que o metal a ser solidificado;
i) Promovem a nucleagdo em super-resfriamentos pequenos;

iii) Estao presentes e uniformemente distribuidos no metal liquido;

A potencialidade da nucleacédo de um dado tipo de substrato aumenta com
a diminuicdo do fator de forma f(8), conforme indicado na equacao (2.4) de
energia livre para nucleagdo heterogénea. O termo 41mr3/3 é o volume do
aglomerado com estrutura de sélido, enquanto o termo 41r? é a area da interface
do novo sdlido, oic € a energia de interface solido/ liquido e o segundo termo é o
fator de forma f(0), que esta relacionado com o angulo de molhamento 6. O f(0)
decresce com o aumento do tamanho da particula nucleante que leva a redugao
do angulo de molhamento entre a fase a ser formada e o substrato sobre o qual
a nucleagao acontece. O angulo de contato esta intimamente relacionado com
as energias interfaciais das fases em contato como mostrado na equagao (2.5)
[64, 65].

Amrr3A 2 — 3cos0 + cos3 6
AGhet = (Tgv + 477:7"20'[6) I 4 (24)’

O1s — Ocs (2.5),
ch

cosl =
onde Oic é a energia por unidade de area da interface liquido/embrido de
sélido; Bcs € a energia por unidade de area da interface embrido/substrato, e Bis

€ a energia por unidade de area da interface liquido/substrato.

A energia interfacial é influenciada pelas propriedades quimicas, pela
topografia do nucleante e pelo desajuste cristalografico entre as fases (metal
liquido/nucleante). Segundo Turnbull & Vonnegut [66], as particulas nucleantes
com alto potencial de nucleacao possuem baixos desajustes cristalograficos com

o solido a ser formado o que diminui a energia de interface e, consequentemente,



29

o super-resfriamento de nucleacdo. Contudo, também é necessaria que uma
zona super-resfriada seja estabelecida para ativagao das particulas nucleantes.

O modelo E2ZEM do inglés, “Edge to Matching Edge” [67] que atualmente
vem sendo utilizado na previsao das particulas nucleantes mais eficientes, prevé
o desajuste cristalografico entre a particula nucleante e o solido a ser formado,
considerando os planos e as diregdes cristalograficas mais compactas de cada
constituinte. O desajuste cristalografico (€) é calculado pela razao da diferenca
da distancia interplanar no plano mais compacto do sdlido a ser formado e da
particula nucleante, conforme indicado na equagédo (2.6), considerando a

distancia interplanar para o aluminio, d1= 2,85 A.

di —d,

1

(2.6),

€= * 100

Na Figura 2.12, estdo ilustrados os principais agentes nucleantes do
aluminio e respectivos planos compactos e os desajustes cristalograficos.
Valores de desajustes cristalograficos abaixo de 10% significam que as
variagdes no espacamento atdmico sdo minimas entre os constituintes, o que
resulta em baixa energia superficial, assim como um baixo angulo de
molhamento, favorecendo assim a nucleagao heterogénea. Destaca-se que para
as particulas ceramicas sao considerados os planos compactos em relacéo aos

cations.
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Figura 2.12-llustracdo da estrutura cristalina obtida no software VESTA e os
respectivos desajustes cristalograficos considerando o modelo E2EM das

particulas nucleantes potenciais do aluminio.

E importante mencionar que o modelo E2EM prevé resultados mais
satisfatérios quando as duas estruturas cristalinas possuem similaridade
geométrica tal como cubica para cubica ou cubica para tetragonal, ao contrario
da cubica para romboédrica que € mais dificil a previsdo, pois envolve mais
deformagdes no reticulado cristalino que esse modelo assume [67].

A literatura reporta que quanto maior o numero de particulas que agem
como substratos eficientes, mais refinada sera a estrutura dos gréos, uma vez
que o tamanho do gréao é determinado pela quantidade de particulas nucleantes
ativadas [22]. Entretanto, deve-se destacar que o numero de particulas
nucleantes ativadas depende do SRC, isto €, a quantidade de soluto segregada
na interface S/L, fornece o super-resfriamento para ativacdo das particulas,
como também retarda a taxa de crescimento local e, consequentemente, dando
mais tempo para os eventos de nucleagao.

A interacao do potencial da particula nucleante e o SRC foi descrita pelo
Modelo de Interdependéncia estabelecido por Zhang et al.[49], Stjonh et al.[68]
e Bermighan et al.[69]. Esse modelo prevé que a nucleacédo heterogénea ocorre

em particulas com alto potencial de nucleag¢ao que estao dentro da zona super-
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resfriada, formada pela segregagdo de soluto, inibindo assim o crescimento
epitaxial e, consequentemente, refinando a microestrutura. Nesse modelo, os
pesquisadores assumiram que ha uma distancia entre os centros dos graos que
€ determinada por uma zona livre de nucleagéo. A zona livre de nucleagao (Xzn)
€ a somatodria do tamanho minimo que as particulas nucleantes devem possuir
para que um pequeno super-resfriamento constitucional seja ativado (Xcs) € 0
tamanho do campo difusional do soluto na interface S/L (Xai) e (Xsd) € a distancia
da préxima particula nucleante como pode ser visto na equacéo (2.7). Essa zona
€ considerada como uma distancia na qual o SRC é suficientemente
desenvolvido na frente de um grao solidificado para ativar a particula nucleante
com maior potencial no fundido. O SRC é controlado pelo tipo e quantidade de
soluto presente na liga e sua influéncia € mensurada pelo fator de restricdo de
crescimento (Q), (do inglés, Growth restricting factor). O fator Q é previsto pela
equacao (2.8). O m é a inclinagdo da linha liquidus, na qual geralmente é
aproximada por uma linha reta, e Co € a concentragdo de soluto na liga. Quanto
maior o valor de Q, maior sera o grau do SRC, portanto, mais particulas com

elevado ou baixo potencial de sitio nucleante serdo ativadas.

dgs = Xcs + Xa1 + Xsq (2.7),

Q=m=Co(K—1) (2.8),

Para as ligas multicomponentes, considera a contribuicdo individual de
cada elemento de liga. Os valores tipicos do Q para alguns elementos
dissolvidos em aluminio podem ser vistos na Tabela 2.1.

Vale destacar aqui que a eficiéncia do inoculante Al-5,0Ti-1,0B se deve
parcialmente ao titanio, elemento que apresenta um dos maiores fatores de
restricdo de crescimento no aluminio puro (Q =36,8), associada a presenga das
fases AlsTi e TiB2 cujos desajustes cristalograficos sdo baixos como foram
mostrados na Figura 2.12. Isso significa que é necessario quase nenhum ou um

baixissimo SRC para ativar as particulas AlsTi e TiB2.
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Tabela 2.1-Valores tipicos do fator de restricdo de crescimento (Q) em aluminio.
(tabela adaptada [70])

Elementos K m (K-1)m Concer!trag.ao
max
Ti ~9,0 30,7 2456 0.15
Ta 2,5 70 105 0.1
v 4 10 30 ~0,10
Hf 2,4 8 11,2 ~0,50
Mo 25 5 75 ~0,10
Zr 2,5 4,5 6.8 0.11
Nb 15 13,3 6.6 015
Si 0,11 -6,6 5’9 ""’12,6
Cr 2 3,5 3’5 0’4
Ni 0,0007 3,3 3.3 6.0
Mg 0,51 -6,2 3 ~3,4
Fe 0,02 -3 29 ~1.8
Cu 0,17 -3,4 2.8 33,2
Mn 0,94 1,6 0.1 19

Embora a liga Al-5,0Ti-1,0B seja bastante utilizada nos processos de
fundicdo convencional, ndo ha consenso como as particulas TiB2 e AlsTi se
comportam ou interagem uma em relagao a outra no fundido. Por isso, as teorias
mais aceitas sao: Reacao Peritética e da Nucleagao Duplex. A teoria da Reacao
Peritética esta baseada na premissa que os cristais de AlsTi sdo os substratos
efetivos para nucleacado heterogénea do Al-a. No entanto, uma das limitagdes
desta teoria € que as particulas nucleantes s6 aparecem na temperatura de
fusdo do Aluminio quando Ti = 0,015 (% peso), ao contrario do que ocorre na
pratica industrial [70] que geralmente é adicionado 0,01% Ti através da liga Al-
5,0Ti-0,5B. Dessa forma, essa quantidade € menor que a necessaria para a
existéncia das particulas de AlsTi na temperatura de fusdo do aluminio e,
portanto, essa teoria nao pode explicar o efeito observado do inoculante.

A teoria da Nucleacdo Duplex foi uma tentativa para explicar as razdes
das adi¢cbes de TiB2 implicar num refinamento microestrutural significativo,
apesar de apresentar um desajuste cristalografico alto com a- Al em comparacgao
ao AlsTi. Nessa teoria, a camada de AlsTi cresce epitaxialmente sobre o plano
basal (0001) das particulas TiB2, o que permite o crescimento da fase a- Al a

partir da primeira camada de AlsTi [51, 70].
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A despeito dos resultados favoraveis da aplicagao do inoculante Al-5Ti-
1,0B, ha estudos que revelam que o refinamento n&o foi eficaz para ligas de
aluminio com alto teor de silicio, pois o silicio reagiu com o titdnio, formando
silicetos, que s&o considerados frageis [27]. Por essa raz&o, pesquisadores vém
estudando o emprego de outros agentes nucleantes (Zr, Nb, Ta e W) [71]. A
Figura 2.12 ilustra o desajuste do reticulado para cada elemento e dentre eles,
destaca-se 0 niobio, por possuir um dos valores mais baixos, além de exercer
um papel importante na producéo de ligas metalicas em virtude do seu elevado
ponto de fusdo, resisténcia ao ataque de acidos, supercondutividade em
temperaturas elevadas e, principalmente, porque o Brasil tem as maiores
reservas mundiais de niodbio, localizadas na cidade de Araxa, em Minas Gerais
(83,6%), e pertencentes a Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineragéo
(CBMM).

Bolzoni et al. [29] aplicaram 0,1 % peso da liga mae Al-2,0Nb-1,0B na liga
Al-9,9Si-0,1Fe, e verificaram nao apenas o refinamento dos graos primarios de
a-Al, como também da fase eutética, devido a distribuicdo mais homogénea dos
elementos de ligas na frente da interface de solidificagao [29].

As particulas AlsNb e NbB2, que puderam ser vistas pela técnica de
microscopia eletronica de varredura, foram apontadas como as particulas
responsaveis pela redugdo no tamanho dos graos. Essas particulas sao
isomorfas as AlsTi e TiB2, respectivamente, e os mecanismos de nucleagao sao
considerados os mesmos [29, 72].

Bolzoni e colaboradores [27] também avaliaram a eficiéncia dessa liga
para ligas multicomponentes com alto teor de silicio (A413, A380, e A356) e
constataram que na faixa de resfriamento entre 0,3 e 3,5°C/s, o tamanho de gréo
final apresentou menor sensibilidade a taxa de resfriamento apds a adi¢cao da
liga mae Al-Nb-B. Isso foi promissor pois permitiu concluir que era possivel a
utilizacdo dessa liga-mae em diferentes processos de fundigdo, tais como
fundicdo em molde de areia, em molde permanente e a fundi¢ao sob pressao.

Vale destacar que os estudos até aqui apresentados se concentraram em
avaliar as repercussoes da adigao do inoculante Al-Nb-B em ligas de aluminio
com alto teor de silicio. Todavia, em 2022, os pesquisadores do grupo de
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Solidificacdo do Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade de
Sao Carlos (M2PS/DEMa/ UFSCar) avaliaram a adi¢cao de 1%peso da liga Al-
5,0Nb-1,0B na AA 6061 usando o processo de fundi¢ao direcional com taxa de
resfriamento de aproximadamente 1,3°C/s. Os trabalhos apontaram que a adi¢ao
alterou a transicdo colunar-equiaxial, antecipando a formacédo de graos
equiaxiais. Os autores atribuiram o crescimento adiantado dos gréos equiaxias
ao aumento da taxa de nucleagao no decorrer do processo de solidificagao [73,
74].

Neste cenario, pode-se concluir que o processo de inoculagao utilizando
ligas-mée empregado na fundigdo convencional parece esta consolidado, no
entanto, na FLP-L que envolve multiplos ciclos térmicos faz com que o processo
de solidificagdo seja mais complexo em comparagao ao processo de fundigao
convencional (FC). Por essa razdo, ha algumas mudangas reportadas na
literatura no design dos inoculantes para FLP-L, em virtude das diferengas nas
condigdes de processamento [1,65]. O processo de FLP-L envolve a combinagao
de altos gradientes térmicos (10® K/m versus 1 K/m), com altas taxas de
resfriamento solidificagdo (~100 -1000 mm/s versus < 1 mm/s). Essa
combinagdo pode reduzir significativamente a zona super-resfriada (SRC), a
qual é a responsavel pela ativagdo dos inoculantes na fundicdo convencional
[1, 49, 69], assim como o papel do fator de restricido de crescimento (Q). Por
outro lado, o super-resfriamento térmico na FLP-L torna-se proeminente devido
as altas taxas de resfriamento que retardam a taxa de crescimento na interface
S/L, o que por sua vez, é controlada pela velocidade de varredura do laser.
Portanto, o super-resfriamento térmico torna-se a forca motriz para a ativacao
das particulas nucleantes como proposto por Prasad et al. [75]. Essa descoberta
implica que as particulas até entdo consideradas com baixo potencial para uso
como agente nucleante, tal como as nanoparticulas podem ser usadas na
FLP-L. Ao contrario na FC que elas tendem a se aglomerar no fundido, reduzindo
o efeito da nucleacdo heterogénea.

Tan. Q et al. e Mair. P et al. [15, 76] apontam que ocorre o
estabelecimento de uma zona super-resfriada dada uma condicdo de
processamento especifica que permite uma certa segregacao do soluto na
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interface S/L. Segundo os pesquisadores, uma quantidade suficiente de soluto
retarda a taxa de crescimento da interface solidificagdo, que combinada com a
presenca de particulas nucleantes potentes, leva a formacgéao de graos equiaxiais
na FLP-L. Também constataram que ndo é possivel estabelecer uma relagao

linear entre a redugédo do tamanho de grdo com o aumento do Q.

2.5 Ligas de aluminio usadas na fusao em leito de p6 a laser e seus desafios
2.5.1 Principais ligas de aluminio e suas modificagdes

As principais ligas de aluminio empregadas atualmente na FLP-L s&o Al-
12Si, AISitoMg e AISi7Mgo,3 [77]. Elas foram originalmente desenvolvidas para
aplicagao no processo de fundicdo, uma vez que apresentam elevada fluidez
devido a presencga do silicio, e sua contragdo volumétrica é reduzida em virtude
de um intervalo de solidificagdo pequeno, pois essas sao ligas com composi¢cao
proxima ao ponto eutético, portanto minimizando o aparecimento de longos
canais interdendriticos aprisionados entre as regides solidificadas e de
microporosidades [30, 77].

Embora essas ligas sejam consideradas bem-sucedidas quando
processadas por FLP-L, visto que o limite de resisténcia a tracao obtido é
significativamente superior ao processo convencional de fundi¢cdo, elas ainda
nao sao utilizadas em aplicagdes que exigem elevado desempenho mecanico
devido a sua baixa ductilidade associada a elevada anisotropia. Recentemente,
um grupo de pesquisadores da Australia verificou que a mistura de 0,5 (% peso)
de nanoparticulas de hexaboreto de lanténio na liga AlSi1oMg resultou em
amostras com microestrutura mais refinada, além de propriedades mecanicas
isotrépicas em comparacgao a liga AlSi1oMg [78].

Tendo em vista essa limitagdo, o Grupo Airbus em conjunto com a
empresa Boeing desenvolveram e langaram a liga Scalmalloy RP 0,66 — 4,5 [9,
10]. A liga constitui-se por 0,66 (% peso) de Escandio e 4,5 (%peso) de
Magnésio. Além disso, possui limite de resisténcia a tragdo em torno de 500 MPa
em todas direcdes, por conta da presenca do precipitado AlsSc que lhe confere
alto desempenho mecanico. Apesar do elevado desempenho mecanico da liga,

ha poucas jazidas de escandio no mundo, além do processo de extragdo ser
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complexo. Frente a esse contexto, a priori 0 uso de ligas de aluminio
endureciveis por precipitagao (2XXX e 7XXX) mostra-se promissor [1, 5, 79]. No
entanto, inumeros estudos apontam que essas ligas apresentam alta
susceptibilidade as trincas de solidificagao (do inglés, Hot cracking susceptibility
-HCS), tornando-as inadequadas para FLP-L. Ressaltam-se como os principais
fatores que contribuem para a HCS: i) extenso intervalo de solidificacédo das
ligas; ii) a quantidade de liquido remanescente na zona pastosa € minima, além
de nao ser permeavel, o que dificulta o preenchimento dos canais interdentriticos
dos gréos colunares decorrentes da variagao significativa do gradiente térmico e
da velocidade de solidificagao [5, 79, 80]. Embora as ligas pertencentes a série
7XXX detém os niveis mais elevados de resisténcia mecanica entre as familias
das ligas de aluminio endureciveis por precipitagcdo, além de apresentar boa
soldabilidade e resisténcia a corrosao, o seu processamento por FLP-L pode ser
considerado ligeiramente mais desafiador, devido a vaporizagdo de Zinco e
Magnésio, que pode resultar no aparecimento também de poros como discutido
na secgao 2.2.2 e, consequentemente, na redugao das propriedades mecanicas.

