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RESUMO

Este trabalho estuda o comportamento das propriedades termoelasticas de
ligas com memoéria de forma de base Ni-Ti deformados por laminagdo a frio.
Inicialmente, dois fios comerciais de memoria de forma de base Ni-Ti com
composicao quimica e historia térmica distintas foram selecionados. Estes fios foram
submetidos a tratamentos térmicos para obtencdo de temperaturas de
transformagcdes martensiticas acima de 0°C. As amostras selecionadas foram
laminadas a frio, e entdo, sofreram caracterizacdo térmica pelo método de
calorimetria diferencial de varredura. Em seguida, uma amostra de cada fio foi
selecionada para caracterizacao de fases por difracdo de raios-X, e ensaio mecanico
de tracéo (tensdo-deformacéo) e microdureza Vickers para avaliar as propriedades
mecanicas obtidas. Andlises dos resultados indicaram uma otimizacdo das
propriedades termoelasticas e mecanicas das amostras laminadas, além da
presenca da martensita induzida por tensdo. Por fim, estas amostras foram
comparadas conforme analise de indicadores de producéo, desempenho mecanico,
térmico e custos associados. Esta metodologia pode ser aplicada em novas
aplicacbes tecno-cientificas para aumento e analise de desempenho em ligas com

memoaria de forma.

Palavras-chave: propriedades termoelasticas; ligas de Ni-Ti; ligas com

memoria de forma; laminacéo a frio; indicadores de desempenho.



ABSTRACT

This work studies behaviors of thermoelastic properties in NiTi-based shape
memory alloys deformed by cold rolling. Initially, two commercial NiTi-based shape
memory wires with different chemical composition and thermal history were selected.
These wires were subjected to heat treatments to obtain temperatures of martensitic
transformations above 0°C. The selected specimens were cold rolled and then
thermally characterized by the differential scanning calorimetry method. Then, a
specimen of each wire was selected for phase characterization by X-ray diffraction,
and mechanical tensile test (stress-strain) and Vickers microhardness to evaluate the
mechanical properties obtained. Analysis of the results indicated an optimization of
the thermoelastic and mechanical properties of the rolled specimens, in addition to
the presence of stress-induced martensite. Finally, these specimens were compared
according to the analysis of KPIs performances, mechanical and thermal
performance and costs. This methodology can be applied in new techno-scientific

applications for performance enhancement and analysis in shape memory alloys.

Keywords: thermoelastic properties; Ni-Ti alloys; shape memory alloys; cold

rolling; performance KPlIs.
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1 INTRODUCAO

Na selecdo de materiais funcionais para uso industrial, a escolha de um
método de fabricacdo em detrimento de outro vai aléem da forma final da peca, as
caracteristicas metallrgicas, mecéanicas e térmicas e fenomenolégicas do efeito
memoria, necessitam ser conhecidas pelo projetista para que haja uma aplicagédo
segura. Os métodos de conformacdo plastica modificam também estas

caracteristicas, principalmente em materiais com propriedades ativas.

Apesar de ja serem utilizados em diversas aplicacbes nas areas: medicas,
aeronautica, petroquimica, automotiva, entre outras. As ligas com memoria de forma
ainda ndo tém seu potencial totalmente conhecido. Cabe a ciéncia estudar a relacao
destes com os métodos de aplicacdo existentes (Castilho, 2011) (Lagoudas, 2008)
(Oliveira, 2007) (Pina, 2006).

Segundo (Kocich, 2013) e colaboradores, a laminacdo a frio de ligas com
efeito memaria de forma é um processo muito mais dificil que a laminacédo a quente,
sendo vantajoso apenas como processo de acabamento. Porém um fator que vem
sendo bastante demandado € a economia de energia referente aos tratamentos

térmicos iniciais e intermediarios, e neste ponto a laminac¢do a frio € mais vantajosa.

O efeito memoria de forma manifesta-se na diferenca de energia livre entre
as fases austenitica (matriz) e martensitica. A energia de nucleacdo é composta de
uma fase motriz (potencial quimico), que é a energia livre de Gibbs das fases
(acomodacao da mudanca de estrutura cristalina), e das forcas resistivas (nao-
guimicas) constituidas pela energia de deformacdo elastica e a dissipacdo de
energia devido as resisténcias passivas ao movimento da interface. A movimentacao
das redes cristalinas libera energia quando submetida a uma determinada
guantidade de tensdo, com a recristalizacdo do material obtida no processo de

laminac&o a quente esta energia ndo é aproveitada (Gonzalez, 2002).

Este estudo tem como objetivo principal avaliar o desempenho de dois fios
de Ni-Ti com diametros, caracteristicas quimicas e histérico térmico distintos,
conformados plasticamente por laminacdo a frio. Para este processo foram
selecionados tratamentos térmicos de baixo ciclo, com duracdes de 1 e 4 horas, e
temperaturas de tratamentos térmicos variando entre 300-700°C, para todas as

amostras o resfriamento foi realizado em agua a 25°C.
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Os fios foram submetidos a tratamentos térmicos de recozimento e
recristalizacdo com intuito de obter temperatura inicial e final da transformacéo
martensitica acima de 0°C, assim tornando-se desnecessario o uso de criogenia

e/ou resfriamento dos fios.

Os fios foram entdo laminados em temperatura ambiente até o ponto onde
as fases martensitas e austenitas ndo foram mais identificados, neste ponto a

analise calorimétrica por varredura (DSC) foi utilizada.

As amostras foram entdo submetidas ao ensaio de difracdo de raios-X
(DRX), com intuito de verificar as fases presentes e o tamanho dos cristalitos.

Por dltimo, foram realizados ensaios mecanicos de tracdo e microdureza
Vickers, para associar estas propriedades ao desempenho dos fendmenos de

memoaria de forma.

1.1 OBJETIVO

Estudar o comportamento termoelastico de fios Ni-Ti com efeito memaria de
forma para aumentar o desempenho a partir da indugcédo da martensita por laminacéo

a frio.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Selecao dos fios a serem estudados: composicdo quimica, condicédo
térmica inicial, espessura dos fios, temperatura da fase final austenitica
(AF);

o Tratamentos térmicos dos fios selecionados para obtencdo das
temperaturas de transformacdo da fase martensitica (Ms e Mf) acima

de 0°C;
o Laminacao a frio dos fios termicamente tratados;
o Caracterizacdes térmica por calorimetria diferencial de varredura para

verificar a manutencdo do efeito memoéria de forma pdés-laminagéo, a
histerese térmica das reacbes, a energia de nucleacdo da fase

martensita e as amplitudes de aguecimento e resfriamento;
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Caracterizacdo por difragdo de raios-X, com objetivo de verificar as
fases existentes, as estruturas cristalinas, os planos de habito e os
tamanhos dos cristalitos;

Ensaio de tracdo para verificar as tensdes de escoamento e ruptura, e
a deformacao sofrida;

Ensaio de microdureza Vickers para obter a dureza das amostras
laminadas;

Avaliacdo de desempenho dos fios laminados: percentual maximo de
reducdo, precisao entre reducdes, numero de passes de laminacéo,
namero médio de passes entre reducdes, histerese térmica, energia
necessaria para nucleacédo da fase martensitica, tamanho do cristalito,
tensdes de escoamento e ruptura, deformacdo, dureza e custo de

energia elétrica durante o processamento.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo traz uma revisdo da literatura estudada para realizacdo deste

trabalho.

2.1 UM BREVE HISTORICO SOBRE LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

Em 1890, Adolf Martens descobriu a fase martensita nas ligas de Fe-C. Esta
descoberta impulsionou o estudo do fenébmeno da transformacdo martensitica no
inicio do século XXI, porém o conceito de efeito memoria de forma e transformacdes
martensitica termoeléstica ndo foram estabelecidos logo de imediato (LAGOUDAS,
2008).

O efeito memoaria de forma foi primeiramente encontrado em uma liga de Au-
47,5at.%Cd por Chang e Read na década de 30 e logo apés nas ligas de In-Tl, Cu-
Zn e Cu-Al-Ni. Em 1932, Scheil e Olander observaram a reversibilidade nas ligas de
Au-Cd através de medicdes de resistividade e do comportamento tipo borracha
destas ligas (LAGOUDAS, 2008) (OTSUKA, 1998).

O conceito de transformagdo martensitica termoelastica foi introduzido por
Kurdjumov e Khandros em 1949, em experimentos com ligas de Cu-Zn e Cu-Al onde
eles observaram a reversibilidade térmica da estrutura martensitica (LAGOUDAS,
2008).

Apesar de descoberto na década de 1930, o efeito memdria de forma
comecou a ser aplicado tecnologicamente na década de 1960, quando Buehler e
seus colaboradores descobriram que as ligas com memoéria de foram poderiam ser
utilizadas para substituir a solda nos tubos submetidos a alta pressdo nas
tubulacbes do submarino nuclear americano Nautillus. A partir de entdo, o U. S.
Naval Ordenance Laboratory (NOL) financiou seus estudos que desenvolveram uma
das ligas com memodria de forma mais utilizadas, o Nitinol (Ni+Ti+Nol), que contém
aproximadamente Ni-50at.%Ti. Durante este periodo algumas caracteristicas das
ligas, tais como, tratamento térmico, composicdo quimica e microestrutura
comecaram a ser estudados (LAGOUDAS, 2008) (STOECKEL, 1995).

Atualmente, 90% das aplicacbes de LMF utilizam a liga de base Ni-Ti, ou as
ligas terciarias Ni-Ti-Cu e Ni-Ti-Nb. As ligas Nitinol (Ni+Ti+Nol), possuem
aproximadamente 49 a 57wt%Ni, com temperaturas de transicdo entre -50°C a

110°C e histerese de 30°C em média. Ligas a base de Cu-Zn e Cu-Al, também
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apresentam o efeito memoéria de forma. A Tabela 1 apresenta dados comparativos

entre ligas de base Ni-Ti, Cu-Zn-Al e Cu-Al-Ni (LAGOUDAS, 2008).

Tabela 1 — Comparacao entre as ligas de base Ni-Ti, Cu-Zn-Al e Cu-Al-Ni

Propriedade

Ni-Ti Cu-Zn-Al

Cu-Al-Ni

Temperatura
maxima de
recuperacao
de forma (°C)
Deformacéao

maxima (%)

100 120

200

Histerese
(°C)
Modulo de
elasticidade
(GPa) — fase
austenita
Moédulo de
elasticidade
(GPa) — fase
martensita
Tenséo de
ruptura
(MPa)
Densidade
(9/cm?)
Resistividade
(MQ cm)
Capacidade
térmica
(J/Kg K)

12-50 10-25

41,5 35,0

7,0 8,0

700 600

6105 7,6'8,0

80-90 8,5-9,7

837 400

15-20

40,0

32,0

500-800

7,02

11-13

373-574

Fonte: Lagoudas (2008).
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Outras caracteristicas das ligas Ni-Ti sdo: boas propriedades mecéanicas, boa
resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade (GONZALEZ, 2002) (PINA, 2006)
(STOECKEL, 1995).

2.2 NATUREZA DO EMF E SUAS PROPRIEDADES TERMOELASTICAS

Ligas com memoria de forma (LMF) sdo ligas metalicas capazes de voltar a
uma forma ou tamanho apoOs aplicacdo de uma tensdo externa ou variacdo de
temperatura, quando submetido a um determinado numero de ciclos
termomecanicas (OTSUKA, 1997).

Os fendbmenos do efeito memoria de forma (EMF) s&o propriedades
termoelasticas da transformacdo martensitica, podendo ser divididos em: efeito
memoria de forma simples, efeito memoria de forma reversivel, pseudoelasticidade,
gue dependendo da fase inicial a ser deformada, divide-se em: superelasticidade
(austenita) e comportamento tipo borracha (martensita) (LAGOUDAS, 2008)
(OLIVEIRA, 2007) (PINA, 2006). No efeito memoria de forma simples a mudanca de
fase é feita mediante resfriamento ou aquecimento, ocorrendo em apenas uma

direcd@o. A Figura 1 representa o efeito memoria de forma simples (DARJAN, 2007).

Figura 1 — Efeito memdria de forma simples.

}:{% RESFRIAMENTO

| l | |
Martensita : : : o Austenita

(gernmada) A‘["{ “[: A > A J

AQUECIMENTO @

| | | |
i 1 1 :
M€ MS 45 4 f Austenita

Fonte: Darjan (2007).
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O efeito memoéria de forma reversivel ocorre quando o material fica
susceptivel a “memorizar’” uma forma a alta temperatura e outra forma a baixa
temperatura. Este efeito é obtido através de ciclagens termomecanicas de
aquecimento e resfriamento num intervalo que abrange as temperaturas criticas da
transformagao martensitica. Este procedimento é denominado de “treinamento” ou
“‘educacao”. Apos este procedimento, quando as tensdes externas sao eliminadas, a
amostra educada se deforma espontaneamente durante o resfriamento e recomeca

seu ciclo (PINA, 2006). A Figura 2 apresenta o efeito memoéria de forma reversivel.

