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RESUMO

Foi feita caracterizacdo microestrutural e de textura de amostras de
implantes dentarios de Ti-6Al-4V construidas por L-PBF por varredura
circunferencial. Micrografias Opticas das amostras “as-built” e com tratamento
térmico de alivio de tensédo a 650°C revelam estruturas martensiticas a’ (HCP)
unidas a um padrdao de cores que segue a trilha do laser, em que ha uma
alternéncia entre regides claras e escuras. A coloragédo destas regides se deve
a orientacdo dos gréos de B (CCC) parentais, sendo que as regides claras
analisadas tendem a terem sido originadas de um grao cuja direcao de
construgdo € paralela a diregbes proximas de <110>, enquanto as regides
escuras tenderam a diregdes proximas de <100> e <111>.

A amostra tratada a 950°C e resfriada rapidamente mostrou a
competicao entre transformagdo martensitica e massiva, dando origem a uma
microestrutura mista. A amostra tratada a 950°C e resfriada lentamente deu
origem a microestrutura de Widmanstatten, e foi confirmada a relagdo de
orientagdes entre diferentes coldnias de a provindas de um mesmo gréo de 3 e
a orientacdo do grao de [ parental. Para ambos os tratamentos, a trilha de
varredura deixou de ser vista.

Analises de porosidade e de DRX também foram realizadas. Todas as
amostras possuem porosidade baixa, ndo ultrapassando de 0,1%. A analise de
DRX possibilitou o calculo dos parametros de rede (a e c) para as fases HCP a

e o, sendo que a apresentou valores menores que o’



ABSTRACT

Microstructural and texture characterization of Ti-6Al-4V dental implant
samples constructed by L-PBF by circumferential scanning was performed.
Optical micrographs of the “as-built” and stress-relieved heat-treated samples at
650°C reveal a' martensitic structures (HCP) and a color pattern that follows the
laser path, in which there is an alternation between light and dark regions. The
color of these regions is due to the orientation of the parental B (CCC) grains,
and the light regions analyzed tend to have been originated from a grain which
construction direction is parallel to directions close to <110>, while the dark
regions tended to directions close to <100> and <111>.

The sample treated at 950°C and rapidly cooled showed competition
between martensitic and massive transformation, originating a mixed
microstructure. The sample treated at 950°C and slowly cooled originated a
Widmanstatten microstructure, and the relationship of orientations between
different a colonies from the same 3 grain and the orientation of the parent 3
grain was confirmed. For both treatments, the laser trail was no longer seen.

Porosity and XRD analyzes were also performed. All samples have low
porosity, not exceeding 0.1%. The XRD analysis made it possible to calculate
the lattice parameters (a and c) for the HCP phases a and a’, with a resulting in

smaller values than a’.
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1. Introducao

Em 2019, o Trabalho de Formatura de Leticia Kobayashi, que consistia na
analise de microestrutura de implantes odontolégicos de Ti6Al4V fabricados por
manufatura aditiva pelo método de L-PBF (fusdo em leito de p6 a laser), cada
um com geometrias e técnicas de varredura distintas. Na amostra “as-built”
construida por varredura circunferencial, demonstra um padrdao de cores
interessante visto por microscopia optica, mostrado na Figura 1, em que foi
observada uma alternancia entre regides brancas e pretas que seguiam o estilo
de varredura do laser. Seu trabalho consistiu em tentar diferenciar as amostras
por analise quimica, dureza e morfologia, porém nao foi feita caracterizagao de
textura e ndo foi proposta uma justificativa que explicasse a origem desse
padrao. Esta questdo deu origem a realizacdo deste trabalho, em que a
natureza da alternancia de cores sera estudada com maior profundidade além

de observar mudangas morfoldgicas provocadas por tratamentos térmicos.

Figura 1 - Microestrutura de um implante em corte transversal. [1]
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2. Objetivos

Foram analisadas as microestruturas e suas respectivas texturas de
amostras de implantes dentarios fabricados por fusdo em leito de p6 a laser (L-
PBF) da liga Ti-6Al-4V e, assim, construida uma hipétese fundamentada para
explicar o padrao de cores evidenciado no corte transversal, mostrado na
Figura 1.

O foco do trabalho se da na analise de textura por EBSD, pois a
hipétese atual mais forte € que as diferengcas de cores sdo geradas pela
diferenca de orientagao cristalografica.

As quatro amostras analisadas foram disponibilizadas por uma empresa
do setor de proteses dentarias e foram produzidas por varredura
circunferencial. Uma delas é assim como recebida (“as-built”) e cada uma das
trés amostras restantes foi submetida a um tratamento térmico diferente:

- Com alivio de tensao a 650°C por 2h e resfriada lentamente (FC);
- Com tratamento térmico a 950°C por 3h e resfriada rapidamente (WQ);

- Com tratamento térmico a 950°C por 2h e resfriada lentamente (FC).
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3. Revisao Bibliografica
3.1. Liga Ti-6Al-4V ELI
3.1.1. Composicao

Esta liga possui a composigéo representada na tabela 1, a seguir:

Elemento quimico Concentragao (%m/m)
Al (aluminum) ® 55 - 6,75 %
C (carbon) ©) 0 - 01 %
Fe (iron) ® 0 04 %
H (hydrogen) ® 0 0,0125 %
N (nitrogen) ® 0 0,05 %
O (oxygen) ® 0 0,2 %
Ti (titanium) ® *88 - 9N %
V (vanadium) ® 35 - 45 %
Other ® 0 - 04 %

Tabela 1- Composigédo quimica da liga Ti-6Al-4V. [2]

No caso de ligas ELI (extra low intersticials), elementos como o oxigénio,
ferro e carbono tém suas porcentagens reduzidas para, respectivamente,
0.13%, 0.25% e 0.08% [3].

3.1.2. Diagramas

Para compreender as transformacdes de fase de acordo com o tipo de
aquecimento e resfriamento, primeiro € necessario estudar o diagrama
pseudobinario e o diagrama CCT.

Primeiramente, utilizando um diagrama pseudobinario (Figura 2a), pode-
se identificar com clareza que, acima da temperatura denominada (3 transus, a
unica fase presente sera (. Nao existe consenso sobre qual é o valor exato
dessa temperatura, uma vez que diversas fontes mencionam valores distintos,
variando geralmente entre 980°C [4] e 995°C [5], por conta dos teores de
oxigénio e outros intersticiais.

Quando é feito um resfriamento a partir de uma temperatura acima de 3
transus, ao cruzar esta temperatura, a liga entra no campo de decomposi¢cao
de B, em que B ganha vanadio a partir de sua difusédo, levando ao surgimento
de a, por sua vez, empobrecida deste elemento e com uma nova organizagao

cristalina. Esta regido, portanto, € onde ocorre a transformacdo f — B + a. A
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transformacéo completa de B em a ndo € vista a temperatura ambiente e, por
isso, esta liga € denominada do tipo a/p [4].

Ha uma outra transformacao de fases, sendo esta muito relevante para
o problema abordado por este trabalho, a qual € denominada transformacao
martensitica. Ela ocorre apenas com altas taxas de resfriamento e a partir de
certa temperatura, denominada Ms, em que ha a transformacdo f — a’. Assim
como no caso da [ transus, ndo ha um consenso sobre o valor de Ms, variando
desde 575°C [4] a 850°C [6] dependendo da fonte. Esta ampla faixa de valores
se deve ao fato de que a Ms varia de acordo com a homogeneidade da
composi¢cao, como a microestrutura inicial, entre outros fatores [4]. Cada uma
das fases é melhor explicada no item 3.1.3.

Por fim, analisando o diagrama CCT (Figura 2b), € possivel fazer uma
comparagao entre diferentes taxas de resfriamento e assim observar os tipos
de transformacgdes de fases que ocorrem na liga. Partindo de uma regido acima
da [ transus, serdo obtidas diferentes microestruturas resultantes da
decomposicdo de 3 [5].

Quando a taxa de resfriamento € superior a 410°C/s [6][7], ocorre a
transformagao martensitica da fase . Como mencionado anteriormente, esta
transformacao s6 ocorre a taxas elevadas e, considerando que a liga estava
acima de P transus, a microestrutura resultante € 100% martensitica. Ja
quando a taxa de resfriamento € baixa, com valores inferiores a 20°C/s [4][7],
ocorre a transformacéo 3 — B + a e quando a taxa é intermediaria, ocorre uma
competicdo entre uma transformacdo massiva e uma martensitica, levando a

uma microestrutura final mista entre a’ e am [31].

[
Temperatura de

tratamento 1050°C-30 min.

(a) I 1660°C Fusion N
1 Fuséo N NN )
—] i A\, ™ .
T :‘: TI_ l‘ \‘\ ™~
2 o g
+——— 980°C Transus B ! AN
‘-| Mg=575°C N,
™, 780°C Ms -l
& i
% \ 650°C Mf !
i

T
VoA \
VA

Ti6AI % v

i
-— ‘| 525°Cls

\ R
N 410°C/s =
\

Figura 2- (a) Diagrama pseudobinario [8] indicando temperaturas de fusao, B transus, inicio
(Ms) e término (Mf) da transformacao martensitica e (b) diagrama CCT [29] indicando as fases
resultantes apds quatro taxas de resfriamento distintas.
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3.1.3. Fases e suas estruturas

3.1.3.1. Beta (B)
A fase B possui estrutura do tipo cubo de corpo centrado (CCC), sendo
ela a unica fase presente quando a liga permanece acima da temperatura 3
transus, porém ela pode aparecer ao redor de lamelas de a/a’ em temperaturas
inferiores, tornando-se mais rica em vanadio [4], como pode ser visto no

diagrama pseudobinario (Figura 2a).

3.1.3.2.  Martensita (a’)
A fase o’ possui organizagéo do tipo hexagonal compacto (HCP), sendo
ela uma fase metaestavel formada a partir do resfriamento rapido da liga com a
decomposicéo de B (B — o’). Devido as altas taxas de resfriamento, a difuséo
de vanadio é impedida, formando assim uma fase com solubilidade alta de
vanadio [9], além de possuir muitas discordancias [10]. Sua morfologia é

acicular.

3.1.3.3.  Alfa (a)

A fase a, também chamada de a primario, possui 0 mesmo tipo de
organizagédo de o’ e também é formada a partir da decomposigcéo de 3. Sabe-
se que a fase a € estavel e sua formacao se deve a difusdo de vanadio [8] que
ocorre devido a taxas de resfriamento menores durante a transformacao  —
+ a ou a certos tratamentos térmicos, como para alivio de tensdo gerando a
transformacdo a’ — 3 + a [9].

Em resfriamento lento, a transformacédo  — B + a mencionada forma a
com morfologia lamelar a partir da nucleagao e crescimento nos contornos de
graos [19] exemplificado na Figura 3. As lamelas de a crescem
preferencialmente paralelas entre si, resultando em uma microestrutura
“sanduiche”, em que as lamelas a s&o intercaladas por uma fase B enriquecida
em vanadio, formando colbnias, como mostrado na Figura 4. Esta

microestrutura € comumente chamada de estrutura de Widmanstatten [11].
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Figura 3 - Crescimento de lamelas de a a partir dos graos de  formando a estrutura de
Widmanstatten [3].
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Figura 4 - Micrografia 6ptica mostrando a estrutura de Widmanstatten [11].

