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RESUMO

A utilizacdo de ligas de memoria de forma, destacando-se a liga NiTi, tem sido cada vez mais
frequente, abrangendo diversos campos de aplicagdo nas mais diversas areas, destacando-se a
ortodontia e a indUstria, na utilizagdo em indmeros tipos de sensores. Diante disso, 0s estudos
deste tipo de material, de forma a aprimorar suas propriedades, tém ganhado notoriedade na
engenharia. No que diz respeito as ligas NiTi com efeito memdria de forma, um pardmetro de
extrema importancia é a temperatura de transformacdo de fase. Cabe ressaltar que esse dado,
fornecido pelo fabricante, tem apresentado incoeréncias com os valores reais, causando
problemas na utilizacdo do material, visto que pode sofrer grandes alteracGes para pequenas
variacdes de composicdo e/ou presenca de elementos de liga. Com base nisso, o objetivo deste
trabalho é estudar e avaliar o efeito do tratamento térmico de betatizagdo em uma liga NiTi
comercial, buscando a modificacdo das temperaturas de transformacdo de fase, de forma a
flexibilizar seu uso e adapta-la a temperatura de trabalho de determinada aplicagdo. Para tal, foi
realizado um levantamento bibliografico sobre as aplicacbes das ligas de NiTi comerciais, bem
como suas propriedades e caracteristicas; e sobre o tratamento térmico de betatizacdo,
principalmente os parametros e equipamentos utilizados. A liga foi, entdo, tratada termicame nte
nas temperaturas de 350, 400 e 450°C com tempos de permanéncia de 30, 60 e 120 minutos
para cada temperatura. ApOs o tratamento térmico, foi realizada a caracterizacdo da liga NiTi
comercial por meio do ensaio de resisténcia elétrica em funcdo da temperatura para verificar a
temperatura de transformacgéo de fase do material, seguida da caracterizagdo mecéanica por meio
de ensaios de tracdo, para verificar como a variagdo da temperatura de transformacéo afetou as
propriedades mecénicas e elasticas da liga. Como resultado, observou-se que o tratamento
térmico de betatizacdo ¢é eficaz para modificar atemperatura de transformacdo fase de uma liga
NiTi com memoria de forma; e as maiores variagdes de temperatura de transformacdo foram
obtidas nos tratamentos pelos tempos de 60 e 120 minutos para a temperatura de 350°C,

obtendo-se uma boa combinacdo de propriedades mecénicas e elasticas.

Palavras-chave: Liga NiTi. Memoria de Forma. Tratamento Termico. Transformacdo de Fase.
RET.



ABSTRACT

The use of shape memory alloys, especially the NiTi alloy, has been increasingly frequent,
covering a wide range of applications in a wide range of fields, including orthodontics and
industry, for use in many types of sensors. Therefore, the studies of this type of material, in
order to improve its properties, have gained notoriety in engineering. Concerning NiTi alloys
with shape memory effect, one parameter of extreme importance is the phase transformation
temperature. It should be noted that this data, provided by the manufacturer, has presented
inconsistencies with the actual values, causing problems in the use of the material, since it can
change significantly as a consequence of small variations of composition and/or presence of
alloying elements. Based on this, the objective of this work is to study and evaluate the effect
of the heat treatment of betatization in a commercial NiTi alloy, seeking the modification of the
phase transformation temperatures, in order to increase its range of use and to adapt it to the
working temperature of specific applications. For this, a bibliographic research was carried out
on the commercial applications of NiTi alloys, as well as their properties and characteristics;
and on the thermal treatment of betatization, mainly the parameters and equipment used. The
alloy was then thermally treated at temperatures of 350, 400 and 450°C with times of 30, 60
and 120 minutes for each temperature. After the heat treatment, the commercial NiTi alloy was
characterized by the electrical resistance test as a function of temperature to verify the phase
transformation temperature of the material, followed by the mechanical characterization by
means of tensile tests, to check how the variation of the transformation temperature affects the
mechanical and elastic properties of the alloy. As a result, it has been observed that the heat
treatment of betatatization is effective to modify the phase transformation temperature of an
NiTi alloy with shape memory; and the highest temperature changes were obtained in the
treatments for 60 and 120 minutes at 350 ° C, obtaining a good combination of mechanical and

elastic properties.

Keywords: NiTi Alloy. Shape Memory. Heat treatment. Phase Transformation. RET.
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1. INTRODUCAO

As ligas de niquel-titanio, NiTi, sdo um composto intermetalico equiatbmico, ou seja,
apresentam proporcdo de atomos de niquel e titanio de 1:1, que sofrem transformacdes de fase
no estado sélido quando submetidas atensdes e/ou variacGes de temperatura (WIGGERS, 2011,
p. 1) Também conhecidas como Nitinol, estas ligas apresentam o efeito de memdria de forma,
que se refere a capacidade de recuperacdo de uma forma pré-fixada quando ultrapassam
determinado limite de temperatura, associada a uma transformacdo de fase. Esse efeito pode ser

encontrado em inimeras ligas, porém sdo poucas as encontradas no mercado.

A maioria das ligas com efeito de memoria de forma apresentam apenas uma
recuperacdo parcial de sua forma quando aquecidas. Além disso, apresentam em sua
composicdo metais preciosos, como ouro, ou metais de transicdo, sendo, geralmente, um a
esquerda e outro a direita do cromo na tabela periddica (REIS, 2001, p. 24). A utilizacdo de
metais preciosos encarece a fabricacdo destas ligas.

Diante disso, a disponibilizacdo de ligas de memoria de forma no mercado esta
condicionada ao seu desempenho na recuperacdo de deformacBes e restituicio da forma.
Aquelas que possuem a capacidade de recuperar grande quantidade de deformacdo e/ou gerar
uma forca significativa de restituicdo durante a mudanca de forma despertam maior interesse
comercial (DUCOS, 2006, p. 14). As ligas NiTi se destacam nesse meio devido as suas
propriedades de resisténcia a corrosdo, resisténcia a fadiga, ductilidade, alta capacidade de

recuperacdo e biocompatibilidade, sendo as mais utilizadas (WIGGERS, 2011, p. 1).

As aplicacbes das ligas NiTi sdo amplas e abrangem inimeras areas, como a medica,
destacando-se as subareas de proteses e ortodontia, industrial, aeroespacial e automotiva, por
exemplo (DUCOS, 2006; VECHIETTE, 2012). Pode-se citar ainda sua utilizagdo como
material a prova de bala ou na construcdo civil para amortecimento de construcBes sujeitas a
abalos sismicos, devido a sua alta capacidade de amortecimento gerada pelo atrito interno da
liga (WIGGERS, 2011, p. 34).

As fases presentes nas ligas de memdria de forma sdo a austenita e a martensita. Em
temperaturas mais baixas, geralmente a liga se encontra na fase martensitica e, quando
aquecida, passa pela transformacéo para a fase austenitica e recupera as deformacfes residuais

que, por ventura, tenham ocorrido (WIGGERS, 2011, p. 28). Destaca-se que a capacidade de
11



amortecimento de uma liga NiTi esta diretamente relacionada ao volume de martensita existente
no material, de forma que uma liga com 100% de martensita apresenta grande estabilidade
(WIGGERS, 2011, p. 34).

O efeito memoria de forma, presente nessas ligas NiTi, desde a sua descoberta intriga
metalurgistas, que buscam métodos para controle da transformacdo de fases e,
consequentemente, das propriedades mecénicas, seja através da adicdo de elementos de liga ou
pelo melhoramento das técnicas de fabricacdo e processamento térmico do material. (PELTON;
DICELLO; MIYAZAKI, 2000, p. 107 apud WIGGERS, 2011, p. 1). Além disso, é notavel a

importancia cientifica dos tratamentos térmicos para modificar estrutura e propriedades desta
liga (PESSANHA, 2012, p. 5) de forma a ampliar ainda mais o seu campo de utilizacdo.

