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Resumo. O objetivo deste trabalho é averiguar no ago inoxidavel 17-4 PH fabricado por manufatura aditiva em
tecnologia L-PBF as diferencas microestruturais entre o material como recebido e tratado termicamente por témpera a
1040°C. Para tal, foram empregadas as técnicas de microscopia optica, microscopia eletronica de varredura, difracdo
de raio X e ensaio de microdureza Vickers. Foi concluido que a qualidade de fabrica¢do do material foi insuficiente,
que o material como recebido possui fragdo de austenita retida e que o tratamento térmico foi bem-sucedido ao eliminar
a austenita retida.

Palavras chave: Manufatura aditiva. Ago Inoxidavel 17-4 PH. Microestrutura. Tratamento térmico.

Abstract. The aim of this work is to verify the microstructural difference of the 17-4 PH stainless steel as produced by
addiive manufacturing by L-PBF technology and as heat-treated at 1040°C. For this purpose, the techniques optical
microscopy, scanning electron microscopy, X-Ray diffraction and Vickers microhardness test were applied. It was
concluded that the manufacturing quality of the material is insufficient, the material as received has a fraction of
retained austenite and the heat treatment was successful in eliminating the retained austenite.
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1. INTRODUCAO

O processo de manufatura aditiva (AM) abrange tecnologias que, por meio da deposi¢do progressiva de material,
criam objetos a partir de um modelo. Este processo de produgéo visa fabricagdo econdmica de produtos de baixo volume
para aplicacdes especializadas, possibilitando a fabricagdo de produtos de geometrias complexas, que ndo seriam viaveis
por processos de manufatura convencionais (Haghdadi et al. 2021).

O processo de manufatura aditiva tem sido intensamente estudado na manufatura de componentes metalicos.
Acos inoxidaveis endureciveis por precipitagdo (PH) sdo comumente utilizados como material de base para manufatura
aditiva devido a sua boa soldabilidade, sua microestrutura martensitica/austenitica, e por apresentar alta resisténcia
mecénica e a corrosdo (Mahmoudi et al. 2017). O a¢o 17-4 PH é um ago inoxidavel endurecivel por precipitacdo
amplamente utilizado em processos de manufatura aditiva. Trata -se de um material de microestrutura martensitica,
possivelmente com pequena fragdo de ferrita 5, de estrutura cristalina cibica de corpo centrado (CCC), a presenca de
aproximadamente 3wt% de cobre (Cu) na liga, garante o endurecimento por precipitagdo na matriz martensitica
(Cheruvathur, Lass, e Campbell 2016). O aco inoxidavel 17-4 PH combina alta resisténcia mecanica, tenacidade e
resisténcia a corrosdo, tornando-o adequado para trabalho em ambientes altamente corrosivos nos quais a resisténcia
mecanica também ¢ uma prioridade, possuindo aplicacdo em diversos setores como na industria aeroespacial, quimica e
petroquimica (Yadollahi et al. 2017).

As tecnologias de manufatura aditiva sdo, em geral, classificadas de acordo com o mecanismo de funcionamento e o
tipo de material empregado. Assim, para a liga 17-4 PH, existem dois processos mais comuns de deposicéo: Laser and
Electron-beam Powder-Bed Fusion (PBF), e Directed Energy Deposition (DED) (Mahmoudi et al. 2017). A tecnologia
PBF ¢ uma das tecnologias mais utilizadas para a producdo de pegas finais, permitindo a criagdo de pecas com alta
complexidade geométrica. Em contraste, o processo DED ¢ mais comumente empregado no reparo e revestimento grandes
objetos (Bettencourt 2024).
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O processo PBF, que significa fusdo em leito de p6, envolve a utilizagdo do material em particulas formando um leito
de po sobre o qual um laser ou feixe de elétrons ¢ incidido fornecendo energia para a fusdo do material. O Laser Powder-
Bed Fusion (L-PBF), é uma classe do porcesso em leito de pd que opera por meio da fusdo de p6 metalico a partir de um
feixe de laser de alta energia, sendo também conhecido por outras nomenclaturas, como DMLS, e Selective laser melting
(SLM). O processo L-PBF ¢ o mais comumente estudado na manufatura aditiva com o ago 17-4 PH. Esta tecnologia,
aliada as propriedades do material, permite a criagdo de pegas de geometria complexa para aplicagdes em ambientes
corrosivos, como involucros de bombas e eixos e ldminas de turbinas a vapor (Mahmoudi et al. 2017).

