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Resumo: As técnicas de manufatura aditiva chamam ateng¢do pela grande versatilidade e facilidade de
producdo de componentes complexos. Dentre elas, a técnica de sinterizagdo direta de metais a laser (DMLS
— Direct Metal Laser Sintering) vem sendo bastante utilizada na drea médica, principalmente na produgdo
de implantes, que, a partir de exames de imagem médicas por tomografia computadorizada ou ressondncia
magnética, podem ser personalizados para cada caso. Os implantes de quadril e de joelho sdo bastante
comuns e exigem materiais bastante resistentes devido ao grande esfor¢o mecdnico a que estas articulagoes
sdo submetidas. A liga Co28Cr6Mo (F75), por apresentar alta resisténcia ao desgaste, além de
biocompatibilidade, vem sendo utilizada como o material de escolha para estes implantes. Este trabalho
propoe realizar uma caracterizagdo mecanica e microestrutural da liga Co28Cr6Mo obtida pela técnica
DMLS. Os resultados encontrados sdo de grande importincia para a validagdo desta técnica na produgdo
de implantes ortopédicos e nos ajudam a entender melhor as caracteristicas de pegas metdlicas produzidas
por esta técnica.
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1. INTRODUCAO

O desenvolvimento e aprimoramento de biomateriais e técnicas cirtrgicas ortopédicas, tanto reparadoras quanto de
substituicdo, faz-se essencial, atualmente, ndo somente para atender a crescente demanda por esse tipo de procedimento,
mas também para que os pacientes tenham uma breve recuperagdo e maior qualidade de vida no pds-operatorio.
Especificamente materiais de implantes, sejam de fixacdo de fraturas ou de artroplastia completa de joelho ou quadril,
devem possuir certas propriedades mecéanicas para desempenharem suas fungdes sob as cargas aplicadas pelo corpo
quando em trabalho. Neste contexto, alguns materiais metalicos se destacam por apresentarem, ndo somente resisténcia
mecénica e a corrosdo favoraveis, mas também biocompatibilidade. Dentre estes metais destacam-se o aco inoxidavel,
titdnio puro e suas ligas e também as liga de cobalto cromo. Estas tltimas apresentam a peculiaridade de terem maior
resisténcia ao desgaste e a corrosdo que as demais, tornando-as bastante indicadas para o uso em implantes que sofrem
esforgos de compressdo e atrito, como os ja citados, joelho e quadril.

Patenteadas no inicio do século XX, as ligas de cobalto cromo foram aplicadas na area biomédica pela primeira vez
nos anos 1930, quando a liga denominada Vitallium foi utilizada em implantes dentais e, posteriormente, nos anos 1940,
na ortopedia. Atualmente, a liga ASTM F75 Co28Cr6Mo ¢ a mais utilizada para estas aplicagdes.

O cobalto apresenta uma transformagdo alotropica por volta de 417 °C, sendo que a fase de baixa temperatura ¢é
denominada € e tem estrutura do tipo hexagonal compacta (HC) e a fase de alta temperatura ¢ denominada y e apresenta
estrutura do tipo ctbica de face centrada (CFC) (Schastlivtsev ef al., 2009). O aumento de resisténcia das ligas de Co é
feita por solugdo solida e pela presenga de carbetos. Na liga ASTM F75, o carbeto mais estavel € o do tipo M,3Cg, onde
M pode Co, Cr ou Mo e também podem ser formadas fases intermetalicas denominadas R e o, que afetam negativamente
a resisténcia e ductilidade da liga (Varano, 1998; Pilliar, 2009).

Por conta da alta resisténcia, as ligas de Co sdo dificeis de usinar. Por isso, costuma-se optar pela fundicdo como
método de produgdo de pecas a precos mais baixos. No entanto, pegas fundidas apresentam alta porosidade, inerente ao
processo de fundi¢@o. Neste contexto, buscando o desenvolvimento de pegas personalizadas e otimizadas para cada
paciente, com propriedades iguais ou superiores as das técnicas de producdo tradicionais, a manufatura aditiva, mais
especificamente, a sinterizagdo direta de metais por laser (do inglés, DMLS) tornou-se uma alternativa interessante e cada
vez mais presente com a popularizagdo e avango da técnica, que hoje permite a “impressdo” com diversos tipos de
materiais, inclusive metais.
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1.1. Sinterizac¢io Direta De Metais Por Laser (DMLS)

No inicio da década de 1990, a empresa alemd EOS GmbH apresentou a técnica DMLS, trazendo como diferencial
para as demais técnicas de manufatura aditiva, equipamentos dedicados para cada tipo de material, ou seja, um para
polimeros, um para cerdmicas e outro para metais. Além disso, o laser, do tipo fibra e feito de itérbio (Yb), com poténcia
entre 200 e 400 W, garante um feixe mais estreito € maior precisdo na construgdo da peca.

e A técnica de produgdo segue os 4 passos propostos por Milovanovi¢ (Milovanovi¢ et al., 2007):
e Obtencdo da imagem digital 3D;

e Processamento e segmentagdo da imagem;

e Avaliagdo do modelo;

e Produgéo e validagdo da pega produzida por manufatura aditiva.