Com auxilio do diagrama pseudobinario (Figura 2a), estas
transformagdes sugerem que a quantidade de vanadio na fase a € menor,
fazendo com que seus parametros de rede sejam reduzidos, o contrario do que

ocorre com o’ [12][13][14]. Assim, pode-se observar a diferenga experimental
entre ambas, como sera descrito no item 3.1.4.

3.1.3.4.  Alfa massivo (am)

A fase am é proveniente de uma reagao massiva, a qual ocorre por

nucleagdo e saltos difusionais de curto alcance através da interface entre a

17
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fase massiva e a matriz [32]. S. L. Lu et al. reporta que tal reagao ocorre entre
893°C e Ms para a liga Ti6AI4V. A fase am € derivada diretamente de B (B —
am) [33], tornando a fase massiva saturada em vanadio, assim como a fase
martensitica. Tal fato faz com que am possa se decompor pela transformacéao
am — B + a em ciclos térmicos subsequentes, formando uma estrutura lamelar
fina de B e a [31].

Algumas formas de se diferenciar esta fase de outras fases HCP sé&o
através da relagcdo de orientagbes entre am e a matriz, que é distinta das
relacbes vistas para o’ e a, além de ser uma fase que cresce a partir dos
contornos de grao de B parental [33].

O perfil da fase vista em uma analise de EBSD pode ser vista na Figura

Figura 5 — EBSD com contraste de Ti-6Al-4V apds reagao massiva com setas e circulos
indicando contornos de grao facetados da fase massiva. [31]

3.1.4. Diferencaentreae d’

A diferenga tedrica entre as duas fases é a concentragdo do elemento
vanadio em sua estrutura cristalina, em que o', por ter a difusdo prejudicada,
possui maior conteudo de vanadio e assim maiores parametros de rede [9].
Também pela alta taxa de resfriamento para sua formagéo, a quantidade de
discordancias presentes na fase @’ € muito maior, causando a tensao residual
mais elevada [10].

Sera mostrado como estas mudangas conseguem ser detectadas
através de DRX e de MET.
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3.1.4.1. Difragao de Raio X
A diferencas encontradas por este método sao dificeis de se observar
por serem mudancgas pequenas, ainda mais pelas microestruturas muitas vezes
possuirem uma mistura de fase a e a’. Logo, € necessaria uma analise
detalhada dos difratogramas para se chegar a uma conclusdo definitiva. As
comparacgdes aqui apresentadas serdo extrapoladas para microestruturas

majoritariamente a ou majoritariamente a’.

3.1.4.1.1.  Angulos

A mudanga nos parametros de rede indica uma mudanga nos angulos
em um DRX seguindo a lei de Bragg, isto €, quanto maior o angulo de um
determinado pico, menor sera seu parametro de rede. Este fenbmeno pode ser
exemplificado na Figura 6, na qual mostra o leve deslocamento dos angulos de
acordo com a fase HCP correspondente. A amostra em pé é composta
majoritariamente por a e uma pequena quantidade de 3 ndo mostrada no DRX,
enquanto a amostra apds processo de L-PBF é composta por a'. E visivel que
a amostra composta por o’ possui picos com valores de angulo ligeiramente
menores em comparagao com picos de a [14].

O motivo para a formacao de o’ através do L-PBF sera explicado com

maior detalhe no item 2.2.

——SLM
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Figura 6 - DRX de uma amostra de p6 da liga Ti-6Al-4V (a) e do pd apds processo de L-PBF
(a’) [14].
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3.1.4.1.2.  FWHM

A maior quantidade de vanadio acarreta uma maior deformagao da
estrutura cristalina, o que “engrossa” os picos. Uma maneira de medir este
aumento de largura é através do FWHM (‘full width at half maximum’) [9].

A Figura 7 exemplifica esta mudanca em que a linha preta representa o
material apos processo L-PBF, isto é, possui estrutura martensitica, e a linha
vermelha tracejada representa o material apos tratamento térmico, ou seja,
possui majoritariamente uma estrutura a. Nesta figura, é visto que o material
com estrutura o’ possui um pico mais grosso, tendo um FWHM mais elevado,

do que no caso da estrutura a [15].

a)

As-bust =

(
a (002)

Com
tratamento
térmico

296 Jmm

37.0 JVmm

Intensidade (a.u.)

443 JVmm

20 (graus)

Figura 7 - DRX com comparagéo entre amostras apos processo L-PBF (a’) e seguida por
tratamento térmico de 1,5h no campo a/f (a) [15].

3.14.2. MET

Uma forma adequada de observar a presenca de discordancias € por
meio de MET. Como visto na Figura 8, é facil localizar as regides com alta
concentragdo de discordancias em regides mais escuras vistas no BF (bright

field), logo a distingdo entre as placas de a e de o’ é facilitada [10].
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Figura 8 - Imagem BF de MET de uma amostra tratada a 800°C por 24h [10].

3.2. Manufatura aditiva
3.2.1. LPBF/SLM

Selective Laser Melting (SLM), ou Laser - Power Bed Fusion (L-PBF), é
um tipo de processo de manufatura aditiva utilizado na construgcao de implantes
odontologicos. O laser faz com que o pd atinja temperaturas superiores a
temperatura de fusdo da liga Ti-6Al-4V, onde o campo corresponde a fase f3, e
o subsequente resfriamento da poca de fusdo alcance de 102 a 108 °C/s [16].
Como visto no item 3.1.2, esta taxa € muito maior que a velocidade de
resfriamento necessaria para a ocorréncia da transformagdo martensitica, ou
seja, as pecas recem construidas no processo L-PBF terdo, como

microestrutura, a martensita [17].

3.2.2. Técnica de varredura

O estilo de varredura utilizado é circunferencial, como representado

pela Figura 9.

caminho do laser

Figura 9 - Vista transversal do implante (perpendicular a dire¢do de construgédo) na varredura
circunferencial. BD é a dire¢cao de construg¢ao. Fonte: Autoral.
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As distancias entre os caminhos do laser sao igualmente espacadas de
acordo com os parametros de fabricagao escolhidos, porém a poga de fuséo
gerada, cujo tamanho é maior que o didmetro do laser, pode se sobrepor com a
pocga vizinha [14]. Este fenbmeno € melhor esquematizado na Figura 10. O tipo
de varredura mostrado é diferente do estudado, porém a sobreposicao das

pocas de fusao ocorre da mesma maneira.

Linhas de varredura Distancia
T entre linhas

. ’~ » cont
Contorno L, Linhas de contorno

\ AW R

-~ —— Deslocamento

"""""" % : = Pl N 7 = Leito com
—— -’ y,

po nivelado

Didmetro da
Camadas

sinterizadas

poca de fusdo

« _.‘ Velocidade de

7 X varredura do contomo ¥ 3 Espessura da
Jy Velocidade de camada de po
™ varredura do preenchimento

Didametro do
feixe do laser

Figura 10 - comparacgao entre didmetro do laser, didmetro da poga de fuséo e distancia entre as
linhas de caminho do laser [1].

3.2.3. Pocas de fuséo

3.2.3.1.  Gradiente de resfriamento

Uma poca de fusdo tem um perfil como o mostrado Figura 11. E
importante notar a direcao de extragdo de calor, a qual segue o gradiente de
temperatura, sendo ele sempre perpendicular a borda da poga [19].

Algo a se considerar é que a poga de fusdo atinge uma profundidade
maior do que a espessura da camada previamente estipulada, fazendo com
que a camada anterior entre no estado fundido novamente, sofrendo uma nova
solidificacdo [19]. Outro fator considerado é que a passagem do laser funde
parte da poga adjacente ja solidificada, também levando a uma nova
solidificacdo. Esta sobreposicdo de pogas ja foi explicada anteriormente no
item 2.2.2.
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Figura 11 - Esquematizagao de uma poga de fusao [19].

Mesmo havendo diferentes geometrias de poga, algo que varia com
densidade de energia e velocidade do laser, a orientagdo de crescimento dos
graos solidificados se baseia na cauda da poga, cujo gradiente de temperatura
possui uma dada angulagao com BD [5][18][21]. Porém, como a geometria da
poca € praticamente constante durante todo o processo de fabricacdo, a
orientagdo de solidificacdo é a mesma ao longo das camadas, assim dando a
origem a graos colunares de B, cujos contornos de grdo ainda sao visiveis

mesmo apos a transformacao martensitica [5], como visto na Figura 12.

Figura 12 - Micrografia éptica em corte transversal de amostra “as-built” mostrando os graos
parentais de 3 alongados [4].

3.2.3.2. Nucleacédo heterogénea e crescimento epitaxial
Durante o resfriamento, o tipo de crescimento responsavel pela
formacao dos graos colunares € o crescimento epitaxial, em que, camada por
camada, os graos buscam crescer com a mesma dire¢do da camada anterior.
Isto faz com que os grdos se estendam por centenas a milhares de

micrémetros [18].
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3.2.3.3.  Orientacbes preferenciais de crescimento

Cristais CCC tendem a crescer mais rapido em dire¢cdes da familia
<001> [4][27], portanto é de se esperar que as células crescerdao, com base na
orientacdo dos cristais no substrato ndo fundido, nas diregcbes <001>
angularmente mais proximas as dire¢des de maxima extracdo de calor. Nas
bordas inferiores da poga, o gradiente de extracéo de calor é paralelo a BD,
logo uma textura mais forte em [001] sera vista também paralela a BD [18]. Ja
nas bordas laterais da poga, o gradiente passa a ter certa inclinagdo em
relacdo a BD, chegando até préximo de 90° na borda mais superior, porém,
mesmo com a tendéncia de crescimento da maneira mais paralela o possivel
com o gradiente de resfriamento, a diregao preferencial de crescimento cresce
de maneira epitaxial sempre em direcbes <001>, resultando em crescimentos
diferentes de acordo com o tipo de varredura efetuada [27], como mostra a
Figura 13, ou também de acordo com os parametros de construgao utilizados

[22], como mostra a Figura 14.

Z(BD) Z(BD)

(a) ¢

g
L . . P R Direcao das células
T Direcao do maximo gradiente térmico T Diregao <100> % alongadas

Figura 13 - MEV mostrando crescimento e contornos dos graos colunares em amostra
construida por varredura (a) XY [18] e (b) XX [27].
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Figura 14 — (a-c) EBSD e (d-f) correspondentes imagens de MEV de trés amostras de ago
inoxidavel 316L fabricado via L-PBF por varredura XX com velocidades crescentes de
varredura. [22]

3.3. Microestrutura MA

3.3.1. Porosidade

Geometria da peca, caracteristicas fisicas do p6é metalico utilizado e
estratégia de varredura séo alguns dos muitos fatores a serem considerados ao
avaliar a porosidade de uma peca, porém o fator principal para seu controle é a
densidade de energia do laser. Essa densidade é equivalente a divisdo entre a
poténcia do laser e a sua velocidade de varredura, sendo que valores muito
altos ou muito baixos resultantes deste calculo levam a maior formacao de
poros na amostra, como se pode ver na Figura 15 [37]. Nela, velocidades altas
unidas com poténcias também mais elevadas dao origem a amostras mais
densas, com a porcentagem de poros proxima a zero. Nao ha indicios na
literatura de que a porosidade se altere devido a tratamentos térmicos préximos

aos estudados neste trabalho.
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Figura 15 — Mapa de porosidade de acordo com poténcia e velocidade de varredura com dados
obtidos de 12 estudos. [37]

3.3.2. Resfriamentos de tratamentos térmicos

Depois de realizado o tratamento térmico, a peca deve ser resfriada,
porém existem diferentes maneiras de conduzir esta agdo, sendo que trés
possiveis tipos sdo: water quenching (WQ), air cooling (AC) e furnace cooling
(FC). Cada um dos tipos mencionados possui uma taxa de resfriamento
distinta, as quais podem ser vistas na Figura 2b, em que WQ possui uma taxa
de resfriamento maior que 410°C/s, provocando uma transformacgao
martensitica na liga, FC possui uma taxa de resfriamento menor que 20°C/s, o
que acarretaria em uma microestrutura do tipo a+p, e AC com uma taxa
intermediaria acarretaria em uma microestrutura mista de a e am [31]

Vale mencionar que a taxa de resfriamento em cada um dos trés tipos
pode variar e ndo necessariamente se encontram dentro dos intervalos
mencionados. No caso do tipo WQ, a taxa de resfriamento varia com a
geometria da pega, temperatura inicial da agua entre outros fatores, podendo
atingir valores menores que 410°C/s [39].

