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Resumo

O fabrico aditivo por arco e fio (WAAM) é um processo que apresenta taxas de
deposi¢ao elevadas, com maior liberdade nas dimensdes das pegas a fabricar e um consideravel
aproveitamento do material. Apresenta como principais desvantagens a criagao de tensdes

residuais e anisotropia nas pegas fabricadas.

Este trabalho teve como objetivo principal melhorar as propriedades mecanicas das
superligas de niquel e reduzir a anisotropia. Para materializar o objetivo proposto
desenvolveu-se um protétipo capaz de introduzir os inoculantes TiC, TiB; e SiC nas pecas

fabricadas por WAAM com base no GMAW, avaliando o seu desempenho em Inconel 625.

Este trabalho permitiu concluir que, face a amostra base, as amostras com inoculantes
apresentaram mais fases Laves e 9, verificando-se um refinamento da microestrutura ¢ um
pequeno aumento da microdureza. Constatou-se ainda um aumento da o, na direcdo vertical
nas amostras com TiC e com TiB>, e um aumento na dire¢ao horizontal nas amostras com TiB»
e com SiC. A amostra com particulas de TiB: revelou isotropia na c.. Verificou-se também
uma diminuicdo significativa da c70%: na dire¢do horizontal em todas as amostras com
inoculantes e um aumento, embora reduzido, na dire¢do vertical, nas amostras com particulas

de TiC e de SiC.

Este trabalho permitiu corroborar que o prototipo pode ser utilizado na introducao de
inoculantes no WAAM e que este processo pode ser utilizado para a produgdo de paredes de

Inconel 625, contudo, importa aferir o tamanho dos graos e as tensdes de rotura e de fratura.

Palavras-Chave

Fabrico aditivo, WAAM, Inconel 625, inoculacao, TiC, TiB2, SiC, microestrutura,

propriedades mecanicas
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Abstract

WAAM is an additive manufacturing process that presents high deposition rates, with
greater freedom in the dimensions of the parts to be manufactured and a better use of material.
Its main disadvantages are the creation of residual stresses and anisotropy in the manufactured

parts.

The main objective of this work was to improve the mechanical properties of nickel
superalloys and reduce anisotropy. To fulfill the proposed objective, a prototype capable of
introducing TiC, TiB; and SiC inoculants was developed and used to manufacture parts using

GMAW based WAAM, evaluating their performance in Inconel 625.

With this work it was concluded that, comparing to the base sample, the samples with
inoculants had more Laves and d phases, a more refined microstructure and a small increase in
microhardness. There was also an increase in oy in the vertical direction in samples with TiC
and TiB», and an increase in the horizontal direction in samples with TiB; and with SiC. The
sample with TiB» particles revealed isotropy in oy. There was also a significant decrease of
670%e in the horizontal direction in all samples with inoculants and a reduced increase in the

vertical direction in samples with TiC and SiC particles.

This work confirms that the prototype can be used in the introduction of inoculants in
walls produced by WAAM and that this process can be used for the production of Inconel 625
walls, however, it is important to measure the size of the grains and the ultimate and fracture

stresses.

Keywords

Additive manufacturing, WAAM, Inconel 625, inoculation, TiC, TiB, SiC, microstructure,

mechanical properties
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1

Introducao

1.1 Motivaciao

O fabrico aditivo ¢ um conjunto de processos relativamente recentes que tém evoluido
na ultima década. Nestes processos, ao contrario dos processos de fabrico convencionais, existe

a adi¢ao de material camada por camada visando a obtengao de uma pega [1].

O Wire and Arc Additive Manufacturing (WAAM) ¢ um processo de fabrico aditivo
para a formagdo de pecgas metélicas. O processo afigura-se ser promissor, porque possui uma
melhor utilizacdo de material face a processos de corte convencionais € um menor custo de
producao do fio face a processos de fabrico aditivo que utilizam p6. Para além do referido,

apresenta taxas de producdo elevadas e sem limitagdes na dimensdo das pegas a fabricar [2].

Tratando-se de um processo com eficiente utilizagdo de material, € procurado para o
fabrico de pecas de materiais dispendiosos [3]. Usualmente, estas pegas sdo utilizadas em meios
considerados agressivos, como uma combinag¢do de temperaturas e pressdes elevadas ou

elevadas temperaturas e agentes corrosivos [4].

Por ser um processo aditivo, as pecas finais ndo precisam de ser macicas permitindo a
possibilidade de fabricar pecas mais leves sem a obrigagao da utilizagdo de materiais leves e,
consequentemente, mais dispendiosos. Face aos processos de fundigdo, os processos de fabrico
aditivo sdo bastante mais simples devido ao equipamento necessario, a baixa complexidade e
a quantidade de parametros. O fator de simplicidade do processo e a possibilidade de criacao
de pecgas mais leves sdo duas das suas vantagens, nomeadamente face a fundig¢do, o que pode

conduzir, futuramente, a uma substitui¢ao parcial do processo de fundi¢do por processos de
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fabrico aditivo. Apesar das vantagens referidas, existem alguns aspetos menos conseguidos
neste processo, como a existéncia de anisotropia nas pegas, tensdes residuais e fraco

acabamento superficial [3].

A motivacao para a realizagao deste trabalho surgiu da necessidade existente e efetiva
em melhorar o processo, tornando-o mais estavel e mais apelativo, procurando a possibilidade

de fabricar pecas com melhores propriedades mecanicas € menor anisotropia.

1.2 Objetivos

O principal objetivo deste trabalho consistiu no estudo da inoculagdo de uma superliga

de niquel utilizando a tecnologia WAAM com base no processo GMAW.
Para a sua concretizag@o, o objetivo principal foi subdividido nos seguintes pontos:

e Criagdo de um protétipo funcional para a introdugdo de particulas durante o

processo WAAM;
e Criagdo de pegas com melhores propriedades mecanicas e menor anisotropia;

e Caracterizacao dos efeitos dos inoculantes nas pegas fabricadas.

1.3 Estrutura do trabalho

No capitulo 2 efetua-se uma explicagdao sumaria dos processos de fabrico aditivo onde
¢ incluida uma explica¢do mais detalhada do processo de WAAM e uma analise critica deste
processo onde se enunciam as suas principais vantagens e desvantagens. Realiza-se também
uma abordagem sobre a superliga de niquel, onde se expdem as suas caracteristicas e
aplicagdes, bem como, os inoculantes utilizados para melhorar as propriedades da superliga.
No capitulo 3 aborda-se o desenvolvimento do prototipo para inocular metais no processo
WAAM. No capitulo 4 indica-se o procedimento experimental e as técnicas de caracterizagao
utilizadas neste trabalho. No capitulo 5 realiza-se a verificacdo da capacidade de este exercer a
sua funcdo. No capitulo 6 abordam-se as alteracdes na microestrutura ¢ os efeitos nas

propriedades mecanicas, terminando-se com as conclusdes e possiveis trabalhos futuros.
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2.1 Fabrico aditivo

O fabrico aditivo de pecas ¢ uma tecnologia com a funcdo de criar pegas a partir de
desenhos projetados em computador. As pecas sdo formadas camada a camada, existindo
processos para a formacao de pegas de metal, poliméricas e ceramicas. Estes processos de
fabrico encontram-se numa fase de desenvolvimento inicial, mas sao cada vez mais procurados
por serem uma forma econdmica e rapida para a criacdo de pecgas. Nesta tecnologia ndo ¢
necessario a interagdo do projetista com operador de maquina, o que torna possivel o fabrico

de pecas em qualquer local, quebrando as barreiras de engenharia localizada [5].

Na Figura 2.1 mostra-se os processos de fabrico aditivo de pegas que utilizam metal ou

polimero como material de adigao.

Fabrico aditivo

[ 1
Polimero Metal
— S
[ I 1
M::Z:f;g;:?;g:\:o Estereolitografia (SL) Cura so(giz;\a base Alimentagdo por fio Alimentacdo por po

Fabrico aditivo por Fabrico aditivo por Deposicdo de metal a Fusgo seletiva a laser

arco e fio (WAAM) laser e fio (WLAM) laser (LMD) (sLm)
Fusdo por feixe de Formac&o sélida por

eletrdes (EBM) laser (LSF)

Figura 2.1 - Técnicas de fabrico aditivo para metais e polimeros.
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2.2 Wire and Arc Additive Manufacturing (WAAM)

No caso em estudo abordou-se a criacdo de pecas metalicas por um fabrico aditivo,
mais concretamente o Wire and Arc Additive Manufacturing ou, em portugués, fabrico aditivo

por arco e fio.

Este processo consiste na utilizagdo de um arco elétrico para fundir um fio consumivel
de metal que, posteriormente, se deposita e solidifica. O procedimento consiste na repeti¢do
sucessiva da fundicdo de um fio consumivel de metal, que ao solidificar cria um corddo de
soldadura, camada a camada, isto €, corddao de soldadura sobre corddo de soldadura até obter a

peca final [3].
2.2.1 Contextualizacao historica

O processo de fabrico de pegas através de soldadura foi criado ha mais de 100 anos,
sendo que a primeira patente sobre o processo foi criada em 1920. Esta consistia no fabrico de
pecas decorativas manipulando o processo de soldadura por elétrodo. Depois da referida
patente, surgiu outra que incluia as especificagdes sobre a 4rea de sobreposicao 6tima face a
camada anteriormente realizada, tendo em 1971 aparecido uma patente que incluiu a explicagado
sobre a criagdo de um reservatdrio para funcionar sob pressdo com seccao transversal circular
recorrendo unicamente a deposicao progressiva de material. No ano seguinte, foi inventada a
técnica do processo Gas Metal Arc Welding (GMAW) utilizando trés fios. Com os avangos da
tecnologia efetuados na area da informatica no setor de fabrico, os processos de fabrico de
pecas por adigdo de material por soldadura sofreram adaptacdes que permitiram o seu
aperfeigoamento. Decorrente destas técnicas, em 1992, foi produzida uma parede de aco, sem
suporte, camada por camada, usando o processo de GMAW automatizado com programacao
ponto a ponto online e, em 1995, foi criado um sistema de monitorizacao offline que permitiu
o corte de um modelo desenhado em computador de forma a facilitar a deposicdo de material
camada por camada num determinado formato, criando assim a peca final pretendida [2]. Na

Figura 2.2 mostram-se os principais desenvolvimentos realizados nesta area.
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Figura 2.2 - Desenvolvimentos realizados no processo WAAM ao longo dos anos (Adaptado de [2]).

Verifica-se que, atualmente, o processo WAAM encontra-se com uma taxa de evolucao
crescente no seu desenvolvimento, sendo que os resultados obtidos até ao momento a nivel de
microestrutura e propriedades mecanicas em ligas de titdnio, aluminio e agos, sdo muito
positivos demonstrando, por isso, que apenas em trinta anos de investigacdo a sua adogdo ¢

real na criagdo de pegas para uso na industria [1].

Futuramente, e segundo os estudos disponiveis, pretende-se explorar dreas como a
reparagdo de pecas utilizando o processo WAAM em detrimento de fabricar uma peca nova, o
que pode conduzir a um decréscimo de custos, contribuindo, desta forma, para o conceito
atualmente defendido globalmente de economia circular. Outro aspeto relevante passa pela
certificacdo de pegas fabricadas por WAAM, que permitird um aumento nas aplicagdes deste
processo, uma vez que estas sdo de interesse na area de fabrico de estruturas. Para a
concretizagdo desta certificagdo serd necessaria a criagdo de ensaios nao destrutivos eficazes,
capazes de detetar a formagao de defeitos durante a producdo das pegas, de forma a repara-los
logo apds a sua formagdo, em vez de repara-los apenas no final da producao da pega que leva
ao desperdicio de material e de tempos de producao elevados, e, consequentemente, um custo
de produgao superior. Prevé-se assim que quando estas areas estiverem devidamente estudadas
e otimizadas, o processo WAAM seja um dos processos de fabrico aditivo mais utilizado

industrialmente [1].
2.2.2 Necessidade

Com a atual necessidade de fabricar pecas de forma automatizada, de reduzir o

desperdicio de material, bem como de reduzir os tempos de producdo de forma a satisfazer a
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elevada procura de pecas personalizadas, ¢ percetivel a crescente procura e adogao do processo
WAAM. Contudo, ¢ importante referir que, o processo tem ainda de ser mais desenvolvido
otimizando-o, de forma a ser possivel obter pecas finais com as propriedades mecanicas e a
geometria desejada sem que haja a necessidade de operacdes de acabamento superficial muito

extensas.
2.2.3 Processo

O processo WAAM ¢ constituido por uma fonte de energia, um sistema automatico de
alimentacdo de fio, um sistema robdtico (para realizar o caminho desejado), um computador e
alguns acessorios (gas de protecdo, sistema de pré-aquecimento ou arrefecimento do substrato).
O computador ¢ utilizado para programar o processo e recolher informagao sobre os resultados
experimentais, a fonte de energia ¢ usada para controlar o processo de soldadura e o sistema

robotico tem como fungdo implementar o movimento desejado da tocha [6].
O WAAM pode ser baseado em trés processos:

o Gas Metal Arc Welding, GMAW (soldadura com arco elétrico, com gas de

protecdo e elétrodo consumivel);

o Gas Tungsten Arc Welding, GTAW (soldadura com arco elétrico, com gas de

protecao e elétrodo nao consumivel de tungsténio);
o Plasma Arc Welding, PAW (soldadura por plasma).
Gas Metal Arc Welding

O GMAW ¢ um processo de soldadura que consiste na formagdo de um arco elétrico
entre o fio de alimentagdo consumivel e a pe¢a de metal. O fio encontra-se, habitualmente,
perpendicular ao substrato. Diversos modos de transferéncia sao utilizados, como o spray, arco

pulsado [6], globular e curto-circuito [3]. Este processo encontra-se representado na Figura 2.3.




Capitulo 2 — Revisao da literatura

\,
]

=

|
’ i l
’
-
’
)\ y

Arco Gas de protecéo

Direc&o de deposicéo

Jé
: 5 Computador para o
Sistema WAAM-GMAW controlo: 45 WAAM:
GMAW
Figura 2.3 - Processo WAAM utilizando um sistema de GMAW para a criagdo de uma parede (Adaptado de
[7D.