A obtencdo da imagem 3D pode ser via exames radiologicos ou mesmo desenhada totalmente em CAD, como € o
caso dos implantes articulares. A partir desta imagem sdo feitos os ajustes dimensionais necessarios para o paciente e ela
¢ entdo “fatiada”, de maneira que cada fatia represente uma camada a ser depositada pelo equipamento. Normalmente a
espessura ¢ determinada pelo didmetro médio das particulas do pé metalico, que, no caso da liga F75 é de 20 um.

O processo de impressdo se inicia com o espalhamento de uma fina camada de material sobre uma superficie
verticalmente movel. Um sistema de espelhos controla o movimento do laser que descreve a geometria da camada, obtida
do arquivo eletrénico, sobre o material. A incidéncia do laser promove energia suficiente para haver difusdo e,
consequentemente, a sinterizagdo das particulas que constituem o pé. No entanto, o que normalmente ocorre em polimeros
e metais € a energia no local de incidéncia do laser ser tdo alta que o material funde parcial ou totalmente e se une com a
camada de material abaixo dele (Agarwala ef al., 1995). Ao final da etapa de sinterizagdo, a superficie sobre a qual esta
sendo montada a pega ¢ baixada o equivalente a espessura da proxima camada que serd sinterizada e o material é
novamente espalhado. Este processo se repete até que se obtenha a peca pronta e pode levar algumas horas a velocidades
de 7 a 70 cm’/h (Vayre, Vignat and Villeneuve, 2012), dependendo da espessura das camadas. O material excedente que
envolve a pega pronta ¢ retirado com um aspirador e pode ser reutilizado (Pham and Gault, 1998; Volpato, 2006; Gu et
al., 2012).

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Caracterizacao Do P6 Metalico

O p6 utilizado na manufatura aditiva foi caracterizado em fluorescéncia de raios-X com o equipamento AXIOS da
Panalytical; em tamanho particulas utilizando um analisador de tamanho de particulas MASTERSIZER 3000 da marca
Malvern e também foi feita difragdo de raios-X com o equipamento XRD-6000 da Shimadzu para identificar as fases
constituintes da matéria-prima.
2.2. Obten¢ao Das Amostras

As amostras produzidas por manufatura aditiva foram feitas utilizando o p6 comercial da liga Co-Cr-Mo, EOS
CobaltChrome MP1 e a técnica de Sinterizagdo Direta de Metais a Laser (DMLS), através do equipamento EOSINT

M280 da empresa EOS GmbH com os parametros padrdes de producdo apresentados na Tab. (1).

Tabela 1 — Parimetros de producio do equipamento EOS M280

Poténcia do laser 200 W
Diametro do feixe de laser 100 — 500 pm
Velocidade de varredura Até 7,0 m/s
Espessura da camada 20 um
Atmosfera Nitrogénio

Foram feitas amostras necessarias para a realizag@o da caracterizagdo mecanica com ensaios de tragdo, compressio e
dureza e também para a caracterizagdo microestrutural.

As amostras de tracdo foram produzidas conforme a Fig. (1) segundo a norma ASTM E8 (ASTM E8/E8M-15a, 2010)
para corpos de prova retangulares. As amostras de compressao seguiram a norma ASTM E9 (ASTM E9-09, 2012) e foram
fabricadas obedecendo a razdo 2:1 para a relagdo altura/diametro, sendo 10 mm de altura por 5 mm de didmetro. Por fim,
para a analise metalografica e para os ensaios de dureza foram feitos cilindros de 15 mm de altura por 10 mm de diametro.
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Figura 1 — Sentido de producéo dos corpos de prova.
2.3. Tratamento Térmico De Alivio De Tensoes

Apos a produgdo das amostras estas devem passar por um tratamento térmico de alivio de tensdes antes de serem
retiradas da placa de suporte. Na técnica de DMLS ocorre o processo de fusdo e solidificagdo do material muito
rapidamente, por isso, o material retém tensdes provenientes do processo de solidificagdo, quando ocorre contragdo da
peca pela reducgdo de volume. Este tratamento foi realizado em atmosfera inerte de argénio utilizando-se um forno mufla
TB9613 da marca Jung.

