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RESUMO

O objetivo da dissertacédo foi o estudo da viabilidade de uma rota de
fabricacéo de pecas com liga Cu-11,3Al-3,2Ni-3Mn-0,5Zr a base de cobre com
Efeito de Memaria de Forma (EMF) por atomizacdo a gas da liga, seguida pela
consolidacéo por Fusdo Seletiva por Laser (FSL). A liga foi elaborada a partir
de elementos de alta pureza em forno de indugdo com protecédo de fluxo de
argobnio concentrado acima do banho. As atomizacdes foram realizadas com
fusdo por inducdo e utilizando argbnio como gas de atomizagdo. Os pos,
separados na faixa granulométrica 32-106 um foram consolidados por FSL
utilizando o equipamento SLM 250 HL do Leibniz Institute for Solid State and
Materials Research, Dresden, Alemanha. Para consolidacdo foram
selecionadas as melhores combinacgdes de poténcia (P em W) e velocidade (V
em mm/s) do feixe de laser pelo critério de aspecto visual das trilhas simples.
Na etapa seguinte foi considerada a porcentagem de sobreposicdo de pistas
(S) avaliada pelo critério de densidade relativa. O p6 atomizado e os corpos
consolidados por FSL foram caracterizados por microscopia 6tica e eletrdnica
de varredura, difracdo de raios-X e por calorimetria diferencial de varredura. A
composicdo e a morfologia do p6 atomizado foram adequadas para o processo
de FSL. A otimizacdo dos parametros de processamento indicaram que as
melhores combinagbes foram de P310v740S40 e P310v740S50, com
densidade relativa alcancada em torno de 97%. A fase martensitica B’ “zig-
zag’, responsavel pelo EMF, foi predominante nos corpos consolidados por
FSL sendo que a microestrutura, embora ndo uniforme, foi relativamente
refinada, indicando o efeito da adicdo de Zr na composi¢cao da liga. As
temperaturas de transformacdo dos corpos consolidados foram de As=172-
174°C, Af=194-197°C, Ms=156-160°C, Mf=132-138°C. Os resultados indicam a
viabilidade da rota de fabricagéo de pecas em ligas a base de cobre com EMF
por atomizacdo a gas da liga, seguida pela consolidagao por FSL.

Palavras-chave: Ligas CuAlNi, Efeito de Memoria de Forma e Fuséo

Seletiva por Laser.
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ATOMIZATION AND CONSOLIDATION BY SELECTIVE LASER MELTING
OF THE SHAPE MEMORY ALLOY Cu-11,3AI-3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr.

ABSTRACT

The aim of the present work was the study of the viability of a
manufacturing route of parts with the Cu-based Shape Memory Alloy (SMA) Cu-
11,3Al-3,2Ni-3Mn-0,5Zr through gas atomization followed by Selective Laser
Melting (SLM) consolidation. The alloy was prepared from high purity elements
in an induction furnace with a concentrate argon flow shield above the molten
metal. The atomization was carried out using an induction furnace for melting
and argon as atomizer gas. The atomized powder was sieved in 32-106 ym
range particles sizes and consolidated by SLM 250 HL device settled at the
Leibniz Institute for Solid State and Materials Research, Dresden, Germany. In
the consolidation step the best combination of power (P in Watts) and velocity
(V in mm/s) were selected through the visual aspect criteria. In the following
step the hatching track percentage (S) guided by relative density criteria was
included. The atomized powder and the consolidated samples were
characterized by optical and electron microscopy, X-ray diffraction and
differential scanning calorimetry. The composition and the powder morphology
were suitable for the SLM processing. The parameters optimization point out
that the best combinations were P310v740S40 and P310v740S50, their relative

density were around 97 %. The B’ “zig-zag” martensite phase, the SMA effect
cause, was prevailing in the consolidated samples microstructure, still, the
microstructure although was not-uniform it was relatively grain refined, pointing
out the effect of Zr addition. The consolidated samples transformation
temperatures were As=172-174°C, Af=194-197°C, Ms=156-160°C, Mf=132-
138°C. The results point to a strong indicative of the viability of a manufacturing
route of parts with Cu-based SMA through gas atomization followed by SLM
consolidation.

Key-Words: CuAINi alloys, Shape Memory Effect and Selective Laser

Melting
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1 INTRODUCAO E OBJETIVOS

1.1 Introducéo

O primeiro registro do efeito de memoaria de forma em ligas metalicas foi em
1932, quando A. Orlander et al. [1] constataram esse efeito em uma liga de
Au-Cd. Apesar da grande descoberta, o grande custo comercial do ouro e os
perigos a saude associados ao Cd tornaram inviavel qualquer aplicacao
comercial dessas ligas. Em 1962 Willian F. Buehler [2], trabalhando para o
programa espacial do “Naval Ordenance Laboratory — NOL” em Silver Springs,
Maryland — EUA, descobriu Ligas com Memoria de Forma (LMF) a base de Ni-
Ti, dois elementos economicamente viaveis e com metalurgia conhecida. O
primeiro registro de utilizacdo dessas ligas em larga escala foi em 1971 no
avidao de combate norte-americano Grumman F-14 que teve suas tubulacdes
de titnio conectadas por uma peca feita em liga com memdéria de forma a base
de Ni-Ti [3]. Atualmente existem diversas aplicacdes, entre elas, conectores
elétricos, antenas de aparelhos eletrbnicos, armacdes de 6culos e muitas
aplicac6es biomédicas com formas complexas [3]. As LMF a base de titanio e
niquel apresentam excelentes propriedades mecanicas e de resisténcia a
corrosdo. Seriam as ligas ideais para aplicacdes com efeito de memaria forma,
se nao fosse pelo alto custo e dificuldade de processamento que o niquel e o
tithnio apresentam. Existem estudos em LMF a base de cobre para a
substituicdo das LMF a base de titanio e niquel. O processamento é mais
simples devido a baixa rea¢cdo com o oxigénio de seus constituintes e seu
custo é menor quando comparadas as ligas de NiTi. No entanto, as principais
desvantagens dessas ligas estdo na fragilidade mecanica e fratura
intergranular. Existem perspectivas que essas desvantagens sejam resolvidas
ou amenizadas através do refino de grédo no material e pelo processamento por
solidificacéo rapida [4].

Dentre as ligas a base de cobre reportadas na literatura destaca-se a liga
Cu-(11.8-13.5)Al-(3.2-4)Ni-(2-3)Mn (% peso) que tendo sido fabricada pela
técnica de solidificacdo rapida de melt-spinning apresentou propriedades de



memoéria de forma [5] e em estudos que indicam que adi¢cdes de elementos
como Zr e Si também tem o efeito de reduzir o tamanho de gréo [6].

Diversas aplicacfes que envolvem ligas com EMF demandam pecas com
formato complexo, as quais podem apresentar diversos problemas quando
manufaturadas por processos de conformacédo como fundicdo de precisdo ou
sinterizacdo de po6. Os problemas mais comuns apresentados por esses
processos seriam microestrutura nao-uniforme, baixa tenacidade, limitacao
dimensional e limitacdo de complexidade na peca. Para superar as limitacfes
dos processos convencionais 0 uso de Fusdo Seletiva por Laser se apresenta
como perspectiva de impor uma solidificacdo rapida e uniforme em toda a
extensdo de uma peca; portanto com perspectivas de uma nova rota de
producdo de pecas com geometria complexa com microestrutura uniforme,

refinada e martensitica em toda a peca.



1.2 Objetivo

O objetivo do presente trabalho foi o estudo da viabilidade de uma rota de
fabricacéo de pecas com Efeito de Memodria de Forma (EMF) utilizando a liga a
base de cobre Cu-11,3Al-3,2Ni-3Mn-0,5Zr. A rota proposta € a atomizacdo a
gas da liga, seguida da consolidagéo dos pos por Fusdo Seletiva a Laser (FSL)
para obtencéo de pecas macicas.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Efeito de memoéria de forma

Ligas com Efeito de Memdéria de Forma (LMF) possuem a capacidade da
recuperagdo da forma inicial apdés o aquecimento até uma determinada
temperatura, identificada como temperatura de transformacéo austenitica. LMF
possuem duas fases dentro de uma faixa de temperatura de operacéo, cada
qual com sua estrutura cristalina e, portanto, com propriedades diferentes. A
fase de alta temperatura € chamada de austenita (A) e a outra de baixa
temperatura é identificada como martensita (M). A austenita, geralmente
cubica, tem estrutura cristalina diferente da martensita (tetragonal, ortorrdombica
ou monoclinica). A transformacao reversivel da austenita para a martensita e
vice-versa € a base para o comportamento Unico das LMF e esta ilustrado
esquematicamente na Figura 2.1.1. A transformagdo da austenita para
martensita ndo ocorre através da difusdo atébmica, mas por distor¢éo cisalhante
da rede cristalina [7]. Cada cristal de martensita formada pode ter uma
orientacao diferente, chamada de variante. O conjunto de variantes pode se
organizar de duas maneiras: martensita maclada (M"), formada por um conjunto
de martensitas auto-acomodadas, ou martensita demaclada (M%), a qual é
formada pelo crescimento preferencial de uma variante ao custo das outras
variantes através da imposicdo de uma deformacdo ao material. Um desenho
esquematico das estruturas cristalinas da martensita maclada e da austenita
para uma LMF e a transformacéo entre elas induzida por temperatura estao
ilustrados na Figura 2.1.1, que também mostra as quatro temperaturas
associadas a essas transformagOes de fase. Durante a transformacdo da
austenita para a martensita (no resfriamento), a austenita comeca se
transformar em martensita maclada na temperatura de inicio da transformacao
martensitica (Ms) e a reacdo € completa na temperatura de término da
transformacdo  martensitica (M;). Nesse estagio, a transformacédo esta
completa e o material esta inteiramente no estado martensitico. Similarmente,

durante o aquecimento a transformacdo da martensita para austenita se inicia



na temperatura de inicio da transformacéo austenitica (As) e a transformacao

se completa na temperatura de término da transformacéo austenitica (As) [8].