Figura 2 — Efeito mem¢éria de forma reversivel.

e ) Martensita

b) Deformacdo
Plastica

l — c) Aquecimento

Efeito (austenita)
duplo
| d) Resfriamento
(martensita)

Fonte: Patil (2017).

O efeito superelastico ocorre quando a liga com memdéria de forma no
estado austenitico, sobre carregamento, apresenta transformacdo martensitica
induzida por tensdo. A recuperacdo da forma ocorre durante o descarregamento
(GONZALEZ, 2002). A Figura 3 apresenta o comportamento superelastico em ligas

monocristalinas e policristalinas.
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Figura 3 — Comportamento superelastico em ligas monaocristalinas e policristalinas.

T= AfF

pelycristal

monocristal

N TR E TR ' .f_:”

(1) &

Fonte: Carma (2001).

Inicialmente, ocorre uma deformacdo elastica para os dois casos (fase
austenita). Ao atingir a tensao critica de deformacédo (oc), 0 comportamento muda
conforme o caso. Para monocristais, 0 aumento da tensédo provoca o crescimento de
monovariantes martensita-martensita acompanhada de uma grande deformacéo da
liga para uma tensé@o quase constante, em detrimento de movimentos das interfaces
austenita-martensita. Os cristais monocristalinos chegam a deformagfes de até 10%
e, ao retirar o carregamento sofrido, elas retornam ao seu estado natural sem
gualquer deformacdo residual. Para policristais, os contornos de grédos criam
tensdes internas favorecendo a inducdo de multivariantes, resultando em menor
deformacdo e tensdo residual. As ligas pseudoelasticas apresentam uma
deformacéo relativamente alta para uma baixa variacao de tenséo, esta deformacao
nao é vista em outros tipos de ligas metalicas (GONZALEZ, 2002).

A pseudoelasticidade ocorre quando a LMF esta completamente na fase
austenitica (temperatura maior que Af). Diferente do efeito memodria de forma, a
pseudoelasticidade ocorre sem mudanca de temperatura. A Figura 4 demonstra
esse processo, a liga na fase austenita é tensionada transformando-se em
martensita. Como ndo ha mudanca de temperatura, apos o descarregamento a liga

retorna para a fase austenita (CARMA, 2001).
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Figura 4 — Pseudoelasticidade.

V3

o
Mf Ms As Af TEMPERATURA

Fonte: Carma (2001).

O comportamento tipo borracha € muito parecido com a superelasticidade,
porém ele ocorre no estado martensitico quando se submete uma amostra no
estado deformado a novos ciclos de deformacao. Este efeito induz as LMF uma forte
capacidade de amortecimento devido ao movimento reversivel das interfaces
martensita-martensita e ao movimento das interfaces martensita-austenita
(CARDELUS, 1996) (PEREIRA, 2006) (STOECKEL, 1995).

2.3 TRANSFORMACAO MARTENSITICA

Transformacdo Martensitica (TM) é uma mudanca de fase cristalina que
ocorre entre duas fases sdlidas devido a uma funcédo displaciva inelastica de
primeira ordem (sem difusao), resultante do cisalhamento dos planos da fase mae
(fase austenitica) que possui estrutura cubica de super rede e alta simetria
(FUNAKUBO, 1987) (GONZALEZ, 2002) (LAGOUDAS, 2008) (OTSUKA, 1998)
(PITTERI,2003).

Esse cisalhamento age ao longo dos contornos de grédos e ocorre por
maclacdo, processo ao qual o plano inicial (denominado plano de hébito),
geralmente de estrutura CCC ou HC, tem suas posi¢cdes espelhadas levando os
atomos para uma nova posi¢cado, como é mostrado na Figura 5 (CALLISTER, 2018)
(PITTERI, 2003).
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Figura 5 — Planos de maclacéo.

v Planos de maclagio

Fonte: Callister (2018, p. 187).

A maioria destas estruturas austenitas sdo CCC, porém ha excecbes em
algumas ligas com rede desordenada (In-Ti, Fe-Pd e Mn-Cu) onde a fase mée é
CFC. Este cisalhamento resulta numa nova fase, denominada martensita de menor
simetria e 24 variantes, que pode ter estrutura cristalina tetraédrica, monoclinica,
hexagonal ou ortorrdmbica. Esta transformacdo é exotérmica, ou seja, libera energia
(FUNAKUBO, 1987) (GONZALEZ, 2002) (LAGOUDAS, 2008) (OTSUKA, 1998)
(STOECKEL, 1995).

As ligas com memoéria de forma em geral possuem duas fases: uma
martensita, de estrutura monoclinica B19’, ductil e que ocorre a baixas temperaturas;
uma austenita, de estrutura cubica B2, mais rigida e que ocorre a altas temperaturas
(OLIVEIRA, 2007) (STOECKEL, 1995). O efeito memoria de forma existe em
decorréncia da transformacdo martensitica. A fase martensita é obtida apos
resfriamento da liga inicialmente na fase austenita, sem necessidade de aplicacéo
de tensdo, esta martensita também € chamada de martensita geminada, ou
transformacéo direta (B2 - B19’). O aquecimento posterior fara com que ocorra
novamente o processo de geminacgao, resultando no retorno para a fase austenita,
ou transformacéo reversa (B19° > B2) (FUNAKUBO, 1987) (GONZALEZ, 2002)
(LAGOUDAS, 2008) (OTSUKA, 1998).

O crescimento das agulhas da martensita depende da energia de nucleacao
entre as fases austenita (mée) e martensita. A forca motriz (potencial quimico) é a

diferenca entre energia livre de Gibbs das fases (acomodacdo da mudanca de



29

estrutura cristalina), e das forgas resistivas (ndo-quimicas) constituidas pela energia
de deformacéo elastica e a dissipacao de energia devido as resisténcias passivas ao
movimento da interface (OLIVEIRA, 2007) (PINA, 2006).

A falta da difus@o neste processo faz com que a transformacéo martensitica
ocorra guase instantaneamente, em velocidades comparaveis a velocidade do som
nos solidos (~103 m/s). Esta transformacéo é caracterizada por uma baixa variacao
de volume e alto cisalhamento nos planos. A fase martensita possui um plano de
hébito especifico composto de plaquetas (ou agulhas) achatadas. Durante a
transformacdo, multiplos planos de habito podem coexistir na estrutura da fase
austenita, devido a simetria destes cristais. As placas com mesmo plano de habito e
mesma direcao de cisalhamento sdo denominadas variantes da martensita (CARMA,
2001) (PITTERI, 2003).

Estas variantes podem existir de duas formas: geminadas e como
combinacédo de agulhas reorientadas em que uma variante especifica € dominante
(LAGOUDAS, 2008). A temperatura e a deformacdo sao as variantes
termodinamicas externas que influenciam nas transformacges martensiticas. E esta
deformacé&o que confere nos materiais uma forma a alta e outra a baixa temperatura,

e da-lhes a capacidade de deformacéo reversivel (CARMA, 2001).

As transformacdes termoelasticas podem ser representadas através do
diagrama de histerese demonstrado na Figura 6. A histerese € resultante da
dissipacéo de energia causado pelos choques das discordancias alinhado a criagcédo
de defeitos cristalinos. A histerese térmica nas ligas com memodria de forma é
medida pela diferenca entre a fracao de 50% de martensita transformada e 50% de
austenita transformada. O diagrama também demonstra a amplitude de resfriamento

(ec) e de aquecimento (en) (CASTILHO, 2001) (OLIVEIRA, 2007) (PINA, 2006).



30

Figura 6 — Diagrama de Histerese.
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Fonte: Carma (2001).

Onde:

Ms: Temperatura inicial da transformag&o martensitica.

Mr: Temperatura final da transformac¢éo martensitica.

Mso: Temperatura a 50% da fragao de martensita transformada.
As: Temperatura inicial da transformagé&o austenitica.

Ar: Temperatura final da transformacao austenitica.

Aso: Temperatura a 50% da fracéo de austenita transformada.

Ht (M): Histerese térmica da transformacao austenita-martensita (Hr = Aso%
— Mso%).

Ht (R): Histerese térmica da transformacdo austenita-fase R (Hr = Asoy% —
Ms0%).

ec: amplitude térmica de resfriamento (ec = Mr — Ms).

en: amplitude térmica de aquecimento (en = Ar — As).

Para o célculo das temperaturas de transformacdo deste trabalho foi
utilizado um calorimetro diferencial de varredura. Este equipamento tem como

principio comparar a energia fornecida a um material termicamente inerte usado
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como referéncia em funcdo da temperatura ou do tempo, a medida que o material é
aguecido ou resfriado (PEREIRA, 2009).

2.3.1 FaseR

Além das fases austenita e martensita, nas ligas com efeito memoria de
forma, em especial nas ligas de base Ni-Ti, pode ocorrer o surgimento de uma fase
de estrutura romboédrica denominada fase R. Considerada como uma fase pré-
martensitica, a fase R ocorre em decorréncia de uma deformacéo de rede na fase
austenita (estrutura cubica), devido aos precipitados NisTiz. Os estudos de Guénin
(1994) mostraram que estes precipitados surgem em ligas equiatdmicas de Ni-Ti
recozidas a temperaturas superiores a 600°C (KHELFAQUI, 2000) (OTSUKA, 1998).

Silva (2014) e colaboradores identificaram a fase R em ligas de Ni-Ti ricas
em Ni tratadas termicamente. Silva (2021) as identificou na fabricacdo de uma liga
de Ni-Ti equiatdmica com efeito memoaria de forma pelo método a plasma skull-push
pull. Fan (2006) e seus colaboradores investigaram a formacgéo do precipitado NisTis
em cristais policristalinos ricos em Ni e identificaram um comportamento anormal na
amostra com 50,4% de Ni. Esta liga exibiu trés estagios de transformacéo
martensita, independente do tempo de envelhecimento, o que foi explicado pelo
aparecimento dos precipitados de NisTiz no contorno e no interior dos graos,
prejudicando a homogeneizacdo do policristal. Esses resultados sdo consistentes
com o mecanismo de diferentes comportamentos de transformagéo resultantes da
competicdo entre a precipitacao preferencial dos contornos de gréos de particulas
de NisTiz e uma tendéncia para precipitagdo homogénea quando a supersaturacao
de Ni € grande. A Figura 7 ilustra a configuracdo das estruturas cristalina das trés
principais fases identificadas nas ligas de Ni-Ti com memoria de forma: austenita,

fase R e martensita.
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Figura 7 — Estruturas cristalina das fases identificadas nas ligas com memoaria de forma.

Fase R Martensita

Fonte: Lima (2017).

A fase NisTis € o precipitado metaestavel formador da fase R de estrutura
cristalina romboédrica (JCPDS 39-1113, 2000), ela ocorre na temperatura de
recozimento mais baixa e o tempo de recozimento mais curto. A fase NisTi,
precipitado estavel formador da fase martensita de estrutura hexagonal (JCPDS 75-
0878, 2000), surge na temperatura de recozimento mais alta e no tempo de
recozimento mais longo, enquanto a fase NisTiz, fase também intermediaria na
formacdo da fase martensita de estrutura cristalina romboédrica (JCPDS 27-0345,
2000) aparece na temperatura e tempo de recozimento intermediario (JIANG, 2013).

A fase R possui uma distor¢cdo de rede em torno de 1%, enquanto na fase
martensita pode chegar a 10%. Por este motivo, durante a formacdo (B2 > R >
B19’) os precipitados NisTis ha uma distorcdo adicional na rede cristalina afetando
energicamente em maior grau a transicao entre a fase austenita para a martensita
B19° do que entre a fase R. De forma analoga, as elevadas densidades de
discordancias, que agem como obstaculos a distorcdo de rede, sdo reduzidas para
transformacdes que envolvem a fase R (OTSUKA, 2005) (PEREIRA, 2013).

Quando resultante do trabalho a frio, o alto teor de discordancias geradas
pelo trabalho residual afeta a histerese da transformacdo R - M. Rigamonti (2017) e
seus colaboradores denominado este ciclo como forma de folha. Este ciclo é mais
estreito, com menor histerese em relacdo ao ciclo com forma de bandeira, nédo
apresenta ponto de nucleacdo marcado, nem platds e tem uma maior taxa de
tensdo-deformacgéo conseguindo assim maiores forgas. Estas caracteristicas tornam

interessante a aplicagdo em stents e molas que requerem histereses menores.