A placa de suporte foi aquecida a uma taxa de 10 °C/min até a temperatura de 1050 °C. A temperatura foi mantida
por 2 horas e o resfriamento foi realizado no forno.

2.4. Caracterizacao Microestrutural

As amostras foram preparadas metalograficamente com lixamento, polimento e posterior ataque eletrolitico com
tensdo de 6 V, eletrodo de grafite, em solugdo de 10% acido oxalico em agua por 3 s para revelar as microestruturas. Estas
microestruturas foram visualizadas por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV). O equipamento utilizado foi
0 microscépio eletronico EVO MA15 da Zeiss com o software Smart SEM.

Por fim, as fases das amostras foram determinadas pela analise de difracdo de raios-X no difratdmetro X’Pert da
Philips, com radiagdo Cu-Ka, tensdo de 40 kV, corrente de 40 mA, varredura entre 20° ¢ 100°, passo angular de 0,02° e
1,25 s por passo. Os picos foram identificados através de comparagdo entre os difratogramas experimentais e os simulados
usando as informagdes cristalograficas reportadas nos arquivos do Pearson’s Crystal Data e no software Powder Cell.

2.5. Caracterizacio Mecanica

A caracterizag@o mecanica foi dividida na realiza¢@o de trés ensaios: dureza, tracdo e compressdo. No primeiro foi
utilizado um durémetro FV-800 da empresa Future-Tech, com carga aplicada de 1 kg por 15 segundos. Foram feitas 10
medidas aleatdrias seguindo a norma de dureza vickers ASTM E384 (ASTM E384-11, 2012).

Os ensaios de tragdo foram realizados utilizando o sistema servo-hidraulico 810 Flex Test 40 da MTS, com
capacidade de 100 kN. Foram ensaiadas 5 amostras a uma taxa de 2 mm/min. O limite de escoamento foi determinado
utilizando-se o offset de 0,2 % de deformagao.

Em seguida, o ensaio de compressao foi realizado para a determinagdo de propriedades mecanicas importantes, como
o limite de escoamento e modulo de elasticidade, pois, este ¢ o tipo de esfor¢o mais solicitado pelo material quando
aplicado em implantes de joelho ou quadril, por exemplo. Neste ensaio foram analisadas 5 amostras, com carga aplicada
a uma taxa de 1 mm/min. O equipamento utilizado foi 0 mesmo sistema servo-hidraulico 810 Flex Test 40 da MTS, com
capacidade de 100 kN.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir serdo apresentados os resultados obtidos da caracterizagdo da liga Co-28Cr-6Mo ASTM F75 produzida por
sinterizacdo direta de metais por laser.

3.1. Matérias Primas

A composi¢do do material utilizado foi determinada pela técnica de fluorescéncia de raios-X e o resultado esta
apresentado na Tab. (2). Observa-se que ele atende o especificado pela norma ASTM F75.
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Tabela 2 — Composicio quimica das amostras (ASTM F75-12, 2014).
Composi¢do (%peso)

Co Cr Mo Mn Si Fe Ni
DMLS 63,45 28,14 6,91 0,72 0,65 0,08 0,05
ASTM F75 Balango 27,00 -30,00 5,00—7,00 1,00max. 1,00 max. 0,75 max. 0,50 max.

O p6 metalico utilizado na manufatura aditiva também foi analisado por difra¢@o de raios-X onde é possivel observar

a presenga da fase de alta temperatura y - conforme apresentado na Fig. (2) -, que ¢ estabilizada em temperatura ambiente
por conta do rapido resfriamento do material no processo de atomizagao.
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Figura 2 — Difratograma do pé metilico da liga ASTM F75.
A Fig. (3) apresenta os resultados da analise de tamanho de particulas. Nela € possivel observar uma distribuicio

monomodal centrada por volta em 20 um de didmetro, indicando tamanho médio bastante regular, ou seja, com pouca
variacdo de tamanho entre as particulas.
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Figura 3 — Distribuicio de tamanho das particulas do pé metalico.

3.2. Analise Microestrutural

Na Fig. (5) é apresenta a microestrutura da sec¢@o paralela ao plano de fabricagdo da liga produzida por DMLS obtida
por microscopia eletronica de varredura. Nela é possivel observar a precipitagdo de carbetos bastante refinados com
tamanho da ordem de 1 pm e também € possivel verificar uma certa concentragdo dos carbetos mais grosseiros ao longo
dos contornos de grio, regido de maior energia acumulada e que, portanto, favorece a precipitacéo.
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CoCrMo TT Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV I1-I pm
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Figura 4 — Micrografia em MEV da secdo paralela ao plano de fabricacio.

