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RESUMO

Ligas com efeito memodria de forma (LMF) sdo materiais funcionais que
apresentam um grande dominio de aplicacbes potenciais baseadas em suas
propriedades termoelasticas, tais como: efeito memoria de forma simples (EMFS),
efeito memaria de forma reversivel (EMFR), Superelasticidade e comportamento tipo
borracha. No presente trabalho foram analisadas ligas quaternarias a base de cobre
gue apresentam o efeito memoria de forma. As ligas tiveram suas microestruturas
caracterizadas por microscopia Otica e microscopia eletrénica de varredura. Foram
realizados testes de microdurezas e utilizou-se a técnica de calorimetria diferencial
de varredura (DSC) para determinar as temperaturas criticas de transformacéo. As
ligas foram submetidas a trés diferentes tratamentos térmicos que promoveram
mudancgas nas caracteristicas das transformacfes martensiticas termoelastica
(temperaturas de transformacédo, histerese térmica e entalpias de transformacéo).
Nas micrografias das ligas apds tratamento térmico é possivel observar a
caracteristica microestrutural da fase martensitica pela presenca das plaquetas de
martensita (agulhas) de auto acomodacdo sobre a matriz de austenita. Uma liga
quaternaria, selecionada devido suas propriedades termoelastica, foi submetida a
conformacao mecénica por laminacao e deformacdes plasticas severas por extrusao
de canal agular (Equal Channel Angular Extrusion - ECAE) e tratamento térmico
posterior as conformacgdes. As técnicas foram usadas para produzir um refino de
graos e consequentemente uma melhoria nas propriedades mecanicas da liga a
base de cobre com efeito memoria de forma. As amostras obtidas da preparacao
das ligas foram caracterizadas por meio de ensaios de DSC, microdureza, ciclagem
termomecanica e microscopia eletrénica de varredura (MEV). O aumento da dureza,
reducdo da deformacéo termoelastica, e blogueio das transformag¢des martensiticas

foram evidenciados nas amostras extrudadas.

Palavras-chave: Conformacéo plastica. Ligas com memoéria de forma. Ligas a base

de cobre. ECAE. Caracterizacéo termoelastica.



ABSTRACT

Alloys with shape memory effect (SME) are functional materials that feature a
large field of potential applications based on its properties predicts thermoelastic,
such as: simple shape memory effect (SSMF), reversible shape memory effect
(RSME) and superelasticidade. In this study we analyzed the copper base alloys with
shape memory effect. The alloys had their microstructures characterized by optical
microscopy and scanning electron microscopy. Microhardness tests were performed
and using differential scanning calorimeter (DSC) technique to evaluate the critical
temperatures of alloy obtained through transformation of the enthalpies of
transformation. The leagues were subjected to three different heat treatments that
promoted changes in characteristics of thermoelastic martensitics transformation
(transformation temperatures, thermal hysteresis and enthalpies of transformation).
The micrographs heat-treated alloys is possible to observe the microstructural feature
of martensitic phase by the presence of platelets of martensite (needles) of auto
accommodation over the array of austenite. An alloy, selected due to its
thermoelastic properties, was subjected to mechanical conformation by lamination
and severe plastic deformations by Extrusion of Channel (Equal Channel Angular
Extrusion - ECAE) and thermal treatment after the conformations. The techniques
were used to produce a grain refining and consequently an improvement in the
mechanical properties of the copper base alloy with shape memory effect. The
samples obtained from the preparation of the alloys were characterized by DSC,
microhardness, thermomechanical cycling, and scanning electron microscopy (SEM)
tests. The increase in hardness, reduction of thermoelastic deformation, and blocking

of the martensitic transformations of the extruded samples were evidenced.

Keywords: Plastic deformations. Shape memory alloys. Copper-based alloys. ECAE.

Thermoelastic characterization.
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1 INTRODUCAO

As Ligas com Efeito Memdéria de Forma (LMF) sdo materiais funcionais
nao-convencionais que apresentam uma larga faixa de aplicacdes potenciais
baseadas em suas propriedades termoelasticas. Estas propriedades sao
classificadas como: efeito memdéria de forma simples (EMFS), efeito memdéria
de forma reversivel (EMFR), pseudoelasticidade que engloba a
superelasticidade e o comportamento tipo borracha; e elevada capacidade de
amortecimento (OTSUKA, 1998). Estas propriedades sdo originadas da
transformacdo martensitica termoeléastica que é caracterizada por uma
transformacao sem difusdo (primeira ordem), com deformacdo homogénea da
rede cristalina, constituida principalmente por uma tensdo de cisalhamento
(GONZALEZ, 2004).

A evolucéo nos estudos da Engenharia de Materiais fez surgir uma classe
de novos materiais denominados de Materiais Ativos. Estes apresentam
caracteristicas funcionais importantes, mostrando-se como uma alternativa
interessante aos materiais estruturais e sistemas passivos classicos da
Engenharia. Os materiais ativos caracterizam-se por reagirem a impulsos do
ambiente externo, tais como temperatura, luz, tensdo e/ou corrente elétrica,
campo magnético, carga mecanica, entre outros (HUMBEECK, 2003). Dentre
esses materiais estdo as Ligas com efeito de Memoéria de Forma (LMF).
Internacionalmente conhecidos como Shape Memory Alloys (SMA).

Estes materiais metalicos especiais possuem a capacidade de recuperar
uma deformacao “aparentemente plastica’(pseudoplasticidade) introduzida a
uma baixa temperatura, por intermédio de um aquecimento subsequente acima
de uma temperatura critica. Este fendbmeno, designado por Efeito de Meméria
de Forma (EMF), esta intimamente associado a uma transformacado de fase do
tipo martensitica, cristalograficamente reversivel (OTSUKA, 1998). Em baixas
temperaturas tem-se a fase martensita, na qual se introduz a deformacéo,
enquanto que, aguecendo-se 0 material, a fase austenita surge gradualmente,
resultando na recuperacdo da forma previamente estabelecida.
Comercialmente, em geral sdo encontradas algumas dessas ligas metalicas:
ligas a base de cobre (Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni, Cu-Al-Mn, Cu-Al-Be, e outras) e
ligas a base de Ni-Ti (Ni-Ti, Ni-Ti-Cu, Ni-Ti-Nb, e outras). A faixa de
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temperatura para a ocorréncia dos fendbmenos de memoria de forma € bastante
ampla, podendo variar de -100°C a 300°C, dependendo principalmente da
composi¢do quimica da LMF. Essa variacdo também €& dependente dos
processamentos termomecanicos aos quais 0s materiais sdo submetidos
(GONZALEZ et. al., 2004), aléem da adicdo de elementos nas ligas
(MORAKABATI et. al., 2010).

As LMF séo consideradas sensores/atuadores inteligentes quando o EMF
€ ativado através da aplicacdo de corrente elétrica (efeito Joule). Em
contrapartida, se o EMF é ativado diretamente por meio da variagao controlada
da temperatura, consideram-se como sendo atuadores térmicos. Portanto, uma
LMF pode ser considerada intrinsecamente como um atuador eletro-
termomecanico, que converte energia térmica em deslocamento acompanhado
ou ndo da producédo de um trabalho mecanico. Esta resposta em deslocamento
guando do seu simples aquecimento, acima de uma temperatura perfeitamente
programavel, torna essas ligas metélicas bastante interessantes para o
desenvolvimento de aplicacdes tecnolégicas em diversas areas industriais.
Embora as LMF possuam propriedades dinamicas de absorcdo de energia
mais elevadas que as encontradas em outros materiais, aplicacdes que
requerem maior resisténcia mecéanica, além das propriedades de memoéria de
forma, ainda exigem melhorias nessa caracteristica (LI et. al., 2005; WEI et. al.,
2011; LANDA, 2007).

As ligas metalicas com memoéria de forma que sdo submetidas a
processos de conformacédo mecanica demonstram uma tendéncia ao aumento
da resisténcia mecéanica devido ao encruamento e reducdo de tamanho dos
graos, além de apresentarem alteracfes nas temperaturas de transformacéao.
Os processos de conformacdo escolhidos para serem estudados nesse
trabalho foram a laminagéo e a extrusdo em canal angular, pelo fato de permitir
a comparacao entre um processo bem consolidado na literatura e outro em
desenvolvimento. A extrusdo em canal angular, com sigla em inglés ECAE
(Equal Channel Angular Extrusion), é um processo de deformagdo
desenvolvido por (SEGAL, 1995), que consiste em fazer passar uma amostra
de material de uma extremidade a outra de dois canais sequenciais que se
interceptam formando entre si um angulo na faixa entre 90° e 135° (VALIEV,
2006).
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No presente trabalho a liga a base de cobre que apresentam efeito
memoéria de forma foi caracterizada, antes dos processos de deformacédo
plastica, em fungcdo das suas propriedades termoelésticas. Analises de DSC
foram realizadas para determinar as temperaturas criticas de transformacéo.
As ligas foram submetidas a trés diferentes tratamentos térmicos que
promoveram mudangas nas caracteristicas das transformagdes martensiticas.
As amostras foram submetidas a ciclagem termomecénica e andlises de
microdureza para avaliar as propriedades termoelasticas. As microestruturas
foram caracterizadas por microscopia Otica e microscopia eletrbnica de
varredura.

Com a liga j4 caracterizada, foi realizada a deformacdo plastica
convencional por laminacéo a frio. Apés o processo de laminacdo as amostras
foram caracterizadas por DSC, microscopia otica e microdureza. Em seguida
as amostras foram deformadas por extrusdo de canal angular, e caracterizadas

por DSC, microscopia 6tica e microdureza.
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2 OBJETIVOS

Os objetivos sdo apresentados de forma geral para todo o projeto e em

seguidas serdo destacados de forma especifica.

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo do trabalho é estudar o efeito memodria de forma da liga
quaternaria Cu - 12%Al - 4%Ni - 1%Zn processada por deformacédo plastica
convencional por laminacdo e deformacdo plastica severa por extrusdo em
canal angular com angulos ® (&ngulo de intersegéo entre os canais) de 120° e
135°, para obter refino de grdo, gerando assim mudancas nas propriedades

termoelasticas da liga em questéo.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos deste trabalho podem ser resumidos como

segue:

» Caracterizacao da liga quaternaria com efeito memaria de forma;

A\

Promover a conformac¢do mecanica por laminacao;

» Realizar a deformacdo plastica severa por extrusdo de canal
angular;

» Fazer tratamento térmico nas amostras apdés as conformacgbes
mecanicas para obter recuperacdo dos graos;

» Realizar caracterizagbes por DSC, Microdureza, Ciclagem

termomecanica, MO (Microscopia 6tica) e MEV (Microscopia

eletrbnica de varredura) das amostras deformadas;
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3 REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo estdo as contribuicbes de diversos autores sobre o tema
do projeto abordado para posicionamento e nivelamento da presente tese com

os trabalhos realizados globalmente.

3.1 LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

As ligas com efeito memoria de forma sdo matérias com capacidade de
alterar e memorizar sua forma em funcao das transformacdes de fase com a

temperatura ou aplicacéo de tenséo

3.1.1 Transformacdes Martensiticas

As transformacfes de fase martensiticas termoelastica que séo resultado
da transformacdo de fase no estado sélido e sem difusdo, os atomos se
movem cooperativamente e, geralmente, por um mecanismo de cisalhamento
(OTSUKA, 1998). Nesta transformacdo, a fase de alta temperatura, é a
austenita, transforma-se em dominios de estrutura monoclinica, que tem
morfologia lenticular ou de plaquetas alongadas.