33

Wu (2000) e seus colaboradores estudaram o comportamento da trefilagao de
ligas de Ni-Ti com fase R, assumindo que esta fase tem comportamento semelhante
a fase martensita. Os resultados do trabalho de Wu (2000) também mostraram a
martensita movimentando-se em dire¢édo a fase R e o percentual de deformacao
méxima apresentada foi de 15,36%. Nos resultados de calorimetria para a reducao
de 10,38% ainda é possivel visualizar a presenca da fase R, o pico da fase R
aumenta de 40,8°C para 52,0°C na primeira trefilacdo (5,26%), apds a variacao é

menor que 6°C.

2.3.2 Teoria cristalografica fenomenoldgica

A estrutura da fase martensita € causada por falhas de empilhamento e
maclacdo. Duas maclas sao cristais geralmente relacionados por uma operagao de
simetria em relacdo a um plano de espelho ou um eixo de rotacédo. Na nucleacédo de
deformacédo, uma macla é criada por um cisalhamento adequado, podendo atuar
como um modo de deformacdo sob estresse. Uma esfera unitaria e um elipsoide,
(Figura 8) serd usado como resultado de um cisalhamento, K e n representam,

respectivamente, o plano e a dire¢céo deste cisalhamento (Otsuka, 1998).

Figura 8 — A deformacéo de uma esfera unitaria em um elipsoide por cisalhamento.

1,

Fonte: Otsuka (1998, p. 12).

Conforme figura 8, K1 é o plano invariante e K2 € o0 plano que ndo sofre
distorcdo neste processo. O plano normal a K1 e paralelo a n1 € denominado plano
de cisalhamento. A intersecéo entre K2 e o plano de cisalhamento é denominada nq.
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Ki, K2, n1, n2 e um cisalhamento ocasionado pela geminagcédo s sdo chamados

elementos da nucleacéo.

Estudos de Otsuka (1971), Gupta Johnson (1973) e Knowles e Smith (1982)
identificaram os planos e diregbes formadores desta fase utilizando técnicas de
microscopia eletronica de alta resolucéo e difracao de raios-X.

A nucleacéo do tipo | ocorre quando dois vetores de rede estdo no plano Ki,
e 0 terceiro vetor da rede é paralelo a direcdo n2. Neste caso, K1 e nz séo
representados por indices racionais, e os duas maclas estédo relacionados por uma

simetria de espelho em relagéo ao plano K.

A nucleacéo do tipo Il ocorre guando dois vetores de rede estdo no plano Kz,
e 0 terceiro vetor da rede é paralelo a direcdo ni. Neste caso, Kz e n1 séo

representados por indices racionais, enquanto K1 e n2 sdo irracionais.

Em alguns sistemas cristalinos, Ki, Kz, N1 € n2 podem ser todos indices
racionais. Esta é denominada nucleacdo composta, quando os duas maclas tém as
duas caracteristicas de simetria (OTSUKA, 1997).

A Tabela 2 apresenta os tipos de geminacéo da fase martensita encontrados

nas ligas de base Ni-Ti.



Tabela 2 — Tipos de nucleacdo da fase martensita em ligas de base Ni-Ti.
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Tipos de Plano K1 Direcéao n1 Plano K> Diregcao n2
_n_ucleagéo _ -
{111} Tipol (111) [0,54 0,45 1] (0,250,51 1) [211]
Tipo | (111) [0,54 0,46 1] (0,250,51 1) [211]
{111} Tipol (111) [1,51 0,51 1] (0,67 0,34 1) [211]
Tipo | (111) [1,510,51 1] (0,67 0,34 1) [211]
{011} Tipol (011) [1,57 11 1] (0,7211) [011]
Tipo | (011) [1,57 1 1] (0,7211) [011]
<011>Tipo Il (0,7211) [011] (011) [1,571 1 1]
Tipo Il (0,7211) [011] (0171) [157111]
Composto (001 [100] (200 [00 1]
(100) [00 1] (00 1) [100]

Fonte: Onda (1992).

A fase R pode ser imaginada como uma distor¢cdo romboédrica da fase
austenitica cubica, com uma das quatro direcBes [1 1 1] da austenita cubica
esticada. A fase martensita pode ser imaginada como uma distor¢do monoclinica
da fase austenitica cubica com um estiramento desigual ao longo de duas direcdes
perpendiculares (1 1 0) seguida por uma mudanca no angulo entre [1 1 0] e [0 0 1]

(DUERIG, 2015).

2.3.3 Tipos de transformacdes martensiticas

A presenca da transformacdo martensitica em ligas metélicas ocorre de

formas diversas, sao elas:

o Transformacdo martensitica tipo atérmica
Neste tipo de transformagdo martensitica o processo de nucleagéo do cristal

nao necessita de ativacdo térmica. Se uma LMF for mantida numa isoterma entre as
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temperaturas do Ms e Mr, a reagdo permanecerad constante até que a faixa de
temperatura diminua. Esta transformacdo ocorre independente do tempo
(FUNAKUBO, 1987).

o Transformacdo martensitica tipo Burst (transformacéo explosiva)

A transformacdo martensitica explosiva ndo é muito favoravel para as LMF,
pois geralmente resulta em ligas com histerese muito larga, dificultando ou até
impossibilitando a reversibilidade das ligas. E geralmente o tipo de transformac&o
martensitica ocorrida nos acos. Nas ligas com memoéria de forma ocorre
principalmente para as ligas de Fe-Ni e Fe-Ni-C com Ms abaixo de 0°C. Esta
transformacé@o ocorre de forma extremamente rapida, sendo formada uma grande

guantidade de martensita num unico evento (FUNAKUBO, 1987).

o Transformacéo martensitica tipo isotérmica

Este tipo de transformacdo ocorre quando se realiza um tratamento térmico
dentro de um intervalo especifico de composicdo quimica. A quantidade de
martensita formada é funcdo da temperatura da isotérmica de tratamento e do
tempo, este Ultimo fator a diferencia da transformacdo martensitica atérmica
(FUNAKUBO, 1987).

o Transformacdo martensitica tipo termoelastica

Este é o tipo de transformacdo martensitica ocorrida nas ligas com memoria
de forma trata-se basicamente de duas fases: austenita (alta temperatura) e
martensita (baixa temperatura), que mudam de forma através de mudanca de
temperatura ou aplicacdo de tensdo (martensita induzida por tensédo), e séo
cristalograficamente reversiveis.

A transformacdo martensitica em ligas de cobre esta associada a formacao
da fase martensita, que é uma fase metaestavel que ocorre a baixa temperatura,
formada a partir da fase B (austenita) que é uma fase estavel ocorrida a alta
temperatura. A transformacdo martensitica nas ligas de Cu-Zn e Cu-Al segue o0s
principios da martensita termoelastica (FUNAKUBO, 1987) (PINA, 2006).
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2.4 MARTENSITA INDUZIDA POR TENSAO

As propriedades termoelasticas das ligas com memdéria de forma ocorrem
devido aos equilibrios térmicos e elasticos. Quando o equilibrio térmico é
interrompido, ocorre uma movimentacao de expansao ou contracdo nas agulhas da
martensita, por esse motivo o equilibrio das fases martensita e austenita dependem
fortemente da temperatura. A Figura 9 apresenta o ponto de temperatura (To) onde a
energia livre da fase martensitica (Gm) e da fase austenitica (Gp) estdo no menor
nivel de energia, ocorrendo assim o equilibrio das fases (GONZALEZ, 2002)
(OLIVEIRA, 2011) (OTSUKA, 1977).

Figura 9 — Ponto de equilibrio das fases martensitica e austenitica.
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Fonte: Otsuka (1998, p. 23).

Na Figura 9 € visto a representacdo esquematica de curvas de energia livre
para ambas as fases mée e martensitica, e sua relacdo com as temperaturas Ms e
As. A energia necessaria para a transformagdo martensitica € fornecida pelo super-
resfriamento até a temperatura Ms identificado na figura 11 por ATs (GONZALEZ,
2002).

AGP—M é a variagdo de energia necessaria para formacéo da fase martensita
(transformacéo direta) e AGM—P ¢é a variacdo de energia necessaria para formacéo
da fase austenita (transformacao inversa). Tong e Wayman (1974) ressaltaram que
para melhor aproximacado nas transformacdes elasticas To = ¥2 (Ms + Ar) (OTSUKA,
1998).
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A pseudoelasticidade é regida pela transformacdo martensitica induzida por
tensdo (MIT), a transformacdo martensita € manifestada por cisalhamento, e é
facilitada pela aplicacdo de uma tensdo externa de tracdo ou compressao.
Originando uma diminuicdo na energia livre. Esta transformagdo segue o modelo

termodinamico de Patel-Cohen (1953) representado pela Equacéo (1):

AGoP~M= m1PT + m1"On Q)
Onde:
m1: a amplitude da mudanca de forma.
n e p: representam respectivamente as direcdes normal e paralela da
mudanca de forma.
T € On: SA0 respectivamente os componentes da solicitacdo externa, tensao de

cisalhamento e normal no plano de hébito da direcéo d.

A Figura 10 ilustra as fases austenita e martensita induzidas por gradiente
de temperatura, além da deformacdo obtida na martensita maclada induzida por
tenséo resultante na fase martensita ndo-maclada, a mola de comprimento inicial ho

tem seu comprimento estendido (u) apés aplicacdo de uma forga F.

Figura 10 — Martensita induzida por tenséo.

Austenita

Contragéo

Transformacgoes
de fase induzidas

feese™™ por temperatura s X

Martensita Maclada Deformacao de Martensita delizada
rede invariante

Transformacdo de
fase induzida por
tenséo

Tamanho original Extensao

Fonte: Silva (2018).
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2.5 ESTADOS DE DEFORMACAO DAS LMF

Os tratamentos termomecanicos (TMT) sdo usados para modificar a
microestrutura da fase austenita ou martensita pela introducéo de defeitos de rede
e/lou particulas de uma segunda fase. Treppmann (1997) e seus colaboradores
discutiram sistematicamente as formas geradas por TMT usando ligas a base de Ni-
Ti e Cu como exemplos. A Figura 11 apresenta o diagrama de fase Ni-Ti na faixa de
composicdo quimica entre 30-70%, cx € o percentual atdmico de niquel na liga, Ms a
temperatura inicial da martensita. Nesta faixa é apresentado o diagrama tempo-
temperatura-transformacéo (TTT) para ciclos de deformagdo em baixa temperatura.
Nele consta as isotermas formadas através de tratamentos térmicos. Abaixo de Mr é
formada a fase martensitica am, acima da temperatura maxima em que a martensita
pode ser induzida por tensdo (Md) a fase austenita B € ativada, processo
denominado betatizacdo, na faixa de temperatura entre 300°C > T > 600°C séo

formadas a fase B-NiTi + NisTis.

Figura 11 — Diagrama de fases parcial e TTT das ligas de base Ni-Ti.
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Fonte: Treppman (1997).
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A fase B tem estrutura cubica de corpo centrado (CCC) transformada apos o
resfriamento da fase alotrépica do titanio na fase a (hexagonal compacta). Uma
forma de obter a fase B em baixas temperaturas € a adigdo de no minimo 5 at.%Ni
nas ligas equiatbmicas. Na Figura 11 esta fase € observada e é notado o
decaimento da curva liquidus nessa faixa de composi¢cdo quimica (LIN, 2009).
Usando as ligas de base Ni-Ti como exemplo para mostrar as principais
caracteristicas, Treppman (1997) distinguiu seis faixas de temperatura com

comportamento diferente durante o tratamento termomecéanico (Quadro 1).
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Quadro 1 — Estados de deformacéo das ligas com memdria de forma laminadas a frio.

Estado daliga Range de Possiveis transformacdes
temperatura no estado sdélido durante a
deformacéo
Deformacgdo plastica T; > M} Deformacao da fase austenita
oriunda da forma estavel (fase B)

puramente austenita T, > M; Deformagao de duas fases (B-

NiTi+NisTis) (austenita + fase

R)
Deformacéo na forma  Ap < T; < M; Formagcdo da martensita a
mista partir da austenita deformada
plasticamente (martensita

induzida por deformacéo)

Mg <T, <T; Martensita induzida por tenséo
a partir da fase B nao-
deformada e sua deformacao
plastica subsequente

Mp < Ts < Mg Conclusédo da formagédo da
martensita, reorientacdo da
martensita  induzida  pela
temperatura e sua deformacao

plastica subsequente

Deformacdo plastica T, < Mg (Pseudoelasticidade)

oriunda da forma Reorientacdo da martensita e
puramente deformacéo plastica
martensita subsequente

M} = é a temperatura maxima em que a martensita pode ser induzida por tenséo.

Fonte: Treppmann (1997).
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Conforme apresentado na Figura 12, a deformacdo plastica da austenita
(forma puramente austenita) pode ser obtida quando T > Mq. A deformacao plastica
da martensita (forma puramente martensita) pode ser obtida quando T < Mr. A
estrutura cristalina € achatada pelo processo de deformacdo, gerando grdos com
direcbes perpendiculares entre seus eixos X e Yy, ocasionado pelo cisalhamento
resultante da laminacdo (TREPPMANN, 1997).