E importante notar que, na Figura 2b, a temperatura inicial anterior ao
resfriamento é préoxima dos 1050°C, a qual esta acima da linha 8 transus e nao
exemplifica exatamente como foi efetuado o resfriamento das amostras
estudadas neste trabalho; a figura demonstra apenas o perfil de resfriamento

para melhor visualizacado das diferentes taxas de resfriamento.
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3.3.3. Microestruturas resultantes

Neste item, serdo mostrados alguns resultados de DRX e microscopias
(6ptica e MEV) encontradas na literatura com temperaturas e tempos de
tratamento térmico iguais (ou proximos) efetuados nas amostras estudadas
para que, posteriormente, seja possibilitada a comparagdo com os resultados
obtidos.

3.3.3.1.  “As-Built’

Apos o processo L-PBF (SLM), a microestrutura esperada para amostra
€ martensitica devido a alta taxa de resfriamento resultante no processo. A
seguir serdao mostradas algumas andlises realizadas para caracterizagao deste
tipo de amostra.

3.3.3.1.1.  DRX

Na Figura 6, os picos das fases a e o’ sédo indicados como “Ti (h.c.p)”,
pois ndo é possivel distinguir quantitativamente ambas fases por meio de uma
analise superficial do difratograma, porém é o suficiente para localizar os picos
principais de uma amostra “as-built”’, na figura descrita como “SLMed” (linha
preta) [14].

3.3.3.1.2.  Microscopias
Como mencionado anteriormente, a morfologia martensitica é acicular,
ou seja, em forma de agulhas, como pode ser vista na Figura 16. Reitera-se
que o objetivo do trabalho é encontrar uma diferenga entre as regides claras e

escuras.

Figura 16 - Microscopia Optica de amostra “as-built” fabricada por L-PBF com varredura
circunferencial [1].
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Assim como na microscopia Optica, as agulhas de martensita s&o
claramente visiveis, porém as regides claras e escuras deixam de se distinguir

visualmente, como esta representado na Figura 17.

AB

Figura 17- MEV de amostra “as-built” fabricada via L-PBF [19].

3.3.3.2. Amostras com diferentes tratamentos térmicos

3.3.3.2.1. DRX

Amostras tratadas a 650°C, 950° e 1050°C seguidas de resfriamento
tipo FC possuem difratogramas exemplificados pela Figura 18, através dos
nomes “SR” (650°C/3h + FC), “HT950” (950°C/1h + FC) e “HT1050” (1050°C/1h
+ FC), respectivamente.

Para “SR” (650°C/3h + FC), os picos de fase HCP s&o claramente
visiveis, unidos aos novos picos de fase B, antes nao vistos na amostra “as-
built”. Como a fase CCC é presente, € de se esperar que a estrutura
martensitica tenha se decomposto, logo €& possivel que a microestrutura
possua também certa quantidade de a, o segundo produto da decomposi¢céo
de o' [19]. Para tempos menores de tratamento térmico, existe ainda a
possibilidade de que o tempo ndo seja suficiente para o inicio da
decomposicao, sendo visiveis apenas indicios da presenga de a’ no DRX [9].

Para “HT950” (950°C/1h + FC), pelos mesmos motivos explicados no
caso anterior, é possivel concluir que esta amostra sera composta por fase 3 e
a. Para “HT1050” (1050°C/1h + FC), os picos referentes as fases HCP podem
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indicar apenas a fase a, uma vez que a temperatura de B transus foi superada

assim provocando a transformacéo g — [ + a. [19]

Figura 18 - Dif
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ratogramas para diferentes tratamentos térmicos com resfriamento tipo FC [19].

Amostras tratadas a 950°C seguidas de resfriamento tipo WQ possuem

difratograma

exemplificado pela Figura 19, através do nome “950°C*1h+WQ".

Para este tipo de tratamento, ndo s&o observados picos para a fase 3, apenas

picos para fase HCP (a, o’ ou am). Pela alta taxa de resfriamento acarretada

pelo tipo WQ, é esperado que a microestrutura possa conter certa quantidade

de martensita.[34]
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ratogramas para diferentes tratamentos térmicos com resfriamento tipo WQ [34].
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3.3.3.3. Microscopias
l. Amostras tratadas a 650°C seguidas de FC

A microestrutura vista em microscopia optica € muito similar a “as-built”,
com sua estrutura se mostrando martensitica. Deste modo, microestrutura
resultante pode ser facilmente comparada com a Figura 16, mas também pode

ser vista na Figura 20 abaixo.

Figura 20 — Microscopia 6ptica de amostra com tratamento térmico [19].

Ja em imagens de MEV, a diferenga para amostras “as-built” se torna
mais evidente. Assim como visto em resultados de DRX, este tipo de
tratamento gera a precipitagdo de B, mesmo que em pequena quantidade, o
que € originada pela decomposi¢ao parcial da fase martensitica em lamelas
finas de a e particulados interlamelares de B [35]. Nas imagens de MEV (Figura
21 e Figura 22), B possui coloragdo branca por ser uma fase rica em vanadio
[9], elemento provindo da fase a’.

Devido a difusao e a precipitagdo presentes, esse tipo de tratamento é
usado para “alivio de tensdes” com a tensao sendo decorrente da presencga de

martensita, fase a qual possui altas tensoes internas [19].
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Figura 21 — (a,b) MEV de amostra tratada a 650°C por 2h + FC com (b) circulos e setas
indicando a presenca de particulas de 3 [16].

Figura 22 — (a,b) MEV de amostra nomeada de “HT650” tratada a 650°C por 2h + FC [35].

1. Amostras tratadas a 950°C seguidas de FC

A temperatura é mantida proxima a [ transus, acarretando uma
transformacdo incompleta o' — 3, algo que prejudica o crescimento das
lamelas ao longo do tratamento. Como o resfriamento é por FC, a baixa taxa de
resfriamento permite a difusdo dos elementos, assim ocorrendo duas
transformagdes simultaneas: o — B + a e B — B + a. Portanto, pode-se
concluir que a estrutura final sera lamelar fina de B + a podendo conter certa
quantidade de agulhas martensiticas [5]. Isto pode ser visto na Figura 23 e na
Figura 24.
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Signal A = SE1 EHT = 20,00 kV 10 ym g

Mag= 100KX WD = 9.0 mm -

Figura 24 — MEV de amostra tratada a 950°C por 1h + FC [19].

1. Amostras tratadas a 1050°C sequidas de FC

Neste caso, a temperatura passa a estar no campo [, ou seja, a fase
martensitica deixa de existir completamente, o que permite o crescimento de
grao, ao contrario de tratamentos abaixo de B transus. Com o resfriamento
lento, ocorre a decomposicdo f — B + a, o que gera a estrutura de
Widmanstatten, como explicado no item 3.1.3.3.[19] Imagens de microscopia

Optica e MEV sao apresentadas na Figura 25.
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;
SignalA= SE1
Mag= 1.00KX WD =136 mm

Figura 25 — Microscopia 6ptica (esquerda) e MEV (direita) de amostra tratada a 1050 por 1h +
FC [19].

IV.  Amostras tratadas a 950°C seguidas de WQ

A microestrutura resultante pode ser similar a Figura 26 (microscopia
Optica) e a Figura 27 (MEV), ambas tratadas a 940°C por 1h seguidas de
resfriamento WQ. Nelas, é vista a fase martensitica acicular acompanhada de
plaquetas curtas de a saturada de vanadio, porém sem a presenca de (3 [36].
Este estado de a é considerado “fora do equilibrio”, na qual, por ser submetida
a resfriamento rapido, a difusdo para pontos de nucleacdo é impedida e,
consequentemente, a precipitagdo de B nao ocorre [5]. Por ser um resfriamento
rapido a partir do campo a + B, a fase B sofre transformagdo martensitica,

enquanto a a se torna uma solugdo solida supersaturada [31].

Figura 26 — Microscopia 6ptica de amostra tratada a 940°C por 1h + WQ. [36]
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Figura 27 — MEV de amostra tratada a 940°C por 1h + WQ. [36]

V. Amostras tratadas acima de 1000°C seguidas de WQ

A amostra é mantida no campo B, o que provoca o crescimento dos
graos parentais de B em grandes graos equiaxiais e, com o resfriamento
rapido, ocorre a formacao da fase martensitica a’ porém com uma aparéncia
“trangada”, como é possivel pela Figura 28 (microscopia optica) e Figura 29
(MEV) [36].

100Em

Figura 28- Microscopia Optica de amostra tratada a 1020°C por 40 min + W. Q.[36]
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lEm

Figura 29 — MEV de amostra tratada a 1000°C por 40 min + W. Q.[36]

VI.  Amostras submetidas a resfriamentos intermediarios (410-20°C/s)

Como ja explicado no item 3.1.3.4, quando o resfriamento possui taxas
intermediarias, ha a competicdo entre a transformacdo martensitica p — o
(ndo difusional) e a transformagdo massica  — am (difusional de curto
alcance), gerando uma microestrutura mista a’ + am. A quantidade de cada uma
destas fases pode variar de acordo com a taxa de resfriamento, como visto na
Figura 30. Além disso, a fase massiva, por ser supersaturada, pode se
decompor da forma am — B + a dependendo do ciclo térmico que ela for
submetida, formando uma estrutura lamelar ultrafina  + a. Tal fato por ser visto

pela Figura 31.
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LD e

Figura 30 — Microscopia 6ptica de Ti—6Al-4V resfriado a partir de 1050°C a (a) 410, (b) 275, (c)
175 e (d) 20°C por segundo [30].

<N o BSE 200 nm :
Figura 31 — MEV mostrando (a) grédo massivo formado a partir do contorno de grao de
parental e (b) decomposi¢ao da fase massiva em lamelas finas de a intercaladas por

precipitados de B. [31]
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3.4. Textura MA

3.4.1. Transformagcédop — o’

3.4.1.1. Esquema das células unitarias

Para entender a textura do material, primeiro € necessario entender as
transformacbes de fase e suas respectivas mudancas de orientacao
cristalografica.

Ja foi mostrado que, durante o processo L-PBF, a amostra supera sua
temperatura de fusdo com a passagem do laser e, com o resfriamento, ela
passa do campo 3 (acima de B transus) para um estado martensitico a’, entéo
deve haver alguma relagdo entre a estrutura CCC de B e a HCP de o,
seguindo as simetrias entre seus vetores de Burguers [20]. A relacdo entre

ambas organizagdes cristalinas sdo mostradas na Figura 32.