Da mudanca de fase austenita para a fase martensita, ou da matriz para o
produto, € o que caracteriza o efeito meméria de forma (EMF), que é a
capacidade do material em memorizar sua forma apds ser deformado
pseudoplasticamente. Nas ligas com efeito memoria de forma, a transformacéao
martensitica é reversivel e termoelastica, levando a recuperacdo da forma
provocada por uma deformacdo pseudoplastica. Na figura 1 a transformacédo
martensitica termoelastica que ocorre no interior do material durante um ciclo
termomecanico de EMF (resfriamento—deformagdo—aquecimento). Pode-se
observar quequando a estrutura austeniticaé resfriada, abaixo de uma
temperatura critica, a transformac&o inicia por um mecanismo de cisalhamento
sem uma orientacao preferencial. Apds ser deformada, a estrutura martensitica
apresenta-se sob a forma orientada, de acordo com uma de suas variantes

correspondentes (privilegiada pela tensdo externa). Durante o aquecimento, a
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estrutura martensitica se torna instavel, entdo ocorre a transformacao inversa,

onde a martensitas torna-se estavel (OTSUKA, 1998).

Figura 1- Esquema da mudanca estrutural que ocorre nas LMF.

Austenita Martensita deformada
(sem ruptura das ligacdes

Fonte: Adaptado de Raychem Corp., 2014.

3.1.2 Temperaturas Criticas da Transformac&o Martensitica

Transformacdo martensitica termoelastica apresentam parametros que
tem relacdo direta, por exemplo: a deformacdo correspondente ao efeito
memoéria de forma, mudanca nas propriedades elétricas do material, a
absorcdo ou liberacdo de energia. Analisando essas mudancas das
caracteristicas € possivel determinar as temperaturas de transformacdo de
fase, deformacao termoelastica, capacidade de amortecimento, e histerese em
temperatura de uma LMF. Esses fenOmenos sdo exibidos na figura 2, curva
tipica de variacdo dimensional (comprimento, por exemplo) em funcdo da
temperatura para um material com memdéria de forma. A transformacao direta
(austenita — martensita, no resfriamento) e inversa (martensita — austenita, no
aquecimento) se da em um intervalo de temperatura relativamente estreito.
Esse comportamento também exibe uma histerese em temperatura, que €
medida a 50% da transformacdo de fase, conforme ilustra a figura 2. As
temperaturas de transformacao definidas na figura 2 variam de um sistema de
LMF para outro. Em geral, a histerese das transformagfes martensiticas
termoelasticas variam entre 5°C e 50°C dependendo do tipo de LMF e do seu
processamento termomecanico. As temperaturas criticas da transformacao

sao:;
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* Mg: Temperatura de inicio de transformacéo martensitica direta;
* Ms: Temperatura de final da transformacao martensitica direta;

* As: Temperatura de inicio da transformacéo martensitica inversa;
* A;: Temperatura de final da transformagéo martensitica inversa;

* H: Histerese da transformacéao.

Figura 2 — Transformacao martensitica termoelastica com as temperaturas

criticas (Ms, My, As € A;) e da histerese da transformacao (H;) durante um ciclo térmico.
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Fonte: Adaptado de Hodgson, 1990.

Temperaturas de transformacéo de fase tipicas para as LMF em geral se
situam num intervalo entre -100°C e 300°C (HODGSON, 1990). As
transformacdes martensiticas em LMF podem ser detectadas a partir de
variagbes de algumas propriedades fisicas como resistividade elétrica,
dimensdes e entalpia. Normalmente sdo usadas técnicas de analise térmica,
como calorimetria diferencial de varredura (DSC), dilatometria, analise térmica
diferencial (DTA) e andlise dinamica mecanica (DMA). As técnicas de analise
térmica DSC e DTA detectam tanto a transformacdo de fase direta

(martensitica), que é exotérmica (acompanhada por liberacdo de calor), quanto
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a transformacéo inversa (austenitica), que € endotérmica (acompanhada por

absorcao de calor).

3.1.3 Transformacgé&o Martensitica tipo Burst

Nesse tipo de transformacdo o crescimento da fase martensitica ocorre
por um processo tipo avalanche. A transformacdo acontece de forma
extremamente rapida e € acompanhada por alguns conjuntos de deformacéo
plastica da austenita. Este conjunto de fatores exibe condigbes muito
complexas para a transformacdo inversa, acarretando uma histerese em
temperatura muito grande, chegando ao caso de nao apresentar reversibilidade
(OLIVEIRA, 2010).

3.1.4 Transformagao martensitica tipo termoelastica

Transformacdo de fase martensitica a qual da origem ao efeito memoria
de forma é do tipo termoeléstica. Nessa transformacdo, a interface se
movimente entre a fase matriz e a fase martensitica controlada pelo equilibrio
local entre as for¢cas quimicas e ndo quimicas. (OTSUKA, 2001). A forca motriz
dessa transformacdo € a energia livre de Gibbs das fases austenita e
martensita, e as forcas ndo quimicas séo a energia de deformacéo elastica e a
dissipacdo de energia devido as resisténcias passivas ao movimento da
interface. As forcas ndo quimicas aparecem quando ocorrem interacdes entre
as imperfeicdes cristalinas tais como: precipitados, discordancias e lacunas.
Estes defeitos da estrutura cristalina do material podem preexistir na fase
matriz, ou podem ainda ser criados ou eliminados durante a transformacao
como, por exemplo, os defeitos pontuais do tipo lacunas (LIU, 2010).

Analisando as diferentes contribuicbes de energia na transformacéo
martensitica, dissipacao irreversivel de energia e armazenamento reversivel de
energia elastica, as curvas das transformagbes termoelasticas séo
caracterizadas por uma histerese de transformacdo. Em temperaturas menores
que Ms, as plaquetas de martensita crescem a medida que a amostra €

resfriada. Entretanto, apOs alcancar certo tamanho, quando a soma do
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crescimento na energia livre termoquimica e 0 aumento na energia livre ndo
quimica (elastica e resisténcias passivas) se aproximam de certo valor minimo,
0 crescimento € interrompido.

O equilibrio entre os efeitos térmicos e elasticos € responsavel pela
denominacao “termoelasticidade” e transformacdo martensitica termoelastica.
Uma vez que esse equilibrio térmico é quebrado, as plaquetas de martensita
iIrdo crescer ou contrair. Por conseguinte, a estabilidade das fases apresenta
uma forte dependéncia da temperatura. Se forem tomadas em consideracdo a
energia quimica livre da fase matriz (G,) e a da fase martensita (Gn,), existe
uma temperatura ideal de equilibrio T, em que as forcas se equilibram
conforme ilustrado na figura 3. A fase estavel € a que possui menor energia
livre. As transformacfes martensiticas termoelasticas séo cristalograficamente
reversiveis, ao contrario das transformacdes verificadas nos acos comerciais,
que geram a decomposicdo da martensita em uma microestrutura que

basicamente se divide em ferrita e cementita (CHIAVERINI, 1996).

Figura 3- Esquema do equilibrio entre as fases austenitica e martensitica.

Energia Livre
V' N

1'%
L4

Temperatura

Fonte: Cuellar, 2002.

3.1.5 Efeito Memoéria de Forma Simples (EMFS)

Efeito memoria de forma simples (EMFS) é quando a liga memoria de

forma esta na fase martensitica, com temperatura abaixo de My, sera
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deformado aparentemente de forma permanente ao ser solicitado por uma
carga. Permanece deformado apods a retirada da tensdo, esse fendmeno
recebe o nome de pseudoplasticidade, pois pode recuperar a forma inicial, ou
seja, antes de ser submetido a carga, apds o aquecimento do material até uma
temperatura superior ao A;. A figura 4 apresenta o esquema de funcionamento
do EMFS em uma mola helicoidal. Nesta figura visualiza-se a aplicacao de uma
carga de tracdo que gera deformacao na mola. Esta deformacédo é recuperada
apos o aquecimento do material até uma temperatura superior a temperatura

de final da transformacéo austenitica ou transformacéo reversa.

Figura 4 - Esquema do efeito memdéria de forma simples.
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Fonte: Oliveira, 2011.

3.1.6 Efeito Meméria de Forma Reversivel (EMFR)

Como apresentado, o efeito memoéria de forma simples EMFS tem
somente uma parcela da deformacdo recuperada, a deformacéo
correspondente a fase matriz. Em algumas circunstancias especiais, € possivel
se recuperar as formas das fases austenita e martensita sem aplicacdo de
cargas externas, nesses casos a mudanca de forma é promovida pela variacado

de temperatura. Esse fenbmeno é denominado por efeito memdéria de forma
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reversivel (EMFR) (OTSUKA e WAYMAN, 1998). Em inglés Two-Way Shape
Memory Effect (TWSME) foi usado para designar este efeito espontaneo e
reversivel durante o resfriamento e aquecimento, que foi observado depois de
determinados procedimentos termomecanicos aplicados ao material (DELAEY,
et al, 2004). Estes procedimentos foram denominados de educacdo ou
treinamento (STALMANS, 1991). Durante o treinamento pode-se associar uma
forma a cada fase, em funcdo de um determinado tratamento termomecanico.
A figura 5 apresenta o esquema do efeito memaoria de forma reversivel para o
caso de uma mola. Nesta figura, no intervalo (a)-(b) é aplicada uma carga de
tracdo provocando deformacdo na mola. Em (c) a mola recupera uma parte da
deformacdo imposta apdés o0 aquecimento e mantém esta forma apés o
resfriamento. Submetendo a mola a subsequentes ciclos térmicos sem a
aplicacao de esforco externo, verifica-se que a forma da mola varia entre (c) e
(d). O numero de ciclos de treinamento para se obter o efeito memoria de
forma reversivel pode variar de 5 a 30 ciclos (OTSUKA e WAYMAN, 1998).

Figura 5 - Esquema do efeito memoaria de forma reversivel (EMFR).
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Fonte: Oliveira, 2011.
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A principal explicacdo para que a forma em (c) seja memorizada € que
as discordancias séo reorganizadas segundo o sentido da aplicagéo da carga,
durante o treinamento, criando um campo de tensdes internas que favorece a
inducado de plaquetas de martensita preferenciais. Estas discordancias existem
mesmo na fase matriz depois da transformacao inversa ap0s aquecimento
acima da temperatura A, € 0 campo de tensdes em torno dessas discordancias
induz deformacdo nos planos de habito durante o resfriamento. Além do
treinamento por meio de ciclagem térmica, podemos induzir o efeito memoéria
de forma reversivel por meio de deformacdo plastica ou pseudoplastica,
processo de envelhecimento, originando precipitados e outros (Datta et al.,
2001).

3.1.7 Superelasticidade

Aquecendo-se uma LMF a temperatura superior A, 0 material encontra-se
na fase de alta temperatura ou austenitica. E possivel produzir mudanca de
fase, para martensitica nessa mesma temperatura, por carregamento
mecanico, em que o material se deforma induzindo a fase martensitica. Ao
retirar a carga ocorre a transformacado de fase, retornando para austenitica e
recuperando a forma inicial. Este fenbmeno onde a martensita € induzida por
tensdo a temperaturas acima do A:; €é conhecido como superelasticidade
(DESROCHES et al., 2003).