Por isso, levando em consideracao, a volatilizagdo do Mg e Zn nas ligas
da série 7XXX, neste trabalho selecionou-se a liga AA2017 pertencente a familia
2XXX (que sera descrita na secao 2.4.2), visto que somente o Mg é susceptivel
a volatilizagao, além de nao ter sido estudada até o momento.

A Tabela 2.2 apresenta as ligas da série 2XXX que ja foram produzidas
por FLP-L e foram classificadas como altamente (AS), moderadamente (MS) e
nao (NS) sensivel a formacgao de trincas [81].
Tabela 2.2- A relagao das ligas da série 2XXX e suas respectivas sensibilidades

as trincas de solidificagao [81] .

Fases Sensibilidade ao trincamento

AlCu2 (2219) MS
AlCusMg2Mno 4 MS
Al11,8Cu NS
AlCusMg (2022) AS
AlCusMg1(2024) AS
AlICusMn AS
AlCuMg MS

AlCu2Mg1,5Ni (2618) NS
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Diante desse contexto, alguns pesquisadores vém desenvolvendo ligas
especificas para FLP-L [1, 4-6, 11-14] fundamentando-se na evolugado do
processo de solidificacdo em fungcdo dos parametros de processo e da
composicao, visando a minimizagcao do aparecimento de trincas de solidificacao,
heterogeneidades microestruturais e defeitos micrométricos durante a
construcao da pega.

Destaca-se como uma das principais abordagens de modificacdo das
ligas de aluminio destinadas a FLP-L, o emprego de elementos de transicao
como Ti, Zr, Sc, Tae Nb [1, 4, 10, 19, 82, 83] pois formam particulas in-situ (TiAls,
AlsZr, AlsSc , AlsTa e AlsNb). Essas particulas de AlsX assumem na poga de
fusdo o papel de agente nucleante, portanto promovem a mudanca da frente de
solidificacdo de colunar para equiaxial e, consequentemente, ocorre a
supressado das trincas de solidificagao.

O trabalho desenvolvido por Tan et al. [1] demostrou que é possivel
fabricar amostras da liga AA 2024 isentas de trincas e com microestrutura
equiaxial e refinada com adicao de 1% (% peso) de nanoparticulas de Ti.

Guichuan et al. [5], por sua vez, estudou a influéncia de distintas adigdes
de Zircénio na liga Al- 4.4Cu-1.51Mg-1.15Mn-XZr cuja a composigdo € préxima
da liga AA2024 . Os resultados apontaram que a adicao de 2% peso de Zr
levou a microestrutura com graos equiaxiais no centro da poga, ao passo que na
borda da poga os grdos colunares eram predominantes. Ja para adigbes
proximo de 4%, a microestrutura foi totalmente equiaxial com redugao
significativa do tamanho de grao.

Agrawal e colaboradores [7] também observaram a microestrutura
equiaxial, como também o aumento da resisténcia a tragdo da liga Al-1.5Cu-
0.8Sc-0.4Zr que foi desenvolvida por eles por meio de calculos termodinamicos.
A justificativa dos autores para tal fato € a formagao das particulas primarias
metaestaveis AlsTi, AlsZr e AlsSc, respectivamente, com estrutura cubica L12que
se formam durante a fusdo em leito de p6 a laser, ao contrario das fases estaveis
tetragonais que se formam nos processos convencionais de fundi¢do. Essas
fases metaestaveis apresentam alta coeréncia cristalografica com o aluminio, o

que promove uma alta eficiéncia na nucleagao heterogénea. Além disso, ocorre
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a formacdo de precipitados, apods tratamento térmico, que atuam como
ancoragem nos contornos de graos, inibindo o crescimento dos graos [1, 5, 10].

Ja Martin et al. [19], ao trabalharem com particulas nanofuncionalizadas
de tantalo como particulas nucleantes em liga AA7075, obtiveram amostras
isentas de trincas e com refinamento significativo. Nos trabalhos de Xiao et. al
[83] e Wang et al. [4], foram usadas nanoparticulas de Nb, adicionando 1,5 e
3,0% em peso de Nb, respectivamente, através de mistura de pos, e relataram
uma transformacdo completa de grdos colunares para equiaxiais devido a
excelente capacidade de nucleacédo do AlsNbr1z.

As pesquisas se concentram massivamente na modificagdo das ligas de
aluminio por meio da adigdo nanoparticulas como inoculante, visto que o alto
super-resfriamento térmico que envolve a FLP-L proporciona uma for¢ga motriz
maior para ativar as particulas nucleantes menores e com menor potencial em
comparagao com a fundicdo convencional [1, 49, 84]. Nao obstante, o
processamento e a manipulagdo das nanoparticulas apresentam um risco de
seguranga mais alto em comparacédo as particulas micrométricas, além disso
elas tendem a se aglomerar o que dificulta uma mistura homogénea [1, 20].
Diante dessas limitacbes, estudos tem sido desenvolvidos em particulas
micromeétricas, porém s&0 poucos e, em sua maioria, se concentram nas
particulas micrometricas de TiB2[3, 14]. Dentre esses trabalhos, Wang et al. [14]
investigaram a adi¢ao de 5% de diboreto de titanio (TiB2) ( % volume) na liga AA
2024, devido a boa molhabilidade e a inércia quimica desse composto ceramico.
Os autores observaram redugao significativa no tamanho dos grédos com
estrutura celular, de 23 + 0,1 yume 2,5 £ 0,1 ym sem e com adi¢cao de TiBz,
respectivamente. Segundo os autores, a redugdo do tamanho dos gréos pode
ter ocorrido por duas razdes, primeiramente, as particulas de TiB2 reagiram com
a fase primaria (aluminio), formando camadas nanométricas de TiAls que sao
sitios de nucleagao para o crescimento do aluminio. Ja a segunda razao deve-
se a sequéncia de empilhamento preferencial dos atomos de Al sobre os de TiBz,
apesar de nao terem observado uma reacgao de interface entre os elementos.

Jonhson. C [20], entretanto, misturou o p6 da liga AA 6061 com particulas
micrométricas dos poés de titanio (Ti) e de carboneto de boro (B4C)
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,separadamente, e também juntos, variando a adi¢&o entre 0,5-10% (%volume),
visando a formacao de AlsTi, TiB2 e o TiC durante a FLP-L. Constatou-se a
formacgao de graos equiaxiais, além da diminuicdo do tamanho dos gréos para
amostras com 2% (%volume) das particulas (Ti e B4C) produzidas com
densidade de energia de 65,3J/mm3, ao contrario das amostras AA6061
produzidas com somente as particulas de B4C. Vale ressaltar que ndo ha
alteracao significativa nos graos equiaxiais, tampouco na redu¢ado do tamanho
dos graos para adi¢gdes acima de 2% volume. A formacgéao de graos equiaxiais foi
atribuida a presenca das particulas AlsTi que estavam no centro dos graos de
aluminio, como também aleatoriamente distribuidas dentro da poca de fuséo,
devido ao fluxo de Marangoni.

Recentemente, Elambasseril e colaboradores [21] adicionaram 4% peso
da Al-5,0Ti-1,0 B na liga AA2219 e verificaram a supresséo das trincas , assim
como uma reducgao significativa no tamanho dos graos colunares, porém nao se
observou a transi¢ao colunar-equiaxial.

Frente a esse breve contexto, pode-se inferir que a adigdo do inoculante
na forma de liga-mae ¢é bastante difundida nos processos de fundigéo
convencional, mas essa rota foi pouco explorada na FLP-L e, portanto, decidiu-
se usar a liga inoculante Al-5,0Nb-0,5B na liga AA2017produzida por FLP-L.

2.5.2 Liga AA2017 e sua metalurgia

A liga AA2017 pertence a série 2XXX, sendo a mais antiga dessa série,
pois a partir dela foi detectado o fenbmeno de endurecimento por precipitagdo
pelo pesquisador Alfred Wilm no inicio do século XX [85]. Esta liga € amplamente
utilizada na fabricacdo de parafusos, rebites, componentes de aeronaves e
equipamentos de montanhismo (mosquetdes e freios).

A Tabela 2.3 mostra os limites de composi¢ao quimica aceitos para a liga
AA2017.

Tabela 2.3- Composic¢ao quimica (% peso) da liga AA2017 [85].

Cu Mg Mn Fe Si Cr Zn Ti outros

3,50-4,50 0,40-0,80 0,40-1,00 0,70 (max) 0,20-0,80 0,10(max) 0,25(max) 0,15(max) 0,15( max)




41

O principal elemento dessa liga é o cobre, pois ele permite 0 aumento da
resisténcia mecanica e da dureza devido a formacgao do intermetalico Al2Cu.
Destaca-se também o Magnésio como outro elemento importante, uma vez que
ele tende a formar o intermetalico Mg2Si que também melhora as propriedades
mecanicas. De fato, os elementos Cu, Mg e Si possibilitam a formacgédo de
diferentes fases, tais como: 6 (Al2Cu); B(Mgz2Si); S(Al2CuMg); AlzCuFe; Als
(FeCu); Q (AlsCu2MgsSis ou AlsCu2MgeSiz ou/ e AlaCu2MgsSir); Al12(FeMn)sSi e
Al15(CuFeMn)sSi2 [86—88].

Em suma, em ligas cuja razdo Cu/Mg é maior que 8, o agente endurecedor
predominante é a fase 8’, ao passo que para a faixa entre 8 e 4, as fases 6 e S
estdo presentes, e para razdo entre 4 e 1,5, a fase S torna-se a fase
endurecedora [85, 87, 89].

Ressalta-se também que a razdo Mg/Si possui um papel importante no
que diz respeito a formacéao das fases endurecedoras. Quando teor de Cobre é
alto e a razao Mg/Si é superior a 3, a fase endurecedora é a S, enquanto se essa
razao estiver na faixa 0,5-2,0, a principal fase endurecedora é 6, porém a fase Q
estara presente, visto que € a fase resultante em condi¢des de equilibrio. Por
fim, se a razao for inferior 0,5, a fase [3 prevalecera [87, 89].

Pode-se afirmar que a presencga desses diferentes elementos da liga AA
2017 em teores superiores ao limite de solubilidade da liga resulta na formagéo
de distintas segundas fases, as quais certamente alteram significativamente as
propriedades mecanicas. Além disso, alguns elementos podem ser adicionados
intencionalmente, como por exemplo, o Manganés que corrobora para o
aumento do limite de escoamento e o limite de resisténcia, entretanto a
ductilidade nao é afetada. As propriedades mecanicas estao listadas na Tabela
24,
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Tabela 2.4- Propriedades mecénicas das liga AA2017 a 25°C (tabela adaptada
de [85]).

Propriedade Recozido Envelhecido naturalmente (T4)
Limite de resisténcia a tragao
(MPa) 180 427
Limite de escoamento(MPa) 70 275
Alongamento total 22 22
Limite de resisténcia a fadiga
(MPa)@ 125 262
Mddulo de Elasticidade (GPa) 22 22
Dureza Brinell®) 45 105

Nota: (a) Correspondente a 5x108 ciclos; (b) carga de 500 Kg com 30 segundos

de aplicacéo.

A Figura 2.13 ilustra imagens de MO e MEV da liga AA2017 produzida
pelo processo de fundigdo convencional [86]. Na imagem de MO, identifica-se
graos grosseiros de aluminio em solugao soélida e a presenga de intermetalicos
constituidos por fase eutética distribuidos nas regides interdendriticas. Ja nas
imagens obtidas pela técnica de microscopia associada a EDS, observa-se a
presenca de intermetalicos alongados com distintas morfologias (placas,

poliedros e esféricos) [86].
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Figura 2.13- (a) Imagem de MO dos graos grosseiros de aluminio e precipitados
com microconstituinte eutético; (b) Imagem de MEV em modo BSE da matriz de
aluminio e precipitados distintos e respectivos espectros obtidos por EDS da

amostra AA2017 produzida por fundicdo continua [86].

Por outro lado, Szklarz e colaboradores [88] conduziram a fusdo da AA
2017 por sucgao em molde de cobre, visando a supressao da grande quantidade
de intermetalicos e, por consequéncia, o aumento da resisténcia a corros&o. As
imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura combinada com os
mapas quimicos obtidos por espectroscopia por energia dispersiva (do inglés,
Energy Dispersive Spectroscopy-EDS) (Figura 2.14), revelaram uma rede
eutética com distribuicdo homogénea dos elementos. Em virtude desse resultado
promissor, os pesquisadores também submeteram a amostra a analise de
microscopia eletronica de transmissdo. Por meio das imagens de campo claro
em MET associada a difragédo de area selecionada (Figura 2.14a), constatou-se
a presenga de precipitados nanométrcos Al2Cu dispostos em uma matriz de Al
supersaturada que circundava a fase Al2CuMg (S), também sendo identificados
na difracdo de area selecionada. Na regido interdentritica, observou-se lamelas
constituidas por Al-a e Al2Cu (B8), como indicada na Figura 2.14b. Ao fim do
estudo, os pesquisadores confirmaram que o emprego dos processos que

envolvem altas taxas de resfriamento promovem uma microestrutura mais
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refinada, assim como a supressao de fases intermetalicas o que implicou no

aumento da resisténcia a corrosao.

bt oy
S-phase ALCuMg [100]

Figura 2.14-a) Imagens de elétrons retroespalhados e o mapeamento quimico
obtido por EDS/ MEV; (b) Imagens da liga AA2017 fundida por suc¢ao no molde
de cobre obtidas por MET em modo campo claro e as respectivas difracées de
area selecionada do precipitado Al2CuMg e dos precipitados 6’-Al2Cu dispersos

na matriz e a fase eutética é constituida pela 6-Al2Cu [88].
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3 MATERIAIS E METODOS

A metodologia utilizada para a realizagao desta tese de doutorado seguiu

as seguintes etapas experimentais como ilustrado no fluxograma da Figura 3.1.

1)

V)
V)

VII)

Producédo e atomizagao da liga AA2017 e do inoculante Al-5,0Nb-
0,5B, seguida do peneiramento dos pos;

Mistura mecanica dos pdés com duas adi¢cbes distintas de
inoculante (AA2017+ 1% AI-5,0Nb-0,5; AA2017+ 2%AIl-5,0Nb-
0,5B); Destaca-se que as duas adi¢gdes foram selecionadas
baseando-se na inoculagdo quimica da liga Al-5,0Ti-0,5B no
processo de fundigdo convencional que visa atingir uma faixa de
teor nominal de 0,05- 0,1%Ti.

Caracterizacao fisica dos pés AA2017 + AA2017+2%Al-5,0Nb-
0,5B - distribuicao e tamanho de particulas, circularidade,
rugosidade e densidade esquelética - avaliagado das propriedades
reoldgicas (densidade aparente acondicionada e batida, energia
especifica (EE), energia de fluxo basico (EFB), energia de aeracao
(EA), taxa de aeracao (TA), permeabilidade, compressibilidade,
tenséo de cisalhamento, tensédo de coesao, tensdo de resisténcia
nao confinada e fator de fluxo (ffc). Vale ressaltar aqui que o pé liga
AA2017+1%AI-5,0Nb-0,5 ndo foi caracterizado de forma mais
detalhada, pois as pecas da AA2017+2%AI-5,0Nb-,5B se
mostraram mais densas;

Determinacéo da janela de processamento da AA2017 por FLP-L;
Producao das amostras da AA2017 com inoculante por FLP-L;
Determinacao da densidade aparente pelo método de Arquimedes
e da fragdo e do comprimento das trincas das ligas AA2017, AA
2017+1%AI-5,0Nb-0,5B e AA2017+2%al-5,0Nb-0,5B usando o
software Image J.

Caracterizagao microestrutural por difragdo de raios-X (DRX),

calorimetria diferencial de varredura (DSC), microscopia o6ptica
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VI

IX)

(MO), eletrbnica de varredura e de transmissdo (MEV e MET) e
difracao de elétrons retroespalhados (EBSD).

Realizagéo do tratamento térmico de envelhecimento a 170°C por
72 horas nos corpos de prova produzidos por FLP-L submetidos ao
ensaio de compressao.

Vale mencionar que essa condigdo tratamento térmico foi
selecionada, por apresentar maior valor de dureza por testes
realizados previamente.

Caracterizacdo mecanica através dos ensaios de compressao para
determinacao da tensdo de escoamento e limite de resisténcia a
compressdo em triplicata da amostra AA2017 produzida por
fundicdo convencional, das amostras da AA2017 e da AA2017 +2%
Al-5,0Nb-0,5B processadas por FLP-L que apresentaram menor
fragdo de trincas. Somado a isto foi realizado o ensaio de

microdureza Vickers.



47

Confecgao do lingote da AA 2017

Atomizacao

Peneiramento dos poés
AA 2017 (20 -75um)
ONDb-0.5B (< 50um

Mistura mecanica dos poés
AA 2017 +1% Al-5,0Nb-0,5B (% peso)
AA 2017+ 2%AI-5,0Nb-0,5B (% peso)

...................................................