Diante do exposto, e considerando a importancia da temperatura de transformacdo de
fase austenitica e martensitica para o efeito memoria de forma e para a aplicacdo das ligas NiTi,
este trabalho justifica-se pela necessidade de um estudo detalhado desta propriedade de forma
a encontrar um método que possa modificar a temperatura de transformacdo da liga metalica.
Com isso, serd possivel impedir problemas durante sua utilizagdo, sejam eles operacionais ou
financeiros — compra da liga com a temperatura de transformacdo de fase diferente da
especificada — bem como flexibilizar o uso daliga, permitindo que seja adaptada de acordo com
sua aplicacao.

Desta forma, leva-se em consideragdo, além da importancia cientifica de tal material, a
importancia econémica e tecnoldgica, pautadas, respectivamente, na extensa aplicacdo da liga
fator (que demanda sua otimizagdo e adaptacdo de propriedades) e na sua utilizagdo em
atuadores e outros diversos equipamentos, 0 que exige aumento da vida util da liga
(PESSANHA, 2012, p. 5).

12



1.1.  Objetivos do Trabalho

1.1.1. Objetivo Geral

Estudar e avaliar o efeito do tratamento térmico de betatizagdo em uma liga NiTi
comercial, buscando a modificacdo das temperaturas de transformacdo de fase austenitica e
martensitica, responsaveis pelo efeito de memdria de forma nestas ligas, de forma a flexibilizar

seu uso, tornando possivel sua adaptacdo a qualquer aplicacéo.

1.1.2. Obijetivos Especificos

e Aplicar tratamento térmico de betatizacdo em um fio de liga NiTi com efeito de
memoria de forma variando tempo e temperatura do processo;

e Caracterizar as temperaturas de transformacdo de fase das amostras de NiTi
submetidas ao tratamento térmico, bem como uma amostra sem tratamento, usando a técnica
de Resistencia elétrica em funcdo da temperatura;

e Caracterizar as propriedades mecéanicas das amostras de NiTi submetidas ao

tratamento de térmico, bem como uma amostra sem tratamento, usando ensaios de trac&o.

13



2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. Ligas de Memodria de Forma

Ligas de memdria de forma sdo ligas metdlicas que apresentam comportamento
caracteristico de recuperacdo de deformacgdes plasticas quando aquecidas acima de determinada
temperatura. Este efeito é causado por transformacGes de fase do tipo autenitica-martensitica

que ocorrem no material.

A Figura 1 mostra o comportamento de um material com o efeito memoria de forma.
Em (a), observa-se que um material, ao sofrer uma deformacéo eléstica, retorna rapidamente a
sua forma apos a retirada da forca; em (b), a deformacdo ultrapassa o limite elastico do material
e se mantém, ou seja, é permanente; em (c), a barra deformada dentro do limite plastico, abaixo
de certa temperatura, recupera sua forma original apds seu aquecimento, comportamento tipico

de um material com efeito de memoéria de forma (REIS, 2001, p. 23).

Figura 1: (a) Corpo deformado elasticamente; (b) corpo deformado plasticamente; e (c)
efeito memaria de forma (EMF).

) Delormacho elistica () Deformacio plastica

\F

< Deformacho plistica com recuperacbo raves de Eleno Memdnia de Forma ENF)

Fonte: Reis (2001).
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2.1.1. Efeito Memoéria de Forma

O efeito de memoria de forma (EMF) presente nas ligas ocorre devido a propriedade de
superelasticidade presente nestes materiais. Superelasticidade é a capacidade de o material

retornar a sua forma inicial, recuperando grandes deformacdes, ap0s o descarregamento de
tensdes aplicadas (CIVJAN; HUGET; DeSIMON, 1975, p. 89 apud WIGGERS, 2011, p. 26).

Quando um material sofre deformacdes severas na fase martensitica, dentro da zona
pléstica, a baixas temperaturas, essas deformacfes permanecerdo até que estes materiais sejam
aquecidos acima da temperatura de transformacdo austenitica, o que possibilitara seu retorno a
forma original (WAYMAN; DUERIG, 1990, p. 3 apud WIGGERS, 2011, p. 28).

Figura 2: Efeito de memoria de forma “one way”.

Austenita

R Resfnamento
\quecuneuto v D :
urante o
Rcstlnun.%

aquecimento
& amostma

S10rMac = retorna a
Martensita ﬁ'\“: forma wucial
Deformacio
Ao remover
m a forga, a
amostra
contimua

deformada
TS — D e Ud UQ

LMF Aplicagio de forga Deformagio

Fonte: Reis (2006) apud Villar (2013).

O EMF pode ser classificado em unidirecional (one way) ou bidirecional (two way)
baseando-se no comportamento mecanico do material frente a um ciclo térmico. A memdria de
forma unidirecional, mais comum entre 0S materiais, caracteriza-se pela recuperacdo do
material uma Unica vez quando submetido a alta temperatura, de tal forma que, quando
resfriados novamente, estes ndo voltam ao estado deformado. Em outras palavras, o processo é

15



irreversivel e sO inicia um novo ciclo quando o material é deformado novamente no estado
martensitico, e passa por novo aquecimento acima da linha de transformacéo austenitica final
(Ar). O efeito bidirecional, por sua vez, € reversivel, permitindo, entdo, a transformacéao
austenita ->martensita durante o resfriamento e a transformagéo inversa durante o aquecimento

do material (SASHIHARA, 2007, p. 7). As Figuras 2 e 3 permitem a visualizacdo do EMF
unidirecional e bidirecional, respectivamente.

Figura 3: Efeito de memoria de forma “two way”.

\/; § ?&queumento %
H Resfriamento

Fonte: Reis (2006) apud Villar (2013).

2.1.2. Ligas NiTi

As ligas NiTi, também conhecidas com Nitinol, sdo compostas por atomos de niquel e
tithnio numa proporcao de 1:1. Quanto ao efeito memoria de forma, estas ligas apresentam o
melhor desempenho, com percentual de recuperacdo de aproximadamente 8% e temperaturas
de transformacdo que variam entre -50°C e 110°C. Destaca-se que em havendo ligas
equiatbmicas NiTi enriquecidas com titanio, sob temperatura ambiente, elas se apresentam na
fase martensitica e possuem o EMF. As ligas enriquecidas com niquel, por sua vez, sdo
austeniticas e possuem o efeito pseudo-elastico (STOECKEL, 1989 and OUTSUKA; REN,
2005 apud SASHIHARA, 2007, p. 11).

Considerando as aplicacdes das ligas NiTi, elas podem apresentar trés diferentes formas:

NiTi martensitico, que apresenta alta ductilidade, NiTi superelastico, que possui martensita
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induzida por tensdo, e como a propria denominacdo ja adianta, possui alta elasticidade, similar
a borracha; e o NiTi austenitico, que € rigido (VILLARINHO etal, 2010, p. 3).

2.1.3. Historico

Os estudos sobre as composicGes equiatbmicas das ligas niquel-titdnio datam de meados

do século XX. Em 1959, o metalurgista William J. Buehler nomeou este tipo de material de
Nitinol (KAUFFMAN: MAYO, 1996, p. 4 apud WIGGERS, 2011, p. 6).

Na década de 60, durante uma reunido, um grupo de cientistas passou uma tira de Nitino|l
entre os participantes, que, por sua vez, flexionaram o material, aplicando severas deformacGes.
A descoberta do EMF deu-se, entdo, quando um dos diretores técnicos aplicou calor na tira com
0 uso de um isqueiro e ela voltou a sua forma inicial (KAUFFMAN; MAYO, 1996, p. 4 apud
WIGGERS, 2011, p. 6).