(b)
:
4;74 i
'

Figura 32- Relagao entre as estruturas HCP e CCC [25].

A literatura mostra que as duas principais relagcbes entre o’ e B sao
[20][26]:
. (11-20)ara// (111)p
[I.  (0001)asa // (110)8

3.4.1.2. Tipos e Variantes

Dadas as duas relagdes mais conhecidas | e Il, como descrito no item
2.4.1.1., é possivel encontrar 12 variantes (V1 a V12) da fase o’/a que séo

provenientes de uma unica orientacdo de B e, por simetria, 6 variantes de
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podem ser extraidas de uma dada orientagdo de a’/a. Cada grao de 3 parental
geralmente é formado por 5 ou 6 variantes de o’ [21]. Deste modo, é possivel
realizar reconstrugdes de grdos martensiticos para entender mais a fundo a
textura inicial da fase B [20], e assim, poder formular comparacdes entre as
regides claras e escuras mencionadas.

As variantes sao dadas pela tabela 2, abaixo:

Plane parallel Habit plane Direction parallel or habit direction Rotation angle/axis from V1
Vi (1-10) 5//(0001) (11-2) 5 //(1-100) [111] 5 //[11-20] =
V2 (10-1) 5 //(0001) (1-21) g //(-1100) o [111] 5 //[11-20] o 60°/[1,1,— 2,0]
v3 (01-1)  //(0001) ,, (2-1-1)  //(-1100) [111] 3 //[11-20] 60°/[1,1,— 2,0]
V4 (110) o //(0001) , (-11-2) 5 //(1-100) [-111]  //[11-20] , 90°/[1, - 2.38,1.38,0]
Vs (101) p //(0001) 4 (12-1) g //7(1-100) [-111] p //(11-20] , 63.26°/[~ 10.5,5,~ 3] ,
\ (01-1) g //(0001) (211) p //(-1100) o [-111] p //[11-20] o 60.83"/[—- 1.377, — 1, 2.377, 0.359]
v7 (110) p //(0001) 4 (1-1-2) 5 //(0-110) o [1-11] p //[11-20] & 90°/[1, — 2.38,1.38,0] o
v8 (10-1) g //(0001) (-1-2-1) 5 //(0-110) [1-11] p /7[11-20] 60.83°/[~ 1.377, - 1, 2.377, 0.359] ,
V9 (011) p //(0001) 4 (21-1) g //(0-110) [1-11]  /7111-20) 63.26°/[~ 10.5,5,~ 3] ,
V1o (1-10) g //(0001) (-1-1-2)  //(01-10) (11-1) p //111-20] , 10.53°/(0,0,0,1] o
Vil (101) p //(0001) 4 (1-2-1) 5 //(0-110) [11-1] p /7111-20] 60.83°/[ - 1.377, - 1, 2.377, 0.359] ,
vi2 (011) p //(0001) 4 (2-11) g //(0-110) [11-1) g //[11-20] 60.83°/[ - 1.377, — 1, 2.377, 0.359]

Tabela 2 - Variantes de a’/a e suas relagdes com a fase 3 [20].

Observando a tabela, encontra-se certos padroes entre a desorientacao
entre duas variantes, mostrado apenas em relagdo a V1 na tabela, sendo
possivel enquadra-los em 5 tipos diferentes (Tipo 2 a Tipo 6). Esta
nomenclatura € comumente utilizada para descrever a reconstrugdo do grao de
B parental [21]. Os tipos de desorientagdo sao descritos como “angulo de
rotacao / eixo da variante a se comparar”, sendo eles:

Tipo 2: 60°/[1,1, -2, Ola

Tipo 3: 60.83° / [-1.377, -1, 2.377, 0.359]a

Tipo 4: 63.26°/ [-10, 5, 5, -3]a

Tipo 5: 90° / [1, -2.38, 1.38, 0la

Tipo 6: 10.53° /[0, 0, 0, 1]«

[21]

3.4.1.3. Reconstrugao de 3

Ao se fazer uma microscopia 6ptica e uma analise de EBSD na secao

transversal de uma amostra “as-built’, se encontra algo similar a Figura 33 e

Figura 34, respectivamente.
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0001

Figura 34- EBSD de secgao transversal de amostra “as-built” [21].

Realizando uma analise superficial das imagens 29 e 30, ndo é possivel
detectar uma textura preferencial, porém algo se destaca: pode-se notar que as
regides escuras e claras podem ter relagdo com a textura de cada grao,
alimentando a hip6tese de que a cor da microestrutura tem certa conexao com
a textura do grao parental de 8 [21].

Para a reconstrugcado dos graos de o’ em B, sdo necessarias figuras de
polo, como apresentadas na Figura 35. Foi pego um grdo da microestrutura e
foram feitas duas figuras de polo discretas, uma em relagao a diregdo (0001) e
outra a (11-20) [21].
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Figura 35 - Figuras de polo para a fase a’ (duas superiores) e para (3 reconstruido (duas
inferiores) em um grao de amostra “as-built” [21].

As variantes de o’ foram identificadas cada uma com uma cor distinta,
assim ficando facil de distinguir os picos. Sabendo-se que (11-20)a/a // (111)s €
(0001)wra /1 (110)p, € que cada variante pode corresponder a 6 orientagdes de
B, é necessario comparar as possiveis orientacées de B para cada variante
indicada na figura de polo e aquela que for comum para todas, ou que tenha
uma desorientacdo pequena, sera a orientacdo do grao parental. Assim, &
possivel construir figuras de polo para as diregcdes (110) e (111) [21].

O resultado de uma reconstrucdo se assemelha com a Figura 36, a

seqguir.

111

011

Figura 36 - Perfil do EBSD com textura dos graos de [3 reconstruido [21].
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Outra possibilidade que justifique a diferenga de cores é justamente o
contrario da hipétese levantada neste item, ou seja, a diferenga ndo se da pela
textura, mas pela falta dela. A Figura 37 apresenta uma analise EBSD e sua
respectiva figura de polo referente a diregdo (0001) de uma amostra “as-built”
em que nao é possivel realizar a reconstrugao de 3 [20].

O motivo para isto € que ha muitas variantes de o', acarretando em mais
de uma solugao possivel para a orientagao do grao parental 3. A aleatoriedade
das variantes se deve a sobreposi¢cao das pocas de fusao, e, pela ocorréncia
de nucleagdo heterogénea na interface solido-liquido, ocorre a formagao de

uma estrutura similar a zona de coquilha [20].

[ | -
——1 X0

{0001 3ot

Figura 37 - EBSD e figura de polo na dire¢do (0001) de amostra “as-built” [20].
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4. Hipoteses

Surgem trés hipoteses distintas para explicar as diferengas de cor:

A diferenca da regido clara para a escura das amostras “as-built” se da pelo
conjunto diferente de variantes de orientacédo das lamelas martensiticas, o

que depende diretamente da orientagéo inicial dos gréos de .

Além do mencionado na hipétese |, as regides claras possuem orientagdes
proximas a <100> por serem provindas da zona central da poc¢a de fusao.

Nas regides claras, a orientacdo cristalografica das lamelas € aleatédria
devido a nucleagdo heterogénea na interface solido-liquido durante a

sobreposicao de camadas.
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5. Materiais e métodos

Como mencionado no item 1.1, as amostras estudadas s&o:

e 1009: Como recebido (“as-built”);

e 1010: Com alivio de tensédo a 650°C por 2h e resfriada lentamente (FC);

e 1011: Com tratamento térmico a 950°C por 3h e resfriada rapidamente
(WQ);

e 1012: Com tratamento térmico a 950°C por 2h e resfriada lentamente (FC).
Os tratamentos térmicos das trés ultimas amostras sdo caracterizados pelos

seguintes graficos:
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Figura 38 — Histdrico do tratamento térmico para a amostra (a) 1010, (b) 1011 e (c) 1012.
Fonte: Empresa de proteses dentarias.
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A amostra 1011 nao explicita a taxa de resfriamento uma vez que este
foi feito por témpera. E possivel perceber que tanto a amostra 1011 quanto a
1012 foram mantidas a uma temperatura de 964°C e, logo antes do inicio de
seus respectivos resfriamentos, ambas as temperaturas ultrapassam 1000°C
por um periodo de poucos minutos, ou seja, atingem o campo B acima de
transus. Além disto, € observado que as taxas de resfriamento para 1010 e

1012 sao menores que 0,1°C/s.
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5.1. Preparacao metalografica

Foram feitos cortes transversais (perpendiculares a diregdo de construgao)
nas quatro amostras e, posteriormente, embutidas. Os cortes sdo mostrados

na figura 34.

(@)

Figura 39 - Esquema de corte transversal [1].

Na etapa de lixamento, foram utilizadas lixas de mesh 320, 400, 600, 1200 e
2400, nesta ordem.

Na etapa de polimento, primeiramente, foi utilizada uma solugdo de
diamante de 3 pm e, segundamente, foi feito um polimento-quimico
utilizando uma solugdo composta por silica coloidal (0,02 um) + peréxido de
hidrogénio (concentragdo 50%) na propor¢do 5:1, e por fim foi feito
acabamento com o equipamento MiniMet utilizando a mesma solugao;

Para caracterizacdo no microscopio optico e eletronico de varredura, as

amostras foram atacadas com reagente de Kroll.

Para o processo de lixamento e polimento, € necessario considerar que,
como a avaliagao da textura por método de EBSD ¢é o foco do trabalho, foi
muito importante que a fabricagao de riscos e deposigcédo de sujeira fossem ao
maximo evitadas, pois elas prejudicam as analises, principalmente via EBSD.
Eventuais riscos produziriam marcas pretas na imagem devido a
impossibilidade de indexagem, o que dificulta sua caracterizagdo. Tal efeito
pOode ser observado nos resultados de EBSD obtidos no trabalho de Rafael
Nobre [40], em que metade dos pontos de analise do instrumento ndo puderam

ser indexados convenientemente, justamente devido a erros na preparagao
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metalografica, reforgando novamente a importancia do cuidado nesta etapa.
Este tipo de falha também foi encontrado no trabalho de Leticia Kobayashi [1],
no qual houve relatos de “alinhamento de poros” que na verdade eram indicios
de deformacéo plastica remanescentes no material, como se pode observar na
Figura 40. Logo, para evitar e retirar estes defeitos, a preparacdo metalografica
deve ser meticulosa, o0 que é descrito em manuais como o da Struers [23] e da
Buehler [24], porém ¢é importante frisar que tais manuais descrevem a

preparacgao feita com o auxilio de maquinas de polimento automaticas.

v
)

- =)

L o i

Figura 40 - Microscopias opticas de amostra de Ti6AI4V “as-built” com corte (a) transversal e (b)
longitudinal com “poros alinhados” destacados em vermelho indicando deformagéo plastica. [1]

Manual Struers

Os passos de preparacdo metalografica descritos pela Struers [23] sao
apresentados na Tabela 3 abaixo. Resumidamente, ela consiste em 3 etapas:
i. Lixa diamantada de mesh 220 (ANSI/CAMI) com agua como lubrificante;



ii. Lixamento de 9 um através de suspensao diamantada;
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Polimento mecanico-quimico através de uma mistura de 90% de silica
coloidal 0,04 um e 10-30% de perodxido de hidrogénio H202 [30%].