Uma vez que o arco ¢ efetuado entre o fio consumivel e a peca, este processo tem
maiores taxas de deposi¢do quando comparado com o GTAW, no entanto verifica-se a

producdo de mais salpicos [8].
Gas Tungsten Arc Welding

O GTAW utiliza um elétrodo de tungsténio ndo consumivel combinado com uma
alimentagdo de fio independente do elétrodo, de modo a formar o banho de fusdo. A orientacdo
do fio, durante o processo, influencia a deposi¢ao de material e a qualidade da deposi¢do [6].
Tal como no GMAW, o arco ¢ formado entre o elétrodo e a peca, mas com o objetivo de fundir

o fio de alimenta¢do como ¢ exibido na Figura 2.4.

Bocal

Tubo de contacto —__

Difusor de gas

Elétrodo de tungsténio

Stick-out Guia do fio de alimentacéo

. s _~ Material base
Arco elétrico | & Floide ¢

alimentaiéo d

Figura 2.4 - Processo de GTAW (Adaptado de [6]).
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Como o fio de alimentacao ¢ independente do elétrodo, existe liberdade para o colocar
em diversas orientagdes como: alimentacao na zona posterior a tocha, alimentagdo na zona

anterior a tocha e alimentacdo na zona lateral da tocha, como se pode observar na Figura 2.5.

Alimentacao na zona posterior
Alimentacao na zona anterior

Direcao de deposicao g

Alimentacao na
zona lateral

Figura 2.5 - Modos de orientacao do fio de alimentacdo (Adaptado de [3]).
Plasma Arc Welding

Este processo recorre a um elétrodo de tungsténio ndo consumivel e um fio de
alimentacdo que pode ser alimentado pelo interior da tocha ou exteriormente. O arco elétrico ¢
formado entre a peca e o elétrodo que leva a fusdo do fio. Com esta disposicao, o gs de plasma
flui em redor do elétrodo, enquanto o géas de protecao protege o banho de fusdo [9]. Tal ¢

observado na Figura 2.6.

Gas de plasma Elétrodo

Bocal de
constrigao

o

Bocal de
protecao

Gas de protecao

Figura 2.6 - Processo de PAW (Adaptado de [10]).

O PAW tem uma boa velocidade de soldadura e uma grande densidade de energia e

uma melhor eficacia que 0o GMAW e GTAW [9].
2.2.4 Vantagens

Comparando o WAAM com um processo de corte convencional, constata-se que o

WAAM tem uma melhor utilizacdo de material. Este aspeto deve-se ao facto do WAAM
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utilizar apenas o material necessario para a criacao da peca e s6 necessitar de uma etapa onde
se retira material, a etapa de acabamento. Um processo de corte convencional inicia-se com
um lingote de metal, realizando-se vérias redu¢des no lingote até se atingir a peca final. Assim,
verifica-se que a BTF (Buy-To-Fly), que corresponde a razdo entre o volume inicial e o volume
final, ¢ muito reduzida para o processo WAAM comparativamente aos processos
convencionais. Tal € especialmente interessante quando se fabricam pegas de materiais com
custos mais elevados. Devido a BTF ser inferior, 0 WAAM consegue ser 7 a 69 % menos
dispendioso face a um processo convencional [11]. Considerando a energia utilizada no
processo, 0 WAAM demonstra-se muito vantajoso com uma poupanca de energia de até 34 %
[12]. Por isso, verifica-se que o WAAM, em comparacdo com os processos de corte
convencionais, tem uma utilizacdo muito eficiente de material que se materializa num menor
desperdicio, bem como numa poupanga na energia gasta no processo, parametros esses que

contribuem para um planeta mais sustentavel.

Face a processos de fabrico aditivo que recorrem a p6 metalico, o WAAM tem custos
de material base (fio) muito inferiores. O custo do fio pode ser de duas a cinquenta vezes
inferior ao custo do po [2]. O WAAM apresenta taxas de deposi¢cdo de material dezasseis vezes
superior a processos de p6, uma vez que o0 WAAM forma corddes com um a dois milimetros
de espessura, enquanto um processo de pd apresenta, no maximo, um milimetro de espessura
sendo, contudo, mais comuns espessuras na ordem do micrémetro [2]. Constata-se assim que,

o WAAM apresenta um menor tempo de fabrico.

O processo WAAM ndo apresenta limitagdes a nivel de dimensdes das pecas a produzir,
0 que constitui uma enorme vantagem face a processos de corte convencional e a processos de
fabrico aditivo com poé. Para além deste aspeto, os Gltimos necessitam de uma camara onde se
maquina ou fabrica a peca [2] tornando o WAAM um processo vantajoso no fabrico de pecas

de médias e de grandes dimensdes.

Uma vez que o processo WAAM tem por base os processos de soldadura, as maquinas
que realizam este processo podem ser adaptadas a partir das maquinas utilizadas nos referidos

processos.
2.2.5 Desvantagens

Uma das vantagens do processo WAAM, tal como referido anteriormente, sdo as
elevadas taxas de deposi¢do de material. Porém, quanto maior a taxa de deposi¢do menor o

controlo da deposi¢cdo de material, o que poderd materializar-se numa instabilidade do

9
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processo. Por isso, se a deposicao do material ndo ¢ estavel, pode verificar-se uma elevada
ondulacao da superficie lateral da parede, ou seja, nestes casos, pode ser necessario a realizagao
de uma operagdo de corte de forma a obter uma superficie plana. Tal circunstancia implica um

aumento na razao BTF [3].

A adicdo de material camada a camada utilizando um processo de arco origina ciclos
térmicos no material solidificado da camada anterior e no substrato. O efeito desta entrega
térmica causa uma fusdo parcial da camada anteriormente depositada, mas também um
aumento da temperatura das camadas inferiores. Assim, verifica-se um aumento da temperatura
seguido de um arrefecimento lento e, depois, novamente um aquecimento que leva a uma
expansdo ¢ contracdo do material. Este efeito d4 origem a tensdes residuais na peca € no
substrato [3]. Estes ciclos térmicos criam uma distor¢ao térmica da qual resulta uma geometria
final imprecisa. O aumento da temperatura em camadas superiores origina um gradiente na
direcdo de crescimento dos graos, ou seja, as propriedades do material da pega criada sdo

anisotropicas.

2.3 Superligas de niquel

As superligas de niquel sdo ligas resistentes ao calor que oferecem uma combinagdo de
elevada resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste superficial. Uma notével caracteristica
das ligas a base de niquel ¢ a possibilidade de serem aplicadas em situagdes onde se verificam
temperaturas que excedem em 80 % a sua temperatura de fusdo incipiente, esta percentagem ¢

superior a qualquer outra liga conhecida na engenharia [4].

As superligas a base de niquel sdo as mais utilizadas para o fabrico de pecas sujeitas a
elevadas temperaturas. Atualmente, constituem mais de 50 % do peso total de um motor de
uma aeronave de combate. As caracteristicas principais do niquel como base da liga sdo a alta
estabilidade da estrutura CFC (ctbica de face centrada) da matriz de niquel e a capacidade de
melhorar a sua resisténcia por uma variedade de meios. O uso mais frequente € no fabrico de
turbinas a gas para a aviacdo comercial e militar, geracdo de eletricidade e motores de navios.
As superligas também sao utilizadas noutras dreas importantes, como a industria do petroleo e
gas, veiculos espaciais, submarinos, reatores nucleares, motores elétricos militares,
reservatorios para produtos quimicos e tubulagdo para trocas de calor. Varios tipos de
superligas tém sido desenvolvidos e, ao longo do tempo, tem-se verificado uma evolu¢do no

sentido do aumento da resisténcia a temperatura. As superligas mais desenvolvidas sdo

10
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compostas por metais, como o rénio € o ruténio para atingir as caracteristicas desejadas. Assim,
algumas das novas superligas podem ser até cinco vezes mais caras do que aco de alta qualidade
para turbinas. A perspetiva ¢ de um notdvel crescimento no uso desta liga nas areas
anteriormente referidas, especialmente, a medida que se desenvolvem as industrias de fabrico
de aeronaves e producao de eletricidade. No entanto, os elevados custos de alguns metais

utilizados, como o niquel, pode constituir uma restri¢ao na sua utilizacao [4].

Para além dos custos anteriormente referidos, outra desvantagem das superligas de
niquel ¢ a dificuldade em maquinar este material. Tal facto deve-se a sua resisténcia mecanica
manter-se a elevadas temperaturas, a presenca de carbonetos, as altas temperaturas que se
verificam na ponta das ferramentas de corte devido a baixa difusidade térmica das superligas
de niquel, a adesdo de material da superliga a ferramenta e a dificuldade de criar uma apara
continua [13]. Estes fatores levam a um grande desgaste das ferramentas e a criacdo de pegas
defeituosas. Sharman ef al. [14] verificou que ao maquinar uma pega de Inconel 718 utilizando
uma velocidade de corte de 40 m/min atinge-se um comprimento de corte de aproximadamente
1800 mm e um tempo de vida util da ferramenta de 55 minutos, enquanto que a uma velocidade
de corte de 80 m/min atinge um comprimento de corte de aproximadamente 700 mm e um
tempo de vida util da ferramenta de 10 minutos, ou seja, para uma velocidade de corte de
40 m/min, em comparacdo com uma velocidade de 80 m/min, verificou-se um aumento de
157 % no comprimento de corte € um aumento de 450 % na vida util da ferramenta. Desta
forma, para se maquinar uma peca de uma superliga de niquel € necessario utilizar velocidades
de corte reduzidas para garantir um baixo desgaste das ferramentas, o que leva a elevados
tempos de producao dessas pegas, criando, por isso, uma oportunidade para a criagcao de pecas

de Inconel pelo processo WAAM.

2.4 Inoculantes

A introdug¢@o de inoculantes tem como objetivo o refinamento do grao e a obtencdo de
graos equiaxiais uniformemente distribuidos. Com estas alteragdes na estrutura do grao,
obtém-se pecas com melhores propriedades mecanicas € com menor anisotropia. Para além das
alteracdes, o inoculante em si também pode conduzir a uma melhoria das propriedades
mecanicas do material. Embora existam outros processos que aumentam a resisténcia mecanica
de pecas como o encruamento ou modificacdes nos elementos de liga, estes tém, normalmente,

a desvantagem de diminuir a ductilidade e a tenacidade [15].

11
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A introducdo de inoculantes ¢ muito utilizada na fundicao de pegas, pelo que, existe
informacao suficiente nesta area. Contudo, uma vez que ndo ¢ comum a introducao de
inoculantes em processos de fabrico aditivo, ndo existe muita informagao, especialmente no

processo WAAM.

Os dois métodos mais comuns para o refinamento de grdo em metais fundidos, sdo a
nucleacdo dindmica e a inoculagdo. A nucleacdo dinamica ocorre através de um répido
arrefecimento e conveccao localizada, produzindo diversos nucleos secundarios. A inoculagao
obtém um refinamento de grao através da adicdo de refinadores de grao eficientes no metal
fundido. Na inoculagdo, quando ¢ efetuado um arrefecimento, as particulas realizam um

refinamento de grdo através de uma nucleacdo heterogénea [15].

Com base em estudos realizados em fundi¢do com inoculantes, sabe-se que existem
quatro caracteristicas principais que influenciam a eficacia do refinador de grao, estas sdo a
configuragdo eficaz entre a molhabilidade da particula e a matriz liquida que a envolve,
elementos de segregacdo suficientemente poderosos, correspondéncia cristalografica

preferencial e caracteristicas geométricas dos nucleantes [15].

A configuragdo eficaz entre a molhabilidade da particula ¢ a matriz liquida que a
envolve, influencia a nucleacdo de graos da matriz metalica. E essencial uma configuragdo de
molhabilidade favoravel entre o liquido, as particulas e os grdos, de forma a conseguir um
estimulo catalitico destinado a obten¢ao de uma nucleagdo heterogénea. Para se obter a melhor
eficiéncia catalitica, € necessario que o angulo de contacto entre o liquido e o grao a formar-se
seja minimo. Fortes reacdes e dissolu¢des podem ocorrer quando o angulo de contacto ¢
proximo de zero, mas esta situacdo leva a uma reducdo na vida util da particula. A nucleacao

pode ser acelerada quando a ligacao entre o grao e a particula ¢ eficaz [15].

Os elementos de segregacdo sdo criticos para se obter refinamento do grao. Devido a
existéncia de uma solidificacdo ndo homogénea, a segregacdo do soluto ¢ inevitavel. A
segregacao contribui de duas formas no refinamento de grao. Uma, € o super-arrefecimento
constitucional, que provoca uma for¢a adicional na nucleacdo na zona onde ocorre o
super-arrefecimento. A outra € o soluto segregante na interface sélido/liquido que restringe o
crescimento dos graos previamente formados. Uma baixa concentragcdo de soluto leva a uma
prevaléncia de graos colunares na microestrutura. Com o aumento da concentragdo ocorre uma
transi¢do do crescimento de graos colunares para graos equiaxiais. Este aumento conduz

também a uma redug@o no raio das pontas das dendrites. Quando este raio atinge um valor
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critico, o efeito capilar comeca, gradualmente, a ser dominante o que leva a um aumento na

taxa de crescimento, que pode prejudicar o crescimento dos graos equiaxiais [15].

Um desajuste pode ocorrer entre a matriz do grao e uma particula nucleante, o que leva
a existéncia de deslocagdes na interface entre a matriz e a particula. Se nenhuma reacao ocorrer
na interface, a matriz e a particula devem manter a sua estrutura cristalina. Se as deslocacdes
sdo reduzidas, a estrutura cristalina da matriz junta-se coerentemente com a estrutura da
particula a partir de ligagdes interatomicas. Este processo ¢ denominado de deformagao
elastica. A presenca desta deformacao pode induzir uma barreira de energia que tem de ser
superada na nucleag@o. Logo, pretende-se o menor desajuste entre a matriz e a particula para

se obter uma melhor nucleacao [15].

As caracteristicas geométricas dos nucleantes sdo o tamanho da particula, a distribuicado
de tamanho e a morfologia. Estas caracteristicas influenciam o refinamento do grao. A eficacia
destas caracteristicas varia consoante o material a inocular e as particulas nucleantes utilizadas

[15].

Como estas caracteristicas s3o complexas de se determinar de forma teorica, ¢
necessario verificar experimentalmente se um inoculante ¢, ou ndo, indicado para melhorar as
propriedades de um material. Logo, a partir de estudos realizados por outros autores,

analisaram-se diversos tipos de inoculantes de forma a determinar quais os melhores a utilizar.