Contudo, o uso comercial deste material ainda demorou devido a problemas
relacionados as técnicas de processamento, bem como aos custos associados. Com isso, 0
primeiro produto utilizando uma liga NiTi com efeito de memoria de forma so6 foi produzido
em 1969. Esse produto, um acoplador de tubulagdes, foi utilizado para acoplar linhas de fluido
hidraulico de um caca F-14. Mesmo assim, sO a partir do final dos anos 70 e inicio dos anos 80

que a utilizacdo comercial destas ligas deslanchou, destacando-se a aplicacdo na area médica e
roupas intimas (KAUFFMAN; MAYO, 1996, p. 4 apud WIGGERS, 2011, p. 6).

2.1.4. Processo de Fabricagédo

Quando se fala das ligas Nitinol, a composicdo do material é uma das consideracfes
mais importantes e com grande influéncia da temperatura de transformacdo de fase. A presenca
de contaminantes, entdo, tera grande impacto na quantidade de fases presentes e pode até

inviabilizar o uso do material. Diante do exposto, a fusdo do material para producdo da liga
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deve ser realizada no vacuo e com atmosfera inerte, a fim de evitar a contamina¢cdo do titanio,
material conhecido por ser extremamente reativo (WIGGERS, 2011, p. 39).

Dois processos sdo mais comuns na fabricagdo de Ligas NiTi: Vacuum Induction
Melting (VIM) e Vacuum Arc Remelting (VAR) (RUSSEL, 2001, p. 3 apud WIGGERS, 2011,
p. 40).

No Vacuum Induction Melting (Figura 4), os elementos constituintes da liga sédo
adicionados a um cadinho condutor de eletricidade, geralmente de grafite, que, por sua vez, é
colocado em uma camara de vacuo com aquecimento por inducdo elétrica. A inducdo é utilizada
por garantir a homogeneidade do material. Neste processo, a fusdo pode ser utilizada para
fabricar desde lingotes com massas em gramas até toneladas. A desvantagem deste método é a
contaminacdo do material fundido com carbono presente na composicdo do cadinho. Porém,
essa contaminacdo é aceitavel até certos niveis (RUSSEL, 2001, p. 6 apud WIGGERS, 2011,
p. 40).

Figura 4: Vacuum Induction Melting.
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Fonte: Russel (2001) apud Wiggers (2011).

No processo de Vacuum Arc Remelting (Figura 5), a matéria prima das ligas €,

primeiramente, compactada em um molde, com uma pré-forma e serd utilizada como um
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eletrodo consumivel. A fusdo do eletrodo é, entdo, alcancada pela abertura de um arco elétrico.
Neste processo, o cadinho é de cobre, o que torna a contaminacdo do material fundido mais
dificil. O problema, neste caso, € a homogeneidade da liga, uma vez que ndo ha mistura
completa do material. Para amenizar este efeito, a fundicdo pode ser repetida Vvarias vezes, o

que aumentard o grau de mistura, além do tempo e custo do processo (RUSSEL, 2001, p. 6
apud WIGGERS, 2011, p. 40).

Figura 5: Vacuum Arc Remelting.
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Fonte: Russel (2001) apud Wiggers (2011).

Passado o processo de fundicdo e obtido o lingote, a microestrutura da liga passa por
processos de conformacdo mecénica a quente para refinar a microestrutura e obter as
propriedades desejadas para o material (RUSSEL, 2001, p. 6 apud WIGGERS, 2011, p. 44).

Essa conformacdo € necessaria porque apds a fundicdo a liga ndo apresenta as
propriedades de memdria de forma, superelasticidade e resisténcia a fadiga, necessarias a sua
aplicacdo. Para tal, podem ser utilizadas técnicas de forjamento por pressdo, forjamento
rotacional, extrusdo, laminacdo e estampagem. E muito comum que a maioria dos produtos
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passe por mais de uma etapa de conformacdo a quente intercaladas por etapas de conformacéo
a frio e tratamentos de recozimento para garantir a obtencdo das propriedades desejadas.
Destaca-se que o recozimento, neste caso, € realizado de forma a ndo causar grande reducdo da
tensdo de escoamento alcancada pelo material durante a conformacdo a frio, mantendo sua
resisténcia (RUSSEL, 2001, p. 6 apud WIGGERS, 2011, p. 44).

As contaminagdes da liga por carbono, como pode ocorrer no VIM, e/ou oxigénio sdo
as mais prejudiciais e sdo consideradas os piores problemas na produgdo das ligas NiTi. O
oxigénio e o carbono atuam tornando o material mais fragil e reduzem suas temperaturas de
transformacdo martensitica (VECHIETTI, 2012, p. 13).

2.1.5. Estrutura Atdmica e Transformacdes de Fase

As ligas de memoria de forma de nitinol, como visto anteriormente, passam por
processos de transformacdo de fases no estado solido. De acordo com a temperatura, a liga
alterna entre as fases austenita com estrutura cubica simples (B2), também chamada de fase
Beta (B), e martensita, com estrutura monoclinica (B19’), apresentadas na Figura 6. Em
temperaturas mais altas, a fase predominante é a austenita, sendo a martensita a fase presente
nas temperaturas baixas (WIGGERS, 2011, p. 9).

Figura 6: Estrutura atdmica (a) austenita e (b) martensita.
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Fonte: Tang et al. (1999) apud Wiggers (2011).
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As transformacdes de fase no estado solido, como acontecem nas ligas de memoria de
forma, ocorrem de duas formas: difusional e adifusional. A transformacdo difusional é
caracterizada pelo movimento atémico aleatorio a longas distancias devido ao fato de a nova
fase possuir a composicdo diferente da matriz. Em outras palavras, ocorre uma migracdo de
atomos em funcdo do tempo e temperatura. Quanto ao segundo tipo de transformacédo,
adifusional, ndo ha migracdo de atomos e muito menos dependéncia do processo quanto ao
tempo, de forma que os atomos se rearranjam cooperativamente de modo a formar uma
estrutura cristalina mais estavel (WAYMAN; DUERIG, 1990, p. 3apud PESSANHA, 2012, p.
6). A transformacdo martensitica € difusional, causada por um mecanismo de cisalhame nto
dentro da celula cristalina (WIGGERS, 2011, p. 9).

Em se tratando das ligas Nitinol, as transformagfes de fases podem ocorrer em duas ou
trés etapas. Em duas etapas, ocorre a transformagdo direta da estrutura B2, ctibica, para B19’,
monoclinica. No processo de trés etapas, ha uma estrutura intermediaria, trigonal (R), de forma
que a transformagdo é: B2 ->R ->B19’. O modo como esta transformagdo ocorre ¢ ditado pela
estrutura da fase austenitica, pelo teor de niquel, pelos tratamentos de envelhecimento ou
termomecénicos e pela adicdo de elementos de liga, de forma que regides diferentes podem
apresentar transformacbes diferentes em etapas distintas. Sabe-se que, geralmente, ligas
totalmente recozidas passam pela transformacdo direta, e essas mesmas ligas sendo cicladas
termicamente ou tratadas termomecanicamente apresentardao trés etapas de transformacéo
(SASHIHARA, 2007, p. 15).

As propriedades da martensita e austenita sdo bastante diferentes, e durante a
transformacdo elas vao mudando gradualmente. Na Figura 7, é possivel observar o ciclo de
transformacdo de uma liga de memoria de forma. Ao analisar a figura, sdo indicadas quatro
diferentes temperaturas, Ms, Mf, As e Af, indicando o inicio e término das transformagdes
martensiticas e austeniticas, respectivamente. Se a tensdo for considerada nula e iniciar-se um
aumento da temperatura, a martensita, metaestavel, comeca a se transformar em austenita
guando atinge T = As. No intervalo As — Af, as fases coexistem, e acima de Af s6 a austenita
esta presente. No resfriamento, o material segue o caminho inverso; ao atingir Ms, comeca a se
transformar em martensita, atingindo a compleicdo em Mf. Destaca-se que ha uma histerese
associada a este processo em ambos os sentidos (HOLTZ; SADANANDA; IMAN, 1999, p.
137 apud WIGGERS, 2011, p. 16).
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Quando a transformacdo ocorre devido a aplicacdo de tensdo, a deformacdo da liga se
d& em quatro etapas, como mostrado na Figura 8, sendo a primeira etapa a deformacdo elastica
inicial, seguida do patamar de tensdo decorrente do rearranjo da orientacdo da martensita, o que
gera uma deformacdo heterogénea. A terceira etapa é a deformacdo homogénea que ocorre pela
tensdo induzida na austenita residual e pela demaclacdo da martensita para obter ao final uma
fase martensitica orientada. Por fim, ocorre a deformacdo plastica homogénea ndo linear
(SASHIHARA, 2007, p. 18).