No processamento por L-PBF, a cdmara ¢ aquecida com um gas inerte, o pé metalico ¢ aplicado a placa também
aquecida, entdo o laser funde as particulas de metal que posteriormente solidificam formando uma camada, este processo
de deposicao ¢ repetido sucessivamente até que o modelo esteja fabricado. Desta maneira, um desafio encontrado no
estudo da manufatura aditiva de ligas metalicas ¢ a variagdo microestrutural. Devido a alta temperatura em que o material
¢ exposto, a taxa de solidificagdo e aos ciclos de aquecimento e resfriamento criados pelas deposicdes subsequentes de
camadas, a manufatura aditiva é capaz de produzir microestruturas diferentes, com propriedades mecanicas e de corrosao
particulares, o que normalmente ndo ocorreria por meio de processos fabricagdo tradicionais. O processamento por
manufatura aditiva pode afetar a evolugdo microestrutural, como a morfologia de solidificagdo, estrutura de graos,
estabilidade da microestrutura, segregagdo de elementos de liga, defeitos e inclusdes. Segundo os autores (Cheruvathur,
Lass, e Campbell 2016), € esperado que a microestrutura do material 17-4 PH fabricado por manufatura aditiva apresente
principalmente uma estrutura dendritica CCC (martensita e/ou ferrita) com alguma fragdo de fase CFC (austenita retida),
que pode chegar até 50% e ¢ considerada indesejada devido a suas propriedades inferiores & martensita.

Além das alteracdes microestruturais, o processo de manufatura aditiva pode representar um desafio em relagdo a
textura do material como produzido, e defeitos internos. E comum a presenga de porosidade, cavidades, delaminagéo e
formacdo de bolhas. Tais defeitos podem ser induzidos pelo processo de deposi¢do, retencdo de gas no material e
parametros de operagdo mal ajustados como baixa energia do laser (Haghdadi et al. 2021). Os poros e descontinuidades
se mostram mais prejudiciais as propriedades de desgaste, resisténcia a fadiga e a corrosdo. Como observado no trabalho
de (Yadollahi et al. 2017) em que a resisténcia a fadiga do aco 17-4 PH ¢ analisada, as descontinuidades na superficie do
material funcionam como o locais de iniciagdo de multiplas trincas, também indica que a maioria das fraturas se inicia de
regides ndo fundidas. Além disso, os poros podem atuar como locais de formagdo de pites quando expostos a ambiente
corrosivo (Haghdadi et al. 2021; Duan et al. 2020).

Em decorréncia dos impactos negativos do processo de manufatura aditiva por L-PBF sobre a microestrutura e o
desempenho do ago inoxidavel 17-4 PH, os produtos fabricados podem passar por tratamento térmico posterior, visando
recuperar total ou parcialmente a estrutura e, consequentemente, as propriedades do material. No entanto, devido a
quantidade de fatores que influenciam as transformacdes e as propriedades do material, a compreensio deste processo em
acos inoxidaveis PH ainda ¢ insuficiente, que dificulta ao fabricante prever o comportamento da pega fabricada no pos-
processamento e regime de trabalho (LeBrun et al. 2015; Mahmoudi et al. 2017).

