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Resumo: Os materiais avangados destacam-se por suas propriedades otimizadas e pela capacidade de
tornar processos mais eficientes. Entre eles, as ligas com efeito meméria de forma (LEMF) vem ganhando
relevancia devido a suas propriedades Unicas e aplicagfes diversificadas, especialmente nas areas de
odontologia e engenharia. Este trabalho investiga as propriedades eletrotérmicas da liga NiTi equiatomica
submetida a diferentes tratamentos térmicos, visando ampliar o conhecimento cientifico e tecnologico sobre
esse material. Os resultados fornecem dados relevantes para a comunidade académica e para setores
industriais que buscam desenvolver estruturas inteligentes, capazes de responder a estimulos externos. , uma
lamina fina de NiTi foi submetida a varia¢es de temperatura e tempo de tratamento térmico, seguida de
caracterizagdo eletrotérmica para correlacionar esses parametros com as temperaturas de transformacéo de
fase. Por meio de um planejamento experimental, foram obtidos modelos que descrevem com precisdo as
variacGes nas temperaturas de transformacdo em func@o dos tratamentos aplicados. O estudo busca
compreender a influéncia dos parametros térmicos (temperatura e tempo) nas propriedades da liga,
destacando-se como uma ferramenta crucial para o desenvolvimento de materiais adaptaveis as demandas
tecnoldgicas.
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1. INTRODUCAO

A utilizagdo de ligas com meméria de forma (LMF) tem se tornado cada vez mais frequente em diversos campos
de aplicagdo, abrangendo desde a medicina e ortodontia até as industrias aeroespacial e automotiva, incluindo seu uso
em materiais a prova de bala e amortecimento de constru¢des sujeitas a abalos sismicos como é tratado em [2]. A
capacidade dessas ligas de sofrerem transformagcdes de fase no estado s6lido quando submetidas a tens6es mecanicas
e variacdes de temperatura permite a recuperacdo de uma forma pré-fixada ou a geracdo de forca significativa,
tornando-as capazes de atuar como conversores de energia termomecanica. A influéncia do tratamento térmico se
estende as propriedades mecanicas e elasticas da liga. O aumento da temperatura e do tempo de tratamento térmico
causa reducdo nas propriedades elésticas e aumento na resisténcia mecanica das ligas. 1sso ocorre porque a presenga
da microestrutura martensitica e de possiveis precipitacdes na temperatura do ensaio aumenta a resisténcia da liga e
reduz sua elasticidade. Consequentemente, o platd de transformacdo austenita-martensita (UPS) dos fios tratados
termicamente se reduz conforme se aumenta a temperatura e o tempo de tratamento, o que significa que a tensdo
necessaria para a transformacdo de fase da liga é menor. A compreensdo desses efeitos permite que, a partir dos
resultados dos tratamentos, sejam obtidas equac¢Bes que governam o comportamento da variagdo das temperaturas de
transformacé&o de fase em fungao dos parametros de tempo e temperatura de tratamento. Isso € crucial para determinar
qual conjunto de parametros deve ser aplicado para conseguir um atuador com uma temperatura de transformacéao de
fase especifica, conforme requisitado para sua aplicacdo como explicado em [2].

A descoberta do fenbmeno de memoria de forma remonta a 1938, quando Arne Olander foi o primeiro a
observar o efeito em ligas metélicas. Ainda em 1938, Greninger e Mooradian descobriram o efeito em bronze.
Posteriormente, ligas de Ni-Ti (niquel-titanio), também conhecidas como Nitinol, apresentaram o efeito de
memodria de forma [10].