Chen et al. [16] estudaram a introdug¢do de uma percentagem massica (%wt) de 0,1 de
nanoplacas de grafeno em IN713C fabricados por Laser Powder Bed Fusion, verificando que
a razao entre a altura e a largura dos graos colunares reduz de 5,83 para 2,18, o grao ¢ refinado
e existe um aumento na quantidade de graos equiaxiais. A nivel das propriedades mecanicas
do material verificou-se um aumento de 11,6 % na tensao de cedéncia, de 11,3 % na tensao de
rotura e de 37,5 % na sua extensdo de rotura, ou seja, verificou-se um aumento, com a
introdu¢do de nanoplacas de grafeno, da resisténcia mecanica do material, da sua ductilidade e

tenacidade.

Rodrigues et al. [17] analisaram a introdu¢do de uma %wt de 0,66 de carboneto de
silicio (SiC) no aco AWS A5.28 fabricado por WAAM, o que provocou um refinamento do
grao com um tamanho mais uniforme e equiaxial, bem como, uma reducao na largura dos graos
colunares. A introdu¢ao de SiC levou também a um aumento de 20 % da tensao de cedéncia,

de 19 % da tensao de rotura ¢ de 47 % da dureza, mas, uma diminui¢ao de 11 % na extensao
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de rotura, ou seja, um aumento na resisténcia mecanica do material, mas uma reducdo na

ductilidade, verificando-se também uma reduc¢ao na tenacidade.

Hong et al. [18] investigaram a inoculacdo de uma %wt de 5 de particulas de carboneto
de titdnio (TiC) em Inconel 625 fabricado por Laser Metal Deposition, constatando uma
heterogeneidade na microestrutura e um refinamento das particulas de TiC e dos graos, obtendo
um aumento de 28,3 % na tensdo de rotura, de 24,2 % na tensdo de cedéncia € 29,4 % na
extensao de rotura, ou seja, estas particulas melhoraram siginificativamente as propriedades

mecanicas do Inconel 625.

Bi et al. [19] estudaram a introdugdo de nanoparticulas de TiC em Inconel 625
produzido por Laser Aided Additive Manufacturing. Neste estudo analisou-se a inoculagdo de
uma %wt de 0,25, 0,5 e 1 e verificou-se que, utilizando qualquer quantidade de particulas de
TiC, se tem um refinamento de grao e uma quantidade superior de graos equiaxiais face a uma
amostra sem inoculantes. A %wt de 1 teve o maior aumento de dureza (12,6 %), tensdo de
cedéncia (29,6 %) e tensdo de rotura (18,6 %). Face a extensdo de rotura verificou-se um
aumento de 27,5 % para uma %wt de 1, mas o maior aumento da extensao de rotura foi de
73,1 % utilizando uma %wt de 0,5. Assim verificou-se que as particulas de TiC aumentaram a

resisténcia mecanica e ductilidade do Inconel 625.

Zhang et al. [20] analisaram a inoculacdo de uma %wt de 2,5 de diboreto de titinio
(TiB2) em Inconel 625 manufaturado por Laser Aided Additive Manufacturing e constaram que
0 grdo torna-se equiaxial e que o tamanho do grdo reduz cerca de 90 %, ou seja, existe
refinamento do grao. Com a introdugdo deste inoculante verificou-se um aumento de 31 % da
microdureza, um aumento de 35 % da tensdo de cedéncia, de 22 % na tensao de rotura e de

19 % na extensao de rotura. Notou-se também um aumento de 13 % do Modulo de Young.

Nguyen ef al. [21] pesquisaram a inoculagdo em Inconel 718 fabricado por Selective
Laser Melting utilizando carboneto de tungsténio (WC) numa %wt de 5, 10 e 15 e concluiram
que o WC realizou um refinamento do grao e distribuiu-se de forma aleatoria pela amostra.
Todas as concentracdes de WC levaram a um aumento da dureza do material sendo que o maior
aumento verificado foi de 16,2 % para uma %wt de 15. Utilizando uma %wt de 10 constatou-se
um aumento de 15,6 %. Todas as percentagens massicas levaram a um aumento do Médulo de
Young, tensdo de cedéncia e de rotura sendo a %wt com melhores resultados a de 10 de WC

onde se notou um aumento de 40,3 % do Modulo de Young, de 39,8 % da tensao de cedéncia
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e de 19,9 % da tensdo de rotura, porém observou-se um decréscimo da extensdo de rotura em

todas as concentracdes, face a %wt de 10 verificou-se um decréscimo de 48,6 %.

Para além destes estudos, outros foram efetuados, constando nas Tabelas 1 e 2 do

Anexo A. Acresce ainda que os anteriormente referidos, também se encontram nesse anexo.

Rodrigues et al. [17] projetaram um sistema que depositava um gel com particulas apds
a deposi¢ao da camada produzida por WAAM (inoculagao in-situ). Como ¢ dificil controlar o
local onde o sistema deposita o gel este processo ¢ dificilmente automatizado, logo ¢ necessario

criar um sistema diferente.

2.5 Conclusoes

O processo de fabrico aditivo WAAM ¢ um processo com elevadas taxas de deposigao,
custos de producdo reduzidos, capacidade de producdo de geometrias complexas e com um
melhor aproveitamento do material face aos processos de corte convencional. Apesar destas
vantagens, o processo ainda ndo se encontra otimizado e as pecas produzidas apresentam

ondulagdo, tensdes residuais e anisotropia nas suas propriedades mecanicas.

As superligas de niquel sdo as mais utilizadas para o fabrico de pecas sujeitas a elevadas
temperaturas e tém elevados custos. Existe uma grande dificuldade em realizar operagdes de
corte nesta superliga, logo o WAAM ¢ o processo mais indicado para a criagdo de pecas de

médias e grandes dimensdes neste material.

Através da introducao de inoculantes, normalmente obtém-se, um refinamento do grao,
uma reduc¢do na anisotropia e um aumento das propriedades mecanicas, especialmente na
resisténcia mecanica do material. A introducdo de inoculantes em processos de fabrico aditivo
de metais € recente, e os processos de feixe de laser sdo os mais estudados. Nos referidos

estudos notou-se, na generalidade, uma melhoria das propriedades mecanicas.

Os inoculantes com os maiores aumentos nas propriedades mecanicas das superligas de
niquel sdo as nanoplacas de grafeno, o TiC, o TiB2 e 0 WC, mas as nanoplacas de grafeno e as
particulas de WC apresentam dimensao nanométrica, logo, o custo da prote¢ao necessaria para
a producdo de pegas com estes inoculantes ¢ muito elevado. Assim, os inoculantes mais

interessantes para a producdo de pecas sdo o TiC e o TiBo.
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A introdugdo de inoculantes no processo WAAM ¢ uma técnica vantajosa, uma vez que
tem potencial para o fabrico de pegas com melhores propriedades mecanicas. No futuro pode
vir a ser possivel obter pecas de médias dimensdes e até grandes estruturas fabricadas com
metais de menor custo, mas com propriedades melhoradas. Por isso, para além desta técnica
assegurar um custo ainda mais reduzido no processo WAAM, leva também a uma maior

seguranca no fabrico de pecas com o mesmo investimento.

A introducao de inoculantes em pecas fabricadas por WAAM necessita, no entanto, de

maior desenvolvimento no sentido de comprovar a sua total viabilidade.

16



3

Desenvolvimento do prototipo

Neste capitulo sdo descritos os requisitos funcionais e os respetivos parametros de

projeto do sistema de inoculagao

3.1 Requisitos funcionais

De forma a realizar a inoculacdo em materiais metalicos produzidos por WAAM ¢
necessario um sistema que possa ser utilizado em diferentes didmetros de fio de alimentagado e
com um modo de introdugdo de inoculantes simples e exato. E necessario assim definir a forma
de introdugdo de inoculantes, a ligacdo entre essa ferramenta e a maquina, com vista a garantir

a deposi¢ao homogénea da quantidade de inoculante necessaria em cada camada.

Na Figura 3.1 mostra-se um resumo destes requisitos.
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Inoculagéo de materiais
metalicos

Utilizagdo em diferentes
diametros de fio de
alimentacao

Modo de introdugao dos
inoculantes

Ligagao entre a
Forma de introducéo dos ferramenta de introdugao
inoculantes de inoculantes e a
maquina

Deposicao de inoculante
necessaria e de forma
homogénea

Figura 3.1 - Requisitos funcionais.

3.2 Parametros de projeto

Para dar resposta aos requisitos funcionais foi projetado um sistema de inoculagdo. O
modo de introducao dos inoculantes ¢ efetuado rodeando o fio de alimentagdo com os
inoculantes, para tal, utiliza-se um vetor de transporte dos inoculantes. E, no entanto,
importante referir que € necessario que este vetor seja facilmente misturado com os inoculantes
que se encontram em po, que nao perturbe o arco elétrico e que ndo seja introduzido no banho

de soldadura. Assim, utilizou-se uma pasta convencional de soldadura.

De maneira a projetar um sistema versatil na sua utilizacdo em diferentes diametros de
fio de alimentacdo, a mistura dos inoculantes com o fio de alimentacao ¢é efetuada no bico de
soldadura, tendo sido apenas necessario efetuar uma alteragdo no bico de forma a realizar a

mistura antes do fio fundir, ou seja, antes de formar uma camada.

Uma vez que os inoculantes s3o misturados com a pasta, a forma mais simples de os

introduzir foi recorrendo a uma seringa.

De forma a manter a pasta & mesma temperatura e principalmente para que esta nao se
torne num fluido, a ligacdo entre a seringa e o bico de soldadura modificado, fez-se através de
um tubo de pléstico rigido rodeado por folha de aluminio. A ligacdo entre este tubo e o bico de

soldadura foi efetuada através de um parafuso com um furo passante no seu interior.

Visando a deposi¢do homogénea da quantidade necessaria de inoculantes utilizou-se

um motor de passo, uma vez que possui elevada precisao. De forma a expelir a pasta pela
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seringa, projetou-se um suporte para a mesma que assegure compressao no émbolo. Com este

sistema garantiu-se a introducdo precisa de qualquer quantidade de inoculante pretendida.

Com base na informagao anteriormente descrita foi possivel criar a arvore dos

pardmetros de projeto que estd representada na Figura 3.2.

Sistema de inoculagao

Rodear o fio de
Bico de soldadura alimentagdo com pasta

modificado de soldadura misturada
com inoculantes

[Tubo de plastico rodeado
com fita de aluminio e
parafuso

Motor de passo e

suporte para seringa

Figura 3.2 - Parametros de projeto.

Visto que apenas se teve de criar um suporte externo para a seringa ¢ para o motor de
passo, bem como efetuar uma alteragdo num bico de soldadura convencional, este sistema ¢
facilmente incorporado em qualquer equipamento de WAAM. O sistema possui igualmente a
vantagem de ser facilmente fabricado, uma vez que a maioria dos seus componentes sdo pecas
ja existentes, sendo que o Uinico componente a ser fabricado € o suporte do motor e da seringa.
Sendo uma das grandes vantagens do processo WAAM ser mais sustentavel, € importante que
este prototipo também o seja, logo, ¢ de referir que todos os componentes podem ter inimeras
utilizagdes mesmo alterando o tipo de inoculante ou o material do fio de alimentagdo, desde

que se mantenha o diametro do mesmo.
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4

Procedimento experimental e técnicas de

caracterizacao

Neste capitulo aborda-se o procedimento experimental efetuado e as técnicas de

caracterizacao realizadas nas amostras produzidas.

4.1 Procedimento experimental

4.1.1 Materiais

Para a realizagdo das amostras de Inconel 625 utilizou-se o fio de alimentagdo AWS
A5.14 ER NiCrMo-3, da empresa DRATEC, com 1 mm de didmetro. A composi¢do quimica e
as propriedades mecanicas sdo apresentadas, respetivamente, nas Tabelas 4.1 e 4.2. A
deposi¢dao do material foi efetuada em placas de aco de construgdo de baixo carbono com as

dimensodes 250x40x8 mm.

Tabela 4.1 - Composi¢ao quimica do fio de alimentacdo AWS AS5.14 ER NiCrMo-3 [wt%] [22].

Ni C Si Mn Al Co Cr Cu Fe Mo Nb Ti

Bal. 0,1 0,5 0,5 0,4 1,0 21,5 0,5 5,0 9 3,5 0,4

Tabela 4.2 - Propriedades mecanicas do fio de alimentacao AWS AS5.14 ER NiCrMo-3 [22].

Tensio de cedéncia [MPa] Tensao de rotura [MPa] Extensao [%)]

520 800 35
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Para a criagdo das amostras de ago de alta resisténcia e baixa liga (HSLA) utilizadas
para verificar se os inoculantes sdo introduzidos no material, recorreu-se a um fio da Lincon
Electric de 1,2 mm de didmetro, denominado AWS ER 110-S-G. A composi¢do quimica do
fio e as propriedades mecanicas de uma camada depositada utilizando este fio sdo apresentadas

nas Tabelas 4.3 € 4.4.

Tabela 4.3 - Composic¢ao quimica do fio de alimentacdo AWS ER 110-S-G [wt%] [23].

C Mn Si Ni Mo Cr Ti Cu Fe

0,05-0,06 1,63-1,69 0,46-0,50 1,88-1,96 0,43-0,45 0,04-0,06 0,03-0,04 0,11-0,14  Bal.

Tabela 4.4 - Propriedades mecanicas do fio de alimentagdo AWS ER 110-S-G [23].

Tensao de cedéncia [MPa] Tensio de rotura [MPa] Extensao [%]

750 790 22

Utilizou-se o gés de protec@o de argon puro Arcal 1 da empresa AirLiquide.

Tendo em conta o que foi anteriormente referido, os inoculantes com os maiores
aumentos nas propriedades mecanicas do Inconel e de utilizacdo mais segura, sdo o TiC e o
TiB». Rodrigues ef al. [17] utilizaram SiC no processo WAAM em aco HSLA e notaram um
refinamento significativo do grao. Assim, optou-se por utilizar os inoculantes mais usados em
ligas a base de niquel (TiC e o TiB), e também um inoculante previamente testado no processo
WAAM (SiC). As particulas de TiC, TiBz e SiC utilizadas possuem didmetros de 1 a 3 um, 5

a 8 um e 7 pm, respetivamente.