Fisica s
Distribuicao granulométrica Producgao das amostras por
(Espalhamento de laser) FLP-L
Morfologia e microestrutura das e Tratamento de
particulas (MEV), envelhecimento a 170°C/72h

Densidade esquelética (Picnometria) (CP s compressio)
Reolégica (redmetro FT4)
Energia especifica (EE);
Energia de fluxo basico (EFB);
Energia de aeragao (EA);
Permeabilidade;
Compressibilidade;
Tenséo de cisalhamento;
: Tensao de coesao;
Tens&o de resisténcia ndo confinada;
h Fator de fluxo -

Densidade
relativa; ;
Fragao e Compressao ;
comprimento
das trincas; Microdureza;
EDS;
ICP-OES

Figura 3.1-Fluxograma do procedimento experimental empregado no
desenvolvimento desta tese de doutorado.
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3.1 Fabricagao dos lingotes

Foram produzidos lingotes da liga AA2017 a partir do tarugo de aluminio
primario, da barra de cobre comercialmente pura, do silicio grau metalurgico,
ferro primario e manganés (grau metalurgico), magnésio, titdnio e cromo de alta
pureza (99, 99%) no forno de indugédo da marca Power Trak modelo 50-30R VIP,
sendo esses lingotes vazados em molde refratario do laboratorio de
Fundicdo/DEMa/UFSCar. Obtiveram-se lingotes com aproximadamente 3,2 kg.

A Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineragao (CBMM) forneceu 5,5
Kg de lingotes do inoculante na forma da liga mae Al-5,0Nb-0,5B.

A Tabela 3.1 mostra a composi¢cdo quimica do lingote da liga AA2017
obtida pela técnica de fluorescéncia de raios X e dos lingotes Al-5,0Nb-0,5B pela
técnica de espectrometria de emissdo atbmica por plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES).

Tabela 3.1- Composic¢ao quimica (% peso) dos lingotes da liga AA2017 e do
inoculante Al-5,0Nb-0,5B obtida por fluorescéncia de raios- X e espectrometria

de emissao atdbmica por plasma acoplado, respectivamente.

Elementos AA2017 Al-5,0Nb-0,5B
Al 92,03+0,6 93,09 + 1,61
Cu 5,59+0,84 -
Mg 0,90 + 0,09 -
Mn 0,66 £ 0,22 -
Fe 0,29 + 0,04 0,09 + 0,01
Si 0,26 + 0,05 0,23 £0,02
Cr 0,26 + 0,01 -
Ti 0,01 £ 0,001 -
Nb - 5,83+ 0,45

B - 0,48 + 0,01
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3.2 Atomizagao dos lingotes

Os lingotes da liga AA2017 e do inoculante foram refundidos em
atmosfera de argbnio e atomizadas com gas de argbnio sob a pressao de 40 e
46 bar, temperatura de vazamento de 710 °C e 1492 °C, respectivamente, ao
passo que a razdo gas/metal foi em torno de 3,7 Kg/m® e 2,9 Kg/m3. O
atomizador utilizado foi fabricado pela PSI-Phoenix Scientific Industries Ltd,
modelo HERMIGA (Figura 3.2), cuja a capacidade de produgéao é de 3 a 10 kg
de p6 de liga de aluminio, pertencente ao Laboratério de Atomizacdo e
Revestimento do DEMa/UFSCar.

Cilindros de
argonio

Figura 3. 2-Atomizador a gas HERMIGA 75/5VI (EAC) - PSI Phoenix Scientific

Industries do Laboratério de Atomizacao e Revestimento do DEMa/UFSCar.

3.3 Mistura fisica dos poés

A abordagem de modificagdo da liga consistiu na mistura dos pos (AA
2017 e Al-5,0Nb-0,5B). Particionou-se 2000 gramas de p6 da liga AA2017, na
faixa 20-75um, em duas porgdes de 1000 gramas e adicionou-se 10 gramas e
20 gramas do p6 Al-5,0Nb-0,5B cujas particulas eram menores e iguais 53um,
respectivamente, em cada porgcdo. Cada porgcdo foi misturada usando 72
rotagées/minuto por 2 horas no equipamento Turbula CH 4005 do modelo tipo
2T (Figura 3.3) do Laboratério de Ceramicas do DEMa/UFSCar, obtendo-se
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assim os pos da liga modificada com 1% AI-5,0Nb-0,5 B e 2% AI-5,0Nb-0,5B
(% peso).

Destaca-se aqui que foi adicionada uma pequena quantidade de
inoculante, visando atingir uma faixa de teor nominal 0,05- 0,1%Nb, uma vez que

€ uma pratica comum na fundigdo convencional.

Figura 3.3-Misturador Turbula CH 4005 do Laboratério de Ceramicas DEMa/
UFSCar.

3.4 Produgao das amostras da liga AA2017 e das ligas modificadas pela
fusao em leito de pé6 a laser

Até o momento, a literatura nao reporta producao da liga AA2017 por FLP-
L. Portanto, incialmente buscou-se determinar a janela de processamento dessa
liga, utilizando a maquina OmniSint-160 (Figura 3.4a) equipada com laser de
fibra Yb:YAG com o didmetro do feixe de 90um e poténcia de até 400 Watts,
localizada na empresa Omnitek, na cidade de Sao Paulo. Para isso, diversas
combinagdes entre os parametros de poténcia e velocidade de varredura do
laser foram testadas, conforme indicado na Figura 3.4b. Ja outros parametros
foram fixados baseados na literatura - a espessura de cada camada foi fixada
em 30um, a distancia entre as trilhas em 100 um e o padrao de varredura do
laser selecionado foi xadrez, com rotacdo de 67° entre as camadas. Nestes
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testes foram produzidos 45 cubos da liga AA2017 com dimensdes de 10X10X10
mm (Figura 3.4c). Entre os parametros testados para a liga AA2017, os
resultados de densidade relativa e o percentual de porosidade indicaram que os
parametros 6timos foram 250W e 300 W, faixa de velocidade entre 400-1500
mm/s, e outros pardmetros mantidos constantes. Foram, entdo, produzidos 14
cubos de cada liga modificada (AA2017 + 1% e 2% AI-5,0Nb-0,5B) como
mostrado na Figura 3.4d. Ao contrario do que esperava-se que era obter 28
cubos de cada liga, ou seja, a duplicata de cada combinagao de parametro. Isso
nao ocorreu devido a dificuldade de escoabilidade que os pés da AA2017 com
inoculante apresentaram no decorrer da producéo das amostras.

Vale mencionar aqui que nao foi realizado o aquecimento prévio do
substrato de aluminio para todos os testes. Entre os parametros testados na
fabricagdo das amostras da liga AA2017 com 1% e 2% AI-5,0Nb-0,5B, os
resultados de densidade relativa, da fracdo de trincas e comprimento das trincas
indicaram como combinagao de parametros 6tima a poténcia de 300 W e a
velocidade de varredura de 600 mm/s. Por isso, as caracterizagbes foram

realizadas nas amostras produzidas nessa condigao.



*%k

Velocidade (mm/s)

* = Poténcia (W)

AA2017 sem inoculante

Laser Yb:YAG
Espessura da camadas 0,03 mm
Distancia entre as trilhas 0,1 mm
Angulo de Rotagao entre as camadas 67
Poténcia (W) 100, 150, 200,250, 300

Velocidade ( mm/s) 400,500,600, 700,800,900, 1000, 1500 e 2000
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volumeétrica (Jlmm3)

Valores de densidade de energia

Janela de processamento- AA 2017

AMO 1

83

AMO 16

50

AMO 31

119

AMO 2

67

AMO 17

33

AMO 32

104

AMO 3

56

AMO 18

25

AMO 33

93

AMO 4

48

AMO 19

167

AMO 34| 83

AMO 5

42

AMO 20

133

AMO 35| 56

AMO 6

37

AMO 21

111

AMO 36| 42

AMO 7

33

AMO 22

95

AMO 37

250

AMO 8

22

AMO 23

83

AMO 38

200

AMO 9

17

AMO 24

74

AMO 39

[ 167

AMO 10

125

AMO 25|

67

AMO 40

[ 143

AMO 11

100

AMO 26|

44

AMO 41

125

AMO 12

83

AMO 27

33

AMO 42

111

AMO 13

71

AMO 28

208

AMO 43

100

AMO 14

63

AMO 29| 167

AMO 44| 67

AMO 15

56

AMO 30| 139

AMO 45| 50

**= Velocidade (mm/s)
*= Poténcia (w)

53




54

¢))

Tipo do Laser Laser de fibra Yb:YAG
Poténcia (W) 250 300

Velocidade de  400,500,600,700,80 500,600,
varredura (mm/s) 0,900 e 1000 700,800,900,1000 e

1500
Distancia entre as
i 0,1
trilhas (mm)
Espessura das
0,03
camadas (mm)
s Xadrez com rotagéo de 67
varredura
Valores de densidade de energia volumetrica
(J/mn?’) - AA 2017+ 1% e 2% Al-Nb-B
AMO 1 200
AMO 2 167
AMO 3 143
AMO 4 125
AMO 5 111
AMO 6 100
AMO 7 67
AMO 8 208
AMO 9 167
AMO 10 139
AMO 11 119
AMO 12 104
AMO 13 93
AMO 14 83

Figura 3. 4- (a) Equipamento Omnisint- 160; (b) Esquema da investigacdo da

janela de processamento para fabricagao dos cubos da liga AA2017 variando a
poténcia (100-300W) e velocidade de varredura (400-2000mm/s)-detalhamento

de cada combinacdo de parametro; (c) cubos da liga AA 2017; (d) Identificagdo

das amostras da liga AA2017 e seus respectivos valores de densidade de

energia volumétrica (e) Esquema da produgao dos cubos apds a mistura dos pos
(AA2017+ 1% e 2% Al-5,0Nb-0,5B) com os parametros 6timos (P= 250 e V=400-
1000mm/s; P= 300W e V= 500-1500mm/s); f) cubos produzidos a partir da
mistura dos pds (AA2017+1% e 2%AI-5,0Nb-0,5B); g) Identificacdo das amostras

fabricadas a partir da mistura dos pds e seus respectivos parametros de

fabricagao e os valores de densidade de energia volumétrica.
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3.5 Caracterizacgao fisica, quimica e estrutural

As analises quimicas foram feitas por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) e emissao atdbmica por plasma acoplado indutivamente (ICP-
OES).

A caracterizagao fisica dos pds consistiu na determinacao da distribuicao
do tamanho de particulas, circularidade, rugosidade, e densidade esquelética,
ao passo que as propriedades reoldgicas dos pds foram obtidas no reémetro
FT4.

A caracterizagdo microestrutural foi realizada por difracdo de raios-X
(DRX), microscopia optica (MO), microscopia eletrénica de varredura (MEV),
microscopia eletronica de transmissdo (MET) e calorimetria diferencial de
varredura (DSC). As propriedades mecanicas foram determinadas através do
ensaio de microdureza e o ensaio de compressao.

As especificagdes dos equipamentos utilizados e as condicdes em que os

ensaios foram realizados serao descritas abaixo.

3.5.1 Caracterizagao fisica dos poés
3.5.1.1 Distribuicdo do tamanho de particulas

A distribuicdo do tamanho das particulas (DTP) foi avaliada por meio da
técnica de espalhamento de Laser no equipamento Laser Scattering Particle
Size Distribution Analyser 930 da marca Horiba (Figura 3.5), pertencente ao
Laboratério de Materiais Vitreos (LaMaV) do DEMa/ UFSCar. Para isso,
dispersou-se 2g de cada amostra de pé (AA2017, Al-5,0Nb-0,5 e AA2017
modificado) no etilenoglicol 95%. Além disso, buscou-se deixar as particulas
sempre em movimento evitando a sedimentagao e/ ou aglomeragao dos pos por

meio dos componentes internos (spindle e ultrassom) do equipamento.
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Figura 3. 5- Equipamento Laser Scattering Particle Size Distribution Analyser 930
da marca Horiba do laboratério de Materiais Viteros (LaMaV) do DEMa/UFSCar.

Além da analise da distribuicdo granulométrica, foram avaliadas a
circularidade e rugosidade das particulas no equipamento Particle Insight da
marca Micromeritics do Laboratério de Processos Metalurgicos do Instituto de
Pesquisas Tecnologicas (LPM/IPT). A circularidade (C) € definida como o grau
em que a particula € semelhante a um circulo levando em consideragdo o
didmetro do circulo delimitador (Dsc), como descrito na equagéao (3.1), enquanto
a Rugosidade (R) é a razéo da area do circulo (A) e do perimetro da projegao da
particula (P), conforme indicado na equacéo (3.2) [90].

As irregularidades no perimetro sdo indicagbes de rugosidade da
superficie. O valor maximo calculado para os parametros mencionados é 1 para

uma esfera perfeita e lisa.

(3.1),

Circularidade (C) =
BC

ATIA (3.2),

Rugosidade (R) = 52
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Deve-se mencionar que o po da liga AA2017 foi peneirado para obter pés
na faixa de 20-75 um, ao passo que o po do inoculante foi abaixo e igual 53um.
O equipamento utilizado foi um Haver EML Digital Plus da marca HAVER &
BOECKER, pertencente ao Laboratorio de Atomizagcdo e Revestimento do
DEMa/ UFSCar. Selecionou-se a frequéncia de 2 Hz com intervalo de 1 segundo
e tempo de peneiramento entre 50 e 60 minutos.

Ressalta-se que a caracterizagao fisica detalhada e as propriedades
reoldgicas dos pds ndo foram realizadas para a mistura do pé 1% Al-5,0Nb-0,5B,
uma vez que essa condi¢cao ndao se mostrou promissora na reducao das trincas

como sera detalhado na secao de resultados e discussao.

3.5.1. 2 Densidade esquelética

A determinacgao da densidade esquelética dos pos foi obtida pelo método
de picnometria a gas hélio conforme a norma ASTM B923-22 [91], utilizando o
equipamento AccuPycTM 1330 (Figura 3.6), disponivel no Laboratério de
Ceramicas do DEMa/UFSCar. Para esta analise foi testada uma amostra de

cada p6é com tamanho < 75um.

Figura 3. 6-Equipamento AccuPycTM 1330 Micromeritics para determinacéo da

densidade esquelética do Laboratério de Ceramicas do DEMa/UFSCar.
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3.6 Propriedades reolégicas dos pos

As propriedades reoldgicas dos pés foram determinadas no reémetro FT4
da Freeman Technology® presente no Laboratério de Processos Metalurgicos
do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (LPM/IPT). Primeiramente, os pds foram
secos em uma estufa a 100°C por 12 h para remover a influéncia da umidade na
fluidez. Em seguida, os pos foram avaliados para determinar o desempenho do
fluxo dos pds sob diferentes condi¢des. Para isso, sete configuragdes de teste
foram selecionadas: modos de teste dindmico, aeracdo, permeabilidade,
densidade batida, consolidagao, compressibilidade e cisalhamento. Para cada
configuracédo de teste apresentada, as medigdes foram replicadas trés vezes
para cada po e os valores médios e os desvios padrao foram calculados. A

configuracao para cada condicao sera apresentada a seguir.

3.6.1 Caracterizagao sob a condi¢ao de fluxo dinamico

Os ensaios dinamicos foram realizados utilizando um recipiente de vidro
com uma base lisa e uma hélice. O primeiro passo consistiu em mexer
suavemente o p6é usando a hélice, de forma a obter um leito de pé homogéneo
para posteriores medi¢cdes. Para isso, a hélice girou no sentido horario para
reduzir o atrito entre as particulas, além de remover o excesso de ar. Apds esse
ciclo de preparo, tornou-se possivel a determinagcao do volume preciso do pé
num recipiente dividido em duas partes. Na parte superior, estava o po
homogéneo, ao passo que na parte inferior encontrava-se o pé remanescente,
que foi pesado na propria balanga do redmetro FT4, determinando—se assim a

densidade aparente acondicionada como mostrado na equacgao (3.3) [92].

Massa (3.3),
Volume

Densidade aparente acondicionada(DAA) =

Em seguida, foram realizadas oito medi¢des para determinar a energia
especifica do p6 (EE), empregando um movimento ascendente da hélice cuja

trajetdria helicoidal foi predeterminada - e uma velocidade de 100 mm/s. A EE
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foi determinada pela energia de fluxo no sexto (EFas) e no sétimo movimento

ascendente (EFa7) conforme a equacao (3.4) [93].

(EFy6 + EFy7)

(3.4),
Energia especifica (EE) = > / massa

Além disso, duas métricas também foram registradas, a energia de fluxo
basico (EFB) e a densidade batida (Dgatso). EFB corresponde a energia de fluxo
no sétimo movimento descendente da hélice (EBF = EFp7). Isso representa a
energia necessaria para que ela realize um movimento vertical descendente em
um recipiente com um volume de p6 conhecido, analogo ao movimento da rosca
extrusora que leva o p6 do sistema de alimentagdo da maquina de FLP-L até o
substrato. Ja a densidade batida indica a densidade apds 50 batidas no

recipiente de medigéo.

3.6.2 Caracterizacao sob a condi¢cao aerada

A avaliagdo do comportamento do escoamento dos pés com o fluxo de
nitrogénio foi feita utilizando um recipiente cilindrico de @25X 35mm com base
porosa de acgo inoxidavel na qual o nitrogénio é introduzido na base do leito de
p6. O programa de aeragcdo segue trés etapas sequenciais:
(condicionamento/descida/ascensao da hélice com velocidade de 100 mm/s),
que foram repetidas cinco vezes em cada amostra de pé submetida a
velocidades superficiais de nitrogénio variando de 1 a 4 mm/s.