Grinding Polishing
.S F-2
I_rr Step PG FG C<'> I_rr Step op =
o Surface MD-Mezz0 MD-Largo o Surface MD-Chem
T
Abrasive ype Diamond Diamond oo Type Collodial Silica
Size #220 9pm Size 0.04 pm
Suspension/ Water DiaPro é’ . Suspension/ opP-§*
@0 {5, Lubricant Allegro/Largo 9 g: /- & Lubricant
) pm 300 150 D pm 150
e F\ Force [N/ 40°** 30 e F\ Force [N}/ 30
\! / specimen A\ J specimen
@ Time (min) Until Plane 5 @ Time (min) ot

Tabela 3 - Métodos de lixamento e polimento [23].

O titdnio é um material muito ductil, assim podendo sofrer deformagdes
plasticas com facilidade, o que leva a necessidade de uma preparagao
cuidadosa e sem uma aplicagdo excessiva de forca. Pequenos riscos ou
defeitos podem surgir por este fator, porém eles s&o facilmente retirados
através da etapa de polimento mecéanico-quimico, onde a solugdo basica
aplicada ataca levemente a superficie, nivelando-a. Além da mistura de silica-
coloidal com H202, também s&o mencionadas alternativas mais agressivas a
partir da mistura de acido nitrico e fluoridrico, necessitando de maior cuidado
Nno manuseio.

Entretanto, caso a deformacédo seja muito profunda, a superficie da
amostra se assemelhard com a mostrada na Figura 41, na qual surgem
pequenos pontos escuros. Nesta situacdo, a utilizacdo de solugdes de
diamante com diametro cada vez menor e o0 polimento quimico-mecanico nao
sdo meios suficientes para retirar estes defeitos residuais. O melhor caminho a
se sequir, neste caso, é retornar alguns passos do preparo até que se perceba
melhora.

E importante frisar que o surgimento destes pontos é devido
exclusivamente ao lixamento e polimento, ndo a estrutura do material em si,

como seria o caso de inclusdes ou poros.
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Figura 41 - Titanio apds polimento em diamante de 3 ym em que a deformacgao e riscos nédo
foram removidos [23].

Manual Buehler

Este manual descreve dois possiveis métodos de preparo [24]. O
primeiro € o processo de Muller, que consiste em 3 etapas:
i. Lixa de SiC 320 mesh (ANSI/CAMI) com agua como lubrificante;
ii. Polimento com pasta diamantada de 9 ym com agua como lubrificante;
iii. Polimento final com suspensao de silica coloidal.

O segundo método, de Springer e Ahmed, também possui 3 etapas:
i. Lixa de SiC 320/360 mesh (ANSI/CAMI) com agua como lubrificante;
ii. Lixa de SiC 600 mesh (ANSI/CAMI) com agua como lubrificante;
iii. Polimento final com mistura 260ml de silica coloidal, 40 ml de H202 [30%], 1
ml de HNO3s e 0,5 ml de HF.

Ambos processos sao similares com apenas uma diferenca maior: a
aplicacdo de um agente de ataque no polimento final. Este tipo de

procedimento também & narrado no manual da Struers [23], como ja visto.
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5.2. Caracterizagdes

DRX
Foi feito um corte transversal em cada uma das amostras e, assim,
enviadas para analise de difratometria por raio X (DRX), feita através de
um difratdbmetro Panalytical-Empyrean com fonte de radiagdo Cu, angulo
variando na faixa 2,5°- 110,0° a um passo de 0,02°. Com analise de picos
e medidas de parametros de rede das fases hexagonais pelo método de
Nelson-Riley [28][29], foi possibilitada a identificacdo das fases CFC (B) e
HCP (a e a’), assim como uma estimativa de medida de parametros de
rede das fases hexagonais;

O método de Nelson-Riley se baseia na extrapolagao linear dos
parametros de rede encontrados para cada angulo de Bragg (aap) a fim de
encontrar a melhor estimativa para o pardmetro de rede (aext), seguindo a

equagao 1 a seguir:

cos?0 5 cos?0
sinf 0

Aap = Qexr T b
(1)

Onde b é a metade inclinagéo da reta construida e 6 é o angulo de
Bragg respectivo a cada parametro de rede (aap) calculado pela lei de
Bragg. No caso HCP, também ha o paradmetro cext a ser encontrado a

partir de Cap.

EBSD

A textura cristalografica foi feita a partir da analise por EBSD. A respeito
dos parametros de analise do equipamento, 0 passo minimo descrito em
catalogo é de 2,5 nm e, dependendo da area escolhida a ser analisada, o
programa poderia demorar muitas horas para sua execugao, o que nao
seria viavel. Além do tempo, outro problema € o desvio que ocorre do
feixe de elétrons quando € analisada uma area muito grande com um
passo muito pequeno. Logo, € necessario fazer um balango entre o tempo
de analise, tamanho do passo do EBSD e area a ser analisada. Outro

fator a se considerar € que, caso a amostra ndo tenha poros que facilitem
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a localizacdo de regides especificas, deverdao ser feitas marcas de

microdureza como referéncia.

Ataque quimico
Foi feita a caracterizagdo microestrutural das amostras ja atacadas com
reagente Kroll (H20 + 2% HF + 6% HNO3) a partir de microscopio éptico e

microscopio eletrénico de varredura.

Porosimetria

- Tomografia de raio X: analise da amostra 1012 feita pelo IPT.

- Fragdo de poros: Foram utilizadas imagens de microscopia Optica das
amostras com aumento de 50 vezes com alto contraste, tendo a

porosidade medida através do programa ImageJ.
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6. Resultados
6.1. Preparacao metalografica para analise por EBSD

A Figura 42 mostra como a superficie € semelhante ao problema descrito
pelo manual da Struers [23], onde ha o aparecimento de pequenos pontos
pretos devido a deformacao plastica profunda acarretada por possivel excesso
de forgca durante o lixamento e polimento ou, mais provavelmente, pela elevada
trepidacdo tanto da lixadeira quanto da politriz, prejudicando a obtencédo de
bons resultados de EBSD.

Figura 42 - Microscopia 6ptica da amostra 1009 (“as-built”) apds polimento de 1 ym. Fonte:

Autoral.

Através do polimento mecéanico quimico e finalizagdo em MiniMet, estes
defeitos foram retirados da superficie das amostras, como é possivel observar
na Figura 43 abaixo.
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Figura 43 - Microscopias Opticas da amostra 1009 (“as-built”) apés 2h de polimento mecanico-

quimico (esquerda) e ap6és 2h de finalizagdo na MiniMet (direita). Fonte: Autoral.

6.2. Porosimetria

6.2.1. Tomografia
Os resultados da amostra 1012 estdo mostrados na Figura 44. A
quantidade total de poros 0,0635% sendo que a maior quantidade de poros

esta localizada ao longo do eixo central (diregdo de construgdo) da amostra.

;
E

B

Volume 202e¢11 ym?
Vouds NNRIS %

Figura 44 — Scan do implante (esquerda) com os poros em destaque (direita). Fonte: IPT.

6.2.2. Fracao de poros

As imagens de microscopia Optica utilizadas para esta analise foram
tiradas na area proxima ao centro da amostra, local com a maior quantidade de
poros, como visto no item anterior.

O contraste nas imagens de microscopia Optica tem como fungdo
transforma-las em imagens binarias (branco e preto), em que as areas pretas
se referem aos poros e as areas brancas, a matriz. Pode-se perceber que
houve certo “ruido” na imagem (pixels pretos) devido a possiveis sujeiras na
superficie das amostras, assim sendo computado erroneamente como um

poro.
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Para tentar avaliar a influéncia destes “ruidos” no resultado, ou seja,
areas demarcadas que nao sao poros, criaram-se duas versées da mesma
imagem, porém com intensidades de contraste diferentes. Para a amostra
1009, foram analisadas as imagens Figura 45 e Figura 47, com menor e maior
contraste, respectivamente.

150 ym

Figura 45 - Imagem da amostra 1009 (“as-built”) menos contrastada. Fonte: Autoral.

File Edit
Slice |%Area |
poros.jpg 0.068

Figura 46- Resultado de porosimetria da imagem de menor contraste. Fonte: Autoral.

150 ym

Figura 47 - Imagem da amostra 1009 (“as-built”) mais contrastada. Fonte: Autoral.
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%Area

0.052

Figura 48 - Resultado de porosimetria da imagem de maior contraste. Fonte: Autoral.

As figuras Figura 46 e Figura 48 mostram os resultados encontrados para
Figura 45 e Figura 47, nesta ordem. E possivel observar que, quando o contraste
€ maior, a seletividade de pixels € mais intensa, assim diminuindo a area total
de poros.

Como mencionado, as areas estudadas sao proximas ao centro da
amostra, onde ha alguns poros que sdo maiores do que no restante da
superficie, porém, caso estes poros ndo fossem considerados, o resultado
seria bem menor que o real. Assim, ao analisar o centro da amostra, a analise
resultara em um valor mais verossimil. A medida do maior poro encontrado na
amostra 1009 foi 31,88 um.

O mesmo procedimento foi realizado para as 3 amostras restantes,
1010, 1011 e 1012, cujas imagens analisadas e resultados sdo apresentados a
seguir. A partir destas imagens, as medidas dos maiores poros para as
amostras foram, 38,28 ym, 23,52 ym e 43,59 um, respectivamente.

200 um

Area |Mean |%Area |
1 3711995.285 51450 0.076
2 3711995.285 51450 0.054

Figura 49 — Imagem da amostra 1010 (650°C/2h + FC) mais contrastada e resultado de
porosimetria da imagem de maior (1) e menor (2) contraste.



200 um

Area |%Area |
1 3659294 118 0.024
2 3659294.118 0.013

Figura 50 - Imagem da amostra 1011 (950°C/3h + WQ) mais contrastada e resultado de
porosimetria da imagem de maior (1) e menor (2) contraste. Fonte: autoral.

200 pm

Area IMean |%Area |
1 3711995285 49.325 0.086
2 3711995285 49325 0077

Figura 51 - Imagem da amostra 1012 (950°C/2h + FC) mais contrastada e resultado de
porosimetria da imagem de maior (1) e menor (2) contraste. Fonte: autoral.

55
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6.3. DRX
6.3.1. Difratograma

A Figura 52 mostra os 4 resultados de DRX obtidos. Todos os resultados

compartilham todos os seus picos referentes as fases HCP (a/a’).
As amostras 1009 e 1010 mostram apenas picos HCP (a/a’) enquanto
as amostras 1011 e 1012 mostram, além dos picos HCP, picos de fase B

(~56°), referente a diregédo (211), circulados em vermelho na Figura 52.

e a/a’

—1012

—1011

Intensidade

1010
—1009

0 20 40 60 80 100 120
Angulo (26)

Figura 52 - DRX das amostras 1009 (“as-built”), 1010 (650°C/2h + FC), 1011 (950°C/3h + WQ) e
1012 (950°C/2h + FC). Os picos de fase a/a’ (HCP) foram indicados com suas respectivas
diregdes no formato (HKL). Os circulos vermelhos em 1011 e 1012 indicam picos de 3. Fonte:
Autoral.

6.3.2. Parametros de rede
Pela fase ser HCP, tanto aap quanto cap serdo determinados através da
lei de Bragg, porém, seguindo a equagao 2, aap SO pode ser calculado quando o
valor /| da diregdo <hk/> se iguala a zero e, seguindo a mesma logica, Cap SO
pode ser calculado quando h e k se igualam a zero.