As pastas de soldadura utilizadas, s@o a pasta desoxidante SW21 da NEVEX e uma pasta
desoxidante SW21 modificada, igualmente da NEVEX. Esta pasta modificada ndo possui os
quimicos ativos presentes na pasta comercializada, sendo apenas uma mistura pastosa de

quimicos organicos.
4.1.2 Equipamento

Para efetuar a deposicdo das camadas, utilizou-se uma maquina de soldadura de
GMAW, modelo Pro MIG 501 da KEMPPI, ¢ uma fonte de alimentacao Pro MIG 3200 da
mesma marca. O equipamento de WAAM utilizado com o prototipo montado € apresentado na

Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Maquina de WAAM com equipamento de inoculagdo.
4.1.3 Parametros de soldadura

Foram criadas paredes de Inconel 625 com dez camadas para verificar a inocuidade do
veiculo de introdug¢do dos inoculantes, e paredes com vinte camadas para investigar a
inoculacdo neste material. A temperatura entre camadas foi de 150 °C e esta foi verificada com
recurso a um pirémetro. Utilizou-se um caudal de gas de protecdo de 20 L/min, uma tensao de
19,5 V, uma velocidade de avango da tocha de 250 mm/min, uma velocidade de alimentagao
do fio de 4 m/min e um stick-out de 6 mm. Estes parametros sao resumidos na Tabela 4.5. O
unico parametro que difere entre amostras ¢ a taxa de deposi¢do da mistura da pasta de
soldadura com inoculantes, a qual ndo se apresenta por ser proporcional a razao entre o peso

de inoculante e o peso total da amostra.

Tabela 4.5 - Parametros de soldadura das paredes de Inconel 625.

Caudal de gas Tensio [V] Velocidade de Velocidade de Stick-out [mm]
[L/min] avanco alimentacio do
[mm/min] fio [m/min]
20 19,5 250 4 6

As paredes de ago HSLA foram produzidas de forma a comprovar que o equipamento
introduz inoculantes no material. Para tal, produzem-se paredes com trinta camadas utilizando

os parametros apresentados na Tabela 4.6.
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Tabela 4.6 - Parametros de soldadura das paredes de aco HSLA.

Caudal de gas Tensao [V] Velocidade de Velocidade de Stick-out [mm|
[L/min] avanco alimentacio do
[mm/min] fio [m/min]
20 21 450 3 6

4.1.4 Estratégia de deposicao

Para certificar que as paredes criadas t€ém a mesma altura ao longo de todo o
comprimento, a deposi¢do de material efetuou-se nas duas direcdes. A estratégia de deposigdo
¢ exibida na Figura 4.2, onde as setas representam o movimento da tocha, referindo-se as

horizontais ao caminho de deposic¢ao.

Figura 4.2 - Estratégia de deposigdo.

As paredes t€ém um comprimento de 90 mm, e, apds cada passagem, a tocha sobe 2 mm

na dire¢do normal a parede para manter o stick-out constante.
4.1.5 Estratégia de inoculacio

Tendo em conta a pesquisa anteriormente apresentada, constatou-se que a quantidade
de particulas introduzidas na amostra conduz a diferentes resultados metaltirgicos e mecanicos.
Na maioria da pesquisa ja efetuada, verificou-se que o aumento da quantidade de particulas
introduzidas produz um aumento das propriedades mecanicas do material. Contudo, quando se
compara uma quantidade de particulas introduzidas menor com uma maior, o aumento nao ¢
significativo. Logo, a introdu¢do de uma %wt reduzida em Inconel ¢ suficiente para se notarem
aumentos nas propriedades do material. Assim, tomando em consideragdo a bibliografia
analisada, utilizou-se uma %wt de 0,41 e de 0,57 de particulas de TiC, uma %wt de 0,31 e de
0,56 de particulas de TiB> e uma %wt de 0,7 e de 0,85 de particulas de SiC. Estas %wt foram
introduzidas utilizando a pasta de soldadura modificada como veiculo dos inoculantes. Usando

como veiculo a pasta de soldadura comercializada, foram introduzidas percentagens massicas
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de 0,67 e de 1,35 de particulas de SiC e uma %wt de 0,93 de particulas de TiC. A designagdo
das amostras, a pasta de soldadura utilizada e as suas respetivas %wt, sdo apresentadas na

Tabela 4.7.

Tabela 4.7 — Designagao das amostras, inoculante utilizado, pasta de soldadura e percentagem massica

utilizada.
Designacio da Inoculante Pasta de soldadura Percentagem massica
amostra [%]
ATCI TiC Modificada 0,41
ATC2 TiC Modificada 0,57
ATBI TiB, Modificada 0,31
ATB2 TiB; Modificada 0,56
ASC1 SiC Modificada 0,70
ASC2 SiC Modificada 0,85
DSC1 SiC Comercializada 0,67
DSC2 SiC Comercializada 1,35
DTCI1 TiC Comercializada 0,93

4.2 Técnicas de caracterizacao

4.2.1 Inspecao visual

A inspecao visual das paredes criadas foi efetuada de forma a atestar a existéncia de
imperfeigdes, como poros. Este passo ¢ essencial, pois a pasta de soldadura pode influenciar a
estabilidade do arco e conduzir a formacao de porosidades. Esta inspe¢do efetuou-se na parede

antes e ap0s a preparagdo das amostras.
4.2.2 Analise da morfologia das amostras

A analise da morfologia das amostras criadas, foi efetuada determinando a altura das
amostras e a area da secc¢do, utilizando o programa SketchandCalc, assim como a largura

efetiva e a da parede.
4.2.3 Preparacio das amostras

As amostras t€ém de ser preparadas para se realizarem as técnicas de caracterizagao.
Para a realizacdo da analise da microestrutura ¢ dos ensaios de microdurezas de Vickers,
utilizou-se uma secgdo vertical, para a técnica de difracdo de raios-X foi usada outra sec¢ao

vertical, por fim, foi utilizada uma sec¢ao vertical e uma horizontal para a criagdao de provetes
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de compressao. Na Figura 4.3 sdo representados, com linhas vermelhas a tracejado, os cortes

efetuados de maneira a obter as sec¢des anteriormente referidas.

Microestrutura Difragdo
e microdurezas de raios-X Ensaio de
\ / , compressdo
/ / 5
vertical

Ensaio de
compressao S

horizontal

Figura 4.3 - Representagao dos cortes efetuados na parede.

4.2.4 Analise da microestrutura

Para revelar a microestrutura foi necessario realizar um ataque quimico. Em primeiro
lugar colocou-se a secc¢do vertical em resina, de seguida realizou-se um polimento até 3 um
com pasta de diamante, por fim, efetuou-se um ataque eletroquimico utilizando uma solugao
com 0,45 g de CrOs por cada mL de dgua destilada e uma fonte de alimentagdo com 5 Ve 20 A

durante 20 s.

As microestruturas foram observadas num microscopio Olympus CX40 e num

microscopio invertido Leica DMI 5000 M.
4.2.5 Difracio por raios-X

A difragdo por raios-X foi efetuada utilizando a linha de feixe HEMS no sincrotrdo
PETRA III, DESY (Hamburgo, Alemanha) com uma energia do feixe de 87,1 keV
(0,14235 A).

Um detetor 2D Perkin Elmer, com um tamanho de pixel de 200 um, foi utilizado para
capturar os anéis de Debye-Scherrer. Estes anéis foram integrados ao longo de todo o angulo
azimutal completo (¢) utilizando o software Fit2D, disponivel gratuitamente, para obter os
padrdes de difragdo convencionais (intensidade por espagamento interatdmico). O tamanho do
feixe utilizado foi de 1x1 mm e o detetor foi colocado a 1517 mm das amostras. Utilizou-se o
p6 LaBg para calibrar o detetor de forma a estimar a ampliagao do pico instrumental associado

a linha de feixe, sendo o tempo de exposicao escolhido de 5 segundos.
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4.2.6 Medicoes de microdureza de Vickers

As medigoes de microdurezas foram efetuadas nas sec¢Oes das amostras utilizadas para
a analise da microestrutura. As indentagdes realizaram-se numa maquina Mitutoyo HM-112
Micro-Vickers Hardness Testing Machine, por uma carga de 1 kgf durante 5 s. As indentagdes
foram executadas numa linha central & amostra, desde o substrato até ao topo, com uma

distancia de 500 um entre si.
4.2.7 Provetes de compressio

Os provetes de compressao foram criados a partir de uma secgdo vertical e uma
horizontal. Os provetes foram fabricados respeitando a norma E9-09 da ASTM [24], utilizando
um racio comprimento/didmetro de 2. Assim, fabricaram-se provetes com 6 mm de

comprimento e 3 mm de didmetro. Por cada amostra criaram-se dois provetes em cada sec¢ao.
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Verificacao do processo

Neste capitulo analisa-se a calibragdo da quantidade de inoculantes introduzida pelo
equipamento, verifica-se o veiculo de introdugdo dos inoculantes, realiza-se um ensaio do
processo de introdugdo dos mesmos num material e efetua-se uma simulagdo da temperatura

do banho de fusao.

5.1 Quantidade de inoculantes introduzida

O principal pardmetro no processo de inoculag@o consiste na quantidade de inoculantes
introduzidos em cada camada. Sabendo que a maquina de WAAM utilizada € controlada pelo
programa Repetier-Host, programou-se um codigo G que realiza as camadas de soldadura e a
introducao de inoculantes. De maneira a constatar se a quantidade definida pelo programa ¢
igual a expelida pela maquina, foram realizados ensaios de inoculagdo. Estes ensaios
consistiam em colocar uma mistura de pasta de soldadura com inoculantes (neste caso foram
utilizadas particulas de TiBz) na seringa e realizar apenas a saida dessa mistura. Posteriormente,
foi determinada a massa da quantidade expelida e comparada com a previamente indicada pelo
programa. Efetuaram-se medicdes para quatro quantidades de inoculantes diferentes e, por cada
uma dessas quantidades, realizaram-se cinco ensaios. A massa da mistura obtida
experimentalmente ¢ dada pela média desses cinco ensaios. Os dados obtidos

experimentalmente e os tedricos obtidos pelo programa sdo apresentados na Tabela 5.1.
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Tabela 5.1 - Massas das misturas tedrica e experimental e erro relativo.

Massa da mistura

Percentagem massica Massa da mistura real
obtida pelo programa Erro relativo [%]
das particulas [%] [g]
[g]

1,5 3,29 3,09 6,47

1 2,19 23 4,78

0,75 1,63 1,76 7,39

0,5 1,09 1,19 8,40

A partir da Tabela 5.1 verifica-se que o erro relativo ¢ reduzido e apenas tem influéncia
nas centésimas da percentagem massica das particulas. Como este erro ocorre devido a inércia
da mistura e as forgas criadas pela reducdo de area ao longo da tubulacdo e no parafuso com
furo, para se ter um erro préximo de nulo devem-se considerar todos estes fenomenos. Assim,
de maneira a facilitar o processo, em vez de se criar um programa que determine a massa da
mistura muito proxima da experimental, utilizou-se o programa criado. Apds ser indicada a
percentagem massica das particulas desejada, realizaram-se cinco extrusdes da mistura e
determinou-se a sua massa. A partir da média da massa das cinco extrusdes calculou-se a
percentagem massica das particulas real e realizaram-se ajustes até se obter a percentagem
desejada. Este ajuste foi facil de efetuar, uma vez que a percentagem obtida pelo programa ja

era proxima da real.

5.2 Veiculo de introduc¢ao de inoculantes

Como foi referido anteriormente, o veiculo de introdugdo dos inoculantes ¢ uma pasta
convencional de soldadura. Esta pasta ¢ expelida pelo bico de soldadura e, por consequéncia,
misturada com o banho de soldadura, logo, foi necessario verificar se este veiculo afetava as

propriedades das paredes efetuadas pela maquina de WAAM.

Para tal, utilizaram-se duas pastas de soldadura e foram realizadas trés paredes de
Inconel 625 com dez camadas. As pastas escolhidas foram a pasta de soldadura comercializada
pela NEVEX (Pasta Desoxidante SW21) e a pasta desoxidante SW21 modificada. As

designagdes das amostras sao exibidas na Tabela 5.2.
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Tabela 5.2 - Designagdo das amostras utilizadas na verificagdo da inocuidade dos veiculos dos inoculantes.

Designacio da amostra Pasta de soldadura utilizada
AB1 Sem pasta (Amostra controlo)
AS1 Pasta de soldadura comercializada
ANI1 Pasta de soldadura modificada

De forma a verificar se as pastas sdo indcuas, realizou-se uma analise das amostras por

microscopia Otica, inspecao visual e ensaios de microdurezas.
5.2.1 Analise da microestrutura e inspecao visual

A partir das paredes efetuadas utilizaram-se sec¢des da zona central de cada parede para
realizar o ataque eletroquimico. As amostras ap6s a preparagcdo metalografica sdo exibidas na

Figura 5.1.

2mm

- ‘ A
Figura 5.1 - Microestrutura das amostras a) sem adi¢do de pasta b) com adi¢@o da pasta modificada e ¢) com
adi¢do da pasta comercializada.

Tendo em conta a Figura 5.1 constata-se que a microestrutura nas diferentes amostras
¢ maioritariamente composta por dendrites colunares, contudo, na amostra com adi¢do da pasta

comercializada ¢ observado um menor comprimento das dendrites.

Ao realizar uma inspe¢do visual, verificou-se que nenhuma amostra apresenta poros.
Ao medir as trés amostras, constatou-se que a amostra base tinha 20 mm de altura, a amostra
com pasta comercializada tinha 21 mm de altura e a amostra com pasta modificada tinha

19,5 mm de altura.
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5.2.2 Ensaios de microdurezas

Os ensaios de microdurezas foram efetuados nas sec¢des das amostras utilizadas para

a analise da microestrutura. Os resultados deste ensaio sao apresentados na Figura 5.2.

Mic:zﬂg(c)iurezas de Inconel 625 com pasta comercializada e modificada

Valor médio da microdureza da amostra AB1
28071 —%- AN1

~4- AS1

N N N
w [=)] ~
o o o

Microdureza (HV 1)
N
N
o

200

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0
Distancia ao substrato (mm)

Figura 5.2 - Microdurezas das amostras de Inconel 625 com a pasta comercializada e modificada.
Uma vez que nas duas primeiras camadas o material do substrato também foi fundido
e nas duas ultimas ocorreu um arrefecimento mais homogéneo, as microdurezas dos primeiros
dois milimetros da amostra e dos ultimos dois foram ignoradas. Com estes dados verificou-se
uma dureza média da amostra AB1 de 234 HV, uma dureza média da amostra AS1 de 245 HV
e da amostra AN1, uma dureza média de 233 HV. Logo, a pasta de soldadura modificada nao
provocou alteragdes na dureza da amostra, enquanto a pasta de soldadura comercializada

alterou, apesar de em reduzida quantidade, a dureza da amostra.