UNICAMP

Observando a microestrutura referentes a se¢do transversal ao plano de fabricac¢do na Fig. (5) verificam-se estruturas
colunares de carbetos que Gaytan et. al. (Gaytan et al., 2010) justificam como sendo consequéncia dos pardmetros do
processo como poténcia e estratégia de varredura do laser.

Signal A=SE1  EMT=20.00kV  1um '

CoCrioTT Mag= 5.00KX WD = 5.5 mm H

Figura 5 — Micrografia em MEV da secio perpendicular ao plano de fabricagao.

No difratograma da Fig. (8) ¢ possivel observar a predominancia da fase de baixa temperatura £Co.
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Utilizando-se a Eq. (1), desenvolvida por (Sage and Guillaud, 1950), ¢ possivel determinar a fragdo das fases y e €
presentes na liga.

HC
fHC -
[HC 41 5]CFC

(1

Onde, f'° ¢ a fragdo presente da fase HC em percentual por peso, I'C ¢ a intensidade do maior pico da fase HC e I" ¢ a

intensidade do maior pico da fase CFC. Aplicando a Eq. (1) ao difratograma da Fig. (8) obtém-se 71,0 % em peso da fase
€.
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Figura 6 — Difratograma da amostra da liga ASTM F75 obtida por DMLS.

Levando em conta o tratamento térmico de alivio de tensdes realizado, no qual o resfriamento foi feito no forno, ¢
esperada uma estabilizac¢do da fase de baixa temperatura. Além disso a presenga do carbeto do tipo M,;C¢ corrobora o
observado nas micrografias e sabe-se que estes carbetos sdo mais encontrados na forma Cry;Cs (Caudillo ef al., 2002).

3.3. Caracterizacio mecéinica

3.3.1. Ensaio de dureza

Foram realizadas medidas de dureza Vickers nas amostras produzidas por DMLS e a Tab. (3) apresenta os resultados
da média e desvio padrdo das medidas em comparag¢do com os dados da literatura de uma amostra comercial produzida

por microfundig@o.

Tabela 3 — Resultados do ensaio de dureza Vickers (Barucca et al., 2015).

Amostra Dureza Vicker (HV)
Média Desvio padrdo
DMLS 516,6 19,5

Microfundida 255,0 -332,0 —
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Chama a atengdo a grande diferenga entre as amostras, sendo que o material produzido por DMLS apresentou dureza
55 % maior que o material microfundido. Essa diferenca ocorre, principalmente, por causa da estabilizacdo de fases
diferentes a partir de tratamentos térmicos diferentes.

De inicio, os dois processos de fabricag@o apresentam troca de calor durante a solidificagdo bastante diferentes. O
DMLS ocorre pela fusdo “ponto-a-ponto” pela aplicacdo de uma alta energia numa area reduzida, com isso o material ao
redor atua conduzindo o calor e esfriando a regido fundida rapidamente, estabilizando a fase de alta temperatura yCo. Ja
na microfusdo a pe¢a toda ¢ vasada em um molde e sofre a solidificacdo muito mais lentamente, sendo a principal troca
de calor a que ocorre com o molde. Isso faz com que ocorram as transformagdes de fases esperadas durante o resfriamento
e a estrutura final seja constituida, em sua maioria, por €Co.

Realizando tratamentos térmicos € possivel modificar a microestrutura do material. O procedimento de alivio de
tensdes realizado na amostra obtida por DMLS aqueceu o material a 1050 °C e o levou a regido de yCo, no entanto, com
o resfriamento lento houve tempo de ocorrer a transformagdo alotropica e a estrutura se estabilizou em €Co, que apresenta
maior resisténcia por ser do tipo HC. Na amostra microfundida pode ter ocorrido algo parecido mas com uma taxa de
resfriamento maior, ou seja, o material foi aquecido a uma temperatura na qual a fase yCo ¢ estavel e um resfriamento
rapido ndo da tempo para ocorrer a transformagdo alotropica, com isso, a fase yCo fica retida na estrutura do material.
Como esta fase é do tipo CFC ela é mais ductil e isso reduz a dureza do material.

3.3.2. Ensaio de traciao
Os valores das propriedades mecanicas obtidos através do ensaio de tragdo sdo apresentados na Tab. (4). Novamente,
os resultados obtidos para o material produzido por DMLS foram comparados com os dados da literatura para a mesma

liga produzida por microfundig@o.