I 4 (h* + hk + k? I#
o s

(/—2 3 a? c?
(2)

Sabendo disso, apenas os picos <100> e <110> poderao ser usados no
calculo de aap enquanto apenas o pico <002> pode ser usado para cap. Deste
modo, os valores de aap serdo utilizados em um primeiro momento para que

seja possivel a realizagdo de uma regressao linear, determinando aext. Para
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isso, foram determinados os angulos de Bragg (8), apresentados na Tabela 4,

a partir dos pontos que apresentavam as maiores intensidades nos picos

apresentados no DRX da Figura 52.

1009 1010 1011 1012
hkl teta [°] teta [°] teta [°] teta[°]
100 17,73507 | 17,76107 | 17,74807 | 17,748

i 002 19,33407 | 19,33407| 19,32107| 19,334
i 101 20,27007 | 20,27007 | 20,25707 | 20,244
i 102 26,73107 | 26,71807 | 26,67907 | 26,653
i 110 31,74907 | 31,72307 | 31,76207 | 31,814

Tabela 4 - Angulos 6 correspondentes & maior intensidade do pico <hkl> para as quatro
amostras. Fonte: Autoral.

Com os angulos determinados, foram calculados os valores de aap

(Tabela 5) e, seguidamente, aext (Figura 53).

aap(A)
hkl 1009 1010 1011 1012
100 2,919882| 2,915745| 2,917812 | 2,917822
i 110 2,927708 | 2,929857 | 2,926635 | 2,922357

Tabela 5 - asp para os picos <100> e <110> das quatro amostras. Fonte: Autoral.

y=-00048x+23342 3 (1009) y=-00088x+29416 g (1010)
RT=1 R*=1

2,93 2,935

2,928
2,93 &
2,926 ™~ \
2,924 2,925
2,922
N 2,92

2,92 ¥ \

2,918 : ; : , , : .| 2915 : , . ‘ :
o o5 1 15 2 25 3 35 o o5 1 15 2 25 3 35
v=-00055x+233¢ g3 (1011) y=-00028x+29261 3 (1012)
R?=1 R?=1

S 2,923
2,926 - !\ - | 2922 S
2,924 2021
2,922 292 1

2,92 ~_ 2919 |
2,918 - 2918 -
2,916 T T T T T T 1 2,917 T T T T T T )

o o5 1 15 2 25 3 35 o o5 1 15 2 25 3 35

Figura 53- Regressdes lineares para obtengao de aext para as quatro amostras utilizando como
pontos os dados da Tabela 5. Fonte: Autoral.
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Os resultados foram condensados na Tabela 6 a seguir:

aext(A)

1009
2,9342

1010
2,9416

1011
2,9340

1012
2,9261

Tabela 6 - valores encontrados de aext para as quatro amostras. Fonte: Autoral.

Com aext determinado para cada uma das amostras, substitui-se tais
valores pela variavel “a” na equacao 2 a fim de determinar os valores de Cap.
Nesta etapa, todos os picos serdo avaliados com excecao de <100> e <110>,
pois, como “I” igual a zero, a equagao 2 ndo se aplica para se calcular “c”. Os

resultados de cap sdo apresentados na Tabela 7 a seguir.

cap (A)
hkl 1009 1010 1011 1012
002 4,6532 4,6532 4,6562 4,6532
101 4,5921 4,5549 4,6052 4,6592
102 4,6358 4,6299 4,6514 4,6698
103 4,6564 4,6460 4,6646 4,6735
112 4,6726 4,6018 4,6452 4,6675

Tabela 7 - cap para cinco picos distintos das quatro amostras. Fonte: Autoral.

Com cap calculados, foi possivel calcular cext (Figura 54) cujos resultados

foram condensados na Tabela 8.
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y=-0025x+ 46869 ¢ (1009) y =-0,0086x+ 4,6325 ¢ (1010)
R? =0,4043 R? =0,0282
4,68 4,66
* ' . *
4,64
4,66 \ & i +
4,64 ?
v 46 *
4,62
4,58
4,6 . 4,56 S
458 r r r r : ) 4,54 : : : ; ;
[} 0,5 1 15 2 2,5 3 0 0,5 1 15 2 2,5
= y =-0,0092x + 4,6811
y oé?1_34x +46685 ¢ (1011) - c(1012)
=0,2059
4,67 4,675
. *
4,66 * 4,67 *
4,65 ’ \ ‘
4,665
4,64 :
, \
4,63 4,66 3
4,62
4,655
4,61 '
. <
46 . : : : : , 4,65 . . : : r
o 0,5 1 15 2 2,5 3 o 05 1 15 2 25

Figura 54 - Regressdes lineares para obtencao de cext para as quatro amostras utilizando como
pontos os dados da Tabela 7. Fonte: Autoral.

Tabela 8 - valores encontrados de cext para as quatro amostras. Fonte: Autoral.

cext (A)
1009 1010 1011 1012
4,6869 4,6325 4,6685 4,6811

Os valores dos parametros de rede encontrados foram:

1009: a=2,9342 Ae c=4,6869 A
1010: a=2,9416 Ae c=4,6325 A
1011: a=2,9340 Ae c =4,6685 A
1012:a=2,9261 Aec=4,6811 A
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6.4. Microscopia optica, MEV e EBSD

Todas as imagens de EBSD apresentadas neste trabalho possuem a
diregdo [001] como referéncia, ou seja, a dire¢gdo do mapa de orientagédo é

condizente com a direcédo de construcdo do implante, como visto na Figura 55.

1: Al

P ]
2: A2
Axis 2 D

3 A3

® Show crystal direction parallel to the
specified sample direction

Axis 1

Figura 55 — Esquema do posicionamento da amostra e diregédo de referéncia adotada. [38]

6.4.1. 1009 - “as-built”

A microestrutura vista por microscopia O6ptica da amostra 1009 é
mostrada a seguir (Figura 56), na qual é possivel observar o padrdao de cores

“branco-preto” ao longo do sentido da varredura circular, além da presenga de

agulhas martensiticas.

Figura 56 — Microscopia 6ptica da amostra 1009 (“as-built’) com 3 regides demarcadas com
retdngulos vermelhos. Fonte: Autoral.
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Pela imagem de MEV da regido 1 (Figura 57), pode-se ver a diferenca
da morfologia da fase o’ entre as regides clara e escura. A regido com
coloragdo mais escura possui agulhas martensiticas maiores e aparentemente
com maior relevo, as tornando mais evidentes. Ja na regiao referente a regiao
clara ocorre o contrario: as agulhas sdo menores e aparentemente possuem

menos relevo.

det 2\ spot| mag O WD [
ETD|15.00 kV| 4.5 | 2500 x |10.1 mm

Figura 57 — MEV da regido 1. Fonte: Autoral.

Foi feito EBSD nas regides 2 e 3, sendo possivel visualizar a “marca”
clara com formato quadrado deixada nas duas areas devido a realizacdo da
analise, indicando que houve certo impedimento de ataque quimico nas
regides. Por este motivo, ndo foi possivel observar uma distingdo de cores
nestas areas, porém a “marca” do EBSD na regido 2 atingiu uma regido escura
no canto superior direito e, pelo ataque quimico ser prejudicado, a area possui
coloracdo clara. As imagens de MEV e EBSD de cada uma das areas séo
mostradas a seguir (Figura 58). As duas varreduras foram feitas com ampliagéo
de 1500x com um passo de 0,6 um, sendo que ambas possuem corregao por

correlagado com Cl vizinho, considerando apenas pontos com Cl > 0,1.



Figura 58 — EBSD (a) e MEV (b) da regido 2 e EBSD (c) e MEV (d) da regido 3. Fonte: Autoral.

6.4.2. 1010 -650°C/2h + FC

A microestrutura vista por microscopia O6ptica da amostra 1010 é
mostrada a seguir (Figura 59), na qual € possivel observar o padrdo de cores
“branco-preto” ao longo do sentido da varredura circular assim como a “as-

built”, além de também ser formada por agulhas martensiticas.
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Figura 59 - Microscopia dptica da amostra 1010 (650°C/2h + FC) com a regido 4 indicada com
um quadrado vermelho. Fonte: Autoral.

Foi efetuada uma varredura da regido 4 com aumento 4000x e passo
0,25 um, sendo analisada apenas as orientagbes da fase HCP. A imagem
resultante possui corre¢ao por correlagao com Cl vizinho, considerando apenas
pontos com Cl > 0,1. E possivel observar na imagem de microscopia 6ptica que
foi criada certa deformacao na area que foi realizada a analise. A imagem de

EBSD e micrografias correspondentes sdo mostradas na Figura 60.
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Figura 60 — (a) EBSD, (b) MEV, (c) microscopia 6ptica em campo claro e (d) microscopia optica
em campo escuro da regiao 4. Fonte: Autoral.

A Figura 60b mostra com clareza a estrutura acicular martensitica,
porém também ¢é perceptivel a presenca de “pontinhos” brancos na
microestrutura. A Figura 61 mostra a mesma regido com maior aumento
(10000x) o que torna possivel observar precipitados brancos ao redor das

agulhas de a’.
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ETD|15.00 kV| 4.5 000 x|10.5 mm|

Figura 61 — MEV da regiao 4 com maior aumento. Fonte: Autoral.

6.4.3. 1011 -950°C/3h + WQ

Algumas imagens de microscopia Optica foram mostradas na Figura 62 e
Figura 63. Com este tratamento térmico, as trilhas de varredura do laser néo
sdo mais observadas e, consequentemente, ndo ha mais um padréao de cores.
Nas bordas da amostra, os gréos parentais de  sdo mais evidentes, os quais
cresceram durante o tratamento térmico. Devido o resfriamento rapido, é
possivel ver a fase martensitica, porém também é vista ocorréncia da reacao

massiva pela presenca de am.

Figura 62- Microscopia 6ptica da amostra 1011 (950°C/3h + WQ). Fonte: Autoral.
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Figura 63 — Microscopia 6ptica (cima) na borda e (baixo) no meio da amostra 1011. Fonte:
Autoral.

Foi efetuada uma varredura com aumento 2000x e passo 0,5 um em que
oram analisadas as orientagbes das fases HCP e CCC. A Figura 64 mostra o
mapa de orientagdo contendo ambas as fases, enquanto a Figura 65 mostra
apenas a fragao e localizagdo de cada uma. Foi identificada uma quantidade de
6% de B na regido de varredura, porém o indice de confianga (Cl) desta fase foi
equivalente a 0,02. A regido de varredura nao foi encontrada na microscopia

Optica.
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1070

0001 2110

L

Figura 64 - Imagem de EBSD das fases 3 e HCP da amostra 1011 com mapa de cores das
fases 3 e HCP. Fonte: Autoral.

Total Partition

Phase Fraction Fraction
B Titanium (Beta) 0060  0.060
i . I Titanium (Alpha) 0940  0.940

Figura 65 - Disting&o espacial entre as fases a e 8 adicionada a fragcdo correspondente de cada
uma delas. Fonte: Autoral.

6.4.4. 1012-950°C2h + FC
A microestrutura observada por microscopia Optica (Figura 66) se
assemelha com a de Widmanstatten, em que sao vistas lamelas mais grossas

de a ao longo dos contornos de grao de (3 parental e, dentro destes graos, ha
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uma estrutura trancada de lamelas menores de a, as quais crescem a partir do

contorno de grao formando colbnias.