%
.A'!f ‘ll: ' l
Martensita
Maclada
g
Martensita A, A, Austenita
Maclada

Figura 2.1.1 Transformacao de fase induzida por temperatura em uma LMF
sem carregamento mecéanico [8].

Na Figura 2.1.2 pode-se visualizar o efeito de memodria de forma por
completo. Inicialmente, na auséncia de carregamento e em temperatura mais
baixa o material apresenta-se no estado de martensita maclada.

Quando uma determinada tensdo €é aplicada, o material deforma-se
elasticamente até o inicio do processo de demaclacdo no valor de tensédo Os.
Esse processo segue com um aumento relativamente pequeno da carga
aplicada e grande aumento da deformacdo até atingir que o processo de
demaclacédo se complete na tensdo de valor o;. O aquecimento do material por
uma fonte externa provoca a transformacéo austenitica que tem inicio na
temperatura As e término na temperatura A; Essa transformacdo provoca o
retorno do material (a maior parte) ao formato inicial. O resfriamento provoca a
transformacdo martensitica no material, transformacédo que acontece entre as
temperaturas Mg e M, as quais denotam temperaturas de inicio e fim de
transformacdo martensitica, respectivamente[8]. A aplicacdo do efeito de
memoria de forma esta em diversas areas, como aeroespacial, automobilistica,
seguranca patrimonial e medicina. As LMF a base de Ni-Ti sdo usadas em

vélvulas para diversas aplicagfes, como esta indicado na Figura 2.1.3.
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Figura 2.1.2 Espago tensao-deformacao-temperatura exibindo o efeito de

memoria de forma em uma LMF a base de Ni-Ti [8].

O efeito de memoria de forma reduz o peso e 0 numero de componentes
envolvidos na montagem dessas valvulas. A Figura 2.1.3 quatro tipos de
valvulas: (a) valvula anti-sobreaquecimento de sistemas de circulacdo de agua,
(b) valvula de seguranca industrial, (c) valvula para transmissdo automatica de
um Mercedes-Benz e (d) esquema da valvula anti-superaquecimento. Na
valvula (c) pode-se visualizar de maneira bem prética o funcionamento desse
tipo de equipamento, a mola da esquerda é feita em LMF e esta sujeita a
variacdo de temperatura do meio responsavel pelo acionamento. Pelo
aquecimento a mola retorna a sua forma inicial e permite a passagem do fluxo

pela valvula [9].



v
v
(c) Valvula de transmissao automatica
Mercedes-Benz
NHTITVR -Spring StoelSpring
T«50'C T»50'C

XY ORI (b) Firechek® valvula de (d) Vélvula anti-escaldadura
anti-escaldadura seguranga industrial

Figura 2.1.3 Valvulas de acionamento automatico com LMF [9].

As ligas com efeito de memdria de forma também proporcionam muitos
beneficios ao setor da aviacdo. Asas com capacidade de mudanca morfoldgica
do perfil estdo em desenvolvimento para aeronaves nao-tripuladas de pequeno
porte. Através de sistemas antagonicos de atuacao para flexdo com LMF a asa
€ capaz de executar tanto movimento de flexdo quanto de tor¢cdo, como

ilustrado na Figura 2.1.4 e na Figura 2.1.5, respectivamente [9].

Figura 2.1.4 Movimento de flexdo da asa com sistema de LMF [9].



(3]

(d)

Figura 2.1.5 Movimento de tor¢ao [9].

Existem também aplicacGes na area da saude, como por exemplo, 0 stent.
O stent é utilizado para expandir vasos sanguineos que estdo obstruidos por
camadas de gordura. Na Figura 2.1.6 tem-se um esquema que explica as
transformacdes de fase envolvidas na aplicacdo do stent com memdéria de
forma. O stent € deformado na fase martensitica de maneira que pode ser
colocado dentro do vaso sanguineo obstruido, ap6s entrar em contato com
calor do corpo o stent recupera sua forma inicial através da transformacéao
austenitica e dilata o vaso sanguineo obstruido permitindo assim a passagem

do fluxo d sangue.

Austenita
Stent & deformado
[/ 7 paraainsergao
S XN — s
E S o Martensita
QU T |
[t
Austenita [ ,,/l" o i Stent se abre
L AN Coceece.0cd
Martensita
Deformacgao

(b)

Figura 2.1.6 Esquema mostrando a transformacéo de fase envolvida no uso do
stent [9].
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O comportamento térmico das LMF é de grande importancia para o estudo
e entendimento de seu comportamento de efeito de memoéria de forma. Esse
comportamento pode ser estudado através da analise térmica realizada pelo
DSC (Differential Scanning Calorimetric). O equipamento de DSC possui um
controle de poténcia para manter a taxa de aquecimento e de resfriamento
constante. Se durante o resfriamento a amostra sofre uma reacao exotérmica
(liberacédo de energia) o equipamento diminui o fornecimento de poténcia para
manter a taxa de resfriamento. No entanto, se durante o aquecimento a
amostra sofre uma reag¢do endotérmica (absorcdo de energia), o equipamento
fornece energia para manter a taxa de aquecimento da amostra. Através dessa
analise térmica € possivel obter as temperaturas de transformacéo e a energia
associada ao fendbmeno de efeito de memoria de forma [8].

Quando uma amostra de LMF € aquecida a partir da martensita maclada a
transformacdo para a austenita se inicia na temperatura As e termina na
temperatura As.. O pico dessa transformacédo esta indicado no percurso de
aguecimento na Figura 2.1.7. Durante o resfriamento a transformacéo
martensitica se inicia na temperatura Ms e termina na temperatura M; onde a
amostra se encontra no estado martensitico. As temperaturas de
transformacao sdo adquiridas, geralmente, através de linhas tangentes a partir
do comeco para o final da regido do pico de transformacédo e a linha base
(aquecimento do cadinho sem amostra) de aquecimento e resfriamento. O
calor associado a transformacao pode ser calculado pela integracdo do calor
especifico na faixa de temperatura de transformacdo. As temperaturas de
transformacdo podem ser afetadas de maneira significativa pela energia
mecanica armazenada (precipitados, discordancias introduzidas por processos
de cortes e demaclagem), o que torna o estado de tenséo inicial do material
muito importante. Essa energia armazenada pode causar um deslocamento ou
alargamento dos picos de transformacdo martensitica ou austenitica. Essas
alteracdes no pico de transformacdo causam alteracbes nas temperaturas de

transformacao [8].
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Figura 2.1.7 llustragdo da curva de DSC para uma LMF com as temperaturas
de transformacdo e o calor de transformacdo durante o resfriamento e

aguecimento [8].

2.2 Ligas a Base de Cobre com Efeito de Memodria de Forma

Ligas com Memoria de Forma a base de Ni-Ti sdo bem conhecidas por suas
excelentes propriedades de efeito de memodria de forma. No entanto, elas
apresentam alto custo de producdo e problemas durante o processamento.
Titanio e niquel sdo dois elementos caros em relacdo ao aluminio e o cobre e o
tithnio € muito reativo no estado liquido, tende a absorver oxigénio e formar
oxidos de maneira a comprometer as propriedades de EMF e mecéanicas [4].
Logo, a pesquisa por LMF a base de Cu-Zn ou Cu-Al para substituicdo no uso
de LMF a base de Ni-Ti estd em forte desenvolvimento. Dentro das LMF da
base de cobre as ligas CuZnAl exibem as melhores propriedades de EMF e
mecanicas, no entanto possuem estabilidade térmica limitada, ndo podendo ser
utilizadas acima de 100 °C [10]. Enquanto as ligas CuAlINi possuem melhor
estabilidade térmica em altas temperaturas, suas aplicacbes ainda estdo
limitadas devido a baixa capacidade de processamento mecanico provocada
pela tendéncia de precipitacdo da fase y,, fase responsavel por fragilizagdo do
material, e pelas propriedades mecéanicas limitadas devido ao grande tamanho
de grao [10]. A adicao de elementos de liga, tanto para refino de grao quanto
para supressao de precipitacdo de y, tem gerado resultados promissores para

LMF no sistema CuAlINi [4]. O desenvolvimento nos anos recentes de ligas
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CUAINiIMNnTi promete bons resultados para aplicagcbes praticas em alta
temperatura [10].

Através do diagrama de fases ternario do CuAlINi Figura 2.2.1 com corte em
3% em peso de niquel pode-se observar algumas caracteristicas do sistema
CUAlINi.

12007 [+a L
— . L +B
B A L+ at I'
1000 —
:;3 _
E _|
£ 800
=1 —
=
o —
|—
B at+ NiAl B +y2
600 —
a . + L+
100 — e u—EI-I-HL.-"ul | NiAl |
0 5 10 15

Concentragdo de Al (p%)

Figura 2.2.1 Diagrama de fase de um corte do ternario CuAINi com 3 wt% de Ni
[10].

De todas as fases presentes no digrama nenhuma é martensitica, pois a
fase martensitica € metaestavel. Para o sistema binario CuAl a transformacéo
martensitica € impossivel, pois a alta concentracdo de aluminio mantém
estavel a fase y, mesmo para altas taxas de resfriamento. J& para o sistema
CuAINi a transformacédo é possivel desde que a fase ;1 (também identificada
como fB) seja estavel em alta temperatura. A adicdo de niquel estabiliza §; e

retarda o processo de difusdo do cobre e do niquel viabilizando dessa forma a
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transformacdo martensitica durante o resfriamento e evitando que a fase §; se
decomponha entre outras fases.

