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Resumo: As ligas de tungsténio (W), mais conhecidas como metal-pesado, apresentam microestruturas com duas fases,
que consistem em particulas esféricas de W em uma matriz de solugdo solida CFC, sendo o niquel (Ni) mais utilizado.
Essas ligas tém atraido muita aten¢do no campo das industrias, defesa nacional e militar, principalmente na aplicacéo
de blindagem para radiagdes ionizantes. Neste estudo os corpos de provas da liga de metal-pesado W-30Ni foram
fabricadas por manufatura aditiva, pela técnica de fusdo a laser em leito de pd (PBF-L) e comparados com a rota
convencional da metalurgia do po, sinterizagdo por fase liquida (MP-SFL). As amostras da liga W-30Ni, com alto teor
de fase ligante, 30% em massa de Ni, foram preparadas através da mistura dos pés metalicos de W e Ni, por balanco de
massa, homogeneizadas por 3 horas por um agitador convencional, compactadas de 50 a 125 MPa, sem aglomerantes
poliméricos, e depois sinterizadas em um forno a vacuo, variando a temperatura de sinterizagéo de 1330, 1370 e 1420°C.
Para a técnica PBF-L, foi utilizado um dispositivo vibratdrio para permitir a escoabilidade da mistura W-30Ni, de baixa
esfericidade e escoabilidade, no substrato de um aco AISI 1020 e ao mesmo tempo a compressibilidade da mistura,
promovida através de um rolo compactador metélico. Os pardmetros de processo PBF-L variaram com uma poténcia
de 50 a 125W e a velocidade de varredura de 25 a 120 mm/s no equipamento Omnisint-160 com laser Yb (500 W) com
comprimento de onda 1090 nm. A densidade aparente, microscopia éptica (MO) e eletrdnica de varredura (MEV),
porosidade e dureza (HV1- 1kgf) das amostras W-30Ni foram comparadas, para melhor caracterizacéo e otimizagéo
dos parametros de processo. O diagrama de equilibrio W-Ni foi utilizado neste trabalho para melhor compreenséao do
surgimento de fases ou precipitados durante o processo de resfriamento. Os resultados mostraram que para as amostras
via MP-SFL, as particulas de W ndo foram bem cercadas pela fase dctil, com 92% de densificagdo. Com relagéo ao
PBF-L, devido ao aumento da poténcia do laser, a reprecipitacdo do W na solucéo, contribui para atingir a densidade
total durante a sinterizacdo direta, mas boa parte das amostras, com baixa densidade de energia, tiveram falta de fuséo
em regibes especificas. Contudo, ndo apresentaram trincas para as diferentes densidades de energia volumétrica e
tiveram boa distribuicdo granulométrica do W. As durezas das amostras PBF-L foram superiores aos das amostras
processadas pela técnica MP-SFL.

Palavras-chave: Metal-pesado de tungsténio; manufatura aditiva PBF-L; sinterizacd@o por fase liquida; caracterizagdo
e processamento de materiais.

1. INTRODUCAO

Pecas e componentes em metais-pesados a base de tungsténio sdo fabricados normalmente pela metalurgia do po,
ou tecnologia dos sinterizados, por extrusdo e por moldagem por injecdo. A manufatura aditiva (MA) pode ser um
processo de fabricacdo alternativo para metais refratarios de alto ponto de fusdo (Wang et al., 2017). As ligas de metais
pesados sdo as pseudo-ligas de tungsténio com uma fase ligante de Ni, Fe e Cu, pelo processo de sinterizacdo, por fase
liquida do Ni na superficie da particula de W (Chaurasia et al. 2017); se destaca por causa de propriedades abrangentes
devido ao seu alto ponto de fusdo e alta densidade, excelente condutividade térmica, baixa expansdo térmica e tém
aplicacdo na area aeroespacial, militar, eletr6nica e inddstrias maritimas, escudos com revestimento de plasma na indistria
nuclear para blindagem, contrapesos, penetradores de energia cinética, dissipadores de calor para eletronicos e massas
vibratérias para telefones celulares (Erhardt; Suri; German, 2003; Lee et al. 2007). A principal vantagem das ligas de
tungsténio a base de Ni/Fe sobre 0 W puro (Tungsten Heavy Alloys — WHAs), fabricado pelas técnicas da metalurgia
convencional, é a sua capacidade de ser facilmente usinado em geometrias complexas usando ferramentas e técnicas
comuns de corte de metal; como a dureza do WHA na maioria das condigdes é de apenas 30 HRC ou um pouco menos,
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minimo 28 HRC, ele pode ser facilmente cortado (Caldwell, 2013). Devido ao seu equilibrio de resisténcia, ductilidade e
tenacidade, as ligas de metal-pesado de tungsténio, sinterizado em fase liquida, sdo consideradas uma alternativa atraente
ao tungsténio policristalino (W) monolitico para componentes de revestimento de plasma (Alam et al., 2021). Uma das
vantagens da técnica PBF-L ¢ a capacidade de fabricar componentes de tungsténio de formas complexas com pequenas
dimensoes, algo que ndo pode ser facilmente fabricado pelas técnicas tradicionais como fundigdo, forjamento, usinagem
e a metalurgia do p6 convencional; e vem sendo utilizado com maior frequéncia por diversos setores industriais para
reduzir os custos de producéo de componentes com topografia complexa, principalmente para fabricacdo de componentes
mecanicos de alto valor e baixo volume e para formas complexas (Sidambe et al., 2018).