As ligas com efeito de memoria de forma (LMF), também conhecidas como Shape Memory Alloys (SMA),
sdo segundo [10], materiais metalicos que se enquadram na classe dos materiais inteligentes. Elas se destacam
por suas propriedades Unicas e sua versatilidade, possuindo a capacidade de atuar termo mecanicamente, gerando
forca, variando rigidez, amortecimento, além de controlar a forma com a variacdo da temperatura como € abordado
em [4-7].
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Essas ligas encontram aplicacbes em diversas areas tecnologicas e médicas, oferecendo versatilidade e
adaptabilidade como levantado em [10]. Elas séo utilizadas em roboética, biomecanica, indlstria naval, aeroespacial
e automobilistica [2]. A utilizacdo de ligas de meméria de forma tem sido cada vez mais frequente, abrangendo
diversos campos de aplicacdo [2]. O aprimoramento de projetos de estruturas tem possibilitado a insercao de sistemas
integrados com materiais que possuem propriedades peculiares, capazes de perceber e se adaptar a alteracfes nas
condicBes ambientais e operacionais [10-12].

Neste trabalho, investiga-se como se comportam as amostras em cada fase de uma liga com efeito de memoria
de forma (LMF). Os tratamentos térmicos aplicados nas ligas com efeito memaria de forma podem modificar suas
propriedades termomecénicas, como as temperaturas de transformacéo de fase e energia de ativagdo, entre outras
como abordado em [3].

Ainda de acordo com [3], para entender o estudo dessa liga fazendo papel de material atuador, é necessario
analisar as propriedades mecénicas com a variagao de temperatura para caracterizar o potencial de ativacdo desses
materiais. As LMFs exibem propriedades unicas e versateis. Elas tém capacidade de “memorizar” sua forma
original ap6s serem deformadas, isso € visivel na Figura 1, onde ha mudancas estruturais reversiveis em resposta
a variagdes de temperatura e/ou tensdo como € estudado em [2-9].

Figura 1-Demonstracé@o do EMF por uma antena espacial feita de fios de NiTi. A antena deformada no estado
martensitico em (a) retorna a forma original em (b-d) ap6s aquecimento pelo calor solar (ROTTIERS, W. et al.)
A analise da variacdo de temperatura (AT) para a transformacao completa de fase é importante, pois influencia o
tempo de resposta do fio como atuador como mostrado em [3]. Ensaios de tracdo uniaxiais, como os realizados em
um dos estudos utilizando méquina universal de ensaios, isso permite obter propriedades mecanicas da liga. E
possivel variar a temperatura de transformacao de ligas de memdria de forma a partir de tratamentos térmicos
segundo [2]. Durante essas mudancas de fase, propriedades fisicas, como resistividade elétrica também se altera.
Além disso, nesse estudo, a influéncia do tempo e da temperatura sobre essas mudancas de fase foi observada, e as
temperaturas foram obtidas por meio de testes de Resisténcia Elétrica & Temperatura (RET).

O presente trabalho busca avaliar e discutir sobre a influencia de tratamento térmico em ligas de NiTi, onde
foram combinadas 5 temperaturas e 5 tempos diferentes no tratamento térmico, realizar ensaio de resisténcia térmica
por temperatura (RET), e ao final caracterizar as curvas de temperatura de fase do fio de NiTi para obter as equagdes
que governam com exatiddo o comportamento das temperaturas de transformacdes de fase com o tratamento térmico
aplicado.

2. REFERENCIAL TEORICO

As LMFs podem ser compostas por metais como niquel (Ni) e titanio (Ti), e entre outros metais. A liga NiTi é
um caso que se destaca nesse meio, sendo um composto intermetalico equiatbmico, apresentando proporgdo de
atomos de niquel e titAnio como apresentado em [2].

Sua proeminéncia se deve a sua boa propriedade de memoria de forma, resisténcia a corrosdo, resisténcia a fadiga,
ductilidade, alta capacidade de recuperacdo e biocompatibilidade. Essas ligas possuem a capacidade de “memorizar”
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sua forma original ap6s serem deformadas, gragas a mudangas estruturais reversiveis em resposta a variagdes de
temperatura e/ou tensdo. Em sua fase martensitica, a liga geralmente se encontra em temperaturas mais baixas e pode
ser facilmente deformada como abordado em [10]. Quando aquecida, ela passa pela transformacéo para a fase
austenitica, que ocorre em temperaturas mais elevadas, recuperando as deformacdes residuais e sua rigidez e
geometria original [2]. Dependendo da composicdo quimica, é possivel encontrar uma fase romboédrica (fase R)
como uma fase intermedidria, que aparece durante o resfriamento, entre a austenita e a martensita, o que é visto em
[10]. A presenca dessa fase romboédrica pode representar o surgimento de um pico adicional na curva de analise de
resisténcia elétrica em funcéo da temperatura (RET), intermediando a transformac&o austenita-martensita. Fatores
como ciclagem térmica e envelhecimento podem facilitar o surgimento da transformagdo romboédrica como
explicado em [10]. Para a realizacdo do estudo foram necessarias amostras de fita NiTi com comprimentos entre 40
a 50 mm.

