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1. INTRODUCAO

O Pacote de Trabalho 2 (WP2) do projeto ADDITOOL intitulado «Transferéncia de tecnologia
MAM para o sector de ferramentas» propos-se desenvolver e fabricar cinco pilotos para trans-
ferir tecnologias de fabrico aditivo (AM) para PME do sector de ferramentas no SUDOE.

Este relatério inclui a descricao do fabrico e caracterizacdo das matérias-primas, testes de fa-
brico 3D, pos-processamento e caracterizacoes obtidas na Atividade 2.1: Materiais para o fa-

brico aditivo metalico, e Atividade 2.2: Fabrico, pds-processamento e caracterizacdo de de-
monstradores.

2.0BJETIVOS

O principal objetivo deste entregavel foi recolher os resultados da caracterizacido dos
diferentes materiais utilizados nos cinco pilotos.

3.DESCRICAO

Tabela 1. Tipo de caracterizagdo realizada pelos parceiros em cada piloto

CARACTERlZA(;AO
Material Micro-estrutu- A Condutividade|Condutividade| Pilatome- )
PILOTOS inicial ra HlEeE Térmica Elétrica | tria e DTA| Tomografia
FR1 CEIT ENIT & LOR- | ENIT & LOR-
LAUAK TEK TEK
PT1
MOLDETIPO CEIT ENIT
SP1
MEUPE/INESPA- CEIT & ENIT CEIT ENIT
SA
FR2 LORTEK & FADA-CATEC &
SOMOCAP ENIT & LORTEK| CEIT & ENIT ENIT ENIT UPV/EHU
PT2
VIDRIMOLDE CEIT

4.RESULTADOS

A caracterizacdo serd baseada, para cada piloto, na caracterizacdo da matéria-prima,
propriedades micro-estruturais, quimicas e mecanicas dos materiais apés o fabrico aditivo e
também apds o pds-processamento (tratamentos térmicos). Além disso, as propriedades de
condutividade térmica e elétrica serdo analisadas para o piloto SP1 MEUPE/INESPASA e os
testes ndo destrutivos (NDT) serdo realizados por tomografia computorizada em varios pilotos.

www.additool.eu 3



interrey - D2.1 - Relatério sobre MATERIAL para MAM

(T Ve P Y-

ADDITOOL

uropean Regional Development Fur

Piloto FR1-LAUAK

Caracterizacido do material de partida

O material original, 40CMD8, nio é soldavel. Por conseguinte, foi selecionado um material com
propriedades mecanicas semelhantes e que esta disponivel tanto em p6 como em arame.

Tabela 2. Especificacées do material original e o selecionado neste trabalho.

Designation Re (Mpa) | Rm (Mpa) AS (%)
ﬂ‘i’lﬂll 40CMDS8 (40CrMnMo5S8-6) 850 1000 11
Proposal | EN4334 (15CrMnMoV5-4-9-3) // AIR 9117 : 15C0OV6 930 1080 - 1280 10

Um lote de 10 kg de pé 15CDVé6 (AIR 9117) foi atomizado a gas na instalacdo piloto de
atomizacdo da CEIT. O p6 foi peneirado para obter a gama de tamanho de p6 necessaria para o
processo LMD, +44-106 pm com um tamanho médio de 73 um, Tabela 3. O p6 é esférico com
grande esfericidade (perto de um) e quantidade muito baixa de satélites, tornando-o
adequado para tecnologias de fabrico aditivo, Figura 1 e Figura 2.

Figura 1 Imagens FEG-SEM do pé 15CDVé atomizado

Tabela 3. Distribuicdo de tamanho de particula e esfericidade do pé 15CV6

Dv(10) 49.00 S (10) 0.74
(um)

Dv(50) 73.31 S (50) 0.84
(um)

Dv(90) 107.68 S (90) 0.93
(um)

www.additool.eu 4
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Figura 2. Distribuicdo do tamanho de particula (em cima) e fator de forma (em baixo) em fungédo do tamanho de
particula do pé 15CDVé.

As propriedades fisicas deste p9, fluidez e densidade, também se encontravam dentro das
gamas esperadas, Tabela 3.

Tabela 2. Propriedades fisicas do pé 15CDVé.

Fluid Densidade Aparente Densidade Picnometria
uidez
(g/cm®) Compactada (g/cm?)
(s/50g) s
(g/cm’)
0.33 4,31 4,54 7,68

Foram analisadas imagens transversais do po6 (Figura 3). Ndo estavam presentes poros internos
e as particulas foram enriquecidas com Si, V, Mo e Mn.

EHT = 15,00 kV Signai A = HDASE
WD = 89 mm Mag= 1.00KX

www.additool.eu 5
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WD = 86 mm Mag= 500KX

Figura 3. Imagens FEG-SEM e andlise EDS do p6 15CDVé.

A composicao quimica do pé medida por ICP e o contelido intersticial por LECO estao listados
na Tabela 4.

Tabela 3. Composicdo quimica do pé 15CDVé.

Element Mn & Cr Mo W P C la] 5 N Fe
[Fowt. ) 1.01 0.150 1.57 0.94 0.287 N.D. 0,122 0,0126 0,0049 0,0014 95.8
Min-Max 0.8-1.1 Max. 0,2 | 1,25-1,50 | 0,80-1,00 0,20-0,30 Max. 0,02 | 0,12-0,15 - Max.0.0015

Caracterizacio Micro-estrutural

Material processado com DED Laser-fio (LMD-W)

Foram estudados o estado metallrgico e as propriedades mecanicas de quatro paredes
construidas por LMD-W (Figura 4).

Sample n°1 Sample n°2 Sample n°A Sample n°B

Figura 4. Seccées metalogrdficas das diferentes paredes de WLAM 15CrMoVé.

www.additool.eu 6
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A composicao das paredes foi determinada por espectrometria de centelha UV. Foram

analisadas varias zonas na altura das paredes (Figura 5). Os resultados das anélises sdo
apresentados na Tabela 5. A composicdo das paredes é homogénea; correspondendo bem

com um aco de baixa liga padrao 15CrMoVé.

Figura 5. Localizacao de diferentes zonas de andlise (amostra 1).

Tabela 4. Composicdo de diferentes dreas medidas por espectrometria de faiscas UV.

Fe cc Si Mn P S Cr Mo Ni \'
Zone 1 95,92 0,127 0,162 0,85 0,006 - 1,4 0,92 0,187 0,246
Zone 2 95,99 0,12 0,148 0,85 0,006 - 1,397 0,91 0,182 0,237
Zone 3 95,94 0,127 0,149 0,85 0,006 - 1,401 0,92 0,183 0,24
Zone 4 95,99 0,131 0,147 0,85 0,006 - 1,394 0,91 0,185 0,24
Zone 5 95,99 0,113 0,15 0,85 0,006 - 1,403 0,91 0,188 0,243
Zone 6 95,97 0,121 0,148 0,84 0,005 - 1,398 0,91 0,185 0,241
Zone7 95,99 0,123 0,142 0,837 0,006 - 1,404 0,89 0,187 0,238
Zone 8 95,95 0,127 0,149 0,85 0,0061 - 1,426 0,9 0,205 0,241
316L Bal. <0,03 <0,75 <2 <0,045 <0,03 16-18 2-3 10-14
15CrMoVé 0.12- 0.2 0.8-1 <0.02 <0.015 0.25- 0.8-1 0.2-0.3

0.18 1.5

A micro-estrutura das paredes foi analisada por microscopia ética de acordo com a sua direcdo

de fabrico. As figuras 6 e 7 mostram os diferentes foto-micrografias obtidos para a amostra 1.

Ndo foram observados defeitos no material (porosidade, fissuras). A estrutura fina

corresponde a martensite ou mesmo bainite. Nao foi observada qualquer evolucao da micro-
estrutura ao longo da direcao de fabrico.

www.additool.eu
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Figura 6. Imagens de microscopia dtica mostrando a micro-estrutura na parte superior da parede 1
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Figura 7. Imagens de microscopia dtica mostrando a micro-estrutura na parte superior da parede 1

A micro-estrutura na interface entre a parede de aco de baixa liga 15CrMoVé e o substrato de
aco inoxidavel 316L é mostrada na figura 8. Zonas de diferentes contrastes, depois de
atacarem as amostras com Nital, formam esta zona, como corroborado pelas foto-micrografias
da figura 8.

Figura 8. Foto micrograficas éticas da interface entre a parede (15CrMoVé) e o substrato (316L).

www.additool.eu 8
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Estas zonas correspondem a areas com diferentes composicoes quimicas (Figura 9 e Figura 10).
As zonas escuras e claras correspondem a regides com composicoes de aco 15CrMoVé e aco
inoxidavel 316L, respetivamente.

316L

15CrMoVe

area richer in iron and less rich in chromium and nickel

Figura 9. Mapas EDS de zonas interfaciais entre parede e substrato.

316l

Figura 10. Andlise EDS de dreas interfaciais entre parede e substrato.

Material Processado com DED arco - fio (WAAM)

A geometria e a resisténcia dos cordées de soldadura WAAM foram examinadas para
selecionar os melhores pardmetros de processamento (Figura 11). Para este efeito, as seccoes
transversais dos cordoes de soldadura foram analisadas sob o microscépio 6tico. O corddo de
soldadura selecionado tinha uma espessura de 7,08 mm e uma altura de 2,5 mm.

www.additool.eu 9
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Figura 11. Imagem do cordao de soldadura depositado.

Além disso, as seccOes transversais de pequenas pecas foram também analisadas para
selecionar as melhores estratégias de crescimento em altura. Foram analisadas paredes
formadas por dois corddes de soldadura sobrepostos e estratégias circulares.

Figura 12. Secgdo transversal da parede e a sua micro-estrutura. Esquerda: duas costuras de soldadura sobrepostas.
Direita: corddo de soldadura individual utilizando circulos..

www.additool.eu 10
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Como se pode ver na Figura 13, foi encontrada uma micro-estrutura quase homogénea sem
graos colunares com ambas as estratégias. Contudo, as zonas afetadas pelo calor (HAZ) com os
dois corddes de soldadura sobrepostos mostram formas mais complexas do que a estratégia
circular com apenas um cordao de soldadura por camada.

Em ampliacbes maiores, a micro-estrutura esperada foi encontrada para ambas as estratégias,
consistindo em graos pequenos, equiaxiais e com orientacao nao preferencial.

Figura 13. Ampliacédo adicional da micro-estrutura do material depositado composto por pequenos grdos equiaxiais,
sem orientacdo preferencial.

Caracterizacdo mecanica

Material processado com DED-LASER - fio (LMD-W)

Mais de 100 medicoes de dureza Vickers HV10 foram efetuadas sobre a altura da parede.
Variando entre 300 e 350 HV10. Estes valores correspondem a uma estrutura bainitica ou a
uma estrutura martensitica revenida. Nao foi observada qualquer evolucdo da dureza com a
altura da amostra. As medicées de dureza com cargas inferiores foram efetuadas na interface,
Figura 14 e Figura 15. E observavel um gradiente de dureza entre a parede e o substrato. Este
gradiente é também observavel entre o 15CrMoVé e as zonas ricas em aco inoxidavel 316L.

www.additool.eu 11
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Figura 14. Evolugdo da dureza na la interface parede/substrato.

Titre du graphique Titre du graphique
12 100% L) 100%
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(258, 334) (334, 420) 410, 486] [196, 208] 208, 220] 220, 237)
15CrMoVe 316L

Figura 15. Valores de dureza de zonas com diferentes composicées quimicas na interface.

O comportamento mecanico do material da parede foi também determinado por ensaios de
tracdo. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente a uma taxa de deslocamento
imposta de 2 mm/min. As curvas de tracao sao mostradas na Figura 16.

www.additool.eu 12
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Figura 16. Curvas de tensao de amostras verticais retiradas de paredes construidas por LMD-W.

Os valores para a tensdo de cedéncia (YS), tensdo maxima (UTA) e alongamento (A) sdo dados
na Tabela 6.

Tabela 5. Propriedades mecanicas das paredes de aco 15CrMoVé.

YS UTA A%
wall 1 747 936 13
Wall 2 782 966 9

Os campos de deformacao dos provetes durante o ensaio de tracdo também foram medidos
por correlacdo de imagem digital. A deformacao maxima da amostra aparece numa zona de
retomada da fabricacdo de paredes ap6s uma paragem voluntaria da fabricacao (Figura 17).

Strain fields : Sample A Wall #1
e=05% e=1% e=4% e=5%

Tersile itress o (MPa}

0 : 4 ] 8 0
Tensile strain £ (%)

LRI LR

ana 0

e, [l hnm
[ noe 0

£ = 18.7 um/pix; RSe = 1,65 mm

Figura 17. Campos de deformacdo determinados por correlacdo de imagens digitais.

www.additool.eu 13
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As observacoes fractograficas das zonas fraturadas confirmam os elevados alongamentos na

rutura. Mostrando numerosas clpulas, indicando comportamento ductil, Figura 18.

Figura 18. Observacées fractogrdficas de provetes de tracdo apds falha.

Material processado com DED arco-fio (WAAM)

Os provetes de tracdo foram extraidos das paredes em duas orientacdoes de acordo com a
ASTM ES8.

www.additool.eu 14
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Figura 19. Posicao e geometria dos provetes de tracdo ASTM E8 da parede fabricada por WAAM.

As propriedades mecanicas obtidas nos ensaios de tracdo a temperatura ambiente sdo
apresentadas na Tabela 6.

Tabela 6. Propriedades de tracdo.