O aumento do aluminio diminui as temperaturas de transformacdo de
maneira expressiva, por exemplo, para apenas 1% em peso a temperatura
pode diminuir cerca de 100° C. O niquel também provoca a diminuicdo das
temperaturas de transformacéo, mas é bem menor quando comparado com o
aluminio. Dito que a transformacdo martensitica sO pode ocorrer a partir na
fase B, existe uma faixa de composi¢cdo aproximada onde o sistema CuAlINi
pode ser utilizado para LMF, essa faixa é Cu-(12-14)wt%Al-(3-4)wt%Ni, como
pode-se observar na Figura 2.2.1 [10].

Para ligas do tipo CuAlNi existem quatro tipos de fases martensiticas
conhecidas: o', B1, B”1 e y’1. A formacdo de cada uma delas depende da
composi¢do quimica, temperatura, tensdo que o material esta submetido e
ordenamento da fase austenitica de origem [11]. As martensitas a’;, 8’1 € y1
apresentam estruturas e grupos espaciais conforme a respectiva sequencia:
[4/mmm (tetragonal), C2/m (monoclinico), e Pmmn (ortorrombico) [12]
Enquanto a martensita §”; apresenta estrutura monoclinica e grupo espacial
P2:/m [13]. A fase B”; € formada a partir de um processo de reordenacdo da
fase martensitica B’;. Esse fenbmeno e observado apenas em algumas ligas,
por exemplo, Cu-14,0AIl-14,2Ni (% em peso) [7].

Sera dada maior énfase as fases 81 e y’1, pois essas fases sdo de grande
importancia para o presente trabalho. A B3 martensitica que apresenta as
melhores propriedades de memoria de forma e a y’; que deve ser evitada por
ser proveniente da fase 8’1 (ou seja, diminui a presenca dessa fase) e também
porque é fragilizante e ndo apresenta EMF. A fase martensitica é formada em
concentracfes de Al menores que 13% em peso (aproximadamente) e possui
célula unitaria monoclinica (grupo espacial P21/m). No entanto para
concentragbes de aluminio maiores que essa, a fase martensitica y’, de
estrutura ortorrombica (grupo espacial P2mm), € estabilizada e passa a
coexistir com a fase B1 sendo que maiores concentracdes de aluminio
conduzem ao crescimento da fase y’3 [10]. Essas duas fases podem ser

diferenciadas pela morfologia caracteristica de cada uma delas. Isso pode ser
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realizado por microscopia 6ptica ou eletrénica. A fase martensitica 81 possui
morfologia de agulhas finas acomodadas em zig-zag, j& a fase martensitica y’;

apresenta-se na forma de agulhas grosseiras com maclas internas [14] [15]. Na

Figura 2.2.2 Fase y’1 (branca na transversal com maclas internas) rodeada por
B’y em zig-zag [16].

As LMF no sistema CuAINi apresentam alguns problemas de desempenho
mecanico. Altas concentracdes de aluminio podem provocar a precipitacdo da
fase y. de equilibrio, fase essa pode bloquear que a transformacéo martensitica
caso se apresente em grande quantidade. Para contornar esse problema o
niquel é adicionado para diminuir a difusédo de cobre e aluminio e viabilizar a
transformacao martensitica [5].

Outro problema é a fragilidade causada pela precipitacédo de fases frageis e
pela anisotropia dos grédos. A natureza metaestavel da martensita pode
conduzir a sua decomposi¢cao em fases mais estaveis e frageis do tipo NiTi em
funcdo das condigcbes de composicdo e temperatura. Além da presenca de
fases frageis a elevada anisotropia promove o surgimento de tensdes internas
que favorecem fratura intergranular subita [4]. Para solucionar esse problema a
adicao de elementos de liga com efeito refinador tem gerado bons resultados.
De acordo com U. Sari a adicao de 2,5wt% de Mn em uma liga de CuAlINi

melhoram suas propriedades mecanicas, de efeito de memoéria de forma e
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conduz ao refino de grdo. A fase martensitica B8 zig-zag possui melhores
propriedades mecéanicas que a fase martensitica y’; e €& estabilizada pela
presenca de Mn, a ductilidade aumenta de 8% para 15%, e o tamanho de grao
diminuiu de 1400 ym para 350 um [4]. Ainda, estudos mostram que a adicao de
elementos como Ti e Zr pode promover refinamento de graos e melhorar as

propriedades mecanicas [17].

2.3 Atomizacéo a Gas

A atomizacao a gas é um processo de solidificacdo rapida que consiste no
resfriamento de um fluxo de metal liquido através de jatos de alta presséo de
gas inerte (argbnio). Esse bocal € composto por varios furos concéntricos cujo
direcionamento dos jatos coincide como o centro do tubo pelo qual o metal
liquido flui. Quando o fluxo de metal liquido entra em contato com o gas inerte,
em alta velocidade, ocorre a formacdo de um spray (jato) cénico em uma
variada gama de tamanhos de gotas, as quais sao impulsionadas para baixo da
regido de atomizacdo em alta velocidade. As gotas de metal liquido em pleno
voo podem, ainda, ser dissociadas em gotas de tamanhos menores até
alcancar um tamanho minimo de equilibrio. As gotas liquidas sdo submetidas,
durante essa etapa, a uma alta taxa de resfriamento (10%-10* K/s) [18]. Desta
forma, passam a coexistir no spray gotas liquidas parcialmente solidificadas e
completamente sélidas, o que gera um spray de gotas com dimensdes
micrométricas, as quais sao impelidas velozmente para baixo da regido de
atomizacdo [19]. Na Figura 2.3.1 estd uma ilustracdo do processo de

atomizacao a gas.
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Figura 2.3.1 Esquema de funcionamento da atomizagéo a gés.

As principais vantagens desse processo sdo a producdo de microestrutura
refinada, fases metaestaveis e pequena segregacao. No entanto, a dificuldade
de controle do processo revela-se como uma desvantagem desse processo. O
parametro mais importante desse processo € a razao massica gas-metal,
chamada de razdo gas-metal (RGM). O aumento dessa relacdo leva ao
aumento da velocidade das goticulas atomizadas, que por sua vez, leva a
perdas elevadas de calor por conveccao para o gas de atomizacao e, portanto,
elevadas taxas de resfriamento (10% -10* K/s) [19].

A literatura mostra que a conformacgdo por spray, técnica de solidificacédo
rapida similar & atomizacéo a gas na qual um substrato € posicionado abaixo

do spray, promete bons resultados se aplicada a LMF a base de cobre [19].
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Cava et. al [19] trabalhando com o processo de conformacdo por spray
(RGM=1,98 e 3,8 kg de carga) obteve um depdsito (material obtido a partir da
deposicdo do spray no substrato) da liga Cu-11.85Al-3.2Ni-3Mn com
microestrutura exclusivamente martensitica 8’ em toda regido do depdsito e no

po do overspray, material atomizado néo incorporado ao depésito [19].

2.4 Fusao Seletiva a Laser

O processo de Fusdo Seletiva a Laser (FSL) possui uma enorme
versatilidade na fabricacdo de pecas com geometria complexa e com diferentes
tipos de materiais. Esse processo pode fabricar pecas que seriam impossiveis
ou invidveis economicamente por processos convencionais como fundicao de
precisdo, conformacdo mecanica ou usinagem. A Figura 2.4.1 mostra uma

representacdo esquematica do processo.

c)

Figura 2.4.1 Representacao esquematica do processo de FSL, a figura ilustra o
processo de fusdo seletiva por laser em camadas. A camada de po é
depositada (a), o processo de fuséo a laser é executado (b), a plataforma com

7z

o material em pdé é movimentada para baixo (c) e a deposicdo de po é
realizada novamente (a) dando sequéncia ao ciclo do processo (b) e (c)
novamente [5].

No processo FSL, um desenho CAD (Computer-aided design) 3D é
reproduzido em forma de metal através de fusdes consecutivas de finas
camadas do material em pd. Quanto mais finas as camadas mais proximo do
modelo CAD 3D sera a peca. Pela caracteristica de constru¢cdo de camadas o

processo € chamado de manufatura aditiva [20].
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Como j4 tratado anteriormente, esse processo possui grande versatilidade,
além disso, ele € capaz de produzir formas intricadas ou impossiveis por outros
processos e dimensdes variaveis com elevada precisdo, como mostrado na
Figura 2.4.2 [21]. Por esse processo € possivel obter reducdo de tempo de
fabricacdo de meses para semanas, outro ponto forte é a eliminacéo de pontos
de soldagem, pontos que tendem a limitar o desempenho da zona
termicamente afetada (ZTA) [22].

Figura 2.4.2 Exemplo de uma peca produzida por FSL, componente de turbina.
Na parte esquerda da figura tem-se o desenho CAD e na parte direita a peca
apos a FSL. Esse processo é capaz de reduzir peso através da subtracéo de
material da estrutura interna da peca [22].

As LMF necessitam de microestrutura controlada para um bom
desempenho nas aplicagdes. Atraves da FSL isso pode ser alcancado com
facilidade, pois a FSL pode prover a taxa de aquecimento e resfriamento
controlado e em regides diferentes na mesma peca. Logo, as propriedades
mecanicas podem ser otimizadas para cada liga e alcancadas de maneira
pratica e rapida com grande taxa de repeticdo. A solidificacdo ocorre
relativamente rapida nesse processo de FSL, especialmente quando o material
fundido possui alta condutividade, a taxa de resfriamento est4 na ordem de 10°
- 10* KI/s [27].
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

A composicao selecionada foi a liga Cu-11,8Al-3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr, a selecéo
dessa liga foi fundamentada no intervalo de composi¢cdo da liga Cu-(11.8-
13.5)Al-(3.2-4)Ni-(2-3)Mn (% peso), o qual tendo sido fabricado em técnicas de
solidificacdo rapida de melt-spinning apresentou propriedades de memoaria de
forma [5] e fenbmeno de refinamento de grao através de adicdo de elementos
como Zr e Si [6]. Para a elaboragdo da liga foram usados elementos de alta
pureza, junto com o formato dos elementos, na Tabela 3.1.1.