Para a técnica de fusdo a laser em leito de p6 - PBF-L (ISO/ASTM 52911-1 2021), é uma alternativa promissora
para ligas de tungsténio, os p6s metalicos sdo depositados e fundidos seletivamente por um laser controlado por
computador, camada por camada (Li et al., 2019). Os materiais a base de W apresentam muitas dificuldades na técnica
PBF-L devido a alta temperatura de fusdo, alta condutividade térmica, alta viscosidade e para um resfriamento rapido, no
substrato frio, podem ocorrer efeitos indesejados como formacao de bolhas e tendéncias a oxidagdo. As caracteristicas da
morfologia do p6 (tamanho e formato de grdo) e os parametros do processo (poténcia do laser, distancia entre trilhas,
espessura da camada, velocidade de varredura, afetam o processamento PBF-L para ligas de W (Enneti et al., 2017).

O objetivo geral deste trabalho é comparar a caracterizacdo e o processamento da liga W-30Ni para as 2 técnicas,
convencional MP-SFL e a manufatura aditiva PBF-L, utilizando de forma sistemética as relagGes entre as varidveis do
processo e a qualidade das amostras produzidas. Os resultados foram qualitativos e quantificados em termos de densidade
da peca e natureza dos defeitos produzidos, bem como suas microestruturas e microdurezas.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Preparacéo da liga de metal-pesado W-30Ni
Neste trabalho foram utilizados os seguintes pds metalicos, conforme apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Propriedades dos pds-metalicos.

Pos-metalicos Tamanho de Densidade Grau de Rota de Fabricacéo Empresa
grdo médio | Aparente (g/cm® | Pureza (%) § P
Tungsténio (W) 1,5 um 7,1 99,530 H|drom~etalurg|a ¢ Buffalo Tungsten
reducdo por H,
. . Processo de refino .
Niquel (Ni) 5,0 um 3,5 99,847 gés carbonila Derivata

O po de tungsténio, Fig. 1(A), tem uma distribuicdo granulométrica menor que 2 pum e as particulas tém formatos
esféricos e poligonais irregulares, reduzido do minério Scheelita (70%WOs;), que é importante para fabricacdo de
carboneto de tungsténio, matéria prima béasica para a producéo do metal-duro (WC-Co). O p6 de niquel carbonila, Fig.
1(B), possui particulas com formatos do tipo dendritico e poroso, com dimensdes menores que 15 um. A mistura da liga
W-30Ni, foi preparada a partir da técnica da metalurgia do p6 convencional (mistura, secagem, compactac&o, sinterizacao,
retificacdo das amostras e analises posteriores). Na Fig. 1(C) é apresentada o BEI (elétrons retroespalhados) da mistura
W-30Ni, na comparacdo com SEI (elétrons secundarios) fica clara a identificacdo do Ni, particulas mais escuras
(densidade 8,9 g/cm?) e para o BEI, em destaque para W, particulas mais claras (densidade 19,2 g/cm?).

Figura 1 - (A) P& metalico de tungsténio; (B) pé de niquel e (C) a mistura da liga de metal-pesado W-30Ni.
2.2 Sinterizacdo Indireta por Fase liquida (MP-SFL)
Esses pds metalicos de W e Ni, conforme Tabela 1, foram misturados e homogeneizados por um agitador

convencional com Hélice Maritima, a 3000 rpm, Fig. 2(A), durante 3 horas, usando alcool isopropilico como lubrificante.
N&o foi utilizado o moinho de alta energia (Atrittor) e nem moagem para evitar a reducdo e amassamento dos gréos
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metalicos de W e do Ni. Apds a etapa de mistura, o alcool isopropilico foi eliminado por meio de secagem convencional,
em uma estufa a uma temperatura de 200 °C por 2 horas. A compactacéo foi realizada na direcéo uniaxial a seco, ou seja,
sem aglomerantes poliméricos, numa matriz metalica com secgdo retangular de 12 x 37 mm, Fig. 2(B). A pressdo de
compactacdo utilizada, variou de 50 a 125 MPa. As amostras de compactado a verde, Fig. 2(C) foram finalmente
sinterizadas em um forno a vacuo, Fig. 2(D), com temperaturas variando de 1370 e 1420 °C com 3 horas de aquecimento,
com 60 minutos de estabiliza¢do, para todas as amostras e com resfriamento lento, dentro do forno, Fig. 2(E).

ﬁ (E) Patamarde __,

sinterizagao

Aquecimento —,

Temperatura (°C)

300°C

‘—IRemogao do lubrificante

Y

- :.;\\‘: — L Tempo (horas)
Figura 2 - (A) Agitador convencional sem bolas de metal duro com capacidade de 3kg de misturas; (B) compactagéo dos
corpos de provas na prensa EMIC; (C) Amostra de compactado a verde para o processo MP-SFL; (D) Forno de
sinterizacdo a vacuo da empresa Brats (Cajamar-SP); e (E) Ciclo térmico do processo classico de sinterizagéo.