Figura 66 - Microscopia 6ptica da amostra 1012 (950°C/2h + FC). Fonte: Autoral.

Foram feitas duas varreduras de EBSD nesta amostra, uma na regiao 5
(2500x e passo de 0,5um) e uma na regiao 6 (5000x e passo de 0,25um), como
mostrado na Figura 67 a seguir.

Figura 67 - Microscopia 6ptica da amostra 1012 (950°C/2h + FC) com as regides 5 e 6
indicadas com quadrados vermelhos. Fonte: Autoral.
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As regides 5 e 6 abrangem uma mesma col6nia de a, na qual as
orientacdes da fase HCP é préxima de <0001> e a da fase CCC é proxima de
<110> (Figura 68 e Figura 69). Ainda na regiao 6, pequenas porcdes de 3
outras colbnias foram detectadas na varredura de EBSD, com as 3

pertencentes ao mesmo grao parental de B que a colbnia analisada (Figura 69).

Color Coded Map Type: Phase

Total Partition

Phase Fraction Fraction

@ I Titanium (Alpha) 0932 0932
Z(BD) 0001 2310 [D00] Titanium (Beta) 0.068  0.068

001 101
Figura 68 — Imagens de EBSD na regido 6: (esquerda) Mapa de orientagdo com corregao por
correlagdo com Cl vizinho, com CI>0,1, e (direita) distingdo espacial entre as fases a e B com

valores de fragao correspondente de cada uma delas. Fonte: autoral.
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1O 4

0001 2110

Figura 69 — Imagens da regido 5: (esquerda) Mapa de orientacdo de EBSD com IQ + corregéo

por correlagao com Cl vizinho, com CI>0,1, e (direita) microscopia 6ptica. Fonte: autoral.
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7. Discussao

7.1. Porosimetria

Pela area total de poros ser muito pequena nas analises com baixo e
alto contraste, a média dos dois valores encontrados é uma boa aproximacgao
do valor real. A média dos resultados obtidos por fragdo de poros foi resumida
na Tabela 9. A variagcdo da porcentagem entre as amostras se deve
principalmente pela descontinuidade de concentragdo de poros grandes ao
longo do eixo central, entdo, no caso da amostra 1011, o plano transversal
analisado n&o contém poros com dimensdes ou em quantidades similares as
das outras amostras, diminuindo sua porcentagem média enquanto no caso da
amostra 1012 ocorre o contrario. No caso dela, a analise pela imagem de
microscopia Optica apresenta um valor maior do que o encontrado via
tomografia, pois o plano transversal estudado apresenta uma quantidade
grande de poros, o que aparentemente aumenta a porcentagem média.
Entretanto, estas oscilagbes ndo impedem concluir que a porcentagem de

poros das amostras foi sempre menor que 0,1%.

Fragdo de Poros

%poros 1009 1010 1011 1012
Min 0,052 0,054 0,013 0,077
Max 0,068 0,076 0,024 0,086

Meédia 0,06 0,065 0,0185 0,0815

Tabela 9 — Valores minimos, maximos e médios da porosidade encontrada nas quatro

amostras pelo método de fragao de poros. Fonte: Autoral.

Como visto na literatura, é possivel atingir porcentagens de porosidade
proximas a zero dependendo dos parametros de construcdo. Uma vez que os
parametros de construcdo das amostras estudadas sdo desconhecidos, é
possivel concluir que foram utilizados parédmetros proximos a seus pontos

otimos pela baixa quantidade de poros encontrada.
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7.2. DRX
7.2.1. Difratograma

O resultado para a amostra 1009 (“as-built”) compactua com a literatura,
sendo uma amostra martensitica. Para a amostra 1010 (650°C/2h + FC), a
auséncia de picos de B reflete em duas interpretacbes distintas. A primeira
indica que o tempo de tratamento térmico foi inferior ao necessario para o inicio
da decomposicdao martensitica, ou seja, sua estrutura é igual a “as-built’,
enquanto a segunda indica que a decomposi¢cdo pode ter ocorrido, mas em
pequena intensidade, com a quantidade de fase 3 sendo muito baixa, podendo
ser menor que o limite de deteccédo pelo DRX. Neste segundo caso, os picos
de a e a’ estariam sobrepostos.

Ja as amostras 1011 (950°C/3h + WQ) e 1012 (950°C/2h + FC)
apresentam picos de (3, o que também indica a presenca da fase a nas
amostras por ser resultado da mesma transformagao de fase. Mesmo com
resultados compactuando com a literatura, ndo é possivel concluir se ainda ha
a presenca da fase martensitica o’ devido a sobreposicdo dos picos das fases
HCP no difratograma.

7.2.2. Parametros de rede

Os resultados dos parametros de rede da fase HCP das quatro amostras
parecem ser proximos ao encontrado na literatura pelo menos até a primeira
casa decimal, e, para se comparar os resultados entre si, foram construidos os
graficos da Figura 70. Considerando que a amostra 1009 é 100% o’ e que a
fase HCP de 1012 corresponde apenas a fase q, é possivel concluir que ha um
padrédo condizente com o descrito na literatura, em que ambos os parametros
de rede da fase martensitica (a’) de 1009 (“as-built”) sdo maiores do que os de
fases de a de 1012:

1009: a=2,9342 A e c=4,6869 A

1012: a=2,9261 Aec=4,6811 A

No caso das amostras 1010 e 1011, ha sobreposi¢cao de picos das fases
HCP por possuirem microestruturas mistas, algo que impossibilita esta analise.
Certos erros de calculo podem ser decorrentes de como foram determinados
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os angulos 6, pois o valor do angulo correspondente ao ponto com maior

intensidade ndo necessariamente € equivalente ao ponto central do pico, como

€ visto na Figura 71.

2,9450
2,9400
2,9350
2,9300
2,9250
2,9200
2,9150
2,9100
2,9050
2,9000

dext

4,7000
4,6900

4,6800

'

4,6700

4,6600

4,6500

4,6400

4,6300

4,6200

HF]

4,6100

I

1010

4,6000

1011 1012

Cext

36869

4,6685

1009 1010 1011

14,6811

1012

Figura 70 - Graficos de aext e Cext para cada amostra. Nao é observado padréo entre os valores.

Intensidade

600,0

500,0
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100,0

0,0

Fonte: Autoral.

1010 pico <102>

~ Meio do picor

4

Valor considerado

T T

53 53,2

53,4

53,6 53,8 54

Angulo (2 theta)

Figura 71 - Detalhe da escolha do angulo 6 para o pico <102> da amostra 1010 em que o valor
central do pico € menor do que o valor cuja intensidade é maior. Fonte: Autoral.

7.3.

Microscopia optica, MEV e EBSD

7.3.1.

1009 — “as-built”

A amostra “as-built” possui uma estrutura martensitica com agulhas finas

e é possivel ver que cada regido possui uma selecdo de variantes de

orientagdo de a’ distinta e, como visto na literatura, cada uma destas regides é

originada de uma orientagao de 3. Deste modo, ha uma relagao de orientagbes

entre as variantes martensiticas e o grao de B parental. Seguindo as relagdes

de orientagdo descritas no item 3.4.1., é possivel estimar a orientagcdo dos

graos de B parentais a partir dos mapas de EBSD obtidos.
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Para efetuar as estimativas, foram encontradas 5 a 7 variantes em cada
gréo parental e feita a relacdo (0001)xa // (110)s, @ fim de se achar uma
orientacdo de B em comum com as orientacbes de a’. Nao foi necessario
realizar a relagao (11-20)a/a// (111)g, pois analisando 5 planos (0001) ja seria o

suficiente para encontrar apenas uma solugao comum.

Na regido 2 (Figura 56), foram realizadas duas estimativas em dois
gréos distintos, chamados de A e B, como mostrado na Figura 72. Como
mencionado no item 6.4.1., o canto superior direito desta area é referente a
uma regiao escura, portanto o grédo B foi considerado uma regido escura. A
Figura 73 a Figura 76 mostram os resultados das estimativas de orientagédo de

B parental dos gréaos A e B.

T R —" . e o e — s R i
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Figura 72 - Graos parentais A e B, com A possuindo 7 variantes martensiticas principais e B
possuindo 5. Fonte: autoral.
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Figura 73 - OrientagGes das 7 principais variantes de o’ do grdo A. Fonte: autoral.

Figura 74 - Solugéo geral para o grdo A e comparagao entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.
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Figura 75 - Orientagdes das 5 principais variantes de o’ do grdo B. Fonte: autoral.

Figura 76 - Solucao geral para o gréo B e comparacao entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.
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Na regido 3, foi realizado o mesmo procedimento, em que foram
selecionados dois possiveis graos parentais chamados de grédo C e grao D
(Figura 77) e assim feitas as estimativas da orientagéo original de B (Figura 78 a
Figura 81).

Figura 78 — Orientagbes das 6 principais variantes de a’ do grao C. Fonte: Autoral.
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Figura 79 — Solugao geral para o grao C e comparagao entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.

Figura 80 - Orientacbes das 6 principais variantes de a’ do grdo D. Fonte: Autoral.
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Figura 81 - Solugéo geral para o grdo D e comparagéo entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.

7.3.2. 1010 -650°C/2h + FC

A amostra 1010 possui estrutura semelhante a “as-built”, porém sé&o
observados pequenos precipitados brancos ao redor das agulhas
martensiticas, como mostrado na Figura 61. Estes precipitados brancos
condizem com a fase B, a qual possui coloracido esbranquicada devido ao
maior teor de vanadio em sua composi¢cao quimica e tal presenga condiz com o
encontrado na literatura quando efetuado este tipo de tratamento térmico. A
presenca destes precipitados € pequena, assim como sua dimensao, tornando
dificil sua deteccdo por DRX e, caso fosse analisada por EBSD, o erro
indexagdo dos pontos seria mais elevada, diminuindo consideravelmente o

indice de confianga (ClI).
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E possivel observar o padrdo de varredura por microscopia optica, em
que se torna presente o padréao de cores ja discutido para a amostra “as-built”
e, assim como anteriormente, as variantes martensiticas serao analisadas para
se estimar uma orientagao dos grdaos de B parentais. Os dois grédos a serem
analisados estao indicados na Figura 82, levando o nome de grao E e gréo F, e

os resultados foram apresentados subsequentemente (Figura 83 a Figura 86)

o, = T L ¢ 3 W :
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Figura 82 - Graos parentais E e F, com E possuindo 7 variantes martensiticas principais e F
possuindo 6. Fonte: autoral.
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Figura 83 - Orientagdes das 7 principais variantes de o’ do gréo E. Fonte: Autoral.

Figura 84 - Solucao geral para o grao E e comparacao entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.
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Figura 85 - Orientagdes das 6 principais variantes de o’ do grao F. Fonte: Autoral.

Figura 86 - Solucao geral para o gréo F e comparagéo entre os planos (110) da fase CCC e os
planos (0001) da fase HCP para cada uma das variantes. Fonte: autoral.
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Um resumo das orientacbes de B encontradas das amostras 1009 e
1010 esta mostrado na Figura 87, assim como qual a cor que o conjunto de
agulhas martensiticas apresentava na anadlise. Para esta comparacdo de
orientagdes de acordo com a cor observada na microscopia optica, sé podem
ser usadas estas duas amostras, uma vez que sao as unicas a evidenciarem o
padrao de varredura do laser para a constru¢cao dos implantes.