Figura 7: Transformagdo de fase em uma liga memoria de forma.
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Fonte: Wayman; Duerig (1990) apud Wiggers (2011).

Na Figura 8, tanto na parte grafica quanto na representacdo das microestruturas,
observa-se que entre 0s pontos 0-a existe uma tensdo aplicada ao material provocando
distorcdes de natureza elastica na rede cristalina até atingir determinado valor, a partir do qual,
a fase se torna instavel e inicia-se 0 processo de nucleagdo da martensita induzida por tenséo.
Entre os pontos a-b, sob tensdo constante, em condicGes controladas de deslocamento, ha uma
expansdo da martensita sobre todo o material. Nesta parte da transformacdo, as duas fases
coexistem e as deformacBes sdo heterogéneas, de maneira que a deformacdo representada no
gréfico é apenas um valor médio (SHAW; KYRIAKIDES, 1995, p. 1246 apud WIGGERS,
2011, p. 12).

Acima do ponto b, até o ponto d, na Figura 8, 0 aumento da deformacéo requer aumento

da tensdo. A deformacdo, neste caso, é causada inicialmente pela distorcdo elastica no
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reticulado da estrutura cristalina da martensita, acompanhado pela transformacdo da austenita
remanescente. No ponto ¢, onde a deformacdo atinge valores aproximados de 7,5%, a estrutura
martensitica inicia 0 processo de escorregamento e, consequentemente, provoca a deformacéo
permanente do material. Ao atingir o ponto d, ocorre o descarregamento da tensdo até o ponto
e. Observou-se retorno da fase martensitica para a autenitica, restando, contudo, uma
deformacdo residual um pouco maior que 6% (SHAW; KYRIAKIDES, 1995, p.1246 apud
WIGGERS, 2011, p. 12).

Figura 8: Curva tensédo x deformacgdo de uma liga NiTi a 70°C.
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Fonte: Shaw; Kyriakides (1995) apud Wiggers (2011).

Se ao chegar ao ponto b, houver o descarregamento da tensdo, ocorre a liberacdo de
energia elastica acumulada na martensita. Neste caso, se a tensao reduz até o nivel deb’, ocorre
instabilidade da martensita e o material inicia um processo de redugdo reversa. No intervalo b’-
a’, sendo o carregamento controlado, as fases coexistem e observa-se novo patamar de tensao.

Em a’, o material retorna a fase inicial, seguindo o mesmo caminho do carregamento anterior
(SHAW; KYRIAKIDES, 1995, p. 1246 apud WIGGERS, 2011, p. 12).

Numa variante do fenbmeno apresentado na Figura 6, a martensita pode ser formada a
partir do resfriamento do material, apresentando reticulados cristalinos com baixo grau de
simetria, como na estrutura monoclinica. Isso acontece porque a martensita resultante é
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composta por diversas variantes da mesma fase em uma mistura aleatéria (SHAW;
KYRIAKIDES, 1995, p. 1248 apud WIGGERS, 2011, p. 13).

O fenbmeno responsavel por essas diversas variantes presentes na martensita derivada
da variacdo de temperatura é a maclagdo, a qual, com o objetivo de preservar as dimensbes do
material durante a transformacdo de fase, proporciona um caminho para acomodar as alteracoes
que ocorrem no reticulado cristalino. Os contornos de macla sdo caracterizados por apresentar
baixa energia e boa mobilidade quando sob tensdo, de forma que a movimentacdo desses
contornos como consequéncia da aplicagdo de tensdo é chamada de demaclagdo e gera
mudancas de orientacdo das variantes (SHAW; KYRIAKIDES, 1995, p. 1248 apud WIGGERS,
2011, p. 13).

2.1.6. Diagramas de Fases

Figura 9: Diagrama de fases de uma ligaNiTi
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Na Figura 9, é apresentado o diagrama de fases de uma liga NiTil, mostrando as fases
presentes na liga para temperaturas acima de 630° C, uma vez que somente a partir desta
temperatura 0 composto apresenta estabilidade. E quando se trata de ligas equiatbmicas, abaixo
de 650° a faixa é estreita (WIGGERS, 2011, p. 49). Diante disso, em muitas aplicacbes
tecnoldgicas atuais, a liga € utilizada em fase metaestavel, fora da faixa de equilibrio
(PESSANHA, 2012, p. 12).

Essa regido triangular onde a liga se apresenta equiatbmica possui estrutura CCC para
temperaturas superiores a 1090°C e clbica ordenada em temperaturas inferiores. Observa-se,
porém, que essa transformacdo ficard reduzida ao intervalo que varia de 50 (%at) a 50,5 (%at)
de niquel (SASHIHARA, 2007, p. 13).

Para maior compreensdo do comportamento da liga NiTi, Godoi (2015) apresenta um

diagrama de fase (Figura 10) para temperaturas abaixo de 630°C com énfase nas ligas

equiatbmicas.

Figura 10: Diagrama de fases de uma liga NiTi equiatdmica.
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2.2. Técnicas de Caracterizacdo de Ligas com Memoria de Forma

2.2.1. DSC

O conhecimento das temperaturas criticas de transformacdo das ligas de memoria de
forma é essencial para permitir sua utilizacdo. Com isso, uma técnica que pode ser utilizada
para determinar estas temperaturas em ligas NiTi € a Calorimetria Exploratéria Diferencial
(DSC). Neste tipo de analise, é medida a quantidade de calor que o material emite ou absorve
durante amudanca de fase comparado com uma amostra de comportamento conhecido. Durante
o resfriamento, a martensita se forma emitindo calor, ou seja, apresenta uma variacdo negativa
de entalpia gerada por uma reacdo exotérmica. Este comportamento é observado no diagrama
mediante a presenca de um pico cujo sentido depende do convencionado. Durante o
aquecimento, ocorre a reacdo endotérmica e a variacdo de entalpia é positiva (MIYAZAKI,
2009 apud PESSANHA, 2012, p. 28). Para este ensaio, as amostras devem ser pequenas e

cuidados especiais sdo exigidos (BRADLEY; BRANTLEY, 1996 apud VECHIETTE, 2012, p.
25).

NaFigura 11, é possivel observar um exemplo de curva DSC. A linha presente na parte
superior representa a variacdo de calor durante o aquecimento, enquanto ainferior representa a
variagdo durante o resfriamento. (SUZUKI, 1998 apud PESSANHA, 2012, p. 28)

Nesta curva apresentada na figura 11, as temperaturas on-set e off-set representam,
respectivamente, as temperaturas de transformacgdo inicial e final, e s&o obtidas pela interse¢do
dos prolongamentos de uma linha de base e a linha com maior inclinacdo. No resfriamento, as
temperaturas inicial e final de transformacdo martensitica sdo representados pelos pontos Ms e
Mf (exotérmico), ao passo que no aquecimento a transformacéo austenitica € representada por
As e Af (endotérmico). M’s e M’f indicam a transformacdo da fase R (SUZUKI, 1998 apud
PESSANHA, 2012, p. 28).