777.8 £8.5 1005.8 £7,5 12.3+2.4

- 774.4+5.9 1031.8+11.4 11.9+£3.7

Nao foi detetada qualquer anisotropia entre as orientacdes. Em comparacdo com as
especificacbes e o material original da peca fabricada com processos convencionais (40CMDS8),
os resultados obtidos foram muito proximos.

Em termos de microdureza, foi encontrada uma transicido esperada entre a base metélica e a
peca WAAM. A peca WAAM obteve uma dureza média de 330 HV1, que poderia ser melhorada
através de um tratamento térmico adicional. As oscilagdes sdao devidas as diferencas entre
camadas e costuras de soldadura - Figura 20.

w67

4 -3 -2-101 2 3 45 6 7 8 9 10Mn1
DISTANCIADESDE EL SUSTRATO (MM)

Figura 20. Imagem da parede com microdureza HV1 medida desde o substrato até a parede.

www.additool.eu 15
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A evolucao da dureza na interface substrato-parede foi confirmada por testes de baixa dureza
de carga (Figura 21 e Figura 22).
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Figura 21. Imagem da parede com microdurezas HV1 medidas do substrato para a parede.
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Figura 22. Evolucgdo da microdureza na interface substrato-parede (dois cordées de soldadura sobrepostos)

Piloto PT1-MOLDETIPO

Caracterizacdo do material de partida

As propriedades fisicas e composicao quimica do pé6 W360 com um tamanho de particula de
+20-45 um sdo compiladas abaixo, Tabela 7 e Tabela 8.

Tabela 7. Propriedades fisicas do pé W360

Densidade aparente Densidade ap6s Densidade do
Taxa de fluxo 5 - ]

(g/cm’) compactacao Pycnémetro

(S/SOg) 3 3

(g/cm’) (g/cm’)

No Flow 3.78 4.43 7.74
Tabela 8. Composicdo quimica do pé W360.
Elementos C S Mn Cr Mo \' (0] NN C S
(%wt.) 0,50 0,20 0,20 4,50 3,00 0,55 0.280 0.004 0.481 0.0007

Imagens de microscopia eletronica (SEM) mostram um pé atomizado a gas tipico com uma
forma geralmente esférica e a presenca de varios satélites e alguns salpicos, Figura 23.

ENT= 15004V
WD= &7 mm

Signat A= SE7
Mag= 100KX

Figura 23. Imagens FEG-SEM do pé W360. Morfologia esférica mostrando alguns satélites.

www.additool.eu
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Foram analisadas imagens de seccao transversal de pé polido. Nao existe porosidade interna e
a analise do SDE mostra uma distribuicdo homogénea de S, V, Mo e Mn (Figura 24).

EHF= 15,0081 Skgnal A = HOASS

B G & - L .
= W= 122 mm Mag= S00X% ceit — WD = 122 mm Mag= 200 KX ceit

5i Karl

: — = =
L Mo Lat Mo Kal
5 -
% 4 Y
150KV X2,000  10am WD 10.6mm
it =

o=
T

Figura 24. Imagens FEG SEM e andlise EDS (abaixo) do pé W360.

A distribuicdo granulométrica e a esfericidade do p6 foram medidas usando um Sympatec
QIPIC/LO2 com Rodos e Vibri como médulos de dispersdo e os resultados sdo compilados na
Figura 25 e na Tabela 11. Pode-se afirmar que ambos satisfazem os requisitos para serem
depositados pela tecnologia LPBF, com uma esfericidade préxima de um e com um tamanho
médio de particula de p6 de 32 um.

Tabela 9. Distribuicdo granulométrica e esfericidade do p6 de W360.

Dv(10) (um) | 21.25 | S(10) | 0.66
Dv(50) (um) | 32.05 | S(50) | 0.81
Dv(90) (um) | 45.77 | S(90) | 0.90

s |
;: / A
: /',/ | |

7

o500 oet . o

1 2 5 7 10 20 50 70 100 200 500 700 1000
Particle Size x / pm
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Figura 25. Distribuicdo granulométrica (superior) e fator de forma (inferior) em fungéo do tamanho da particula de
pS W360.

Caracterizacio Micro-estrutural

Nesta parte, o primeiro defeito de producido sera investigado por meio de rugosidade
superficial e andlise de defeitos internos, depois a macro e micro-estrutura serao analisadas.

Meétodos

A rugosidade da superficie foi medida utilizando um microscépio numérico (Keyence) com
modo de mapeamento 3D. Para caracterizacdo da micro-estrutura e salde do material, foram
observadas seccbes transversais das amostras utilizando um microscépio 6tico Olympus PMG3
e um microscopio eletronico de varrimento ZEISS EVO HD15LS (SEM), juntamente com um
sistema dispersivo de energia de raios X (EDX; Oxford). A preparacdo das amostras consistiu
em varias etapas, comecando com o polimento mecanico automatico (Mecatech 334) e
terminando com lixa SiC P4000. As etapas finais de polimento foram realizadas utilizando
solucdes diamantadas coloidais (3 um, 1 um) e solucdes de polimento de éxido (OPS). O
ataque quimico com Nital (97 ml de etanol, 3 ml de 4cido nitrico) revelou a micro-estrutura. A
analise quantitativa da imagem foi realizada com o software de analise de imagem Fiji [1]. Os
espectros de XRD foram registados utilizando equipamento Philips X'PERT, com radiacdo Cu-Ka
com um comprimento de onda de 1,540598 A e dispositivo sensivel a posicdo (PSD) (aquisicdo
a um angulo circular de 8 °). As amostras foram digitalizadas de 20° a 90° com um tamanho de
passo de 0,022° e 2000 s por passo.

Resultados: Composicdo

A composicdo da amostra construida foi medida com um espectrémetro OES de Centelha
Foundry Master (Oxford). Foram feitas seis medicdes e o resultado é apresentado na Tabela
12. Exceto pela presenca de tungsténio, a composicao é consistente com a dada por Bohler
para o po.

Tabela 10. Composicdo do material (percentagem em peso).

(W%) Fe C Si Mn Cr Mo Vv w

P6 (dados da Bohler ) Bal. 0.5 0.2 0.25 4.5 3 0.55 /

Bloco (dados da Béhler) Bal. 0.5 0.2 0.25 4.5 3 0.6 /
Como fabricado LPBF 91.05 0.459 0.181 0.207 4.42 2.83 0.582 0.128
(experimental) +0.02 | #0.004 | +0.003 | +0.002 | +0.02 | +0.01 | +0.002 +0.004
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Resultados: saude do material

Rugosidade superficial
As amostras foram construidas com uma estratégia de movimentacdo em xadrez. A Figura 26

mostra um exemplo da medicdo da rugosidade numa ilha (camada superior). Os resultados
dao uma média de Sa = 17,4 um. Este valor esta bem acima da escala da literatura e pode ser
reduzido alterando a estratégia e otimizando os parametros do laser [2]-[6].

2615,5

2000,0

Figura 26. Micrografia de superficie (esquerda), andlise de superficie 3D (direita).

Andlise qualitativa de defeitos

Foram observadas superficies polidas para investigar a saide dos materiais. O resultado desta
investigacdo é mostrado na Figura 27. Alguns poros sao visiveis na parte central e outros estdo
alinhados nas direcoes de construcao. Estes Ultimos podem ser explicados por uma estratégia
de contorno [7][8]. Além disso, algumas micro-fendas sdo visiveis na zona superior,
especialmente na Gltima camada. Sabe-se que o aco para ferramentas, como AISI M2 e AlSI
M50, com uma composicao proxima da de W360, é propenso a fissuracdo. Para evitar fissuras,
o gradiente térmico é reduzido através do pré-aquecimento da placa de construcéo [9]-[11]. A
fissuracdo observada na Ultima camada pode dever-se ao historial térmico diferente em
comparacdo com a area total. Devido ao efeito de upskin e contorno, os defeitos serao
removidos por maquinagem; portanto, nao se espera que sejam prejudiciais.

Foi também realizada uma analise quantitativa. Foram analisados cerca de 22 pm? em cada
plano e apenas foram considerados defeitos com um diametro equivalente superior a 0,7 um.
Os resultados estatisticos estdo resumidos na Tabela 11, demonstrando a excelente saude do
material. Defeitos agudos levam a uma concentracao de tensdo que favorece a iniciacdo de
fissuras; portanto, os defeitos foram separados em circulares (circularidade > 0,9) e nio
circulares. A distribuicdo destes defeitos em relacdo ao tamanho é mostrada na Figura 28. 99
% dos defeitos circulares tém um didmetro médio inferior a 15 um, enquanto apenas 80 % dos
poros nao circulares mostram este tamanho. Os defeitos nao circulares sido menos
abundantes, mas tém um diametro equivalente maior.
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200 pm

Figura 27. Micrografia ética destacando poros (esquerda) Micrografia SEM da seccdo transversal da superficie
superior. As setas vermelhas realcam as micro-fissuras.

Em conclusao, alguns defeitos LPBF classicos sdo detetados. No entanto, a alta densidade e o
pequeno didmetro do defeito proporcionam uma excelente salide do material, consistente
com os resultados da literatura sobre LPBF.

Tabela 11. Andlise estatistica da populacdo de defeitos.

Densidade Superficial Média 99.86 +0.06 %
Média dos didmetros dos defeitos 5+6um
Maximo dos didmetros dos defeitos 76 um
Numero de defeitos circulares / ndo circulares 1092/647
=0 W Circular XY

80 w Circular YZ

80 m Circular XZ

70 m Non-Circular XY

m Non-Circular YZ

B Non-Circular XZ

Frequency (%)
S

(=T

[=]

3
2
a [ KF
| -I _-.‘ II' N - m - - - - - -
0
0 5 10

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 VO U5
Defects diameter (um)

Figura 28. Distribuicdo dos defeitos de acordo com o seu tamanho.
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Resultados: macro e micro-estrutura

A macro-estrutura das amostras foi observada com microscopia 6tica (Figura 29). A poca de
fusdo pode ser facilmente distinguida. Esta macro-estrutura é tipicamente esperada para
amostras LPBF. A ampliacdo da camada superior difere do nicleo da amostra. Esta diferenca
no ataque quimico demonstra uma diferenca na micro-estrutura ou composicdo da ultima
camada. Nenhuma razao especifica pode explicar uma composicdo diferente na ultima
camada. Pelo contrario, a auséncia de refusdo e subsequente tratamento térmico causado
pela construcdo da camada superior implica um historial térmico diferente desta camada, o
que pode levar a uma micro-estrutura diferente.

Figura 29. Amostras de macroestrutura com observacées de pocas de fusdo. As imagens inferiores correspondem ao
zoom na camada superior.

A partir desta Gltima camada, as dimensdes da poca de fusdo foram medidas. Os resultados
sao apresentados na Tabela 14. As pocas de fusdo sdo isotrdpicas, e a grande relacdo
altura/largura atesta o modo “keyhole” [12] [13]. O modo “keyhole” deve-se 3 alta densidade
de energia e pode levar a porosidade do nessa area [12] [13]. O modo de conducio é
geralmente considerado preferivel; contudo, neste caso especifico, notou-se uma boa salde
do material; por conseguinte, o modo “keyhole” ndo tem um impacto negativo na producao.

Tabela 12. Dimensées da poca de fusao.

Plano Xz Plano YZ
Altura da poca de fusao 190420 186+15
Largura da poca de fusao 8619 96+10
Altura da poca de fusio / ~4.4 ~3.9
(largura/2)
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Com uma ampliacdo maior, a poca de fusdo revela uma microestrutura celular. Esta
microestrutura é tipica para a maioria das amostras LPBF. No entanto, o aco martensitico LPBF
pode exibir uma estrutura celular ou tipo agulha. A estrutura semelhante a uma agulha pode
ser devida a um tratamento térmico in situ levando a um tamanho mais homogéneo [10], [14]
Como mostrado na Figura 30, as células perto dos limites da poca de fusio ou perto da borda
da amostra ndo sdao homogéneas em tamanho. Para uma determinada liga, o tamanho da
célula esta relacionado com as taxas de arrefecimento durante a solidificacdo. Esta diferenca
no tamanho da célula implica diferentes taxas de arrefecimento [15]. O tamanho médio da
célula é de 0,7+0,3 um, o que estd de acordo com os valores mencionados na literatura para
varias ligas. Estes pequenos tamanhos de células ndo nos permitem medir o gradiente de
composicao implicito na estrutura celular. Mas uma observacao atenta dos nucleos celulares
revelou caracteristicas de agulha ou de fita, tipicas das microestruturas martensiticas.

. = SpOKX N7 = 15000 P e 2
WO s 140 9 Sxpal A ® SEV Chamivg v TG00 Py

Figura 30. Micrografia SEM da microestrutura da célula. As linhas a traco interrompido correspondem a uma
modificacdo da microestrutura no limite da poca de fusdo (esquerda) ou na borda da amostra (efeito de contorno,
direita).

A estrutura cristalografica desta liga foi investigada por difracdo de raios X (XRD) (Figura 31). O
W360 é um aco martensitico. Ndo foram detetados vestigios de austenite por esta técnica. A
presenca do duplo pico para o (110) plano sugere a presenca de ferrite e fases de martensite.
Um padrdo semelhante foi observado para o AISI M50 construido (com uma composicido
préoxima de W360) [11]. A fase de martensite TCC pode ser transformada in situ em ferrite FCC
e carbonetos por calor gerado pela construcao das camadas superiores. Outra hipotese é a
segregacdo quimica nos bordos das células, que pode levar a uma estrutura cristalografica
diferente, indeterminada por agora.

Em conclusdo, foi medida uma excelente salide material e foi observada uma microestrutura
de acordo com a literatura.