3. MATERIAIS E METODOS

Inicialmente cortou-se 9 amostras com um comprimento aproximado de 40 mm, suficiente para a montagem de
eletrodos para a caracterizacdo da resisténcia elétrica pela técnica dos quatro pontos. Essas amostras foram submetidas
a diferentes tratamentos térmicos em um forno tipo mufla, mostrado na Figura 3, onde as mesmas foram depositadas
com o auxilio de uma amarracdo para facilitar a retirada no tempo correto, e apds esse processo todas elas sdo resfriadas
ao ar livre sem ventilacdo forgada.

As temperaturas e tempos para o tratamento térmico foram definidas considerando a faixa de temperatura e o
tempo de tratamento térmico na Tabela 1, que apresenta as defini¢des para a realizacéo do tratamento térmico. Como
é retratado na Tabela 1, ao todo foram necessarias 9 amostras para compreender o conjunto de pardmetros definidos.
Foram considerados dois parametros variaveis, utilizando-se assim um fator 22 + 2 pontos central.

Tabela 1. Temperaturas e tempos considerados para a caracterizacéo eletrotérmica das amostras. (Autoria prépria.).
Amostra| Tempo |Temperatura

(min) (°C)
10 350
10 550
30 350
30 550

5,85786 450

34,14214 450
20 308,5786
20 591,4214
20 450

OO |N|O(UO|PR|WIN |-

Contando com todas as fases, 0 estudo parte desde a selegdo de temperaturas para a realizagdo do ensaio RET,
como mostrado na Figura 2, passando pelo corte da lamina para a retirada das amostras, e s6 entdo elas serdo
submetidas nas temperaturas definidas, apos finalizar o tratamento térmico, a etapa seguinte serd o ensaio RET,
nesse ensaio é possivel entender a relagdo das fases do material com a sua resisténcia elétrica.

ENSAIO DE
RESISTENCIA
ELETRICA POR
TEMPERATURA

(RET)

OBTENGAO DE TRATAMENTO
DADOS DE TERMICO
TEMPERATURAE
TEMPO

COLETA DAS :

i SOLDAGEM DOS iy o

NITI ELEIRODOSNAS RESULTADOS
AMOSTRAS

Figura 2- Fluxograma das etapas do estudo. (Autoria Propria).




3.1 TRATAMENTO TERMICO

As amostras foram depositadas no forno mostrado na Figura 3, com o auxilio de uma amarracdo para
facilitar a retirada no tempo correto, e ap6s esse processo todas sédo resfriadas ao ar livre sem ventilagdo
forcada. Nessa etapa, juntou-se as amostras que eram submetidas a tratamentos térmicos com mesma
temperatura, sendo retiradas cada amostra a tempos diferentes. A amarracdo de fios externos possibilita a
retiradas das amostras sem a necessidade de abrir totalmente o forno e consequentemente sem trazer variacdes
indesejadas de temperatura.

Figura 3 - Forno Mufla utilizado no ensaio. (Autoria propria).

Para a realizacdo do tratamento térmico foram necessérias cerca de 3 horas desde o primeiro aquecimento
do forno, estabilizacdo da temperatura, e coleta das amostras, onde no decorrer do ensaio foram observadas
vaérias coloracdes que as amostras absorviam como resultado como é visivel na Figura 4.

Figura 4 - Amostras apés o tratamento térmico. (Autoria propria).

Para prosseguir para o ensaio RET, todas as amostras foram identificadas e foram levadas para o banho
com as identifica¢Oes descritas na Tabela 2.