A energia de aeragao foi registrada durante o movimento de descida da
hélice, com fluxo de nitrogénio de 4 mm/s (EA4), conforme descrito na equagao
(3.5). Ja a taxa de aeracao foi determinada pela razdo do movimento da hélice
sem fluxo, ou seja, quando a energia de aeragao equivale a zero (EoA) com o

fluxo de N2 a 4mm/s (E4A) como indicada na equagao (3.6) [94].

Energia de aeracdo (EA) = Energia (velocidade N2_n,) (3.9),



60

EyA (velocidade N2_ny) (3.6),
E,A(Velocidade N2_n,)

Taxa de aeragio (Ta) =

Segundo o fabricante do reémetro, quando a EA > 20mJ indica que o po
nao é coeso, portanto espera-se obter um leito de p6 uniforme. Em contrapartida,
quando o EA equivale a 1mJ, indica a sensibilidade dos pds a aeragao, portanto
eles tendem a aglomerar e, por consequéncia, o leito de pd obtido n&o sera

homogéneo

3.6.3 Caracterizacao sob tensdo compressiva

O teste de permeabilidade mede a facilidade com que o leito de pé libera
o ar aprisionado [95]. O N2 com velocidade constante de 2 mm/s foi introduzido
no fundo da coluna de pd6 no recipiente de vidro, e niveis crescentes de forgcas
compressivas foram aplicados com um émbolo (de 1 kPa a 15 kPa). Durante o
teste, a pressdo do gas foi monitorada em funcdo da carga aplicada e,
consequentemente a permeabilidade foi calculada.

Adicionalmente foi realizado o teste de compressibilidade para medir o
grau de coesao entre as particulas. Nesse teste, a variagdo da densidade é
medida em fungéo da tenséo aplicada, ou seja, quando aplica-se uma tensao
ocorre a liberacdo do gas entre as particulas, e, consequentemente a
acomodacao do p6 em um volume menor dentro do recipiente. Esse teste
mimetiza a condi¢do de um leito de pé homogéneo e uniforme com a passagem
do nivelador de p6 no substrato antes da aplicacao do laser [96].

A compressibilidade foi determinada pela razdo da diferenca do volume

condicionado e pelo volume comprimido de acordo com a equagéo (3.7).

Veondicionado — Veomprimi
Compressibilidade(CPS) = condicionado  “comprimido , 4o (3.7),

Vcomprimido
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3.6.4 Caracterizagao sob tensao de cisalhamento

A medicdo de cisalhamento quantifica a facilidade com que o pd
consolidado transita de um estado estatico para um estado dinamico, ou seja,
mimetizando quando os pos comecam a ser descarregados do sistema de
alimentagcdo para o substrato [95, 97]. Por isso, iniciou-se o teste de
cisalhamento aplicando uma carga compressiva de 9 kPa por 60 segundos sob
a superficie do pd, usando um émbolo perfurado. Nesse ponto, a coluna de pé
atinge um fluxo de estado estacionario, que define o ponto de pré-cisalhamento
conforme indicado no Passo *1 na Figura 3.7. Uma vez que o ciclo de
compressao é concluido, o émbolo perfurado € substituido por um émbolo com
rugosidade conhecida que desce lentamente a uma velocidade maxima de 0,08
mm/s até que a tensdo de consolidagao desejada seja restabelecida e mantida
por 60 s, caracterizando assim a ciclo de pré-cisalhamento, também conhecido
como o primeiro passo (Passo *1). Nesse ciclo de cisalhamento, a rotagdo do
émbolo aumenta gradualmente para os pos escoarem, obtendo assim a tenséo
de escoamento, denominada como Passo * 2 na Figura 3.7.

A tensdo de cisalhamento (Passo *3) é obtida ajustando-se os cincos
pontos anteriores e estendendo-se até o eixo das ordenadas (locus Yield). A
tensdo de consolidagdo (01) e o limite de escoamento ndo confinados (0¢) sdo
obtidos através do circulo de Mohr pequeno que ¢€ interceptado por uma reta
tangente que parte da origem e também passa pelo circulo de Mohr maior,

ilustrando o Passo* 4 e o Passo *5, respectivamente.
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Tenséo de

escoamento
(Passo*2) Ponto de

Pré - cisalhamento
(Passo™1)

Tenséo de

cisalhamento
{Passo*S}/

Circulo de
Mohr -menor
(Passo™4)

Tensao de cisalhamento

Circulo de Mohr
maior
{Passo™*b)

L J

Tensédo compressiva aplicada

Figura 3. 7-llustracdo esquematica do ensaio de propriedade reoldgica sob
condigao de cisalhamento para obter a coesao, tensao de fluxo ndo confinado e

fator de fluxo (figura adaptada de [97]).

3.7 Caracterizagao das amostras produzidas por FLP-L
3.7.1 Densidade por Arquimedes

Para medir a densidade das amostras produzidas por FLP-L, o principio
de Arquimedes foi utilizado. Estes testes foram executados no densimetro DSL
910 da marca Gehaka. A densidade de cada amostra € a média de trés medidas.
O percentual da densidade relativa foi calculado considerando a densidade
tedrica da AA2017 como 2,771 g/cm3, valor obtido no Thermocalc®, utilizando a
base de dados TCAL 7.1.

3.7.2 Determinagao da fracdo e do comprimento das trincas por microscopia
Optica (MO)

Para quantificar o percentual de poros das amostras da liga AA2017 e a
fracao de trincas e o comprimento das trincas das ligas AA2017 modificadas com
inoculante, seccionou-se 2 mm do plano XY dos cubos (Figura 3.8) e, em

seguida, eles foram submetidos ao preparo metalografico: lixamento: #200,
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#400, #600, #800, #1200, # 2000 e 5000), seguido do polimento com a pasta de
oxido de cromo e pasta de diamante de 1um.

Foram capturadas 6 imagens em diferentes locais de cada amostra no
microscopio 6tico da Marca Olympus, modelo BX41M-LED do Laboratério de
Metalografia do DEMa/UFSCar. O percentual de poros e a fragado de trincas foi
obtida utilizando a funcdo Threshold do software Image J, enquanto o
comprimento das trincas foi determinado utilizando a fungdo Ridge detection,
que delimita o comprimento das trincas, sem considerar porosidade como
ilustrado na Figura 3.8.

A fracéo de trincas e comprimento das mesmas sao decorrentes de uma
meédia dos valores das 6 imagens.

A revelacao da morfologia das pocas de fusado foi efetuada usando a

solugéo de Keller por 20 segundos.

A Z Il Diregéo de construgao (DC)

'.
"
.0
.l
D

l’,
x #
Figura 3.8-llustracdo esquematica da determinagdo da fracdo e o do

comprimento das trincas usando a funcdo Ridge detection e Threshold do

software Image J.
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3.7.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) e Difragao de Elétrons Retroespalhados (EBSD)

O MEV foi utilizado para investigar a morfologia dos p6s, como também a
determinacao das fases presentes neles. Também foi utilizado com intuito de
identificar as fases e suas morfologias das amostras produzidas por FLP-L.
Foram utilizados os microscopios eletrénicos de varredura (MEV/FEG), o Quanta
400 disponivel no Centro de Caracterizacdo de Materiais (CCDM/DEMa/
UFSCar) e o microscépio Philips modelo XL-30FEG disposto no laboratério de
Caracterizacao Estrutural (LCE). Ambos possuem o sistema de microanalise via
EDS.

Adicionalmente, a analise por Difragdo de Elétrons Retroespalhados (do
inglés, “Electron Back- Scattering Diffraction”- EBSD) foi adotada para avaliar o
papel do inoculante na alteracdo da frente de solidificacdo de celular para
equiaxial e no refinamento de graos. O microscopio utilizado possui filamento do
tipo FEG da marca TESCAN, modelo MIRA 3 equipado com detector de EBSD
da EDAX, e encontra-se no Instituto de Ciéncia dos Materiais, Soldagem e
Conformacgdo Mecanica da Universidade Técnica de Graz/ Austria. Para tais
analises, o MEV foi operado com tensado de operagao de 30 Kv, distancia de
trabalho 25mm, angulo de inclinagdo de 70° e tamanho do passo de 1 uym.

E importante mencionar que os dados foram coletados usando os filtros
background division, dynamic background e normalization statistical background
para uma melhor visualizagao das linhas de Kikuchi, e analisados no software
OIM v.7, permitindo assim a determinagdo do tamanho médio dos gréos e a
razao de aspecto considerando a fragdo em area. Além disso, determinou-se a
desorientagéo dos contornos gréos na faixa (15°- 60°).

No que diz respeito aos planos de observacéo, neste microscoépio, eles
correspondem sempre a segao longitudinal, que equivale ao plano ZY, isto é,
paralela a diregao de construgao (//Z) como indicado na ilustracdo esquematica
da Figura 3.8.

As amostras foram polidas automaticamente na politriz da marca Struers

com silica coloidal OPU por 30 trinta minutos.
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3.7.4 Microscopia eletronica de transmissao

As observagbdes por microscopia eletronica de transmissdo foram
realizadas nos microscopios FEI TECNAIG?F20 (canhdo FEG) e no Titan Cubed
Themis (TEM-Titan) operado a 200Kv e 300Kv dispostos no Laboratério de
Caracterizacdo Microestrutural (LCE) e no Laboratério Nacional de
Nanotecnologia do Centro Nacional de Pesquisas em Energia e Materiais
(LNNano/ CNPEM), respectivamente.

As lamelas do centro e da borda da pocga de fusao (Figuras 3.9a, 3.9b,
3.9c e 3.9d) das amostras mais densas da AA2017 e da AA2017+2% Al-5.0Nb-
0,5B foram obtidas utilizando o feixe de ions do microscépio eletrénico de
varredura Thermo Fischer Scientific Helios Nanolab 660 do LNNANO/CNPEM.

A disposicao das lamelas nos grids esta apresentada na Figura 3.9e.
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AA 2017- lamela da borda da AA 2017- lamela do centro da

c) poga de fusao d) poga de fusao

AA 2017+2%AI-5,0Nb-0,5B AA 2017+2%AI-5,0Nb-0,5B
lamela da borda da poga de lamela do centro da poga de
fusio fusao

e ) AA 2017+2%AI-5,0Nb-0,5B AA 2017
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Figura 3. 9-Indicacdo das lamelas da AA2017 e AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B
extraidas: (a, ¢) borda da pocga de fusdo e (b, d) centro da poca de fusao; e)

disposicao das lamelas nos respectivos grids.
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3.7.5 Difragao de raios-X (DRX)

Para identificacdo das fases presentes tanto nos pos obtidos por
atomizagao a gas - apos a mistura dos pos - e nas pecgas produzidas por FLP-L,
foi utilizado o difratbmetro Bruker D8 com radiagdo Cu-Ka, acoplado a uma
detector de alta velocidade SS D160, operando na faixa de 20 de 20 a 90° com
passo de 2°/min, disponivel no Laboratério de Caracterizagdo Estrutural (LCE)
do DEMa/ UFSCar.

A indexagao dos padrbes de raios X foi feita através do uso do software
QualX, além dos arquivos cif (do inglés, Cristallography Information files) obtidas

de fichas da base dados ICSD e bibliografia de referéncia.

3.7.6 Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

Os ensaios de DSC tiveram objetivo de avaliar se a adi¢ao do inoculante
implicou no aumento da temperatura liquidus. Para isso, foi utilizado o
equipamento Netzsch, modelo DSC 404 com cadinho de alumina. As amostras
foram aquecidas até atingirem 900°C e resfriadas até a temperatura ambiente a
uma mesma taxa de 10°C/ min.

As analises ocorreram no Laboratério de Analises Térmicas (LATTE) do
DEMa/ UFSCar.

3.7.7 Ensaios Mecanicos

A avaliagdo mecanica foi realizada nas amostras AA2017 e AA
2017+2%AI-5,0Nb-0,5B produzidas com a combinagao de 300W de poténcia e
600 mm/s de velocidade de varredura, pois essas ultimas apresentaram a menor
fragdo de trincas e o menor comprimento de trincas. Para isso, foi utilizado o
microdurémetro digital HVS Fischer com carga de 200 gramas e tempo de
permanéncia de 15 segundos, disponivel do Centro de Caracterizacdo e
Desenvolvimento de Materiais (CCDM) do DEMa/UFSCar. Os ensaios de
compressao foram realizados em amostras cilindricas produzidas por FLP-L e
também envelhecidos a 170°C por 72 horas (d 3 X 6mm) a uma taxa deformacgao
nominal de 1 mm/min na maquina EMIC DL 10000 do CCDM/DEMa/UFScar ,
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seguindo o procedimento de forma condizente ao que consta na norma ASTM
E9-09 [98].

Os corpos de prova da liga AA2017 foram fundidos convencionalmente
usando um forno de indugdo com molde de cobre cilindrico.

Ressalta-se que os ensaios de compressao nao foram realizados com
extensdmetro, por isso os valores do médulo de elastico e ductilidade nao serao
contemplados. Ademais, os ensaios foram realizados nos corpos de prova que
foram construidos por FLP-L a 0° (paralela) em relagcéo a dire¢ao de construgao.

Vale destacar aqui que o tratamento térmico foi selecionado, devido aos
resultados encontrados a partir dos testes prévios realizados. Com intuito de
descobrir a combinagdo 6tima de temperatura e tempo para o tratamento de
envelhecimento para liga AA2017, foram realizados testes na faixa de 150°C-
170°C, durante 24-96 horas. Os valores de microdureza e de resisténcia a
compressao indicaram a combinacgao de 170°C por 72 horas.

A Figura 3.10 mostra a configuragdo geométrica do corpo de prova

utilizado no ensaio de compressao.

3,0

c"h
©

Y

N

Figura 3. 10-Desenho do corpo de prova para o ensaio de compressio

(dimensao em mm).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Caracterizagao fisica e microestrutural dos poés
4.1.1 Distribuicao e tamanho das particulas

As curvas de distribuigdo do tamanho de particulas do p6 da liga AA2017,
do pé do inoculante (Al-5,0Nb-0,5B) e apds a mistura (AA 2017+ 2% Al-5,0Nb-
0,5B) estao indicadas nas Figuras 4.1 a, 4.1b e 4.1c, respectivamente. Nota-se
que o valores de (dso~23um) s&o iguais do p6 da liga AA2017 e a da mistura dos
pos, ao passo que para o po inoculante é ligeiramente inferior (dso ~ 19um), o
que indica que o p6 do inoculante apresenta particulas mais finas. Além disso, o
largura das curvas antes e apos a mistura dos pds também sao iguais (IDR
~24um) obtidas a partir da diferenga entre d1o e doo, ou seja IDR= dgo-d10. ISSO
significa que a pequena quantidade de inoculante adicionada nao influenciou o
perfil da curva, aspecto esse ja esperado.

De forma geral, o pés da liga AA2017 e AA2017+2%AIl-5,0Nb-0,5B
apresentam uma distribuicdo granulométrica (7-36 um) que esta ligeriamente
inferior com a faixa prevista pela literatura (20-63 ym) [43], porém isso se deve
a combinacgao de parametros selecionados neste trabalho.

Vale ressaltar que os pos com uma distribuicdo granulométrica que
contempla majoritariamente particulas muito pequenas tende a voar ao longo da
turbuléncia do fluxo de gas inerte durante o processo FLP-L. Ao mesmo tempo,
a poténcia do laser é capaz de fundir completamente as particulas muito
grandes, porém resultando em pegas com respingos e alta rugosidade superficial
[43, 99].

Um ultimo aspecto interessante a ser explorado nas curvas de distribuicao
granulométrica é o span que correlaciona a razdo deo-d10 com dso, pois influéncia
na fluidez. Neste caso, observa-se uma reducao do span do pé da AA2017, de
1,0 reduzido para 0,9, apés a mistura dos pés. O p6 do inoculante possui um
intervalo de 1,2, o que implicou no aumento da quantidade de particulas finas.
Portanto, espera-se que o pé misturado apresente pior fluidez devido as menores
particulas do inoculante.