Caracterizacido Mecéanica

Nesta seccdo, serdo investigadas as propriedades mecanicas a temperatura ambiente e a altas
temperaturas. Serdo estudados a dureza, a resisténcia a tracdo e o comportamento ao
impacto.

www.additool.eu 23



interrey n D2.1 - Relatério sobre MATERIAL para MAM

TuiidAan

ADDITOOL

700

600 (110)

500
El
=2 400
F
§ 300
£

200

(211)
100
(220) A
0 .
20 30 40 50 60 70 20 90
Angle (20) (°)
Figura 31. Espectro de XRD. A fase € indexada como BCC.
Meétodos

As macro e microdurezas Vickers foram medidas usando um Zwick/Roell ZHV2.5 com uma
carga de 10 kg (HV10) e 0,2 kg (HVO0.2). Todos os testes foram realizados utilizando a norma EN
ISO 6507-1. A dureza total da massa foi medida com 30 indentacdes (microdureza), enquanto
300 indentacdes foram registadas em cada plano para microdureza. Foram realizados ensaios
de tracdo com uma maquina de tracado electromecanica Instron 5892 com um modo de
controlo de deslocamento transversal (2 mm/min levando a uma taxa de deformacio de
aproximadamente 2 x 10-3 s*) numa amostra de "osso de cido" com um comprimento de
referéncia de 35 mm e uma seccio transversal de 5 x 3 mm?®. Antes dos testes de traco, as
amostras foram polidas com papel SiC P600 para remover a rugosidade excessiva e permitir
uma medicdo fidvel das seccbes transversais das amostras. A medicdo da deformacado foi
realizada com um extensémetro de video digital. A tensdo de rotura ndo é facilmente
determinada, e a transicdo elastoplastica foi determinada utilizando uma tensio de prova de
0,2 %. O ensaio de impacto Charpy foi realizado em amostras conforme construidas, com 2,5 x
10 mm de entalhes em V, utilizando um Zwick HIT 50P com um péndulo de 50 joule.

Resultados: Dureza

Foram realizadas diferentes medicées de dureza, como mostra a Tabela 13. Foi realizada
filiacdo e ndo foi notada qualquer variacdo na borda ou largura da amostra. Foi medido um
elevado valor de dureza macro. Contudo, este valor, conforme fabricado, é ligeiramente
inferior ao esperado apds tratamento térmico (590-630 HV) do fornecedor do pd [16]. Foi
medida uma baixa anisotropia entre os planos vertical e horizontal, indicando um
comportamento mecanico isotrépico macroscépico. Um efeito de upskin explica o valor mais
elevado medido na primeira camada. Esta primeira camada nao foi refundida nem endurecida
por recarga térmica. O fornecedor sugere que o tratamento térmico pode melhorar o valor
global da dureza.
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Tabela 13. Valores de dureza.
Plano XY Plano XZ | Plano YZ
Macro-dureza 550+30 HV4
Micro-dureza 678141 HV,, 648131 HV,, | 644£47 HV,,
Camada superior 819 £ 54 HV,,

Resultados: Ensaios de tracgdo

As propriedades mecanicas em tracdo foram investigadas a temperatura ambiente em
provetes fabricados diretamente. A direcdo da construcdo tem um forte impacto na superficie
da amostra, como mostra a figura 32. Os provetes construidos horizontalmente mostram uma
rugosidade superficial que nao é isotrépica: a pele inferior € mais aspera que a superior. Foram
registadas curvas de tensdo-deformacao (cf. figura 32), que mostraram uma ductilidade muito
baixa. As propriedades foram extraidas das curvas e sdo mostradas na Tabela 14. Em contraste
com a dureza, onde foi registada baixa anisotropia, as propriedades de traccdo sao
anisotroépicas e inferiores para os provetes construidos horizontalmente. A elevada rugosidade
da superficie destes Ultimos pode influenciar as propriedades. Mesmo que a tensdo de
cedéncia e a tensdo de rutura (UTS) sejam elevadas, sdo ligeiramente inferiores aos dados pela
Bohler [16]. Contudo, sdo mencionados valores de referéncia para amostras tratadas
termicamente; por conseguinte, considerando as propriedades no estado original (conforme
construido), espera-se que as amostras LPBF alcancem as propriedades desejadas apo6s o
tratamento térmico.
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1600 — |
1400
1200
1000
00

—— TEY 1

Stress (MPa)

&00 —TmE

L

ADD
200 |

RN 1

TRH 2

0 1 2 3 a4 5 I Harizentally build sample (TRH)
Strain (%)

Figura 32. Curvas tensdo-deformacdo de provetes construidos vertical e horizontalmente (esquerda), imagem de
amostras de ensaio de tracdo (direita).

Tabela 14. Propriedades mecanicas de provetes conforme construidos, extraidas das curvas da Figura 8. Refere-se
uma comparacao das propriedades mecanicas alcancdveis da amostra de LPBF tratada termicamente prometida
por Béhler [16].

YSo.exp | YS Bohler UTS exp UTS Bohler

A% e A% Bohler
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) o €Xp °

Vertical 1189 + 52 1500- 1552+ 52 1970- | 2.4%x1.6% 6.6-8.1%
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Horizontal 940 +61 1140+61 1.5+1.7 %

Alguns dos ensaios de tracao foram realizados a 300 °C em pecas orientadas verticalmente
ap6s o fabrico aditivo, sem polimento, maquinagem ou tratamento térmico. Os resultados
mostram uma boa reprodutibilidade, com Tensio de cedéncia YS = 123554 MPa, Tensao de
rotura UTS= 166512 MPa e extensdao A % = 2.4+0.9 %. Estes resultados mostram que as
propriedades mecanicas obtidas a temperatura ambiente sdo também mantidas a 300 °C.

Resultados: Resisténcia ao impacto medida por Charpy.

As propriedades de impacto foram medidas a temperatura ambiente utilizando o teste de
impacto Charpy. De forma similar as propriedades de tracao, as amostras horizontais mostram
também valores Charpy mais baixos - Tabela 15. E essencial notar que estes devem respeitar
perfeitamente as dimensdes tedricas (foi detetada alguma imprecisdo geométrica). As
amostras verticais quase atingiram as propriedades teéricas. Por conseguinte, espera-se que as
propriedades requeridas sejam atingidas ap6s tratamentos térmicos. As imagens SEM apés a
rotura (Figura 33) revelaram um comportamento fragil e que a superficie da fratura parece ser
influenciada pelos limites do banho de fus3o.

Tabela 15. Valores de resiliéncia de amostras conforme construidas. Inclui-se uma comparagdéo da resiliéncia
alcancdvel da amostra de LPB tratada prometida pela Béhler [16].

.. Amostras ..
Amostras Verticais ) . HT Bohler [1]
Horizontais
Geometria do . ASTM entalhe V 10 x
ASTM entalhe V reduzido 2.5 x 10 mm
provete 10 mm
Resiliéncia (J/mm?) 9.52 + 1.08 J/cm? | 7.79 £ 1.06 J/cm? 10-17 J/cm?

EECE

Guem  Grasd e SOOX T = 1800 AW ¥
St A = SET Cnamive « 4 o-00d Fa [t

H WD = M Ome Speal A = 251 Charmevn = 1 S0n-00d Mo el

Horizontal samples Vertical samples

Figura 33. Imagens SEM da superficie da fractura apds rotura.
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Estudo de tratamentos térmicos

Nesta seccao, a influéncia do processo de producdo nos tratamentos térmicos sera investigada
por meio de andlise térmica diferencial e dilatometria. A curva CCT sera obtida e comparada
com a curva dada pela Boéhler para o W360 convencional.

Meétodos

As transformacodes de fase foram estudadas para investigar a influéncia da microestrutura
inicial (LBPF) em comparacdo com o material convencional no tratamento térmico. Foi
elaborado um diagrama de transformacao de arrefecimento continuo por dilatometria. Estas
experiéncias foram realizadas numa maquina DIL L78 Q (Linseis) em cilindros de 4 mm de
diametro e 10 mm de comprimento. Antes da medicdo, a atmosfera do forno foi levada duas
vezes sob vacuo para 2 x 10-2 mbar e depois enchida com argon. A temperatura foi controlada
utilizando um termopar do tipo K soldado na amostra. A rampa de agquecimento foi definida a
15 °C/min, e as amostras foram homogeneizadas a 1050 °C durante 30 min, depois arrefecidas
a diferentes taxas de arrefecimento (de 0,7 a 360 °C/min). Além disso, foram realizadas
medicoes de andlise térmica diferencial (DTA) com a mesma taxa de aquecimento e
arrefecimento (5 °C e 15 °C, mantendo 1050 °C durante 30 min) sob uma taxa de fluxo de
argon de 40 ml/min em amostras de cerca de 80 mg.

Resultados: Dilatometria

Durante a medicio da dilatometria, é registada a variacdo do comprimento (curva azul). Um
exemplo do resultado (segmento de aquecimento) é mostrado na Figura 34. A transformacao
de fase aparece como uma ondulacdo na curva, enquanto as alteracdoes excessivas
correspondem 3 alteracio da inclinacdo. Para as detetar, a derivada (curva laranja) pode ser
utilizada. Ao aquecer a fase de martensite, n-Fe2C os carbonetos podem aparecer entre 100 e
200 °C, e-Fe2C pode aparecer apenas até 250 °C e depois juntamente com 6-Fe3C (cementite),
e acima de 450 °C persiste apenas 6-Fe3C. A precipitacdo a temperaturas mais elevadas
corresponde aos carbonetos ndo ferrosos [17]-[20]. A temperatura Curie também pode ser
medida por dilatometria [21]. Estas transformacdes sdo também detetadas na medico (Figura
34).

Durante os segmentos de arrefecimento, foram observadas varias transformacdes de fase,
dependendo das taxas de arrefecimento. As curvas com transformacoes de fase e micrografias
associadas sdo mostradas na Figura 35.

A partir destas curvas é desenhado o diagrama CCT modificado e comparado com o fornecido
por Bohler para materiais convencionais (Figura 36). Cada dureza associada a cada taxa de
arrefecimento foi medida e comparada com os dados de Bohler (para o material forjado
convencional) na Tabela 16.

A fase de austenitizacdo das amostras LPBF foi realizada na condicao indicada pelo diagrama
CCT de Bohler. As amostras de LPBF mostram um deslocamento de transformacao de fase para
a esquerda (taxas de arrefecimento mais elevadas) em comparacdo com o material
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convencional. Isto pode ser explicado pela homogeneizacdo na etapa ndo adaptada para
amostras LPBF (estrutura celular) e/ou pela ligeira diferenca na composicdo. As amostras
martensiticas tém uma dureza mais baixa do que as amostras convencionais. Para outras taxas
de arrefecimento a dureza é também mais baixa, mas a diferenca pode provir do racio de fases
presentes.

Precipitation of rhi A ipitati i -
ecipitation of n/e carbides Fe,C precipitation Precipitation of K, carbides Austenetization
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Figura 34. Exemplo de andlise da curva de dilatometria no segmento de aquecimento.
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Figura 35. Curvas de dilatometria para diferentes taxas de arrefecimento e os seus micrografos associados.
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Figura 36. Diagrama CCT. Linhas pretas: dados Béhler [22], linhas coloridas: medicées experimentais.

Tabela 16. Valores de dureza para diferentes taxas de arrefecimento.

. Dureza (HV10) dados da
Dureza (HV5) Experimental .

Bohler [2]
8°C/min 492 + 12 HV 580 HV
1.5°C/min 348 £ 20 HV 500 HV
0.67°C/min 212+ 8 HV 450 HV

Resultados: Andlise térmica diferencial (DTA)

A partir da diferenca de temperatura entre uma amostra e a referéncia (ar), o DTA pode
calcular o fluxo de calor durante o aquecimento e o arrefecimento. Foram registadas varias
transformacoes de fase, como descrito na Figura 37.

Resultados: Comparagdo entre os dois métodos

Foram comparadas transformacbes de fase medidas por DTA e dilatometria (15 °C/min)
durante o aguecimento. Métodos semelhantes foram aplicados para o arrefecimento com DTA
(5 e 15 °C/min) e a dilatometria (8 °C/min). Os resultados sdo apresentados na Tabela 19 e
comparados com os tedricos da literatura [17]-[20] para aquecimento e o diagrama CCT para
arrefecimento [22]. Ainda que as mesmas transformacdes sejam detetadas para ambos os
métodos, a dilatometria deteta a temperatura de transformacio do arrefecimento de forma
mais precisa. Considerando a temperatura de transformacdo da fase de aquecimento, as
curvas DTA mostram algum ruido para baixa temperatura (abaixo de 250 °C), o que
corresponde a problemas em seguir a temperatura alvo. Para temperaturas mais elevadas, o
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desvio padrdo é menor do que o da dilatometria. Por conseguinte, a DTA parece ser mais

precisa aqui. Em conclusdo, ambos os métodos sdo consistentes com os valores um do outro e
com os valores de referéncia.
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Figura 37. Curvas DTA para duas taxas diferentes de aquecimento/arrefecimento

Tabela 17. Comparacdo das transformacées de fase medidas por DTA e dilatometria com referéncias (bibliografia
para aquecimento, diagrama CCT para arrefecimento).