Tabela 2. VariagOes de temperatura e tempo térmico de cada amostra. (Autoria propria).

Amostras Al A2 A3 Ad A5 A6 A7 A8 A9
Temperatura(°C) | 309 350 350 450 450 550 550 590 450
Tempo(minutos) | 20 10 30 6 20 10 30 20 34




3.2 ENSAIO DE RESISTENCIA ELETRICA POR TEMPERATURA
O ensaio de resisténcia elétrica por temperatura (RET) é um procedimento fundamental para investigar
como a resisténcia elétrica de materiais varia em resposta as mudangas térmicas. Essa etapa € feita com o auxilio

de uma microsoldadora KERNIT, modelo SMP 3000 GOLD como na Figura 5, utilizando uma técnica de 4
pontos, usando corrente continua nas amostras e aquisitou-se a varia¢do da diferenca de potencial enquanto as

amostras foram aquecidas de -10°C ATE 120°C.

Figura 5 - Microsoldadora utilizada. (Autoria Prépria)

As amostras foram soldadas conforme o esquema da Figura 6 que determina o circuito que envolve todas

as 9 amostras de NiTi que foram para o ensaio RET no banho termo regulavel.

&—e® ppp ©&—6 ppp &—6 ppp &—6 ppp &—8 ppp &—6 pp €&—8 ppp

DDP ®—® pDp

FONTECC
CORRENTE (i)

Figura 6 - Circuito elétrico com as amostras. (Autoria propria).

Apdbs o preparo das amostras foi montado o banho para o controle da temperatura das amostras, todas séo
submersas em uma posi¢ao sem contato com as superficies do fundo do banho. O sistema é alimentado por uma fonte

de energia elétrica Keysight E3633A, toda a configuracdo esta mostrada na Figura 7 e 8.
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Figura 8 - Banho termo
regulavel. (Autoria propria).

Figura 7 - Configuracéo do ensaio RET. (Autoria
propria).
A temperatura inicial do ensaio € atingida em 100 °C, a partir dai o resfriamento se inicia, e 0 mddulo de aquisi¢éo
de dados 34970A, fabricado pela Keysight Technologies, e utilizando software Agilent Benchlink, comeca a iniciar
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o registro de dados, e assim que 0 banho atinge -10°C é iniciado 0 aquecimento até 100°C, e ja durante o0 aquecimento
é possivel notar a diferenca de comportamento entre as curvas de resfriamento e aquecimento, evidenciando as
transformagdes na microestrutura da liga.

Apos o fim da coleta de dados, é feita a analise através do método das tangentes que traca retas tangentes nos
pontos de inflexdo das curvas, o que indica a transformacédo de fases, quando elas se interceptam, como é descrito
pela ASTM F2082-06.

4. RESULTADOS

Com a realizagdo do tratamento térmico e RET, os graficos gerados mostram uma relagdo entre resisténcia
e temperatura, e a partir dessa relacdo é possivel a identificagcdo dos pontos de inicio das fases e como ocorre
as transformacdes de austenita para martensita durante o resfriamento e a transformacéo da fase martensita para
austenita quando as temperaturas se elevarem. Alguns autores, como [10] e [4], relatam da existéncia de uma
terceira fase entre austenita e martensita, que pode ser considerada uma fase de transicéo, ou fase romboédrica.

Com os graficos coletados, é possivel observar as transformacdes de fases, sendo austenita para martensita
durante o resfriamento, e o inverso, durante o aquecimento, esse fendbmeno é evidente nos pontos de inflexdo
das curvas, durante a variagdo de temperatura. No grafico da Figura 9 a seguir é possivel ver todas as amostras
juntas, e a partir dai foi notada que trés curvas descreveram um comportamento diferente, e por isso as anélises
foram separadas em dois grupos de amostras.

—=—DR/R A1
——DR/R A2
——DR/R A3
——DR/R A4
——DR/R A5
——DRIR A6
——DRIRA7
——DR/R A8
——DR/R A9

AR/R(%)

-4 T T T T T T T T T T 1
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

Temperatura ( °C)

Figura 9 - Resistencia elétrica x Temperatura 9 amostras. (Autoria propria).