O resultado do comportamento fisico, em especifico, a massa especifica, de uma liga W-30Ni, pode ser obtida
pela expressao (1) onde: pr: densidade tedrica da liga bin&ria W-30Ni; Ni%: percentual em massa do niquel (Ni); W%:
percentual em massa do tungsténio (W); pw = densidade do tungsténio (W) equivalente a 19,20 g/cm?; e pni=densidade
do niquel (Ni) equivalente a 8,90 g/cm®. Assim, segundo a regra das misturas, por balanco de massa, 70% de W e 30%
Ni, em massa, a densidade tedrica resultante é de 14,25 g/cmq.

= PNi-PW 0
pt [pW X (Ni%) +pNi X (W%) ] . 100 A) (1)

2.2 Sinterizacéo Direta via PBF-L

Este processo de sinterizagdo direta, PBF-L, elimina as etapas de moagem, secagem, peneiramento, aglutinacéo
de parafina, pré-sinterizagdo em fornos de hidrogénio, pré-usinagem, quando comparado com o processo convencional
da rota de fabricacdo de metal duro MP-SFL. A compactagdo dos pés-metélicos foi realizada na propria maquina da
Omnitek modelo Ominisint -160, Fig. 3(B), realizada por um dispositivo vibratério com um rolo compactador metélico,
Figura 3(C), cuja velocidade de rotacéo é controlada independentemente de sua velocidade de deslocamento.

Figura 3 - (A) Equipamento OmniSint—lGO para realizagdo da sinterizacdo; (B) Camara de sinterizacdo com a adaptacéo
do dispositivo de vibragdo e rolo compactador; e (C) Escoabilidade e compressibilidade da mistura no leito de pd.

Em comparagdo com o processo de compactacdo convencional de pecas a verdes usando uma matriz metalica, a secao
transversal do leito de p6 no sistema de sinterizagdo direta é muito maior, portanto, € dificil ou quase impossivel fornecer
ao leito de pé uma alta pressdo, quando comparado com a técnica MP-SFL. Para isso, foi desenvolvido um rolo
compactador e acoplado no dispositivo fluidizador de pd, para espalhar o pé por meio de seu movimento de translagéo e
rotagdo que pode ao mesmo tempo comprimir. A compactacdo de camadas finas com rolo compactador € interessante
para materiais em pds metélicos para aplicacdes que se concentra apenas na aplicacdo para impressao tridimensional,
SLS, SLM, 3DP) (Budding; Vaneker, 2013). Nesta operacdo do rolo compactador, o p6 metalico escoa por baixo do
recipiente fluidizador que ao mesmo tempo é espalhado e compactado, Fig. 4(A).

Com relacédo a investigacdo dos parametros de processo PBF-L, as faixas sdo criadas usando maltiplas poténcias de
laser em fun¢do da velocidade de varredura, Fig. 6. De acordo com o sistema de varredura do equipamento OmniSinter-
160, da empresa Omnitek Tecnologia (Brasil) a velocidade de varredura é variada de 50 a 150 mm/s, mudando o tempo
de exposigao do laser (P = 500 W — 100%) enquanto mantém a distancia do ponto de exposic¢do (Hs = 80 um) do laser
em seu valor minimo de altura (1z=30 pm), didmetro focal Laser 140 um. A densidade de energia volumétrica aplicada
nas amostras, pode ser calculada através da expressio (2) (Uhlmann et al., 2015; Sidambe et al., 2018). Onde: Ey (J/mm?3)
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equivale a densidade de energia que relaciona Poténcia (P.) com velocidade de varredura (vs), distancia em trilhas (hs) e
a espessura da camada (1z).

PL
Vs .hgsIy

EV_

O]

No processo de sinterizacdo direta (fusdo em leito de p0), é adicionado um fluxo continuo de arg6nio, 0,3 litros por
minuto. Ha presenca de oxigénio dentro do sistema, que variou de 250 a 350 ppm. Na Fig. 6 (B), apresenta os parametros
de processo aplicados para a configuracdo experimental da técnica PBF-L, para as amostras W-30Ni. Esses parametros
foram embasados nos experimentos de Uhlmann et al. (2015). Amostras de W-30 Ni, resultaram com dimensdes de 5 x
5x H mm?®, a altura “H” é apresentada na Fig. 8 (A) para os diferentes niveis de fatores de densidade de energia
volumétrica. Além disso, a espessura da camada “Iz” utilizada neste trabalho foi mantida em 30 pm.