Transformacao DTA Dilatometria | Referéncias
Precipitacao de. carbonetos n/e noise 289+17°C 100-250°C
(aquecimento)
Decomposicao de.austenlte residual / / ~280°C
(aquecimento)
Precipitacao de c.arbonetos 0 (Fe;C) 313+17°C 419453°C 250-450°C
(aquecimento)
Precipitacdo de carbonetos K; (aguecimento) 729+1°C 704+6°C ?
Ponto Curie (aquecimento) 766+2°C 760+11°C ~750-760°C
Austenitizacio (aquecimento) 842+9°C 846+7°C 835+25°C
Ponto Curie(arrefecimento) 756+4°C 758°C ~750-760°C
Perlite (arrefecimento) / / X
Bainite (arrefecimento) 400+35°C 382 ~370°C
Martensite (arrefecimento) 325+86°C 175 180°C
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Conclusoes e perspetiva

O W360 foi fabricado utilizando o método LPBF e provetes conforme fabricados foram
analisados. Mediu-se a excelente saide do material com densidade muito elevada (>99,8 %).
Alguns defeitos, tais como fissuras e poros, estdo relacionados com a estratégia de contorno e
efeito de upskin e serdo removidos durante a maquinacao da peca final. Foi observada uma
microestrutura celular com células muito finas (cerca de 0,7 um). Esta microestrutura
submicrénica devera ser investigada por TEM no futuro para obter mais detalhes,
especificamente sobre a segregacdo de elementos. Quanto as propriedades mecanicas
provetes conforme fabricados, as propriedades de tracao e impacto ja sdo elevadas. Ndo estdo
a atingir as expectativas de pecas maquinadas e tratadas termicamente, mas sdo muito
promissoras. No futuro, as propriedades mecanicas das amostras tratadas termicamente
devem ser investigadas. Finalmente, as possibilidades de tratamento térmico por DTA e
dilatometria foram exploradas. Foi estabelecido um diagrama CCT modificado e os dominios
de transformacao parecem ter sido deslocados para uma taxa de arrefecimento mais elevada.
Portanto, o tratamento térmico padrdo (para materiais convencionais) parece inadequado
para materiais LPBF. E especificamente, no futuro estudo deve ser feito um enfoque na etapa
de homogeneizacdo: a microestrutura celular inicial pode precisar de uma temperatura mais
elevada ou de uma etapa mais longa para desaparecer.

Piloto SP1-MEUPE/INESPASA
Durante o desenvolvimento deste piloto, foram estudadas 2 ligas de aluminio diferentes:
AlSi10Mg e Scalmalloy® (Al-Mg-Mn-Sc-Zr).

Caracterizacao de matérias-primas

A caracterizacdo das matérias-primas (pd) ndo foi considerada neste piloto, pois o principal
objectivo era caracterizar as propriedades elétricas e térmicas de ambos os materiais
(AISi1OMg e Sacalmalloy®) uma vez derretidos (sélidos). A informacdo fornecida pelo
fornecedor do po (fluidez, distribuicdo granulométrica...) foi considerada como uma linha de
base. Scalmalloy® em p6 foi fornecido pela TOYAL e AlSi10Mg pela LPW.

Caracterizaciao microestrutural

Nesta parte, serdo apresentadas andlises de microestruturas de duas ligas de aluminio,
AlSi10Mg e Scalmalloy, produzidas por LPBF.

Todas as amostras de AlSi1OMg mostraram baixo teor de porosidade (menos de 0,5 %). O
mesmo resultado foi obtido para o primeiro DoE de Scalmalloy. No entanto, apés realizar um
segundo DoE com pardmetros de processo otimizados, o conteldo de porosidade de
Scalmalloy foi reduzido para valores proximos de 0,1 %. - Tabela 18.
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Tabela 18. Fracao de porosidade tanto em ligas AlSi10Mg como em ligas de Scalmalloy

Tratamento Térmico | Porosidade | Dureza

Material
! (%) (HV 0.2)
Al- No 0.43
SiloMg )
Al- R
$i10Mg 325 °C /4h 0.39
No 0.34
Scalmal-
loy DoE
1
325 °C /4h 0,56
No 0.13 113
Scalmal-
loy DoE
2
325 °C /4h 0.10 173

Um estudo da microestrutura de cada material tal como fabricado foi levado a cabo apéds
tratamento térmico. A estrutura dendritica (celular) do AlSi10Mg tal como fabricado dissolve-
se apos o tratamento térmico e forma particulas equiaxiais, maiores com morfologia esférica,
Figura 38. Esta alteracdo é geralmente causada pela formacao de fases de Mg2Si [23].

A liga Scalmalloy conforme fabricada mostra uma microestrutura muito fina e homogénea,
Figura 39. Tem uma estrutura de grdo super fina, incluindo graos equiaxiais ultra-finos, bem
como grdos colunares mais refinados em comparacdo com outras ligas de aluminio [24]. A
Scalmalloy mostra uma estrutura de cristais de FCC como se vé no difractograma de raios X,
Figura 40.

Ap6s tratamento térmico, os precipitados enriquecidos com Mg, Sc e Zr formam nas bordas e
no interior dos graos, Figura 39 e Figura 40. Outros autores também encontraram precipitados
Al3Sc e Al3Sc de tamanho nanométrico apos tratamento térmico em Scalmalloy [24].
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Figura 38. Microestruturas FEG-SEM do ALSi10Mg conforme fabricado (esquerda) e ALSi10Mg tratado
termicamente (direita)
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Figura 39. microestruturas FEG-SEM de Scalmalloy conforme fabricado (esquerda) e Scalmalloy tratado
termicamente (direita)
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Figura 40. Difractograma de raios X de Scalmalloy conforme fabricado (superior) e tratado termicamente (inferior)

www.additool.eu 33



|nterreg ‘ D2.1 - Relatorio sobre MATERIAL para MAM

Sudoe
ADDITOOL

aaaaa Fund

European Rogional

A estrutura metallrgica é bimodal ou duplex, consistindo em regides de grdos muito finos
localizados nos bordos das zonas fundidas e das suas bases, Figura 41 e Figura 42. Esta
estrutura bimodal é uma caracteristica das ligas de aluminio cuja quimica foi modificada pela
adicdo de elementos Sc ou Zr [25], [26], [35], [27]-[34]. Os graos muito finos tém uma
geometria bastante equiaxial e sdo de tamanho submicrométrico. Os graos mais grosseiros sao
colunares. De facto, na seccao XZ, sdo alongados no sentido da fabricacao, e na seccdo XY, tém
uma seccao transversal equiaxial com um didmetro da ordem de um micrémetro. Como os
graos sdo muito pequenos, a analise EBSD ndo permitiu uma indexacdo completa da estrutura,
especialmente nas areas onde os graos sao mais finos.

Vbl

T SIS

A b IIISOHm. ‘

or LPBF e ndo tratado.

Rt SO s B SOEm :
LI et i k)

or LPBF e tratado termicamente.

Caracterizacado mecanica

Foram realizados testes de microdureza (HV0.1) em ligas AlSi10Mg e Scalmalloy tratadas e ndo
tratadas -Figura 43. No estado nao tratado, a liga AlSi10Mg tem uma dureza mais elevada em
parte devido a sua rede celular. No estado nio tratado, o material processado tem uma
excelente estrutura celular constituida por células de aluminio rodeadas por um eutéctico rico
em silicio. A solucdo solida é supersaturada com Si. Contudo, apés tratamento térmico, o
Scalmalloy é muito mais duro, devido a formacao do precipitado de endurecimento.
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Figura 43. Valores médios de dureza obtidos para AlSi10Mg e Scalmalloy.

Andlise de condutividade elétrica e térmica

» Condutividade elétrica

O método de ensaio foi adaptado da seguinte norma IEC 468 (1974) "Método para medir a
resistividade de materiais metélicos". As medicdes foram efetuadas a uma temperatura de 20
°C+2°C, 50+ 10 % HR. O método de medicdo é o método dos 4 fios - Figura 44.

' Prises de potentiel | .;5

Fi;:fa 44. Medicao da resistividade do provete pelo método dos 4 fios.
O didmetro das amostras foi medido em 12 pontos ao longo do seu comprimento para calcular
a sua seccao transversal média. No entanto, devido a rugosidade do material e ao método de
medicdo, os valores medidos correspondem a uma medicdo do didametro "pico a pico". Como
resultado, a seccdo transversal das amostras €, sem duvida, sobrestimada. Esta sobrestimacao
da seccao transversal conduzird matematicamente a uma sobrestimacao da resistividade e a
uma subestimacao da condutividade.

Os didmetros dos diferentes provetes foram medidos. A Tabela 19 apresenta os resultados das
amostras tratadas termicamente com AlSi10Mg.
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Tabela 19. Diametros das amostras AlSi10Mg tratadas termicamente.

Numero da medicado Amostral Amostra2 Amostra3

1 1.086 1.096 1.08

2 1.13 1.102 1.126

3 1.065 1.162 1.165

4 1.127 1.143 1.122

5 1.079 1.11 1.121

6 1.157 1.135 1.187

7 1.168 1.109 1.127

8 1.094 1.164 1.105

9 1.109 1.08 1.127

10 1.194 1.174 1.113

11 1.104 1.104 1.162

12 1.048 1.038 1.119
Média (mm) 1.11 1.12 1.13
Mediana (mm) 1.11 1.11 1.12
Desvio Padrao 0.04 0.04 0.03

A resistividade eléctrica de cada amostra é medida pelo método dos 4 fios. Uma corrente fixa
(1A) é passada através da amostra, e a diferenca potencial gerada é medida entre dois pontos
da amostra, longe das tomadas de corrente. A medicao é feita com um microohmimetro AOIP
OM 21. O equipamento de medicao calcula automaticamente a resistividade.

A corrente é aplicada em modo alternado: a direcao da corrente é alternada e o valor medido
é a resisténcia média para as duas direcoes do fluxo de corrente. Isto torna possivel evitar
correntes errantes (correntes termoeléctricas, etc.). A corrente é enviada em modo pulsado
para limitar o aquecimento da peca de ensaio. A distancia entre as duas pincas é medida com
uma régua.

S
pZRXT

p: resistividade [Q.m]

R: Resisténcia [Q]

S: area da seccdo da peca [m?].

I: comprimento de referéncia[m].

Os resultados das medicoes da resistividade elétrica pelo método dos 4 fios nas quatro
referéncias materiais sdo apresentados na Tabela 22 abaixo. A condutividade elétrica dos
materiais é apresentada na Tabela 20.
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Tabela 20. Comprimento de referéncia entre os eléctrodos e valores de resisténcia medidos

Comprimento de

Amostra referéncia (entre pingas)  Resisténcia medida(m<Q)
(mm)
1 85.5 4.805
Amostra AlSi10Mg tratada
; 2 79 4.420
termicamente
3 78 4.301
1 80 5.99
Amostra AlSi10Mg 2 74.5 5.659
3 74 5.620
1 78 7.423
Amostra Scalmalloy tratada
] 2 71.5 6.917
termicamente
3 71.5 6.866
1 78 9.27
Amostra Scalmalloy 2 715 8.47
3 71 8.402

Tabela 21. Valores de resistividade e condutividade da liga AlSi10Mg e Scalmalloy

Amostra Resistividade (Ohm.m) Condutividade (S.cm™)
Amostra AlSi10Mg tratada termicamente 1 5,47.10°® 1,83.10°
2 5,49.10°® 1,82.10°
3 5,53.10° 1,81.10°
média 5,5.10° 1,82.10°
Amostra AlSi10Mg 1 7,13.10°® 1,40.10°
2 7,37.10°® 1,36.10°
3 7,24.10° 1,38.10°
média 7,3.10° 1,38.10°
Amostra Scalmalloy tratada 1 9,73.10°® 1,03.10°
termicamente
2 1,00.10°® 1,00.10°
3 9,87.10° 1,01.10°
média 9,9.10° 1,01.10°
Amostra Scalmalloy 1 12,1.10°% 0,83.10°
2 12,1.10°® 0,83.10°
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3 12,1.10° 0,83.10°

média 12,1.10°% 0,83.10°

Condutividade Térmica

As andlises de condutividade térmica de AlSi10Mg e Scalmalloy realizadas entre a temperatura
ambiente e 200 °C sdo mostradas na figura 45. A condutividade de ambas as ligas de aluminio
aumenta ap6s tratamento térmico. No caso do AlSi10Mg a condutividade (K) é constante mas
o K de Scalamalloy aumenta linearmente com a temperatura. A solidificacdo rapida em
processos AM produz uma estrutura celular de tamanho nanométrico e uma malha
supersaturada que proporciona uma difusividade térmica e condutividade térmica muito
baixas, mas quando tratada termicamente uma grande quantidade de caracteristicas
microestruturais (i.e. precipitados ricos em Sc e Zr) reduzem as propriedades de transferéncia
de calor das amostras produzidas em AM. [36]. Comparando ambas as ligas de aluminio, pode-
se observar que AlSi1lOMg tem maior condutividade do que Scalmalloy e isto tem sido
relacionado com a microestrutura mais homogénea de AlSi1OMg devido a um menor nimero
de elementos de liga.

1o [ - B --—-a
¥ o120 o o w4 TR ASIOMe
“‘E'- 100 4
£ - W~ AlSi10Mg TT
S 80 -
60 7 Scalmalloy TT
40
20 A Scalmalloy
D T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Temperature (°C)
Figura 45. Condutividade térmica para AlSi10Mg e Scalmalloy tal como fabricados e tratadas termicamente (TT).

O efeito da orientacdo de fabrico sobre as propriedades térmicas é analisado. A figura 46
mostra que a condutividade é isotropica, pois permanece constante independentemente da
direcdo de construcio (Z ou XY).

Finalmente, o efeito da porosidade sobre o material foi analisado, Figura 47. Amostras com
menor porosidade (DoE2) mostram maior condutividade devido a centros de dispersdo mais
baixos e, portanto, maior transferéncia de calor.
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Figura 46. Condutividade térmica de materiais conforme fabricados e tratados termicamente nas duas orientacées
de fabrico, direcao de construcdo (Z) e perpendicular a direcao de construcéo (XY).
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Figura 47. Resultados da condutividade térmica para amostras de Scalmalloy de dois lotes, DoE 1 com alta
porosidade e DoE 2 com baixa porosidade.