As normas ASTM F2004-00 definem alguns parametros para a utilizacdo do DSC em
ligas de memoria de forma, tais como: massa da amostra entre 5 mg e 20 mg; realizacdo do
ensaio em cadinho de aluminio; taxas de aquecimento e resfriamento de 10°C/min; e atmosfera
de nitrogénio (REIS, 2001 apud GODOI, 2015, p. 36).
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Figura 11: DSC de uma liga NiTi.
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Fonte: Suzuki (1998) apud Pessanha (2012).

O DSC apresenta algumas vantagens em relacdo a técnica de caracterizacdo por
resistividade elétrica, destacando-se o fato de os resultados apresentarem maior precisdo, menor
dificuldade na preparacdo das amostras, resultados com maior resolucdo e a possibilidade de
calculo da variacdo de entalpia (VILLARINHO et al., 2010).

2.2.2. Resisténcia Elétrica

Este tipo de técnica de caracterizacdo é utilizado desde os primérdios das analises de
ligas de memoria de forma e € caracterizada por determinar a temperatura de transformagédo em
funcdo da resistividade elétrica da lign. O aumento ou a reducdo da temperatura gera picos na
curva de andlise, representando a mudanca de fase do material. Na Figura 12, é apresentado um
exemplo de curva obtida em um ensaio por resisténcia elétrica (VILLARINHO et al., 2010 apud
GODOI, 2015, p. 37).
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As ligas de memdria de forma sdo caracterizadas por apresentar variacdes de até 20%
na resistividade quando ultrapassam as temperaturas de transformacdo. De maneira geral,

ocorre aumento da resistividade na transformacdo de B2 ->R e diminuicdo nas transformacdes
de R ->B19’ ou de B2 ->B19’ (MAGELA, 2010).

Figura 12: Resistividade do material em funcdo da temperatura.
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2.2.3. DMA

O DMA (Analise Mecanica Dinamica) consiste em um meétodo direto de caracterizagao
mecanica do material, no qual uma amostra € submetida a uma tensdo constante e depois passa
por um ciclo térmico na regido das temperaturas de transformagdo, com o objetivo de registrar
a variagdo de deformacdo. Os valores das temperaturas Ms e Af obtidos pelo ensaio DMA, se
comparados aos obtidos no DSC, sdo desviados no sentido das temperaturas mais altas. Este
comportamento € explicado pelo fato de as tensdes causarem aumento da temperatura de
transformacdo. Destaca-se que no ensaio DMA obtém-se indicacbes diretas do comportamento
esperado para dispositivos que se baseiam em ligas com efeito de memdria de forma (DUCOS,

2006, p. 33).
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Os dados obtidos atraves de uma curva de DMA indicam, além do comportamento
mecanico, a estrutura do material, sua morfologia e comportamento viscoelastico. Para
realizacdo da analise de DMA, uma forca oscilante é aplicada aamostra, com uma determinada
frequéncia, ao passo que mudancas nos valores da rigidez e do amortecimento do material sdo
registradas. As forcas variam de 0,2 a 20 N. Além disso, cada tipo de ensaio, que pode ser de
tracdo, compresséo, cisalhamento, tor¢do ou flexdo, analisa o material de forma diferente e
requer arranjos de equipamentos e parametros diferentes (LORANDI, 2016; VILLAR, 2013).

2.3.  Aplicagdes

Wiggers (2011) afirma que as aplicacBes das ligas de memoria de forma podem ser
divididas em trés categorias: dispositivos superelasticos, atuadores com membria de forma e
dispositivos martensiticos. A primeira categoria diz respeito a aplicagdes que demandam uma
flexibilidade muito alta a fim de possibilitar a absor¢do de grandes quantidades de energia
durante a deformacdo do material e sua liberacdo na remocdo da tensdo. A utilizacdo como
atuadores esta atrelada a recuperacdo de uma forma pré-determinada com o aquecimento auma
temperatura superior a temperatura de transformacdo da liga. Por fim, os dispositivos
martensiticos sdo aplicados quando se necessita de materiais com capacidade de dissipar
vibragbes mecénicas e alta resisténcia a fadiga (LEPPANIEMI, 2000, p. 4 apud WIGGERS,
2011, p. 52).

Por sua vez, Sashihara (2007) divide as aplicacbes das ligas de memoria de forma em

quatro:

1 — recuperacdo livre ou geracdo de movimento - aplicacbes que tém como efeito
desejado a deformacdo do material;

2 —recuperacdo vinculada ou geracdo de forca —neste caso, a peca ndo consegue mudar
sua forma devido a algum impedimento mecanico e, assim, desenvolve uma forca em relacéo
ao conjunto durante seu aquecimento;

3 — atuadores ou geracdo de trabalho — mudanca de forma implica realizacdo de trabalho

mecanico; e
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4 — deformacdo pseudoelastica — aplicacfes médicas, como a dos stents usados para
manter artérias dilatadas (STOECHEL, 1989 apud SASHIHARA, 2007, p. 10).

De maneira geral, os materiais de memoria de forma, em especial as ligas Nitinol,
podem ser utilizadas na area médica, em implantes, fios ortod6nticos, arames guias para
cateterismo e stents, bem como nas &reas naval, aeronautica, nuclear, automobilistica, robética
e de utilidade doméstica, dentre outras. Sdo utilizados comumente em acoplamentos de tubos,
dispositivos de abertura de painéis fotovoltaicos em satélites, rebites em geral, molas, itens para
radiacdo e valvulas (SASHIHARA, 2007, p. 9).

2.4.  Influéncia do Tratamento Térmico de Betatizacdo em Ligas NiTi

Sabe-se que a temperatura de transformacdo da liga é influenciada por diversos fatores,
dentre eles a adicdo de elementos de liga, tratamentos térmicos e/ou termomecanicos. Esses
fatores podem atuar tanto modificando a forma como a transformacdo martensitica ocorre,
como as fases existentes na liga (PAULA, 2006, p. 35 apud WIGGERS, 2011, p. 9).

A alteracdo da composicdo quimica da matriz por meio de tratamentos térmicos pode
também ser utilizada para ajuste da temperatura de transformacdo, fator mais importante
quando se considera sua aplicacdo pratica. Ressalta-se que uma alteracdo de 0,1% na
composicdo quimica pode levar a uma mudanca na temperatura de transformacédo inicial de
martensita (Mi) de até 10°C (SASHIHARA, 2007, p. 14).

Tratamentos térmicos entre 300 e 500°C possuem grande influéncia sobre as
propriedades das ligas NiTi. Ligas que passaram por recozimento seguido de témpera
costumam apresentar um comportamento pseudoeldstico. Quando o tratamento € de

envelhecimento, h4 mudancas na pseudoelasticidade e formam-se precipitados devido ao
enriquecimento de titnio (SANTOS, 2006).

Faviera et al. (2006) apud Corréa Filho (2013) observaram que um tratamento de
envelhecimento a 500°C com um tempo de duragdo de poucos minutos elevou as temperaturas
das transformacdes da fase R em martensita e da austenita em martensita, provocando também
a diminuicdo da tensdo necesséria & indugdo da transformacdo martensitica (CORREA FILHO,
2013, p. 23).
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Ainda sobre o envelhecimento, a depender da faixa de temperatura do ensaio, é possivel
tanto aumentar a dureza da liga pela precipitacdo da fase NisTiz na liga quanto causar o

desaparecimento da fase R, permitindo a transformacdo direta da austenita para martensita.
(CORREA FILHO, 2013, p. 24).

O tratamento térmico de betatizacdo consiste em um recozimento na regido austenitica
da liga de NiTi, entre 300°C e 500°C, mantido por um tempo determinado, para formagao
completa da fase B, seguida de resfriamento rapido, levando aretencdo da fase B19, martensita,
a baixas temperaturas.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Material Utilizado

O material utilizado para o estudo foi uma liga NiTi com percentual de niquel de
aproximadamente  50% (equiatbmica), apresentando comportamento  supereldstico a
temperatura ambiente (30°C). O material foi adquirido no formato de fio com diametro de 1,0
mm, conforme mostrado na Figura 13, porém sem informacBes de composicdo nem da
temperatura final de austenitizacdo (Af). Segundo informagdes do vendedor, o fio seria

equiatdmico e martensitico a temperatura ambiente.