AFig. 4(A) mostra a ilustracdo dos parametros do processo em PBF-L, e a Fig. 4(B) apresenta o diagrama esquematico
da estratégia de varredura adotada neste trabalho. Como pode ser visto na Fig. 4 (B), foi utilizada uma estratégia de
varredura em zigue-zague para uma Unica camada e na Fig. 4 (C), foi utilizada uma estratégia de varredura em zigue-
zague para uma Unica camada, com rotagdo de 67° entre as camadas adjacentes. Niino e Sato (2009), definem um fator
de compactacao (Fc), expressao (3), para o rolo compactador que atravessa o leito de pd para compressibilidade da mistura
W-30Ni, enquanto o rolo rotaciona em um certo sentido (horario ou anti-horario):

©)

O fator de compactagdo, para este dispositivo, indica o quanto a camada do leito de péd (ds) retraiu com relacdo a camada
inicial (do). Mais especificamente, o processo de deposicdo de camada a camada, deve seguir o esquema mostrado na
Fig.4(A).

(B) Pu

(A)

Dispositivo
vibratério
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Régua
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@ focal LASER
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Metal Solidificado ~ ©2mada N-1 E‘\Q’

Camada N-1
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Figura 4 - (A) Distribuicdo e compactacdo do p6 metalico; (B) Figura esquematica da trilha em z1gue-zague e (C)
estratégia de deposicdo de monocamada com rotagdo 67° entre as camadas adjacentes.

Sem o rolo compactador e somente com a régua raspadora para espalhabilidade da mistura W-30Ni no leito de pd,
surgem crateras na superficie do pé, Fig. 4 (a). Com o rolo compactador, preenche as lacunas criadas pela régua raspadora
e torna a camada de deposicdo uniforme e por igual, por essa razdo o controle da vazao em massa versus tempo da vazao,
para o controle da velocidade do translado do dispositivo vibratério é inevitavel, Fig. 5(A). Além disso, melhora a
densificagdo, saindo de uma condi¢do de densidade aparente para uma densidade batida ou prensada, conforme
apresentada na Fig. 5(B).
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Figura 5 - (A) Vazdo em massa do dispositivo de vibracdo com malha de inox # 35 mesh; e (B) Curva da densifica¢do
em funcdo da pressdo de compactacdo da mistura dos pds metalicos W-30 Ni.
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Figura 6 — (A) Estratégia de sinterizagdo via PBF-L para as amostras W-30Ni; e (B) Organizacéo e identificacdo das
amostras, sinterizadas no leito de po, geradas por diferentes niveis de fatores (P X Vvs).

3. RESULTADOS

Apos fabricacdo das amostras, via MP-SFL e PBF-L, foram embutidas em baquelites e as superficies foram
desbastadas em um disco diamantado, para remogao da superficie bruta e depois polidas, em uma politriz com feltro de
nylon, em uma suspensdo de p6 de diamante a base de vaselina sdlida, variando na ordem decrescente de 25 a 1 um até
o polimento final, para analise no MO, para verificagdo das porosidades aparentes (100x) e das microestruturas (1000x).
Foram realizados os ensaios de dureza Rockwell HRA (60 kg) e micro dureza Vickers HV1 (carga P = 1 kgf). Para
anélise das microestruturas MO se fez necessario o ataque quimico eletrolitico, devido a alta resisténcia a corrosdo do Ni
e do W; com 3 a 6 Volts, de 3 a 5 segundos com um reagente liquido contendo10 g de hidréxido de sédio (NaOH)
dissolvido em 100 cm?® de &gua destilada. Também foi utilizado 0 MEV, usando uma tens3o de aceleragdo de 20 kV com
alto vacuo, para estudar o comportamento do tungsténio, nas microestruturas, para sinteriza¢do direta e indireta.

3.1. Propriedades e caracterizagdo Microestrutural das amostras produzidas por MP-SFL

Na Tabela 2, sdo apresentadas as propriedades fisicas e mecanicas das amostras em funcéo temperatura (°C). As
Figuras 7(A), (B) e (C) as microestruturas de cada de amostra obtida pela técnica MP-SFL para as temperaturas de 1330,
1370 e 1420 °C, respectivamente. Percebe-se a presenca de lagos de Ni, a falta de espalhabilidade do Ni em torno dos
grdos de W, com bastante pontos de microporosidades, evidenciando uma estrutura heterogénea, devido a falta
molhabilidade e espalhabilidade do Ni nos grdos de W, esse mecanismo compromete o desempenho do produto, como a
baixa densificacdo, dureza e outras propriedades, logo, deve ser evitado. O resultado do comportamento fisico de cada
amostra de W-30Ni, via MP-SFL, em funcéo da pressdo de compactacao e temperatura de sinterizacéo por fase liquida,
¢ apresentado na Tabela 2.

f e " 2 oot SN ‘ e
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Flgura 7. Microestruturas das amostras W- 3ON| produ2|das no processo MP-SFL, rota convencmnal (A) sinterizado a
vécuo a 1330 °C, (B) 1370 °C e (C) 1420 °C.