Caracterizacdo mecanica

Varias fabricacoes de LPBF foram realizadas a fim de obter provetes suficientes para
caracterizar mecanicamente ambos os materiais (Figura 48). Para analisar a influéncia da
rugosidade da superficie, foram considerados provetes maquinados e conforme fabricados. Os
provetes também foram considerados para estudar a influéncia de um tratamento térmico.
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Ar Gas Flow

Recoater

Figura 48 (Esquerda) Vista esquemdtica dos provetes genéricos de tracdo e fadiga, (superior direita) imagem de
Scalmalloy® e (inferior direita) trabalho de construcéo AlSi10Mg.

A Figura 49 mostra os resultados dos ensaios mecanicos realizado com os provetes AlSi10Mg.
Finalmente, foram analisadas 20 amostras diferentes: Conforme fabricado com Tratamento
Térmico (x5), Conforme fabricado sem Tratamento Térmico(x5), Maquinado com tratamento
Térmico (x5) e Maquinado sem tratamento Térmico(x5). Pode-se ver abaixo que o tratamento
térmico aumenta o alongamento, mas reduz a resisténcia. Com respeito ao estado da
superficie, os provetes maquinados produzem um ligeiro aumento das propriedades quando
comparados com as amostras decapadas com jato de areia.

Tensile-AlSil0Mg

500 m Sandblasting As Built 12
450 = Machined As Built 10
9
400 Sandblasting HT-SR 10 -
350 Machined HT SR 8
300
169
250 5 .
200 :
150 68 &6 - 4
100 69
0
Rm [MPa] Rp0,2 [MPa] 1 o
(GPa) A at break [%]

Figura 49. Propriedades mecanicas do AlSi10Mg com e sem tratamento térmico.

Em relacdo ao Scalmalloy® (Figura 50) apenas foram testados provetes tratadas termicamente,
uma vez que estudos preliminares mostraram melhores resultados em termos de dureza
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quando este material é tratado termicamente. Em seguida, pode-se observar, quando se

comparam ambas as condicdes de superficie (jacto de areia e maquinagem), que a rugosidade

tem uma ligeira influéncia nas propriedades, diminuindo-as.

200

100

Rm [MPa)

526

Tensile-Scalmalloy

432
484 m Sandblasting
u Machined

70 70

Rp0,2 [MPa] E
[GPa]

16
14
12

10

A at break [%]

Figura 50. Propriedades mecanicas do Scalmalloy® com tratamento térmico.

Além disso, foi analisado o comportamento de fadiga de Scalmalloy. A Figura 51 mostra a
curva de fadiga destes materiais, considerando amostras decapadas com jato de areia e
magquinadas. Nao se observam grandes diferencas entre as duas condicdes de superficie e a
dispersao nos resultados é baixa, excluindo os resultados obtidos para 220 MPa.

Curve S/N - Scalmalloy
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Figura 51. Curva de fadiga Scalmalloy® com tratamento térmico (apds maquinacdo e apds decapagem com jato de
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Simulacao térmica e ensaio experimental em provetes

A UPV/EHU em conjunto com a FADA CATEC realizaram as simulacdes térmicas da geometria
proposta. Para assegurar a validade dos resultados, como passo inicial, o comportamento
térmico e a capacidade de dissipacao de calor das diferentes geometrias foram avaliados
experimentalmente e os resultados foram utilizados para definir o coeficiente convectivo das
diferentes superficies - Figura 52.

| Solid

Como mostra a Figura 53, a temperatura de cada componente é medida com uma camara

Gyroid Reticular Reticular

LN

Figura 52. Vistas 3D das geometrias estudadas.

térmica. O componente é aquecido pela parte de tras por radiacdo de uma lampada e mede-se
o tempo necessario para atingir uma temperatura de 85 °C, bem como o seu subsequente
arrefecimento.

Warm up Cool down
0 min —> 1lmiss —mM8M— 9mlls

0 min — > 1lmb6s ——> 4ml8s
Warm up Cool down

Figura 53. Campos térmicos experimentais durante o ciclo de aquecimento/arrefecimento.
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As simulacoes sdo executadas utilizando o software Ansys Workbench 2021-R2 e o médulo
térmico transitério é utilizado em todos os casos. O calor introduzido através da radiacdo da
lampada é definido como uma entrada constante para todas as situacées (3200 W/m?) e o
coeficiente de conveccao para a dissipacdo de calor é determinado com base em testes
experimentais. Os coeficientes de conveccdo obtidos sdo resumidos na Figura 54 e a
comparacao entre resultados simulados e experimentais € mostrada na Figura 55.

Convection coefficient

Situation [Wem2K-1]
External natural 10
External Gyroid 4
Internal natural 1
Internal Forced 100

Figura 54. Coeficientes de conveccado utilizado nas simulacées.

100 -

90 - — S0l _exp ==  ==S50lid_model
Gyroid_exp Gyroid_mode|
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Figura 55. Comparacdo entre o comportamento experimental e de simulacdo dos componentes.
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Conclusao e perspetivas

¢ O Scalmalloy® parece ser uma melhor abordagem para a funcionalidade deste piloto,
uma vez que tem melhores propriedades mecanicas, mas também, tendo uma menor
condutividade térmica, o calor produzido pelos motores dentro da caixa tem mais
dificuldade em alcancar a superficie e queimar o operador.

e De entre os materiais, o AlSi10Mg tem maior condutividade térmica e eléctrica. Além
disso, no caso da condutividade térmica, a presenca de porosidade reduz a
transferéncia de calor.

e (s testes nos provetes mostraram uma boa correspondéncia entre a simulacdo
térmica e os testes experimentais. Este procedimento serd avaliado e tido em conta
aquando do redesenho da carcaca final AM. Serad realizada uma analise térmica
simulada para validar o procedimento.

Piloto FR2-SOMOCAP

Caracterizaciao do material de partida

Primeiro, foram analisados filamentos de polimero - metal.

Métodos

As amostras de filamentos fornecidas pelos fabricantes foram sujeitas ao mesmo
procedimento de polimento que as amostras sinterizadas. No entanto, devido ao pequeno
tamanho das particulas de p6 metalico nos filamentos, uma etapa adicional de polimento com
uma solucdo coloidal contendo 0,25 pum de particulas de silica (OPS) foi adicionada ao
processo. As 12 imagens oticas das amostras de filamentos foram obtidas aleatoriamente
utilizando um microscépio 6tico Olympus PMG3 com ampliacdo x20 e capturadas utilizando o
software Archimed. Estas imagens foram entdo processadas com um software de
processamento de imagem de cadigo livre chamado Imagel [1] para determinar o tamanho e a
relacao de superficie das particulas de metal que se ligam ao polimero. As imagens capturadas
compreendem uma area total analisada de 1,55 mm?, e apenas particulas de metal com um
didametro minimo de 0,2 um foram consideradas durante o processamento da imagem.

Resultados

Os p6s metdlicos dos filamentos de 17-4 PH e H13 eram esféricos, com uma circularidade
média de 0,79 + 0,26. O filamento de 17-4 PH tinha particulas de metal relativamente
menores, com um didmetro médio de 3,6 um em comparacao com o filamento H13, que era
de cerca de 4,6 um. Os pos metalicos podem ser vistos na Figura 56 e na Figura 57 como
particulas cinzentas, enquanto a matriz polimérica pode ser vista em preto. E essencial abordar
a interpretacdo dos resultados da dimensao das particulas metalicas com cautela, uma vez que
a técnica de preparacido da seccao metalografica pode nao representar totalmente a forma da
particula. Esta limitacdo pode dificultar a capacidade de realizar uma andlise completa da carga
do metal. Embora a remocao da matriz por desaglomeracdo quimica ou térmica pudesse ser

www.additool.eu 44



interrey - D2.1 - Relatério sobre MATERIAL para MAM

[~ lflf\t\

ADDITOOL

Fund

benéfica, ndo era viavel realizar este procedimento com seguranca utilizando o equipamento
de laboratorio disponivel.

= Polymer

Metal

powiders :

Figura 56. Micrografias dpticas do filamento metal-polimero de 17-4 PH a) antes da gravura quimica b) apds a
gravura revelando a microestrutura.

Além disso, a relacdo metal-polimero em p6 era mais elevada nos filamentos H13 (46,2 + 0,7
%) do que nos filamentos 17-4 PH (41,2 + 0,7 %). Como tanto as chapas de aco 17-4 PH como
H13 sdo agos martensiticos, as particulas de metal nas amostras de filamentos exibiram uma
microestrutura similar a da martensite ap6s o ataque quimico, que é apresentada na Figura 56
e na Figura 57.

Figura 57. Micrografias dpticas do filamento metal-polimero H13 a) antes do ataque quimico b) apds a ataque
quimico, revelando a microestrutura.

Saude do Material

Métodos

A preparacao da amostra envolveu a montagem a frio numa resina e uma série de lixas
abrasivas utilizando papéis de carboneto de silicio (SiC) de 800 a 4000 grit, diminuindo a
rugosidade. Seguiu-se o polimento com uma solucao de 3 e 1 um de particulas de diamante e
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limpeza ultra-sénica durante pelo menos 10 minutos. Apds estas etapas, as amostras foram
atacadas quimicamente expondo-as as solucdes Kalling’s N° 2 ou Nital 3 % durante cerca de 30
segundos para revelar a sua microestrutura. O reagente Kalling n.° 2 é uma solucado de cloreto
de cobre (CuCl,), acido cloridrico (HCI) e etanol (C,HsOH) que é utilizada especialmente para
acos rapidos e acos inoxidaveis (17-4 PH, neste caso). Em contraste, o Nital 3 % é uma solucdo
de 4cido nitrico (HNOs, 68 % puro) diluido em etanol (C,HsOH) compativel com H13, que é
menos rico em crémio. As amostras sinterizadas foram também processadas de forma
semelhante utilizando um microscépio 6tico e um software de processamento de imagem,
como mencionado acima. No entanto, desta vez o foco foi a determinacao do conteldo de
porosidade e tamanho dos poros, em vez da densidade do metal. As imagens 6ticas capturadas
com ampliacdo x20 foram convertidas em escala de cinzento (sendo 0-255 a intensidade do
branco para o preto). A porosidade foi definida como um limiar de intensidade de 40-125.
Durante o processamento das imagens para medicoes de porosidade, os poros que eram
inferiores a 1 um? em area esférica ndo foram considerados na analise; eram demasiado
pequenos para serem adequadamente detetados, e os poros deste tamanho tao pequeno tém
um impacto negligenciavel nas propriedades mecanicas.

Resultados

A analise superficial de amostras de aco sinterizado 17-4 PH e H13 revelou a presenca de varias
cavidades, como mostra a Figura 58, e camadas de deposicao ndo preenchidas. Os problemas
de porosidade e deposicao, tal como aqui observados, sao tipicos dos processos de fabrico
aditivo para extrusdo de metais. E provavel que seja devido a subextrusdo do material, o que
significa que a extrusora ndo fornece filamento suficiente ao processo de fabrico ou que os
parametros do processo de fabrico sdo inadequados [37].

Figura 58. Imagens Gticas mostrando porosidade e cavidades em a) 17-4 PH e b) H13 no plano XY.

Nas amostras de 17-4 PH, a porosidade era principalmente dominada por pequenos poros
medindo cerca de 3 um de didmetro. Uma percentagem significativa (aproximadamente 85 %)
dos poros tinha menos de 20 um de tamanho, como se vé na figura 59. Além disso, verificou-se
que a maioria dos poros tinha uma forma tipicamente esférica com uma circularidade média
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de 0,85. A anélise foi realizada em 6,5% e 12% de superficie das seccoes disponiveis de 40 e 13

mm?.

Nas amostras de H13, os poros com um didmetro de 2-4 um foram os mais predominantes,
com cerca de 97% dos poros menores que 12 um, como mostra a figura 59. Estes poros tinham
uma forma circular, com uma circularidade média de 0,86. Os poros com uma circularidade
entre 0,2 e 0,6 podiam ser relacionados com cavidades, uma vez que também foram
considerados na analise da porosidade. Se estas cavidades ndo tivessem sido consideradas, a
percentagem de porosidade e circularidade teria sido melhorada. Um resumo dos resultados
pode ser encontrado na Tabela 22. Comparando estes resultados com a referéncia, pode
deduzir-se que as percentagens de porosidade encontradas neste estudo sdo semelhantes as
relatadas em [38], onde a porosidade relativa de 4,08-6,48 % na face XY e 2,22-3,07 % na face
XZ na amostra 17-4 PH e em [37], onde uma porosidade relativa de 6 % foi encontrada em 17-4
PH e 5 % em H13 na face XY.
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Figura 59. Distribuicdo do tamanho dos poros e distribuicao circular das amostras sinterizadas.

Tabela 22. Resumo dos resultados de porosidade para ambas as amostras de aco.

Samples 17-4 PH H13
Direction XY plane XZ plane XY plane XZ plane
Property Value Value Value Value
Diameter of pores 3.2um 2.3 um 4.2 um 3.7 um
Circularity 0.85+0.14 0.86+0.14 0.86+0.13 0.85+0.14
Porosity 48%+21 21% 08 56% +2 45%%1.5
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Caracterizacao Microestrutural

O CEIT e a ENIT realizaram a caracterizacado de amostras H13 e 17-4PH fabricadas por Fused
Filament Fabrication (FFF). A 17-4PH foi fabricada com equipamento Markforged FFF,
enguanto as amostras H13 foram fabricadas com dois equipamentos diferentes: maquina de
software livre Lynxter com filamento NANOE e equipamento Markforged.