Nesse sentido, é necessario compreender a evolugdo microestrutural resultante do processo de manufatura aditiva do
aco inoxidavel 17-4 PH, e como o tratamento térmico posterior pode recuperar a microestrutura do material, obtendo
propriedades previsiveis e mais proximas as do material fabricado convencionalmente. Assim, o objetivo deste trabalho
¢ averiguar um ago inoxidavel 17-4 PH fabricado por manufatura aditiva por tecnologia L-PBF, avaliando sua estrutura
no estado como fabricado e apds tratamento térmico de témpera, avaliando a qualidade da fabricagdo e investigando a
influéncia do tratamento térmico sobre o material.

2. MATERIAIS E METODOS

Neste estudo, foi empregado o ago inoxidavel 17-4 PH recebido na condi¢do produzida por manufatura aditiva, pelo
método L-PBF.

O tratamento térmico foi realizado na amostra a fim de fornecer energia para mudancas microestruturais que serao
posteriormente avaliadas. O tratamento térmico de témpera foi realizado a 1040°C por 40 minutos, seguido de
resfriamento em agua.

Para as andlises em microscopia, a amostras passaram por preparacdo metalografica, que consistiu em lixamento e
polimento em pasta de diamante de 6, 3 el um. A etapa de caracterizagdo da microestrutura foi feita nas amostras na
condi¢cdo como recebida e na condi¢do temperada, visando a quantificacdo e comparagdo da microestrutura nos dois
estados, e a caracterizacdo do material foi realizada através de microscopia e ensaio de difracdo de raio X (DRX). A
microscopia otica (MO) foi realizada num aparelho da marca Olympus modelo GX51, com a amostra sem ataque quimico,
e teve objetivo de verificar a porosidade da amostra como recebida. A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi
feita com equipamento da marca Hitachi modelo TM4000, visando a caracterizagdo da microestrutura, através da
identificagdo das fases por morfologia. A analise por MEV foi feita com as amostras previamente atacadas com o ataque
quimico Vilella (5 mL HCI, 95 mL etanol, 1 g acido picrico), com o objetivo de revelar os microconstituintes. Além disso,
foi empregada a técnica de DRX, também com o objetivo de permitir a identificagdo das fases presentes na microestrutura
e quantificar o percentual destas fases. Os ensaios foram realizados em um equipamento da marca Rigaku, modelo
Miniflex II com tubo de Cu, varredura de 40 a 120 ° com passo de 0.05°. Foi realizada a quantificagdo na amostra como
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recebida e no estado temperado, a fim de verificar as mudangas causadas pelo tratamento térmico na microestrutura. A
analise deste ensaio se deu pelo software HighScore, posteriormente, os graficos de DRX foram plotados no software
Origin. O percentual das fases presentes na microestrutura foi quantificado através dos resultados da técnica de DRX, por
meio do software de analise HighScore, no qual foram calculados o percentual das fases e o erro. Foi realizada a
quantificagdo na amostra como recebida e no estado temperado, a fim de verificar as mudangas causadas pelo tratamento
térmico na microestrutura.

O ensaio de microdrureza foi feito pelo ensaio Vickers, foi utilizado o microdurémetro da marca Innovatest modelo
Falcon 400, com penetrador de diamante com as for¢as de 0,490 N (5gf) e 4,903 N (500 gf). Para permitir a visibilidade
das fases, a amostra polida foi submetida ao ataque quimico Vilella. O objetivo deste ensaio foi diferenciar as fases de
estrutura CCC, ferrita e martensita, através da dureza, assim, apds feitas as identa¢des, a amostra foi analisada em MEV
para melhor identificar as medidas das identacdes devido a suas dimensoes, e as possiveis fases nas quais se encontram.
As medidas das diagonais foram feitas através do software Fiji (Schneider, Rasband, e Eliceiri 2012), e o célculo da
dureza foi feito conforme a norma ABNT NBR ISO 6507-1 (ABNT 2008). A utilizagdo da carga de 0,490 N resulta em
indentagdes muito pequenas, na ordem de 4 pm, dificeis de medir utilizando o sistema 6tico do microdurometro. Desta
forma demandando que as medidas sejam realizadas com o apoio do MEV. Esta metodologia foi descrita por (Moreira et
al. 2024). O ensaio com for¢a de 4,903 N foi feito nas amostras como recebida e temperada, e teve como objetivo comparar
os valores nos dois estados, o calculo dos valores de microdureza com esta forga foi realizado pelo proprio equipamento.