Figura 12 — Apresentacdo esquematica do processo de formacgéo (a) puramente austenita e

(b) puramente martensita.
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Fonte: Treppmann (1997).

A deformacao plastica na forma mista sera possivel no range de temperatura
Mr < T < Mq. Esta faixa de temperatura € constituida por uma fragcdo de martensita
formada a partir da austenita plasticamente deformada, outra fracdo da martensita
induzida por tensdo (MIT) que é a fase B ndo deformada e sua subsequente
deformacéo plastica, e finalmente, a ultima fracdo refere-se a reorientacdo da
martensita induzida pela temperatura e sua subsequente deformacdo plastica. A
fase R das ligas de Ni-Ti é encontrada na faixa de temperatura Mg < T <450°C

(TREPPMANN, 1997).
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2.6 FABRICACAO DE LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

Para garantir o efeito memoria de forma, o método de fabricacdo deve ser
controlado, garantindo homogeneidade, densificacdo e pureza das ligas. Dentre os
processos que visam garantir a qualidade do produto estdo o método de fusdo a
plasma skull-push pull e 0 método de fuséo por indugéo a vacuo.

2.6.1 Método de fuséo a Plasma Skull-Push Pull (PSPP)

No meétodo de fusdo a plasma skull push-pull, 0 material metélico é fundido
através de uma chama de plasma como meio de transmisséo de energia. O plasma
€ um gas ionizante e altamente aquecido, cujo calor € suficiente para fundir
praticamente todos os metais e suas ligas de forma limpa e eficiente. A Figura 13
apresenta as partes constituintes do forno de fusdo a plasma e a sequéncia do
processo PSPP, que recebe esse nome devido a pressao exercida pelo vacuo sobre
0 material na cavidade do molde, realizando o preenchimento continuo do molde
(SIMOES, 2017).

Figura 13 - Esquema do forno por plasma (a-d) e Sequéncia do processo PSPP para fuséo e

injecdo em molde.
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a —Representagio do Fomo 2 Plasma
b — Cimara de Fus3o

¢ — Camara de Injegio

d — Molde Metdlico

e — Sequéncia do processo: (1) Acomodagio do
material em cadinho de cobre, (2) Tocha de
plasma, (3) Botio de LMF, (4) Injeg3o em molde
f—Molde metalico awaliar

Fonte: Silva (2014).



44

No inicio do processo é feito a acomodacdo do material no cadinho de cobre.
A distancia entre o material e a tocha € controlada e medida por um padréo
determinado pelo fabricante. Caso a altura do material ndo esteja no padrdo a
maquina relatar4 erro. Outro ponto que devera ser controlado é a posicdo dos
materiais. Na producdo de ligas, o material de maior ponto de fusdo devera ficar
mais proximo a tocha. Apds fechada a camara e acionado a maquina, a tocha do
eletrodo de tungsténio sera acionada e fard movimentos rotativos propiciando a
fundicdo do material através do procedimento skull, processo onde o material funde-
se através de uma camada fina. O tempo de fusdo sera determinado pelo tipo de
material a ser fundido. Por dltimo, o gas argbnio € injetado na camara ocasionando a
injecdo no molde do material, por conta dessa sequéncia empurra-puxa dar-se o
nome ao processo push-pull (FERNANDES, 2013) (SIMOES, 2017).

2.6.2 Método de fusédo por inducéo a vacuo

Neste método o metal é fundido por duplo vacuo, sob o qual o metal é
aguecido por efeito Joule ocasionado por correntes alternadas induzidas no metal.
Fornos de indugé&o podem ser equipados com unidade centrifuga, garantindo melhor
homogeneidade da amostra, além de garantir uma alta pureza do fundido e a
protecdo quanto a oxidacdo, fato que pode vir a ocorrer nas ligas de Ni-Ti. Os
cadinhos utilizados podem ser de grafite, alumina (Al203) e 6xido de magnésio
(MgO), onde a escolha vai depender da liga a ser fabricada (SIMOES, 2017). A

Figura 14 apresenta um forno centrifugo por inducéo da marca EDG.
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Figura 14 — Forno centrifugo por inducdo da marca EDG.

Fonte: Dental Cremer (2022).

2.7 PROCESSO DE LAMINACAO

A laminagdo é um processo mecéanico onde um material € conformado entre
rolos sofrendo deformacdo plastica devido a tensGes compressivas indiretas,
auxiliadas por tensdes de cisalhantes, ocasionadas pela motorizagdo dos cilindros, a
forca de atrito entre o material e os cilindros de laminacao é a responsavel por essa
deformacdo. Neste processo a secdo € modificada em forma de barra, lingote,
chapa ou fio. A Figura 15 representa este processo (FERREIRA, 2010).

Figura 15 — Representagéo esquematico do processo de laminagéo.
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Fonte: Groover (2014, p. 260).
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O laminador é uma maquina composta por no minimo dois rolos de trabalho,
gue sao fixados em uma estrutura de apoio, normalmente chamada de gaiola. Seu
acionamento € composto por motor, caixa de transmissao e mancais de apoio, esse
conjunto é responsavel por fornecer poténcia aos rolos e controlar sua velocidade.
Este processo tem como umas das suas principais vantagens o bom controle
dimensional. As dimensdes finais do produto a ser laminado sdo determinadas pela
abertura dos rolos (FERREIRA, 2010) (GROOVE, 2014).

Quanto as temperaturas de trabalho, o processo de laminagcdo pode ocorrer a
frio, quando a temperatura de trabalho € menor que a temperatura de recristalizacéo
e a quente, onde a temperatura de trabalho € maior que a temperatura de
recristalizacdo do material (FERREIRA, 2010). O trabalho a frio acrescenta maior
resisténcia mecanica e dureza a liga, melhor acabamento superficial e tolerancias
mais estreitas. Para isso exige elevadas forcas e poténcias na conformagao dos
materiais. Os graos resultantes sdo achatados, alongados e anisotropicos (estrutura
de gréos orientados). O trabalho a quente necessita de menores forcas e poténcias
do maquinario e permite maiores deformacdes do material e grdos isotropicos
(GROOVE, 2014).

A Figura 16 traz o desenho esquematico de um processo de laminacédo e a

reducéo de espessura ocorrida.

Figura 16 — Processo de laminacéo e sua reducdo de espessura.

Fonte: Ferreira (2010).

A Equacao (2) apresenta a férmula utilizada para determinar os percentuais

de reducéo obtidos na laminacéao dos fios:



Onde:

to = espessura inicial do fio;
tr = espessura final do fio;

r = percentual de reducéao.

07 100

to

T =
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2.7.1 Laminacéo a frio de ligas com efeito memadria de forma

Nos estudos de Choi (2020) e seus colaboradores fios de Ni-Ti com 1,057mm

de espessura foram submetidos a laminacdo a frio, obtendo reducdo de area

maxima de 9,42%. Choi classificou este processo em 3 tipos de laminacéo a frio:

leve, moderada e severa. A Quadro 2 apresenta as caracteristicas de cada uma.

Quadro 2 — Classificacdo dos fios de Ni-Ti laminados a frio.

Leve

- A faixa de reducéo ficou
entre 1% — 3%.

- A curva DSC n&o muda
seriamente.
- Mudancas iniciais no
modulo de elasticidade.

- A transformacéo de fase
inversa esta disponivel.

- A de

recuperacdo gerada é

tensao

baixa.

Moderada

- A faixa de reducéo
ficou entre 4% — 5%.

- A curva do DSC néo
muda seriamente.

- O comportamento
elastico inicial recupera
a rigidez da martensita.

- A transformagédo de
fase inversa esta
parcialmente disponivel.
de

recuperacdo gerada e

- Tensao

taxa de recuperacdo de

espessura Ssdo maximos.

Severa

- A faixa de reducéo ficou
entre 7% — 10%.

- A curva DSC mudou
seriamente, e as
temperaturas de transicao
mudaram.

- A rigidez elastica inicial
torna-se mais rigida como
materiais

as dos

metalicos convencionais.

- A fase R quase
desapareceu.

- A tenséo de
recuperacdo gerada €

constante e a espessura

da taxa de recuperacdo
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tem tendéncia
decrescente.
Fonte: Choi (2020).

Jiang (2020) e seus colaboradores estudaram a martensita induzida
mecanicamente em ligas de Ni-Ti-Fe, com efeito memdéria de forma, submetidos a
compressao no plano de deformacéo, chegando a conclusédo de que a deformacéo
plastica necesséria para que ocorra o deslizamento das discordancias desempenha
um papel importante na formacdo da transformacdo martensitica induzida
mecanicamente, diferente da martensita induzida por tensdo onde o deslizamento

das discordancias so ocorre apos a deformacao.

Lin (1994) estudou o efeito da laminacé&o a frio no comportamento de ligas com
memoéria de forma com 10% de reducdo de é&rea, identificando que a liga
equiatdmica de Ni-Ti laminada a frio submetida posteriormente a uma transformacéo
martensitica inversa em T < 300°C, o efeito de fortalecimento induzido por
deslocamentos de laminacédo a frio pode melhorar significativamente o efeito de
memoéria de forma caracteristico (EMF) e a pseudoelasticidade da liga. Lin e Wu
(1994) analisaram o comportamento de tragcdo de uma liga de Ni-Ti equiatdmica
laminada a frio e transformada inversamente.

Zhang (2020) submeteu ligas superelasticas a base de Ni-Ti a laminacao a frio
severa e observou que a reorientacdo da martensita induzida por tenséo (fase B19)
domina a reagdo. Khelfaoui (2020) realizou laminagéo a frio em trés ligas a base de
Ni-Ti, evidenciando o comportamento displacivo das transformagdes martensiticas
(direta e inversa).

Liang (2022) descreveu os estados de deformacdo martensitica de ligas de Ti-
50,8at%Ni laminadas a frio para diversos niveis reducéo de espessura (r) levando as

conclusodes elencadas no Quadro 3.
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Quadro 3 — Estados de deformacao martensitica de ligas de Ti-50,8at%Ni laminadas a frio.
Reducao de espessura Conclusdes
()

r<27% visualizado por MEV e
DRX uma forte presenca
das fases B2 e B19'.

r=27% nanodominios da fase
martensita B19' de
variante Unica em escala
atbmica sdo observados
usando microscopia
eletronica de transmisséao

de varredura.

r>27% presenca das fases B2 e
B19’.  Superelasticidade
com pequena histerese,
mabdulo ajustavel e
propriedades de
resisténcia a  fadiga

funcional.

Fonte: Liang (2022).

2.8 APLICACAO DE LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

As caracteristicas de funcionamento e controle garantem as ligas memoaria
de forma diversas aplicacfes industriais, tais como automotiva, industria civil,
petrolifera, aeroespacial etc. Por serem biocompativeis, as ligas de Ni-Ti possuem

também aplicacbes em areas médicas e odontologicas.
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2.8.1 Aplicacgdes industriais

Os BOPs (blowout prevent) sdo mecanismos usados contra falhas na
industria de petrdleo e gas. Eles operam criando fluido hidraulico pressurizado
através de meios eletro-hidraulicos, puramente hidraulicos, eletro-hidraulicos ou
multiplexados. Esses sistemas, em geral, sdo caros, ineficientes e volumosos, pois a
pressdo efetiva criada pelos cilindros do BOP reduz drasticamente em proporcéo a
profundidade submersa do BOP devido a caracteristica hidrostatica da &agua,
responsavel indiretamente por um alto nimero de acumuladores de alta presséo e
aumenta a pressdo de pré-carga de gas. Aléem disso, falhas de operacdo sédo
recorrentes nesse sistema. Tendo em vista estes possiveis problemas, as LMFs
podem ser usadas para produzir uma nova geracdo de BOPs, permitindo a

integracdo de componentes econdmicos, mais rapidos e mais compactos.

A Figura 17 apresenta um método, onde molas de compressdo de LMF
ativadas geram forcas que empurram um pistdo de blogueio para desligar o poco. O
controle é obtido ajustando a corrente elétrica fornecida a liga. Depois que a LMF
esfria (ap0s a desativacdo), as molas diagonais reposicionam o0 sistema em seu
estado original aberto. A Figura 17 (a) mostra que quando o BOP esta desativado, a
mola de LMF é comprimida e o pistdo de blogueio € mantido aberto por uma mola
pressionada. Quando o BOP é energizando (figura 17b) a mola de LMF supera a
forca gerada pela mola polarizada e move o pistdo de bloqueio para a direita,
fechando assim o poco e evitando uma ruptura (PATIL, 2017) (SHAOYUN, 2014).



Figura 17 — Diagrama esquemaético do uso de molas de LMF no sistema de BOP.
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Fonte: Patil (2017).