A fluidez sera discutida na se¢ao das propriedades reoldgicas.
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4.1.2 Morfologia e microestrutura das particulas

As Figuras 4.2 ilustra imagens de elétrons secundarios do MEV da
morfologia das particulas do p6 da AA2017, do inoculante e a do p6 misturado,
respectivamente. Nas Figuras 4.2 a e 4.2b as particulas satélites podem ser
vistas ligadas as particulas esféricas maiores do pé da AA2017. De acordo com
a literatura [100], a formac&o de particulas satélites ocorre durante o voo das
goticulas durante o processo de atomizag&do. Assim, um numero significativo de
particulas menores colide com as particulas maiores devido a sua diferenga de
velocidade. Isso significa que as particulas pequenas exibem velocidades mais
altas nas posi¢des mais proximas do bocal de atomizagdo do que as maiores, o
que facilita a soldagem destas nas superficies das particulas maiores, que estao
parcialmente solidificadas. O pdé do inoculante apresenta também morfologia
esférica e uma fragao significativa de particulas finas e pequenas, conforme
mostrado nas Figuras 4.2c e 4.2d. As particulas estdo predominantemente
aglomeradas e a quantidade de satélites € minima, enquanto o p6é misturado
(Figuras 4.2e, 4.2f e 4.29g) apresenta poucas particulas irregulares e algumas
particulas aglomeradas. A priori, a aglomeragao poderia ter sido atribuida ao
tempo de mistura empregado (~2 horas) no qual poderia favorecer esse
fendmeno. Entretanto, a literatura prevé que o intervalo de tempo de mistura seja
em torno de 2-4 horas [83, 101]. Neste caso, € mais provavel que a aglomeragao
das particulas se deve aos parametros do processo de atomizagdo e as
caracteristicas intrinsecas da liga do inoculante que promoveram a aglomeracéo
das particulas. Com base nas informacdes explicitadas, é possivel concluir que
a presencga de particulas satélites, aglomerados e particulas rugosas prejudicam
negativamente o comportamento do fluxo de pds e, consequentemente, a
densificagdo do leito de pé. A Tabela 4.1 detalha os valores de circularidade e
rugosidade dos pos utilizados neste trabalho. Pode-se verificar que os valores
obtidos sao inferiores a uma unidade [102, 103], indicando que as particulas ndo
apresentam alta esfericidade e algumas tém rugosidade superficial significativa
como ja demostrado nas imagens por MEV supracitadas. As densidades
esqueléticas obtidas dos pds da AA2017, do inoculante e apds a mistura dos

pos também estdo indicadas na Tabela 4.1.
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Figura 4.2- Imagens de elétrons secundarios das particulas dos pds obtidas
por MEV: (a, b) pé da AA2017 (20 - 75um;(c,d) p6 Al-5,0Nb 0,5B (< 53um);
(e, g) mistura dos pds (AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B -20-75um).
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Tabela 4.1-Circularidade, rugosidade obtidas pela analise de imagem dinamica

e a densidade esquelética obtida por picnometria de gas hélio.

Pés Circularidade Rugosidade Densidade (g/cm3)
AA2017 0,713+ 0,111 0,550 £ 0,128 2,834 + 0,010
Al-5,0-Nb-0,5B 0,671+ 0,131 0,456 £ 0,152 2,772 £ 0,007
AA2017+2%AI-Nb-B 0,714 £ 0,110 0,560 + 0,133 2,788 + 0,003

Nas Figuras 4.3 a e 4.3c, sdo vistas as microestruturas celulares
refinadas de aproximadamente 8 uym do p6 da AA2017 e de uma particula do p6
da AA2017 com inoculante e as respectivas distribuicbes dos elementos
quimicos. As microestruturas sao constituidas por uma matriz de a-Al circundada
por contornos ricos em Cu, Mg,Mn, Si e Fe como pode ser vistos no mapas por
EDS, ao passo que no p6 do inoculante (Figura 4.3b), nao foi possivel identificar
0 boro com nitidez devido ao seu baixo peso atdmico,porém foram observadas
regides ricas em Nb associadas as fases AlsNb e NbB2, tal como encontrado nos
trabalhos de Bolzoni et al. e Yang Li et al. [29, 104], indicando que essas fases

atuam como sitios nucleantes.



74

b) AA 2017

Al-5,0Nb-0,5B

: ‘_4"’
‘\V’Q.'J'_..{d. 40pm
g

AA 2017+2%AIl-5,0Nb-0,5B
Figura 4.3- Secao transversal dos pés e a distribuicdo dos elementos
(Al, Cu, Mg, Mn, Si, Fe, e B) obtida por EDS do MEV: (a) AA2017; (b) Al-
5,0Nb-0,5B; (c) AA 2017+2%AI-5,0Nb-0,5B.
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4.2 Propriedades reoldgicas
4.2 .1 Avaliagao sob a condig¢ao de fluxo dindmico

A Figura 4.4a apresenta o grafico dos resultados da densidade aparente
com o de densidade batida (BDtapso). Os pds possuem valores de densidade
aparente baixos e sao praticamente equivalentes. Isso indica que os pos contém
uma alta fragao de volume de ar [105]. Em contrapartida, o pé misturado atingiu
um valor de BDtapso ligeiramente superior ao p6 AA2017, mas ambos estao de
acordo com a literatura, que indica cerca de 1,60 g/cm? [106].

O maior valor de densidade batida do p6é misturado, por sua vez, pode
ser atribuido a sua alta coesividade, o que implica em uma maior quantidade de
ar aprisionado entre as particulas. Assim, este ar tende a escapar apds as 50
batidas, permitindo o empacotamento das particulas. Além disso, como visto na
Figura 4.1c, a distribuicdo de tamanho de particulas apds a mistura dos poés €
ligeiramente mais estreita, o que significa que particulas finas de inoculante
podem ter se encaixado em vazios das particulas maiores de pé AA2017 [102].

Os seguintes parametros, incluindo a energia especifica (EE) e a energia
de fluxo basico (EFB), foram obtidos a partir de resultados de testes dindmicos
e também sao ilustrados nas Figuras 4.4b e 4.4c. A EE é a medida que
determina a energia necessaria para mover o p6é na condi¢do nao confinada, que
se correlaciona bem com o desempenho do fluxo do p6é em condigdes de baixa
tensdo, como nas maquinas de FLP-L que envolvem a alimentagao de pds por
gravidade. Em tal situacao, o p6 esta confinado em um recipiente, ao contrario
do sistema baseado no deslocamento vertical da plataforma de construcao.
Segundo o fabricante do redmetro, pds atomizados com baixa coesividade
exibem EE< 5 [93]. No presente estudo, os valores obtidos foram inferiores,
como previsto pelo fabricante. No entanto, comparando-os, é notavel que é
necessaria uma energia muito maior para movimentar o p6é misturado (EE = 3,26
10,12 mJ/kg) em relacéo ao p6 AA2017 (EE = 2,58 + 0,16) mJ/kg) (Figura 4.4b).
Isso significa que ha maior coesao e intertravamento mecanico entre as
particulas no pé misturado devido a adicdo de particulas mais finas do po
inoculante [107-109].
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Figura 4.4- Resultados das propriedades reoldgicas sob fluxo dindmico do pé da
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Em contrapartida, a EFB € uma métrica importante de fluidez [110],
principalmente para avaliar a influéncia da adicdo do inoculante nas
propriedades de fluxo. Como esperado, a adigdo de particulas menores e
aglomeradas do p6 inoculante afetou o fluxo do pé [109], aumentando assim a
sua resisténcia ao escoamento forgado pela hélice. A justificativa para tal
diferenga consiste especialmente na presenca de particulas aglomeradas, além
da contribuicao das particulas mais finas (Figura 4.4c). As particulas mais finas
no po misturado podem também ter contribuido para a coesado entre as
particulas, uma vez que as forgcas entre as particulas sao relativamente mais
significativas em particulas menores [111]. Conforme estimado recentemente
por Nguyen et al. [101], p6s mais leves precisam de menor EFB para fluir (em
torno de 150 mJ), ao contrario dos pds mais pesados, como a liga de Niquel
Iconel (~1032mJ).

4.2.2 Avaliagao sob a condi¢cao aerada

A quantidade de ar presente entre as particulas influencia como elas
interagem umas com as outras, o que afeta diretamente as propriedades de fluxo
[94]. Este fendbmeno pode ser visto no grafico de energia aerada (EA) versus a
velocidade do nitrogénio (Figura 4.5a). O leito de p6 é totalmente fluidizado
quando EA é inferior a 10mJ ou, ainda melhor, tende a zero de acordo com o
fabricante do reémetro [94].

Neste trabalho, sem insergcdo de nitrogénio, ambos os pds apresentam
dificuldade de escoamento, embora o p6 AA2017 escoe melhor (EA =274 £ 35,4
mJ) que o p6é misturado (EA = 330 + 29,6 mJ), devido as suas particulas mais
aglomeradas e mais finas da mistura, o que prejudica o deslizamento entre elas
e, consequentemente, diminui a fluidez . Para o pé misturado, a fluidizacao
comega a ocorrer a 2 mm/s e para o pé AA2017 a 4 mm/s, conforme apresentado
na Figura 4.5a, ou seja, quando a velocidade do nitrogénio atingiu 2 mm/s, a
energia necessaria para mover o pé misturado € reduzida praticamente pela
metade em comparacdo com o p6é AA2017. Isso pode ser traduzido que o po6
misturado é mais sensivel a aeragao, pois o fluxo de gas tende a passar mais

facilmente pelas particulas mais finas. Em outras palavras, as menores
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particulas sao facilmente transportadas pelo movimento do gas devido a sua
menor massa. Para velocidade de N2 igual e superior 4mm/s, os pos se
comportam de forma semelhante desde que o fluxo de gas seja mantido. Isso
pode ser indicativo para o uso de um certo fluxo de gas durante alimentagao do
p6 para formacdo do leito de pd. A capacidade de fluidizacdo tambéem foi

quantificada com a taxa de aeragao.
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Figura 4.5- Resultados das propriedades reoldgicas sob condigao aerada do po
da AA2017 e do p6 misturado (AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B): (a)Energia de

aeragao versus a velocidade de nitrogénio; (b)Taxa de aeragéo.
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A taxa de aeragao (Figura 4.5b) é igual para os dois pds, porém esperava-
se que esse resultado corroborasse com o resultado da energia de aeragao que
nos mostrou que o pé misturado é mais sensivel ao fluxo de N2. Assim, presumia-
se que o0 poO misturado apresentasse uma taxa de aeracdo menor em
comparagao ao pd da AA2017 devido as particulas finas do inoculante. A
literatura prevé a reducao da taxa de aeragdao a medida que o tamanho das

particulas diminui [105].

4.2.3 Avaliagao sob a condigao de compressao

A permeabilidade pode ser vista como a capacidade do p¢ liberar o ar
retido entre as particulas. Portanto, um p6 que apresenta alta permeabilidade
tem capacidade de liberar o ar aprisionado prontamente, 0 que resulta em um
leito de p6 mais homogéneo e uniforme devido ao espalhamento do po6 ser
facilitado.

Constata-se na Figura 4.6a que o pé misturado apresenta uma queda de
pressao maior do que o pé AA2017, o que indica que ele € menos permeavel.
Isso significa que o ar tende a ficar retido nas particulas dos pés durante o
processo de deposicdo e espalhamento do pd, o que pode resultar em baixa
uniformidade na espessura do leito do pd, levando a imperfeicdes no produto
final [109, 112].

Assumindo que o sistema de espalhamento do p6 na maquina exerce uma
forca compressiva no leito de pd, que acarreta na redugao de vazios, espera-se
que a queda de pressao seja mais significativa no pé misturado, uma vez que a
distribuicdo granulométrica é 11-33um (Figura 4.1c), ao contrario do p6 da AA
2017 (11-36um), que possui distribuicao ligeiramente mais larga(Figura 4.1a), o
que por sua vez facilita a passagem do ar. A métrica de compressibilidade refere-
se a mudanga de densidade aparente de uma amostra de pd sujeita a uma
tensdo de compressao do sistema de espalhamento da maquina. Para o
fabricante do redmetro, os pds que exibem alta compressibilidade tendem a ter
uma baixa EFB e, consequentemente, um leito de p6 formado ndo homogéneo.
Deve-se ressaltar aqui que essa métrica ndo deve ser confundida com o teste

de compressibilidade, empregado tradicionalmente nas técnicas de
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caracterizagdo de metalurgia do pé baseadas na for¢ca externa. Nesse aspecto,

o0 po AA2017 se destaca tanto pelo menor percentual de compressibilidade

quanto pelo indice de consolidagéo (Cl= 1,97) em relagao ao pé misturado (Cl=

2,08) como apresentado na Figura 4.6b.
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Figura 4.6- Resultados das propriedades reolégicas sob a condi¢do de
compressao do pé da AA2017 e do p6 misturado (AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B):
(a) Permeabilidade e (b) Compressibilidade.

Apesar do aumento da pressao aplicada, podem ter permanecido os

vazios entre as particulas do pé AA2017, ao contrario do pé misturado em que
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as particulas mais finas do inoculante podem ter preenchido os espacos vazios
entre particulas, o que leva a ter um leito de p6é mais denso.

Considerando os valores obtidos, o p6 AA2017 parece ser mais adequado
para obter um leito homogéneo e mais denso devido a sua melhor
permeabilidade. Ou seja, tem uma melhor capacidade de liberar o ar aprisionado
entre as particulas, além de exigir uma pressao menor para rearranjar as
particulas durante a formagdo do leito de pd, o que estd de acordo com

encontrado por Brika et al. [113].

4.2.4 Avaliagao sob a condigcéo de cisalhamento

O teste sob a condigéo de cisalhamento pode confirmar o atrito entre as
particulas, pois, inicialmente, o p6 sofre tor¢ao, seguido do aumento da tenséo
de cisalhamento até a tensdo de escoamento ser atingida, ponto no qual a
interacdo entre as particulas sofre ruptura. A tensdao de cisalhamento é
praticamente igual para os pds, como pode ser visto na Figura 4.7a. Entretanto,
o p6 AA2017 apresentou valores menores para atensao de coeséo e tenséo de
resisténcia ndo confinada (Figuras 4.7b, 4.7c), enquanto para o fator de fluxo
(ffc) foi quatro vezes maior em comparagdo com o pd misturado como

apresentado na Figura 4.7d.
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Figura 4.7- Resultados das propriedades reoldgicas sob a condi¢do de
cisalhamento do p6 da AA2017 e do p6 misturado (AA2017+2%AlI-5,0Nb-0,5B):
(a) Tensao de cisalhamento; (b) Tensdo de coesao; (c) Tensao de resisténcia-

nao confinada e (d) Fator de fluxo.

De acordo com Langlais et al. [105], um valor baixo da tensdo de coesao
e de tensao de resisténcia ndo confinada reflete uma boa fluidez, uma vez que
esta métrica pode ser entendida como a tensdo de cisalhamento nominal
necessaria para iniciar o fluxo quando nenhuma forga normal é aplicada.
Todavia, um fator de fluxo maior denota maior fluidez para um pé6 altamente

consolidado, assim como uma baixa for¢a de Van der Walls entre as particulas.
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4.3 Determinacao da janela de processamento da liga AA2017 e suas
modificagoes
4.3.1 Primeiros testes da liga AA2017 produzida por FLP-L

As Figuras 4.8a e 4.8b exibem as curvas do percentual da densidade
relativa e da porosidade em fungao da densidade de energia volumétrica (razao
da poténcia pelo produto da velocidade de varredura, espessura da camada de
po e distancia entre as trilhas), respectivamente, aplicada durante o processo de
fusdo em leito de pd a laser. Observa-se claramente que o percentual de
densidade relativa aumenta rapidamente com o aumento da densidade de
energia volumeétrica, até atingir um patamar de densidade aproximadamente
constante, contudo nota-se uma queda na densidade relativa em torno de
250J/mm3. De fato, esse perfil € comum no processo FLP-L, estando em
conformidade com a literatura [114]. Essa queda esta relacionada com o
aumento da poténcia aliado a diminuigdo da velocidade de varredura do laser,
que resulta no aumento das correntes convectivas do metal fundido que,
eventualmente, faz com que a poga de fusdo mude de morfologia, tornando-a
mais profunda, fenbmeno que nado foi observado nesse trabalho. Em
contrapartida, o percentual de porosidade, diminui com o aumento da densidade
de energia.

Além disso, ambos os graficos apontam que o intervalo de densidade de
energia volumétrica, que promoveu o menor percentual de defeitos situa-se entre
60-200 J/mm3, o que corresponde a altos valores de poténcia (250 W e 300 W)
e baixos a intermediarios valores de velocidade (400 — 800 mm/s) corroborado
pelo grafico do percentual de porosidade versus velocidade de varredura
(Figura 4.8c).
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Figura 4.8- (a) Grafico da densidade relativa em fungéo da energia volumétrica
obtida pelo método de Arquimedes; (b) percentual de porosidade em funcao da
densidade de energia volumétrica da liga AA2017 obtida pela analise de imagens

por microscopia optica;(c) Variagao do percentual de porosidade em fungéo da

poténcia e da velocidade de varredura para liga AA2017obtida pela analise de

imagens obtidas por microscopia optica.
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As imagens obtidas na sec¢do transversal equivalente ao plano XY dos
cubos e seccionadas a 2mm de distancia da superficie, para uniformizar a regido
da analise, estdo apresentadas no esquema visual da Figura 4.9. E possivel
afirmar que para poténcias inferiores e iguais a 200 W usando velocidades entre
400 e 2000mm/s, a energia fornecida a liga AA2017 é baixa e resulta em
amostras na sua grande maioria com porosidades irregulares, indicando que os
valores de densidade de energia volumétrica utilizados foram insuficientes para
fundir totalmente as particulas de po6 [59].

Em contrapartida, para poténcia igual e superior a 250W, notou-se a
presenca de poucos poros irregulares, porém estdo presentes os poros
arredondados, especialmente nas combinagdes de alta poténcia e baixa
velocidade que resulta em um aporte energético alto. Isso faz com que
temperaturas elevadas sejam atingidas na poga de fusdo, o que promove a
evaporacao de alguns elementos, além da intensificacdo do fluxo do metal
fundido, que contribui para aprisionamento do gas de protecéao [59, 81], formando
um tipo de porosidade conhecida como Keyhole.