Figura 13: Fio Nitinol 1 mm.

Fonte: ALIEXPRESS (2018).

3.2. Tratamento Térmico

O tratamento térmico de betatizacdo € um recozimento que tem por objetivo a formacgao
da fase beta nas ligas Nitinol, modificando suas temperaturas de transformagdo, sem perda das
suas propriedades elasticas. Para realizacdo deste procedimento, as amostras foram submetidas
a aquecimento nas temperaturas de 350°C, 400°C e 450°C, valores utilizados em Pessanha
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(2012) e Corréa Filho (2013). Os tempos de permanéncia em cada temperatura foram 30, 60 e

120 minutos. Os pardmetros utilizados nos tratamentos térmicos sdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1: Condi¢bGes dos tratamentos térmicos.

Amostra Temperatura Permanéncia Resfriamento
A0TO Sem tratamento
AlT1 30 minutos
A2T1 350°C 60 minutos
A3T1 120 minutos
AlT2 30 minutos Agua na temperatura
A2T2 400°C 60 minutos ambiente
A3T2 120 minutos (30°C)
Al1T3 30 minutos
A2T3 450°C 60 minutos
A3T3 120 minutos

Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

O fio foi cortado em amostras com 8 cm de comprimento. Foram preparadas 10
amostras, uma sem tratamento térmico e trés para cada temperatura de tratamento, sendo, dentre
estas, uma para cada tempo de permanéncia. As amostras foram nomeadas de acordo com o
tempo e temperatura de tratamento térmico utilizado, conforme indicado na tabela 1. Na Figura
14, sdo mostrados os fios apos o tratamento e com seus respectivos cddigos. Os tratamentos
foram realizados em um forno de mufla fabricado pela GP Cientifica, mostrado na Figura 15,
localizado no Laboratério de Soldagem da UEFRSA, sem atmosfera controlada e com

resfriamento em agua a temperatura ambiente de 30°C.
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Figura 14: Fios NiTi ap6s Tratamento Térmico.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Figura 15: Forno de mufla utilizado no tratamento.

Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

3.3.  Ensaio de Resisténcia Elétrica

Para possibilitar a analise da variacdo da resisténcia elétrica do material de acordo com
as transformacbes de fase, os fios foram inicialmente unidos aos eletrodos por meio de
soldagem por resisténcia utilizando-se uma microsoldadora KERNIT, modelo SMP 3000
GOLD.

A caracterizagdo térmica do material foi realizada em equipamento do Laboratério de
Projetos da UFERSA, mostrado na Figura 17, desenvolvido por alunos de iniciacdo cientifica,

que mede avariacdo da resisténcia elétrica do material em funcdo da temperatura. Os dados sdo
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obtidos por meio do Modulo de Aquisicio de Dados 34970A, fabricado pela Keysight

Technologies, mostrado na Figura 16, utilizando software Agilent Benchlink.

Figura 16: Modulo de Aquisicdo de Dados 34970A.

Fonte: KEYSIGHT TECHNOLOGIES (2018).

Osfios com 75,0 mm de comprimento, soldados nos eletrodos, foram submersos em um
meio liquido. Nesse caso, foi utilizado um aditivo para radiadores submetidos a passagem de
corrente elétrica com o objetivo de medir a queda de tensdo que ocorre no material devido a

variacdo da temperatura.

Inicialmente, o material é aquecido até a temperatura inicial de 100°C, valor maximo
obtido devido as limitagbes do equipamento, para iniciar as medicdes. Atingida esta
temperatura, a amostra € entdo resfriada até a temperatura de -10°C e novamente aquecida até
100°C. A corrente do processo é mantida constante, no valor de 0,3A. Para célculo da
resisténcia elétrica, as tensdes obtidas pelo ensaio s@o dividas pela corrente elétrica em

conformidade com a 12 Lei de Ohm.

A analise dos dados obtidos pelo RET foi realizada através do método das tangentes,
conforme indicado na Norma ASTM F2086-06 utilizada por Vilar, Aradjo e Santos (2015).
Neste método, sdo tracadas retas tangentes as curvas de aquecimento e resfriamento quando
ocorrem inflexdes, de forma que o ponto de encontro das retas representa a temperatura de
transformacdo de fase. Em outras palavras, por meio dessa técnica foram obtidas as
temperaturas de transformacdo da austenita em martensita e vice-versa, bem como se verificou

a presenca da fase romboédrica (R).

Os resultados obtidos serdo plotados utilizando-se o software Excel.
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Figura 17: Aparato utilizado para RET.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

3.4. Ensaio de Tracdo

A caracterizagdo mecénica das amostras se deu por meio de ensaios de tragcdo uniaxiais
realizados em uma méaquina universal de ensaios DL 10000 da EMIC com capacidade de 100
KN (Figura 18) e software TESC para obtencdo de dados. Os ensaios foram realizados a
temperatura ambiente (25°C), utilizando a célula de carga de 100 kN, sem controle da
atmosfera, no laboratério de Ensaios Mecanicos da UFERSA. As amostras utilizadas apds o

ensaio de resisténcia elétrica possuiam cerca de 75,0 mm de comprimento.

Figura 18: Maquina Universal de Ensaio DL 10000 EMIC.

Fonte: EMIC (2018).
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Os ensaios foram realizados tomando-se como referéncia Magela (2010), utilizando
uma taxa de deformacdo de 0,5 mmVmin e comprimento Util de 40mm. Na Figura 19, é possivel
observar quais pontos do grafico tensdo-deformacdo serdo utilizados para a obtencdo dos
resultados. UPS representa o platd de transformacdo da austenita para martensita e é
identificado no carregamento da amostra, na tensdo correspondente a 3% de deformacdo
(CORREA FILHO, 2013, p.32). Devido a limitagdes do equipamento, ndo é possivel realizar o
descarregamento controlado para obtencdo do platd de transformacdo da martensita para
austenita (LPS). Ely representa o percentual de deformacdo no momento de ruptura. Além disso,

também serdo determinados os valores do Mddulo de Elasticidade (E).

Figura 19: Diagrama tensdo-deformacao tipico para NiTi.
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Fonte: Corréa Filho (2013).

Os resultados obtidos no ensaio de tragdo serdo plotados utilizando-se a ferramenta

Excel.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Ensaio de Resisténcia Elétrica (RET)

Nos graficos obtidos a partir dos ensaios RET, mostrados nas Figuras 20, 21, 22 e 23, é
possivel observar as transformacGes da austenita em martensita durante o aquecimento e da
martensita em austenita durante o resfriamento. Essa transformacdo ocorre nas inflexdes das
curvas obtidas através do ensaio RET, indicando a variagdo das propriedades do material de
acordo com a alteracdo da sua microestrutura. As temperaturas de transformacdo de uma
microestrutura na outra podem ser estimadas utilizando-se o método das tangentes, conforme
figura 24 para a amostra A3T3, tratada a temperatura de 450°C por 2h.

Os resultados dos ensaios de resisténcia elétrica em funcdo da temperatura sdo
mostrados a seguir. Na Figura 20, € mostrado o RET obtido com a amostra sem tratamento

térmico, conforme adquirida do fabricante.

Figura 20: Grafico RET da amostra sem tratamento térmico.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Neste grafico, ndo é possivel observar a completude das transformacGes, de forma que

apenas pode-se estimar a temperatura final de austenitizacdo e temperatura inicial martensitica.
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Esse comportamento do grafico é consequéncia das limitagdes do equipamento, que ndo pode
avaliar um intervalo maior de temperatura. Observando o grafico, é possivel inferir que o fio
como recebido tem seu efeito de memdria de forma liberado a temperatura ambiente (30°C),
sendo considerada pseudoeléstica e tornando mais dificil sua deformacdo e seu uso como
atuador.