Tabela 4 — Propriedades mecanicas do material obtido por DMLS e microfundicéio (Spires, Kelman and Pafford,

1987).
Amosira Limite de Limite de Moddulo de Alongamento
escoamento (MPa) resisténcia (MPa) elasticidade (GPa) (%)
DMLS 901,0 1131,1 236,5 0,8
Microfundida 510,9 748.,8 210,0 13,0

Como esperado pelo resultado de dureza, as amostras produzidas por DMLS apresentaram maior resisténcia
mecéanica, ou seja, maiores valores de tensdo limite de escoamento, tensdo limite de resisténcia e médulo de elasticidade.
Nestes resultados chama a ateng@o o baixo alongamento de tais amostras. Isso pode ser consequéncia da camada 6xida
formada na superficie das pecas durante o tratamento térmico. Como a sugestdo do fabricante do pé metalico ¢ realizar o
alivio de tensdes a 1050 °C teve-se que utilizar um forno mufla que atingisse tal temperatura, mas que ndo permite aplicar
vacuo em seu interior. Optou-se por realizar o tratamento em atmosfera inerte de argdnio, no entanto, o grande volume
interno do forno — da ordem de 96 L — aliado a pouca vedagdo da porta dificultou a realizacdo de purga e elevou muito o
gasto de gas durante o tratamento, que durou mais de 48 horas se for considerado o tempo de resfriamento da amostra no
interior do forno. Portanto, ndo foi possivel manter a atmosfera inerte durante todo o periodo de tratamento, o que causou
a oxidacdo das amostras.

A curva tensdo-deformag@o da a mostra obtida por DMLS apresentada na Fig. (7) exemplifica o que foi explicado
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Figura 7 — Curva tensdo-deformacio da amostra obtida por DMLS.

3.3.3. Ensaio de compressao

A partir do ensaio de compressdo foi possivel determinar os valores de limite de escoamento e limite de resisténcia
conforme apresentado na Tab. (5). O médulo de elasticidade ndo pode ser medido por conta do tamanho reduzido das
amostras que impossibilitou o uso do extensémetro.

Tabela 5 — Propriedades mecinicas obtidas do ensaio de compressao.
Amostra Limite de escoamento (MPa) Limite de resisténcia (MPa)
DMLS 1278,25 2430,94

O valor do limite de escoamento 41% maior do que o encontrado no ensaio de tragdo pode ser um indicativo de certa
anisotropia da pega, juntamente com a baixa porosidade desta. Ja o valor muito maior do limite de resisténcia (115%
maior), além do que ja foi explicado anteriormente, se deve ao mecanismo de deformag@o inerente ao ensaio, no qual a
amostra tende a “embarrigar” aumentando sua area Util e, portanto, exigindo maior carga para a deformagdo. Ao contrario
do ensaio de tragdo, onde a tendéncia ¢ que ocorra a estricgdo da amostra e, consequentemente, redugdo da area util
seguida de menor carga para haver a deformagao.

4. CONCLUSAO

O material produzido por DMLS foi caracterizado e seus resultados foram comparados com o material comercial
fabricado por microfundigdo. A microestrutura obtida por DMLS apresentou uma matriz da fase ¢Co estabilizada com
precipitados finos de M23C6 com estrutura colunar que precisa ser melhor estudada para se entender o seu real efeito no
aumento de resisténcia do material. O ensaio de dureza mostrou a maior resisténcia da amostra produzida por DMLS que
se confirmou no ensaio de tragao.

O uso da manufatura aditiva para a produgdo de implantes ortopédicos da liga Co-28Cr-Mo se mostrou bastante
promissora. A microestrutura composta por uma matriz da fase eéCo e com precipitados finos de carbetos com estrutura
colunar garantem propriedades mecénicas superiores as encontradas em implantes produzidos por técnicas tradicionais,
como a microfundigao.
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Abstract: Additive manufacturing techniques draw attention to the great versatility and ease of production of
complex components. Among them, direct metal laser sintering (DMLS) has been widely used in the medical
field, mainly in the production of implants, which, based on medical imaging by tomography or magnetic
resonance imaging, can be customized for each case. Hip and knee implants are quite common and require
very sturdy materials due to the great mechanical stress to which these joints are subjected. The Co28Cr6Mo
(F75) alloy, because of its high wear resistance, besides biocompatibility, has been used as the material of
choice for these implants. This work proposes to perform a mechanical and microstructural characterization
of the Co28Cr6Mo alloy obtained by the DMLS technique. The results found are of great importance for the
validation of this technique in the production of orthopedic implants and help us to better understand the
characteristics of metallic parts produced by this technique.
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