No tocante as trincas de solidificacdo, elas estido presentes em todas
condigbes de processamento da liga AA2017, o que limita sua processabilidade
por FLP-L como ja previsto na literatura para liga da série 2XXX. E conhecido
que as trincas de solidificacdo afetam as ligas com extenso intervalo de
solidificagdo (ATaa2017 ~130°C) , pois no ultimo estagio de solidificagdo a fragéo
de volume sodlido esta acima de 0,85-0,90, tornando o filme liquido da zona
pastosa mais viscoso e menos permeavel e também sujeito as tensdes trativas
decorrentes da contracao volumétrica o que dificulta o preenchimento das
regides interdentriticas e, por consequéncia, leva a formagdo das trincas de
solidificagcao [58, 115].

Em suma, pode-se inferir que a producao de cubos da liga AA2017 por
FLP-L isentos de trincas nao foi possivel nas combinagdes testadas neste
trabalho, justificando assim, a necessidade de estudar a influéncia do inoculante
Al-5,0Nb-0,5B na alteracao da frente de solidificagao celular para equiaxial e, por

consequéncia, a mitigagcao do aparecimento das trincas de solidificagao.
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Figura 4.9-Micrografias da sec¢ao XY da liga AA2017 preparada por FLP-L mostrando a variagdo das trincas

de solidificacao e porosidade em funcéo da poténcia e velocidade de varredura do laser obtida pela analise de
imagens obtidas por microscopia 6ptica.
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4.3.2 Testes das ligas modificadas (AA2017 + 1% e 2% Al-5,0Nb-0,5B)

A partir das imagens das amostras da AA2017 construidas com os
diferentes conjuntos de parametros, conforme indicado na Figura 4.9, decidiu-
se produzir amostras AA2017 adicionando 1% e 2% AI-5,0Nb-0,5B (% peso),
adotando potencias de laser de 250 W e 300 W e, associando velocidades na
faixa de 400-1500mm/s, visto que essas combinacdes nao apresentaram poros
por falha de fusao.

A comparagao dos valores de densidade relativa e da fracdo de trincas
das ligas AA2017 com adigdo de 1 % e 2 % Al-5,0Nb-0,5B (% peso) e sem
inoculante apresentam-se nas Figuras 4.10a e 4.10b, respectivamente. Os
resultados de densidade indicaram que as amostras das ligas com inoculante
apresentaram uma densidade relativa superior em comparagao a AA2017,
atingindo uma densificagdo de aproximadamente 98% como destacado no
grafico, considerando a densidade tedrica 2,771 g/cm?® para a liga AA2017,

obtida por calculo termodinamico.
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obtidas por microscopia optica.
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Além disso, € possivel notar a redugao da fragao de trincas a medida que
aumenta a densidade de energia volumétrica para as amostras da liga AA2017
sem inoculante produzidas na faixa de densidade de energia volumétrica de 80
a 110 J/mm?3). No entanto, a redugéo mais significativa foi nas amostras da liga
AA 2017+2% AI-5,0Nb-0,5B produzidas na faixa 140 — 200 J/mm?3® como
apontado pelo circulo da Figura 4.10b. Esse efeito pode ser atribuido a
diminuicdo da taxa de resfriamento que causa uma diminuicao das tensdes
residuais.

Dentre essa tendéncia diminutiva nas amostras da liga AA2017 + 2% Al-
5,0Nb-0,5B, decidiu-se comparar os resultados da fracdo das trincas e do
tamanho das mesmas com relacdo as poténcias (250 W e 300W) e a
combinagao das velocidades utilizadas, para compreender melhor o efeito das
distintas adicées do inoculante.

No grafico da fragéo de trincas em fung¢édo da velocidade de varredura para
as ligas AA2017 com e sem inoculante utilizando a poténcia de 250 W,
constatou-se que a menor fragéo de trinca foi em torno de 5% para liga AA2017
sem inoculante, produzida na faixa de velocidade de 800-1000 mm/s como pode
ser visto no grafico destacado pelo circulo (Figura 4.11a). Enquanto para as ligas
com inoculante, a fragao variou de 6 a 8 % na faixa 400-600mm/s. No tocante ao
comprimento das trincas, a liga AA2017 também atingiu 0 menor comprimento
de aproximadamente 30 ym, como pode ser visto no grafico de comprimento
versus velocidade de varredura (Figura 4.11b). A partir desses resultados
associados as imagens dispostas na Figura 4.11c, é possivel afirmar que as
adicdes do inoculante combinada com a poténcia de laser de 250W e
velocidades de varredura na faixa de 400-1000mm/s nao foram suficientes para

suprimir e, tampouco, para reduzir a fragao de trincas.
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Figura 4.11- Amostras das ligas AA2017 e AA 2017 modificadas (1% e 2% Al-
5,0Nb-0,5B) produzidas utilizando a poténcia de 250W em velocidades na faixa
(400 — 1000 mm/s): (a, b) Fracdo de trincas e comprimento das trincas das
amostras em fungao da velocidade de varredura obtidas por analise de imagens;
(c) Imagens da sec¢ao XY obtidas por microscopia Optica, mostrando a variagao

de trincas em fung¢ao da velocidade de varredura.
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Nas Figuras 4.12 a, 4.12b e 4.12c sdo mostrados, respectivamente, os
graficos da fracdo e comprimento das trincas e a imagens da segao transversal
em funcéo da velocidade de varredura do laser para as amostras produzidas

com a poténcia de 300W
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Figura 4.12- Amostras das ligas AA2017 e AA2017 modificadas (1% e 2% Al-
5,0Nb-0,5B) produzidas utilizando a poténcia 300W em velocidades na faixa
(500-1500 mml/s): (a, b) Fragdo de trincas e comprimento das trincas das
amostras em fungdo da velocidade de varredura obtida por analise de imagens;
(c) Imagens da secéo XY obtidas por microscopia 6ptica, mostrando a variagao

de trincas em funcao da velocidade de varredura.
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Esses resultados nos permitem verificar o aumento da fragao de trincas a
medida que aumenta a velocidade de varredura do laser para a liga AA2017 e a
liga AA2017+1% AI-5,0Nb-0,5B, tendéncia também verificada para liga AA2024
nos trabalhos de Wang et al. [115] e Hu et al. [116]. Em contrapartida, a liga AA
2017+2%AI-5,0Nb-0,5B apresentou a menor fracdo de trincas (~2% com
tamanho médio de 17um) na faixa de velocidade de varredura de 600 a
700mm/s, como destacado na Figura 4.12c.

De forma geral é possivel ver claramente, a partir dos resultados das
Figuras 4.12a, 4,12b e 4.12c, que a combinacdo de 300 W e 600-700 mm/s
resultou na menor fragcado de trincas, indicando a possivel atuacéo do inoculante,
apesar da presenga dos poros do tipo keyhole. Portanto, a partir deste ponto do
trabalho, decidiu-se a aprofundar a caracterizagao microestrutural e mecanica
da liga AA2017 sem inoculante e da liga AA2017+2%Al-5,0Nb-0,5B produzida
com poténcia de 300 W e velocidade de 600 mm/s a fim de entender o efeito do

inoculante.

4.4 Analise quimica e microestrutural das amostras produzidas por FLP-L
4.4.1 Analise quimica das amostras produzidas por FLP-L

Os resultados da analise quimica dos principais elementos da liga (Al, Cu,
Mg, Mn, Fe e Si) obtidos pela técnica a plasma indutivamente acoplado (ICP-
OES) estao indicados na Tabela 4.2. Observa-se que a composi¢cao quimica da
liga AA 2017 esta de acordo com a composi¢gao nominal [85]. Um acréscimo do
teor de Fe deve-se a mistura dos pds, visto que o pd do inoculante (Al-5,0Nb-
0,5B) apresentava um teor residual de Fe, como mostrado na Tabela 3.1.

Vale destacar que o teor do Boro nao foi detectado pela técnica ICP-OES,
devido o teor do elemento esta abaixo do nivel detecgao desta técnica. Por isso,
recomenda-se o uso da técnica de espectrometria de massa com plasma

indutivamente acoplado (ICP-MS).
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Tabela 4.2-Composi¢éo quimica (%peso) por ICP-OES das amostras produzidas

por FLP-L baseada na composi¢ao nominal [85].

AA2017
Composicao +
nominal AA2017(FLP-L) 2% Al-5,0Nb-0,5B
(FLP-L)
Al bal, 9357 £ 061 87,67 £0.70
Cu 3545 4414034 4724016
Mg 0.4-0.8 0.51 +0.01 0.49 + 0.01
Mn 0.4-1.0 0.70 + 0.01 0.68 + 0.01
Fe 0,7 (méax) 0.52 + 0.01 0.73 +0.06
Si 0,208 0.32 +0.03 0.38 + 0.02
Nb i : 0,04 + 0,002

4.4.2 Avaliagao microestrutural por microscopia 6tica, DRX e térmica

As Figuras 4.13 mostram as imagens da liga AA2017 sem e com
inoculante obtidas por microscopia optica. A fim de compreender as diferentes
secOes analisadas, foi construido o esquema da Figura 4.13d. Através desse
esquema € possivel identificar duas sec¢des: secao longitudinal que é paralela a
direcado de construcdo ou ao plano YZ; secao transversal paralela ao plano XY.

As Figuras 4.13a e 4.13b exibem o padrao tipico de escama de peixe ao
longo da direcdo de construgéo, equivalente ao plano ZY, da liga AA2017 e da
AA2017+2%AI-5,0NB-0,5B, respectivamente. Adicionalmente, €& possivel
observar a trinca de solidificacdo atravessando algumas pogas de fusdo da
amostra da liga AA2017 (Figura 4.13 a), ao contrario da liga AA2017+2%Al-
5,0Nb-0,5B que apresenta trincas pequenas e alguns poros arredondados na
borda da poca de fusdao (Figura 4.13b). A formacdo destes se da pela
combinacdo da alta poténcia e da baixa velocidade de varredura, o que resulta
nas altas densidades de energia volumétrica. As altas densidades promovem o
aumento da temperatura e a intensificagao do fluxo do fundido na poga de fuséo
de tal forma que favorece a evaporacdo de alguns elementos e,
consequentemente, a formacdo de uma depressao na base da poca [2, 59, 60]

e a alteracao composicional o que implica na modificagao microestrutural.
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Vale destacar que a porosidade arredondada também pode ser
decorrente da evaporagao dos gases aprisionados presentes no pé metalico e

do fluxo de gas de protecao [2, 59, 117].

Trincas de
solidificagao

Poro arredondado

&

Segao longitudinal = Diregéo de
construgao(DC) // ZY (a,b)

Y

Z Secgao transversal= // XY(c)

Figura 4.13-Imagens obtidas por microscopia 6tica das:(a,b)sec¢ao longitudinal
(paralela a direcéo de construcéo) da liga AA2017 e da liga AA2017+2%Al-
5,0Nb-0,5B ,respectivamente, produzida com poténcia a laser de 300 W e
velocidade de 600mm/s; (c) secao transversal (paralela ao plano XY) da liga
AA2017+2%AIl-5,0Nb-0,5B; (d) Esquema ilustrativo das sec¢des (longitudinal

e transversal) que foram submetidas a anélise por microscopia optica.
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Com relacéo a profundidade da poga de fusao entre as camadas, medida
como a espessura maxima da morfologia de escama de peixe ao longo da
direcdo de construgdo, variou entre 39um e 45um para liga AA2017 e a
AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B, respectivamente, como observado nas Figuras
4.13a e 4.13b. Isso evidencia que ocorreu refusao através das camadas, uma
vez que a espessura da camada de pé utilizada foi de 30um. A Figura 4.13c
ilustra a segao transversal, equivalente ao plano XY, da poga de fusao, em que
€ possivel verificar a sobreposi¢ao das faixas de varredura em torno de 67° como
foi estabelecido na estratégia de varredura.

As Figuras 4.14a, 4.14b, 4.14c e 4.14d ilustram os difratogramas de
raios-X dos pos e das amostras produzidas por FLP-L. O p6 da AA2017 e da
mistura (AA2017+ 2%AI-5,0Nb-0,5B) e suas respectivas amostras produzidas
FLP-L, respectivamente, exibiram picos intensos pertencentes a solugao sélida
a- aluminio e da fase (B-Al2Cu) (Figuras 4.14a e 4.14c), o que era previsto, visto

que é o principal intermetalico formado na liga AA 2017.
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Figura 4.14- Difratogramas de raios-X da AA2017, liga AA2017 modificada (AA
2017+ 2%AI-5,0Nb- 0,5B) e do inoculante: (a, b) pds; c) amostras produzidas por

|AA2017+2%A1-5,0Nb-5,0B{FLP-L)

FLP-L; d) detalhamento dos difratogramas das amostras produzidas por FLP-L
(30°<6=< 50°).

Contudo, também foram identificados picos com menores intensidades
conforme mostrado no detalhamento (30°<8< 50°) da Figura 4.14d. E possivel
observar quatro picos caracteristicos da fase 6 (Al2Cu) e outros trés picos néo
foram identificados, apesar de se aproximarem da fase AICuMgSi (fase Q),
porém foi verificado uma diferenga de intensidade entre eles e os valores
registrados nas respectivas fichas cristalograficas; portanto a confirmacao da
fase Q se dara através de microscopia eletronica de transmissao.

Em contrapartida, ndo foram identificados os picos caracteristicos das

fases nucleantes tanto no pé misturado e na respectiva amostra produzida por
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FLP-L (Figura 4.14 a). Tal resultado ja era esperado visto que essa técnica
apresenta a limitagcao de detecgdo de fases em pequenas quantidades. Ja no
detalhamento dos difratogramas dos pos (20° < 26 < 60), o pé Al-5,0Nb-0,5B
apresentou picos evidenciados das fases AlsNb e NbB2 (Figura 4.14b) e como
a mistura ndo modifica as fases presentes, estas fases estdo presentes em

pequenas quantidades na mistura dos pos.

A analise térmica por calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi
empregada somente para verificar a existéncia de alguma diferenca nas
temperaturas de solidificagao, visto que as temperaturas envolvidas na FLP-L
sao superiores a faixa de temperatura permitida no equipamento. A Figura 4.15a
mostra os termogramas das ligas durante o aquecimento, a taxa de 10K/s. E
possivel notar que a adicdo do inoculante reduziu o intervalo de solidificagao, de
96°C para 95°C para liga AA2017 e AA2017+2%AIl-5,0Nb-0,5B,
respectivamente. Enquanto os termogramas (Figura 4.15b) que correspondem
ao resfriamento, a taxa de 10K/s, observa-se que os desvios iniciais com relagao
a linha base acontecem a 638,5°C e 642,3°C, evidenciando a temperatura de
solidificagdo da liga AA2017 e da liga AA2017+2%Al-5,0Nb-0,5B,
respectivamente. Isso demonstra que a fase a-Al na liga AA2017 com inoculante
comeca sua solidificagdo em temperaturas maiores na presenca de fases ricas
em Nb e B. Isso € um indicio de que de fato o inoculante esta fazendo o efeito
esperado de nuclear a fase a -Al durante a solidificagéo.

Sabe-se que o resfriamento no DSC ocorre em taxas relativamente altas,
portanto é de se esperar que haja um certo grau de super-resfriamento antes da
solidificagdo comecgar. Dessa forma, o fato da liga com inoculante exibir uma
temperatura de inicio de solidificagao no resfriamento maior € indicio de que
estas particulas aceleraram o processo de inicio de solidificagao, diminuindo o
super-resfriamento necessario para a solidificacdo comecar. Adicionalmente, é
possivel verificar dois picos convoluidos no momento da solidificacido, o primeiro
refere-se a formacgao do aluminio em torno de 646°C e o segundo é relacionado
a formagéo do micronstituinte eutético (a+ Al2Cu) ~615°C. Enquanto na faixa
550-550°C, nota-se dois picos com alturas similares, o que indica também
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formacgao de outros micronstituintes eutéticos, sendo o primeiro (a+ Mg2Si) e o

segundo (a+faseQ) .
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Figura 4.15-Termogramas de DSC das amostras da AA2017 e da liga modificada

(AA2017+2%Al-5,0Nb-0,5-B) produzidas por FLP-L: (a) Aquecimento detalha o

intervalo de solidificagéo; (b) Resfriamento detalha as formagdes das fases

durante a solidificacdo da AA 2017 com e sem inoculante.
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4.4.3 Avaliagao microestrutural a partir da microscopia eletrénica de varredura e
da difragao de elétrons retroespalhados

Nas Figuras 4.16 sdo apresentadas as imagens da microestrutura da
amostra da AA2017 sem inoculante, obtidas pelo detector de elétrons
retroespalhados do MEV. E possivel observar o esquema ilustrativo da regides
da pocga de fusdo na Figura 4.16a para facilitar a compreensao.

A microestrutura das pogas de fusédo para a amostra da AA2017 (Figuras
4.16b e 4.16¢) se apresentam consistindo de uma matriz celular de aluminio e
da fase AlCu localizada na regidao entre as células, além de uma trinca
atravessando algumas pocgas de fuséo, condizente com a literatura que aborda
as ligas da série 2XXX [5, 80, 114, 118]. E possivel observar que existe uma
diferenga composicional obtida por EDS entre o centro da poga de fusdo (CPF)
em comparagao a borda da poca de fusao (BPF), assim como as células de Al
mais refinadas no CPF como mostrado na Figura 4.16¢. Essas alteragdes foram
atribuidas as altas de taxas de resfriamento na regido central da pocga de fuséo
[16, 55, 80].