A Figura 18 apresenta um projeto de atuador rotativo acionado por um fio
com efeito de memoria unidirecional (ativado por aquecimento Joule), para criar a
rotacdo de um ponto material de uma estrutura com eixo oco de movimento
bidirecional com um curso angular limitado, a rotagdo reversa € obtida devido a

elasticidade da estrutura que atua como uma mola de polarizagédo (YUAN, 2018).

Figura 18 — Atuador rotativo acionado por LMF.

Fonte: Yuan (2018).
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2.8.2 Aplicacdes nas areas médicas

Ligas de Ni-Ti sdo usadas na fabricacdo de stents autoexpansiveis. Estes
dispositivos superelasticos de Ni-Ti, geralmente tubulares, sdo usados em artérias
para impedir diminui¢cdes significativas de vasos e dutos, podendo ser aplicados no
interior do esodfago, ducto biliar, vasos sanguineos ou sistema cardiovascular, como
um anel interno. Também podem ser utilizados em operacdo de angioplastia
(cirurgia de diminuicdo do estdmago) que utilizam o baldo. Suas propriedades
termoelasticas os levam a auto expansdo o0 que sustenta o diametro interno,
tornando mais vantajosa sua utilizacdo em relacao aos stents feitos de ligas de aco
inoxidaveis. A Figura 19 representa tubulaces de stents de ligas Ni-Ti (DUERIG,
2004).

Figura 19 - Stents autoexpansiveis de Ni-Ti.

Balao inflado revestido
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Marcadores de localizacéo
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Fonte: Duerig (2004).

2.8.3 Aplicacfes na area aeronautica

A Figura 20 apresenta a aplicacdo do novo conceito de asas de avido,
chamado smart wings, um sistema compacto e eficiente onde uma corrente elétrica

substitui conectores e atuadores.
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Figura 20 — Fios de LMF aplicados em asas de aviao.
- — e

FIOS DE SMA

Fonte: Oliveira (2013) apud Sofla (2010).

2.9 ESTUDOS RECENTES SOBRE PROCESSAMENTO DE LMF

Sharma (2018) estampou chapas de Ni-Ti dimensdes de 60mmx50mm e
0,25mm de espessura a laser, uma técnica avancada de conformacdo n&o
convencional usada para deformar chapas metéalicas e ndo metalicas. A poténcia do
feixe de linha do laser, o didametro do ponto, a velocidade de marcagédo e numero de
passes determinaram o padréo final da peca trabalhada. Verificou-se que ha um
certo incremento nao linear no angulo de flexdo com um incremento da poténcia (30,
40 e 50W) e do numero de passes (10 e 20 passes). O DSC identificou a presenca
dos picos das fases martensita e austenita para poténcia de 30W em ambos o0s
nameros de passes. Para as poténcias de 40 e 50W foi verificada a presenca das
fases R, martensita e austenita

Lemke (2021) verificou o aumento da trabalhabilidade de ligas trefiladas de
Ni-Ti-Hf ocorrido com a adicdo de Nb, os resultados mostrando um deformagéo
abaixo de 1,00% para as amostras sem Nb, e chegando a deformacdo maxima de
6,00% em amostras com adicéo de 8,00at.%Nb.

Kim (2021) fabricou um vidro metélico Ni-Ti-Cu-Zr-Si superelastico em escala
milimétrica (espessura: ~450um) através do método de estampagem a quente de
chapas fundidas sobrepostas.

Xu (2022) fabricou estruturas honeycomb de Ni-Ti, com efeito memodria de
forma, por manufatura aditiva de fusdo seletiva a laser e obteve pecas de alta

gualidade com densidade relativa de 99,5%.
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3 MATERIAIS E METODOS

Esta secdo tem como objetivo apresentar os materiais e métodos
empregados na realizacdo deste trabalho. O trabalho em questdo contou com

métodos experimentais de caracteriza¢des qualitativas e quantitativas.

Os experimentos foram realizados nos laboratérios do Departamento de
Engenharia Mecéanica da Universidade Federal de Pernambuco. A metodologia

experimental sera descrita e detalhada a seguir.

3.1 MATERIAIS

Neste trabalho foram usados fios de Ni-Ti produzidos pela Memory-Metalle
GmbH, os detalhes acerca destes fios encontram-se no Anexo A. O Quadro 4

apresenta as caracteristicas dos fios de Ni-Ti utilizados e suas devidas

classificagdes.
Quadro 4 — Caracteristicas dos fios de Ni-Ti.
Fio Composicdo = Condicdo Térmica Ar Espessura

guimica (mm)
BCW | Ti-50,2at%Ni a apenas trabalhadoa 25 a 35°C 2,02

Ti-50,4at%Ni. frio, sem nenhum

tratamento térmico

posterior.
MSA  Ti-50,0at%Ni a @ recozimento padrdo | 55 a 65°C. 1,55
Ti-49,8at%Ni. a temperatura

média de 500°C.

Fonte: Memory-Metalle GmbH.

E visto que trata-se de uma liga equiatdmica (MSA) e uma liga com alto teor
de Ni (BCW). Na selecdo do fio MSA foram usados como base os trabalhos de
Oliveira (2011) e Silva (2018), onde foi constatado que os tratamentos térmicos de
baixo tempo de ciclo (1 e 4h) suprimiram a fase R, mantendo a faixa das
temperaturas de transformacgédo da fase martensita acima de 0°C. O fio BCW foi
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selecionado por ndo apresentar tratamento térmico posterior, fato que facilita na
manutencdo de temperaturas de transformacdes martensitica acima de 0°C apos
tratamentos térmicos de baixo tempo de ciclo. A adicdo do Ni provoca diminui¢cédo

nas temperaturas de transformacao (OTSUKA, 1997).

3.2 METODOS
Esta secéo descrevera os métodos aplicados neste trabalho.

3.2.1 Tratamentos térmicos dos fios

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno do tipo Mufla da
marca JUNG, com poténcia de 4kW, pertencente ao Laboratério de Materiais
Inteligentes (LMI) do Departamento de Engenharia Mecanica (DEMEC) da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE). Esses tratamentos tiveram como
objetivo estabilizar as temperaturas das transformac¢des martensiticas acima de 0°C
para os dois tipos de fios e a supressao da fase R quando existente.

A Tabela 3 apresenta as condi¢des de tratamentos térmicos realizados no fio
MSA. A Tabela 4 apresenta as condi¢Bes de tratamentos térmicos realizados no fio
BCW.

Tabela 3 — Condic¢des de tratamentos térmicos fio MSA.

Temperatura (°C) Tempo (h) Meio de resfriamento

400 4 témpera em agua a 25°C
500 1 témpera em agua a 25°C
500 4 témpera em agua a 25°C
600 1 témpera em agua a 25°C
600 4 témpera em agua a 25°C
700 1 témpera em agua a 25°C

Fonte: A autora (2022).
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Tabela 4 — Condicdes de tratamentos térmicos fio BCW.

Temperatura (°C) Tempo (h) Meio de resfriamento

300 1 témpera em agua a 25°C
300 4 témpera em agua a 25°C
400 1 témpera em agua a 25°C
400 4 témpera em agua a 25°C
500 1 témpera em agua a 25°C

Fonte: A autora (2022).

As temperaturas iniciais de tratamentos térmicas foram decididas com base
no diagrama TTT da liga Ni-Ti (Figura 11 da sec&o 2.5) e no historico térmico de
cada fio, como o fio BCW n&o apresentava nenhum tratamento térmico anterior foi
decidido utilizar uma temperatura inicial mais baixa. A cada tratamento térmico
realizado foi retirado uma amostra do fio para realizacdo de andlise térmica, com
intuito de verificar as fases existentes e suas temperaturas de formacéo. A partir

destes dados foi decidido a realiza¢do ou ndo de novos tratamentos térmicos.

3.2.2 Laminacéao dos fios

A Tabela 5 apresenta as amostras selecionadas para laminacao.

Tabela 5 — Amostras selecionadas para laminagao.

Amostra Tratamento Térmico
Temperatura de Tempo (h) Resfriamento
TT (°C)
NiTi_MSA_como Sem tratamento térmico.
fabricado
NiTi_MSA_600°C_1h 600 1 Témpera em
agua a 25°C
NiTi_BCW_400°C_1h 400 1 Témpera em
agua a 25°C
NiTi_BCW_400°C_4h 400 4 Témpera em
agua a 25°C

Fonte: A autora (2022).
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As amostras para laminagdo foram selecionadas de acordo com as
temperaturas de transformacdes martensitica, optou-se por amostras onde Ms >
25°C ou Rs > 25°C com objetivo de ativar a martensita induzida por tenséo (MIT)
durante a laminagéo a frio.

O fio MSA como fabricado apresentou temperatura de Rs > 25°C, devido a
isso foi decidido laminar o fio sem tratamento térmico, ocasionando economia de
energia elétrica e tempo, fatores importantes para tomada de decisdo em projetos. A
segunda condicdo selecionada foi a amostra tratada termicamente a 600°C por 1h,
seguido de témpera em agua a 25°C, por nao apresentar a fase
R, ter Ms > 25°C e Mr > 0°C e ser mais atrativa do ponto de vista dos requisitos
econdmicos apresentados acima do que as outras amostras que apresentaram 0S
mesmos requisitos.

Sobre o fio BCW duas condicfes térmicas demonstraram temperaturas de
transformacdes martensiticas bem préximas, sdo elas: tratamento térmico a
temperatura de 400°C por 1h, seguida de resfriamento por témpera em &gua a
temperatura ambiente (~ 25°C) e tratamento térmico a temperatura de 400°C por 4h,
seguida de resfriamento por témpera em agua a temperatura ambiente (~ 25°C).
Ambas apresentaram a temperatura final de formacao da fase martensita (Mr) acima
do 0°C. As curvas calorimétricas ndo identificaram a presenca da fase R, porém
conforme o diagrama de fases e o diagrama TTT das ligas de base Ni-Ti (Figura 11
da secdo 2.5), a fase romboédrica surge em ligas de Ni-Ti com alto teor de Ni na
faixa de temperatura entre 400-600°C. Isso também motivou a selecdo das amostras

devido a possibilidade da fase R esta retida e ser induzida por tenséo.

Para a laminag&o dos fios foi utilizado um laminador de bancada, da marca
G3 (Figura 21), com 2cv (1,47kW) de poténcia, pertencente ao Laboratério de
Materiais Inteligentes (LMI) do Departamento de Engenharia Mecéanica (DEMEC) da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE). O incremento de um dente da
engrenagem central equivalente a aproximadamente 0,03mm de abertura. Para a
medicdo da espessura dos fios foi utilizado um paquimetro com 0,01lmm de

precisao.
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Figura 21 — Laminador de bancada da marca G3.

Fonte: A autora (2022).

Na realizacdo da primeira etapa da laminacdo foram necesséarios 10 passos
para obter os primeiros percentuais de laminacao do fio MSA. A partir do segundo
percentual de reducdo foram usados 3 passes para cada amostra. Apés cada
reducao foi realizado o experimento de calorimetria diferencial de varredura para
verificar a presenca das fases de transformacdes martensiticas, as laminacdes
foram cessadas ao ndo ser mais verificada estas fases. A Figura 22 apresenta 0s
percentuais de laminagcdo do fio MSA nas duas condi¢cbes térmicas descritas na
Tabela 5.
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Figura 22 — Percentuais de laminag&o do fio MSA.

Laminacéo do fio:
MSA_¢@1,55mm

Tratamento Térmico:

Sem Tratamento Recozimento a 600°C por

Termico 1h, resfriamento em agua a
25°C.
2,60%
3,22%
5,81%
5,81%
7,10%
9,68%
10,00%
e 13,55%

Fonte: A autora (2022).

Para as amostras do fio BCW foram necessarios 2 passes a cada etapa. Apos
cada reducao foi realizado o experimento de calorimetria diferencial de varredura
para verificar a presenca das fases de transforma¢cdes martensiticas, as laminacdes
foram cessadas ao ndo ser mais verificada estas fases. A Figura 23 apresenta 0s
percentuais de laminacdo do fio BCW nas trés condi¢cdes térmicas descritas na
Tabela 5.
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Figura 23 — Percentuais de lamina¢&o do fio BCW.

Laminacao do
fio:
BCW_@2,02mm

Tratamento Tratamento
Térmico: Térmico:
Recozimento a Recozimento a
400°C por 1h, 400°C por 4h,
resfriamento re§fr|arr]ento em
em agua a agua a 25°C.
25°C
2,97%
2,97%
3,96%
5,94%
7,92%
11,88%
16,83%
20,79%
23,76%

Fonte: A autora (2022).

3.2.3 Analise térmica diferencial de varredura (DSC)

A analise térmica dos fios foi realiza no DSC Modelo 823e da marca Mettler
Toledo, com o software analisador Star®. O DSC (Differential Scanning Calorimetry)
pertencente ao Laboratério de Materiais Inteligentes (LMI) do Departamento de
Engenharia Mecénica (DEMEC) da Universidade Federal de Pernambuco (UFPE).