Tabela 3.1.1 Elementos Utilizados para preparagao do lingote

Cobre Aluminio Niquel Manganés Zircbnio
Fracéo 81,95 % 11,35 % 3,2% 3,0 % 0,5 %
Pureza 99,95 % 99,95 % 99,99% 99,95% 99,99%
Descricao Lingote Lingote Lingote Lascas Esponja

3.2 Preparacéao dos Lingotes

Foram produzidos aproximadamente 12 kg de lingotes da liga Cu-11,35Al-
3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr utilizando as facilidades do Laboratério de Fundicdo do
DEMa/UFSCar. Foi utilizado o forno de inducéo fabricado pela Inductotherm,
modelo Power-Trak 50-30 R. Os elementos Cu, Al e Ni da liga tiveram a
superficie limpa em jato de areia, em seguida foram limpos com alcool para
retirada das particulas de areia. Para o zircdnio, em forma de esponja, néo foi
realizado nenhum tipo de limpeza. Devido a sua baixa densidade as esponjas
de Zr tiveram de ser "encravados" dentro do lingote de cobre (colocado em furo
de 10 mm de didametro feito no cobre) para que ndo ocorresse sua a flotacdo no
banho metéalico durante a fusdo. O manganés foi decapado em solucédo de
acido nitrico (67%), limpo em agua e seco com acetona e soprador térmico. Os
elementos foram pesados em uma balanca (Marte Balancas e Aparelho de
Precisdo, modelo AC10K) com um erro de 0,1 g.

Na fusdo o banho metéalico foi coberto com uma manta térmica com o

objetivo de diminuir as perdas térmicas e manter o fluxo de argbnio
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concentrado acima do banho. Esse fluxo de argbnio foi utilizado para diminuir a
oxidacdo do material metalico em estado fundido. Apos a fusdo e completa
homogeneizacéo da liga no estado fundido, o material foi vertido em um molde
de grafite, sendo a temperatura de vazamento em torno de 1400°C. As
dimensdes do volume interno do molde de grafite s&o: 60 mm de largura x 60

mm de profundidade x 600 mm de comprimento.

Figura 3.2.1 Lingotes cortados, limpos e prontos para a atomizacao.

Os lingotes foram cortados utilizando uma serra-fita para cortes em metais
(marca Franho e modelo FM 500). Ao final dos cortes, as dimensdes eram
cerca de 20 mm x 20 mm x 160 mm, para que fossem adequados para
colocacao no cadinho do atomizador. Os pedacgos cortados foram limpos com

alcool, algodao e papel-toalha.

3.3 Producédo do P64 por Atomizacédo a gas e Caracterizacao

3.3.1 Producéo do P64 por Atomizacédo a gas

As barras da liga Cu-11,35AI-3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr obtidas na fusdo em forno
de indugdo em atmosfera de argonio foram refundidas em atmosfera de

argbnio e atomizadas com gas argbnio sob pressdo de 8 MPa utilizando-se o
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atomizador fabricado pela PSI - Phoenix Scientific Industries Ltd, modelo
HERMIGA, com bocal de 3 mm, com capacidade de producéo de 2 a 5 kg de
po metélico, pertencente ao Laboratorio de Metalurgia e Materiais Ceramicos
do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas de Sao Paulo (IPT). A carga para cada
atomizacdao foi de 3 kg, sendo produzido cerca de 2 kg de p6. Foram feitas trés
corridas de atomizacdo. Nas figuras seguintes sdo apresentados alguns
detalhes do equipamento de atomizacdo. Na Figura 3.3.1.1 tem-se a camara
de atomizacédo, na Figura 3.3.1.3 tem-se o bocal de atomizac&o instalado no
equipamento, na Figura 3.3.1.4 tem-se o bocal de 3 mm e na Figura 3.3.1.2
tem-se o compartimento responsavel pela acomodacao e fusdo dos lingotes

(bobina de inducéo) para a realizacdo da atomizacéo a gas.

Figura 3.3.1.2 Compartimento para
acomodacéo e fuséo dos lingotes

Figura 3.3.1.3 Bocal instalado no Figura 3.3.1.4 Bocal de 3 mm.
equipamento.
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3.3.2 Caracterizacdo do P6 Atomizado

3.3.2.1 Analise Quimica

A composicdo quimica do po6 foi investigada por meio do ICP-OES
(Inductively Coupled Plasma — Optical Emission Spectroscopy, Espectrémetro
de emissao Otica com plasma acoplado indutivamente, IRIS Intrepid II XUV

fabricado pela Thermo Fischer Scientific GmbH).

3.3.2.2 Separacgdo Granulométrica

O po foi peneirado no equipamento da Produtest (reostato no nivel 6 por
60 min) nas seguintes granulometria: @<32 ym, 32-45 ym, 45-52 ym, 52-75
gm, 75-106 ym, 106-180 um, 180-206 pm, @>206 um. Apds a separacao
granulométrica o material foi caracterizado de acordo com cada faixa. As
caracterizacfes realizadas foram: analise térmica (DSC), difracdo de raios-x

(DRX) e microscopia eletrénica de varredura (MEV).

3.3.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

A Microscopia Eletrdnica de Varredura foi realizada no Laboratorio de
Caracterizacao Estrutural (LCE). O microscoépio utilizado foi Philips XL30 FEG.
O microscopio foi utilizado com o objetivo de observar a variacdo da morfologia
do p6 em cada faixa e inferir a partir de que faixa a falta de uniformidade se
torna significativa. Além disso, o microscépio foi utilizado para a confirmacao

visual da fase martensitica B’ “zig-zag” e iniciar uma investigacdo sobre

gualguer morfologia diferente dessa fase.

3.3.24 Difragdo de Raios — X

A difragdo de raios-X (DRX) foi efetuada no Laboratério de
Caracterizacdo Estrutural (LCE-UFSCar) no aparelho Rigaku Geigerflex com
radiacdo Cobre Kq (1,54 A). O intervalo de varredura foi de 5° até 90°, com taxa

de leitura de 2°/min.
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3.3.25 Anélise Térmica

A analise térmica por DSC do pé foi realizada no laboratério de
solidificacdo do DEMa/UFSCar no equipamento Maia NETZSCH 200 F3. O
material tinha morfologia de pd, a quantidade de massa era em torno de 15 mg.
O material foi submetido a trés ciclos de aquecimento e resfriamento numa
atmosfera inerte de argdnio. No primeiro ciclo o aquecimento se iniciou em 20
°C e prosseguiu até 230 °C, depois resfriado até 40 °C. No segundo e terceiro
ciclo o aquecimento se iniciou em 40 °C seguindo até 230 °C eo resfriamento
de 230 °C até 40 °C. A taxa de resfriamento utilizada foi 40 K/min. As analises
térmicas tiveram por objetivo avaliar o comportamento de memdéria de forma na

liga e determinar as temperaturas de transformacao.

3.4 Processo de Fusao Seletiva por Laser

3.4.1 Selecao de Poténcia e Velocidade

Os trabalhos relativos a consolidacdo dos pés pelo processo de FSL
foram realizados no Leibniz Institute for Solid State and Materials Research
(Instituto de Pesquisa de Estado Sélido e Materiais), Dresden, Alemanha
durante estagio realizado pelo mestrando no periodo de 01 de setembro de
2014 até 30 de abril de 2015. O equipamento utilizado foi o SLM 250 HL,
produzido pela SLM Solutions GmbH cuja foto foi apresentada na Figura
3.4.1.1. Esse equipamento utiliza feixe de laser do tipo continuo produzido
através de cristal Nd-YAG com poténcia maxima de 400 W. Dado que a
oxidacdo promovida pelo ar pode influenciar a integridade estrutural da peca, a
fusdo deve ser realizada em atmosfera de argénio ou nitrogénio [24]. O objeto
de estudo foram as variaveis de processo: poténcia (P em W), velocidade (V
em mm/s) do feixe de laser e a proporcdo de sobreposicéo de pistas (S em %)
gue sdo as principais variaveis, a Figura 3.4.1.3 ilustra de maneira visual onde
0s parametros se localizam no processo. As demais variaveis foram mantidas
fixas, conforme apresentadas na Tabela 3.4.1.1. A faixa de p6 atomizado

utilizada foi de 32-106 ym. Todas as amostras de FSL foram produzidas sobre
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substratos de bronze (Cu- 10%Sn), Figura 3.4.1.2. Optou-se por um material a
base de cobre para se maximizar a compatibilidade com a liga estudada, além

de se obter elevada condutividade térmica.

Tabela 3.4.1.1 Condicdes da Camara e do Feixe de laser no processo de fusao

seletiva.
Feixe Camara
Didmetro (D): 80 ym Atmosfera: Argbnio
Tempo de Exposicao: 400 us Pressdo: 1,2 x 10~ MPa
Distancia entre pontos de exposicdo: 200 um 0,: 0,2 % (peso)

35

35
$49.5 03

Cu-10Sn

Figura 3.4.1.2 Desenho esquemético do substrato utilizado no processo de
fusao seletiva por laser [24].
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Parametros de Processo

*Poténcia do Feixe (P) , |
* Velocidade de ' Y [ ro
Varredura(V)

mSuperposigao
de Trilhas (S)

Figura 3.4.1.3 Detalhes dos parametros do processo de FSL, porcentagem de
superposicao de trilhas (S), poténcia do laser (P) e velocidade de varredura (V)
[26].