A figura 6 apresenta esquematicamente a curva tensdo versus

deformacéo do comportamento superelastico nas LMF.

Figura 6 - Esquema tensédo x deformacgédo do comportamento superelastico LMF.
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Durante o resfriamento, na auséncia de tensdo, a martensita comeca a se
formar na temperatura Ms. Entretanto, no mesmo material, a martensita pode
de formar em temperaturas acima de Ms (ou Ag) se uma tenséo for aplicada.
Esta martensita, assim formada, recebe o nome de martensita induzida por
tensdo (MIT). A forca motriz para a transformacdo agora é mecanica, e nao
térmica. Acima de Ms (ou Ag), a tensdo critica para a formacédo de martensita
aumenta com o0 aumento da temperatura, visto que a fase austenitica € mais
estavel em temperaturas mais altas. Esse aumento ocorre de forma linear
obedecendo a relacédo de Clausius-Clapeyron:

dy AS AH

Onde: 0 é uma tensao uniaxial, T é a temperatura, € é a deformagéo de
transformacédo, AS é a entropia da transformacao por unidade de volume e AH
€ a entalpia da transformacéo por unidade de volume. (OTSUKA e WAYMAN,
1998; WAYMAN e DUERIG, 1990).

A figura 7 ilustra o comportamento da tensdo critica de inducdo da
martensita em funcdo da temperatura do ensaio. As temperaturas de
transformacao (As, Ar, Ms € My) sdo apresentadas atraves de linhas inclinadas
indicando o0 aumento das tensdes criticas em funcéo da temperatura do ensaio.
Os simbolos oA, 0A;, cMs e oM sdo as tensfes equivalentes ao inicio e fim da
transformacao austenitica e o inicio e fim da transformacdo martensitica,
respectivamente. Conforme se altera a temperatura de realizacdo do ensaio as

tensdes 0As, 0As se deslocam para valores maiores.

Figura 7 - Temperaturas de transformagéo em fungéo da tenséo
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Fonte: Lagoudas, 1996.
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3.1.8 Ligas com Efeito Memoria de Forma

As LMF formam um grupo unico de ligas que possuem a habilidade de
recuperar a forma apds sofrerem deformacfes. Em baixas temperaturas elas
podem ser aparentemente deformadas 'plasticamente’ como outras ligas
metalicas, mas esta deformacao pode ser recuperada através do aquecimento
acima de uma determinada temperatura critica (efeito memoria de forma).
Outras importantes caracteristicas destes materiais sdo alta capacidade de
amortecimento de vibragées mecéanicas e grandes limites elasticos ndo lineares
(superelasticidade) (SHAW e KYRIAKIDES, 1995). Embora, atualmente, uma
grande quantidade de LMF seja conhecida, somente aquelas que sdo capazes
de recuperar quantidades apreciaveis de deformacdo ou que geram forca
significativa durante a recuperacdo da forma, sdo comercialmente viaveis. Sdo
estas, algumas ligas a base de cobre, algumas ligas ferrosas e as ligas NiTi
(HODGSON et al., 1990).

As LMF sdo classificadas em relacdo as composi¢des quimicas: base de
cobre, base de ferro, Au-Cd, Ag-Cd e Ti-Ni. As ligas a base de Ti-Ni
apresentam um grande potencial de aplicacdo na area médica e odontoldgica
em funcdo de suas propriedades mecéanicas, boa estabilidade das
propriedades termoelasticas, mecéanicas, e sua biocompatibilidade. A figura 8
mostra algumas aplicacdes das ligas TiNi na medicina, como os dispositivos
auto expansivos, também conhecidos como Stent, aplicados em tratamentos
cardiovasculares. Estes dispositivos sao utilizados para sustentar o diametro
interno de vasos tubulares como vasos sanguineos (DUERIG et al 1990). Filtro
Simon, primeiro dispositivo com memoria de forma utilizada em tratamento
cardiovascular (JANI, 2014), que tem como funcdo filtrar os coagulos que
percorrem a corrente sanguinea. Os aparelhos ortoddénticos com memoaria de
forma que exploram a pseudoelasticidade podendo fornecer uma forgca de
restituicdo uniforme e praticamente constante. As ligas memoéria de forma
apresentam, durante os trechos de transformacao de fase, elevados indices de
deformacéo para uma pequena variacdo de tensdo. Assim, o uso das ligas

memoria de forma em aparelhos ortodonticos elimina a necessidade de
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repetidos apertos, acelerando o processo corretivo (MANTOVANI, 2000). As
ligas a base de cobre apresentam boas performances em termos de
propriedades termoelasticas, possibilidade de serem utilizadas num grande
intervalo de temperatura em diversas aplicacfes tecnoldgicas. A principal
vantagem das ligas a base de cobre é econémica (PINA, 2006).

Figura 8 — Dispositivos biomédicos: (a) Stent; (b) Filtro de Simon; (c) Arcos
ortodonticos.

(a) (b) (¢)

Fonte: Pina, 2006.

3.1.9 Ligas a Base de Cobre

A classificacdo das familias das ligas a base de cobre em relacdo aos
sistemas binarios para adi¢cdo de zinco, ou adicdo de aluminio e ainda com a
adicdo de estanho, representam possibilidades para ligas com efeito meméria
de forma, esté representado na figura 9. As ligas a base de cobre devem ser
produzidas com faixas de composi¢cfes especificas para apresentarem o efeito
memoria de forma, que sao identificas pelos diagramas de fase, apresentados
nas figuras 10, 11 e 12. Estes sistemas apresentam uma fase B a alta
temperatura. Uma témpera a partir desta fase permite obter a fase f
metaestavel a temperatura ambiente, figura 13. Um subseqlente resfriamento
resulta na transformacéo de fase martensitica. A temperatura de transformacao
Ms e o tipo de martensita dependem da composi¢cdo quimica das ligas, como
mostra a figura 3.14 para as ligas do sistema Cu-Al. A temperatura de
transformacdo martensitica pode ser modificada com a adicdo de um terceiro
elemento quimico. Para o sistema Cu-Zn, esta adicdo tem por objetivo

aumentar a temperatura de transformagé&o, como por exemplo, com a adi¢céo
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de aluminio. No sistema Cu-Al as temperaturas de transformacao séo altas e

podem ser diminuidas com a adicdo de manganés.

Figura 9 - Classificacdo das familias das ligas a base de cobre.

Sistemas de ligas memodria de forma a base de cobre
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Fonte: Pina, 2006.

Figura 10 - Diagrama binério das fases de equilibrio do sistema Cu-Zn.
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Figura 11 - Diagrama binario das fases de equilibrio do sistema Cu-Al
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Figura 12 - Diagrama binario das fases de equilibrio do sistema Cu-Sn
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Figura 13 — Diagrama metaestavel superposto ao diagrama do sistema Cu-Al
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3.1.10 Tipos de Martensita

Nas ligas a base de cobre que apresentam efeito memoria de forma, a
fase martensitica se apresenta de formas estruturais variadas em funcédo da
composicdo quimica e o estado herdado da fase austenitica. Todas as
estruturas das martensitas das ligas a base de cobre e Ti-Ni podem ser
representados por um empilhamento de planos compactos do tipo cubico de
face centrada (cfc). O tipo de empilhamento da martensita depende da
concentracdo eletrbnica por atomo (e/a), e o numero de planos densos da
malha depende da ordem herdada da fase austenitica.

Os diferentes tipos de martensitas sdo classificados em: o’, B, e y’. Suas
principais caracteristicas sdo apresentadas na tabela 1. A nomenclatura de

Ramsdell classifica as martensitas em funcdo da estrutura e da periodicidade
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dos planos compactos (exemplo: 3R, 9R). Quando a martensita é transformada
a partir da fase B ordenada DOj; ou L2; as periodicidades das falhas de
empilhamentos das diferentes martensitas séo duplas (exemplo: 6R, 18R). As
martensitas o’ e y' apresentam uma estrutura maclada internamente. As
estruturas B’ podem também apresentar uma distorcdo ortorrdbmbica de

qualquer grau (monoclinico), portanto eles séo identificados por MO9R ou M18R.

Tabela 1 - Caracteristica das martensitas das ligas a base cobre.

Tipo de | Composicao Estrutura Fase Nomenclatura
Martensita (e/a) .
Empilhamento Mae Conv. | Ramsdell
CFC B2 o’ 3R
o <1,42 ABC DOs o’ 6R
L21 O{’s 6R
Ortorrombica B2 yirs 9R
1,42 > ela<

; : ABCBCACAB DO ’ 18R

P 1,50 ° p
L2, o 18R
Hexagonal B2 Vs 2H
¥ >1,50 AB DOs 71 4H
L2, 7’3 4H

Fonte: Gonzalez, 2002.

3.1.11Ligas Comerciais

Atualmente é possivel se adquirir algumas ligas com o EMF prontas de
forma comercial. Os sistemas Ni-Ti, Cu-Al e Cu-Zn sao exemplos dessas ligas
comercializadas. Existem empresas que fabricam LMF e fornece ligas Ni-Ti,
Cu-Al-Ni, Cu-Al-Zn e Cu-Al-Be policristalinas, além de Cu-Al-Be
monocristalinas. Ligas como Cu-Al-Ni tém grande potencial devido a suas altas

temperaturas de transformacéo inversa (As), situadas entre 100°C e 300°C.
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As LMF de base cobre apresentam boa condutividade térmica,
recuperacdo de forma apés deformagbes da ordem de 15%, tém resisténcia a
corrosdo limitada, facilidade de obtencédo, possuem alta condutividade elétrica
(tendo boa possibilidade de aplicacdo em conectores elétricos), tém
temperaturas de transformacdo mais altas, oferecendo maiores possibilidades

de aplicacdo, além de serem de relativo baixo custo.

3.2 PROCESSO DE FABRICACAO DAS LMF

Na produgcdo em escala industrial ou em escala laboratorial destes
materiais sao realizada utilizando diversos processos de fundi¢do, que s&o:
fusdo em forno de inducdo ao ar ambiente, fusdo por inducdo sob vacuo
(ZHANG, 2010), fusé@o a arco com eletrodo consumivel e ndo consumivel sob
vacuo (XIAO, 2008), fusdo por feixe de elétrons (OTUBO et al., 2004),
metalurgia do pé (SHAW et al., 2002), solidificacdo rapida (LIN e WU, 2006) e
moagem de alta energia (LI et al., 2006).

O sistema de fundicdo por indugdo tem as principais aplicagbes, no
campo metalurgico: fusdo de metais e o tratamento térmico, afim de se obter
um material com caracteristicas mecanicas especiais que ndo se pode obter
em estado bruto de fundicdo. O forno de inducéo utilizado no presente trabalho
foi um forno de inducéo de alta freqiéncia da marca INDUCTOTHERM de 24
KVa.