A quantificagdo da porosidade foi feita com objetivo de avaliar a qualidade da peca fabricada. Esta etapa foi feita
através das imagens em microscopia optica, utilizando a técnica de processamento digital de imagens (PDI) (Gonzales e
Woods 2017; Paciornik e Mauricio 2004). Para a analise por PDI, foi utilizado o software Fiji (Schneider, Rasband, e
Eliceiri 2012), 4 regides foram analisadas na amostra na condi¢do como recebida, entdo foi calculada a média e desvio
padrao.

3. RESULTADOS

A Fig.1 apresenta a imagem do material produzido obtida por microscopia Optica, € possivel observar a presenga de
poros no material, a porosidade foi quantificada por PDI em uma média de 2,93%, com desvio padrdo de = 0,35. A Fig.
2 apresenta o material na condigdo como recebido observado em microscopia dptica submetido ao ataque quimico Vilella,
nesta figura ¢ identificavel a estrutura dendritica do material, caracteristica do processo de manufatura aditiva por
tecnologia L-PBF. A Fig. 3 apresenta a microestrutura do material, em imagem obtida através de microscopia eletronica
de varredura (MEV) com a amostra previamente submetida ao ataque quimico Vilella em modo SE. Nesta imagem ¢
possivel observar aparentemente duas fases, uma com a superficie lisa e outra de superficie mais rugosa. Foi realizado o
ensaio de microdureza das fases do material como recebido através do ensaio Vickers. A média da dureza da fase de
aparéncia rugosa é de 236,1 HV, 495 * 23,5, enquanto a da fase de aparéncia lisa ¢ de 242,6 HV; o5 = 49,6. A média da
microdureza da amostra como recebida foi de 321,1 HV, 540 * 8,4. A quantificagdo das fases foi feita por DRX utilizando
a ficha cristalograficas codigos 253959 para fase CFC e 1100108 para fase CCC, o resultado deste ensaio para a amostra
como recebida € exposto no grafico na Fig. 4, e indica que a amostra no estado como fabricado apresenta 96,1% de fase
CCC ¢ 3,9% de fase CFC.
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Figura 1. Imagem por MO do material como recebido; sem ataque quimico.
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A Fig. 5 apresenta a imagem obtida por MEV do ago ap6s ser submetido a tratamento térmico de témpera a 1040°C
por 40 minutos, com aproximagdes de 1000x e 2000x. A imagem possibilita visualizar microestrutura de forma mais
homogénea. Os resultados de DRX, observados na Fig. 6 demonstram que amostra temperada é composta 100% de fase
CCC, nio indicando a presenga de fase CFC. A média da microdureza da amostra temperada foi calculada em 339,1
HVj 500  6.8.

F1gura 5. Imagem obtida em MEV do material apos tratamento térmico de tempera
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6. Grafico de DRX do material no estado temperado