5.3 Inocula¢iao no material

Para verificar se os inoculantes sdo introduzidos no material, realizaram-se ensaios de

dureza em paredes com trinta camadas de aco de alta resisténcia e baixa liga (HSLA).

Foram criadas trés paredes, uma de controlo, sem adi¢ao de inoculantes, outra com uma
mistura da pasta de soldadura comercializada e particulas de SiC e uma final com a pasta de
soldadura modificada e particulas de SiC. Ambas as misturas possuiam 15 % em peso de
particulas de SiC. A designagdo destas amostras e a percentagem massica de particulas de SiC

sdo apresentadas na Tabela 5.3.
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Tabela 5.3 - Designagdo das amostras utilizadas na verificagdo do processo de inoculacdo, pasta utilizada e
percentagem massica das particulas de SiC.

Percentagem massica de

particulas de SiC [%]

Designacao da amostra Pasta de soldadura utilizada

Sem pasta 0
BBI1
(Amostra controlo)
Pasta de soldadura
CSC1
comercializada
BSC1 Pasta de soldadura modificada

Ao criar estas paredes, constatou-se que a pasta de soldadura comercializada ao ser

extrudida pelo parafuso evaporava devido as altas temperaturas do processo, e as particulas

eram maioritariamente misturadas com o gas de prote¢do. No caso da pasta de soldadura

modificada, verificou-se que esta era extrudida em redor do fio e, ao atingir o banho de fusao,

fundia. Neste caso a maioria da pasta entrava em contato com o banho e as particulas, por

consequéncia, eram introduzidas, mas uma parte escorria pela parede e ndo inoculava o

material.

As indentagdes nos ensaios de microdurezas foram efetuadas com a maquina referida

no subcapitulo anterior utilizando uma carga de 1 kgf durante 5 s. Estas indentacdes foram

realizadas desde o substrato até ao topo da amostra com uma distancia de 1 mm entre si. Os

resultados dos ensaios de microdurezas sdo exibidos na Figura 5.3.

Microdurezas de aco HSLA com particulas de SiC em pasta comercializada e modificada

450

425

w
o
o

275

250

Valor médio da microdureza da amostra BB1
BSC1
cscl *

5 10 15 20

Distancia ao substrato (mm)

25

30

35

Figura 5.3 - Microdurezas das amostras de ago HSLA com particulas de SiC utilizando a pasta comercializada e

modificada como veiculo.

Observando a Figura 5.3, verifica-se que as amostras de aco com particulas de SiC t€ém

durezas superiores a amostra base, ignorando as duas primeiras camadas iniciais € as duas
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finais, como efetuado para as amostras de Inconel, tem-se uma dureza média de 281 HV na
amostra BB1, uma dureza média de 329 HV na amostra BSC1 e uma dureza média de 349 HV
na amostra CSC1. Ou seja, um aumento de 17 % na dureza da amostra com pasta de soldadura
modificada e um aumento de 24 % na dureza da amostra com pasta de soldadura
comercializada, ambas face a amostra base. O aumento da dureza na amostra com pasta de
soldadura comercializada face a modificada resultou de uma maior introdugdo de particulas no
banho de soldadura, uma vez que a pasta modificada escorria para os lados da parede. Contudo,
também ¢é possivel que os elementos quimicos que compdem a pasta comercializada

influenciem a microdureza da amostra.

5.4 Simulacio da temperatura no banho de fusiao

Desenvolveu-se um modelo termomecanico de paredes com nove camadas depositadas
por WAAM usando o software comercial ESI SYSWELD, para estimar a temperatura do banho
de fusdo. O modelo da fonte de energia utilizado para simular o arco elétrico foi o modelo de
elipsoide duplo Goldak [25]. Na Figura 5.4 ¢ apresentada a malha realizada para determinar as
temperaturas no banho de fusdo. Com esta malha determinaram-se as temperaturas a 10 mm

do banho de fusao, essas temperaturas podem ser observadas pela linha amarela na Figura 5.5.

Figura 5.4 - Malha da parede com 9 camadas no software ESI SYSWELD.

Para validar o modelo efetuado, determinaram-se os ciclos térmicos de uma parede de
nove camadas utilizando termopares a 10 mm da parede. Estes valores sdo apresentados pela

linha azul da Figura 5.5.
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Figura 5.5 - Temperaturas determinadas pela simulacdo e pelos termopares a uma distdncia de 10 mm do banho
de fusdo.

Observando a Figura 5.5 verifica-se que os ciclos térmicos simulados ¢ os medidos
mostram uma boa concordancia, facto que valida o modelo de elementos finitos desenvolvido.
Assim, determinou-se a temperatura do banho de fusdo em nove camadas, sendo que esta

temperatura ¢ apresentada na Figura 5.6, bem como as temperaturas de fusdo das particulas de
SiC, TiC e TiBo..

3400
3000 mrmcmtmimimem o )
g ___________________ A Banho de fusdo
o 3000 I i —-.-SiC

A A A )

§2800_.A._A ............. 4 —--TC
P T
g_ 2600 TiB2
F 2400

2200

1 3 5 7 9

Camada
Figura 5.6 - Temperatura do banho de fusdo e temperaturas de fusdo das particulas de SiC, TiC e TiB,.
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Figura 5.7 - Tempo em que a temperatura do banho de fusdo ¢ superior a temperatura de fusdo das particulas de
SiC.

A partir deste modelo constatou-se que a temperatura do banho de fusdo € superior a

temperatura de fusdo das particulas de SiC e inferior ao ponto de fusdo das particulas de TiC e
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de TiB». Na Figura 5.7, constata-se que o tempo em que o banho de fusdo se encontra a uma
temperatura de fusao superior a temperatura de fusdo das particulas de SiC, ¢ cerca de 0,8 s,

logo, estas muito possivelmente ndo fundem totalmente.

Uma vez que a temperatura do banho de fusdo ¢ superior a temperatura de fusao das
particulas de SiC, ¢ necessario estudar termodinamicamente o comportamento das particulas
no banho de fusdo. Para realizar este estudo recorreu-se ao programa Thermo-calc € obteve-se

o diagrama ternario Si-C-Ni a 2900 °C apresentado na Figura 5.8.

100

— Liauido#1 + SiC
— Liquido#1 + Liquido#2

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
A Percentagem madssica de Si

Figura 5.8 - Diagrama ternario Si-C-Ni a 2900 °C.

A Figura 5.8 indica que, termodinamicamente, a 2900 °C o SiC tende a dissolver-se no
banho de fusdo. Assim, apesar da tendéncia do SiC se fundir, o reduzido tempo a elevadas
temperaturas inibe a dissolu¢do total indicando uma possivel dissolugao parcial das particulas

de SiC.

5.5 Conclusoes

Verificou-se que o equipamento consegue inocular paredes produzidas por WAAM.
Acresce que, a pasta de soldadura mais adequada foi a pasta de soldadura modificada, uma vez
que ¢ indcua face a microdureza. Contudo, a pasta com a melhor capacidade para introduzir
particulas no material foi a pasta comercializada, uma vez que torna possivel a introdugao de
uma maior quantidade de particulas, sendo mais facilmente misturavel com o banho de fusdo
comparativamente a pasta modificada. As particulas de TiC e TiB> nao fundem no banho de

fusdo, no entanto, as particulas de SiC, muito possivelmente, fundem parcialmente.
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Resultados e discussao

Este capitulo ¢ dedicado a caracterizagdo macroscopica e microscopica das amostras e
a analise da difracdo de raios-X, das microdurezas e das tensdes de cedéncia e a 70 % de

extensao das paredes.

6.1 Caracterizacio macroscopica

Observando as amostras apos a deposicao das vinte camadas ndo se verificou nenhum
defeito, no entanto, depois de cortar as paredes notou-se a presenca de poros no meio da
amostra ASC2 e um poro perto do substrato na amostra ATC1. O poro observado na amostra

ATCI pode-se ter formado em virtude da existéncia de impurezas no substrato.

Na Tabela 6.1 sdo apresentadas a altura e a area de cada amostra. Verifica-se que a
altura da amostra base ¢ inferior as amostras com inoculantes. Este aumento da altura nas
amostras com introdu¢do de particulas pode-se dever ao aumento da tensdo superficial e a
diminui¢do da temperatura das extremidades do banho de fusdo, uma vez que estas estdo em
contato com a pasta de soldadura. Tal circunstancia pode levar a uma diminuicao do gradiente
0y/0T e consequentemente a uma diminui¢do da espessura de cada camada e um aumento da

sua altura [26].
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Tabela 6.1 - Altura e area das amostras.

Designacio da amostra Altura [mm] Area [mm?|
AB2 36,6 261,8
ATCI 39,9 234,6
ATC2 41,5 261,8
ATBI1 37,5 206,4
ATB2 38,0 180,6
ASC1 43,8 219,0
ASC2 40,3 229.9

Observando a Tabela 6.1, verifica-se que a area da amostra base € superior as amostras
com inoculantes. Esta diferenca pode surgir por nio se estabelecer o arco ou devido a uma

instabilidade deste e, por consequéncia, nao se realizar deposi¢ao de material.

Na Tabela 6.2 sdo expostas a largura efetiva, a da parede e a razao entre estas. A amostra
base detém a maior largura efetiva e a maior largura da parede, possivelmente em virtude da
diminuicdo do gradiente 0y/0T nas amostras com inoculantes. A razdo entre a largura da parede
e a efetiva nas paredes com inoculantes ¢ proxima da razao da amostra base, excetuando-se a
da amostra ATB2. Esta apresenta uma razao superior a amostra base que, provavelmente, se

deve a um deslocamento reduzido do eixo x da tocha da maquina de WAAM.

Tabela 6.2 - Largura efetiva, da parede e razio entre a largura da parede e a efetiva.

Designacao da Largura efetiva Largura da parede Razao entre a largura

amostra [mm] [mml] da parede e a efetiva
AB2 4,9 9,6 2,0
ATC1 3,8 8,2 2,2
ATC2 3,9 9,1 2,3
ATBI1 3,5 7,1 2,0
ATB2 2,4 7,3 3,0
ASC1 3,8 7,1 1,9
ASC2 3,7 7,3 2,0

6.2 Caracteriza¢ao microscopica

A micrografia da zona central apresentada na Figura 6.1 a), revela que a amostra com
material base apresenta uma microestrutura maioritariamente composta por dendrites

colunares. Tal facto ocorre por causa da existéncia de um gradiente de temperatura, este
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gradiente ¢ causado devido a um fluxo de calor criado a partir do material fundido para o
substrato ou para a camada anteriormente depositada. Ou seja, na criagdo das amostras, o fluxo
de calor criado ¢ direcional e perpendicular a superficie do substrato ou da camada
anteriormente depositada. Na zona interior da amostra, apresentada na Figura 6.1 a), verifica-se
um crescimento de dendrites colunares de grandes dimensdes, cerca de 458 pm em média, uma
vez que, nesta zona, o arrefecimento ¢ apenas efetuado por conducdo com a camada

anteriormente depositada ou com o substrato [27].

Na zona lateral da amostra, exibida na Figura 6.1 b), observam-se dendrites colunares
de menores dimensdes, cerca de 277 um em média, estas dendrites t€ém dimensdes inferiores
as da zona central porque o arrefecimento neste local ¢ efetuado, ndo s6 por conducido com a
camada inferior ou com o substrato, mas também por convecgao e radiagao [27]. Para além de
uma diferenga entre a zona interior e lateral, existe uma diferenca entre a zona inferior da
amostra, a zona central da amostra e o topo da amostra. Essas diferengas ocorrem porque as
camadas inferiores estdo proximas do substrato que se encontra a uma temperatura inferior e,
por este ser de aco, tem uma condutividade térmica superior face ao Inconel 625, originando
uma dissipac¢do de calor por conducdo superior as camadas superiores, assim o gradiente de

temperatura € superior nas camadas inferiores [28].

Devido a este fendmeno, nas camadas inferiores apresentadas na Figura 6.1 d),
observa-se a formacdo de uma estrutura de dendrites celulares refinadas e algumas dendrites
colunares. Com o aumento do nimero de camadas depositadas, a dissipagdo de calor ¢ cada
vez menor e, por conseguinte, o gradiente de temperatura reduz. Como a transferéncia de calor
¢ diferente em cada nova camada depositada, apesar de se utilizar uma temperatura constante
de interpasse, ao depositarem-se mais camadas o calor ¢ acumulado devido a uma taxa de
arrefecimento cada vez menor. Com a reducdo do gradiente de temperatura verifica-se que
existe uma mudanca da microestrutura na zona central, visivel na Figura 6.1 a), para uma
microestrutura constituida maioritariamente por dendrites colunares e algumas estruturas

celulares menos refinadas do que as da zona inferior [28].

Devido ao fluxo de calor ser preferencialmente unidirecional e ao elevado gradiente
térmico no banho de fusdo, o crescimento epitaxial ¢ favorecido, ou seja, hd uma continuidade
cristalografica entre a camada anterior e aquela a ser depositada. Esse facto permite o
crescimento de dendrites colunares longas as quais, algumas vezes, atravessam duas camadas

e conjuntos de dendrites colunares que se estendem por varias camadas. Na zona do topo da
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amostra, apresentada na Figura 6.1 c), observa-se uma camada sem refusdao. Nesta camada ¢
possivel verificar a influéncia do gradiente de temperatura e da taxa de solidificagdao na
microestrutura. Na mesma figura também se observa a existéncia de uma microestrutura de
dendrites com bragos secundarios devido a um arrefecimento do material por condugdo com a
camada anteriormente depositada e um arrefecimento por convecgao e radiagdo, ou seja, uma
solidificacao mais heterogénea, para além disto, o gradiente de temperatura ¢ reduzido face as
restantes zonas. Nesta zona também sdo observadas dendrites colunares e dendrites celulares
que sdo formadas devido a microestrutura ja se encontrar orientada por causa do fluxo de calor
unidirecional e pela rapida solidificagdo do banho de fusdo por condug¢dao com a camada
anterior [28]. Em todas as camadas anteriores a sua microestrutura no topo, antes de se realizar
a deposicdo de uma nova camada, ¢ semelhante a apresentada na Figura 6.1 c), mas, devido a
deposicdo de uma nova camada, esta microestrutura ¢ refundida e as dendrites dispostas

aleatoriamente sdo fundidas.