Na técnica convencional MP-SFL, durante a sinterizagdo, ocorre a ligagao solido-sélido entre os po6s metalicos,
Fig. 7(C), dando rigidez compacta, antes do surgimento da fase liquida (Ni), formando pescocos entre as particulas de W
e porosidades, percebe-se a baixa molhabilidade do Ni em torno do W (Erhardt; Suri; German, 2003). A densidade total
pode ser alcangada no estado s6lido-sélido e solido-liquido, mas as microestruturas ndo serdo esferoidizadas e as
propriedades mecéanicas serdo muito baixas. As ligas de metais-pesados a base de W, contendo teores de 60 a 90%, em
massa, ricas em Ni, séo facilmente deformadas, possuem alta ductilidade e boa usinabilidade, sendo possivel a usinagem
com insertos de metais-duros convencionais (WC-Co). A principal fase dessas ligas binarias é o tungsténio (estrutura
CCC) e as propriedades mecanicas devem ser muito proximas ao do tungsténio puro, exemplo para os valores de durezas
média é de 29 HRC, para um metal-pesado WHA - Densalloy SD170, com maxima de 32 HRC (Caldwell, 2013). Os
metais-pesados a base de tungsténio (WHA’s), possuem dureza média de HV,5302 + 10, que podem ser diminuidas com
a presenca excessiva de porosidades (Chaurasia et al. 2017).
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Tabela 2. Propriedades fisicas e mecanicas das amostras em funcéo temperatura (°C)

~ |Densidade |Densidade |Densidade Contragoes (%)

Tef)mp. Pressao averde [sinterizada | Relativa Dureza Dureza
CC) | (MPa) (g/cm®) | (g/cmd) (%) Linear |Volumétrica | (HRA) (HVz0)
50 7,07 13,11 92,0 18,6 +05 46,0+25 66,6+1,9 | 331+25

1420°C 75 7,35 12,93 90,7 174+04 436+25 64,1+06 | 315+22
100 7,25 12,91 90,6 176+0,6 44,1+25 656+05 | 321+17

125 7,93 13,07 91,7 157405 40,2+25 68,3+0,6 | 335+15

50 7,84 12,67 88,9 157406 40,2+0,2 64,0+0,7 | 305+13

1370°C 75 7,90 12,68 89,0 158+04 40,3+0,2 629+09 | 293+25
100 7,95 12,70 89,1 159+0,1 40,4+0,2 636+05 | 295+16

125 7,91 12,70 89,1 159+0,1 40,5+0,2 63,9+06 | 300+21

50 7,35 11,32 79,4 11,8+0,2 31,0+05 605+06 | 323+31

1330°C 75 7,56 11,37 79,7 11,7+£0.2 31,0£0,5 59,3+£1,0 28277
100 7,58 11,46 80,4 115+0,2 31,0+05 56,8+25 | 314+43

125 7,61 11,63 81,5 119+0,2 32,0+05 585+17 | 282+61

3.2. Caracterizagdo Microestrutural das amostras produzidas por PBF-L

A mesma mistura de p6 W-30 Ni aplicada na técnica MP-SFL, foi submetida a técnica PBF-L. Foram realizadas
as anélises das porosidades aparentes de todas as amostras, Figura 7, através da microscopia 6tica (MO), ampliacéo de
100 vezes, sem ataque e polido, para melhor identificacdo dos tipos de poros e falta de fusdo. Utilizando as poténcias do
laser, 50, 75, 100 e 125 W, na maquina OmniSint 160, as amostras fabricadas pelo PBF-L, resultaram em 34 camadas de
deposic¢do (1020 um) e uma altura média de 649 + 116um, considerando a amostragem de todos 0s corpos de prova, 0
que representa um fator de retracdo média da altura de 63% com desvio padrdo de +36 %. Para as investigacdes das
microestruturas, envolveram a criacdo de um mapa de processo (Poténcia do LASER x a velocidade de varredura)
resultando em diferentes niveis de fatores de densidade de energia volumétrica. As Figuras 8 (A) e (B), apresentam as
micrografias, dos resultados de fusdo de uma Unica trilha, com distancia do ponto de exposi¢do Hs = 80 pm do LASER,
em seu valor minimo de altura I, = 30 um e o diametro focal do Laser igual a @ =140 pm.
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Figura 8 - (A) Caracteristicas das porosidades das amostras de W-30Ni ap6s os diferentes niveis de fatores de densidade
de energia volumétrica, com suas respectivas alturas finais e Fator de compactacdo (Fc); e (B) Caracteristicas das
microestruturas e tamanho de gréo das amostras de W-30Ni apds os diferentes niveis de fatores de densidade de energia

volumétrica, com suas respectivas microdurezas em HV 1.

Para a obtencdo da Dureza Vickers, o valor foi calculado e embasado na norma ASTM C1327-15, através da
equacao (3), onde “P” (kgf) é uma forga aplicada na superficie da amostra e “d” (mm) é o comprimento médio das duas
diagonais da indentagdo. Cada valor de dureza, apresentada na Figura 7, de cada amostra realizada, apresenta a média de
10 durezas calculadas com os seus respectivos desvios padréo.