Durante a interpretacdo dos resultados, é visivel que o desempenho de algumas amostras chama a atencéo, como
a amostra A3, que foi tratada em baixa temperatura por um tempo mais longo, sendo a curva mais deslocada para a
direita, assim como a amostra A2, que foi tratada com a mesma temperatura, por um periodo menor de tempo.

No gréfico apresentado na Figura 10, apresenta-se o resultado da resisténcia elétrica em funcéo da temperatura para
0 conjunto de amostras que tiveram sua transformacdo martensita final alcangada nos testes. Ressalta-se aqui que o
ensaio foi realizado até a temperatura de -10°C devido as limitagGes do equipamento empregado

——DRI/R A1
—+—DR/R AZ
—a—DR/R A3
—»—DR/R A4
—+—DRI/R AS
——D0OR/R AS

ARR(%)

Temoeratura ( *CH

Figura 10 - Resistencia elétrica x Temperatura 6 amostras. (Autoria propria).




Houveram comportamentos diferentes para as amostras que foram expostas a temperaturas mais baixas, e quando
o tempo de tempera reduz, ¢ visivel que a temperatura representada no grafico RET também reduz.

O tratamento deslocou para baixo a temperatura de transformacao martensitica da A8, como visto no grafico
da Figura 11 a seguir:

—— DR/R A6
——DR/R A7
——DR/R A8

AR/R(%)

10 0 10 20 30 40 5 60 70 8 90 100
Temperatura ( °C)

Figura 11 - Resistencia elétrica x Temperatura 3 amostras. (Autoria prépria).

O metodo das tangentes, é um procedimento gréafico para determinar as temperaturas de transformacdo de fase
(austenitica e martensitica) a partir de uma curva de propriedade fisica versus temperatura. O processo consiste em
tracar trés linhas retas: duas tangentes que representam as linhas de base das fases totalmente martensitica e totalmente
austenitica, e uma terceira tangente na regido de maior inclinagdo da curva, que corresponde a transformagao em si.
As temperaturas de inicio e fim da transformacéo (As, Af, Ms, Mf) sdo entdo definidas pelos pontos exatos onde a
tangente de transformacdo intercepta as duas tangentes de base. Na imagem a seguir € possivel ver um exemplo de

como é usada essa técnica.
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Figura 12 - Demonstracao da aplicacao do método das tangentes em um exemplo. (Autoria prépria).

Através dos métodos das tangentes que é o indicado pela norma ASTM F2082-06, foi possivel retirar as
temperaturas de transicdo de fases como na tabela a sequir:




Tabela 3. Temperaturas de transicéo. (Autoria prépria.).

TEMP. (°C) | TEMPO (min) Mi(°C) | Mf(°C) | Ai(°C) | Af(°C)
309 20 41,78 19,53 [14,12 32,98
350 10 56,92 43,17 29,11 46,88

30 66,8 55,53 | 33,93 56,31
6 38,54 347 10,23 14,12
450 20 24,79 |11,83 |11,81 23,7
34 17,52 | 10,27 |2,23 7,79
550 10 29,11 - - 32,36
30 22,27 - - 26,75
590 20 24,05 - - 33,92

Como esperado, as amostras A6, A7 e A8 tiveram comportamentos diferentes das outras seis amostras e isso
ja era esperado pelo seu comportamento na analise grafica, ndo possuindo valores de martensita final ou austenita
inicial captados no tratamento devido a limitagcBes de equipamento. Na temperatura de tempera de 350°C, a
Martensita inicial se comporta de maneira crescente com relacéo ao tempo de tratamento, 0 inverso acontece nas
amostras de 450°C e 550°C. E perceptivel também que das amostras com menores temperaturas de tempera, a
exposicdo da amostra A3 (350°C por 30min) por um longo tempo provocou um maior deslocamento da
transformagdo, chegando ao maior valor da tabela, com 66,8°C. Com base nos dados de temperatura coletados
nos testes RET, foi elaborado um planejamento experimental para determinar equacGes que descrevessem a
influéncia do tratamento térmico na variacéo das temperaturas de transformacéao de fase. Tratando da aplicacéo
da liga como material atuador, a fase Romboédrica ndo é desejada para essa aplicacdo, o DOE foi aplicado para
gerar pontos de andlise, considerando o tempo e a temperatura como varidveis, € as identificaces na Tabela 4
(Mi, Mf, Ai e Af) correspondem as temperaturas de transigdo de fase.