Dendrites
celulares

!

T

Dendrites.'

c)

com bragos |
secundarios
e
————i fd
Delndrltes Dendrites Dendrites
colunares celulares colunares
b)

Figura 6.1 - Microscopia da amostra de material base sem inoculantes a) microscopia da zona central interior b)
microscopia da zona lateral c) microscopia da zona do topo d) microscopia da zona inferior.

A amostra com a introdu¢do de uma percentagem massica de 0,41 de particulas de TiC
exibe uma microestrutura com algumas dendrites colunares, mas mais refinadas e em menor
nimero face a amostra de material base, como pode ser comprovado comparando a Figura
6.2 b) com a c). Essa circunstancia deve-se a agdo das particulas de TiC criarem locais de
nucleag¢do secundaria. Estes locais induzem a formagdo de dendrites equiaxiais que atuam

como barreiras na criacdo de dendrites colunares, como ¢ constatavel na Figura 6.2 a). Assim,
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com a introdugdo destas particulas, as dendrites colunares possuem menor dimensao face ao
material sem inoculantes, cerca de 440 um, e ocorre uma reducdo na quantidade de conjuntos
de dendrites colunares. Como estas dendrites apenas se formam na zona central mais superior,
o gradiente de temperatura ¢ menor, logo, muitas das dendrites tém bragos secundarios. Em
toda a amostra verifica-se a existéncia de inimeras dendrites equiaxiais e celulares que na
amostra base apenas se notam na zona inferior da amostra. Nas zonas laterais da parede a
microestrutura ¢ caracterizada por aglomerados de dendrites finas com direcdes aleatorias.
Face a amostra base, a amostra com uma percentagem massica de 0,41 de particulas de TiC,
apresenta dendrites mais refinadas e menos orientadas. A diferenca entre microestruturas da

amostra com particulas de TiC e da amostra base ¢ apresentada nas Figuras 6.2 b) e c).

a) b) &)

Dendrites

/ colunares \

100 pm 100 um
500 u
i s |

Figura 6.2 - Microscopias da a) zona central da amostra com %wt de 0,4 de particulas de TiC b) aproximagao
desta zona e ¢) da zona central da amostra base.

A microestrutura da amostra com a introdu¢do de 0,57 de %wt de particulas de TiC
consiste, maioritariamente, em dendrites colunares como se verifica na Figura 6.3 a). Essas
dendrites sdo observadas na zona central interior da amostra. As dendrites colunares sdo
observadas em conjuntos e desde as camadas mais iniciais. Na Figura 6.3 c) sdo exibidas
algumas dendrites colunares de reduzidas dimensoes face a amostra base e uma microestrutura
muito refinada, em redor dessas dendrites. A microestrutura desta amostra também ¢
caracterizada pela existéncia de muitas dendrites equiaxiais, proximas de equiaxiais e celulares,
bem como por dendrites de dimensdes reduzidas com bragos secunddrios, com cerca de
399 um, como se observa nas Figuras 6.3 a) e b). As dendrites com bragos secundarios
encontram-se orientadas aleatoriamente e sao mais refinadas, como € constatado comparando
as Figuras 6.1 a) e 6.3 a). Este refinamento das dendrites ocorre devido a criagdo de locais de
nucleagdo secundaria por parte das particulas de TiC. Na Figura 6.3 a) ¢ exposto um ponto de
nucleacdo na camada inferior e, na camada superior, observa-se a formacao de dendrites
colunares refinadas, verificando-se que algumas dessas dendrites encontram-se dispostas
aleatoriamente. A microestrutura da zona lateral € composta por dendrites mais refinadas com

bracos secundarios face a amostra base e dendrites equiaxiais, ambas as estruturas de dendrites
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sao dispostas aleatoriamente. Comparando as Figuras 6.3 b) e ¢) com a Figura 6.2 b), verifica-se

que a microestrutura da amostra com %wt de 0,57 de particulas de TiC ¢ mais refinada.

b)

- Dendrites
- colunares

00 pm
;: —

Figura 6.3 — Microscopias da amostra com uma %wt de 0,57 de particulas de TiC a) da zona central interior b)
aproximacdo da zona central interior ¢) aproximagdo da zona central interior inferior.

500 pm
=

A microestrutura da amostra com a introdu¢do de uma %wt de 0,31 de particulas de
TiB, apresenta alguns conjuntos de dendrites colunares de dimensdes reduzidas. A
microestrutura desta amostra revela dendrites de dimensdes reduzidas com bragos secundarios
e dendrites equiaxiais dispostas com uma direcdo aleatoria, esta microestrutura ¢ apresentada
na Figura 6.4 a). Estas estruturas sdo observadas, maioritariamente, nas zonas do topo das
camadas e¢ formam-se devido a presenga de pontos de nucleagdo secunddria e a um
arrefecimento por condu¢do, convecgdo e radiagdo. Nestas zonas e, no interior da amostra,
notam-se a presenca de dendrites celulares e equiaxiais. A microestrutura exibida nas
Figuras 6.4 b) e c¢) ¢ muito refinada face a amostra base e aparenta ser menos orientada. Nas
zonas laterais da amostra observa-se uma microestrutura de dendrites com bragos secundarios
e celular devido a um arrefecimento por condu¢do e convecgdo ¢ a criagdo de pontos de
nucleagdo secundaria. Na Figura 6.4 b) constata-se que as dendrites com bragos secundarios
sd0 menos orientadas € em maior nimero face a Figura 6.4 c), esta diferenga ocorre porque a

Figura 6.4 b) é de uma zona inferior da amostra, logo, existe um gradiente de temperatura

superior e dendrites pouco orientadas nesse local.

500 um ; X 0 p b v 1 100 pum

Figura 6.4 - Microscopia da amostra com uma %wt de 0,31 de particulas de TiB, a) da zona central inferior b)
uma aproximacdo dessa zona e ¢) da zona central superior.

Ao introduzir uma %wt de 0,56 de particulas de TiB> em Inconel 625 ocorre uma

mudanca significativa na microestrutura face ao material base. A microestrutura desta amostra
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¢ constituida por dendrites colunares com dimensdes inferiores face a amostra base, cerca de
261 um, dendrites equiaxiais e celulares e conjuntos de dendrites com bragos secundarios com
dire¢do aleatoria, como ¢ possivel observar na Figura 6.5 a). Nao sdo observados conjuntos de
dendrites colunares, o que significa que as particulas introduzidas conseguiram interromper o
crescimento desses conjuntos. Na Figura 6.5 a) ¢ possivel observar um conjunto de dendrites
de dimensdes reduzidas, estes conjuntos, tal como na amostra anteriormente apresentada com
a introdu¢do de particulas de TiB», sdo formados nos topos de todas as camadas, mas, nesta
amostra, os conjuntos estendem-se por todo o topo da camada até ao meio da mesma. Nas
Figuras 6.5 b) e ¢), as dendrites colunares e com bragos secundarios ndo apresentam uma
orientacdo tdo notavel como na amostra base. Comparando a Figura 6.5 b) com a Figura 6.4 b),
verifica-se a existéncia de uma microestrutura mais refinada e a presenca de dendrites menos
orientadas. Na zona lateral da amostra constata-se uma microestrutura de dendrites com bragos

secundarios e celular.

iy b) ; 0)
" Dendrites drites
»gqyiaxiais_ { colunares i ~ Dendrites
i : | colunares
drites
bragos -«
undarios

100 um 100 um

uma aproximacao dessa zona e c) da zona central superior.

A microscopia da amostra com uma %wt de 0,7 de particulas de SiC apresenta uma
microestrutura de conjuntos de dendrites colunares orientadas e dendrites com bragos
secundarios como apresentado na Figura 6.6 a). Nas camadas inferiores da amostra, estes
conjuntos sdo compostos por dendrites longas as quais, na sequéncia da deposi¢cdo de camadas,
reduzem as suas dimensdes, esse facto deve-se a diminui¢do do gradiente de temperatura e a
formacao de pontos de nucleacao secundarios. Face a amostra base, estas dendrites apresentam
dimensdes inferiores, com cerca de 309 um. Esta diferenca de microestrutura ¢ apresentada nas
Figuras 6.6 b) e c). Nesta amostra também s3o observadas muitas dendrites equiaxiais e
celulares. Na Figura 6.6 a) nota-se a formagao de dendrites celulares no topo de uma camada
as quais agem como uma barreira as dendrites longas. A formagao destas dendrites celulares ¢
causada pela existéncia de um, ou varios, pontos de nucleagdo secundaria. Assim, observando
a camada depositada em cima, verifica-se que a formag¢ao de novas dendrites com bragos

secundarios ndo ¢ tdo orientada. Na Figura 6.6 b) constata-se que a microestrutura em redor
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das dendrites com bragos secundarios ¢ maioritariamente celular, como observado na amostra
com particulas de TiC. Nas zonas laterais da amostra, observa-se uma microestrutura de

dendrites celulares, equiaxiais e proximas de equiaxiais.

500 pm 08
——

Figura 6.6 - Microscopia da amostra com uma %wt de 0,70 de particulas de SiC a) da zona central b) uma
aproximagdo dessa zona e c¢) da zona central superior.

A microestrutura da amostra com uma %wt de 0,85 de particulas de SiC ¢ composta
por inumeras dendrites equiaxiais, proximas de equiaxiais e com bragos secundarios com cerca
de 348 um, como ¢ apresentado na Figura 6.7 a). Também sao observados alguns conjuntos de
dendrites colunares e dendrites longas. A maioria dos conjuntos de dendrites colunares e
algumas dendrites celulares sdo observados na zona central inferior, com o aumento do numero
de camadas verifica-se uma mudang¢a na microestrutura para estruturas de dendrites com bracos
secundarios e equiaxiais. Nas Figuras 6.7 b) e c), constata-se que a microestrutura ¢ mais
refinada face a amostra base e exibe a formagao de dendrites em diregdes aleatorias. Face a
amostra com uma %wt de 0,7 de particulas de SiC, ndo se verifica uma grande alteracdo na
microestrutura, como se pode observar comparando as Figuras 6.6 b) ¢ 6.7 b). Nas zonas

laterais observa-se uma microestrutura de dendrites com bragos secundarios e equiaxiais.

a) )
B % N \
Den_dn . Dendrites
equi axt —

~celulares

\ 100 um 100 pm

Figura 6.7 — Microscopia da amostra com uma %wt de 0,85 de particulas de SiC a) da zona central superior b)
uma aproximagdo dessa zona e c) da zona central.

Ao introduzir uma %wt de 0,67 de SiC com a pasta de soldadura comercializada, a
microestrutura ¢ semelhante a amostra com uma %wt de 0,7 de SiC com pasta de soldadura
modificada, como pode ser observado na Figura 6.8 a). A microestrutura ¢ maioritariamente
composta por conjuntos de dendrites colunares de menor dimensdo face a amostra base, com

cerca de 273 um. Também sao observadas muitas dendrites celulares, equiaxiais e dendrites de
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dimensdes reduzidas, como se pode observar na Figura 6.8 a). Nesta figura também se
verificam conjuntos de dendrites de pequenas dimensdes no topo das camadas, que atuam como
barreira a formagao de dendrites longas. Na Figura 6.8 b) nota-se, tal como na amostra com
uma %wt de 0,7 de particulas de SiC com a pasta modificada, a formacdo de uma
microestrutura de dendrites celulares em volta das dendrites com bragos secundarios na zona
central da amostra. A microestrutura apresentada na Figura 6.8 c¢) ¢ semelhante a microestrutura
apresentada na Figura 6.6 c), o que demonstra a semelhanca entre as amostras com pastas de
soldadura diferentes com quase a mesma %wt de particulas de SiC. Apesar destas semelhancas
a amostra com a pasta comercializada apresenta uma microestrutura mais refinada, com menos
conjuntos de dendrites colunares e com dendrites dispostas mais aleatoriamente, como ¢
possivel verificar comparando a Figura 6.6 a) com a Figura 6.8 a). Consequentemente, com
utilizacdo da pasta de soldadura comercializada o efeito das particulas em refinar a
microestrutura ¢ mais eficaz. Nas zonas laterais da amostra observa-se uma microestrutura de

dendrites equiaxiais e dendrites com bragos secundarios de pequenas dimensdes.

500 pm 2 A ‘ 3
—tn s el oy — |
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Figura 6.8 - Microscopia da amostra com uma %wt de 0,67 de particulas de SiC com pasta de soldadura
comercializada a) da zona central b) uma aproximagao dessa zona e c¢) da zona central superior.

A microestrutura da amostra com uma %wt de 1,35 de particulas de SiC com utiliza¢ao
da pasta de soldadura comercializada é constituida por dendrites com bragos secundarios e
dendrites colunares de reduzidas dimensdes com dire¢do aleatéria, com cerca de 265 pm, como
se pode observar na Figura 6.9 a). Verifica-se uma enorme mudanc¢a na microestrutura face a
amostra base e ndo se observam conjuntos de dendrites colunares. Nas Figuras 6.9 b) e ¢),
nota-se que a microestrutura ¢ muito refinada. Verifica-se a existéncia de inimeros conjuntos
de dendrites de reduzidas dimensdes que se estendem ao longo das camadas, essas dendrites
tém dire¢do aleatoria e sdo formadas devido a existéncia de pontos de nucleacdo secundaria.
Um destes conjuntos ¢ apresentado na Figura 6.9 a). Ao longo da amostra sdo observadas
muitas dendrites equiaxiais e celulares, sem prejuizo de se notarem algumas dendrites longas.
Constata-se também que a microestrutura € semelhante em todas as camadas da amostra, como

¢ possivel verificar através da comparacdo entre as Figuras 6.9 b) e ¢). Comparando esta
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amostra com a amostra com uma %wt de 0,67 de particulas de SiC com a pasta de soldadura

comercializada, observa-se uma microestrutura mais refinada e as dendrites com bragos

secundarios sdo dispostas mais aleatoriamente, como decorre da comparacdo entre as

Figuras 6.8 ¢ 6.9.