Métodos

A analise da difraccio de raios X foi realizada utilizando uma maquina Philips X'PERT, utilizando
radiacdo Cu-Ka com um comprimento de onda de 1,540598 A. As amostras foram digitalizadas
a uma tensao de 40 kV e uma corrente de 50 mA, usando um feixe de 0,5 mm de diametro,
num intervalo de 30° a 125° com um dispositivo sensivel a posicdo curva (PSD) cobrindo um
arco circular de 8° com uma dimensao de passo de 0,012° e 30,05 s por passo. Além disso, uma
amostra de H13 foi digitalizada entre 43° e 46° com uma dimensao de degrau de 0,01° e 1000 s
por degrau para uma analise mais detalhada do pico nesse intervalo. A identificacdo das fases
foi determinada através da andlise dos espectros de XRD utilizando o software X'pert High
Score e a base de dados JCPDS, que incluia potenciais fases como ferrite, martensite e
austenite de aco.

As amostras foram preparadas como explicado na seccdo de salide material. A microestrutura
das amostras sinterizadas e tratadas termicamente foi examinada utilizando um microscépio
otico Olympus PMG3. A anélise adicional das amostras sinterizadas foi realizada utilizando um
microscopio electréonico de varrimento ZEISS EVO10HD15 (SEM) equipado com uma pistola
LaB6. O SEM tinha um detetor de electrdes secundarios (SE) e de electrées retro-refletidos
(BSE). Um espectrometro dispersivo de energia (EDS) Oxford Instruments X-MaxN 50 XMX1003
foi utilizado para realcar a concentracdo de elementos de liga em areas micro-segmentadas e
determinar a sua composicdo. Uma voltagem de aceleracdo de 15 kV e uma distancia de
trabalho de 10 mm foram utilizadas durante esta analise SEM.

Resultados
17-4PH: Pecas feitas em Markforged

A figura 60 mostra a microestrutura do aco 17-4PH a temperatura ambiente. A microestrutura
é composta por poros e placas de martensite empilhados em feixes de diferentes tamanhos. A
possibilidade da presenca de uma pequena quantidade de austenite retida ndo pode ser
excluida, embora nao seja visivel nas imagens éticas. Também é possivel que se tenha formado
ferrite delta durante as altas temperaturas de sinterizacdo do aco inoxidavel 17-4PH. Os
diagramas ferro-carbono do aco indicam que os baixos teores de carbono podem aumentar a
formacao de ferrite delta. Estudos preliminares [39] mostraram que ao sinterizar aco 17-4PH
acima de 1220 °C, a ferrite delta continua forma-se nas juntas de graos. Apés o ataque
guimico, observam-se circulos negros maiores do que os poros mostrados na seccao anterior.
Nao foi possivel confirmar por microscopia ética se estes circulos sdo precipitados, dissolvidos
devido ao ataque, ou porosidade. Em resumo, a microestrutura do aco 17-4PH estd mais
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préoxima da microestrutura de 17-4PH forjado descrita por Sabooni et al [40] do que da
microestrutura conforme fabricado relatada por Yeon et al [41]. Foram realizadas anélises por
microscopia electrénica (SEM) e difraccio de raios X (XRD) para tentar compreender melhor os
diferentes componentes da microestrutura. A andlise SEM confirma que os pontos negros sdo
poros e que a composicao é padrao 17-4PH.

-'—r|

Figura 60. Microgrdficos dpticos apds gravura (esquerda) e imagens SEM (direita) de aco inoxiddvel de 17-4 PH
sinterizado.

A analise da fase da amostra foi realizada através de XRD, e os espectros recolhidos para 17-4
PH sdo mostrados na Figura 61. Ao contrario do LPBF [42], a comparacdo destes espectros com
o ficheiro de difraccdo em p6 JCPDS (PDF) revelou que quaisquer fases de austenite retidas ou
carbonetos ndo foram detetadas nas amostras sinterizadas. Devido a baixa quantidade de
carbono nestas ligas, a martensite BCT mostra uma distorcdo minima da malha. Como
resultado, ndo é possivel diferenciar entre ferrite BCC e martensite BCT apenas por XRD. Neste
caso, aplica-se a convencao-padrio para os acos, onde ambas as fases sdo consideradas como
tendo a estrutura BCC e, portanto, indicadas pela fase a (representando a fase de ferrite e
martensite de a/).
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Figura 61. Espectros XRD de amostra de aco inoxiddvel sinterizado 17-4 PH
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No espectro XRD de 17-4 PH, o pico (110) num angulo 20 de aproximadamente 44,51° tem
uma intensidade mais elevada do que outros picos de estrutura bcc a 64,63° e 82,13°. Dado
que a 17-4 PH é um aco inoxidavel martensitico endurecido por precipitacdo, é provavel que a
amostra seja composta de multiplas fases, sendo a martensite a fase dominante e
potencialmente alguma ferrite. No entanto, as posicoes dos picos experimentais nao
correspondem perfeitamente aos picos tedricos devido a presenca de diferentes quantidades
de carbono e elementos de liga na amostra, em comparacao com a referéncia. Ainda assim,
estdo mais proximos dos picos caracteristicos da martensite do que da ferrite (Tabela 23).
Além disso, a intensidade relativa dos picos (200) e (211) mostra uma tendéncia semelhante
aos picos de espectros XRD de amostras de 17-4 PH termicamente desaglomeradas relatadas
por Schroeder et al [43]. Os dois picos restantes (220) a 99,26° e (310) a 117,07° foram dificeis
de distinguir do ruido criado pelo difractbmetro. O padrao de difraccdo é geralmente
consistente com o padrao de difraccdo normalizado, indicando que provavelmente nao ha
orientacao ou textura preferida na amostra ao longo de qualquer um dos planos de difraccao.
Em conclusao, a microestrutura é martensitica e estd em harmonia com a literatura.

Tabela 23. Os angulos de difraccdo para cada pico em ambos os acos e os dados de referéncia para as fases 1 e 2 do
aco correspondem respetivamente aos dados de referéncia [43] e a horma JCPDS no. 00-006-0696..

Samples Phase reference
17-4 PH H13 Martensite’ Ferrite’ Austenite’
hkl 28 I (%) 28 1(%) 28 la (%) 28 la %) hkl 28 I (%)
110 44.51 100.0 44.63 100.0 44 652 100 44,674 100 111 43,695 100
200 B4.63 14.3 64.97 610 64.817 116 65.023 20 200 50.794 425
211 82.13 17.1 82.22 9.3 82.095 17.4 82,335 30 220 74,739 17.8
220 99.26 - 98.75 8.0 98.711 45 598,949 10 311 90.629 166
310 117.07 - 116.44 6.7 115.83 6.2 116.39 12 222 95.98 4.6

H13: Pecas fabricadas com Markforged

A microestrutura do aco H13 a temperatura ambiente é ilustrada na figura 62. Mostra uma
combinacao de poros e fronteiras de graos de austenite anterior. As placas de martensite que
deveriam estar presentes na matriz ndo puderam ser observadas, levando a percecao de que a
microestrutura é composta principalmente de fases ferriticas/perliticas. As fronteiras dos graos
pareciam ter zonas de segregacdo com elevadas concentracdes de metais de liga. Por
conseguinte, a Microscopia Electrénica de Varrimento (SEM) foi realizada para melhor
compreender os componentes microestruturais. A composicdo determinada por espectros de
raios X dispersivos de energia sugere que é semelhante a composicao padrdao ASTM A681 de
H13.

Finalmente, para confirmar a composicdo das zonas de segregacao nos limites dos graos, foi
realizada uma analise linear nestas areas, como mostra a figura 63. Os resultados indicam que
estas zonas sdo ricas em carbono, cromio, molibdénio e vanadio, com concentragdes mais
elevadas do que as tipicas na matriz.
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Figura 62. Micrografia dptica (esquerda) e imagem SEM (direita) de aco sinterizado H13 PH apds ataque quimico.

6
Destance (um) Destance {umj

Figura 63. Vista ampliada de ambas as linhas e da sua distribuicdo de composicao.

Em relacdo a analise de XRD, de forma semelhante ao 17-4 PH, apenas os picos de BCC sao
observados nos espectros de H13 XRD (mostrados na Figura 64), e também nao foi detetada
austenite residual. O primeiro pico (110) a 44,63° tem a intensidade mais forte. Contudo, o
segundo pico (200) a 64,97° também tem uma intensidade notavel em comparacdo com o
padrio de difraccdo H13 [44]. Isto sugere que a textura pode estar presente na (200) direc3o,
mas é necessaria mais analise EBSD para confirmar isto. Os outros dois picos (211) a 82,22° e
(220) a 98,75° tém uma intensidade minima, e o Ultimo pico (310) é dificil de distinguir do
ruido de fundo. O valor de dureza da amostra de H13 sinterizada foi significativamente inferior
ao valor esperado fornecido pela folha de dados [45], levantando preocupacdes sobre as fases
ferriticas nas amostras sinterizadas.
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Figura 64. Espectros XRD de uma amostra de H13 sinterizada (plano XY).

Comparacio (Markforged vs Filamento Nanoe) e resumo da caracterizacio

As Tabelas 24 e 25 mostram os valores de densidade e dureza obtidos para H13 e 17-4PH apés
diferentes temperaturas de sinterizacdo e tratamentos HIP. Em todos os casos, a densidade e a
dureza aumentaram apos tratamento HIP a 1150 °C e 150 MPa.

Tabela 24. Valores de densidade e dureza para o aco H13.

Tecnologia Densidade Dureza Dureza
Heat treatment
FFF (%DT) (HV]-) (HRC (converséo))
Tal como recebido (sinterizado
- 92 169 6
Markforged | nas condicdes da Markforged)
HIP 1150 °C/1h 96 645 58
HT 1400 °C/ 2h 85 725 62
. HT 1350 °C/ 2h 81 510 50
Lynxter + fi-
HT 1400 °C / 2h + HIP 1150
lamento Na- 97 817 65
°C/1h
noe
HT 1350 °C/ 2h + HIP 1150
93 701 61
°C/1h

Duas temperaturas de sinterizacdo (1350 e 1400 °C) foram utilizadas para densificar a liga H13
feita com o filamento Nanoe. A sinterizacdo a 1400 °C resultou numa maior densificacdo e
numa microestrutura diferente, com a presenca de canais liquidos, como mostra a figura 58.
Os canais de liquido aparecem porque a temperatura esta préoxima da fase liquida supersélido
[46]. Além disso, as amostras sinterizadas a uma temperatura mais elevada apresentam dureza
mais elevada, devido a formacao de uma estrutura lamelar no interior dos graos.
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Tabela 25. Valores de densidade e dureza para o aco 17-4PH.

Density Hardness Hardness
Technology | Heat treatment
(%DT) (HV1) (HRC (conversion))
As received 94 368 38
Markforged
HIP 1150 °C/1h 98 392 41

O tratamento HIP é capaz de fechar a maior parte da porosidade (apenas a porosidade aberta
no contorno ndo pode ser fechada) e por isso a densidade das amostras aumentou (Figura 65,
Figura 66 e Figura 67).

EMT= 15004V Sigrel A= SE2
Wo r22mm  Mage 400K ceit

10um
F—— we-20m

Figura 65. Imagens dpticas e FEG-SEM de Markforged H13 como fabricadas (esquerda) e apds HIP (direita).

Além disso, apds HIP, a microestrutura muda formando uma estrutura lamelar em aco H13
levando a um aumento significativo da dureza (Figura 66 e Figura 67).
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Figura 66. Imagens Gticas de H13 FFF-Nanoe apds a sinterizacdo (esquerda) e apds HIP (direita).
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Figura 67. Imagens Gticas e FEG-SEM de Markforged 17-4PH forjado (esquerda) e apds HIP (direita).

As microestruturas mostram menos precipitacido apods tratamentos HIP em ambos os
materiais. Isto pode estar relacionado com a maior taxa de arrefecimento utilizada no ciclo HIP
em comparacdo com a menor taxa de arrefecimento do tratamento de sinterizacio. As figuras
68 e 69 mostram as analises EDS das diferentes ligas apos a sinterizacao e apds o tratamento
HIP. Por um lado, o aco H13 mostrou precipitacdes de fronteiras de grao enriquecidas em V,
Mo, Cr e Mn. Por outro lado, o 17-4PH tinha precipitados Cu ao longo da microestrutura e Cr
ou Nb precipitados nas fronteiras de grao.
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Figura 68. Andlise EDS de H13 FFF apds tratamento de sinterizagéo.
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Figura 69. Andlise EDS de 17-4PH apds tratamento HIP.
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Caracterizacdo mecanica

Métodos

O teste de dureza macro foi realizado utilizando o método Vickers com uma carga de 1 kg
(HV1) e cinco kg (HV5) num Zwick/Roell ZHV2.5, de acordo com a norma ISO 6507-1 e foram
feitos pelo menos cinco indentacdes na seccao central da amostra. Os resultados de
macrodureza podem ser afetados pela porosidade das amostras FFF, pelo que os testes de
microdureza foram também realizados utilizando um Zwick/Roell Durascan 70 com uma carga
de 100 g (HVO0.1) para obter uma compreensio mais detalhada da dureza da amostra.