Uma pré-selecdo de parametros de poténcia (P) e velocidade (v) foi
realizada através da fusdo de trilhas simples. A velocidade do feixe foi variada
de 300 mm/s até 1400 mm/s em intervalos de 100 mm/s. A poténcia do feixe foi
variada de 270 W até 330 W em intervalos de 10 W. Cada contorno, ilustrado
nas Figura 3.4.1.4 e Figura 3.4.1.5 exibe uma combinacdo de poténcia e
velocidade, conforme os valores indicados. Os contornos foram avaliados a
partir do aspecto visual no microscopio Keyence VHX2000. A partir da
avaliagdo visual foi possivel selecionar trés combinagbes P270V500,
P310Vv800 e P310V500, sendo P a poténcia do laser e v a velocidade de
varredura do laser, indicadas na Figura 3.4.1.4 e na Figura 3.4.1.5 marcados
com um “X”. Apos a selecao das trés combinac¢des com os melhores aspectos
visuais o trabalho seguiu para a consolidacdo de corpos sélidos no formato
cilindrico. Para os procedimentos acima descritos a e aos que ainda serdo
descritos existe uma sequéncia de ilustracbes em fluxogramas que o0s
descrevem de maneira esquematica, essas figuras podem ser observadas no

apéndice A.
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Figura 3.4.1.4 Foto das trilhas simples do intervalo de 300-1400 mm/s e de
260-290 W. O “X” indica a combinagao escolhida para a etapa de selegcédo de
superposicao de trilhas.

. lmmys)
' 600 700 800 900 100011001200 1300 1400

Figura 3.4.1.5 Foto das trilhas simples do intervalo de 300-1400 mm/s e de
300-330 W. As combinagbes escolhidas para a etapa de selecdo de
superposicao de trilhas estao indicadas por um X na figura.

3.4.2 Selecao de Porcentagem de Superposicéao, Etapa 1

Para a consolidacdo dos corpos solidos se faz necessario a introdugéo
do parametro de porcentagem de superposi¢do (S) de trilhas. A porcentagem
de superposicédo de trilhas, ja explicada na se¢éo 2.3, se refere a proporcao de
superposicao de uma trilha para a seguinte trilha na consolidagédo de um corpo
sélido. O modo de varredura esta indicado na Figura 3.4.2.1, a cada camada
de pé fundida a direcdo de varredura do laser gira em 90°. Os valores de
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superposicao utilizados foram 15 % e 30 %. Esses valores foram incorporados
nas melhores combinacdes de poténcia e velocidade selecionadas na
consolidacdo de trilhas simples na secdo anterior, P270v500, P310v500,
P310v800, sendo P a poténcia e V a velocidade de varredura do laser. Os
cilindros consolidados tinham dimensdes de 8,00 mm de altura e 3,00 mm de
diametro (Figura 3.4.2.2).

Figura 3.4.2.1 llustracdo do modo de varredura do Laser [27].

Figura 3.4.2.2 Fotografia dos cilindros ap6s processamento dos pés
atomizados por FSL e o sistema de orientacao X,y e z. Dimensdes do cilindro: 3
mm de diametro x 8 mm de altura.
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Os cilindros fabricados por FSL nos parametros indicados na Tabela
3.4.2.1 foram submetidos a medidas de densidade relativa pelo método de
Arquimedes para a avaliacdo da eficiéncia dos parametros na densificacao. A
partir da avaliacdo da densidade relativa foi possivel retirar dois parametros
com os maiores valores de densidade relativa. Esses foram P310v500S30 e
P310v500S15, sendo P a poténcia do laser, v a velocidade de varredura do
laser e S a proporcao de superposicao de trilhas, ambos produziram densidade
relativa de 95,8%.

Tabela 3.4.2.1 Variacdes de parametros de FSL, Etapa 1.

Superposicao de Trilhas
Poténcia e Velocidade 15 % 30 %
P270v500 P270v500S15 P270v500S30
P310v500 P310v500S15 P310v500S30
P310v800 P310v800S15 P310v800S30

3.4.3 Selecao de Porcentagem de Superposicéao, Etapa 2

Considerando que o presente trabalho fez parte de um programa de
colaborag&o em tecnologia de manufatura pelo projeto BRAGEGRIM (Brazilian-
German Collaborative Research Initiative on Manufacturing Technology)
CAPES com o instituto IFW Dresden-Alemanha decidiu-se também considerar
os resultados de otimizacdo de parametros P, V e S obtidos pelo grupo aleméao

para uma liga similar [28], como apresentada na Tabela 3.4.3.1.

Tabela 3.4.3.1 Comparacéo de Composicdo das Ligas

Cobre Aluminio Niquel Manganés | Zirconio
Colaboragéao
Alemanha [28] 82 11.8 3,2 3,0
Presente 81.95 11.35 3.2 30 05
trabalho

Na Tabela 3.4.3.2 pode-se observar a variagdo de parametros utilizados

no trabalho do grupo alemé@o em Dresden. A combinacédo de parametros (P,V e
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S) tomada como referéncia foi P=330 W, v=740 mm/s e S= 30% (sublinhada na
tabela). A partir dessa nova referéncia iniciou-se uma nova investigacéo
sistematica sobre a influéncia de cada parametro na densidade relativa dos

corpos cilindricos.

Tabela 3.4.3.2 Nessa tabela tem-se 98,9 % de densidade relativa para P=330
W, v=740 mm/s e S=30%, adaptado de [28].

Superposicao de Trilha (%) Densidade Relativa (%) Erro (%)
5 97,8 +0,20
10 98,1 +0,20
15 98,8 +0,10
20 98,9 +0,10
25 98,9 +0,10
30 98.9 £0,10
35 98,9 +0,20
50 98,0 +0,10

Como se observa na Tabela 3.4.3.3 todos os parametros envolvidos (P,
V e S) foram variados ao redor dos parametros de referéncia (P330v740S30).

Tabela 3.4.3.3 Variacdes dos parametros, Etapa 2.

Poténcia do Laser Velocidade Varredura Supe_rrpr)icl)ﬁ;;sao de
P300v740S30 P330v800S30 P330v740S35
P310v740S30 P330v850S30 P330v740S40
P320v740S30 P330v900S30 P330v740S45

P330v740S30(referéncia) - P330v740S50
P340v740S30 - -
P350v740S30 - -

No primeiro bloco tem-se a variacdo apenas da poténcia (sublinhada), em
seguida apenas da velocidade de varredura (sublinhada) e por fim apenas da
superposicao de trilhas (sublinhada). Essa avaliacéo foi feita para se investigar
de maneira bem abrangente seria 0 conjunto de parametro teria a maior

densidade relativa possivel. Apos a medida da densidade relativa de cada
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conjunto de parametro retirou-se a densidade dos dois melhores conjuntos de
parametros. Os conjuntos escolhidos foram P330v740S40 e P330v740S50 com

densidades relativas de 97,0% e 96,8%, respectivamente.

3.4.4 Caracterizacdes das amostras processadas por FSL

3.4.4.1 Microscopia Optica — Keyence

Esse microscopio especial foi utilizado para medir a espessura e avaliar
0 aspecto das trilhas. A utilizacdo desse microscopio se faz necessaria, pois a
objetiva € mantida em distancia da amostra mesmo em grandes aumentos o
que evita qualquer contato da objetiva com a trilha em alto relevo. No programa
de operacdo desse microscopio existe uma funcédo especial que permite retirar
fotos em foco e diversas alturas (na ordem de microns). Isso permite a
construcdo (através do programa) de uma imagem em foco de todo o relevo da
trilha.

3.4.4.2 Densidade Relativa

As medidas de densidade foram realizadas com base no principio de
Arquimedes. Para tal, foi utiizada uma balanca Sartorius MC 210 P. As
amostras cilindricas produzidas por FSL apresentam certa rugosidade. Para se
evitar a presenca de bolhas na superficie, as quais podem causar erros nas
medidas, foram adicionadas cerca de duas gotas de detergente para diminuir a
tensdo superficial. Cada amostra foi medida por trés vezes para a retirada da

média do valor.

3.4.4.3 Microscopia Optica — Epiphot 300

As amostras foram embutidas a frio em resina polimérica (embutimento
a quante poderia causar alteracdes microestruturais) e preparadas de maneira
automética no Laboratdrio de Metalografia do IFW. Tanto a sec¢ao longitudinal
assim como a seccdo transversal foi preparada para a observacdo ao

microscopio. No lixamento foram usadas lixas P240, P600, P1200, P2500 e



31

P4000, todas com a presenca de &gua para lubrificacdo. As amostras
passaram por duas etapas de polimento mecanico, na primeira etapa foi usada
uma suspensao de pasta de diamante de 3 um e na seguinte etapa foi utilizada
uma suspensao de 1 um de pasta de diamante . Apos o polimento mecanico foi
utilizada suspensédo de silica (MasterMet2) para o polimento quimico. Apés o
processo de preparacdo metalografica, foi realizado o ataque quimico com uma
solucéo de acido nitrico (60% H,O e 40% HNO3) por 13 segundos. As amostras
foram entdo limpas e secas em ar frio. A microscopia Optica foi realizada no
microscopio Epiphot 300. O programa Image Access (Imagic AG) foi utilizado
para a determinacdo do tamanho de grdo médio das amostras. O método
consiste em marcar manualmente os pontos onde as linhas verticais e
horizontais cruzam os contornos de graos (grade de linhas em 10x10), e a
partir desses dados o programa calcula (baseado nas normas ASTM E112 e
EN ISO 643) o tamanho de grdo médio da imagem [28]. A magnificacdo

utilizada para a medida do tamanho de gréo foi de 200X.

3.44.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

O MEV foi realizado no Laboratério de Caracterizacdo Estrutural da
UFSCar e o microscépio utilizado foi XL 30 Philips FEG. Os detalhes da
preparacdo das amostras ja foram descritos no subcapitulo anterior (3.4.4.3
Microscopia Optica — Epiphot 300). No caso especial do MEV, a amostra
necessitou ainda de uma camada de ouro depositada sobre a amostra
embutida em resina para maior condutividade do feixe de elétrons. Apés a
deposicao, a amostra foi fixada por fita carbono no porta-amostra de aluminio e
aterrada por tinta prata para garantir a passagem do fluxo de elétrons.