500 : §
um v :

Figura 6.9 - Microscopia da amostra com uma %wt de 1,35 de particulas de SiC com pasta de soldadura
comercializada a) da zona central b) uma aproximagéo dessa zona ¢ ¢) da zona central inferior.

A microscopia da amostra com uma %wt de 0,93 de particulas de TiC utilizando a pasta
de soldadura comercializada apresenta uma microestrutura maioritariamente composta por
dendrites com bragos secundérios de pequenas dimensdes, com cerca de 259 um, como resulta
da Figura 6.10 a). Nao ¢ verificada uma orientacdo acentuada das dendrites, como se pode
observar nas Figuras 6.10 a) e ¢). Sdo constatados alguns conjuntos de dendrites colunares, mas
de dimensdo reduzida. Ao longo da amostra verifica-se a presenga de dendrites equiaxiais e
conjuntos de dendrites de reduzidas dimensdes, como se pode notar na Figura 6.10 c). A
microestrutura ¢ muito semelhante ao longo da amostra. Na Figura 6.10 b), observa-se que a

microestrutura ¢ mais refinada face a amostra base.

T § 1
500 pm RN § 100 um
”Ea 3 ;

Figura 6.10 - Microscopia da amostra com uma %wt de 0,93 de particulas de TiC com pasta de soldadura
comercializada a) da zona central b) uma aproximagao dessa zona e c) da zona central superior.

Em todas as amostras com introdu¢@o de inoculantes verifica-se que, na zona central
da interface de duas camadas, formam-se poucas ou nenhumas dendrites de pequenas
dimensdes, mas, nas zonas laterais da interface, existem formagdes de conjuntos de dendrites
de pequenas dimensdes distribuidas em dire¢des aleatorias criados pelos pontos de nucleacao
secundarios formados pelos inoculantes. O facto de ndo se observarem mais conjuntos de

dendrites de pequenas dimensdes na zona central da interface, deve-se a penetragao do cordao
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de soldadura ser maior na zona central face a zona lateral o que leva a refusdo desta zona e, por
consequéncia, a fusdo e eliminagao de grande parte destes conjuntos. Na Figura 1 do Anexo B
¢ possivel observar a criagdo de pontos de nucleagdo secundaria (devido aos inoculantes) com
muitas dendrites equiaxiais que atuam como barreiras as dendrites colunares, no entanto,

devido a deposicao de uma nova camada sao maioritariamente refundidos.

Como anteriormente referido, em todas as amostras com inoculantes ¢ possivel
observar conjuntos de dendrites refinadas e com direcao aleatéria na interface das camadas.
Estes conjuntos atuam como barreiras ao crescimento de dendrites colunares e dendrites longas
com bragos secundarios, levando a uma microestrutura mais refinada. E de notar que estes
conjuntos nao sdo observados na amostra base e que em todas as amostras com inoculantes ¢

observada uma microestrutura mais refinada.

Comparando a amostra ATC1 com a ATC2, nota-se que a amostra ATC2 apresenta
uma microestrutura mais refinada e mais pontos de nuclea¢dao secundaria. A amostra DTC1
face a amostra ATC2 exibe uma microestrutura mais refinada, como pode ser verificado

comparando as Figuras 6.3 b) e ¢) com as Figuras 6.10 b) e c).

A amostra ATB2, relativamente a amostra ATB1, apresenta uma microestrutura mais

refinada com dendrites de bragos secundarias menos orientadas.

A amostra ASC1 e a amostra ASC2, revelam microestruturas muito semelhantes. A
amostra DSCI apresenta uma microestrutura mais refinada em comparagdo com as amostras
ASC1 e ASC2, e a amostra DSC2 exibe uma microestrutura muito mais refinada e dendrites

com bracos secundarios dispostas mais aleatoriamente face as amostras ASC1, ASC2 e DSCI.

6.3 Difracao de raios-X

Na Figura 6.11 apresentam-se os ensaios de difragdo de raios-X das amostras com e
sem inoculantes verificando-se, face a amostra base, que as amostras com inoculantes

apresentam mais picos de difra¢do associados a fase Laves (Ni,Cr,Fe)2(Nb,Mo,Ti) [29].

Hu et al. [30] afirmam que a formagdo de Laves € principalmente causada pela
segregacdo de elementos que possuem um coeficiente de particdo reduzido (k <1) para o
espaco interdendritico. Silva et al. [31] dizem que os elementos Nb, Mo, Ti e Si apresentam
um k < 1. Manikandan et al. [32], constataram que ao diminuir a taxa de arrefecimento a

segregacao de Nb para o espago interdendritico aumenta, levando esta segregacdo a um
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\

aumento da fase Laves no material. Logo, na amostra base, devido a reduzida taxa de

arrefecimento do processo WAAM, a fase Laves ¢ formada como se observa na Figura 6.11.

Tendo em conta a simulacao das temperaturas no banho de fusao, verifica-se que o SiC
funde parcialmente, mas os outros inoculantes (TiC e TiB2) também podem sofrer uma fusao
parcial. Logo, ao fundirem parcialmente, os elementos Ti e Si vao, potencialmente, segregar
para o espaco interdendritico. Estes elementos, em conjunto com o Nb segregado devido a

reduzida taxa de arrefecimento do processo WAAM, podem levar a formagao de Laves.

Na Figura 6.11 ¢ possivel observar um maior nimero de picos associados a fase &

(Ni3Nb) [33] nas amostras com inoculantes em comparagdo com a amostra base.

A fase 0 usualmente ndo se forma ao realizar um corddo de soldadura, pois o
aparecimento desta fase ¢ provocado na sequéncia de um tratamento térmico no cordiao de
soldadura [27]. Silva et al. [33] mostraram que a fase Laves formada devido a segregacao
durante a solidificagdo atua como uma reserva de Nidbio para a formacao da fase 6. A
dissolu¢do da fase Laves age como fornecedor necessario do Nidbio ao sistema com o objetivo
de assegurar uma formag¢ao continua da fase 8. Devido aos ciclos térmicos causados pelo
processo WAAM e a fase Laves atuar como reserva de Niobio, ocorre a formagao de fase 9.
Visto que nas amostras com inoculantes ha mais quantidade de Laves, existe um maior nimero

de reservas de Nidbio, logo, mais picos associados a fase d nestas amostras.
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Figura 6.11 - Difragao de raios-X das amostras a) base, com %wt de 0,4 % e de 0,57 % de particulas de TiC b)
base, com %wt de 0,31 % e de 0,56 % de particulas de TiB; c) base, com %wt de 0,7 % e de 0,85 % de
particulas de SiC.
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Na Figura 6.11 a) verifica-se a presenca de picos de difragdao associados as particulas
de TiC, especialmente na amostra ATC2. Estes picos estdo sobrepostos com picos de fases do
material base e com picos verificados nas outras amostras com introducdo dos inoculantes
exibidos nas Figuras 6.11 b) e c), logo, ndo se pode afirmar que tais picos sdo associados as

particulas de TiC.

Na Figura 6.11 b) existem picos de difragdo associados as particulas de TiBa,
especialmente na amostra ATB2. Um desses picos € sobreposto com um pico verificado nas
outras amostras com introdu¢do de inoculantes e o outro nao tém qualquer sobreposi¢ao, logo,

pode afirmar-se que as amostras ATB1 e ATB2 s3o inoculadas com TiB,.

Na Figura 6.11 c) observam-se dois picos de difracao isolados associados a particulas
de SiC e dois picos de difracdo associados a particulas de SiC, mas sobrepostos com picos
verificados nas outras amostras. Assim, constata-se que as amostras com introdugdo de

particulas de SiC sdo inoculadas.

Tal como atras mencionado, verificam-se picos de fase & e Laves nas amostras com
introdugdo de inoculantes que ndo sdo observados na amostra base. Nas amostras com
particulas de TiB: e SiC observa-se um pico associado a fase & e um pico associado a Laves

que ndo sdo observados na amostra com particulas de TiC.

6.4 Microdureza

As Figuras 6.12, 6.13, 6.14 e 6.15 exibem a distribuicdo da microdureza ao longo das
seccOes das amostras com introdugdo de particulas. Verifica-se que, em todas as amostras com
particulas, os resultados das microdurezas ao longo da amostra sdo, maioritariamente,

superiores a amostra base.

A microdureza da amostra base ¢ de 228 HV. Tanvir et al. [34] ¢ Wang et al. [35]
verificaram que os valores das durezas de paredes de Inconel 625 produzidas por WAAM
encontram-se no intervalo entre 220 HV e 240 HV. Assim, o valor obtido neste trabalho esta

coerente com os resultados obtidos na literatura.

Na Figura 6.16 sdo apresentados os valores médios das microdurezas de todas as
amostras. Nota-se um aumento da microdureza em todas as amostras com introducdo de
particulas face a amostra base. Como as particulas introduzidas possuem todas um diametro

superior a 1 um e a percentagem massica de inoculantes introduzidos € reduzida, os fendmenos
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de endurecimento por dispersdo e por precipitacdo ndo ocorrem, sendo o Uinico mecanismo

responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica do material o refinamento da microestrutura
[36].

Medicoes das microdurezas das amostras com a introducao de TiC

270 Valor médio da microdureza da amostra AB2
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Figura 6.12 - Resultados das microdurezas de Vickers de Inconel 625 com particulas de TiC.

A partir da Figura 6.12 verifica-se que os valores das microdurezas das amostras ATCI

e ATC2 nao variam significativamente ao longo das amostras.

Medicoes das microdurezas das amostras com a introducao de TiB2
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Figura 6.13 - Resultados das microdurezas de Vickers de Inconel 625 com particulas de TiB..

Na Figura 6.13 nota-se que as microdurezas da amostra ATB2, para além de serem
maioritariamente superiores a amostra base, também sdo superiores face a amostra ATBI1.
Verifica-se um aumento das microdurezas de 1,8 % na amostra ATB1 face a amostra base e

um aumento de 4,4 % na amostra ATB2.
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Medicoes das microdurezas das amostras com a introducao de SiC

290 Valor médio da r’;‘ﬁicrodureza da amostra AB2
e ASC1
280 ASC2

Microdureza (HV 1
N N N N N
w B (8,1 [e)] ~
o o o o o

N
N
o

210} .

0 10 20 30 40
Distancia ao substrato (mm)

Figura 6.14 - Resultados das microdurezas de Vickers de Inconel 625 com particulas de SiC.

Da Figura 6.16 resulta que nas amostras ATC2 (%wt de 0,57 de particulas de TiC) e
ASC2 (%wt de 0,85 de particulas de SiC) o aumento da dureza face a amostra base ¢,
respetivamente, de 5,3 % e 3,1 %. Nas amostras com as mesmas particulas, mas %wt inferiores,
a ATC1 (%wt de 0,41 de particulas de TiC) e ASC1 (%wt de 0,7 de particulas de SiC),
verificam-se aumentos de dureza superiores em comparacdo com a amostra base, neste caso
assiste-se a um aumento de 6,1 % na amostra ATC1 e 4,8 % na amostra ASC1. Ou seja, apesar
de se introduzir uma %wt superior de particulas e se verificar uma microestrutura mais
refinada, constata-se um decréscimo no aumento das durezas nestas amostras. Esta diferenca
pode resultar do local onde as indentacdes foram efetuadas ser mais refinado, apesar de se
utilizar uma distancia reduzida entre indentacdes, € possivel que nas amostras ASC1 e ATC1
as indentacdes tenham sido executadas nos conjuntos, ou num local préximo, de dendrites de
reduzidas dimensdes. Na Figura 6.14 nota-se, entre as distancias de 10 e 20 mm ao substrato,
um aumento significativo dos valores da microdureza da amostra ASCI, tal facto refor¢a o

argumento anteriormente apresentado.
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Medicoes das microdurezas das amostras com a pasta comercializada
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Figura 6.15 - Resultados das microdurezas de Vickers de Inconel 625 com particulas de SiC e TiC misturadas
com pasta comercializada.

Na Figura 6.15 nota-se que as microdurezas das amostras DSC1, DSC2 e DTC1 sao
maioritariamente superiores ao valor médio da dureza da amostra base. Verifica-se que a
amostra DSC2 apresenta valores de microdurezas superiores a amostra DSC1. Observando a
Figura 6.16 constata-se que as amostras ASC1 e DSCI1 apresentam microdurezas muito
proximas por terem microestruturas muito semelhantes. A amostra DSC2 apresenta uma
microdureza superior face a amostra base por apresentar uma microestrutura muito refinada. A
parede DTC1 tem a maior introducdo de particulas de TiC sendo, contudo, das trés amostras
com estas particulas a que apresenta o menor aumento da dureza e a microestrutura mais
refinada. O facto das trés amostras com particulas de TiC possuirem valores de durezas muito

proximos resulta, eventualmente, da localizagdo onde as indentagdes foram executadas.
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Figura 6.16 - Valores médios da microdureza de Vickers de todas as amostras.
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Na Figura 6.16 verifica-se que a amostra DSC2 tem um aumento da dureza em 10 %

face a amostra base. Esta amostra tem o maior aumento de dureza pois apresenta um
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refinamento das dendrites superior relativamente as restantes. Mesmo assim, em amostras
como a ATC2, ASC2 ¢ DTC1 onde se nota um maior refinamento da microestrutura em relagao
a amostras com menores %wt, constata-se um aumento face a amostra base reduzido e até
inferior ao aumento das amostras com menores %wt. Uma possivel causa, como ja referido, ¢

o local onde sao realizadas as indentagdes ser mais refinado nas amostras com menor %wt.

A microdureza nao aumenta substancialmente face a amostra base, porque as medigdes
das durezas sao efetuadas no meio da amostra e esta ¢ a zona menos refinada devido a refusao
do material e, nas amostras com introdugdo de particulas com pasta modificada, a formacao de
uma fase que reduz a resisténcia mecanica do Inconel 625 [34], a fase Laves. Outra possivel
causa, pode consistir na a¢do dos inoculantes ndo ser suficiente para refinar o grao de forma a
obter um aumento significativo das microdurezas. Gao et al. [37] e Yang et al. [38] concluiram
que, mesmo com uma redu¢do de mais de 80 % do tamanho do grdo, ndo se constata um

aumento significativo da resisténcia mecanica de Inconel 625.

6.5 Ensaios de compressao

Nas Figuras 6.17 e 6.18 apresentam-se as curvas de tensdo-extensao das amostras AB2

e ATB2 na diregdo vertical, sendo estas representativas dos ensaios de compressao realizados.