O processo de fusdo a arco elétrico com eletrodo ndo consumivel em
atmosfera controlada com gas argonio é preferida em laboratérios porque é
aplicavel para varios tipos de ligas e mais segura para obtencdo da
composicdo desejada (Otsuka & Wayman, 1998). Neste método, os elementos
qgue constituem a liga sdo colocados em um cadinho de cobre, onde sao
submetidos a acdo de um arco voltaico, gerado por um eletrodo de tungsténio,

sob uma atmosfera de argénio.
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3.3 PROCESSO DE CONFORMACAO MECANICA

Nas conformacdes mecéanicas o material € submetido a cargas
mecanicas, acompanhadas ou ndo da alteracdo de sua geometria. Nessas
conformacdes sao realizadas por ferramentas que podem apresentar variacao
de tamanho e geometria conforme as aplicacbes desejadas. Os processos de
conformacdo mais utilizados na area industrial sdo forjamento, laminacéo,
trefilacdo e extrusdo. Cada um desses processos fornece caracteristicas
especiais ao material e a peca obtida. Neste trabalho foram realizados dois
processos de conformagdo mecanica, sendo um deles processo de
deformacdo plastica convencional (laminacdo) e o0 outro processo de
deformacéo plastica severa (extrusdo de canal angular). Os processos de
conformacdo mecanica foram selecionados devido a sua vasta gama de
aplicacbes (laminacéo) e devido ao grande potencial tecnoldgico na melhoria

das propriedades mecanicas (extrusao de canal angular).

3.3.1 Processo de Laminacao

Processo no qual se modifica a geometria/dimensées de um corpo
metalico pela passagem entre dois cilindros laminadores. O metal sai com uma
velocidade maior que a de entrada. Os cristais sdo alongados na direcao da
laminagéo, podendo manter essa morfologia na laminagéo a frio ou os cristais
iniciam o processo de recristalizacdo na laminacdo a quente. O material €
submetido a elevadas tensbes compressivas, e a tensdes cisalhantes
superficiais, resultantes da acdo entre os cilindros. As forcas de atrito sé&o
também responsaveis pelo ato de puxar o metal. Normalmente, a reducéo da
espessura de lingotes metalicos € feita por meio de laminacdo a quente que,
por sua vez, é acompanhada pelo aumento na largura. Os equipamentos nos
quais se realizam a laminacdo sdo chamados laminadores, que consistem
basicamente de rolos, mancais, uma carcaga chamada de gaiola para fixar
essas partes, e um motor para fornecer poténcia aos rolos e controlar a
velocidade de rotacdo, além de um fuso para o controle da distancia entre os

rolos e, consequentemente, a deformacdo do material. De forma geral, nas
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laminacBes convencionais se utilizam os tipos mais simples e comuns de
laminadores com relacdo ao arranjo dos rolos, que sao os laminadores duo e
duo reversivel, conforme ilustra a Figura 14. Nos laminadores do tipo duo os
rolos ttm o mesmo diametro e giram em um Unico sentido, entrada no
laminador (Figura 14a) e o material retorna para reducdes posteriores por
conducdo manual. Ja nos laminadores do tipo duo reversivel o material pode
passar para frente e para tras através dos rolos que invertem o seu sentido de

rotacao (Figura 14b).

Figura 14 — Arranjos mais comuns de rolos para laminadores. (a) Laminador duo
e (b) Laminador duo reversivel.

Fonte: Dieter, 1981.

Os parametros de laminacdo podem ser verificados na Figura 15. A
espessura inicial da chapa (hg), sua velocidade de entrada (vo), a forca de
laminagéo radial (P,) e tangencial (F), bem como o arco de contato (L) do
material com os rolos. Apds a passagem pelos rolos, observam-se a espessura
de saida (hf) e velocidade de saida (vf) da chapa laminada. Dessa forma, a fim
de que cada elemento vertical na chapa nao sofra distor¢céo, a velocidade de
saida vs deve ser muito maior que a velocidade de entrada vy, de acordo com a
reducdo da espessura. Ao longo da superficie de contato entre o rolo e a
chapa, somente no ponto neutro N a velocidade do rolo é igual a velocidade da

chapa.
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Figura 15 — Forcas atuantes e outros parametros de laminacao.

-0

Fonte: Dieter, 1981.

Nos processos industriais geralmente utilizados as velocidades de
deformacéo e temperaturas empregados, a maioria dos metais e ligas sofrem,
durante a deformacdo a quente, os processos de encruamento e restauracao
da estrutura (recuperacgao + recristalizagéo), segundo Siciliano Junior e Padilha
(1995). Um dos objetivos principais do processamento termomecanico de ligas
metalicas € o de alcancar espessuras delgadas para utilizacdo como chapas ou
laminas. Em aplicacbes em que se requer refinamento de gréos, a
conformacdo mecanica, juntamente com tratamentos térmicos e adicdo de
elementos refinadores durante a fundicdo, € um dos métodos utilizados. A
literatura revela que um dos conceitos de processamento a quente para se
reduzir o tamanho de grdos em acos € a laminacdo de recristalizacao. Neste
tipo de conformacdo o refino de grédo é obtido pelo refino da austenita por
sucessivas recristalizagdes (SILVERIO, 2008; HURLEY e HODGSON, 2001).

O processo de laminacdo tem se mostrado muito importante devido as
mudancas significativas nas propriedades mecéanicas, tais como: limite de
escoamento, limite de resisténcia, ductilidade e resisténcia mecanica. No
material que apresenta granulacéo fina a resisténcia mecanica é maior do que
um material que possui granulagdo grosseira, uma vez que O primeiro possuli

uma maior area total de contorno de grdos para dificultar o movimento das
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discordancias. Estudos envolvendo LMF submetidas ao processo de laminacéo
tém sido realizados, os quais tratando basicamente da evolugcdo das
temperaturas de transformacdo, andlise da microestrutura e adicdo de

elementos ternarios.

3.3.2 Extrus&o em Canal Angular

A conformacado plastica severa por extrusdo em canal angular (ECAE —
Equal Channel Angular Extrusion) foi descrito pela primeira vez, em uma tese
desenvolvida na Russia em 1974 (SEGAL, 1995). A ECAE € um processo de
deformacgdo plastica severa que provoca a aplicacdo de tensdes criticas de
cisalhamento sem modificacdo da secéo transversal do material (KOCKAR et.
al.,, 2007). Para a realizacdo da conformacdo, a amostra € inserida
manualmente na matriz de extrusdo, sendo pressionada por uma prensa em
contato direto com um punc¢éo no canal de entrada da matriz. A deformacéo
promovida pelo puncéo ocorre pela passagem do material através dos canais
de secdes transversais constantes e iguais, interligados pelo angulo de
curvatura. Esse processo garante deformacdes significativas através de
cisalhamento, tendo sua geometria inicial mantida, o que possibilita diversos
passes do mesmo material na matriz. Os materiais preparados por extrusao de
canal angular com multiplas passagens tém grande potencial para produzir
graos ultrafinos (LI, 2005 e FANG et. al., 2011), consequentemente aumento de
resisténcia mecanica, além de permitirem a exploracdo de diversos aspectos
fundamentais de plasticidade, recristalizacdo e formacao de textura.

Devido ao crescente interesse em materiais ultra-finos e nano-estruturas,
a ECAE tem sido objeto de consideraveis esforcos de pesquisa pelo fato de ter
como objetivo predominante o refinamento dos grdos de metais deformados
severamente. A extrusao angular apresenta algumas vantagens tecnoldgicas
significantes, dentre as quais esta o desenvolvimento de tarugos macicos,
uniformes e orientados por cisalhamento simples, além do aperfeicoamento da
reversibilidade ciclica nas LMF (KOCKAR et. al., 2007).

O grau de deformacéo pelo qual passa um material processado por ECAE

pode ser dado em funcdo da deformacado equivalente, €y (IWAHASHI et. al.,
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1996). A deformacio € dependente dos angulos ® e W, cujos parametros

estédo representados na Figura 16. A amostra é inserida manualmente no canal

de entrada da matriz e, em seguida, pressionada e deformada enquanto passa
através da intersecfo entre os canais internos da matriz, em que ® é o angulo
de intersec&o entre os canais e W o angulo de curvatura da juncgéo.

O angulo WY demonstra pouca influéncia na deformacido imposta ao
material processado (VALIEV E LANGDON, 2006; AIDA et. al., 2001). Para @

igual ou superior a 90° qualquer valor de W produz uma variagdo na
deformacg&o menor que 5% (AIDA et. al., 2001).

Um estudo dirigido por Yamagushiet al. (2000) demonstrou que o0s
fenbmenos de deformacdo que acontecem durante o processo ECAE séo
independentes do tamanho da amostra, 0 que sugere aplicacdes tecnoldgicas

a materiais com diferentes formas e dimensoes.

Figura 16 — Deformacao no processo de Extrusdo em Canal Angular ECAE.

Puncéo para
Compresséo

Fonte: Silva, 2014.
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3.3.3 Extrusédo em Canal Angular da Liga TiNi

Ligas equiatdmicas TiNi, ricas em titanio e ricas em niquel foram
submetidas a deformacédo plastica severa por extrusdo de canal angular e
analisada por microscopia o6tica e microscopia eletrénica de varredura (Silva,
2014).

Na tese apresentada por Silva a liga de Ti-Ni foi submetida a extruséo de
canal angular para obter mudancas microestruturais e consequentemente
alteracbes nas propriedades mecanicas. As amostras foram analisadas por
microscopia Otica e por microscopia eletrdnica de varredura. As imagens
obtidas por MEV das amostras extrudadas podem ser visualizadas nas Figuras
17, 18 e 19. A partir das imagens, percebe-se que, apesar de ndo se ter uma
morfologia com orientacdo preferencial, é possivel a visualizacdo dos
contornos e diminuicdo dos tamanhos de grdos com relagdo as amostras nao
extrudadas. Existe a presenca de particulas entre os graos, que sugerem ser

precipitados oriundos do estado de tensdes provocado pela ECAE.

Figura 17 — Micrografia de MEV da amostra Extrudada Liga Rica em Ni.
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Figura 18 — Micrografia de MEV da amostra Extrudada da Liga Equiatbmica.

Fonte: Silva, 2014.

Figura 19 — Micrografia de MEV da amostra Extrudada da Liga Rica em Ti.

1

TM-3000_0676 2014-03-27 N SD3.8 x4.0k 20 um
Fonte: Silva, 2014.
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As Figuras 20, 21 e 22 mostram as imagens de MEV das amostras
recozidas apos a conformacdo por extrusdo. Nao € possivel perceber
claramente um direcionamento preferencial dos gréos devido ao processo de
conformacgdo. Somente a amostra da liga Rica em Ti demonstra um aumento
do tamanho médio dos grdos, porém se percebe um alongamento na
morfologia em todas as amostras, 0 que sugere aumento dos contornos de
graos de alto angulo e bandas de cisalhamento, conforme mencionado por
Lucas et al. (2014).

Figura 20 - Micrografias de MEV da amostra extrudada e recozida Liga Rica Ni.

TM-3000_0768 2014-04-16 N SD4.5 x4.0k 20 um
Fonte: Silva, 2014.
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Figura 21 — Micrografia de MEV da amostra extrudada e recozida liga

Equiatdbmica.

2014-04-16

TM-3000_0775

Fonte: Silva, 2014.

Figura 22 — Micrografia de MEV da amostra extrudada e recozida Liga Rica Ti.