HV, (GPa) = 1,8544. (1) 3
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4. DISCUSSOES

Os p6s metalicos de ligas a base de W, sdo submetidos a uma pressdo de compactagdo em até 200 MPa; e o
processo de sinterizacdo ocorre em dois estagios, consistindo de sinterizagdo primaria em estado sélido-solido e
sinterizagdo secundaria, sélido-fase liquida. As temperaturas de sinterizagdo em estado sélido podem variar de 1300 a
1450 °C, com um patamar de até 60 minutos de estabilizagdo para manutencdo microestrutural, e em atmosfera de
hidrogénio (Lee et al., 2006).

A estratégia para a fabricacdo de pecas e componentes mecanicos, via PBF-L objetivando alta densidade depende
de um mapa ou parametros de densidade de energia de deposicao do laser, com uma poténcia tipica de pelo menos 200W
¢ usado para fundir p6 metalico que estéa sobre o leito ou uma mesa metalica, de preferéncia a mesma liga, usando dados
de um arquivo CAD 3D parametrizado e que sera fatiado por camada a camada. A espessura da camada é geralmente na
faixa de 30 a 50 um (Sidambe et al., 2018).

Percebe-se, na Fig. 8 (B), que com o aumento da densidade de energia volumétrica, para uma Unica velocidade de
varredura do feixe do LASER, é acompanhado por um aumento do volume e uma diminuicédo da viscosidade da matriz
ligante Ni; devido a hidrodindmica impulsionada pelo efeito de Marangoni, o que se torna importante para distribuicéo
do W na poca fundida. Contudo, se aumentar a velocidade de varredura, faz com que a zona afetada pelo calor se torne
maior, evidenciando a falta de fusdo do W e a obtencéo de uma estrutura heterogénea, Fig. 9 (A) e (B), a reprecipitacdo
da solucéo é favorecida com o aumento da energia, sendo 0 meio mais importante para atingir a densidade total durante
a sinterizagdo do por fase liquida (German; Suri; Park, 2009). Deve-se notar, nas Fig.9 (A) e (C) que durante a contracao
linear, a superficie resultante da sinterizada direta, ndo aparece de forma uniforme em nenhuma das amostras 11 (PL.=50W,
vs=100 mm/s e Ev=167 J/mm?®) e VII (P.=75W, vs=100 mm/s e Ev=250 J/mmq). A largura, comprimento, quantidade de
encolhimento e posicionamento variam de acordo com os valores dos parametros de processo associados. Na maioria das
amostras, a medida linear da espessura, observada via MO, aumenta a medida que a velocidade de varredura aumenta,
esse efeito indesejado, favorece a formagéo de porosidade e a falta de fusdo entre as camadas de deposicéo.

Na Figura 10 (B). apresenta as curvas esquematicas de varia¢do da tenséo superficial com a temperatura em um
metal liquido. O perfil de penetracdo e as oscilagfes na poca de fusdo podem ser explicados através do mecanismo da
conveccdo de Marangoni. A curva (a) representa um material de alta pureza (dg/dT < 0) e a curva (b) um material
contaminado com um elemento tenso-ativo (dg/dT > 0), Fig. 10(A), (Kou, 2003). A presenca de oxigénio pode afetar a
tensdo superficial da poca de fusdo e reverter a direcdo do fluxo de Marangoni, aumentando o efeito balling (Wang et al.,
2017). A intensidade da conveccdo termo capilar pode ser caracterizado pelo nimero de Marangoni (Ma) definido como:

_ 4y dr 12
Ma T odar dy an (4)

Onde: v é a tensdo superficial, T é a temperatura, dT/dx é o gradiente térmico, a é a difusividade térmicae n é a
viscosidade do liquido. Os altos nimeros de Ma, equagdo (3), exibem forte circulacdo do metal fundido e resulta em
maiores pocas de fusdo na interface, comparacao das Fig. 9 (B) e (D). Também significa que o fluxo convectivo do metal
fundido dentro da poga, impulsionado pelo gradiente de tensdo superficial e com um nimero mais alto de Marangoni,
resulta também numa poga maior com alta proporgéo, que ajuda a garantir uma ligagdo das interfaces entre as camadas,
portanto, menor porosidade e falta de fusdo na liga, Fig. 10 (A) (DebRoy et al., 2017).
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Figura 9 - (A) Espessura total da amostra 111 da liga W-30Ni produzida por PBF-L; (B) Interface da deposi¢éo de camada
a camada, ndo homogénea, com zona afetada pelo calor da amostra I11 da liga W-30Ni; P.=50W, vs=100 mm/s e Ev=167
J/imm3, (C) Espessura total da amostra V1l produzida por PBF-L; e (D) Interface da deposicdo de camada a camada, da
amostra VI, estrutura homogénea, P.=75W, vs=100 mm/s e Ev=250 J/mm3,