Os perfis de microdureza escolhidos podem ser vistos na Figura 70 como linhas a traco
interrompido. Em cada perfil, foram feitos 100 indentacées com uma distancia de 77 um entre
eles na amostra 17-4 PH e 87 um entre eles na amostra H13. Isto significa que as indentacodes
foram feitas mais juntas na amostra 17-4 PH do que no H13, o que se deve provavelmente a
diferenca de dureza dos dois materiais e a distancia entre as duas indentac¢des foi fixada como
mais de trés vezes o valor da diagonal das indentacdes. O software TestXpert fornecido pela
Zwick/Roell foi utilizado para as medicdes da dureza. Mais uma vez, o durémetro Zwick/Roell
ZHV2.5 foi utilizado para determinar a dureza Vickers de amostras tratadas termicamente no
plano XY, com uma carga de um kg (HV1) de acordo com a norma ISO 6507-1. Foram feitas 25
indentacbes na parte central de cada amostra no plano XY, e a distancia entre cada entalhe foi
de 300 um.

L X

" o @4 mm
- >

Figura 70. Esquema do teste de microdureza.

Resultados

Pecas fabricadas com Markforged

Os resultados do teste de macrodureza no plano XZ (valor médio 331 + 12 HV1) mostraram
valores de dureza mais elevados do que no plano XY (valor médio 318 + 4 HV1). Contudo, os
valores de HV5 na amostra de 17-4 PH mostraram uma tendéncia oposta, sendo o peso médio
mais elevado no plano XY (324 = 4 HV5) do que no plano XZ (306 + 30 HV5). As amostras H13
tinham valores médios de dureza de 164 + 3 HV5 na superficie XY e 163 = 1 HV5 na superficie
XZ. Globalmente, os resultados ndo forneceram uma conclusdo clara sobre a anisotropia
mecanica causada pelo processo de fabrico. Por conseguinte, foram necessarias verificacoes
adicionais através de testes e analises de microdureza para confirmar esta observacio.
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Contudo, vale a pena notar que os valores de macrodureza para as amostras de 17-4 PH e H13
foram consistentes nos planos XY e XZ, indicando um menor grau de anisotropia nesta
amostra.

Os resultados da microdureza das amostras de 17-4 PH estao ilustrados na Figura 63. Como
esperado, os valores de dureza Vickers HV0.1 nas superficies XY e XZ mostraram uma dureza
homogénea em toda a amostra (valor médio de 348 + 17 HVO0.1 na face XY e 344 + 13 HV0.1 na
face XZ) com excecdo de algumas indentacdes que podem ter apresentado poros. A diferenca
entre os valores de dureza em cada superficie é insignificante, indicando que as amostras
sinterizadas de 17-4 PH tém um grau muito baixo de anisotropia ou quase dureza isotrépica,
embora tenha sido observada uma ligeira anisotropia na porosidade. A dureza macro é
frequentemente utilizada para avaliar a resisténcia global ao desgaste do material. Em
contraste, a microdureza é utilizada para avaliar a dureza de regioes ou fases micro-estruturais
especificas ou para examinar gradientes de propriedades ao nivel da mesoescala.

A figura 71 mostra as variacdes de microdureza na direcdo de construcdo (plano XY) e na
direcdo radial (plano XZ) da amostra sinterizada de H13 FFF. Os resultados indicam que a
microdureza da amostra é constante e uniformemente distribuida tanto na direcdo de
construcdo (plano XY) como na direcao radial (plano XZ), com valores médios semelhantes de
177 HVO.1 e 176 HVO0.1 respetivamente, e desvios padrao relativamente pequenos de 11 e 12
respetivamente. Os resultados fornecidos na literatura [37] para componentes de aco
sinterizado 17-4 PH mostram um valor de 34 HRC, aproximadamente equivalente a 320 HV, e
um valor de dureza para componentes de aco sinterizado H13 de 37 HRC, que é quase igual a
351 HV. Os autores envolvidos apresentaram o valor como uma média e, por conseguinte,
deveria estar disponivel mais informacado sobre as variacoes do valor em diferentes direcoes. O
valor de referéncia fornecido pelo fornecedor é 30 HRC (~285 HV) para 17-4 PH sinterizados
[47] e 40 HRC (~388 HV) para H13 sinterizados [45]. E evidente que tanto os valores de macro
como de microdureza das amostras de aco sinterizado H13 sao significativamente inferiores
aos dados de referéncia [37] e ao valor do fornecedor [45]. Esta discrepancia pode ser
atribuida a varios fatores, tais como as condicoes de sinterizacdo, a composicao do p6 utilizado
ou a taxa de arrefecimento da amostra. Por outro lado, os valores de macro e microdureza das
amostras de 17-4 PH s3o superiores ao valor do fornecedor [45] em ambos os planos e
superiores aos dados de referéncia [37] no plano XY. Uma vez que os diagramas CCT de 17-4
PH convencionais [48] e H13 [49] indicam que a dureza de 17-4 PH é menos afetada pela taxa
de arrefecimento do que a de H13, é provavel que a discrepancia nos resultados se deva a um
processo de sinterizacao inadequado, e nao a taxa de arrefecimento.
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Figura 71. Perfis de microdureza de amostras de 17-4 PH (superior) e H13 (inferior) sinterizados em (a) superficie XY
e (b) superficie XZ.

Pecas fabricadas com filamento de Nanoe

Os resultados da dureza Vickers (1Kg) para amostras H13 fabricadas com filamento de Nanoe
sdo resumidos na tabela abaixo:

Ciclo térmico HV10
Sinterizado a 1400 °C 725 +52
Sinterizado a 1350 °C 51072

Sinterizado a 1400 °C + HIP 817+ 14
Sinterizado a 1350 °C + HIP -

As amostras sinterizadas a 1400 °C mostram uma dureza mais elevada do que as amostras
sinterizadas a 1350 °C. Isto pode estar relacionado com a maior densidade alcancada nas
amostras (85 % vs. 81 % de densidade) e devido ao menor nimero de defeitos
microestruturais nas amostras sinterizadas a 1400 °C. Ap6s o HIP, a maioria dos poros foram
fechados, a densidade aumentou para 97% e o grdo cresceu. A dureza das amostras HIP
aumentou apesar do crescimento do grdo, mas isto esteve relacionado com a formacao da
estrutura lamelar devido a rapida taxa de arrefecimento dentro da amostra HIP.
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Estudo de tratamento térmico

Métodos

Foram utilizadas amostras cilindricas de superficie paralela com um didmetrode 4 £ 0,1 mm e
um comprimento de 10 + 0,3 mm para estudar as transformacoes de fase. Estas amostras
foram colocadas num dilatémetro de arrefecimento rapido Linseis DIL L78 Q. Antes da
medicdo, a atmosfera do forno foi levada duas vezes sob vacuo para 2 x 102 mbar e depois
enchida com argon. As expansdes das amostras foram medidas com hastes de Alumina (Al ,0,)
e Quartzo sob vacuo ou em atmosfera de Argon (Ar), a temperatura foi controlada com um
termopar tipo K soldado a superficie da amostra. A temperatura da solucdo para amostras de
17-4 PH foi decidida a partir de literatura e analise DTA. Foi fixada em 1100 °C e o tempo de
retencdo foi fixado em 30 min, de acordo com pesquisa anterior de Rowolt et al. [48], e para
amostras H13, foi fixada em 1040 °C e o tempo de retencao foi fixado em 30 min, de acordo
com pesquisa de Deirmina et al. [50]. As transformacdes de fase foram analisadas por
aquecimento continuo a 10 K/min (ou 0,167 K/s) e arrefecimento a diferentes velocidades.
Para detetar temperaturas de transformacio de fase ou eventos de precipitacdo, os dados da
dilatometria foram diferenciados por temperatura, conforme recomendado em [50]. O
software Linseis Evolution criou diagramas de transformacao de arrefecimento continuo (CCT)
para ambas as ligas. As temperaturas de transformacido foram também determinadas
utilizando Andlise Térmica Diferencial (DTA) com um instrumento Setsys Evolution. Foi
utilizado um cadinho de alumina de 4 mm de diametro, e carregado com diferentes amostras
cortadas a partir das amostras cilindricas, variando entre 40 e 70 mg. Foram estudadas
transformacdes de 20 a 1100 °C (em amostras de 17-4 PH) e de 20 a 1040 °C (em amostras de
H13) por aquecimento e arrefecimento continuos a diferentes velocidades sob um fluxo de 40
ml/min de argon para evitar a oxidacao. A linha de base foi obtida realizando um segundo scan
em condicdes semelhantes, mas sem uma amostra. Ao subtrair os sinais, é possivel identificar
qualquer transformacao de fase ou fenémeno de precipitacdo durante o aquecimento, bem
como qualquer transformacado martensitica durante o arrefecimento.

Resultados

Pecas fabricadas com Markforged
Andlise de curvas

Os resultados da dilatometria em aco 17-4PH sao mostrados na Figura 72, que mostra a tensao
dilatométrica (curva preta) e a tensido derivada (curva vermelha) a3 medida que o aco é
aquecido da temperatura ambiente até 1100 °C. O primeiro pico de retracdo pode ser
observado cerca de 500 °C, associado a precipitacdo de Cu, num estudo recente [48]. A
transformacao austenitica (de a’-martensite a Y-austenite) causa uma reducio significativa no
volume a medida que o aco é aquecido. A temperatura a que esta transformacao austenitica
comeca (Acl) é de cerca de 678 °C, mas ndo é claro determinar com precisdo o fim desta
transformacao (Ac3). Ac3 é normalmente o ponto em que a tensdo de expansio volta a
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linearidade préoxima, que neste caso é de cerca de 728 °C. Contudo, ainda se observa um
pequeno pico de contracdo nao linear a volta de 980 °C, que estava relacionado com o fim da
formacdo de austenite por Christien et al. em [51], que observaram a presenca da fase de
martensite a 930 °C no padrao de difraccdo de neutrdes de aco in situ de 17-4 PH, indicando
austenitizacao incompleta.

EI L
98139 1 Heating of 17-4 PH FFF
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Figura 72. Tensdo de expansdo e curvas de tensdo derivada durante o aquecimento sinterizado de amostras de 17-4
PH FFF.

Rowolt e outros autores envolvidos [48] realizaram o aquecimento gradual de amostras
convencionais de 17-4 PH para diferentes temperaturas de recozimento de solucdes que
variavam entre 700 e 1100 °C. A auséncia de um pico de precipitacdo de Cu na curva DSC de
reaquecimento foi observada quando a amostra foi aquecida a uma temperatura de 800 °C,
relacionando o fenédmeno com a falta de dissolucdo. Pelo contrario, o aquecimento e a area
maxima do pico de precipitacdo foram observados quando a amostra foi aquecida a uma
temperatura de 1000 °C.

Portanto, o pico de retracdo de cerca de 980°C na curva de deformacido da dilatacdo foi
atribuido a dissolucdo final da fase rica em Cu-. Em [52], Kapoor e Batra também atribuiram
este pico a segunda etapa de austenitizacdo enquanto realizavam analises de dilatometria de
acos martensiticos M350 e PH 13-8 Mo, mas estava ausente no caso do aco inoxidavel 17-4
PH. Por conseguinte, a identificacdo deste pico continua a ser controversa.

A Figura 73 ilustra a deformacao de expansdo ocorrida de 1100 °C a temperatura ambiente
durante o processo de arrefecimento. A expansdo de volume provocada pela transformacao
martensitica é evidente. A temperatura de "inicio de martensitico", ou Ms, pode ser
determinada com o método tangente a 170 °C. O método tangente determina a temperatura
de transformacdo de fase nas curvas de dilatometria. O método tangente é baseado na
observacdo de que a inclinacdo da curva de dilatometria muda com a temperatura de

www.additool.eu 60



interrey “ D2.1 - Relatério sobre MATERIAL para MAM

i

ADDITOOL

transformacdo de fase. Foi observada uma alteracdo adicional na inclinacdo da curva de
deformacao da dilatometria em cerca de 100 °C, que se acredita ser a temperatura de "final de
martensite" (Mf). Isto implica que a transformacdo martensitica esta proxima da conclusio. No
entanto, a precisdo da temperatura Mf ndo pode ser confirmada neste estudo uma vez que a
curva de deformacao de expansao ndo regressa ao linear.
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Figura 73. Curvas de tensao de expansado e de tensdo derivada durante o arrefecimento de provetes sinterizados de
17-4 PH FFF.

A curva DTA enquanto se aquece a amostra sinterizada de 17-4 PH é mostrada na Figura 74. O
evento exotérmico inicial observado na amostra de 17-4 PH ocorreu a uma temperatura de
484 °C. Pensa-se que este pico foi causado pela formacao de carbonetos M23Cé ricos em Cr e
precipitados ricos em Cu-, segundo Lashgari et al [53]. E consistente com os resultados obtidos
pela andlise da dilatometria explicada acima. O segundo evento térmico, um pico
endotérmico, foi encontrado a volta de 642 °C, que pode ser atribuido tanto a transicao Curie
(ferromagnético -> transicido paramagnética) como a austenitizacdo. O pico exotérmico final
observado a volta de 753 °C pode ser devido a precipitacdo de carbonetos NbC na matriz ou
nos limites dos graos [53]. No entanto, a temperatura precisa a que a transformac3o da ferrite
em austenite (Acl) comeca foi dificil de determinar devido ao ruido no sinal DTA e ao
fenémeno de multiplexacdo numa pequena amplitude térmica.

Foi realizada uma analise térmica semelhante na amostra H13. A curva de dilatometria do
sinterizado H13 mostra um padriao de expansao linear durante o aquecimento da amostra até
700 °C, o que se alinha com a expansdo térmica esperada. A derivada apoia esta tendéncia.
Observa-se uma contracdo entre 700 e 750 °C que pode estar relacionada com a transicao
Curie, seguida de outra contracdo entre 845 °C (Acl) e 887 °C (Ac3), que se deve a
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transformacao da ferrite em austenite (a-y). Como ja foi demonstrado, as transformacédes de
fase de 17-4 PH foram medidas pelo método tangente durante o arrefecimento.