3.445 Difrac&o de Raios — X

A difracdo de raios-X (DRX) foi efetuada no Laboratério de
Caracterizacao Estrutural (LCE-UFSCar) tanto nos pos atomizados como nos

corpos obtidos por SLM utilizando difratbmetro Rigaku Geigerflex com
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radiacdo Cobre Ky (1,54 A). O intervalo de varredura foi de 5° até 90° e com

taxa de leitura de 2°/min.

3.4.4.6 Anélise Térmica

O DSC foi realizado no IFW Dresden, Alemanha com o objetivo era de
obter as temperaturas de transformacdo da fase martensitica. O mestrando
recebeu treinamento ministrado pela técnica Birgit Bartusch. A analise por DSC
foi realizado no equipamento Perkin EImer DSC-7. A amostra foi cortada dos
cilindros fabricados por FSL, com formato de disco com 3 mm de diametro e
cerca de 200 um de espessura apresentando massa de ~20-30 mg. A base da
amostra que estava em contato o cadinho de aluminio foi lixada com lixa 1200
para garantir limpeza, contato e uniformidade superficial. A amostra foi
submetida a dois ciclos térmicos. A taxa de aquecimento e resfriamento foi de
10 K/min, a temperatura inicial de cada ciclo era 40°C e a final de 250°C, no

espaco entre os ciclos um patamar de 2 min na temperatura de 40 °C.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacdo do Po6

4.1.1 Andlise Quimica

As corridas (1, 2 e 3) foram misturas para que obtivesse maior
guantidade de material com homogeneidade. Ao se notar a relativa similaridade
de composicdo entre as corridas, vemos que essa mistura ndo altera a
composicao geral do material em pd. No resultado de analise quimica pode-se

notar que a média composi¢cdo das trés corridas esta bem proxima do valor

nominal.
Tabela 4.1.1.1 Resultado da Anélise Quimica
Cobre(%) | Aluminio(%) | Niquel(%) | Manganés(%) | Zirconio(%)

Corrida 1 81,43 11,16 3,15 2,91 0,45
Corrida 2 82,13 11,27 3,20 2,75 0,44
Corrida 3 81,63 11,18 3,18 2,71 0,46

Média 81,73 % 11,20 % 3,17 % 2,79 % 0,45 %

Comp. | g1 950 | 1135% | 3.2% 3,0 % 0,5 %
Nominal

4.1.2 Separacao Granulométrica

Na distribuicAo granulométrica pode-se notar que existe uma
concentracdo de tamanho de particulas na faixa de 53-75 ym que envolve
quase 50 % do total em massa do p6 nessa faixa. As barras marcadas com um
“X” remetem as faixas utilizadas para a consolidagao dos corpos por FSL. Essa
faixa esta entre 32-106 uym e corresponde a 92,0 % em massa do total
processado por atomizagdo a gas. E importante notar que quase 100 % do

produto de atomizagéao teve condicao de ser utilizado no processo de FSL.
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Figura 4.1.2.1 Distribuicdo granulométrica representada em fracdo cumulativa.
Pode-se observar que cerca de 90% do pod, abaixo de 106 um e acima de 32
pm, foi utilizado no processo de FSL.

<32 < 45 < 53 < 75 < 106 < 180 < 250

Faixas Granulométricas (um)
Figura 4.1.2.2 Distribuicdo granulométrica em representacdo grafica da fracédo
massica em funcao da faixa granulométrica, pode-se observar a frequéncia de
distribuicdo massica através das faixas granulométricas.
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4.1.3 Microscopia Eletronica de Varredura

Através da MEV os pos apresentaram morfologia esférica em todas as
faixas granulométricas analisadas. No entanto € importante apontar algumas
particularidades. A faixa 32-45 pym e 45-53 pym apresentam uma uniformidade
bem maior em relacdo a todas as outras. E valido ainda notar que nessas duas
faixas existem pequenas particulas anexadas as particulas maiores. Essas
particulas séo identificadas na literatura como satélites e sdo provenientes da
circulacdo de gés dentro da camara de atomizacao e do choque (colisdo) entre
particulas durante o véo e solidificacdo das mesmas. Essa circulacdo eleva as
particulas mais finas de volta para o jato de atomizacdo, onde elas colidem
com as particulas maiores parcialmente fundidas [29]. A faixa 52-75 ym e a
faixa 75-106 um apresentam algumas particulas ndo-uniformes. No entanto, a
fracdo de particulas esféricas e uniformes ainda € bem maior, logo, ndo deve
apresentar problemas no processamento de FSL. A faixa 106-180 apresenta
maior quantidade de particulas ndo-uniformes e algumas particulas no formato
achatado (splats). Essas particulas achatadas podem agravar os problemas de
porosidade que ja € inerente do processamento de FSL. Logo, a faixa de

particulas utilizadas para o processamento por FSL foi 32-106 pm.
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Figura 4.1.3.1 Micrografias obtidas por MEV da superficie dos pos atomizados.
Observa-se que todas as faixas granulométricas analisadas apresentam
morfologia esférica com presenca de pequenos satélites aderidos a superficie
das particulas.
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A Figura 4.1.3.2 apresenta uma micrografia obtida por mev para pds na
faixa de 32-106 ym na qual claramente se observa a formacao exclusiva de
fase martensitica B’ com morfologia em “zig-zag”, fase responsavel pelo efeito

de memoéria de forma através comportamento termoeléstico.

fAccY  Spot Magn
#2250 kv 40 1500x
¥

Figura 4.1.3.2 Presencga de fase martensitica “zig-zag”, fase responsé{/el pelo
efeito de memaria de forma, tem a presenca confirmada pela técnica de MEV.

4.1.4 Difracdo de Raios — X

Os picos indexados na Figura 4.1.4.1 apresentam os difratogramas de
raios-x dos pos nas faixas 32-45 ym, 45-52 ym, 52-75 ym e 75-106 um e
indicam a formacdo exclusiva da fase martensitica monoclinica B’: grupo
espacial 11: P21/m, parametros de rede (em A): a: 4,4370; b: 5,3010; c:
12,7830; angulos a, B e y (em °): a: 90,00; B: 95,88; y: 90,00 [31].
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Figura 4.1.4.1 Os difratogramas de Raios — X obtidos para todas as faixas
granulométricas dos pés atomizados da liga Cu-11,35AI-3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr. A
fase martensitica “zig-zag” foi confirmada em todas as faixas.

415 Anélise Térmica

Nos termogramas Figura 4.1.5.1 referentes as faixas granulométricas
dos pés-atomizados 32-45 ym, 45-52 pym, 52-75 pm e 75-106 ym assim com
na Tabela 4.1.5.1, pode-se notar que existe um aumento consideravel nas
temperaturas de transformacdo (As, A, Mf e Mg) em relacdo ao aumento do
tamanho de particulas. Isso ocorre tanto no aquecimento (sentido Martensita-
Austenita) quanto no resfriamento (sentido Austenita-Martensita). O aumento
das temperaturas de transformacdo possivelmente esta relacionado com o
aumento tamanho de particulas e a taxa de resfriamento imposta a cada faixa
granulométrica durante a atomizacdo e solidificagdo das particulas. As
particulas menores séo resfriadas mais rapidamente em relagdo as particulas
maiores. Além disso, a diminuicdo das temperaturas de transformagcédo em

relacdo ao tamanho de particulas pode estar relacionada com o aumento das
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tensdes internas em relacdo ao tamanho do raio do p6. No momento em que
gas pressurizado atinge o metal fundido, metal € desintegrado em pequenas
esferas liquidas devido a imposicao termodinamica energia superficial minima.
O tamanho da esfera é determinado pela diferenca entre pressao interna e a

externa da esfera. A relagdo entre a diferenga de pressdo (AP), a tenséo

superficial (¥ ) e o raio (R) da esfera liquida esta descrita pela férmula:

2y

AP =R (4.15.1)

Apos a formacéo das esferas liquidas elas séo resfriadas até o estado
sélido. A variacdo volumétrica de resfriamento dessa liga € negativa, ou seja, o
volume do metal fundido € menor que o volume do metal solidificado. A
contracdo volumeétrica imposta pelo resfriamento provoca o aumento das
tensdes internas da esfera, podendo, por sua vez, provocar até a ruptura da
esfera. A formula (4.1.5.1) mostra que quanto menor o raio (R) maior a
diferenca de pressao entre a parte interna e a parte externa, ou seja, maior a
tensao interna no estado liquido, e consequentemente no estado solido quando
a esfera se solidifica. Logo, o surgimento das mencionadas tensdes internas
pode ser o fendmeno responsavel pela variacdo das temperaturas de
transformacdo conforme o tamanho de particula. As tensbes internas de
maiores intensidades que das particulas menores produzem regifes

tensionadas que provocam o abaixamento das temperaturas de transformacao.

Tabela 4.1.5.1 Temperaturas de Transformacéo, 2° ciclo de aquecimento.

2° Ciclo | As (°C) | Tpico(°C) | A{°C) | Ms(°C) | Tpico(°C) | M#(°C) | Erro(°C)

32-45 112 133 151 107 86 63 +1,0
45-52 116 137 154 111 92 65 +1,0
52-75 124 143 160 120 101 75 +1,0
75-106 136 152 167 129 110 87 +1,0

106-180 148 162 175 139 121 100 +1,0
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Figura 4.1.5.1 Analise térmica realizada por faixas de tamanho de poés: é
possivel observar o aumento das temperaturas de transformacdo da
transformacao martensitica.