As analises determinaram as temperaturas criticas de transformacéo, a histerese
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térmica do sistema, as amplitudes de resfriamento e aquecimento e a entalpia de
transformacdo, resultante da integral do pico dividida pela massa da amostra
conforme Figura 6 (secdo 2.3). O range de temperatura utilizado foi de -30 a 100°C
(MSA) e -10 a 100°C (BCW), e uma velocidade de 10°C/min.

Através dos dados levantados por este experimento foram calculados os
parametros necessarios na construcdo do grafico energia livre de Gibbs x

temperaturas criticas de transformacédo martensita (Figura 9, secao 2.4).

3.2.4 Difragao de Raios-X (DRX)

A partir desta etapa os experimentos foram realizados apenas para uma
condicao térmica. Dentre os objetivos deste trabalho esta a comparacdo entre o
desempenho dos fios MSA e BCW, portanto, dentre as opg¢des apresentadas foi
escolhido o fio com tratamento térmico a 600°C por 1lh, seguindo de témpera em
agua a 25°C para MSA e o fio com tratamento térmico a 400°C por 4h, sendo ambos
apenas com as fases martensita e austenita, logo com caracteristicas termoelasticas
semelhantes. Além disso o fio BCW apresentou a fase R apenas pos-laminacao,
tratamento térmico a 400°C por 1h, ndo obteve um percentual de reducdo
satisfatorio. Para facilitar o entendimento as amostras foram identificadas conforme
Tabela 6.
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Tabela 6 — Amostras selecionadas para experimentos complementares.

Amostras  Condicdo térmica Espessura Espessura  Percentual

inicial final de reducéo
(mm) (mm) (%)
MSA 1 Tratamento 1,55 1,55 0
MSA 2 térmico a 600°C 1,55 1,50 3,22
MSA 3 por 1h, seguido de 1,50 1,46 5,81
MSA 4 témpera em agua 1,46 1,38 10,96
MSA 5 a temperatura 1,38 1,34 13,55
ambiente.
BCW 1 Tratamento 2,02 2,02 0
BCW 2 térmico a 400°C 2,02 1,90 5,94
BCW 3 por 4h, seguido de 1,90 1,78 11,88
BCW 4 témpera em agua 1,78 1,68 16,83
BCW 5 a temperatura 1,68 1,54 23,76
ambiente.

Fonte: A autora (2022).

Este experimento tem como objetivo identificar as fases das ligas produzidas,
as estruturas cristalinas destas fases, os planos de habito e a distribuicdo do
tamanho de cristalitos. O difratbmetro utilizado neste trabalho foi o Shimadzu modelo
XRD-7000, pertencente ao Laboratério de Difragdo de Raios-X do Instituto Nacional
de Tecnologia em Unido e Revestimento de Materiais (INTM) do Departamento de
Engenharia Mecéanica (DEMEC) da Universidade Federal de Pernambuco (UFPE).
Os parametros utilizados estao presentes da Tabela 7.
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Tabela 7 — Pardmetros utilizado na difracdo de raios-X.

Parametros do tubo de Parametro de
raios-X varredura
Alvo Cu Angulo de 0az2e

varredura

Voltagem 40kV Range de  15° & 85°
varredura

Corrente 3mA Velocidade 1°/min

de

varredura

Fonte: A autora (2022).

Para parametrizar os resultados foi utilizado o software Match!3, que
identificou os angulos de Bragg dos picos, o espacamento interplanar e a relagédo

entre a intensidade do pico, intensidade inicial (I/lo) e 0 FWHM.
O fendmeno de difracéo é regido pela Lei de Bragg (Equagéo 3):

nk = 2dsenf (3)

Onde:

n = nimero do pico;

A = comprimento de onda da radiacdo eletromagnética;
d = espagamento interplanar;

0 = angulo de Bragg.

Para o célculo do espacamento interplanar € utilizada a lei dos espacamentos

interplanares (Equacéo 4):

N @
Tyt
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Onde:
h, k e | = indices de Miller.
a, b e c = parametros de rede do cristal.

(CALLISTER, 2018).

A analise de distribuicdo do tamanho de cristalitos é semi-quantitativa, devido
a textura de deformacdo dos fios laminados. O tamanho do cristalito € a menor
por¢do do material que fornece um padrédo coerente de difracdo de raios-X (Dicio,
2022), é calculado pela Equacéo de Scherrer (5).

KA

TC - Bcos (0) )

Onde:

Tc =tamanho do cristalito.

K = constante que depende da forma das particulas.

A = comprimento de onda da radiagdo eletromagnética.

0 = angulo de difragao.

B (FWHM) = largura na metade da altura do pico de difragéo (em radianos).
(BLEICHER, 2000) (CALLISTER, 2018) (CULLITY, 2001).

Nos calculos realizados foi utilizado K=0,91, por ndo se ter conhecimento

posterior sobre a forma das particulas (VIANA, 2010).

Para identificacdo das fases, estruturas cristalinas e planos de habito foram
usados como base os trabalhos de Oliveira (2011), Jiang (2013) e Otsuka (1998)
gue apresentam espectros de DRX para ligas de NiTi equiatdmicas e ricas em Ni, e
fichas JCPDS das fases Ni-Ti e NisTi.



65

3.2.5 Ensaio de Tracao

Os ensaios de tracdo foram conduzidos no Laboratério de Caracterizacdo de
Propriedades Mecéanicas do Departamento de Engenharia Mecénica (DEMEC) da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE) empregando-se uma maquina servo-
hidraulica universal de ensaios mecanicos da marca Instron modelo 8801 (Figura

24), os dados da medicao foram coletados pelo software Bluehill.

Figura 24 — Maquina utilizada no ensaio de tragéo.

Fonte: Virgolino (2017).

As amostras de fios de Ni-Ti foram preparadas com comprimento total de
65mm e comprimento Gtil de 32mm. O ensaio foi realizado a temperatura ambiente e

a taxa de deformacéo foi de 2 mm.min para todas as amostras.
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As amostras foram submetidas a forcas trativas até a ruptura para
determinacdo das propriedades e comportamentos mecéanicos dos fios estudados.
Estes ensaios foram realizados segundo os parametros da norma ABNT NBR 6349,
gue trata do ensaio de tracdo em barras, cordoalhas e fios de agco para armaduras

de protecéo.

3.2.6 Ensaio de Microdureza

Os ensaios de microdureza foram realizados no microdurédmetro Vickers da
marca EMCA Test Durascan pertence ao Laboratério de Microscopia e Andlise
Macroestrutural (LAMAM) do Departamento de Engenharia Mecanica (DEMEC) da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE). As amostras de fio foram embutidas
em resina a quente, pois as temperaturas de transformacdo das ligas de Ti-Ni sé&o
superiores as usadas neste processo, posteriormente foram lixadas em lixas d’agua
de 400, 600, 1000, 1200 e 2000, em seguida polidas com paste de diamante de 3 e

1um em pano de polimento.

As cargas utilizadas foram de 5009 (0,05kgf) para as amostras do fio MSA e
300g (0,03kgf) as amostras do fio BCW com tempo de aplicagdo de 15s para ambos

e 10 indentacBes por amostra. As indentacfes foram feitas longitudinalmente.

Estes ensaios foram realizados segundo a norma ABNT NBR 6507-1 -

Materiais metalicos — Ensaio de dureza Vickers. Parte 1: Método do ensaio.

3.2.7 Andlise de desempenho dos fios
Para a analise de desempenho dos fios foram levantados os seguintes
indicadores:

e Percentual maximo de reducdo (%): calculado conforme equacdo 5 da

secao 2.7 e procedimento descrito na secao 3.2.2.

e Precisdo entre reducfes (%): calculo da reducdo média obtida entre passes

de laminagdao.

e Numero passes (unid.): somatorio do total de passes necessario para obter

a redugcdo maxima.
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e NUmero médio de passes entre reducdes (passes/reducdo): calculo do

namero de passes necessario na obtencdo de cada reducédo dividido pelo
namero total de passes.

e Histerese térmica (°C): calculado conforme procedimento descrito na secao

2.3 e dados obtidos pelo experimento descrito na secao 3.2.3.

e Energia de nucleacdo (J.K.g?): calculado conforme procedimento descrito

na secao 2.5 e dados obtidos pelo experimento descrito na secao 3.2.3.

e Tamanho do cristalito (nm): calculado conforme equacéo 3 da secédo 2.3 e

dados obtidos pelo experimento descrito na se¢ao 3.2.4.

e Deformacdo (%), tensdes de escoamento e ruptura (MPa): dados obtidos

pelo experimento descrito na secéo 3.2.5.
e Dureza (HV): dados obtidos pelo experimento descrito na secéao 3.2.6.

e Custo de energia elétrica (R$): o consumo elétrico para o uso do forno de

tratamento térmico e do laminador foi calculado através da Equacéo (6):

A . . h .
poténcia do equipamento (W)*E*n"dlas

consumo (kwh) = 500 (6)
O custo de energia elétrica foi calculado através da Equacgao (7):
custo de energia elétrica (R$) = consumo * preco do kwh (7)

A poténcia dos equipamentos foram de 4kW para o forno de tratamento
térmico do tipo Mufla (secdo 3.2.1) e 1,47kW para o laminador (secéo 3.2.2).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Essa secdo apresenta os resultados do trabalho e suas devidas discussoes.
Para melhor entendimento, a apresentacdo dos resultados foi separada para cada

fio.

4.1 RESULTADOS DO FIO MSA

A seccao a seguir apresenta os resultados dos experimentos do fio MSA.

4.1.1 Tratamentos térmicos do fio MSA
O fio do tipo MSA, como fabricado, foi submetido a analise térmica diferencial

de varredura, cuja curva calorimétrica é apresentada na Figura 25.

Figura 25 — Curvas de calorimetria do fio MSA como fabricado.

NiTi_MSA_COMO FABRICADO|

M=1,10°C

R,=38,10°C
R, =32,30°C

50%

A=45,28°C
A,=52,56°

Fluxo de Calor (mW)
o

40 20 0 20 20 60 80 100 120
Temperatura (°C)

Fonte: A autora (2022).

O fio do tipo MSA (Figura 25), apés fabricado, sofreu recozimento padrao
sendo possivel identificar a presenca dos picos da fase R, austenita e martensita. A
Figura 26 (a-f) apresentam as curvas calorimétricas dos fios de MSA submetidos aos

tratamentos térmicos listados na tabela 6 da secdo 3.2.1. Nas Tabelas 8 e 9 séo
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apresentadas as temperaturas criticas de transformagcfes martensiticas, as
histereses e as amplitudes de aquecimento e resfriamento dos fios MSA tratados

termicamente.

Figura 26 - Curvas de calorimetria do fio MSA tratado termicamente. Temperaturas diversas.
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Fonte: A autora (2022).
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Tabela 8 — Condicdes de tratamentos térmicos e temperaturas de transformacdo martensitica

do fio MSA.
Amostra Temperaturas criticas (°C)
As Asov Ar eH Ms  Msow Me ec Hr
SITT 45,28 52,56 56,90 11,62 1,10 -6,05 -13,30 - 58,61
12,20
TT400/25 46,80 57,15 63,90 17,10 -0,90 -8,98 -17,10 - 66,13
G 18,00
_4h
TT500/25 44,00 55,00 60,03 16,03 0,90 -6,47 -14,50 - 61,47
°C 13,60
_1h
TT500/25 47,80 59,32 64,20 16,40 14,70 2,37 -3,70 - 56,95
“C 18,40
_4h
TT600/25 55,37 71,43 75,92 20,55 34,50 24,80 17,22 - 46,63
°C 17,28
_1h
TT600/25 54,87 68,24 72,61 17,74 38,87 30,27 23,79 - 37,97
°C 15,08
_4h
TT700/25 56,60 65,79 71,36 14,76 35,54 31,34 22,03 - 34,45
°C_1h 13,51

Fonte: A autora (2022).
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Tabela 9 — Condicdes de tratamentos térmicos e temperaturas da fase R do fio MSA.

Amostras Rs Rs09% Re Hr
(°C) (°C) (°C) (°C)

SITT 38,10 32,30 28,06 20,26

TT400/25°C 3580 31,80 2570 2535
_4h

TT500/25°C 3345 28,88 24,10 26,12
_1h

TT500/25°C 3060 26,22 20,30 33,10
_4h

Fonte: A autora (2022).

Os resultados apresentados identificaram a presenca da fase R em 4
condi¢des: como fabricado (Figura 25), tratado termicamente a 400/25°C por 4h
(figura 26a), tratado termicamente a 500/25°C por 1h (Figura 26b) e tratado
termicamente a 500/25°C por 4h (Figura 26c¢). As curvas mostraram uma

aproximacgéo entre picos das fases R e martensita.