Além disso, é notoério que os graos colunares da regido central da poca
cresceram epitaxialmente. Ao contrario dos processos de solidificacao
tradicionais em moldes de areia e coquilha, na FLP-L ocorre a refusdo parcial da
camada solidificada. De fato, a camada subjacente atua como um substrato no
qual da inicio a solidificagao da proxima poca de metal liquido. O novo soélido que
se forma sucede a mesma orientacao cristalina do sélido subjacente, apesar que

sua direcao de crescimento pode mudar.
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Figura 4.16- (a) Esquema ilustrativo da poga de fuséo vista na diregéo paralela
a direcao de construcao; (b, c)lmagens de elétrons retroespalhados da secao
longitudinal paralela a diregdo de construgao (Z) da liga AA2017 sem inoculante:
(b) padrao tipico das pogas de fusdo com uma trinca atravessando algumas
pogas; (c) Diferenga microestrutural e quimica da centro da poga de fusao (CPF)
e da borda da poga de fusao (BPF) e indicagdo da orientagdo do crescimento
das células.

Dessa forma, a etapa de nucleagao é suprimida e, consequentemente, o
crescimento epitaxial ocorre majoritariamente. Ressalta-se que para materiais
com estrutura cubica o crescimento epitaxial se da na direcdo <100>
angularmente mais proxima a diregdo de extragao de calor. Isso significa que na
regido inferior da poga de fusdo, o calor é extraido rapidamente por condugao
em diregcao a regidao do metal solidificado, portanto os graos colunares crescem
na vertical rapidamente com direcdo <100>, interrompendo o crescimento dos

graos com outras dire¢des [48, 53, 64].
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Por outro lado, nas Figuras 4.17 estdo apresentadas as regides que
foram submetidas analises da AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B. Na regido 1(regiao
central da amostra),ndo se observou trincas de solidificacdo atravessando
algumas pogas, porém observa-se algumas células alongadas de Al na borda
da poga, além da presenga de poro arredondado na regido [2, 59], indicando a
alta densidade de energia aplicada (Figuras 4.17b e 4.17c). As imagens da
regido 2 (regiao inferior a direita da amostra) estdo evidenciadas nas Figuras
17d e 17e. E possivel notar que os grios equiaxiais estdo aparentemente mais
refinados na regido do centro da poga de fusdo em comparagéao a borda. A razédo
para isso é a velocidade de crescimento da interface S/L ser superior na linha
central da poca em comparacgao a borda [2, 55, 76], além da refusdo da camada

subjacente localizada na BPF [76].
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Figura 4.17- Imagens de elétrons retroespalhados da secdo longitudinal
paralela a diregdo de construgdo (Z) da liga AA2017+2%AI-5,0Nb-B. (a)
indicacao das regides submetidas as analises (regido 1 compreende a
regido central da amostra e a regiao 2 representa a regiao inferior a direita);
(b, c) detalhamento da poga 2 evidenciando a presenga dos graos
equiaxiais; (d, e) diferenga do tamanho dos graos equiaxiais da borda e do

centro da poca de fusao.

O surgimento dos graos equiaxiais na liga AA2017 com 2% Al-5,0Nb-0,5B
leva a um resultado até entdo ainda nao reportado na literatura. Elambasseril e
colaboradores [21] modificaram a liga AA2139 com 4% (%peso) do inoculante
Al-5,0Ti-1,0B que possuem as fases AlsTi e TiB2, as quais sdo isomorfas da
AlsNb e NbB2. Os autores n&o observaram a transicdo colunar-equiaxial nos
cubos produzidas na faixa de densidade de energia volumétrica 430-1721J/mm3,

mas sim a reducgao significativa do tamanho dos graos colunares. Dessa forma,
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tal formacéo pode ser justificada pela maior concentragcédo de soluto presente na
liga AA2017 que segregou na interface S/L, causando o retardamento da taxa
de crescimento dos graos a-Al em comparagao a taxa de crescimento tedrica da
interface S/L definida pela velocidade de varredura do laser. Tan et al. [15]
demonstraram que uma quantidade de soluto adequada combinada com
particulas nucleantes resulta na formacgéao de graos equiaxiais, uma vez que a
segregacao dos solutos estabelece um super-resfriamento suficiente para
ativacao das particulas nucleantes, além de reduzir o tempo de incubagao para
o estabelecimento do estado estacionario de nucleacdo. Os pesquisadores
também concluiram que nao é possivel estabelecer uma relagao linear entre a
reducao do tamanho de grao com o aumento do fator de restricdo de crescimento
(Q) na FLP-L, ao contrario do processo de fundigao convencional. Isso se da,
principalmente devido aos altos gradientes térmicos que inibem a formagéo de
uma zona super-resfriada constitucional extensa na interface de solidificagao, o
que reduz o efeito do coeficiente de restrigdo de crescimento Q.

No intuito de esclarecer a microestrutura observada na amostra AA2017
com 2% AI-5,0 Nb-0,5 B baseando-se em modelos de solidificacao existentes,
deve-se lembrar que a microestrutura de solidificacédo resultante é definida pelo
gradiente térmico (G) e pela taxa de solidificacao (R) na interface sélido/ liquido.
A formacgao de graos equiaxiais € promovida pela redugao da razdo (G/R). No
entanto, os modelos matematicos preveem que o gradiente térmico na pocga de
fusdo pode atingir 108-10” K/m [2, 16], aumentando assim a relagdo G/R e,
consequentemente, os graos colunares predominam na microestrutura. Os
graos colunares causam anisotropia significativa nas propriedades mecanicas e
apresentam maior susceptibilidade as trincas de solidificacdo, pois durante a
solidificagédo os graos colunares ndo acomodam bem as tensdes decorrentes da
contracdo volumeétrica. Por essa razéo, a adicao de particulas nucleantes vem
se mostrando promissora na alteracdo da frente de solidificacdo colunar para
equiaxial. Todavia, as particulas nucleantes requerem um certo super-
resfriamento critico de nucleagao (ATn), o qual esta intimamente relacionado com
o seu tamanho e a energia interfacial entre o sélido formado e o liquido, como
descrito por Turnbull e Vonnegut [66]. As particulas nucleantes com alto
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potencial de nucleagao possuem baixos desajustes cristalograficos com o solido
a ser formado o que diminui a energia de interface e, consequentemente, o
super-resfriamento para ocorrer a nucleagao, algo ja mostrado ter sido efetivo
para esta liga na analise de DSC indicada na Figura 4.15.

Sabe-se que o super-resfriamento total na interface S/L é composto pelo,
super-resfriamento constitucional, ATsrc, 0 super - resfriamento térmico, AT termico,
e o super-resfriamento cinético, ATcinetico (OU seja, ATiwotal = ATsrc + ATtérmicot
ATcinetico). O ATsrc € gerado pelo acumulo de soluto, enquanto o AT temico € a
diferenca entre temperatura fusdo e a temperatura de super-resfriamento e o
ATcinetico tem relacdo com aglomeracéo dos atomos durante a solidificagédo [15,
76]. Os dois ultimos super-resfriamentos sdo desprezados no processo de
fundicdo convencional, uma vez que o processo € considerado isotérmico e
majoritariamente a interface atémica das ligas € rugosa, exigindo baixo super-
resfriamento cinético, ao contrario das ligas que apresentam interface lisa. Dessa
maneira, um grau elevado de segregacao de soluto € produzido na interface,
estabelecendo assim um ATsrc = ATh, €, consequentemente a formacao de
graos equiaxiais.

Em contrapartida, no processo FLP-L, que envolve altas taxas de
resfriamento associado a elevados gradiente térmicos, limita-se
significativamente a zona super-resfriada constitucionalmente, portanto pode-se
inferir que o ATsrc nao atuara como forga motriz para ativagdo das particulas
nucleantes [15, 49, 69]. Por outro lado, as pesquisas mais recentes [15, 76]
apontam que, apesar da alta taxa de resfriamento, ocorre a segregacao de soluto
na interface S/L que atrasa a taxa de crescimento real da interface S/L,
determinada pela velocidade de varredura do laser, em comparacdo a taxa
tedrica. Essa diferenca na taxa de crescimento causa um aumento no super-
resfriamento térmico na interface e fornece a energia de ativacdo para nucleos
potenciais, como também mais tempo para eles crescerem além do tamanho do
nucleo critico.

Destaca-se aqui que é impossivel determinar com precisdo a soma da

contribuicdo do ATsrc e do ATtemico para o ATtotal, devido as pequenas dimensdes
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da pocga de fusédo e o curto tempo de solidificacdo (em torno de dezenas de
microssegundos).

Por fim, a solidificagao inicia-se a partir da borda da poga de fusédo e é
mantida por um tempo extremamente curto, portanto acredita-se que
parcialmente o soluto segregue na interface S/L e a outra parte se dissolve na
matriz a-Al. Enquanto isso, as particulas nucleantes AlsNb e Nb2 podem ter sido
dissolvidas e/ou reagiram com o aluminio fundido tendo um efeito na inibicdo do
crescimento da interface de solidificagdo, o que implica no aumento do super-
resfriamento térmico. Como resultado forma-se uma regido de graos equiaxiais,
na qual se estende para o centro da poga de fuséo, regido onde as taxas de
resfriamento sdo mais altas.

As Figuras 4.18 ilustram os resultados de EBSD das ligas AA2017 e AA
2017+2%Al-5,0Nb-0,5B. E possivel notar nos mapas de orientacdo da figura de
polo com image quality e a image quality da liga AA2017 das Figuras 4.18a e
4.18b, que os graos de aluminio estdo alongados na vertical, além da presenca
de trincas de solidificacdo entre os contornos de gréos e a presencga de poros
arredondados decorrente da alta densidade de energia volumétrica aplicada.
Além disso, ha uma fragédo de grdaos com alinhamento preferencial na dire¢ao de
construcdo, em virtude do gradiente térmico e das altas taxas de resfriamento
que ocorrem durante o processo de FLP-L. Por outro lado, nos mapas da liga AA
2017+ 2% Al-5,0Nb-0,5 das Figuras 4.18a1 e 4.181b1, verifica-se que os graos
da fase a- Al ndo estao alongados na diregdo de construgéo, apesar de algumas
regides apresentarem ainda trincas intergranulares. Esses resultados
corroboram com os graficos da razao de aspecto para as duas ligas, mostrados
nas (Figuras 4.18c e 4.18c1). Comparando-os, pode-se perceber que 0s graos
da liga AA2017 modificada ndo sdo alongados devido a razdo de aspecto esta
em torno de 0,55, ao contrario da liga AA2017, que a maioria dos graos
apresenta uma razao de aproximadamente 0,2. Isso evidencia que os graos da
liga AA2017 modificada séo mais “equiaxiais” em comparagao aos graos da AA
2017.

No que diz respeito ao tamanho dos graos, nota-se que o tamanho médio
dos graos da liga AA2017 € em torno de 8,0um (Figura 4.18d), valor inferior aos
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encontrados na literatura para a liga AA2024 [5, 114, 116], ao passo que a adigao
do inoculante Al-5,0Nb-0,5B promoveu uma reducgao significativa no tamanho
meédio dos graos para 4,0um, como apresentado na Figura 4.18d1. Com base
nesses resultados e com o proposito de entender de forma mais aprofundada o
efeito da adicdo do inoculante na orientagdo cristalografica, plotaram-se as
figuras de polo {100}, {110} e {111} rotacionadas a 90° da liga AA2017 e da AA
2017+2%AI-5,0Nb-0,5B apresentadas nas Figuras 4.18e e 4.18e1,
respectivamente. Constata-se uma textura do tipo fibra com fraca orientagéo no
plano {1 0 O} paralela a direcdo de constru¢cdo com baixas intensidades,
respectivamente, de 2,6 e 2,1 vezes ao aleatorio, além de intensidades
assimétricas fracas dos planos {1 1 1}. Esse fato leva a concluir que a condicao
de processamento da FLP-L estabelecida, isto &, P= 300W e V= 600mm/s e a
estratégia de varredura tipo xadrez com rotagédo de 67° a cada camada formada
promoveram uma textura baixa, que foi ligeiramente reduzida com a adigdo do
inoculante.

As Figuras 4.18f e 4.18f1 ilustram o grau de desorientacdo dos contornos
de graos entre 15° e 60° para ambas as amostras. A liga AA2017 apresentou
uma maior fracdo de desorientacdo na faixa de 15°-20° em comparagéao a liga
AA2017 com inoculante, destacando assim o efeito do inoculante. Segundo [48],
os contornos de grao de alto angulo, tipicamente superior a 15°, sdo mais
susceptiveis as trincas de solidificacdo, ao contrario dos contornos de baixo
angulo, inferior a 15°, que acomodam melhor as tensdes decorrentes da
contragao volumétrica de solidificacao.

Por fim, pode-se deduzir que o acréscimo de inoculante combinado com
0s parametros de processo implicara em uma microestrutura contendo graos

equiaxiais, com a consequente supress&o da maioria das trincas intergranulares.
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Figura 4.18- Resultados de EBSD da amostra AA2017 e AA 2017+2%Al-
5,0Nb-B produzidas com P= 300 V e V=600mm/s: (a, a1, b e b1) Mapa

de orientagdo da figura de polo associado ao mapa de qualidade da

imagem e somente o0 mapa de qualidade da imagem paralelo a diregéo
de construgao; (c, c1) Grafico da fragao versus a razao de aspecto dos
graos; (d, d1) Grafico do tamanho médio dos gréos; (e, e1) Figuras de
polo rotacionadas a 90° {100}, {110} e {111}; (f, f1) Gréafico de

desorientagédo dos contornos de graos (15°- 60°).
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4.4 .4 Avaliagao microestrutural a partir da microscopia eletronica de transmissao

As Figuras 4.19a, 4.19b, 4.19c, 4.19d e 4.19e trazem os resultados da
analise em MET da amostra AA2017 extraida do centro da poca de fusdo. E
possivel observar na imagem de campo escuro anular (do inglés, High Angle
Annular Dark-field (HAADF)) associada ao mapa de EDS da Figura 4.19a que
os precipitados sao ricos principalmente em Cobre, Manganés, Ferro e Silicio.
Com auxilio das imagens de campo claro e escuro, (do inglés, Bright (BF) and
Dark field (DF)) ilustradas nas Figuras 4.19b e 4.19c¢, juntamente com a difragao
convergente nos eixos de zona [112] e [321] das Figuras 4.19d e 4.19e,
comprovou-se que a matriz € de aluminio, como também a presenga do

precipitado teta, conforme foi visto nos resultados de difracdo de raios-X.
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Figura 4.19- (a, b,c,d,e) Imagens obtidas da amostra AA2017 sem inoculante
extraida do centro da poga de fusdo: a) Mapa de EDS (Al, Cu, Mg, Mn, Si e
Fe); (b,c) Imagem de campo claro (BF) e escuro (DF) e (d,e) padrées de
difragcdo da matriz e do precipitado 6-Al2Cu nos eixos de zona [112] e [312],

respectivamente.
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Os resultados da AA2017 extraidos da borda da poca de fusdo
encontram-se nas Figuras 4.20a, 4.20b e 4.20c. Pode-se visualizar algumas
regides ricas da fase Q com coloragéo escura e o respectivo padrao de difracéo
no eixo de zona [0001], como pode ser visto nas Figuras 4.20b e 4.20c,
respectivamente. A fase Q apresenta estrutura hexagonal (grupo espacial P-6;
a= 10,39A, e c= 4,01A) e a composigdo quimica obtida (29,00 at.% Al, 19,05
at.%Cu, 20,83 at.%Mg e 19,91 at.% Si). Destaca-se aqui que a composicao
quimica da fase Q encontrada contradiz com os valores reportados na literatura.
No entanto, os pesquisadores afirmam que ainda ndo existe um consenso da
composi¢ao dessa fase, apesar de ser comumente encontrada nas ligas da série
2XXX e 6XXX [119].

Segundo [120],a fase Q tem um papel significativo no aumento da

resisténcia das ligas do sistema Al-Cu-Mg-Si.
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Figura 4.20- (a, b, c) Imagens obtidas da amostra AA2017 sem inoculante
extraida da borda da poga de fusado: (a,b) imagem de campo claro (BF) e escuro

(DF) da fase Q; (c) padrao de difragao da fase Q no eixo de zona [0001].

Nas Figuras 4.21a, 4.21b, 4.21c, 4.21d e 4.21e, 4.21f e 4.219g € possivel
observar os resultados obtidos da amostra AA2017+2% Al-5,0Nb-0,5B removida
do centro da poca de fusdo. Através das imagens de campo claro (BF) e escuro
(DF),nota-se a presenca de precipitados dispersos na matriz de aluminio (Figura
4.21a), sem nenhum indicio das particulas nucleantes no centro dos graos de
aluminio. Isso leva hipétese que as particulas fundiram por completo ou que a
quantidade de inoculante adicionada foi pequena, o que dificulta encontra-las por
TEM. Apesar disso, a transi¢ao colunar-equiaxial foi constatada pelas analises
de MEV. Portanto, acredita-se que a segregacao do soluto combinada com as

particulas nucleantes, permitiu que o soluto assumisse o papel de uma barreira
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ao crescimento dos gréaos, associada ao favorecimento da taxa de nucleagéo
pela ativagdo das particulas nucleantes pelo alto super-resfriamento térmico,
aspecto intrinseco da FLP-L.