Na curva tensdo-extensdo da amostra de material base AB2, nota-se um aumento da
tensdo no regime pléstico gradual enquanto na amostra com introdugao de particulas de TiB>
observa-se um aumento linear e, ao atingir uma extensao de 45 %, observa-se um aumento
muito elevado e quase exponencial da tensdo. Este comportamento observa-se em mais curvas
tensdo-extensao desta amostra na mesma dire¢do e na dire¢ao horizontal, assim como na
amostra com introdugdo de particulas de TiC. Na amostra com introdugao de particulas de SiC

este fenomeno apenas ¢ notado numa unica curva.
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Figura 6.17 - Curva tensdo-extensao representativa do ensaio de compressdo da amostra AB2 na dire¢ao
vertical.
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Figura 6.18 - Curva tensdo-extensdo representativa do ensaio de compressdo da amostra ATB2 na diregéo
vertical.

Os valores médios da tensdo de cedéncia nominal (o) na direcao vertical e horizontal
sao exibidos na Figura 6.19. Tanvir ef al. [34], verificaram um valor para a 6. de uma amostra
base de 373 MPa na diregdo vertical. Wang et al. [35] notaram que a o¢ na dire¢do vertical de
uma parede criada por WAAM apresenta um valor de 384 MPa. Por fim, Yangfan et al. [28]
constataram que a 6. de uma amostra base de Inconel 625 fabricada por WAAM ¢ de 373 MPa
na direg¢do vertical e 380 MPa na direcdo horizontal. Na Figura 6.19 verifica-se que a o da
amostra base produzida tem um valor proximo, quer na dire¢do vertical, quer na direcdo

horizontal dos provetes de Inconel 625 produzidos por WAAM apresentados por estes autores.

Observando a Figura 6.19, constata-se que a amostra com introducao de particulas de
TiC (ATC2) tem um aumento na o, na dire¢ao vertical e uma diminui¢do na dire¢do horizontal.
Esse comportamento deve-se ao refinamento da microestrutura que se traduz num menor
numero de dendrites colunares e a formacao de dendrites mais refinadas que provocam uma

diminui¢do na o. na dire¢do horizontal. A presenca de dendrites em dire¢des aleatérias e
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dendrites de reduzidas dimensdes leva a um aumento da tensao necessaria para uma deslocagao

se mover, o que se traduz num aumento da o, na diregao vertical.

Na amostra com introdugdo de particulas de TiB2 (ATB2), verifica-se um aumento da
oc na direcdo horizontal e vertical, nota-se também que o valor das tensdes em ambas as
dire¢des sdo muito semelhantes, ou seja, o material torna-se isotrépico face a o, com a
introdugdo de uma %wt de 0,56 de particulas de TiB>. Esta isotropia acontece porque a
microestrutura nao apresenta conjuntos de dendrites colunares, mas sim uma microestrutura
composta por dendrites refinadas dispostas aleatoriamente, que provoca um maior

impedimento do movimento das deslocacdes.

A amostra com introdug¢do de particulas de SiC (ASC2) exibe um grande aumento da
oc na direcao horizontal ¢ um decréscimo da oc na diregdo vertical. Tal ocorre porque a
microestrutura ¢ composta por alguns conjuntos de dendrites colunares e, possivelmente, a
zona onde se criou o provete, era composta por esses conjuntos de dendrites refinadas. Ou seja,
um maior numero de dendrites orientadas na diregdo vertical, o que leva a um aumento da o
na dire¢dao horizontal e, consequentemente, a uma diminui¢ao desta propriedade na diregdo

vertical.
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Figura 6.19 - Valores médios da tensdo de cedéncia das amostras na direg@o vertical e horizontal.

Na Figura 6.20 verifica-se um decréscimo significativo da tensdo verificada a 70 % de
extensao (070%¢) na dire¢do horizontal em todas as amostras com introdugao de inoculantes face
a amostra base. Este decréscimo ¢ causado, possivelmente, por uma atuacdo mais rapida do
encruamento na amostra base face as amostras com particulas. Também se constata um
decréscimo da 670%e na direcao vertical na amostra ATB2 e um aumento reduzido nas amostras

ATC2 e ASC2. O decréscimo significativo da o70v na diregdo vertical e a reduzida diferenga
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notada da o70%: na direcao horizontal podem-se dever as alteragdes dos mecanismos de

deformacgao do material provocadas pelas particulas introduzidas.
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Figura 6.20 - Valores médios da tensdo a 70 % de extensdo das amostras na direcdo vertical e horizontal.

Na Tabela 6.3 sao exibidas as diferengas entre a o¢ vertical e horizontal. A partir desta
tabela ¢ possivel verificar a isotropia das amostras. Nota-se que a amostra ATB2 apresenta uma
reducdo significativa na anisotropia da . devido ao refinamento observado na microestrutura.
As amostras ATC2 e ASC2 revelam um aumento da anisotropia da o devido as altera¢des na

microestrutura anteriormente apresentadas.

Tabela 6.3 - Diferenca em % entre as tensdes de cedéncia na diregao vertical e horizontal.

Designaciao da amostra Diferenca entre dire¢oes da 6 [%o]
AB2 0,97
ATC2 10,07
ATB2 0,37
ASC2 31,76

Uma possivel razdo do aumento da tensdo de cedéncia e da tensdo a 70 % de extensdo
ndo ser tdo significativo, deriva do facto dos provetes serem criados a partir do centro da
amostra. Nesta zona existe refusdo do material, logo, nao ¢ verificado tanto refinamento das

dendrites.
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7

Conclusoes e sugestoes para trabalho futuro

Neste capitulo sdo apresentadas as conclusdes do trabalho e sugestdes para um trabalho

futuro.

7.1 Conclusoes

A inoculagao da superliga de niquel Inconel 625 foi conseguida neste trabalho, tendo-se
projetado e fabricado um prototipo capaz de introduzir particulas em paredes criadas por
WAAM. Detetou-se um aumento da altura das amostras com inoculantes e uma redugao da
area, tendo-se apenas observado poros no meio de uma amostra com particulas de SiC e na

parte inferior de uma com particulas de TiC.

Notou-se que ao introduzir apenas pasta modificada ndo se tem alteracdes na
microdureza, no entanto a pasta com a melhor capacidade para introduzir particulas no material
foi a pasta comercializada, uma vez que evapora ao ser extrudida e as particulas depositam no

banho de fusao.

Constatou-se, também, que todas as particulas introduzidas (TiC, TiB2 e SiC) refinam
a microestrutura do material e que, ao utilizar a pasta de soldadura comercializada, estas sdo

mais eficazes no refinamento.

Verificou-se, igualmente, que as amostras com inoculantes apresentaram picos de
difragdo de raios-X associados ao inoculante introduzido, mas também se observaram mais
fases Laves e 0, especialmente nas amostras com particulas de TiB> e de SiC, bem como, que,

apesar de um refinamento significativo da microestrutura, as microdurezas ndao aumentam
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significativamente face a amostra base. O maior aumento registado foi de 10 % numa amostra

com uma %wt de 1,35 de particulas de SiC.

Como resultado deste estudo observou-se também um aumento da tensao de cedéncia
na direcao vertical nas amostras ATC2 ¢ ATB2 e um aumento desta na dire¢ao horizontal nas

amostras ATB2 e ASC2, sendo o aumento desta tensdo na amostra ASC2 de 23 %.

A amostra ATB2 revelou isotropia da tensao de cedéncia, com um decréscimo de 62 %
da anisotropia face a amostra base. Nesta amostra também ocorreu um aumento da tensao de
cedéncia de 8 % na dire¢do vertical e de 5 % na dire¢do horizontal. Verificou-se ainda uma
diminuicao significativa da c70v: na dire¢@o horizontal em todas as amostras com inoculantes
(sendo a maior diminui¢do de 14 %) e um aumento muito reduzido nas amostras ATC2 e ASC2

na direcdo vertical (o maior aumento verificado foi de 1 %).

7.2 Sugestoes para trabalho futuro

Para verificar a quantidade de fases & e Laves nas amostras e observar as particulas
introduzidas e precipitados que possam ter sido formados, sugere-se utilizar um SEM. Para
determinar a dimensdo dos grdos e analisar ainda mais o refinamento da microestrutura ¢
essencial recorrer a EBSD, sendo necessario fabricar provetes de tragdo para determinar as
tensdes de rotura e de fratura. Com estas técnicas de caracterizagdo, serd possivel efetuar uma
analise mais detalhada dos inoculantes utilizados e obter dados que podem ter uma significativa

influéncia na evolu¢cao do WAAM.

De forma a realizar mudangas significativas nas propriedades do material sera essencial
investigar a utilizagdo de outro veiculo para as particulas. Este deve ter capacidade para fabricar
uma mistura com uma maior concentracao de particulas de maneira a se produzir paredes com
maiores %wt de particulas. Serd ainda necessario o estudo de outras particulas, especialmente

com diametros nanométricos.

No sentido de obter uma maior influéncia dos inoculantes, seria necessario e
interessante realizar-se um estudo destinado a determinagdo de parametros de soldadura que

possuam menor penetragio.
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Anexo A — Efeitos dos inoculantes

Tabela 1 - Efeito das particulas de grafeno, SiC, TiC, TiB, e WC no grio e nas propriedades

mecanicas.
. . Tensdode  Tensdo  Extensdo )
Material Processo Inoculante Grao . Dureza Outros efeitos
cedéncia  derotura de rotura
IN713C  Laser powder Graf Gréo mais Aumenta  Aumenta Aumenta
rafeno
[16] bed fusion refinado 11,6 % 11,3 % 37,5 %
Grao mais
IN625 Selective Grafeno e finad Aumenta  Aumenta Decresce Aumenta  Moddulo de Young
refinado e
[39] Laser Melting Ni leatoi 12% 6 % 20 % 20,3 % aumenta 13,5 %
aleatorio
AWS N .
. Grao mais Aumenta  Aumenta Decresce Aumenta
A5.28 WAAM SiC
(7] refinado 19,5 % 18,55 % 11 % 47 %
Laser TiC )
IN625 ) Grao mais Aumenta Decresce
Engineered revestido
[40] ) ) refinado 40 % 985 %
Net-Shaping com Ni
IN625 Laser Metal TiC Grio mais Aumenta  Aumenta Aumenta
i
[18] Deposition refinado 28,25 % 24,16 % 29,38 %
Laser Aided . .
Grao mais
IN625 Additive ) Aumenta  Aumenta Aumenta Aumenta
TiC refinado e
[19] Manufacturin L. 29,6 % 18,6 % 27,5 % 12,6 %
equiaxial
g
IN625 Laser Tic Grio mais Aumenta  Aumenta Decresce Aumenta
i
[29] Cladding refinado 33,3 % 17,7 % 29 % 32%
IN625 Laser powder Tic Aumenta
i
[41] bed fusion 18,2 %
IN625 Selective Tic Grio mais Aumenta
i
[42] Laser Melting refinado 41 %
Laser Aided
IN625 Additive TiB Grio mais Aumenta  Aumenta Aumenta Aumenta Aumenta o valor do
i
[20] Manufacturin ? equiaxial 34,6 % 21,5 % 18,8 % 31 % Modulo de Young
g
Hastelloy  Laser powder TiB Grao mais Aumenta Aumenta
i
X [43] bed fusion ? refinado 54 % 43,4 %
IN718 Laser TiB Grio mais Aumenta
[44] Cladding e refinado 109,7 %
IN625 Selective TiB Grao mais Aumenta  Aumenta o valor do
i
[45] Laser Melting ? refinado 100 % Moédulo de Young
IN718 Selective WC-W,C Inoculante com
[46] Laser Melting angulo de contacto

nulo com o Ni
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Tabela 2 - Efeito das particulas de WC, CoAl,O4, ALNiy e MgZn; no grao e nas propriedades.

mecanicas
. N Tensédo de Tensdo  Extensao .
Material Processo Inoculante Grao . Dureza Outros efeitos
cedéncia  derotura de rotura
IN718 Selective WC Grao mais Aumenta  Aumenta Decresce Aumenta Aumenta o valor do
[21] Laser Melting refinado 39,8 % 19,9 % 48,6 % 15,6 % Modulo de Young
IN625 Powder WC Grao mais Aumenta Decresce  Aumenta
[47] Metallurgy refinado 10,5 % 88,89% 110,3 %
AWS WAAM TWCcom  Grio mais Aumenta Aumenta Aumenta Menor anisotropia e
AS5.10 Ti refinado e 8% 23 % entre 5-  praticamente nula na
[48] equiaxial 10 HV tensdo de rotura
IN625 Laser Metal We Grao mais Aumenta
[49] Deposition equiaxial 25%
IN625 Powder Laser we Aumenta
[50] Cladding 18,6 %
IN718 High Velocity ~ Revestime Aumenta
[51] Oxygen-Fuel nto de 100 a
Coating WC-CrC- 200 %
Ni
IN718 Selective CoAlOy4 Grao mais Aumenta  Aumenta Aumenta Moédulo de Young
[52] Laser Melting equiaxial e 3% 32% 3,6 % decresce 7,8 %
refinado.
IN713C Fundigao CoAl,04 Grdo mais Aumenta
[53] refinado a certas
temperat
uras
René 77 . Grao mais Aumenta  Aumenta Aumenta
Fundigao
[54] refinado 2,1 % 6,9 % 76,1 %
René 77 L CoAlO4 Grao mais
Fundigao
[55] +4K,S,07 refinado
) . ) ZTA reduzida 66,67
Liga de Grao mais . .
. Soldadura ALO; % e grao deixa de
Ni [56] refinado
ser colunar
Grao mais
IN738LC . .
[57] Fundicao AlxNiy refinado e
uniforme
Superliga . . Quanto maior a
. Grao mais .
K4169 Fundicao MgZn; temperatura, mais
refinado
[58] refinado o grao
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Anexo B — Representacao do mecanismo de
refinamento das dendrites

Sem introdugéo de Com introdugao de
inoculantes inoculantes
Ultima Dendrites Ponto de
T camada equiaxiais nucleacgéo
depositada Refuszo daf/ .
dendrites Ultima
colunares '\ Camadas / /\ depositada

| /' depositadas Dendrites «|

=N

\//
/

\‘ Camadas

depositadas

Figura 1 - Representagdo do mecanismo de refinamento das dendrites em amostras com e sem inoculantes.
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