2014-04-16

TM-3000_0777

. Fonte: Silva, 2014.
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3.3.4 Formacéao de Macla

Imperfeicdes superficiais que separam duas orienta¢des cristalograficas
que sdo imagens especulares uma da outra sdo chamadas contornos de
macla. O volume do material cuja orientacéo é imagem especular da orientacao
da matriz é chamado macla. As maclas podem originar-se durante o
crescimento de um cristal ou durante uma deformacéao. Cisalhamento paralelo
ao contorno da macla pode produzir a macla, como mostrado na figura 23,
particularmente se o escorregamento for dificil de iniciar ou propagar nessa
direcé@o. O cisalhamento da rede é uniforme, isto é, o afastamento de um ponto
da rede na regido maclada € diretamente proporcional a sua distancia do
contorno sendo paralela ao contorno da macla. A cada ponto da rede esta
associado mais de um atomo, como nos metais HC, depois do cisalhamento de
maclacdo devem ocorrer pequenos reajustes atdOmicos para que sejam
macladas tanto a rede, como a estrutura cristalina. Mecanismo de deformacéo
plastica que ocorre por um cisalhamento da rede cristalina, limitado a um grao,

criando uma regido espelhada dentro do mesmo (HUMPHREYS, 2005).

Figura 23 — Formacao de macla

Planos da
macla

maclas

A s A W

Fonte: Humphreys, 2005.

fronteira

Ocorre num plano cristalografico definido, segundo uma direcéo
especifica, logo, dependem da estrutura cristalina. A maclagem mecanica

ocorre principalmente em metais CCC e HC quando estes estdo sujeitos a
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baixas temperaturas e a elevadas taxas de carregamento, deslizamento de
discordancias inibido. (AOTA, 2017). Maclas de deformacao s&o ilustradas nas
figuras 24 e 25.

Figura 24 - Bandas de deslizamento produzidas por fadiga evidenciando maclas.

Fonte: Aota, 2017.

Figura 25 — Efeito da deformacéo na formacéo de maclas.

Fonte: Rath, 2000.
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4  PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

No presente trabalho a liga quaternaria com composi¢cdo nominal Cu-
12%AI-4%Ni-1%Zn com efeito memoaria de forma foi caracterizada com relacao
ao comportamento das temperaturas de transformacdo em funcdo dos
tratamentos térmicos aplicado. Apl6s a selecdo do tratamento térmico
adequado, devido as propriedades termomecéanicas (boa ductilidade e
temperaturas de transformacdes baixas), a liga foi submetida a conformacéao
mecanica por deformacédo plastica convencional via laminacdo e deformacéao
plastica severa por extrusdo de canal angular, com o objetivo de obter ligas

com gréos reduzidos e consequentemente aumentar a resisténcia mecanica.

4.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

A liga quaternaria Cu-12%AI-4%Ni-1%Zn foi fundida em um forno de
inducao do Laboratoério de Fusdo do Departamento de Engenharia Mecanica na
Universidade Federal de Pernambuco pelo grupo de trabalho do LMF. Corte
realizado numa cortadeira de precisdo com disco diamantado, visando a
confeccdo de amostras em forma de lamina para ciclagem termomecanica e
prismas quadrangulares para a extrusdo de canal angular. A maquina de corte
de preciséo de baixa velocidade utilizada nessa etapa do trabalho foi a Isomet,
da marca BUEHLER, a qual € mostrada na Figura 26, composta por disco de

corte diamantado parcialmente imerso em 6leo lubrificante.

Figura 26 — Cortadeira de preciséo de baixa velocidade Isomet da BUEHLER.

Fonte: Silva, 2014'
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Cada amostra foi identificada a partir do tratamento térmico a que foi
submetida. Antes de cada experiéncia, as amostras foram homogeneizadas
durante 15 minutos a 850°C. A primeira amostra foi temperada em agua a 25°C
(TT25), a segunda foi arrefecida rapidamente em agua a 100°C (TT100) e a

terceira foi arrefecida por contato com o ar ambiente (TTAr).
4.2 LAMINACAO

A laminagdo das amostras foi realizada a frio. Anterior ao processo de
laminac&o as amostras foram aquecidas nos fornos tipo mufla a temperatura de
450°C por 4 horas para homogeneizacdo, formacdo da fase a (mais ductil) e
reducdo de tensdes. A taxa de laminacéo foi de 20,3% no laminador elétrico de
pequeno porte (laminador de ourives), mostrado na Figura 27. A reducédo
ocorreu por meio de uma unica passagem pelo laminador, reduzindo 0,25 mm
de deformacéo plastica no sentido da espessura da amostra. Apds 0 processo
de laminagdo a frio as amostras foram levadas ao forno tipo mufla com
temperatura de 850°C, depois foram tratadas conforme citado na secc¢éo

anterior.

Figura 27 — Laminador elétrico modelo G3.

Fonte: Silva, 2014
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4.3 — EXTRUSAO DE CANAL ANGULAR

A liga quaternaria Cu-12%AIl-4%Ni-1%Zn foi deformada plasticamente de
forma mais severa por ECAE no Laboratério de Ensaios Mecéanicos do
Departamento de Engenharia Mecanica na Universidade Federal de

Pernambuco.

4.3.1 Confeccéo da Matriz de ECAE

Foi confeccionada uma matriz com dois canais para extrusao de canal
angular de 5mm de lado, a qual utiliza altas deformacdes impostas pelas
tensdes de cisalhamento, provocadas pela passagem do material pela curva
entre canais de iguais dimensdes e inclinados entre si, sendo o primeiro com
angulo interno de 120° e o segundo com angulo interno de 135°. Devido a
dureza do material que se deseja extrudar, o material escolhido para a matriz
foi 0 aco VC 130 (AISI D3), que é um aco de grande estabilidade dimensional,
apresentando tenacidade com alta resisténcia a abrasdo, sendo utilizado
especialmente para ferramentas. O material foi adquirido em formato cilindrico
e trabalhado através de processos de usinagem para que apresentasse 0
formato final requerido. Na Figura 28 € possivel visualizar algumas das etapas
de usinagem pelas quais o material foi submetido, as quais incluiram o

serramento, aplainamento, fresagem e furacgéo.

Figura 28 — Preparacdo da matriz de extrusdo através de processos de

serramento (a), aplainamento (b), fresagem (c) e furacao (d).

Fonte: Silva, 2014.
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A Figura 29 mostra a matriz para extrusdo angular apés a preparacao por

usinagem e a montagem do conjunto.

Figura 29 — Matriz para extrusao angular com canal de entrada. Interior da matriz
(a) e conjunto montado (b).

Fonte: O autor, 2017.

ApOs a fabricacdo da matriz, um tratamento térmico de témpera foi
realizado visando o aumento da resisténcia mecanica do aco. O tratamento
térmico foi em um forno do tipo mufla, seguindo as recomendacgbes do
fornecedor do aco (Villares Metals). A matriz foi aquecida lentamente até a
temperatura de 800°C e levada rapidamente a temperatura de 960°C, a qual foi
mantida durante 30 minutos. Apos o tempo determinado, a matriz foi removida
do forno e esfriada em 6leo até aproximadamente 300°C, sendo retirada e
resfriada ao ar até a temperatura ambiente. Dessa forma, o material utilizado
para a confec¢cao da matriz, que antes apresentava dureza de 24HRC, teve sua
dureza superficial elevada para 61HRC apds o tratamento térmico (Silva,
2014).
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4.3.2 Extrus@o de Canal Angular

A preparacdo das amostras para a conformacdo mecanica de extrusao
em canal angular (ECAE) incluiu o corte de tarugos quadrados de 5x5mm? de
secao transversal e um tratamento térmico que consistiu no aquecimento das
amostras a 350°C por 4 horas e posterior resfriamento lento. As operacdes de
extrusdo foram realizadas em uma Maquina de Ensaios da EMIC, preparada
para operar em ensaio de compressdo. A maquina esta instalada no
Laboratorio de Caracterizacdo Mecéanicos do Departamento de Engenharia
Mecanica da UFPE. A ECAE foi realizada a partir da compressdo de um
puncdo apoiado sobre o tarugo da LMF a uma taxa de 0,5 mm/min. Esse

procedimento pode ser visualizado na Figura 30.

Figura 30 — Estrutura usada para a conformacdo ECA. Maquina de tracdo (a) e
Matriz com puncao preparada para extrusao (b).

i
Prato idé““ : Puncao

OoMpressao k.

de compressao

Matriz de ECAE

Fonte: O autor, 2016.

4.4  CICLAGEM TERMOMECANICA

As amostras forma submetidas a ensaios de ciclagem termomecanica, 0s
quais envolvem uma variacdo da temperatura em conjunto com a mudanca de
forma do material sob carregamento mecanico. Neste ensaio, as laminas de
24,3x5,2x1,3 mm de dimensdes médias, das LMF fabricadas foram submetidas

a uma carga constante (peso), tendo sua temperatura controlada através de
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um banho térmico programavel da marca Cole Parmer. A lamina € engastada
em uma de suas extremidades, sendo sujeita a flexdo devido a carga de um
peso que esta ligado a outra extremidade livre, por meio de uma polia. Esse
dispositivo permite a transmissdo da forca de forma direta para a amostra. A
lamina foi imersa em 6leo de silicone, que suporta temperaturas de até 240°C
sem que alcance seu ponto de ebulicdo. O dispositivo, de maneira geral,
consta de suporte de fixacao para a amostra de lamina, sistema de polia, fio de
Kantal inextensivel, haste de transmissdo da carga aplicada, sensores de
deslocamento LVDT (Linear Variation Displacement Transducer) e sensores de
temperatura. A Figura 31 apresenta o esquema do sistema utilizado por
Gonzalez (2002) e que serviu de plataforma para a realizagdo dos ensaios com
carga constante de flexdo. Um dos termopares utilizados € conectado ao
controlador de temperatura e tem seu sinal monitorado por um sistema de
aguisicao de dados. Outro termopar faz o controle dos ciclos de temperatura do
banho térmico, permitindo maior precisdo na inversao entre 0 aquecimento e o

resfriamento.

Figura 31 — Esquema dispositivo para ciclagem termomecénica.

Ciclagem Termomecéanica
Polia
I— LA
. | =
Computador
Suporte - Sensor
= / LVDT
Haste ; p/|
- T Peso
T L
Termopar —
Banho oA
Térmi Resisténcia |
érmico -
Elétrica
Amostra

Fonte: Adaptado de Gonzalez, 2002.
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O sistema de aquisicdo de dados utilizado neste ensaio é da marca
National Instruments, modelo NI 4351, juntamente com o acessorio TBX-68T.
Este equipamento é gerenciado por um algoritmo, desenvolvido em Labview,
gue permite a obtencédo de dados de variacdo de temperatura, deslocamento e
namero de ciclos executados na amostra durante os ensaios. O deslocamento
€ obtido através do uso de um sensor do tipo LVDT conectado ao sistema TBX-
68T. O intervalo de temperatura utilizada na ciclagem foi de 20°C a 240°C de
acordo com as limitagcbes de refrigeracdo do banho térmico utilizado. As
temperaturas de transformacdo das ligas podem ser modificadas devido a
composicdo e ao processamento termomecanico pelo qual as amostras
passam. As amostras foram submetidas as tensdes de 20, 30 e 40 MPa para a
realizacdo da ciclagem por 5 ciclos.

A ciclagem termomecanica é realizada com o objetivo de verificar o
deslocamento gerado pela flexdo aplicada a lamina de LMF e o efeito de
memoéria de forma observado quando da variagdo da temperatura.

A Figura 32 apresenta a deformacéo termoelastica, histerese térmica,
curvas de deslocamento em funcdo da temperatura para uma mola helicoidal,
onde sao apresentados 0s principais parametros envolvidos com o estudo
realizado. Nesta figura sdo apresentadas as temperaturas criticas de
transformacao (As, A, Ms € M), a deformacéao termoelastica em milimetros (et)

e a deformacéo acumulada entre os ciclos (X).