Kou (2003, p.105) descreve que a tensdo superficial (y) do metal liquido diminui com o aumento da temperatura,
ou seja, Z—VT < 0; o metal liquido mais quente com uma tensdo superficial menor no ponto “a” é puxado para fora através

do metal liquido mais frio com uma tenséao de superficie mais elevada no ponto “b”; ou seja, uma tensao de cisalhamento
para fora é induzida na superficie da poca de fusdo pelo gradiente de tensdo de superficie ao longo da superficie da poca,
conforme apresentado na Fig. 10 (C). Isso faz com que o metal liquido flua a partir do centro da superficie para a borda
da poca, Fig. 10(D), e retorne abaixo da superficie da poga, como apresentado na Fig. 10 (B) parte, ou no ponto “b”.
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esquematica do efeito de Marangoni, Tenséo superficial (y) x temperatura (T); (C) Influéncia da forga de tenséo superficial

no modo de convecgdo na poca de fusdo (Kou, 2003, p.104); (D) Hidrodindmica da poga de fusdo e (E) estratégia de
varredura (PL X Vs) evidenciando os efeitos indesejados na técnica PBF-L.

ideal

O diagrama de fase W-Ni, Fig. 11(A), é muito importante na identificacdo de parametros de solubilidade e na
identificacdo das possiveis fases que podem se formar durante a solidificacdo, caracterizado por trés fases intermediarias.
Para a composicdo quimica 70%W (CCC) e 30% Ni (CFC), em estudo, h& previsibilidade de se formar a fase NiW,
composic¢do de 75,8% de W, em massa. Contudo, pode se formar, em regides ndo homogéneas, com 44% de W, em
massa, 0 composto NisW e o composto NiW, (com 86,3%W), conforme apresentado na Fig. 11 (A), que a sua formacéao
é extremamente sensivel a presenca de oxigénio no sistema. Entender o material critico (tipo do pd) e os pardmetros do
processo (poténcia do laser, distancia entre trilhas, espessura da camada, velocidade de varredura, afetam o processamento
PBF-L para ligas de W (Enneti et al., 2017). Para 0 mapeamento dos parametros da poténcia (W) em funcédo da velocidade
de varredura (mm/s), na técnica PBF-L e para as demais técnicas da manufatura aditiva em metais, evidencia outras
caracteristicas importantes como os pontos de fusdo dos elementos quimicos, a presenca dos efeitos indesejados como
Keyhole (Buraco de fechadura), Humping (curvaturas e elevacdo de camadas), Balling (formacdo de bolhas e/ou
esferoidizacdo do material), Spattering (perdas por Salpicos) e falta de fusdo, ilustrado na Figura 10 (E).

Na liga W-30Ni, obtida pela rota convencional MP-SFL, a fase dominante dever ser a solugdo sélida de W em Ni,
conforme indicado pelo diagrama de equilibrio W-Ni, Fig. 11(A). No entanto, pode-se perceber que as estruturas obtidas
pela técnica da manufatura aditiva PBF-L, pode diferir significativamente daquelas obtidas por equilibrio térmico, ou
seja, processo complexo, em que as amostras estdo fora do equilibrio, podendo aparecer os compostos intermetélicos
isolados de NiW., NiW e NisW, fases dificeis de serem detectadas pelo microscéopio 6tico (MO).
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Composic¢des alternativas para 0s metais-pesados podem ser facilmente projetadas para aplicacBes especificas, por
exemplo ligas teores de fase ligante menores que 10% em massa. O que deve ser evitado sdo as precipitacdes
intermetélicas fragilizantes para ligas com aglutinantes ricos em Ni, pois podem formar a fase NisW em resfriamento
lento, sendo possivel a sua eliminagdo por um tratamento térmico pos-intermediario (Serkhane-Ouabadi et al. 2022). Na
sinterizagdo por fase liquida, 0 W se dissolve na matriz metalica Ni (CFC), com 20-25% em peso, sendo precipitado no
resfriamento até a temperatura ambiente. Ter uma microestrutura bem esferoidizada em componentes de blindagem para
radiacdo ionizante, é muito importante do ponto de vista da durabilidade (Caldwell, 2013).

Uma observagdo importante na liga W-30Ni, processada por PBF-L, Fig. 11(C), sobre a mudanca na morfologia das
particulas de W, em comparacdo com MP-SFL, Fig. 11(B), indica que a energia de superficie das particulas de W-Ni
acelerou o processo de difusdo acentuado W, intensificando a transferéncia de massa para a fase ligante, Fig. 12 (A), (B)
e (C), alterando a composic¢do e contribuindo para o endurecimento da fase ligante. Para alguns pardmetros da técnica
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PBF-L, indicaram boa homogeneidade atribuivel a solucdo sélida de W em Ni, Fig. 12 (D) e (E), diferentemente da
técnica convencional MP-SFL, Fig. 7, que evidenciaram estruturas heterogéneas para as diferentes temperaturas.

(A) (B)
(E)

0 0K 40K 6.0K 8.0K 10.0K 120K 140K i
Energy

Figura 12 - (A) SEM (10.000x) da liga W-30Ni, processada pela técnica PBF-L; (B) destaque para a particula W; (C)
destaque para a fase de ligacéo ao Ni; (D) distribui¢do do soluto W na fase de ligacdo do solvente Ni; e (E) espectro do
item (D).