4.2 Caracterizacdes no Processo de Fusao Seletiva por Laser

4.2.1 Microscopia Optica — Keyence

A fusédo das trilhas simples foi feita com o objetivo de realizar uma
primeira avaliacdo do comportamento do p6 no aparelho de FSL. A avaliacdo
do aspecto visual das trilhas pode fornecer uma idéia do comportamento do p6

no equipamento de FSL, apresentados nas figuras Figura 4.2.1.1 a 4.2.1.3.
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Figura 4.2.1.1 Trilha simples com 270
W de poténcia, 500 mm/s de
velocidade e espessura média de 253
gm, a poténcia do laser foi
insuficiente para um fundir o po, logo,
observa-se grande quantidade de
regides com escassez de fusao
(regibes escuras).
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Figura 4.2.1.2 Trilha simples com 310
W de poténcia, com 500 mm/s de
velocidade e espessura média de 261
Mm, nessa trilha a poténcia do laser
fusdo é um pouco maior que o0
exemplo anterior (de 270 W para 310
W), pode-se observar menor
guantidade de regides escuras e uma
guantidade maior de regides de fuséo
uniforme.

Figura 4.2.1.3 Trilha simples com 310 W de poténcia, 800 mm/s de velocidade
e espessura meédia de 173 uym, nesse caso a velocidade aumentou em relacao
ao exemplo anterior ( de 500 mm/s para 800 mm/s), a proporcdo de regides
escuras e regibes uniformes é similar ao exemplo anterior, no entanto a
espessura da trilha € menor, pois isso é proveniente da velocidade maior .

Pode-se notar que as trilhas, em geral, tem aspecto visual bem similar.

No entanto, a trilha com poténcia de 270 W e velocidade de 500 mm/s (Figura

4.2.1.1) apresenta alguns sinais de fusao insuficiente (machas pretas ao longo

do contorno) e algumas irregularidades ao longo da trilha (indicadas pelas
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chaves em amarelo), a poténcia inserida se mostra insuficiente para a fusao do
po. A trilha com poténcia de 310 W e velocidade de 500 mm/s (Figura 4.2.1.2)
apresenta um aspecto visual bem uniforme e continuo, pois a poténcia inserida
na consolidagdo dessa trilha € maior que na trilha anterior.

E importante notar que a espessura da trilha na Figura 4.2.1.1, onde a
poténcia € menor, € menor que na trilha da Figura 4.2.1.2, ou seja, para a
mesma velocidade, a poténcia menor proporciona uma espessura meédia
menor, pois a capacidade de fusdo do material diminui. O aspecto visual da
trilha com poténcia de 310 W e velocidade de 800 mm/s (Figura 4.2.1.3) é bem
similar da trilha com poténcia de 310 W e velocidade de 500 mm/s (Figura
4.2.1.2), exceto pela espessura média menor e pelo aspecto visual com menor
uniformidade. A maior velocidade do laser na fusdo da trilha da Figura 4.2.1.3

proporciona a menor espessura média.

4.2.2 Densidade Relativa

As medidas de densidade relativa na etapa 1, Tabela 4.2.2.1, indicam
gue a superposicao de trilha de 30% consolidou cilindros de densidade relativa
um pouco maior. No entanto, a conclusdo mais plausivel seria que a
superposicao de trilhas nessa faixa (15-30%) pouco interfere na densidade
relativa do consolidado.

Tabela 4.2.2.1 Densidade Relativa na Etapa 1

Parametros Densidade Relativa Média (%) Erro (%)
P270V500H15 95,4 +0,10
P310V500H15 95,8 +0,10
P310V800H15 94,6 +0,10
P270V500H30 95,4 +0,10
P310V500H30 95,8 +0,10
P310V800H30 95,3 +0,10

Na Etapa 2 pode-se observar na

Tabela 4.2.2.2 que primeiro conjunto de parametros (l) temos a variacédo
de poténcia de 300-350 W.
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Tabela 4.2.2.2 Densidade Relativa na Etapa 2

Parametros Densidade Relativa Média(%) Erro (%)
Variacdo de Poténcia (1)
P300V740S30 95,1 + 0,10
P310V740S30 95,5 + 0,10
P320V740S30 96,2 + 0,10
P330V740S30 (Referéncia) 95,8 +0,10
P340V740S30 96,7 + 0,10
P350V740S30 96,4 +0,10
Variacdo de Velocidade (Il)

P330Vv800S30 96,6 + 0,10
P330Vv850S30 96,2 +0,10
P330Vv900S30 95,8 + 0,10
Variacdo de Superposicao (l11)

P330V740S35 96,9 + 0,10
P330V740S40 97,0 +0,10
P330V740S45 97,0 +0,10
P330V740S50 96,8 + 0,10

Pode-se inferir que até um limite empirico (depende de cada material e
da combinacdo) o aumento de poténcia tende a aumentar a densidade relativa.
Isso se deve ao fato de a poténcia estar diretamente relacionada com a
capacidade de fusdo do p6 e o tamanho da poca de fusdo. Quanto maior a
poténcia, maior a quantidade p6 fundido e maior o tamanho de poca fundida. O
aumento da poténcia de fusdo pode aumentar a densidade relativa, mas apés
um determinado valor de poténcia, os elementos de baixa presséo de vapor (na
liga desse trabalho apenas o manganés) podem comecar a se vaporizar e
causar porosidade no corpo consolidado[29].

No segundo conjunto de parametros (ll) temos a variacao de velocidade
entre 800-900 mm/s em relagcdo ao parametro de referéncia (P330V740S30).
Pode-se deduzir que o aumento da velocidade de varredura, nessa situacao,
tende a diminuir a densidade relativa do corpo consolidado. Ao aumentar-se a
velocidade, a quantidade de material fundido diminui, pois a concentracdo de
energia inserida (com P e S constantes) € menor para velocidades maiores. No
terceiro conjunto de parametros temos a variacao da superposicao entre 35-50
%. Nesse conjunto de parametros as amostras possuem densidade relativa em
torno de 97 % + 0,10%, pode-se dizer que a variagdo de SuperposiGao pouco

interfere nesse conjunto de parametro. No entanto, pode-se observar que a



44

densidade relativa nesse terceiro conjunto de parametros é significativamente

maior que nos demais conjuntos (I e Il) e nos conjuntos da etapa 1.

4.2.3 Microscopia Optica — Epiphot 300

A microestrutura proveniente do processo de FLS se apresenta
singularmente complexa de maneira que se torna dificil identificar e diferenciar
contornos de grédos ou contornos de fase. Pode-se observar na secéo
transversal (Figura 4.2.3.1 e Figura 4.2.3.2) das duas amostras o

prevalecimento de graos em tamanhos irregulares e equiaxiais.

Figur | .2.3. P33 Figura ) 4..3. 30V740S50
transversal, graos irregulares e transversal, grdos irregulares e
tamanho de gréo 35 ym

R SN P

H 2 § X SR AN -
Figura ~ 4.2.3.3  P330V740S40 fig,n 4234  P330V740S50
longitudinal, grdos alongados na |,ngitdinal, grios alongados ha

direcdo de extracdo de calor € giecsy de extracdo de calor e
tamanho de gréo 41 pm. tamanho de gréo 57 pm.



45

A fase martensitica B’ “zig-zag” esta identificada em contornos
vermelhos. E importante citar que o refinamento de gréo foi realizado tanto pelo
resfriamento rapido quanto pela adicdo de elementos refinadores, como Mn e
Zr. O tamanho de grdo médio na secéo transversal é de 35 ym para as duas
combinagdes de parametros (P330V740S40 e P330V740S50).

Na sec¢do longitudinal se observa um alongamento dos graos na direcédo
de extracdo de calor (direcdo de construcdo pelo Laser indicada nas figuras a
seguir), os graos também apresentam formatos irregulares indicados pelos
contornos sobre as micrografias. O tamanho de grdo médio para a combinagao
de parametro P330V740S40 é de 41 ym e para a combinacdo de parametro
P330V740S50 é de 57 uym. O tamanho de grdo médio se apresenta bem
refinado Dutkiewicz et. al [5] reportou um tamanho de grao médio de 100 um
em uma liga com efeito de memaria de forma produzida por solidificacéo rapida
(melt-spinning) com composic¢ao de Cu-11,9AI-5,0Ni-2,0Mn-1,0Ti (%peso) [5].

4.2.4 Microscopia Eletronica de Varredura

Na fotografia mais ampla (Figura 4.2.4.1) produzida por MEV podemos
observar com maior clareza a existéncia da martensita “zig-zag”, responsavel
pelo efeito de memoaria de forma.

Observa-se na figura 4.2.4.1 que os gréos apresentam-se alongados e
ndo se observa a formacédo de precipitados. Vé-se ainda que o resfriamento
rapido imposto ao material pelo processo FSL foi suficiente para inibir a
decomposicdo da fase de alta temperatura (austenita) em outras fases
deletérias ao efeito de memdria de forma, permitindo obter um material com
estrutura exclusivamente martensitica, como ja evidenciado pelas andlises por

difracéo de raios-X a formacao de precipitados.
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Figura 4.2.4.1 Panoramica longitudinal, a figura mostra a presenca da
martensita “zig-zag”, fase responsavel pela transformacéo termoelastica, em
varias orientacdes cristalograficas.

A Figura 4.2.4.2 apresenta um detalhamento microestrutural da Figura
4.2.4.1 onde se observa claramente graos compostos de fase martensitica com

diferentes refinamentos.

| AV S A
Det WD Exp
A‘25 V40 SE 1_9,11 UFSCar - DEMa- LC
DAl 7 B I I i AT e
Figura 4.2.4.2 Micrografia obtida por MEV apresentando grdos alongados
(indicados pelas letras A, B e C) e microestrutura exclusivamente martensitica.
Observa-se que essa fase apresenta-se com diferentes refinamentos nos graos

em destaque, efeito do processo de fusao seletiva a laser.
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4.2.5 Difragdo de Raios — X

Apés o processamento por FSL pb6de-se observar que a presenca de

LI 7

martensita B’ “zig-zag” identificada por difragéo de raios-x.