Figura 32 — Curva de deslocamento em funcéo da temperatura obtida durante os

ensaios de ciclagem termomecanica em modo de flexao simples.
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45 PREPARACAO METALOGRAFICA E MICROSCOPIA

Os trabalhos de preparagdo metalogréafica das amostras foram realizados
no Laboratério de Microscopia do Departamento de Engenharia Mecéanica da
UFPE.

Essa preparagdo contou com o embutimento a frio das amostras, bem
como o lixamento manual com lixas de granulometria 100, 200, 400, 600 e
1200, respectivamente, sendo seguido de polimento mecénico com pasta de
diamante em politriz. Apds o polimento, as amostras foram atacadas, por 10 s,
com uma solucdo de 5% de HNO3 e 10% de HCl em agua, conforme indicado
na literatura para ligas da familia Cu-Al (CHU et. al., 2006; FIGUEIREDO et. al.,
2009). Para analisar a microestrutura das amostras, em temperatura ambiente,
utilizou-se um microscopio 6tico modelo BX51M acoplado ao analisador de
imagens analySIS, ambos da marca OLYMPUS.

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi realizada para visualizar
a microestrutura e obter informacfes quanto a morfologia das amostras da
LMF. A utilizacdo da microssonda acoplada ao MEV permitiu a analise, mesmo
gue de forma semiquantitativa, de espectroscopia por disperséo de energia de
raios X (EDS), para verificagdo da composi¢do quimica da regido selecionada
na amostra em observacao. As imagens de MEV foram obtidas no microscopio
eletrbnico TM3000, da Hitachi, instalado no Laboratério de Microscopia do
DEMEC/UFPE. As imagens foram capturadas com tensao de aceleracao de 15
kV por elétrons retroespalhados, enquanto o EDS detecta a energia associada
aos elementos quimicos na regido selecionada na imagem. O microscopio,
assim como a camara onde sao fixadas as amostras, pode ser visualizado na

Figura 4.8.
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Figura 33 — Microscoépio Eletrénico de Varredura Hitachi-TM3000 do
DEMEC/UFPE.

Amostras

Fonte: O autor, 2015.

4.6 - ENSAIO DE MICRODUREZA

Microdureza Vickers foram medidas nas amostras das LMF por pressao
realizada com uma piramide com base quadrada e angulo de 136° contra a
superficie polida do material com carga predeterminada. A dureza Vickers &
obtida por meio da relacdo entre a carga aplicada e a area projetada pelo
penetrador. Os ensaios de microdureza foram realizados em um
microdurébmetro marca Future-Tech, modelo FM-700. Os testes foram
efetuados a temperatura ambiente sob as condi¢cdes de carga de 0,3N e tempo
de penetracdo de 15 segundos. Cada amostra foi submetida a 10 indentaces
em seu sentido longitudinal, com distancia de 1 mm entre elas. A dureza
Vickers (HV) medida é uma funcéo da carga aplicada (P) sobre a superficie da
amostra, sendo avaliada através da média das diagonais (d; e d;) do losango

formado pela penetragéo do indentador, como definido na Equagéo 2.

1854 4 P
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Esse experimento foi realizado para verificar a influéncia da
conformacdo mecéanica e dos tratamentos térmicos sobre a resisténcia
mecanica superficial do material.

Para melhor entendimento das etapas tomadas nesse trabalho foi

adicionado um organograma esquemaético apresentado na figura 34.

Figura 34. — Organograma das etapas do trabalho.
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Fonte: O autor, 2018.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos no presente trabalho serdo explanados e discutidos
em duas etapas: antes das deformacgfes plasticas e apés as deformacdes

plasticas.

5.1 CARACTERIZACAO DA LMF PREVIA A DEFORMACAO PLASTICA

As amostras da liga com EFM foram submetidas a uma caracterizacao
das propriedades termoelasticas, morfologia e microdureza antes de sofrerem

deformacdes plasticas por laminacao e extrusao de canal angular.
5.1.1 Curvas de calorimetria

As amostras foram caracterizadas, antes da deformacdo plastica
convencional e da deformacéo plastica severa, para fixar os parametros de
comparacao e analise. O DSC foi utilizado para determinar as propriedades
térmicas e para verificar as alteracdes promovidas por tratamentos térmicos
aplicados. Em cada curva calorimétrica foram realizados inicialmente trés ciclos
entre 20 e 150°C, em seguida, a amostra foi aquecida a 650°C. Na figura 35
sdo exibidas curvas colorimétricas para as amostras TT25, TT100 e TTAR,
respectivamente. Estas curvas mostram a forte influéncia dos tratamentos
térmicos realizados nas propriedades termoelasticas das LMF. Como exemplo,
0 inicio da transformacéo austenitica (As) tem alteragéo superior a 70°C.

Neste liga quaternéaria, as curvas de calorimetria das amostras TT25 e
TT100 (Figura 35) mostram pontos de inflexdes durante o aquecimento até 650
°C. O primeiro ponto de inflexdo esta entre 200 e 350°C e 0 segundo em torno
de 500°C. Este ultimo esta relacionado com a mudanga de fase B (estrutura
A). A curva calorimétrica da amostra TT25 apresenta um ponto de inflexdo a
200°C gque se prolonga até aproximadamente 290°C. Este é o intervalo de
temperatura da transi¢cdo ordem-desordem L2; — DOj3 durante o aquecimento,
onde os atomos podem facilmente trocar de posicdo com o0 apoio do aumento
da concentracdo de lacunas. Para a curva calorimétrica TT100, o inicio do

ponto de inflexdo ocorre depois de 240°C. Para o terceiro tratamento térmico
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Figura 35 — Andlises de DSC das amostras apoés tratamento térmico TT25,
TT100 e TTAR.
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(TTAr) nesta faixa de inflexdo é praticamente imperceptivel (GONZALEZ,
2002). A forma das curvas na faixa de temperaturas (200-350°C) e aumento da
dureza (na sequéncia TT25, TT100 e TTAr) sugere que a amostra TT25 deve
ter estrutura DO3; para a fase austenitica. A amostra TT100 pode ter uma
percentagem de ordenacdo parcial DOz e L2; na sua estrutura austenitica.
Finalmente, para a amostra do ultimo tratamento (TTAr) deve apresentar quase
cem por cento de estrutura L2;, porque a sua curva de calorimetria ndo tem
pontos de inflexdo na faixa de temperatura examinados.

A medida que a fase martensita herda a ordenacdo da fase austenitica,
tratamentos  térmicos influenciam diretamente 0s  comportamentos
termoelasticos das amostras. No tratamento TT25, a amostra atinge facilmente
a fase martensitica a temperatura ambiente e a ordenacado para a fase L2; néo
deve ocorrer. No tratamento TT100, a temperatura do banho é de 100°C, o que
€ muito proximo a temperatura austenitico de amostra (106°C), como pode ser
visto na tabela 1. Assim, a maior percentagem do volume da amostra esta em
fase austenitica durante a témpera. Isto permite que ocorra a ordenacado da
fase austenitica até a transicdo da fase L2;. No tratamento TTAr, as transicoes
de ordem-desordem deve ter ocorrido geralmente porque a taxa de
resfriamento da temperatura permite que essas transicbes acontecem ao fim
L2;. A Tabela 1 mostra os resultados consolidados para as temperaturas
criticas de transformacéo, entalpias de transformacéo e histerese térmica (Ty)

para cada amostra submetida a tratamentos térmicos.

Tabela 2 — Temperaturas criticas de transformacéo das LMF prévia as deformacdes.

Amostra Temperatura de transformacao (°C) Entalpia (J/mol) Th
Ms Mf As Af A M

TT25 69,41 49,16 68,78 87,36 9,23 9,20 21

TT100 84,99 63,76 86,60 105,55 9,50 9,28 25

TTAr 134,72 117,20 139,76 153,85 10,61 10,35 25

Fonte: O autor, 2014.
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5.1.2 Ciclagem termomecanica

Os dados obtidos das curvas de deformacao termoeléstica em funcédo da

temperatura para a amostra TT25 estédo na figura 36.

Figura 36 — Ciclagem térmica da amostra TT25 com 20, 30 e 40Mpa.
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Os dados obtidos das curvas de deformacéo termoelastica em funcéo da

temperatura para a amostra TT100, apresentados na figura 37.

Figura 37 — Ciclagem térmica da amostra TT100 com 20, 30 e 40MPa
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Com o aumento da carga aplicada nas ciclagens temos o deslocamento

entre as curvas, diminuindo a distancia entre elas.

Os dados obtidos das curvas de deformacéo termoelastica em funcéo da

temperatura para a amostra TTAR, figuras 38.

Figura 38 — Ciclagem térmica da amostra TTAR com 20, 30 e 40Mpa.
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Tabela 3 — Propriedades térmicas obtidos da ciclagem termomecéanica 20MPa.

M; (°C) M (°C) As(°C) At (°C) & (mm)
TT25 64,24 54,26 71,04 79,98 2,10
TT100 | 63,39 54,87 66,35 70,57 2,05
TTAR

Tabela 4 — Propriedades térmicas obtidos da ciclagem termomecéanica 30MPa.

Fonte: O autor, 2014.

M; (°C) Mt (°C) As(°C) A (°C) & (mm)
TT25 66,51 54,92 66,41 76,49 2,63
TT100 | 63,92 54,60 66,71 70,36 2,52
TTAR

Tabela 5 — Propriedades térmicas obtidos da ciclagem termomecéanica 40MPa.

Fonte: O autor, 2014.

M; (°C) Mt (°C) As (°C) A¢(°C) & (mm)
TT25 67,68 54,99 65,98 78,27 3,25
TT100 | 66,06 55,11 67,59 76,46 3,38
TTAR

Fonte: O autor, 2014.
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A evolucdo dos loops de aquecimento e resfriamento ocorre porque
durante o processo de ciclagem termomecénica ha uma reconfiguracdo das
discordancias e, consequentemente, favorecimento de uma das variantes
martensiticas (GONZALEZ, 2012). Nas Figuras 36 e 37 se verifica que as
curvas obtidas por meio da ciclagem sao caracteristicas da deformacao
termoelastica das ligas com memoria de forma. Dessa forma, as temperaturas

de transformac&o podem ser identificadas a partir da utilizagdo da regra das
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tangentes. Outro dado obtido nas curvas foi a deformagao termoelastica (€) que
a amostra apresentou quando da variacdo da temperatura no banho térmico.
Um aspecto também constatado nas curvas foi a estabilizacdo da
termoelasticidade com a progressdo das cargas, que pode ser explicada pelo
processo de alinhamento das discordancias e reducdo dos campos de tensdes
com a sucessao dos ciclos térmicos (OLIVEIRA, 2011).

No aumento da carga fica evidenciado o aumento da deformacédo para a
amostra TT25 e TT100. E possivel notar uma diminui¢do na histerese térmica
dessas amostras.

A amostra TTAR ndo apresenta uma curva caracteristica de ligas
memoria de forma submetida aos ciclos termomecéanicos devido a ocorréncia e
evolucdo de trincas. Isto ocorre devido ao aumento da dureza das mesmas
provocadas pela transicdo ordem-desordem que a amostra sofre com este
tratamento térmico.