No que diz respeito aos precipitados da matriz, sdo majoritariamente ricos
em Cobre, Manganés, Silicio e Ferro de acordo com a imagem de campo escuro
anular (HAADF) combinada com o mapa de distribuicdo de elementos que pode
ser visto na Figura 4.21b. As imagens de campo claro (BF) e escuro (DF) das
Figuras 4.21c e 4.21d com o padrao de difragdo no eixo de zona [112] (Figura
4.21e) confirmaram que o precipitado esférico acizentado é da fase 6- Al2Cu.

A fim de investigar melhor os precipitados foi realizado também o perfil de
linha por EDS em duas particulas como apresentado nas Figuras 4.21f e 4.21g,
constatou-se que em algumas regides os precipitados sdo ricos em Ferro,

Manganés e Silicio semelhante ao observado por Gharbi et al.[118].
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Figura 4.21-(a, b, c, d, e, f) Imagens da amostra AA2017+2%AI-5,0Nb-0B
extraida do centro da poca de fusdo:(a, b) Imagem de campo claro (BF) e campo
escuro (DF) dos graos de aluminio sem a presencga das particulas nucleantes
no centro, porém os precipitados estdo dispersos na matriz; (c) imagem de
campo escuro anular (HAADF) associada com o mapa do EDS dos precipitados
dispostos na matriz de Al ricos majoritariamente (Al, Cu, Mn, Fe e Si); (d, e, f)
Imagem de campo claro (BF) e escuro (DF) e o respectivo padréo de difragéo
do precipitado arredondado da fase 8- Al2Cu no eixo de zona [112]; (g) Imagem
de campo claro (BF) e imagem de campo escuro associado ao perfil
composicional de linha dos precipitados ricos em Cu-Mn-Fe.
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As Figuras 4.22a e 4.22b apresentam os resultados da amostra AA
2017+2% Al-5,0Nb-0,5B retirada da borda da poga de fusdo. Nota-se a presenca
de precipitados majoritariamente ricos em Cobre, Silicio e Ferro, como indicada
na imagem de MET campo escuro anular (HAADF) associada ao mapa de EDS
(Figura 4.22a). As imagens de MET de campo claro (BF) e de campo escuro
(DF) associada com o resultado de composigdo quimica (49,72 at.% Al, 22,46
at.%Cu, 4,08 at.%Fe) permitiram determinar que os precipitados nanométricos
com coloragdo branca na imagem de DF é o AlzCuzFe. Segundo [1], os
intermetalicos dispersos na liga AA2024 podem contribuir para a melhora da
resisténcia da liga produzida por FLP-L. Em contrapartida, no processo de
fundicdo convencional, esse intermetalico tende a nuclear nos contornos de

graos, prejudicando assim as propriedades mecanicas.

a)
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Figura 4.22- (a, b) Imagens da amostra AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B removida da
borda de fusdo. a) Imagem de MET de campo escuro anular associada ao mapa
de EDS dos intermetalicos (Al, Cu e Fe); b) imagem de MET de campo claro (BF)

e de campo escuro (DF) do intermetalico Al7CuzFe.

4.4.5 Avaliagao das propriedades mecanicas

A Figura 4.23 ilustra as curvas de compressao representativas para
amostras AA2017 e AA2017+2%AI-Nb-B construidas na diregdo vertical e
ensaiadas em temperatura ambiente. E importante mencionar que esses ensaios
foram realizados sem extensémetro, portanto os valores do modulo elastico e
ductilidade ndo séo precisos.

A Tabela 4.3 compara o valores de tensao de escoamento a compressao
com a liga AA2017 produzida no forno arco. Primeiramente, a liga AA2017
produzida por FLP-L exibiu uma tensao de escoamento superior AA2017 (~171
MPa) produzida por FC e testada previamente pela propria autora (~159 MPa).
Isso se deve a combinacdo de varios efeitos tais como: as altas taxas de
resfriamento que envolvem a FLP-L, favorecem a formacdo de uma solugao
supersaturada e, por consequéncia, o aumento de resisténcia por solucio solida
[114], como também o refino de gréao e, por fim, a precipitagao subsequente por
conta do input térmico das camadas adjacentes.

Com relacao as amostras submetidas ao tratamento de envelhecimento a

170°C por 72h, as propriedades mecanicas melhoraram significativamente como
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pode ser observado na Tabela 4.3. Isso leva a crer que ocorreu a formacéo de
precipitados nanométricos de Al2Cu que devem dificultar o movimento das

discordancias, caracterizando o mecanismo de resisténcia de Orowan [1, 114].
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Figura 4.23-Curvas de tensdo sob compressao versus deformacao das ligas AA
2017 e AA2017+2%AIl-5,0Nb-0,5B processadas por FLP-L e envelhecidas a
170°C/72 horas.
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Tabela 4.3- Resisténcia mecéanica sob compressao da liga AA2017 processada
por FC, FLP-L, FLP+TT e da liga AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B processada por
FLP-L e FLP-L+ TT.

Limite de

Limite de escoamento . e
resisténcia a

Amostras

(0,2%)MPa compressao (MPa)
CAA2°17. Fundida 159 + 10 593 +7
onvencionalmente
AA2017 (FLP-L +TT) 283 £33 427 + 7
AA2017 (FLP-L) 171 +8 427 +46
AA2017 +2%AIl-Nb-B
(FLP-L+TT) 300+ 33 610 + 43
AA2017 +2%AI-Nb-B (FLP-L) 215+ 33 602 + 47

As propriedades mecanicas AA2017 produzida por fundigdo no forno arco
usando um molde de cobre cilindrico foram obtidas através dos testes prévios
pela autora.

Com o intuito de avaliar somente o efeito da adicdo do inoculante, as
propriedades mecanicas da Tabela 4.3, incluindo o limite de resisténcia a
compressao, e principalmente, a tensdo de escoamento foram confrontados.
Pode-se verificar que quando o inoculante foi adicionado, a tensdo de
escoamento e o limite de resisténcia a compressao foram melhorados em torno
de 26 e 41 %, respectivamente. Considerando somente o efeito do refinamento
do grao da liga com inoculante, como observado nos resultados de EBSD. Isso
leva a relacdo fundamental de Hall Petch [14, 121, 122] que descreve a

dependéncia do tamanho de grdo com a tensdo de escoamento dada por:

1 _1
Aoyaii—peten =k (d 2 — do 2)

(4.1),
Onde d e do sao os tamanhos de grao médio da liga AA2017 e da liga AA
2017+2%AI-Nb-B, respectivamente. O valor de K é a medida de resisténcia do
contorno de grao exerce contra a propagacao da banda de escorregamento,
sendo tipicamente para a liga Al-4Cu 0,08 MPa/ m"2[121]. Assumindo os valores
de tamanho de gréo obtidos na analise de EBSD, o valor da tensao de calculada

foi de 11 MPa, ndo condizente com a diferencga de tensao de escoamento obtida
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experimentalmente (44 MPa), evidenciando assim que o refinamento de gréo
nao foi o unico efeito na melhoria da resisténcia da liga AA2017+2%AIl-5,0Nb-
0,5B, mas, possivelmente, também sendo afetada pelas parcelas de precipitagéo
e solucéao sélida.

As tensbes de escoamento alcangcadas no presente trabalho foram
comparadas com o trabalho realizado por Wang et al. [14] que processou a liga
AA2024 com e sem adi¢cdo das particulas micrométricas do TiB2 por FLP-L ,
como mostra a Tabela 4.4. Pode-se observar que as tensdes de escoamento
obtidas para liga AA 2017 com e sem o inoculante foram ligeiramente superiores
quando comparadas as ligas AA2024 (Al-3,5Cu-1,5Mg-1Si). Isso se deve
possivelmente pelos parametros de processo selecionados pelos pesquisadores

e pelo efeito do refinamento do TiB..

Tabela 4.4-Comparativo da tensdo de escoamento sob compressao da liga
AA2017 sem e com o inoculante Al-5,0Nb-0,5B com o trabalho realizado por
Wang et al. [14]com a liga AA 2024 sem e com TiB2.

Amostras Limite de escoamento (0,2%) Referéncia
AA2017 (FLP-L) 171+ 8 Este
AA2017 +2%AI-5,0Nb-0,5B (FLP- trabalho
L) 215+ 33
AA2024 FLP-L 157+ 6 [14]
AA2024 + 5%TiB2 (%vol) FLP-L 191 £ 12

A Figura 4.24 mostra os resultados de microdureza Vickers da liga AA
2017 e da AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5 B, respectivamente. Observa-se que o valor
médio de microdureza sofreu um aumento em torno de 10%, evidenciando o
efeito vantajoso da adigdo do inoculante na modificagao da frente de solidificagao

da fase a.
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Figura 4.24- Microdureza Vickers das amostras AA2017 e AA2017+2%AlI-5,0Nb-
0,5 processadas por FLP-L.
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5 CONCLUSOES

No presente trabalho, foi estudada a influéncia da adicdo de péd
micromeétrico do inoculante Al-5,0Nb-0,5B na liga AA2017 produzida pela Fuséo
em Leito de p6 a Laser. Como, até o momento, a literatura ndo reporta a
producdo da AA2017, a janela de processamento foi determinada, visando
demonstrar que a liga AA2017 apresentava alta susceptibilidade as trincas
intergranulares. Isso justificou o emprego do inoculante Al-5,0Nb-0,5 para alterar
a frente de solidificacdo de colunar para equiaxial, e, por consequéncia,
minimizar, ou até mesmo, suprimir o aparecimento das trincas. Dessa forma, o
po da liga AA2017 foi atomizado e misturado com duas distintas adi¢oes (1 e 2%
Al-5,0Nb-05 %peso), sendo posteriormente processados por FLP-L e as
amostras obtidas caracterizadas por diversas técnicas. Partindo das evidéncias
obtidas na janela de processamento da AA2017, as amostras da liga AA2017
modificada com AI-5,0Nb-0,5B foram produzidas e os resultados obtidos
permitem concluir de forma geral que a mistura AA2017+2%AI-5,0Nb-0,5B foi
uma rota efetiva para obter amostras produzidas com graos equiaxiais e,

consequentemente, reduzir a fragao das trincas.

As conclusoes especificas deste trabalho sao:

» A curva de distribuicdo granulométrica do pé misturado (AA2017+ Al-
5,0Nb-0,5B) possui um perfil bastante semelhante com o p6 da liga AA
2017 sem inoculante. Além disso, o p6 da AA2017 se demonstrou mais
esférico e com menos particulas aglomeradas do que o p6é misturado, o
que, por sua vez, afetou diretamente o comportamento da fluidez durante
a producéao das pecas por FLP-L.

» O pd misturado apresentou maior EE e EFB do que o pé AA2017,
demonstrando ser mais coeso em condi¢des dinamicas, tal como na etapa
de enchimento e de espalhamento para formar um leito de pé. No entanto,
a mistura do p6 foi mais sensivel ao fluxo de nitrogénio devido a uma curva

de distribuicdo mais estreita.
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» Em relagdo a condicdo de compressao, o po misturado apresentou uma

queda de presséao significativamente alta, indicando sua capacidade de
reter o ar nas camadas de pé. Dessa forma, quanto mais dificil for a
passagem do ar, maior a probabilidade desse p6 n&o apresentar um fluxo
livre, o que pode resultar em ma uniformidade do leito de p6. Além disso,
também apresentou maior grau de compressibilidade, o que indica sua alta
coesao; portanto, uma tens&o adicional seria necessaria para superar a
adesao entre as particulas. Por outro lado, o p6 da AA2017 apresentou
claramente um menor grau de atrito e coesao entre as particulas durante
a condicao de cisalhamento, evidenciando a sua facilidade de escoamento
em comparagao com o po misturado. Em suma, as caracterizacgdes fisicas
dos péds, juntamente com os resultados obtidos através dos testes
reologicos sistematicos, ajudaram a avaliar o comportamento de fluxo de
pos durante a FLP-L.

Considerando os testes iniciais que visavam determinar a janela de
processamento da liga AA2017, ndo se observou em nenhuma
combinacao testada neste trabalho o total desparecimento de trincas de
solidificagédo e, em poténcias inferiores e igual 200W, as amostras também
apresentaram poros irregulares. A microestrutura da liga AA2017
apresentou uma morfologia de solidificacdo celular/colunar formada do
crescimento epitaxial.

A mistura do p6 com 1% AI-5,0Nb-0,5 + AA2017 ndo se mostrou eficiente
na reducao da fragdo e no comprimento das trincas. Todavia, a mistura 2%
Al-5,0Nb-0,5B+ AA2017 processada com a combinagdo de 300W de
poténcia do laser e 600mm/s de velocidade de varredura, apresentou a
menor fragdo de trincas (2% com comprimento médio de 17um) e a
microestrutura era composta de graos de aluminio equiaxiais, porém com
a presencga de poros arredondados decorrente da alta densidade de
energia volumétrica.

Os resultados de EBSD apresentam que a amostra AA2017+2%Al-5,0NB-
B possui grdos equiaxiais mais refinados e com menor grau de

desorientacdo nos contornos em comparacdo a liga AA 2017 sem
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inoculante. No entanto, ambas as amostras apresentaram textura do tipo
fibra com fraca orientagdo no plano {100} e com baixas intensidades de
2,6 e 2,1 vezes ao aleatério. Os resultados indicaram que as condi¢des de
processamento associadas a adicao do inoculante contribuiram para a

textura fraca.

Os ensaios mecanicos de compressao mostraram que a tensido de
escoamento e o limite de resisténcia a compressao foram 171 e 427 MPa
e 215 e 602 MPa MPa para AA2017 e AA2017+2% AI-5,0Nb-0,5B,
respectivamente, evidenciando o ganho da resisténcia, apds a adigdo do
inoculante. Adicionalmente, o endurecimento promovido pelo tratamento
térmico ndo promoveu a reducdo da ductilidade, fenbmeno esse
comumente observado nas pecgas processadas convencionalmente. O
ensaio de microdureza revelou um ganho de 10% apos a adicdo do

inoculante.
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6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

O presente trabalho deixa como sugestdes para trabalhos futuros:

e Estudo sobre o acréscimo do inoculante na liga AA2017 processada por
FLP-L, visando obter a eliminacdo total de trincas e também compreender a
formacgao dos gréos equiaxiais por MET.

e Estudo com relacdo a formagao de fases e microestrutura do efeito da
combinacdo da solubilizacdo e do envelhecimento das amostras AA2017
produzidas por FLP-L com e sem inoculante;

e Avaliar o comportamento da textura cristalografica das amostras AA2017
com distintas adi¢bes de inoculante associada as diferentes estratégias de
varredura.

¢ Avaliagado do comportamento de corrosao da liga AA 2017 com inoculante
processada por FLP-L, visando identificar o papel dos grdos equiaxiais e das

particulas nucleantes.
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APENDICE A

A.1 REVISAO BIBLIOMETRICA

Em uma pesquisa bibliométrica realizada na base de dados Web of
Science sobre a inoculagao das ligas de aluminio - atualizada pela ultima vez no
dia 18/12/22 - foi adotada a expressdo “liga mae AI-Nb-B produzida por
manufatura aditiva de aluminio” como termo de busca, n&o revelando nenhum
resultado, evidenciando que se trata de uma area de estudo muito incipiente com
muitas lacunas a serem abordadas. Ao alterar as palavras-chaves para os
termos “ligas de aluminio e AI-Nb-B ou inoculagdo Al-Nb-B, alguns artigos foram
encontrados, compreendendo o periodo entre 2015 e 2022, como indicado na

Figura A.1.
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Figura A 1- Quantidade de artigos publicados relacionados a ligas de aluminio e

inoculacado Al-Nb-B em funcéo do tempo.
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No que diz respeito ao autores (Figura A.2) um dos estudos foi produzido
em 2015 por pesquisadores do Centro Tecnolégico Avangado de Solidificagdo
da Universidade de Brunel (Bolzoni, L; Nowak, M e Babu, NH). Foram obtidos
resultados promissores usando o Al-Nb-B em ligas de aluminio com alto teor de
silicio [27, 29, 72, 123—-125]. Enquanto em 2022, pesquisadores do grupo de
Solidificagao Direcional do Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade de Sao Carlos estudaram a adicao do Al-5,0Nb-B na liga 6061
usando o processo de fundicdo de solidificacdo direcional. Os trabalhos
apontaram um bom desempenho refinador do inoculante para essa liga, no
entanto ndo foram investigados nesses trabalhos os mecanismos de inoculagéo
[73, 74].

Numero de registros

Figura A 2- Distribuigdo dos registros pelo autores mais produtivos em ligas de

aluminio e inoculagéo Al-Nb-B.
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A fim de investigar o emprego de liga-mae como inoculante na fusdo em
leito do pd a laser, estendeu-se a pesquisa usando a intersecgao dos termos
manufatura aditiva de aluminio e/ou Al-Ti-B inoculante. Constatou-se que o
primeiro estudo foi publicado em 2019, e além disso, o numero de artigos dobrou
entre 2020 e 2022 como apresentado na Figura A3. Ja na Figura A4 é possivel
observar os autores mais produtivos na area. Destacam-se os professores D.
Stjonh e MarK Easton que propuseram os mecanismos € um modelo matematico

que descreve o refinamento das ligas de aluminio com inoculante [24, 25, 68].
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Figura A 3- Quantidade de artigos publicados relacionados a manufatura aditiva

de aluminio e Al-Ti-B inoculante.
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Figura A 4- Distribuicdo dos registros pelo autores mais produtivos manufatura

aditiva de aluminio e Al-Ti-B inoculante.