4. CONCLUSOES

Neste trabalho, o comportamento da liga de metal pesado W-30Ni, com particulas irregulares e baixa fluidez, foi
estudada para as tecnicas de sinterizagdo direta (PBF-L) e indiretamente (MP-SFL) e as conclus6es sdo dadas abaixo:
Para a técnica de sinterizacéo indireta via técnica MP-SFL
I.  Com o aumento da temperatura de sinterizagéo, de 1330 a 1420°C, a densidade relativa e a microdureza das amostras
aumentaram de forma significativa. Destaque para microdureza de HV3o = 335£10, para temperatura de 1420°C.

II. Com o aumento da pressdo de compactacéo, a retracdo linear, a porosidade aparente e volumétrica diminuiu de
forma significativa, em funcdo da temperatura de sinterizacdo. A melhor densidade relativa, sem aglutinantes
poliméricos e a seco, atingiu cerca de 92% para uma temperatura de 1420 °C.

1. Quanto a microestrutura, obteve-se uma estrutura heterogénea, para todas as amostras sinterizadas de 1330 a 1420°C,
com microporosidades, devido a sinterizacdo sélido-s6lido dos particulados W-W, antes da fusdo da fase ligante.

IV. Atemperatura de sinterizacdo para a liga W-30Ni deve continuar acima de 1420 °C para melhor densificagdo, reduzir
a porosidade aparente e para melhorar a distribuicdo de particulados de W na fase ligante de Ni.

Para a técnica de sinterizacéo direta via técnica PBF-L
V. As microdurezas resultaram em valores superiores a técnica MP-SFL, devido a difusdo e precipitacdo de W na fase
de ligagdo e com grandes possibilidades de formacéo de compostos intermetalicos (NiW-, NisW e NiW),

VI. Uma razdo importante para a mudanga no comportamento da microdureza da liga W-30Ni, é formagao de dendritas
e fases intermetalicas nas ligas W-30Ni, quando comparada com a técnica convencional MP-SFL, atingindo um
minimo de HV1 0= 50882 (E, = 313 JJ/mm?3) e um maximo de HV10= 612 * 22 (E, = 400 J/mm3).

VII. Para energias acima de 300 J/mm?, as microestruturas apresentaram boa homogeneidade atribuivel a solugio sélida
de W em Ni. Para energias abaixo de 300 JJmm?, houve falta de fusdo para boa parte das amostras.
VIII. A densidade relativa das amostras sinterizada via PBF-L ndo foi investigada, devido a espessura resultante, ser muito
fina, menor que 1020 pum, 34 de monocamadas de deposic¢éo.

IX. Nédo foram evidenciadas microfissuras nas amostras de W-30Ni, isso é importante para verificar se a tecnologia
PBF-L é viavel e se estd pronta para prosseguir com o processo de desenvolvimento de produtos da liga W-30Ni
para geometrias livres.
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Ni BASED W- HEAVY ALLOY PROCESSED BY PBF-L ADDITIVE
MANUFACTURING AND CONVENTIONAL PM-LPS ROUTES

Abstract: Tungsten alloys (W), better known as heavy metal, present microstructures with two phases, which consist of
spherical W particles in a CFC solid solution matrix, with nickel (Ni) being the most used. These alloys have attracted a
lot of attention in the field of industries, national defense and military, mainly in the application of shielding for ionizing
radiation. In this study, the W-30Ni heavy metal alloy specimens were manufactured by additive manufacturing, by the
powder bed laser melting technique (PBF-L) and compared with the conventional route of powder metallurgy, sintering
by liquid phase (PM-LPS). The samples of W-30Ni alloy, with high content of binding phase, 30% by mass of Ni, were
prepared by mixing the metallic powders of W and Ni, by mass balance, homogenized for 3 hours by a conventional
shaker, compacted from 50 to 125 MPa, without polymeric binders, and then sintered in a vacuum oven, varying the
sintering temperature from 1330, 1370 and 1420°C. For the PBF-L technique, a vibrating device was used to allow the
flowability of the W-30Ni mixture, of low sphericity and flowability, on the substrate of an AlISI 1020 steel and at the
same time the compressibility of the mixture, promoted through a steam roller. metallic. The PBF-L process parameters
varied with a power from 50 to 125W and a sweep speed from 25 to 120 mm/s in the Omnisint-160 equipment with a Yb
laser (500 W) with a wavelength of 1090 nm. The apparent density, optical microscopy (OM) and scanning electron
microscopy (SEM), porosity and hardness (HVio - 1kgf) of the W-30Ni samples were compared for better
characterization and optimization of the process parameters. The W-Ni equilibrium diagram was used in this work to
better understand the appearance of phases or precipitates during the cooling process. The results showed that for the
samples via PM-LPS, the W particles were not well surrounded by the ductile phase, with 92% densification. Regarding
the PBF-L, due to the increase in laser power, the reprecipitation of W in the solution contributes to reach the total
density during direct sintering, but most of the samples, with low energy density, lacked fusion in specific regions.
However, they did not show cracks for the different volumetric energy densities and had good W granulometric
distribution. The hardness of the PBF-L samples was higher than the samples processed by the PM-LPS technique.

Keywords: Tungsten Heavy Alloy; Additive Manufacturing PBF-L; Sintering by Liquid Phase, Materials
Characterization and Processing.