O aumento de cargas aplicadas durante deformacdo termoelastica
promove variacdes nas temperaturas criticas de transformacdo. Observa-se
gue guanto maior a carga aplicada maior a tendéncia a diminuicdo dos
intervalos criticos de transformacao. Com o acumulo de 30 e 40 MPa nos ciclos
térmicos aplicados, as temperaturas criticas de transformacdo tendem a um
estagio quase constante, que pode ser verificado na histerese térmica das
transformacoes .

Na figura 39 podemos notar a evolucdo das temperaturas criticas de
transformacdo em funcdo da carga. O Valor de As e Ms apresentam uma
diferenca de aproximadamente 10°C em relacdo a carga de 20 MPa, com o
aumento para 30 MPa temos uma perfeita sobreposi¢cao desses valores, e com
o acumulo de carga para 40MPa eles apresentam uma pequena diferenca e

sofrem inverséo de valores em relacao as temperaturas.
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Figura 39 — Temperaturas de transformacéo da amostra TT25 em fun¢éo do
ciclo para 20, 30 e 40MPa.
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Figura 40 — Temperaturas de transformacéo da amostra TT25 em func¢éo da

carga aplicada.
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Os dados referentes as propriedades termoelasticas em funcao da carga

aplicada para a amostra TT100, figuras 41 e 42.

Figura 41 — Temperaturas de transformagéo da amostra TT100 em fung&o do

ciclo 20, 30 e 40 MPa.
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Figura 42 — Temperaturas de transformacéo da amostra TT100 em funcao da

carga aplicada.
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Os dados referentes as propriedades termoelasticas em funcédo da carga

aplicada para a amostra TTAR esta apresentado na figura 43.

Figura 43 — Temperaturas de transformacéo da amostra TTAR em fun¢ao do

ciclo para 20 MPa.
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5.1.3 Microscopia Otica e Microscopia Eletrénica de Varredura

Micrografias Opticas das amostras tratadas termicamente séo
apresentadas na Figura 44. As imagens mostram a morfologia das agulhas da
fase martensitica. Aparentemente, a amostra submetida a tratamento TTAR
apresenta aumento de tamanho de gréo.

Na Figura 45 séo apresentadas micrografias tiradas por microscopia
eletrbnica de varredura. As micrografias eletrbnicas de varredura evidenciaram
a presenca de precipitados nas amostras, principalmente na amostra TTAr. Ha
também a presenca de poros foram produzidos durante o processo de
fundicdo. Fica evidente a morfologia da fase martensitica (plaquetas ou
agulhas). A analise quimica dos componentes de liga utilizados neste trabalho
foi determinada semiquantitativamente por EDS acoplado ao microscoépio
eletrbnico. As analises efetuadas em varios pontos das amostras indicam que a
composicao da liga quaternaria é Cu-11,8%Al-4,3%Ni-1,1%Zn.



Figura 44 - Micrografias Opticas: TT25, TT100 e TTAr. Ampliacéo: 200x.
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Fonte: O autor, 2015.

71



72

Figura 45 - Micrografias eletrénicas de varredura: a) TT25, b) TT100 e c) TTAr.
Ampliagdo: 2500X
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Fonte: O autor, 2015.
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5.1.4 Microdureza Vickers

As amostras foram testadas quanto a microdureza Vickers para identificar
alteracdes nesta propriedade devido aos tratamentos térmicos utilizados. Os
resultados médios com seus respectivos desvios padrdo sdo mostrados na
Tabela 5. Todas as amostras foram testadas a temperatura ambiente na fase
martensitica. A dureza da liga foi afetada pelos tratamentos térmicos
empregados, cujo maior valor encontrado foi de dureza da amostra temperada
aar (TTAR).

Tabela 6 - Resultados de microdureza

Amostra Microdureza (HV)
TT25 286+15
TT100 347+13
TTAr 378£15

Fonte: O autor, 2015.

Quanto maior a quantidade da fase L2;, maior a dureza da amostra
(GONZALES, 2012).

5.2 CARACTERIZACAO DA LMF APOS DEFORMACAO PLASTICA

As amostras da LMF foram submetidas a deformacédo plastica
convencional por laminacdo e deformacao plastica severa por extrusdo de
canal angular. Foram analisadas ap0s cada processo.
5.2.1 Caracterizacdo das LMF Laminadas.

As LMF foram deformadas plasticamente por processo de laminacdo a

frio. Apds a laminagcdo a amostra foi caracterizada em fungédo do tempo de

tratamento térmico. Andlises de DSC, microscopia Gtica e microdureza vickers
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foram realizadas. A analise foi limita a apenas ao tratamento térmico que

resultou nas propriedades termoplésticas selecionadas (maior ductilidade e

menores temperaturas de transformacdes), sendo: TT25 e tempos de 15

minutos e 36 horas

para comparar com o0s resultados das amostras

extrudadas. Os resultados do DSC séo apresentados nas figuras 46 e 47.

Figura 46 - Andlises de DSC da amostra laminada tratamento térmico TT25 15’

E (W)

i\ L20% TT15

Tempearatura

Fonte: O autor, 2018.

Figura 47 - Analises de DSC da amostra laminada tratamento térmico TT25 36h.
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Fonte: O autor, 2018.
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As temperaturas de transformacdo das amostras laminadas e da amostra

TT25 sem deformacgao sédo apresentadas na tabela 6.

TABELA 7 — Propriedades térmicas das ligas laminadas e TT25

Amostra Temperatura de transformacéao (° C) Entalpia (J/mol)

Ms Mf As Af A M

L20% TT25 15’ 102,45 96,13 109,33 116,95 9,39 9,61
L20% TT25 36h 75,60 57,66 74,15 87,40 8,47 8,58
TT25 69,41 49,16 68,78 87,36 9,23 9,20

Fonte: O autor, 2018.

As curvas caracteristicas do efeito memoria de forma das ligas laminadas
a frio apresentam uma pequena variacdo nas temperaturas de transformacao,
os valores aumentam em cerca de 36°C para amostras que passaram por
TT25 15’ em relacdo a amostra ndo deformada, e em 5°C para as amostras
que sofrem TT25 por 36 horas. Mesmos sofrendo efeitos da deformacéo
plastica a frio, as amostras preservaram as propriedades memoéria de forma,
esses dados estdo de acordo com (SILVA, 2014) que submeteu as ligas com
efeito memoria de forma de ligas Ti-Ni ao processo de laminacéo.

As amostras laminadas e submetidas a TT25 por 36 horas apresentam
caracteristicas de efeito memoria de forma muito similares as amostras ndo
deformadas TT25, ou seja, preservam as propriedades térmoelasticas
previamente selecionadas. As micrografias éticas das amostras laminadas séo

mostrada na figura 48.

Th

21

25

21



76

Figura 48 - Micrografias Opticas das amostras laminada sem tratamento térmico:
a) 50x e b) 200x.

Fonte: O autor, 2018.

As microscopias Oticas das amostras laminadas evidenciam a direcédo
preferencial dos gréos que estdo em formas poligonais e com dimensdes bem
reduzidas em relacdo a amostra ndo laminada, devido aos efeitos da
deformacéao.
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by

As imagens das amostras submetidas a laminacdo e tratadas
termicamente s&o exibidas nas figuras 49 para TT25 15 minutos e figuras 50
TT25 36 horas.

Figura 49 - Micrografias 6pticas das amostras laminada e tratamento TT25 15
minutos: a) 100x e b) 200x.
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Nas micrografias 6ticas das amostras laminadas e submetidas a TT25 por

15 minutos sdo mostradas plaquetas de martensita alinhadas no sentido da

laminacéo.

Figura 50 - Micrografias 6pticas das amostras laminada e tratamento TT25 36

horas: a) 200x e b) 500x.

Fonte: O autor, 2018.
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As amostras laminadas submetidas a TT25 por 36h apresentam uma
maior quantidade de agulhas de martensitas, aumento consideravel do
tamanho de grdo, uma grande densidade de defeitos do tipo poros e de
precipitados.

Para identificar se as propriedades mecanicas da liga foram alteradas as
amostras foram testadas quanto a microdureza Vickers. Os resultados séo
mostrados na Tabela 7. Todas as amostras foram testadas a temperatura
ambiente na fase martensitica. A dureza da liga foi afetada pelo processo de
laminacédo e os tratamentos térmicos empregados, cujo maior valor encontrado

foi de dureza da amostra laminada sem tratamento térmico.

Tabela 8 - Resultados de microdureza das amostras laminadas.

Amostra Microdureza (HV)
L20% sem TT 377120
L20% TT25 15’ 275116
L20% TT25 36h 267+12

TT25 286+15

Fonte: O autor, 2018.

As amostras laminadas sem tratamento térmico e as laminadas e tratadas
termicamente por 15 minutos e 36 horas tem basicamente as mesmas
propriedades mecanicas, que estdo similares a amostra TT25 sem deformacao
plastica, ou seja, as tensGes geradas no cristal devido as cargas da

deformacéo sao aliviadas com pequeno tempo de tratamento térmico.

5.2.2 Caracterizagdo das LMF Extrudadas.

As amostras foram submetidas & extrusdo de canal angular (ECAE) em

diferentes canais com angulos ® de 120° e 135°. Para analisar a eficacia do
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processo as amostras foram analisadas por DSC para determinar as
propriedades térmicas e para verificar as alteracdes promovidas.

Analises por DSC foram feitas nas amostras submetidas a extrusado por
canal angular com 120° e 135°com tratamento térmico TT25 por 15 minutos

apresentados nas figuras 51 e 52.

Figura 51 - As analises de DSC da amostra ECAE 120° tratamento térmico TT25 15,

154
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Fonte: O autor, 2017.

Figura 52 - As analises de DSC da amostra ECAE 135° tratamento térmico TT25 15’
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Fonte: O autor, 2017.
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A deformacao plastica severa realizada por extrusdo de canal angular foi
muito intensa e bloqueou as transformacdes de fase da liga com efeito
memoria de forma nessa faixa de temperatura. Dependendo da intensidade
das deformacgdes impostas nas ligas que apresentam os fendmenos de
memoéria de forma, pode ocorrer a inibicdo da transformacédo de fase devido a
introducéo excessiva de defeitos no material (FIGUEIREDO, 2006). Esse
fendbmeno é diferente do que ocorre nas ligas Ti-Ni que foram submetidas a
extrusdo de canal angular (SILVA, 2014). Durante o resfriamento a amostra
Rica em Ti extrudada apresentou entalpia de 21,9 J/g, enquanto a amostra
laminada demonstrou entalpia de 19,80 J/g para a integralizacdo da
transformacao martensitica inversa.

A amostra (rica em Ni), que anteriormente a conformacao ja apresentava
temperaturas de transformacéo baixas, ndo exibiu as curvas caracteristicas de
transformacao de fase durante o ciclo térmico de aquecimento e resfriamento
na faixa de temperaturas limitada pelo DSC. Isto pode estar relacionado a
inibicdo da transformacdo martensitica, induzida pelo encruamento provocado
pela conformacdo mecanica, como identificado no trabalho realizado por
(FIGUEIREDO et. al. 2009), ou a reducao mais acentuada das temperaturas de
transformacado, ficando situadas abaixo de -60°C. A amostra da liga
equiatbmica apresentou a transformacdo martensitica direta ocorrendo em
duas etapas.