Na Figura 21, s&o mostrados os graficos obtidos com as amostras tratadas termicamente
na temperatura de 350°C com duracdo de 30, 60 e 120 minutos, respectivamente. Para essas

analises, sera avaliada a influéncia do tempo de tratamento térmico sobre as temperaturas de
transformacdo do material.

Figura 21: Gréaficos RET das amostras com tratamento térmico de 350°C.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Neste grafico, é possivel notar que para a o tratamento térmico de 350°C com tempo de
permanéncia de 30 minutos as alteracbes na temperatura de transformagdo s&o minimas, de
forma que a liga ainda apresenta comportamento pseudoeléstico. Além disso, ainda devido as
limitacbes do equipamento ndo foi possivel observar as transformagdes completas. Observa-se
que as temperaturas de transformacdo aumentam conforme se aumenta o tempo de permanéncia

no tratamento térmico. A partir do tempo de tratamento de 60 minutos, ja se nota expressivo
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aumento da temperatura final de austenitizacdo e martensitica do material, indicando que em
temperatura ambiente (30°C) a liga apresenta as duas microestruturas e pode ser deformada.
Para o tempo de permanéncia de 120 minutos, o fio apresenta em temperatura ambiente (30°C)

sua microestrutura completamente martensitica, podendo neste caso ser utilizado como atuador.

Essa atuacdo do fio esta em acordo com o disposto em Santos (2006), que mostra que
tratamentos térmicos a 350°C levam a grandes saltos nas temperaturas de transformacdo das
fases. Além disso, Pessanha (2012) afirma que para tratamentos térmicos a 350°C predomina a

martensita na microestrutura do material.

Na Figura 22, sdo mostrados os graficos obtidos com as amostras tratadas termicame nte
na temperatura de 400°C com duragdo de 30, 60 e 120 minutos, respectivamente. Da mesma
forma, avaliou-se a influéncia do tempo de permanéncia do tratamento térmico nas
temperaturas de transformacéo.

Figura 22: Graficos RET das amostras com tratamento térmico 400°C.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

De forma semelhante ao observado para o tratamento térmico de 350°C com tempo de

permanéncia de 30 min., no tratamento térmico a 400°C por 30 min., devido as limitagdes do
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equipamento, ndo foi possivel observar as transformacGes completas. Contudo, neste caso, ha
elevacdo da temperatura de austenitizagdo final, embora ainda esteja abaixo da temperatura
ambiente (30°C). Nota-se também que se repete o comportamento de deslocamento positivo
das temperaturas conforme se aumenta o tempo de tratamento térmico. Contudo, neste caso,
para os tempos de 60 e 120 minutos ndo foram observadas grandes alteraces, de forma que em
temperatura ambiente os fios j& podem ser mais facilmente deformados devido a presenca de

ambas as microestruturas.

Na Figura 23, sdo mostrados os graficos obtidos com as amostras tratadas termicame nte
na temperatura de 450°C com duracdo de 30, 60 e 120 minutos.

Figura 23: Gréaficos RET das amostras com tratamento térmico de 450°C.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Diferentemente dos graficos anteriores, para o tempo de tratamento de 30 min. ja é
possivel a transformacdo completa do material, embora ele ainda se apresente completamente
austenitico a temperatura ambiente. Observa-se que para a temperatura de 450°C as
temperaturas de transformacdo do material sdo menores do que as estimadas para as
temperaturas de tratamento de 350°C e 400°C, confirmando um deslocamento negativo destas

temperaturas conforme se aumenta a temperatura de tratamento térmico, comportamento
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similar ao observado em Santos (2006). Nota-se, ainda, reducdo das temperaturas de
transformacdo quando se aumentou o tempo de tratamento de 60 para 120 minutos. Diante do
exposto, para a temperatura de 450°C, apenas a amostra tratada por 60 minutos apresenta as
duas microestruturas e pode ser facilmente deformada em temperatura ambiente (30°C).

Na Figura 24, € mostrado o método das tangentes para estimativa das temperaturas de

transformacéo do material e na Tabela 2, so mostrados os valores encontrados.

Figura 24: Método das tangentes no RET da amostra A3T3.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Na figura, Ai representa a temperatura inicial de formacdo austenita, Ar a temperatura
final da transformacdo em austenita, Mi a temperatura inicial de formacdo da martensita e Ms a

temperatura final da transformacdo em martensita.
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Tabela 2: Temperaturas de transformacdo obtidas no RET.

Amostra Ai Af Mi Mf
AOTO 11,22 12,40
AlT1 12,60 419

A2T1 26,36 | 44,39 | 48,53 | 24,27
A3T1 40,25 | 46,10 | 42,78 | 37,26
AlT?2 27,38 | 22,03
A2T2 2550 | 34,70 | 33,01 | 23,92
A3T2 33,09 | 38,13 | 31,99 | 28,15
AlT3 14,28 | 20,04 | 17,08 | 11,37
A2T3 13,29 | 32,70 | 27,04 | 12,20
A3T3 24,49 | 27,50 | 24,43 | 21,89

*Temperatura em (°C)

Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Pelo observado nos graficos e de acordo com os valores de temperatura inferidos pelo
método das tangentes, observa-se um deslocamento das curvas de transformacéo para a direita,
indicando aumento da temperatura final de austenitizacdo da liga e presenca cada vez maior da

microestrutura martensitica no material.

Constata-se que a amostra AOTO, sem tratamento térmico, apresenta baixa temperatura
final de austenitizacdo, comprovando sua microestrutura totalmente austenitica a temperatura
ambiente, considerando a temperatura tipica de Mossor6 entre 27°C e 37°C. Essa temperatura
justifica a elevada elasticidade da liga, o que dificulta a sua deformacdo e sua utilizacdo em

atuadores.

Observa-se, ainda, que as maiores temperaturas de austenitizacdo final foram obtidas
para o menor valor de temperatura do tratamento térmico, neste caso 350°C. Além disso,
identifica-se aumento da temperatura de transformacdo em funcdo do tempo de tratamento
térmico. Estas informacGes podem ser facilmente comprovadas pela andlise da Figura 25. A
partir disso, pode-se inferir que tratamentos térmicos com temperaturas mais baixas e por

periodos mais longos apresentam maior influéncia nas transformacdes de fase destas ligas.
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Figura 25: Temperatura final de austenitizagdo (Af) emfuncéo do tempo de tratamento.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

A variacdo da temperatura de austenitizacdo final dos fios tratados termicamente esta
em acordo com o disposto em Santos (2006), que afirma que tratamento abaixo de 500°C e
acima de 300°C tem grande influéncia nas propriedades das ligas NiTi com memdria de forma.
Esta ideia é corroborada por Vechietti (2012), que também obteve variacdo das temperaturas

de transformacdo de fases com a variagdo da temperatura de tratamento térmico.

Além disso, Santos (2006) também afirma que a alteracdo das temperaturas de
transformacdo dos fios com a variagdo da temperatura de tratamento térmico e o tempo de
permanéncia em tratamento pode ser explicado como consequéncia do surgimento de
compostos metaestaveis como NisTis e NisTi, e até estdveis como o NisTi. A precipitacédo
destes compostos atua aumentando a resisténcia mecénica dos fios e dificultando a
transformacdo da austenita em martensita. Contudo, S0 postas em Xeque, neste caso, as

propriedades elasticas do material.

Portanto, para verificar se as mudangas das temperaturas de transformagcdo néo
causaram a reducdo das propriedades elasticas da liga, € necessaria uma caracterizacdo

mecanica, a qual é mostrada a sequir.
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4.2.  Ensaios de Tracao

Na Figura 26, ¢ mostrado o gréafico tensdo x deformacdo obtido para aamostra do fio de

nitinol na condicdo como adquirido do fabricante.