A Figura 27 mostra a tendéncia de diminuicdo nas temperaturas de pico da

fase R (Rso%) nas condi¢des discutidas.



Figura 27 — Picos da fase R (Rso%) para o fio tipo MSA. Condic¢des térmicas diversas.
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Fonte: A autora (2022).
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Nas condicbes de tratamento térmico: 600/25°C por 1h (Figura 26d),
600/25°C por 4h (Figura 26e) e 700/25°C por 1h (Figura 26f), nota-se que a fase R

foi suprimida. H4 também uma queda da histerese com o0 aumento da temperatura

de tratamento. A Figura 28 apresenta os picos da fase martensita.

Figura 28 — Picos da fase martensita (Msox%) para o fio tipo MSA. Condi¢des térmicas
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Fonte: A autora (2022).
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E possivel notar que as temperaturas de Msoy aumentaram com o aumento
das temperaturas e dos tempos de tratamento térmico. A Figura 29 apresenta as
amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para os tratamentos

térmicos realizados no fio MSA.

Figura 29 — Variac@o das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para 0os
tratamentos térmicos realizados no fio MSA.
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Fonte: A autora (2022).

A histerese e a amplitude de aquecimento aumentam com o inicio dos
tratamentos térmicos. Seguindo os tratamentos térmicos, a histerese diminui com o
aumento da temperatura e do tempo, nas amplitudes de aquecimento e resfriamento
a variacdo € pouco significativa, em torno de +4°C. A histerese na fase R aumenta

com a realizacao de tratamentos térmicos de maior temperatura e tempo.

A Tabela 10 apresenta as entalpias das transformacdes de fases, as
temperaturas de super-resfriamento e as energias de nucleacdo das amostras do fio
MSA para os tratamentos térmicos realizados. A Figura 30 apresenta a energia livre
de Gibbs para essas condi¢cdes: como fabricado, TT400/25°C_4h, TT500/25°C_1h e
TT500/25°C_4h.



Tabela 10 — Entalpias das transformac@es de fases, temperaturas de super-resfriamento e as

energias de nucleagdo das amostras do fio MSA, condi¢des térmicas diversas.

Amostra Entalpias das transformacdes de Temperatura  Energia
fases (J/9) De super- de
resfriamento Nucleagao
J.K.gh
(K)
Entalpiada Entalpia Entalpiada ATs AGPM
fase dafase R fase
austenita martensita
ST -17,20 4,26 8,65 27,90 3,02
TT400/25 -21,16 7,46 14,42 32,40 5,12
°C_4h
TT500/25 -23,34 7,68 16,52 29,56 5,24
°C_1h
TT500/25 -23,24 7,79 15,88 24,75 4,06
°C_4h
TT600/25 -19,88 - 20,28 20,71 5,41
°C_1h
TT600/25 -17,39 - 16,19 16,87 3,63
°C_4h
TT700/25 -2,68 - 2,62 17,91 0,61
°C_1h

Fonte: A autora (2022).
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Figura 30 - Energia livre de Gibbs para as condi¢cdes de TT com fase R.
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Fonte: A autora (2022).

A Figura 30a apresenta uma baixa energia de formacdo da reacéo direta e
inversa. Nas Figuras 30b e 30c, percebe-se um aumento na energia livre de Gibbs
disponivel a transformacdo com o aumento da temperatura de tratamento térmico,
aumentando a energia de formagéo das reacdes termoelasticas. Na Figura 30d ha

uma diminuicdo da energia de formacéao.

A Figura 31 (a-c) apresenta a energia livre de Gibbs para essas condic¢des:
como fabricado, TT600/25°C_1h, TT600/25°C_4h e TT700/25°C_1h.
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Figura 31 - Energia livre de Gibbs para as condi¢des de TT sem fase R.
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Fonte: A autora (2022).

Nos gréaficos apresentados na Figura 31 é percebido uma diminuicdo da
energia de ativacdo da fase martensita em relacdo a temperatura e ao tempo de
tratamento térmico. A Figura 31c apresenta a energia de ativagdo mais baixa dentre

as apresentadas.
4.1.2 Laminacgéo dos fios MSA

A Tabela 5 da secéo 3.2.2 apresenta as condi¢des térmicas das amostras

selecionadas para laminacao.
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Primeiramente, foi realizado a analise térmica no fio de MSA conforme
fabricado (Figura 24), que sera utilizado como base nesta primeira etapa dos

resultados. As Figuras 32a e 32b apresentam as reducdes de 2,60 e 5,81%.

Figura 32 — Curvas de calorimetria do fio MSA como fabricado, reducées de 2,60 e 5,81%.
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Fonte: A autora (2022).

Os fios laminados apresentam alteragdo das suas temperaturas de

resfriamento, porém a fase R ainda é evidente. A fase austenita, em ambos os
casos, permanece com pouca alteragcdo. As Figuras 33 (a-c) apresentam as curvas
de calorimetria para as reducdes de 7,10, 10,00 e 14,85%.
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Figura 33 — Curvas de calorimetria do fio MSA como fabricado, redu¢des de 7,10, 10,00 e
14,85%.
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Fonte: A autora (2022).

A laminacao dos fios MSA com a fase R apresentou inicialmente resisténcia
de processamento de laminacdo, provavelmente devido as barreiras levantando
indicios de que a amostra apresentava alto percentual da fase austenita (CHOI,
2020). Aos 2,60 e 5,81% de reducdo, a fase R permanece presente, porém ha uma
aproximacéo das condi¢cbes termodindmicas das fases R e martensita. Aos 7,10%
de reducéo a fase intermediaria R é suprimida e a amostra é facilmente deformada
para 10,00 e 14,85% de reducéo, apds esta ocorre o0 bloqueio da transformacéo por
aumento da densidade das discordancias e o0 desaparecimento dos picos

caracteristicos da transformacao martensitica. Conforme os resultados apresentados
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por Choi (2020), o percentual de reducéo apresentado caracteriza a deformacao do

fio como severa.

As Tabelas 11 e 12 apresentam as temperaturas criticas, as amplitudes de
aquecimento e resfriamento, e a histerese dos fios de MSA, na condigdo como

fabricado, laminado.

Tabela 11 - Temperaturas criticas do fio MSA, como fabricado, laminado.

Amostra Temperaturas criticas (°C)
As Aso% Ar eH Ms  Msow Mg ec Hr
MSA_s/T 42,28 5256 56,90 14,62 1,10 -6,05 -13,03 - 58,61
T 14,13
MSA_S/T 44,80 52,73 57,00 12,20 2,20 -2,89 -10,44 - 55,62
T 2,60% 12,64
MSA_S/T 40,84 59,71 72,18 31,34 23,50 14,06 5,56 - 45,65
T 5,81% 17,94
MSA_SIT 42,44 62,44 80,47 38,03 49,76 40,22 21,44 - 22,22
T 7,10% 28,32
MSA_S/T 39,21 50,79 59,43 20,22 48,86 39,17 27,37 - 11,62
T_10,00 21,49
%
MSA_S/T 42,61 50,81 71,05 28,44 53,45 39,71 25,06 - 11,10
T 14,85 28,39

%

Fonte: A autora (2022).



Tabela 12 — Temperaturas criticas da fase R do fio MSA, como fabricado, laminado.

Amostras Rs Rs0% RF Hr
0 c ()  (°O)
MSA_s/TT 38,10 32,30 28,06 20,26
MSA_S/TT_2,60% 37,84 34,42 29,63 18,31
MSA_S/TT 5,81% 47,57 36,83 27,72 22,88

Fonte: A autora (2022).
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A Figura 34 apresenta as amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a

histerese para os tratamentos térmicos realizados no fio MSA.

Figura 34 — Variagdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese do fio MSA

como fabricado, laminado reduc¢des entre 2,60 e 14,85%.
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Fonte: A autora (2022).

Nas amostras laminadas com fase R (como fabricado, reducdes de 2,60 e

5,81%), a amplitude de aquecimento aumenta e a amplitude de resfriamento diminui,

a histerese tem um leve aumento. As amostras laminadas sem fase R apresentaram

amplitudes com comportamento néo-linear e diminuicdo da histerese chegando a

uma diferenca de temperatura minima de 11,10°C.
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A Tabela 13 apresenta as entalpias das transformagdes de fases,
temperaturas de super-resfriamento e energia de nucleacdo das amostras laminadas
do fio MSA para as reducbes de 2,60 a 14,85% e a Figura 35 (a-e) apresenta 0s
gréficos energia livre de Gibbs x temperatura destas amostras.

Tabela 13 — Entalpias das transformacdes de fases das amostras laminadas do fio MSA,

temperaturas de super-resfriamento e energia de nucleacéo, reducgdes diversas.

Amostra Entalpias das transformacdes Tempera- Energia

de fases (J/g) tura de de

Super- Nuclea-

cao

resfriamento
J.K.g?h)
(K)
Entalpia Ental- Entalpia ATs AGPM
dafase piada dafase
austenita fase R martensi
-ta

MSA_S/TT -17,20 4,26 8,65 27,90 3,02

MSA_S/TT_2,60 -17,62 5,52 10,49 27,40 3,41
%

MSA_S/TT_5,81 -12,19 0,90 3,43 24,34 1,51
%

MSA_S/TT_7,10 -1,68 - 1,26 15,35 0,61
%

MSA_S/TT_10,00 -0,37 - 0,20 5,28 0,28
%

MSA_S/TT_14,85 -1,07 - 0,43 8,80 0,02

%

Fonte: A autora (2022).
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Os dados apresentados mostram que a temperatura de super-resfriamento
diminui a cada reducao de laminacéao, exceto entre as reducdes de 10,00 e 14,85%.

A energia de nucleacdo aumenta ap0s a primeira reducao, nas demais diminui.

As Figuras 36 (a-d) apresentam os resultados das analises térmicas do fio
MSA termicamente tratado por 600°C durante 1h (figura 26d), seguindo de témpera

em agua a 25°C, sem reducdao e nas reducdes 3,22, 5,81, 9,68 e 13,55%.

Figura 36 — Curvas de calorimetria do fio MSA termicamente tratado por 600°C durante 1h
seguindo de témpera em agua a 25°C, reductes de 3,22, 5,81, 9,68 e 13,55%.
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Os resultados apresentados acima visaram observar a variagao das
temperaturas de transformacéo martensitica durante laminacdo na fase martensita,
por isso foi escolhido o fio com a fase R suprimida. A Tabela 14 apresenta as
temperaturas criticas, as amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese

dos fios de MSA tratados termicamente.

Tabela 14 — Temperaturas criticas do fio MSA tratado termicamente a 600°C por 1h, seguido de

témpera em agua a 25°C, laminado.

Amostra Temperaturas criticas (°C)

As Aso Ar eH Ms Mso0s Mg ec Hr

MSA_TT 5537 71,43 7592 20,55 34,50 24,80 17,22 - 46,63
600/25°C 17,28

_1h

MSA_TT 51,50 62,86 69,44 17,94 36,90 24,43 15,90 - 38,43
600/25°C 21,00

_1h_3,20
%

MSA_TT 41,44 62,44 82,23 40,79 41,45 26,85 5,25 - 35,59
600/25°C 36,20

_1h_5,81
%

MSA_TT 42,37 60,03 78,18 35,81 40,84 28,05 8,26 - 31,98
600/25°C 32,58

_1h_9,68
%

MSA_TT 41,76 55,30 72,69 30,93 38,53 28,71 15,40 - 26,59
600/25°C 23,13

_1h_13,5
5%

Fonte: A autora (2022).
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A figura 37 apresenta a variagdo das amplitudes de aquecimento e
resfriamento, e a histerese para o fio MSA na condi¢cao térmica TT600/25°C_1h,

laminados.

Figura 37 — Variacdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para o fio
MSA na condigdo térmica TT600/25°C_1h, laminado.
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Fonte: A autora (2022).

As variagbes nas amplitudes de resfriamento e aquecimento tém
comportamentos contrarios, a amplitude de resfriamento diminui com o aumento do
percentual de laminagdo, enquanto a amplitude de aquecimento aumenta. A
histerese diminui com o aumento da laminagdo chegando ao valor minimo de
26,56°C.

A Tabela 15 apresenta as entalpias de transformacbes de fases,
temperaturas de super-resfriamento e energia de nucleacdo das amostras laminadas
do fio MSA na condi¢do térmica TT600/25°C_1h, reducdes de 3,20 a 13,55%.
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Tabela 15 — Entalpias das transformac¢@es de fases das amostras laminadas do fio MSA na condi¢&o
térmica TT600/25°C_1h, redugdes de 3,20 a 13,55%.