Tabela 4 - Planejamento com os resultados do ensaio. (Autoria prépria).

Amostra Temp (L) Temp (Q) Tempo | Tempo | 1Lby | Mi | Mf Ai Af
(Min.) | (Min)) | 2L
L) Q)
Temp (L) 1 0,29 0,00 0,34 0,0 | 030|012 0,23 |-0,00
Temp (Q) 0,29 1 0,00 0,25 00 | 031|011 0,36 | 0,28
Tempo 0,00 0,00 1 0,0 0,2 |-0,16|-0,31| -0,16 |-0,34
(Min.)(L)
Tempo 0,34 0,25 0,00 1 0,0 |083]048| 0,63 | 0,60
(Min)(Q)
1L by 2L 0,00 0,00 0,20 0,00 1 |-054|-0,86| -0,73 |-0,72
Mi 0,30 0,35 -0,16 0,83 -0,5 1 1087 095 |0,92
Mf 0,12 0,11 -0,31 0,48 -0,8 | 0,87 | 1,00 | 0,95 | 0,95
Ai 0,13 0,36 -0,16 0,63 |-0,73]0,95]| 0,95 1 0,97
Af -0,00 0,28 -0,34 0,6 -0,72 10,92 | 0,95 | 0,97 1

Apos avaliar os dados, elaborou-se um diagrama de Pareto representando as temperaturas Martensiticas e
Austeniticas (iniciais e finais), como mostra a Figura 13.
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Figura 13 - Diagrama de Pareto. (Autoria propria).

Também foram obtidas as equagdes que governam o comportamento de transformacdo de fases para as 4

temperaturas em funcdo dos pardmetros de Tempo e Temperatura como apresentado a seguir:

Equacdo do modelo Af: z=419,04444384552+3,559176694659*x+,062879957633526*x"2-
1,9047803812983*y+,0023494504236647*y"2-,0140225*x*y+0.

Equacdo do modelo para Mi:

Z = 531,33954457749 + 3,1249810972922x + 0,048087972567695x* — 2,3971082468907y +

0,002868120274323y% — 0,01085xy + 0 (1)

Equacéo para Mf:

Z = 279,85994880471 + 8,3733795090391x + 0,0012592622740249x% — 1,4951666395338y +
0,0020029073772598y? — 0,18925xxy + 0 (2

Equagcdo para Ai:

Z = 241,25658719233 + 2,3941140693497x + 0,049544023266258x2 — 1,1480037906037y +
0,0014663097673374y? — 0,0096725000000001xy + 0 3)

Equacdo para Af:

Z = 419,04444384552 + 3,559176694659x + 0,062879957633526x% — 1,9047803812983y +
0,0023494504236647y? — 0,0140225xy + 0 (4)




5. CONCLUSAO

Por meio do presente estudo, foi possivel caracterizar amostras de uma liga NiTi submetidas a distintos
tratamentos térmicos. O ensaio de RET demonstrou eficiéncia na determinacdo das temperaturas de transformacéo
de fase, mediante a aplicagdo do método das tangentes nas curvas obtidas.

Conforme esperado, observou-se que as temperaturas de transformacéo de fase variam em funcdo do tempo e
da temperatura empregados no tratamento térmico.

De modo geral, os objetivos foram alcancados, evidenciando que foi possivel determinar as temperaturas de
transformacdo de fase para diferentes condi¢fes das amostras e explorar a aplicabilidade desse material como

atuadores em cendrios especificos. Esse tipo de liga, inclusive, tem sido empregado em areas como a medicina e
engenharia.
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