Os trés graos analisados com coloragao clara (B, C e D) resultaram em
orientagdes paralelas a BD préximas a familia <110> enquanto as regides com
coloragdes mais escuras resultaram em orientagbes proximas a <100> nos
graos A e E e <111> no grao F. Esta variedade de resultados entre as regides
mais escuras pode ser explicada pela variacado de tonalidades escuras vistas
no padréo de cores (Figura 56 e Figura 59). Deste modo, a hipotese mais
aceitavel para o padrdo de cores observado nas imagens de microscopia € a
hipétese I: a diferenga de coloragao se da pelo conjunto diferente de variantes
de orientacdo das lamelas martensiticas, o que depende diretamente da

orientacao inicial dos gréos de .

Gréao B Gréo C Gréao D
REGIOES
CLARAS
L
REGIOES
ESCURAS
Grao A Grao E Grao F

Figura 87 — Resultados das orientagbes de 3 obtidas dos gréos A-F organizadas pela cor
correspondente da area de analise. Fonte: autoral.

7.3.3. 1011 -950°C/3h + WQ

Analisando as imagens de microscopia optica, € possivel concluir que a
microestrutura é composta pela fase martensitica e pela fase am derivada de

uma transformag¢ao massiva, como indicado na Figura 88. A fase massiva pode
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ser identificada por estar localizada em regides de contorno de grédo de f
parental, local onde ocorreu nucleagéo de om, além de possuir uma morfologia
distinta do estilo “trangado” de a’, algo que equivale ao visto na literatura. Como
ha a presenga de ambas as fases na microestrutura, indicando competigéo
entre as reacdes martensitica e massiva, € de se esperar que a taxa de
resfriamento da amostra tenha permanecido entre 410°C/s e 20°C/s.

O EBSD obtido também é similar com o encontrado na literatura, com as
fases massivas apresentando contornos de graos facetados. Além disso, foi
identificada uma porcentagem de 6% de fase B (indice de confiangca médio
igual a 0,025), algo que é compativel com o resultado de DRX obtido.

Existem duas possiveis origens para a formagdo de [ nessa
microestrutura. A primeira € devido a decomposig¢do da fase am em a + 3 ao
longo do resfriamento da amostra devido a sua instabilidade, uma vez que o
intervalo de taxas de resfriamento possiveis € amplo. A segunda alternativa
seria devido a decomposi¢cdo ao longo do resfriamento de uma fase a
supersaturada remanescente na microestrutura com asat — a + . Esta fase a
supersaturada € explicada na parte IV do item 3.3.3.3., a qual € formada
quando a temperatura de tratamento ndo atinge B transus, o que implica na
existéncia de certa quantidade de a, seguida de um resfriamento rapido,
mantendo esta fase como uma solugcdo solida supersaturada por impedir a
difusdo de elementos quimicos. A temperatura durante o tratamento térmico
supera 1000°C por poucos minutos, o que nao garante que todas as regides da
amostra tenham entrado no campo B, isto €&, certas regidbes podem ter
permanecido abaixo de [ transus ao longo de todo o tratamento devido a
geometria da peca.

Como as condi¢gdes de WQ desta amostra sdo desconhecidas, nao se
descarta a possibilidade de estas decomposicbes ocorrerem no proprio
resfriamento, mesmo que parcialmente. Logo, a microestrutura pode conter
certa quantidade de asat e B, esta em quantidades pequenas, além de possuir o’
e am. Uma forma de observar precipitados de (3 é através de imagens de MEV,

porém esta analise nao foi realizada para esta amostra.
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Figura 88 — Microscopia 6ptica da amostra 1011 (950°C/3h +WQ) com setas brancas indicando
as fases o’ e am € 0 contorno de gréo de (3 parental (CGg). Fonte: autoral.

Foi feita uma breve analise em cima do resultado de EBSD, para tentar
observar a correlagado (0001)ara / (110)s € (11-20)aa // (111)p entre a matriz
HCP e as orientagdes de B obtidas. E importante frisar que esta analise ndo
possui uma base forte de evidéncias uma vez que o indice de confianca destas
orientagdes € proximo a zero.

A Figura 89 mostra uma tendéncia de pontos de 3 se localizarem ao

longo de contornos de grao.
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Figura 89 - Sobreposi¢cdo dos mapas de orientagdo de a (acinzentadas) com o de B (coloridas).
Fonte: autoral.

A relagao de orientagdes sera feita entre o grdo HCP laranja indicado na
Figura 90 e o ponto de B (coloragao roxa) indicado na Figura 91. Na regido
correspondente a este grao laranja, € encontrada uma grande quantidade de
pontos de 3 com a mesma orientagdo. O resultado da correlagdo € mostrado

na Figura 92, a qual mostra semelhancga entre a fase HCP e CCC.

Figura 90 — EBSD com indicagéo da orientagdo do grao HCP de coloracéo laranja. Fonte:
autoral.

Figura 91 — Mapa de orientagdes da fase B na mesma regido que a Figura 90 com indicagéo da
orientacdo correspondente ao grao laranja. Fonte: autoral.
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Figura 92 - Anadlise de relagdes (0001)asa // (110)s e (11-20)asa// (111)p das orientagcbes obtidas
pela Figura 90 e Figura 91. Fonte: autoral.

w

7.3.4. 1012 -950°C/2h + FC

A microestrutura obtida € compativel com a literatura em tratamentos
que superam a (3 transus, a qual é a estrutura de Widmanstatten (a+f3), logo o
curto tempo que a amostra 1012 permaneceu acima de 1000°C foi crucial para
a formagao da microestrutura final. Este resultado também compactua com o
visto na analise de DRX em que sao vistos tanto os picos da fase CCC quanto
da HCP, neste caso representando a fase a.

As orientacdes das fases a e B na regido 6 sdo mostradas na Figura 93,
a seguir. Seguindo a relacdo de orientagdo da transformacgao descrito em
3.4.1., em que (0001)ara // (110)g € (11-20)ara // (111)g, € possivel estabelecer
uma correlagao entre as orientagdes encontradas, mostrada na Figura 94. Com
esta analise, a orientacdo da fase a respeita a de B e € uma forte evidencia de

que a primeira é diretamente derivada da segunda.
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Figura 93 - EBSD da regido 6 com orientagdes das fases a e B indicadas. Fonte: autoral.

110 111

0001 11-20

Figura 94 — Analise de relagbes (0001)ava // (110)g € (11-20)ara// (111)s das orientagdes obtidas
na Figura 93. Fonte: autoral.

A varredura da regido 5 detectou outras trés colbnias de a vizinhas a
colonia analisada na regido 6, sendo que as quatro sao provindas do mesmo
grao de B, logo devem obedecer a relacédo de orientagdes (0001)a/a // (110) €
(11-20)ara /1 (111)g com o B interlamelar. As orientagcdes das colbnias e do 3
interlamelar sdo apresentadas na Figura 95 e as relagbes analisadas sé&o
mostradas na Figura 96. Esta analise comprova que todas as orientagdes de a
sdo compativeis com a orientagcdo de B, indicando que todas as colbnias

mencionadas sio originadas do mesmo grao parental.
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Figura 95 — Orientagdes de trés colbdnias (alfa 1, 2 e 3) e do 3 interlamelar localizados no
mesmo grao parental. Fonte: autoral.
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Figura 96 - Anadlise de relagdes (0001)asa // (110)s e (11-20)asa// (111)p das orientagcbes obtidas
na Figura 95. Fonte: autoral.
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8. Conclusodes

O tipo de varredura utilizado é um fator de grande peso para a formagao
da microestrutura, como pode ser observado pela visibilidade das trilhas
tracadas pelo laser na amostra “as-built”, cuja microestrutura é formada por
lamelas martensiticas, seguindo um padrao de cores que se alterna entre preto
e cinza-claro.

Os tratamentos térmicos subsequentes sdo capazes de mudar
radicalmente a microestrutura da amostra. Todas as microestruturas
encontradas sao compativeis com o encontrado na literatura.

A amostra tratada a 650° possui ainda uma microestrutura
majoritariamente martensitica, mas, com o alivio de tensdes, foi possivel
detectar a presencga de precipitados de 3 ao redor das agulhas martensiticas,
indicando a ocorréncia da decomposig¢ao parcial @ — a + B. A trilha tracada
pelo laser, assim como o padréo de cores, ainda € visivel.

A amostra tratada a 950°C e resfriada lentamente possui uma
microestrutura de Widmanstatten a + 3, na qual lamelas de a grossas ao longo
dos contornos de grao de [ parental e, dentro de cada um destes graos, ha
colonias de a, as quais crescem a partir do contorno de grdo. A trilha tracada
pelo laser deixa de ser visivel neste tipo de tratamento térmico.

A amostra tratada a 950°C e resfriada rapidamente possui uma
microestrutura constituida pelas fases o’ e am, porém as analises de DRX e
EBSD indicam também a presencga de [3, 0 que estaria atrelado com a possivel
presenca das fases a e asat. A trilha tracada pelo laser também deixa de ser
visivel neste tipo de tratamento térmico.

Os poros das amostras sdo majoritariamente pequenos e homogéneos
ao longo de toda a estrutura, com excec¢éo dos encontrados no centro, os quais
possuem maior magnitude. As amostras como um todo, entretanto, possuem
uma porcentagem pequena de poros, sendo responsaveis por menos de 0,1%
da area total.

Os difratogramas de raio X se mostraram equivalentes a literatura para
todas as amostras. A “as-built” e a tratada a 650°C, as quais possuem
microestrutura martensitica, apresentam apenas picos da fase HCP enquanto

as amostras tratadas a 950°C apresentam picos tanto da fase HCP quanto da
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CCC. Isto corrobora com o observado via microscopia éptica e EBSD, em que
€ possivel detectar a presenca de fase B em ambas as amostras.

Foi possivel diferenciar as fases a e a’ pelos calculos de parametros de
rede, em que a fase martensitica possui parametros de rede maiores que os da
fase a.

Os resultados de EBSD para as amostras “as-built” e tratada a 650°C,
amostras as quais possuem um padrdo de cores relacionado a varredura,
mostraram que as regides claras analisadas tendem a ter dire¢des <110>
paralelas a direcdo de construgdo, enquanto as regides escuras tendem a ter
direcbes ora <100>, ora <111>, paralelas a direcdo de construgdo. Isto
apresenta um forte indicio de que a coloragado das regides esta diretamente
ligada com a sua textura cristalografica, corroborando com a hipotese |
apresentada.
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9. Sugestdes para trabalhos futuros

° Utilizagdo de métodos otimizados de preparagcdo metalografica para
evitar a formacado de deformacao plastica abaixo da superficie das amostras,
desde a etapa de lixamento até a finalizagao na MiniMet.

) Recomenda-se realizar ensaios mecanicos, como fadiga, assim como
medidas de modulo de elasticidade, tanto por meio de ensaios de tracéo
quanto por nanodureza.

° Reconstrucao dos graos parentais de 3 a partir dos dados crus obtidos
na analise de EBSD, os quais contém os trés angulos de Euler (91, ¢ e ¢2).
Através de uma matriz de rotacdo que representa as relagdes de orientacao
entre as fases a’ e B, é possivel construir mapas de orientagcado dos graos de 3
reconstruidos.

° Observar o comportamento da microestrutura quando submetida a
outros tratamentos térmicos (temperaturas e taxas de resfriamento) ou quando

utilizada outra técnica de varredura para a construgdo da amostra.
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