Figura 26: Grafico tensédo x deformacéo liga sem tratamento.

1200

1000 \

=]
=
[=]

Tensdo (MPa)
(=)
]

400

200

0 0.03 0.1 0.15 0.2

Deformacio

Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Pelo grafico apresentado na figura anterior, confirma-se a elevada elasticidade do fio

como recebido devido ataxa de deformacdo apresentada, que se aproxima de 20%.

Nas Figuras 27 (a), (b) e (c), é possivel observar os gréficos tensdo x deformacdo obtidos

pelos ensaios de tracdo dos fios de nitinol com 1 mm de didmetro nas temperaturas de 350°C,

400°C e 450°C.
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Figura 27: Grafico tensdo x deformacdo para os fios com tratamento térmico nas
temperaturas de (a) 350°C; (b) 400°C e (c) 450°C.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).
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A partir dos graficos de tensdo x deformacao obtidos, é possivel estimar as propriedades
mecanicas da liga ap6s os diferentes tratamentos térmicos. Na Tabela 3, sdo mostrados 0s
valores da tensdo de escoamento, do modulo de elasticidade, da tensdo de ruptura, da taxa de

deformacdo total da amostra e do platd de transformacdo austenita-martensita.

Tabela 3: Propriedades mecanicas das amostras.

Amostra | 6. (MPa) | E (GPa) | o (MPa) € UPS (MPa)
A0TO 475,0 37,0 918,0 19,2% 479,0
AlT1 464,0 25,3 9145 16,0% 475,0
A2T1 332,0 21,0 1160,0 12,2% 323,0
A3T1 3115 17,0 1209,3 12,3% 307,0
AlT2 390,5 21,6 1053,0 14,0% 368,0
A2T2 299,3 21,9 1057,0 11,7% 291,0
A3T2 258,3 10,7 1299,5 11,7% 245,0
AlT3 393,5 27,2 1057,0 12,0% 381,0
A2T3 307,5 17,0 1225,7 12,4% 307,0
A3T3 250,0 15,8 1004,0 13,7% 241,0

Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Pelos resultados obtidos, € possivel notar que todas as amostras tratadas termicamente
tiveram sua elasticidade reduzida, tendo sua taxa de deformacdo variando entre 11 e 16%, ao
passo que na amostra de controle, sem tratamento, a taxa apresenta valor em torno de 19%.
Observa-se que conforme se aumenta a temperatura de tratamento térmico ha reducdo da
deformacdo méxima suportada pela liga. Além disso, na medida em que se aumenta o tempo
de tratamento térmico, a taxa de deformacdo também diminui. O comportamento da taxa de
deformacdo méxima em funcdo da temperatura e tempo de tratamento térmico é mostrado na

Figura 28.
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Figura 28: Grafico taxa de deformacdo x tempo de tratamento térmico
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Em adicdo ao exposto, conforme varia a temperatura de tratamento térmico, observa-se

que arigidez do material reduz, fator comprovado pela reducdo do mddulo de elasticidade.

No que diz respeito a tensdo de ruptura do material, nota-se um comportamento inverso
ao da taxa de deformacdo, de forma que conforme se aumenta a temperatura e o tempo de
tratamento térmico, ha uma tendéncia ao aumento desta propriedade. Esta afirmacdo pode ser
observada no grafico mostrado na Figura 29.

Figura 29: Gréfico tensdo de ruptura x tempo de tratamento térmico.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Em se tratando do platd de transformacdo austenita em martensita, observa-se que, além

da reducéo do valor da tensdo que causa a mudanca de fase, hé reducdo da extensdo do plato e,
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consequentemente, do tempo de transformacdo conforme se aumenta a temperatura de
tratamento térmico. Esse comportamento de reducdo do platd se repete quando se considera
para a mesma temperatura, 0 aumento do tempo de tratamento. Esse comportamento do platd

pode ser observado no grafico mostrado na Figura 30.

Figura 30: Grafico UPS x tempo de tratamento térmico.
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Fonte: AUTORIA PRORIA (2018).

Essa variacdo nas propriedades se gracas a presenca da microestrutura martensita na
temperatura do ensaio, bem como de possiveis precipitacbes, que atuam justamente

aumentando a resisténcia da liga e reduzindo sua elasticidade.

A partir da Tabela 3 e da analise dos graficos apresentados, nota-se que para cada
temperatura de tratamento térmico, o comportamento das ligas se repete. De maneira geral,
conforme se aumenta o tempo de tratamento, h& redugdo do limite de escoamento, do modulo

de elasticidade e do platd de transformacdo da liga, ao passo que aumenta a tensdo de ruptura.

Com isso, verifica-se que o comportamento das propriedades mecénicas segue a lbgica
do aumento da temperatura de austenitizacdo final obtida nos RET, e confirma-se o disposto
em Wiggers (2011), em que 0 aumento da temperatura de tratamento do material leva a uma

diminuicdo da elasticidade do material. Na Figura 31, € possivel confirmar esta afirmacao.
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Figura 31: Gréfico tensédo x deformacéo dos fios de nitinol.
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Fonte: AUTORIA PROPRIA (2018).

Considerando os valores alcancados de temperatura final de austenitizacdo e das
propriedades mecanicas e elasticas do material, a melhor combinacdo se da para o tratamento
de 350°C para tempos de permanéncia maiores que 1 hora. Nestas condicGes, o fio apresenta
martensita a temperatura ambiente e pode ser utilizado como atuador, resguardando valores
intermediarios de elasticidade e suportando maiores tensdes. Cabe ressaltar que a temperatura
de tratamento de 400°C também apresenta uma combinacdo adequada das propriedades e

microestrutura que favoreceria seu uso como atuador.
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5. CONCLUSAO

As ligas de memoria de forma sdo materiais utilizados amplamente nas mais diversas
aplicacdes desde a industria, aeronautica a componentes utilizados na medicina e outras areas.
Diante desta grande importancia, cresce a necessidade de conhecimento das suas propriedades

e de como modifica-las de forma a adapté-las conforme a aplicacdo desejada.

Frente ao exposto, este trabalho se prop6s a modificar a temperatura de um fio composto
de niquel-titdnio, com memdria de forma, que se apresentava totalmente elastico a temperatura
ambiente  (30°C), ndo podendo ser deformado, de forma a corrigir sua temperatura de
transformacdo de fase, possibilitando seu uso como atuador a temperatura ambiente. Para
atingir este objetivo, foi utilizado tratamento térmico de betatizacdo com trés temperaturas

diferentes, tendo trés tempos para cada.

Considerando 0s resultados obtidos por meio dos experimentos realizados para

caracterizacdo das propriedades dos fios compostos de ligas NiTi, conclui-se que:

E possivel variar a temperatura de transformacdo de ligas de memdria de forma a

partir de tratamentos térmicos de betatizacdo do material;

e Temperaturas de tratamento mais baixas associadas a maiores tempos de
permanéncia causam maiores modificagdes na temperatura de austenitizacdo final de
ligas nitinol;

e Com a variagdo das temperaturas de transformacdo da liga, ha variagdo das
propriedades mecanicas e elasticas do material;

e O aumento da temperatura e do tempo de tratamento térmico causa reducdo nas
propriedades elasticas e aumento na resisténcia das ligas;

e O platd de transformacdo austenita- martensita dos fios tratados termicamente reduz
conforme se aumenta a temperatura e o tempo de tratamento térmico, de forma que
a tensdo necessaria para a transformacdo de fase da liga é menor;

e A depender da aplicacdo a ser dada a liga, € possivel encontrar parametros de
tratamento térmico que alterem as temperaturas de transformacdo da liga e que

oferecam as propriedades mecanicas e elasticas desejadas.
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