* & Martensita 3’
1 4 M« —
et T Wi

26 (°)
Figura 4.2.5.1 Difracdo de raios-x da amostra P330V740S40 apresenta fase
martensitica B’ “zig-zag”, fase responsavel pelo efeito de memoéria de forma.

4.2.6 Anélise Térmica

Pode-se observar claramente a transformacdo martensitica nos
termogramas da Figura 4.2.6.2. No aquecimento tem-se a transformacéo da
martensita para a austenita e no resfriamento tem-se a transformagéo da
austenita para a martensita. Os termogramas obtidos para os pos em todas as
faixas (Figura 4.1.5.1) e na mistura de faixas (Figura 4.2.6.2) de 32-106 um
apresentam-se como curvas continuas e uniformes, no entanto, o0s
termogramas dos corpos de prova preparados por FSL apresentam um
comportamento de multi-picos no aquecimento. A partir de uma breve
comparacao entre a microestrutura do po (Figura 4.1.3.2) com o do corpo feito
por FSL (Figura 4.2.4.1) pode-se observar algumas diferencas nas
microestruturas. A microestrutura do corpo de FSL é de maneira bem clara
mais irregular que o p6. As causas para esse comportamento de multi-pico ndo

sao claras. Apesar dos esforgos de pesquisa para uma explicacao na literatura,
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presente trabalho ndo se propbe a esclarecer isso. No entanto, serdo feitas
algumas observacdes sobre esse comportamento, até onde se conhece
inusitado. A partir da diferenca de organizacdo da microestrutura péde-se intuir
que a microestrutura irregular observada nos corpos feitos por FSL pode
influenciar no comportamento de memoéria de forma. Possivelmente, essa
configuracdo de grdos de maneira irregular pode provocar a inibicdo de
transformacdo da austenita para a martensita de maneira imprevisivel,
permitindo e logo, em seguida, impedindo a transformacdo, dessa maneira
causando o efeito de multi-pico. Efeito similar a esse nao parece ser
encontrado na literatura de ligas com efeito de memdria de forma a base de
cobre. Nota-se através do grafico (Figura 4.2.6.2) e através da Tabela 4.2.6.1
gue existe um aumento nas temperaturas de transformacédo. Esse aumento da
temperatura de transformacdo pode estar associado com a microestrutura
irregular nos corpos preparados por FSL assim como os defeitos e tensdes
entre e através dos graos, causados pelo resfriamento rapido do processo de
FSL. Além da contribuicdo do processamento na auto-acomodacdo da
microestrutura, existe uma anisotropia inerente entre 0s graos nas ligas com
EMF a base de cobre que provoca tensodes e fratura intergranular nessas ligas
[10].
Tabela 4.2.6.1 Temperaturas de transformacao

2° Ciclo As | Tpico(’C) | A(°C) | Ms(°C) | Tpico(°C) | Mi(°C) | Erro(°C)
(°C)
P6 (32-106) 158 147 171 134 124 111 +1,0
P330V740S40 | 172 184 194 156 147 132 +1,0
P330V740S50 | 174 190 197 160 152 138 +1,0

E importante citar o método utilizado para medir as temperaturas de
transformacdo no aquecimento. No aquecimento, devido ao efeito de multi-
pico, torna-se confuso encontrar algum critério para tomar algum dos picos
para medir a temperatura de transformacdo. Para tal questdo resolveu-se
tomar uma curva média calculada (Figura 4.2.6.1) pelo programa Pyris,
programa responsavel tanto pela extracdo como também pela analise de dados
no DSC 7 Perkin Elmer.
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Peak = 184
Area = 7.591 %
DeltaH=7.5 Jig

OnsetY =0.7199 W
Onset X = 172.09 °C

Onset Y = 0.6693 W
Onset X =194.50 °C

Figura 4.2.6.1 Nessa ilustracdo pode-se observar como a curva média (em
vermelho) é posicionada em relacdo em relacao a curva real (em azul).

--------- 1° Ciclo
——2° Ciclo

PG (32-106) um I &

FSL P330V740H40

FSL P330V740H50

fluxo de calor normalizado (a.u.) exo

80 100 120 140 160 180 200 220
Temperatura (°C)

Figura 4.2.6.2 Analise térmica dos cilindros processados por FSL com o0s
parametros otimizados.
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5 CONCLUSOES

¢ O estudo da viabilidade da rota de processamento envolvendo atomizacédo a

gas seguida de Fusao Seletiva por Laser indica:

e A elaboracédo da liga na composicdo desejada e a sua atomizacdo foram
realizadas com sucesso produzindo uma morfologia de pés na faixa de 32 a

106 microns esférica e adequada para o processo de FSL.

e Os estudos na otimizacdo dos parametros de processamento no FSL, que
foram poténcia (P em Watts), velocidade (V em mm/s) do feixe de laser e a
porcentagem de sobreposicéo de pistas (S em %) indicaram que as melhores
combinagdes foram de P310v740S40 e P310v740S50, sendo P a poténcia
do laser, v a velocidade de varredura e S a proporcdo (em %) da

superposicao, alcancando uma densidade relativa em torno de 97% + 0,10%.

e A fase martensitica 3’, responsavel pelo efeito de memoria de forma da liga
estudada estd presente nos pos atomizados e nos corpos de prova

consolidados por FSL;

e A microestrutura, embora ndo uniforme, foi relativamente refinada, indicando
o efeito da adicdo de Zr na composicao da liga. No presente trabalho pode-
se observar tamanhos de grdo do da liga Cu-11,8Al-3,2Ni-3,0Mn-0,5Zr esta
em torno de 50 um, enquanto na literatura [4], ligas com EMF a base CuNiAl

e resfriada rapidamente o tamanho esta em torno de 1400 ym.

e As temperaturas de transformacao dos corpos de prova consolidados foram
de As=172-174°C, Af=194-197°C, Ms=156-160°C, Mf=132-138°C. Um
comportamento  "multi-picos” nas transformacdes austeniticas foram

observados no termogramas, cuja explicacdo necessita de maiores estudos.

¢ Os resultados obtidos permitem concluir que ha grande viabilidade do uso da
rota proposta no trabalho para fabricacéo de pecas da liga Cu-11,8Al-3,2Ni-
3,0Mn-0,5Zr com Efeito de Memoéria de Forma (EMF), rota que envolve
atomizacdo a gés da liga, seguida pela consolidagéo por Fuséo Seletiva por
Laser (FSL).
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

o Estudar a influéncia dos parametros otimizados no comportamento
mecanico dos corpos consolidados;

o Investigar o efeito de multi-picos na curva de aquecimento de DSC,
talvez através de tratamentos térmicos de estabilizacdo da martensita ou
atraves de solubilizagéo isso seja possivel;

o Estudar o efeito de multi-picos nas propriedades mecanicas;

o Explorar com maior detalhamento o efeito dos parametros na densidade
relativa do corpo consolidado. A maior densidade relativa alcancada foi de

97%, mas pode-se alcancar até 99% de densidade relativa.
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APENDICE A: FLUXOGRAMAS DO PROCESSO EXPERIMENTAL

Produg¢do de P6

Producdo de Lingotes da Liga — Forno de
Inducdo com Langa de Argdnio

M Lingote
Atomizacdo a Gas — Nitrogénio ﬂ

Separacdao Granulométrica (32-45-52-75-106-180) e
Caracterizacao (DSC,DRX e MEV)

Figura 1 detalhamento esquematico da producao de pé.
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Determinag¢dao Melhor Combinagao P x V
Pds Atomizados (32 106 pm) ﬂ

FSL de Trilhas Slmples — Combinagdo de
Velocidade (v) (300-1400 mm/s) x Poténcia
(P) (270-330 W)

TrllhasSImnIes

Andlise por MO — Aspecto das Trilhas '

Sele¢do das Melhores Combinagdes
(vxP) - P270v500, P310v500, P310v800. /

Figura 2 pré-selecao de parametros: poténcia e velocidade.
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Determinagdo da Melhor Combinagao P x V xS — Etapa 1

Pds Atomizados (32-106 pum) ﬂ
R S L
FSL de Corpos Cilindricos — FSL de Corpos Cilindricos —

Melhores Combinagdes (vxP) e Melhores Combinagdes (vxP) e
$=15%. S=30%.

P270v500515, P270v500S30,
P310v500515, P310v500S30,
P310v800515. P310v800S30.

Analise da Densidade Relativa

Selecdo das Melhores Combinagdes —v x P x S.
P310v500S30, Densidade Relativa = 95,8% e
P310v500S15, Densidade Relativa = 95,8%

Figura 3 Selecéo de parametros, Etapa 1.
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Determinag¢do da Melhor Combinagao P x V x S — Etapa 2

Pds Atomizados (32-106 pum) ﬂ

“
i FSL de Corpos Cilindricos

P300v740530, SRR P330v740S35,

P330v850S30,

P310v740S30, P330v740540,
P320v740530, SER SR P330v740545,

P330v740S30, P330v740S50.
P340v740S30,
P350v740S30.

Avaliacdo por Densidade Relativa

Parametros Otimizados —v x P x S.
P330v740S40, Densidade Relativa =97,0% e
P330v740S50, Densidade Relativa = 96,8%

Figura 4 selecdo de parametros, Etapa 2.




Caracterizacdes dos Corpos Cilindricos

FSL de Corpos Cilindricos e Corpos
de Prova - P330v740H40 e
P330v740H50. /

Caracterizagao Estrutural ﬂ

!E! Corpos Cilindricos
DSC, DRX, MO, MEV e Densidade
MEEWE

Figura 5 Caracterizagdes realizadas nos corpos consolidados.
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