Na liga quaternaria Cu-12%AIl-4Ni-1%Zn isso ocorre devido a geragdo do
emaranhado de discordancias e formacdo de maclas de deformacdo. Para
avaliar o possivel deslocamento das transformacdes foi realizado um DSC com
aquecimento até 450°C das amostras que sofreram ECAE 120° e 135°, figura
53.
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Figura 53 - As analises de DSC com aquecimento até 450°C das amostras
ECAE 120° e 135° tratamento térmico TT25 15’
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Fonte: O autor, 2017.

Nessa faixa de temperatura, as transformacfes de fase permanecem
bloqueadas devido as altas taxas de deformacgéo.

Na tentativa de desbloquear essas transformacdes foi aumentado o
tempo de tratamento térmico. A temperatura de aquecimento permaneceu

constante em 850°C e o tempo foi aumentado para 35 minutos, figura 54.
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Figura 54 - As andlises de DSC com aquecimento até 450°C das amostras

ECAE 120° e 135° tratamento térmico TT25 35'.
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Fonte: O autor, 2017

As transformacgdes martensiticas ainda permanecem bloqueadas. O

tratamento térmico foi repetido com o aumento do tempo para 60 minutos,

figura 55.
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Figura 55 - As analises de DSC com aquecimento até 220°C das amostras
ECAE 120° e 135° tratamento térmico TT25 60’.
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Fonte: O autor, 2017.

ApoOs analise dos DSC’s realizados com TT25 por 60 minutos, sem
desbloqueio das transformacdes de fase, foi determinado um aumento mais
expressivo de tratamento térmico (TT25). Foram realizados TT25 com tempos
de 12 horas, 24 horas, 36 horas e 120 horas, figuras 56 a 59.
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Figura 56 - Analises de DSC da amostra ECAE 120° e 135° tratamento térmico TT25
12h.
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Figura 57 - Analises de DSC da amostra ECAE 120° e 135° tratamento térmico

TT25 24h.
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Figura 58 - Andlises de DSC da amostra ECAE 120° e 135° tratamento térmico
TT25 36h
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Fonte: O autor, 2018.
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Figura 59 - Analises de DSC da amostra ECAE 120° e 135° tratamento térmico
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Os tratamentos térmicos foram conduzidos até 120h, e mesmos com toda
essa energia aplicada, nao foi possivel desbloquear as transformacdes de fase
invariante que sdo responsaveis pelo efeito memoria de forma.

Foram realizadas microscopias o6ticas das amostras extrudadas por canal
angular sem tratamento térmico para identificar variacbes nas microtexturas

das amostras apos o processo de extrusdo de canal angular, figura 60.

Figura 60 - Micrografias épticas: a) Amostra TT25, b) ECAE 120°e c) ECAE

Fonte: O autor, 2018.
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Nas micrografias oticas fica evidente uma redugédo do tamanho dos gréos
das amostras que foram processadas por ECAE, em especial com canal de
135°. Esse fato, em conjunto com a acumulo de discordancias e formacao das
maclas de deformacéo, explicam bloqueio das transformacdes martensiticas da
liga com efeito memaria de forma. A existéncia de poros € também evidenciada
e conforme j& mencionado, foram produzidos durante o processo de fundicao.
Pode-se ver claramente a morfologia da fase martensitica (plaguetas ou
agulhas) na amostra TT25 sem deformacao plastica severa.

Foram feitas micrografias Oticas das amostras TT25 com tempos de 12
horas, 24 horas, 36 horas e 120 horas, mostrados nas figuras 61 a 68.

Figura 61 - Micrografias opticas da amostra submetida ECAE 120° ap6s 12h

tratamento térmico de betatizagdo com magnificagcdo: a) 100x, b) 200x e c) 500x.

Fonte: O autor, 2018.
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As amostras permanecem com as transformacfes bloqueadas. O

surgimento das maclas de deformacéo é evidente nas figuras 61 a 63.

Apbés 12h de tratamento térmico de betatizacdo as amostras foram
analisadas.

Figura 62 - Micrografias Opticas da amostra submetida ECAE 135° apés 12h

tratamento térmico betatizagdo com magnificacdo: a) 100x, b) 200x e c) 500x.

Fonte: O autor, 2018

As amostras permanecem com as transformacgfes bloqueadas e nas
micrografias 6ticas temos evidencia da formac¢do de maclas, esse fenémeno é

devido as altas tensdes aplicadas (AOTA, 2017). Apés 24h de tratamento
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térmico de betatizacdo as amostras extrudadas no canal de 120°e 135° foram

analisadas.

Figura 63 - Micrografias épticas da amostra submetida ECAE 120° ap6s 24h tratamento

térmico betatizacdo com magnificagdo: a) 100x, b) 200x e c¢) 500x.

Fonte: O autor, 2018.
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Figura 64 - Micrografias 6pticas da amostra submetida ECAE 135° apés 24h
tratamento térmico betatizacdo com magnificacao: a) 100x, b) 200x e c¢) 500x

Fonte: O autor, 2018.
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Figura 65 - Micrografias Opticas da amostra submetida ECAE 120° apés 36h
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Fonte: O autor, 2018.
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Figura 66 - Micrografias 6pticas da amostra submetida ECAE 135° ap6s 36h

tratamento térmico betatizacdo com magnificacéo: a) 100x, b) 200x e c) 500x.
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Fonte: O autor, 2018.
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Figura 67 - Micrografias 6pticas da amostra submetida ECAE 120° apés 120h

tratamento térmico betatizacdo com magnificacéo: a) 100x, b) 200x e c) 500x.
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Fonte: O autor, 2019.
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Figura 68 - Micrografias Opticas da amostra submetida ECAE 135° ap6s 120h

tratamento térmico betatizacdo com magnificacéo: a) 100x, b) 200x e c) 500x.
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Nas micrografias das amostras extrudadas e tratadas termicamente TT25
por 12 horas, 24 horas e 36 horas, fica evidente a formacao de maclas devido a
deformacéo plastica severa. Em funcéo do tratamento térmico TT25 com tempo
mais elevado, as maclas foram dissolvidas na rede cristalina da liga. Os gréos
sofreram aumento de tamanho e mudanca na sua geometria. Apesar de todas
as mudangas microestruturais da amostra, as transformacdes de fase
permanecem bloqueadas.

Para identificar se as propriedades mecanicas da liga foram alteradas as
amostras foram testadas quanto a microdureza Vickers. Os resultados sdo
mostrados na Tabela 9. Todas as amostras foram testadas a temperatura
ambiente na fase martensitica. A dureza da liga foi afetada pelo processo de
laminacdo, extremamente aumentada pelo processo de extrusdo e relaxada
em funcéo dos tratamentos de calor empregados, cujo maior valor encontrado
foi de dureza da amostra extrudada com canal de 135° com tratamento térmico
TT25 por 35 minutos.

TABELA 9 - Resultados de microdureza amostras laminadas, extrudadas e

tratadas termicamente.

Amostra Microdureza (HV)
ECA 120° ECA135°
TT25 35’ 869+15 878+19
TT25 12h 843+17 868+13
TT25 24h 835+15 825+17
TT25 36h 76616 758+13
TT25 120h 183+12 168+15
L20% sem TT 377+20
L20% TT25 15’ 275116
L20% TT25 36h 26712
TT25 286+15

Fonte: O autor, 2019.
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Os dados referente ao tamanho de grdo das amostras deformadas

plasticamente por laminagéo e extrusdo sdo apresentados na tabela 10.

TABELA 10 — Tamanho de grao das amostras laminadas, extrudadas e tratadas

termicamente.

Amostra Tamanho de Gréo (um)
ECA 120° ECA135°
TT25 35’ 344191 279188
TT25 12h 5544123 410x104
TT25 24h 520£119 420136
TT25 36h 577+190 489+179
TT25 120h 8681210 712+193
L20% sem TT 235164
L20% TT25 15’ 956481
L20% TT25 36h 982+73
TT25 394196

Fonte: O autor, 2019.

Os processos de deformacéo pléstica convencional (laminacéo) e severa
(extrusdo de canal angular) foram eficientes no refino do grédo. As amostras
com maior reducdo do tamanho de grao foram as amostras laminadas a frio
sem tratamento térmico e a amostra extrudada com canal de 135° com TT25
por 35 minutos. Os tamanhos de grdos sao basicamente os mesmos quando
considerado os valores médios com seus respectivos desvios padrdo. O
tamanho de grao da amostra laminada e tradada termicamente TT25 por 15
minutos e 36 horas sdo em torno de 4 vezes maiores que o tamanho de grao
da amostra laminada sem tratamento térmico, que esta coerente com a dureza
dessas amostras, as quais diferencas significativas. As amostras extrudadas e
tratadas termicamente por 120 horas apresentam um aumento muito
expressivo de tamanho de grdo, em torno de 3 vezes maior do que a amostra
referéncia (TT25), (ARAYA et. al. 2001). Esse aumento de grdo gera uma

diminuicdo muito significativa da microdureza.
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6 CONCLUSOES

Neste trabalho foi realizado um estudo do efeito da conformacao
mecanica em uma liga quaternaria Cu-12%AI-4%Zn-1%Ni. A partir dos

resultados apresentados, as seguintes conclusdes podem ser estabelecidas:

O processo de fabricacdo da liga quaternaria foi considerado adequado,
mas adicionou ao material de estudo uma quantidade significativa de defeitos,
tais como poros de fundi¢ao;

As temperaturas de transformagdo da amostra laminada sofreu um
pequeno aumento em relacdo a amostra homogeneizada, enquanto a amostra
que sofreu extrusdo permaneceu com as transformacdes bloqueados até
tratamento térmico de 850°C por 120h devido ao aumento significativo das
tensbes internas. As amostras extrudadas foram as que apresentaram
alteracdo mais significativa, indicando um estado de deformacéo plastica mais
severa durante o ECAE, inclusive com o surgimento de maclas de deformacéo;

O ensaio de microdureza demonstrou aumento dessa propriedade nas
ligas quando submetidas aos processos de conformagdo mecanica. As
amostras apresentaram um grande aumento da dureza, melhorando suas
propriedades mecanicas, verificado na ciclagem termomecanica;

Nas imagens de MO e MEV foram visualizados o alinhamento preferencial
dos gréos na direcdo da laminagéo para as amostras submetidas ao tratamento
térmico e, para as amostras recozidas apods a extrusdo, morfologias poligonais,
com formacdo de maclas. Constatou-se que o arranjo interno na estrutura das
amostras extrudadas ndo favoreceu os fenbmenos de memoria de forma,
conforme os resultados obtidos nesta condi¢ao;

A LMF utilizada no presente trabalho, quando submetida a processos de
conformacdo por laminacdo a frio apresenta alteracdes de caracteristicas
fundamentais para sua utilizacdo em aplicacdbes que requerem maior

resisténcia mecanica aliada a eficacia dos fendbmenos de memoaria de forma.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para trabalhos posteriores, sugere-se:

Projeto de matrizes de extrusdo angular com diferentes inclinagdes entre
0S canais e comparativo dos resultados entre conformacgoes;

Estudar outras ligas a base de cobre, como Cu-Zn, submetidas a
deformacéo plastica convencional e deformacéo plastica severa.

Analisar as ligas deformadas plasticamente com ensaios de tenséo;

Analisar eficicia de diferentes tempos para tratamentos térmicos;

Verificar o efeito do processo de ECAE no comportamento da fadiga do

material utilizando maquina construida recentemente por Rocha (2014).
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