4. DISCUSSAO

O material foi representado por duas amostras, exibindo suas caracteristicas nos estados como recebido e tratada
termicamente por témpera a 1040°C e 40 minutos. Foi abordada a qualidade da peca fabricada averiguada em MO, e a
microestrutura do material antes e ap6s tratamento térmico através de duas metodologias: DRX e MEV. A analise por
MO foi adotada para avaliar a qualidade peca fabricada, sendo apresentada na Fig. 1. A analise da imagem indica na
superficie fabricada a presenca significativa de poros, que foram quantificados por processamento digital de imagem em
2,93% através do software Fiji. A morfologia ndo esférica dos poros observados indica que a causa do defeito ndo foi por
retengdo de gas da atmosfera de L-PBF no material, mas sim induzidos pelo processo em decorréncia da falta de fusdo.
Quando mal ajustada, a densidade de energia de laser aplicada deixa particulas de p6 presas no material fabricado,
resultando em uma superficie de textura porosa. A presenga de poros, principalmente os induzidos por processo, €
considerada indesejada por causar redug@o nas propriedades do material, e pode ser evitada com um melhor ajuste nos
parametros de processo (Haghdadi et al. 2021).
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A difracdo de raio X (DRX) ¢é uma técnica que permite detectar a estrutura cristalina dos constituintes presentes
(Cullity 2001), permitindo identificar e quantificar a fracdo de austenita presente com boa confiabilidade. Para o material
na condi¢do como recebido, os resultados de DRX indicam a presenga de austenita, como observado na Fig. 4. Isto ¢
associado as transformagdes microestruturais que ocorrem no material durante o processamento L-PBF, em que a
transformag@o em martensita ndo € completa gerando fragdes de austenita retida. Os resultados de DRX também indicam
que o tratamento térmico foi bem-sucedido no sentido de remover a fragdo de austenita retida, como pode ser observado
pelo grafico da amostra temperada indicado na Fig. 6, apresentando 100% de fase CCC. Este ensaio, no entanto, ndo
permitiu diferenciar as fragdes de martensita e ferrita, pois estas fases possuem a mesma estrutura cristalina (CCC).

A microscopia eletronica de varredura (MEV), foi um método adotado por conferir boa resolugdo e ampliagdo, visando
avaliar a morfologia das fases presentes na microestrutura do material, foi observado, no estado como recebido, graos
com aparéncia lisa e graos de aparéncia rugosa, como demonstra a Fig. 3. O ensaio de microdureza com 0,490 N (5gf)
foi aliado a analise de MEV com o objetivo de verificar a diferenga entre os graos observados. Entretanto, os resultados
deste ensaio revelam ndo haver diferenga significativa de dureza entre os graos analisados, indicando ndo se tratar de grdo
de ferrita e martensita, ja que essas fases possuem durezas muito diferentes (Bhadeshia e Honeycombe 2006). O ensaio
de microdureza utilizando 4,903 N (500 gf), realizado nas duas amostras, resultou em valores de microdureza muito
proximos, indicando que a microestrutura do material apresenta predominantemente a mesma fase em ambos os estados.
A comparacdo dos valores de microdureza ¢ apresentada no grafico da Fig. 7. Também néo foi possivel observar a
austenita em MEV. Para uma melhor observagdo dos microconstituintes, ¢ indicado o emprego de métodos mais
avancados como difracdo de retroespalhamento de elétrons (EBSD), permitindo uma analise mais detalhada da
microestrutura (Yadollahi et al. 2017).
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tratamento térmico de témpera.

5. CONCLUSAO

Através da microscopia Optica, pode-se concluir que pelo menos um dos pardmetros de processo da fabricagdo por
manufatura aditiva ndo foi bem ajustado, resultando em uma porosidade que certamente afeta negativamente as
propriedades do material.

Os ensaios de DRX permitem concluir que o material fabricado por manufatura aditiva por L-PBF apresenta uma
fragdo de austenita retida. Além disso, pode-se concluir que o tratamento térmico atingiu o objetivo de remover a fragao
de austenita retida e homogeneizar a microestrutura.

Os resultados de microdureza Vickers permitem concluir que apesar da aparéncia heterogénea ao MEV, a
microestrutura do material como recebido apresenta apenas uma fase CCC. Também ¢ possivel concluir que a fase
predominante do material nos dois estados analisados ¢ a mesma, uma vez que a diferenga nos valores de microdureza
das amostras ndo ¢ significativa. Considerando o tratamento térmico de t€mpera aplicado, muito provavelmente trata-se
de martensita.
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