Curie point
Austenitizatiion
Heating of 17-4PH FFF

T

NbC carbides precipitation
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B Cu-rich phase precipitation

® M,;C, carbides precipitation
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Temperature ("C)

Figura 74. Sinal DTA da amostra de 17-4 PH FFF sinterizada enquanto aquecida.

Aplicacdo em diagramas CCT

As curvas de dilatometria foram registadas e analisadas para varias taxas de arrefecimento.
Independentemente da taxa de arrefecimento, as amostras de 17-4 PH revelaram a
microestrutura martensitica, como ilustrado na Figura 75. Uma taxa de arrefecimento mais
rapida (35 K/s) leva a uma microestrutura mais homogénea devido ao reduzido tempo de
precipitacao.

0005 £

Figura 75. Microestrutura de amostras de 17-4 PH apds témpera a diferentes taxas de arrefecimento 35 K/s, 0,25
K/s e 0,005 K/s.

Em contraste, o efeito da taxa de arrefecimento em H13 é significativo, como evidenciado na
Figura 76. Apenas a temperatura da martensite é observada a altas taxas de arrefecimento,
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enquanto que, a taxas de arrefecimento mais baixas, sdo visiveis transformacoes bainiticas e
perliticas. As trés microestruturas, de acordo com a taxa de arrefecimento observada, sdo
mostradas na Figura 69.
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Figura 76. Influéncia da taxa de arrefecimento sobre as curvas de deformacdo derivadas.

A taxa de arrefecimento mais rapida de 35 K/s, formou-se uma microestrutura martensitica
fina com limites de graos austeniticos. A taxa de arrefecimento de 0,5 K/s, a formacdo de
bainite e martensite foi observada com os seus picos sobrepostos a cerca de 350 °C na curva
derivada. A taxa de arrefecimento mais lenta de 0,03 K/s resultou na formacao de uma nova
fase perlitica, como se vé na microestrutura da Figura 77. A taxa de arrefecimento tem um
impacto sobre a dureza do aco. Taxas de arrefecimento mais rapidas levam a uma maior
dureza devido a martensite. As amostras contendo bainite tém uma dureza inferior a da
martensite, mas uma dureza superior a das amostras contendo perlite.

Figura 77. Microestrutura das amostras de H13 apds témpera a diferentes taxas de arrefecimento 35 K/s, 0,5 K/s e
0,03 K/s.
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A relacio estabelecida entre os valores médios de dureza (HV1) e as taxas de arrefecimento
para as amostras de 17-4 PH e H13 sao tracadas na Figura 78. A evolucao da dureza para a 17-4
PH pode ser explicada pela precipitacdo de Cu [48]. Esta informacdo da microestrutura e os
valores de dureza das amostras submetidas a témpera sao entdo incorporados no diagrama de
transformacao continua de témpera de ambas as chapas de aco mostradas na Figura 79. Estes
diagramas CCT sdo consistentes com a literatura para materiais convencionais. Por
conseguinte, o processo FFF tem um efeito fraco na microestrutura e transformacao de fase, e
o tratamento térmico padrio adequa-se a estes materiais.
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Figura 78. Dados de dureza vs velocidade de refrigeracdo para ambos os acos.
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Figura 79. Diagrama do Transformador de Refrigeracao Continua 17-4 PH e H13 FFF.
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Propriedades mecanicas em pecas sinterizadas e apds HIP fabricadas com Markforged
Metal X.

Tabela 26. Propriedades mecanicas obtidas a partir do ensaio de traccdo para cada material.

Rpo.2 (Mpa) Rm (Mpa) A200 (%)
Material Média Desv. Padr. Média Desv. Padr. Média Desv. Padr.
H13 263 10,2 583 10,7 16,4 0,7
H13 HIP 1439 13,9 1896 98,4 2,4 1
17.4-PH 707 7,6 1065 9,1 4,8 0,1

Andlise NDT

Todas as amostras foram medidas utilizando os seguintes pardmetros:

Settings  Colors  Defects  Statistics ~ Feature plot

Preset selection

Select an entry from the list...

Accuracy

Mode Subwvoxel

Analysis parameters

Algarithm Relative
Air gray value Automatic
Contrast [%] 25

Local area size [wox] 10

Analysis area Cwerall closing

e

Surface distance [vox]

Defect refinement

Preview

Figura 80. Parametros utilizados para as andlises NDT.

Resultados:
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Figura 81. H13 Nanoe

L3-H13

L5-H13

L4-H13

L-2_H13

Figura 82. Markforged H13

17_4PH-1

17_4PH-2
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Figura 83. Markforged 17-4PH apds HIP.

I-HIP F-HIP
Figura 84. H13 Nanoe apds HIP.

Conclusio e perspetivas

Deste estudo podem extrair-se as seguintes conclusoes:

e Os niveis de porosidade no estudo foram comparaveis aos valores previstos
fornecidos pelas especificacbes dos fornecedores e pelas referéncias bibliograficas.
Ambas as amostras de aco mostraram ligeira anisotropia de porosidade, com maior
porosidade e poros maiores em H13 mas menos anisotropia em comparacao com 17-4
PH;

¢ O filamento tinha uma relacdo metal-polimero incomum de 40-60 % em vez dos 60-
40 % recomendados. Uma técnica de calcinacdo de matriz mais adequada poderia ser
considerada para confirmar este resultado. Apesar deste desvio, a porosidade era
comparavel aos valores reportados na literatura, indicando que a relacdo metal-
polimero inferior ndo teve um impacto negativo sobre o estado do material;

e Apesar da ligeira anisotropia na porosidade, a dureza era minima ao longo e
perpendicular a direcdo da construcdo. A microestrutura observada estava mais
préoxima de ligas forjadas do que de ligas processadas através de L-PBF, sugerindo que
as propriedades mecanicas podem ser comparaveis as das ligas fabricadas
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convencionalmente em vez das produzidas através de outros processos de fabrico
aditivo envolvendo a fusao;

Os diagramas CCT do estudo correspondem aos encontrados na literatura para materi-
ais convencionais, sugerindo que o processo FFF tem um impacto limitado. Vale a pena
mencionar que os valores de dureza sao ligeiramente inferiores, o que poderia ser de-
vido a saude do material. H13, tal como recebido, mostrou uma dureza baixa, mas
pode aumentar por um fator de 3 ap6s um arrefecimento rapido.

As perspetivas criticas deste trabalho poderiam ser:

Determinar as propriedades mecanicas dos materiais recebidos e tratados termica-
mente, concentrando-se em mais ensaios de tracdo para confirmar a auséncia de ani-
sotropia nas propriedades mecanicas;

Estudar o processo de envelhecimento de 17-4 PH, uma vez que se trata de um aco de

endurecimento por precipitacao.

Piloto PT2-VIDRIMOLDE

Caracterizacdo do material de partida

As propriedades fisicas, elementos intersticiais e composicdo tedrica do p6 de aco inoxidavel
EOS CX® com tamanho de particula entre +20-60 um s3o dadas abaixo (Tabela 27, Tabela 28 e

Tabela 29).
Tabela 27. Propriedades fisicas do po de aco inoxiddvel EOS CX°®.
Densidade apés Densidade do
Taxa de fluxo Densidade aparente ; ? Pvendmet
compactacao ycnémetro
s/50 cm?®
(s/50g) (g/cm’) (/) (&/em’)
0.326 3.619 4,347 7.550
Tabela 28. Elementos intersticiais de po de aco inoxiddvel EOS CX®.
(0] N C S
(%) (%) (%) (%)
0.0261 0.0075 0.0113 0.0030
Tabela 29. Composicao tedrica do po de ago inoxiddvel EOS CX®.
Elementos C Cr Ni Mo Al Mn Si
(%wt.) 0,05 11.00-13.00 | 8.40-11.00 | 1.10-1.30 1.20-2.00 0.40 0.40

Por um lado, na Figura 85, imagens de microscopia electrénica (SEM) mostram um pé atomiza-
do a gas tipico com uma forma geralmente esférica e a presenca de varios satélites e alguns

salpicos.
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Figura 85. Imagens FEG-SEM do pd de ago inoxiddvel EOS CX®.

Por outro lado, foram analisadas imagens transversais de p6 polido. A Figura 86 mostra que
nao existe porosidade interna. Além disso, as andlises EDS mostram uma distribuicdo
homogénea das zonas Cr, Ni, Mo, Al e Mn e enriquecidas em Si.

o e s
| & i ey ceit

150k X2500  10pm

Figura 86. Imagens FEG-SEM e andlise EDS (abaixo) de pé de aco inoxiddvel EOS CX®.

Finalmente, a distribuicado granulométrica e a esfericidade do pé foram medidas usando um
Sympatec QIPIC/LO2 com Rodos e Vibri como médulos de dispersdo e os resultados sao
compilados na Tabela 30 e na Figura 87. Pode-se afirmar que ambos satisfazem os requisitos
para serem depositados por LPBF (esfericidade préoxima de um) com um tamanho médio de
particula de p6 de 38 um.
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Tabela 30. Distribuicdo granulométrica e esfericidade do po de aco inoxiddvel EOS CX®

Dv(10) 24.17 S (10) 0.80
(um)
Dv(50) 37.77 S (50) 0.86
(um)
Dv(90) >8.33 S (90) 0.94
(um)
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Figura 87. Distribuicdo do tamanho das particulas (acima) e fator de forma (abaixo)em funcédo do tamanho de
particula do po de aco inoxiddvel EOS CX®.

Caracterizacio Microestrutural

A hibridizacdo do processo L-DED com o processo LPBF foi investigada. O objetivo deste
trabalho é elucidar os seguintes parametros do processo:

eEspessura da camada sélida que cobre a estrutura de trelica interna. A investigacao
procurara reduzir este valor de espessura evitando ao mesmo tempo a criacdo de
defeitos na estrutura interna;
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eParametros de fabrico para o processo L-DED, sendo a poténcia do laser (P), a taxa de
alimentacao (F) e o fluxo de p6 (Q).

O estudo foi levado a cabo em duas etapas. Primeiro, foram realizados ensaios com cord 6es
Unicos combinando os conjuntos de pardmetros mencionados na Tabela 31 com substratos de
diferentes espessuras: 6, 1 e 0,7 mm. Os corddes fabricados tém um comprimento de 25 mm e
foram centradas na area de superficie de 15 mm x 32 mm.

Tabela 31. Parametros do plano de teste de cordao unico.

N. Test type Parameter set thic?(t;beztsra(ﬁm )
1 Single bead Ref. 6

2 " Reduced

3 " Ref. 1

4 " Reduced 1

5 " Reduced 0.7

Em segundo lugar, foram realizados testes de camada utilizando os valores reduzidos dos
parametros, em substratos de 2 e 1 mm de espessura - Tabela 32. Estas camadas consistem
em 5 corddes sobrepostos, com uma distancia de 1 mm entre eles. A fim de simular o efeito
gue uma maior area de deposicdo teria no processo de fabrico, é aplicado um tempo de
arrefecimento de 5 segundos ap6s cada cordao ter sido depositado.

Tabela 32. Parametros do plano de teste de camadas.

Substrate
N. Test type Parameter set thickness (mm)
6 Layer Reduced 2
7 " Reduced 1

RESULTADOS

Teste de cordao tUnico

Foram observadas duas linhas que distinguem uma descontinuidade no substrato, seguindo a
linha de diluicao, Figura 88. Isto poderia indicar a formacao de micro-fissuras no substrato.
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European Regional Development Fund

100 pm

Figura 88. Seccdo transversal do teste de corddo n°4.

Tabela 33. Medicées de HAZ dos testes de cordao unico.

N Substrate HAZ Measurements
' thickness (mm) (mm)

4 1 2.89

5 0.7 3.88

Teste de sobreposicio (linha)

As seccoes transversais das camadas fabricadas numa superficie de 2 mm e 1 mm de espessura
sao montadas na Figura 89.
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Figura 89. Sec¢bes transversais das camadas fabricadas: (a) n.6 e (b) n.7.

Os parametros ideais de processo para o processo L-DED num substrato PBF sdo mostrados na
Tabela 34.

Tabela 34. Conjunto de referéncia dos parametros do processo L-DED.

P (W) F (mm/min)  Q (g/min) P/F
Ref 600 525 55 1143
Reduced 500 525 55 0.052

A fabricacdo sobre uma espessura do substrato de apenas 1 mm é viavel, mas com uma
deformacao significativa da peca, como mostra a Figura 90 abaixo.

(a) (b)
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Figura 90. Medidas de deformacdo em provetes de teste n°4 e n°5.

Como conclusao do trabalho realizado para a Vidrimolde, foram definidos os parametros ideais
de fabrico: poténcia laser (P) de 500 W, taxa de alimentacdo (F) de 525 mm/min e taxa de fluxo
de p6 (Q) de 5,5 g/min sdo os parametros 6timos para a deposicdo de material em substratos
finos. Com estes parametros, substratos tdo finos como 0,7 mm podem ser utilizados no
fabrico de corddes individuais.
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5.CONCLUSOES

Os materiais utilizados nos cinco projetos-piloto foram caracterizados em termos de

microestrutura, propriedades mecanicas e outras caracteristicas relevantes. Em todos os

casos, os materiais foram escolhidos de acordo com os requisitos de cada aplicacdo e, apos o

intenso trabalho de caracterizacao realizado no ADDITOOL, pode ser confirmado que todos os

materiais cumpriram com sucesso os requisitos.
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