Amostra Entalpias das Temperatura  Energia de
transformacgdes de fases de super- Nucleacéo
(J/9) resfriamento (J.K.g%)
(K)
Entalpiada Entalpiada ATs AGPM
fase fase
austenita martensita
MSA_TT600/25°C -19,88 20,28 20,71 5,41
_1h
MSA_TT600/25°C -14,88 14,26 16,27 3,06
_1h_3,20%
MSA_TT600/25°C -4,94 5,68 20,39 1,37
_1h_5,81%
MSA_TT600/25°C -3,20 2,91 18,67 0,73
_1h_9,68%
MSA_TT600/25°C -0,50 0,26 17,08 0,08
_1h_13,55%

Fonte: A autora (2022).

A Figura 38 apresenta o comportamento da energia livre de Gibbs das
amostras de MSA, tratadas termicamente a 600°C por 1h seguido de témpera em

agua a 25°C, laminadas.
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Figura 38 - Energia livre de Gibbs das amostras de MSA, tratadas termicamente & 600°C

por 1h seguido de témpera em &gua a 25°C, laminadas.
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Fonte: A autora (2022).

A Figura 38 mostra que a diferenca de energia livre de Gibbs disponivel a
transformacéo diminui com o aumento da deformacé&o. A liga deformada em 13,55%
mostra que ndo ha energia livre disponivel a transformacdo. As fases austenita e
martensita encontram-se praticamente em equilibrio entre as temperaturas de 310 e
345 K.

A Figura 39 apresenta graficamente este comportamento para as duas

amostras laminadas, para a amostra ndo tratada termicamente € apresentado a
histerese entre os picos das fases R e austenita, e entre os picos das fases
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martensita e austenita, com intuito de comparar 0 comportamento visando

aplicacdes em ambas as fases.

Figura 39 — Comportamento da histerese (°C) em relagao ao percentual de reducao (%) de espessura

dos fios de MSA laminados.
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Fonte: A autora (2022).

Conforme apresentado em todos os casos a histerese diminuiu com o
aumento do percentual de deformacio das amostras. E interessante ressaltar que a
histerese da amostra na fase R € menor que a histerese da amostra TT600/25°C_1h
para 0s mesmos percentuais de laminacdo. A baixa histerese € importante para o
uso de aplicacBes onde necessita-se de resposta rapida do atuador, como o BOP,
apresentado na secao 2.9.1 (PATIL, 2017). Ap6s o desaparecimento da fase R, a
histerese da amostra sem tratamento térmico continua obtendo uma diminuicdo de

histerese menor que a amostra tratada termicamente.

Os resultados apresentados para o fio do tipo MSA com e sem tratamento
térmico foram semelhantes no quesito percentual de laminag¢do, demonstrando que
a fase R possui energia termoelastica o suficiente para induzir a deformacdo do
material. Os resultados apresentados demonstram que pode haver deformacéao

plastica subsequente em fios trabalhados na fase R, com manutengdo do efeito
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memoria de forma e ativacdo da martensita induzida por tensdo (MIT) (TREPPMAN,
1997), visto que as condicdes termodinamicas das fases R e martensita aproximam-
se resultando na formagao da fase B19’ (Figura 32b) e no desaparecimento da fase

romboédrica (Figura 33a).

4.1.3 Difracdo de raios-X do fio MSA

A Tabela 6 da se¢do 3.2.4 apresentou as amostras escolhidas para estes

experimentos.

A Figura 40 apresenta os picos de DRX da amostra MSA 1. Na Tabela 16
sdo apresentados os angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo
entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.

Figura 40 — Espectro de DRX da amostra MSA 1.
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Fonte: A autora (2022).
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Tabela 16 — Resultados de DRX da amostra MSA 1.

N° do 20(°) d (A) /o Fase Plano  Estrutura

pico

1 38,42 2,3430 240,64 B19’ (110) Monoclinica

2 39,66 2,2726 184,74 B19’ (002) Monoclinica

3 42,36 2,1338 1000,00 B2 (110) Cdubica

4 44,38 2,0282 264,35 B2 (220) Cubica
B19’ (111) Monoclinica

5 60,16 1,5328 60,36 B19’ (220) Monoclinica
B19’ (030) Monoclinica

6 65,00 1,4318 149,80 B19’ (003) Monoclinica

7 78,04 1,2245 289,21 B19’ (004) Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

As fases B19’ foram identificadas através das cartas (JCPDS 27-0344, 2000)
e (JCPDS 35-1281, 2000). As fases B2 foram identificadas através das cartas
(JCPDS 18-0899, 2000) e (JCPDS 19-0850, 2000). E comparadas com os estudos
de Otsuka (1971).

Os dados mostraram que apesar da amostra MSA 1 ter sofrido tratamento
térmico com intuito de obter a fase martensita na faixa de temperatura de trabalho
(temperatura ambiente), ainda ha a presenca da fase austenita na amostra,
identificados pelos picos 3 e 4, poréem a fase R nao foi identificada, corroborando
com os resultados do DSC (Figura 26d).

A Figura 41 apresenta os picos de DRX da amostra MSA 2. Na Tabela 17
sdo apresentados 0s angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo
entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.
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Figura 41 — Espectro de DRX da amostra MSA 2.
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Fonte: A autora (2022).
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Tabela 17 — Resultados de DRX da amostra MSA 2.
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N° do 20(°) d (A) /o Fase Plano  Estrutura
pico
1 38,42 2,3430 128,95 B19’ 10 Monoclinica
2 39,56 2,2781 24,86 B19’ (002 Monoclinica
3 42,58 2,1233 1000,00 B2 (110) Cdbica
NisTi (101) Hexagonal
4 43,64 2,0741 96,88 NisTi (004) Hexagonal
B19’ (020) Monoclinica
5 44,68 2,0282 112,85 B2 (220) Cdbica
B19’ 111 Monoclinica
6 46,66 1,9467 76,37 NisTi (102) Hexagonal
53,06 1,7260 20,74 NisTi 103 Hexagonal
8 61,24 1,5136 21,89 B19’ (022 Monoclinica
B19’ (003) Monoclinica
9 61,66 1,5043 18,33 NisTi (104 Hexagonal
10 65,08 1,4333 76,73 B19’ (200) Monoclinica
11 77,78 1,2279 147,23 B2 (200)  Cubica
12 78,12 1,2234 64,19 B19’ (004 Monoclinica
13 82,00 1,1751 32,31 NisTi (106) Hexagonal

(1993) e Laves (1939).

Fonte: A autora (2022).

Para identificacdo dos picos foram usadas as mesmas cartas mencionadas
para a amostra MSA 1 e a carta (JCPDS 04-0862, 2000) para identificar a fase NisTi,

0 software Match!3 identificou este precipitado com base nos artigos de Haglund

Diferente da amostra MSA 1, a amostra MSA 2 foi submetida a laminacéo, a

fase austenita continuou presente e foi identificado o aparecimento da fase

hexagonal NisTi, precipitado intermetalico estavel caracteristico da formagéo da fase
martensita (JJANG, 2013).

A Figura 42 apresenta os picos de DRX da amostra MSA 3. Na Tabela 18

sdo apresentados os angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo
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entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.

Figura 42 — Espectro de DRX da amostra MSA 3.
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Fonte: A autora (2022).
Tabela 18 — Resultados de DRX da amostra MSA 3.

N° do 20 (°) d (A) I/lo Fase Plano Estrutura
pico
1 38,42 2,3430 1000,00 B19’ (110) Monoclinica
2 39,36 2,2892 64,93 B19’ (002) Monoclinica
3 42,44 2,1300 480,24 B2 (110) Cdbica

NisTi (101 Hexagonal
4 44,66 2,0291 673,16 B2 (220) Cdbica

B19’ 111 Monoclinica
5 59,96 1,5428 116,92 B19’ (121) Monoclinica
6 61,74 1,5025 58,12 NisTi (104)  Hexagonal
7 65,06 1,4337 497,40 B19’ (200) Monoclinica
8 77,80 1,2277 948,91 B2 (200) Cdbica
9 78,14 1,2232 588,91 B19’ (004) Monoclinica
10 82,58 1,1683 68,44 NisTi (106) Hexagonal

Fonte: A autora (2022).
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Para identificacdo dos picos foram usadas as mesmas cartas mencionadas
para as amostras MSA 1 e MSA 2, o software Match!3 identificou as fases NiTi com
base nos artigos de Haglund (1993) e Sitepu (2009).

Nos resultados da amostra MSA 3 é verificado a mudanca do pico de maior
intensidade para (1 1 0), cuja fase € exclusivamente B19’ monoclinica, o que sinaliza
a presenca da martensita induzida por tensdo (MIT) ocasionada pelas tensfes
compressivas e cisalhantes ocorridas no material devido ao processo de laminacao
a frio, j& comentado na secao anterior. A movimentacdo da estrutura iniciou nos
planos de héabito orientados pela fase B2 (1 1 0) na amostra MSA 1, na amostra
MSA 2 o fio pés-laminado formou a fase NisTi, intermetalico martensitico estavel
formado em ligas de base Ni-Ti (JIANG, 2013). A quantidade de picos do precipitado

NisTi diminuiu com o aumento da formacéo da martensita orientada.

A Figura 43 apresenta os picos de DRX da amostra MSA 4. Na Tabela 19
sdo apresentados 0s angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo
entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.

Figura 43 — Espectro de DRX da amostra MSA 4.
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Fonte: A autora (2022).



Tabela 19 — Resultados de DRX da amostra MSA 4.
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N° do 20(°) d (A) /o Fase Plano  Estrutura
pico
1 38,40 2,3442 254,08 B19’ 10 Monoclinica
2 39,60 2,2759 210,87 B19’ (002 Monoclinica
3 42,48 2,1280 1000,00 B2 (110) Cdubica
4 43,84 2,0651 347,89 NisTi (004 Hexagonal
B19’ (020 Monoclinica
5 44,66 2,0291 167,91 B2 (220) Cubica
B19’ 111 Monoclinica
6 60,28 1,5354 36,83 B19’ (022 Monoclinica
B19’ (003) Monoclinica
64,92 1,4364 169,78 B19’ (200) Monoclinica
8 78,08 1,2240 256,00 B19’ (004 Monoclinica
9 81,62 1,1792 58,93 NisTi (106) Hexagonal

Fonte: (Autora, 2022).

Os resultados da amostra MSA 4 apresentam os planos de escorregamento

B2 (1 1 0) com maior intensidade, mesmos planos das amostras MSA 1 e MSA 2.

Uma explicac@o possivel seria a recuperacao elastica parcial do fio no sentido de um

plano de menor energia atbmica apos um certo nivel de deformacao.

A Figura 44 apresenta os picos de DRX da amostra MSA 5. Na Tabela 20

sdo apresentados os angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo

entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.



Intensidade (u.a.)

Figura 44 — Espectro de DRX da amostra MSA 5.
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Tabela 20 — Resultados de DRX da amostra MSA 5.
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Fonte: A autora (2022).
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N° do 20(° d (A) /1o Fase Plano  Estrutura
pico
1 38,44 2,3419 116,71 B19’ (110) Monoclinica
2 39,84 2,2628 161,37 B19’ (002 Monoclinica
3 42,50 2,1271 1000,00 B2 (110) Cdbica
4 44,68 2,0282 115,57 B2 (220) Cubica
B19’ 111) Monoclinica
5 46,58 1,9498 23,64 NisTi (102) Hexagonal
60,24 1,5363 14,73 B19’ (022 Monoclinica
B19’ (003) Monoclinica
7 61,12 1,5163 17,15 NisTi (104 Hexagonal
8 65,10 1,4329 65,32 B19’ (003 Monoclinica
9 78,16 1,2229 126,69 B19’ (004 Monoclinica
10 81,88 1,1765 17,34 NisTi (106) Hexagonal

Fonte: A autora (2022).
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Conforme ocorreu nas amostras MSA 2, 3 e 4, os resultados de DRX do fio
MSA identificaram a fase NisTi. A laminagdo n&o resultou na formacao total da
martensita, porém é notado o alinhamento dos planos de habito da fase cubica B2 (1
10) e (2 2 0) a partir da amostra MSA 4.

Baseado na tabela 2 da secdo 2.4.2, identificou-se nas amostras
apresentadas nesta secdo a nucleacdo do tipo | no plano (0 1 1), causada pelo
cisalhamento invariante de rede e a nucleacdo composta no plano (0 0 1),
identificada como nucleacdo de deformacdo resultante das interacdes elasticas
durante a transformagédo martensitica. Jiang (2013) identificou a nucleacéo do tipo I
em ligas de Ni-Ti severamente plastificadas e posteriormente recozidas e nucleacéo

composta no plano (0 0 1) nas ligas recristalizadas.

o Tamanho do cristalito
A Figura 45 (a-e) apresenta o tamanho do cristalito das amostras de MSA 1,

2, 3, 4 e 5, respectivamente.

Figura 45 — Tamanho do cristalito do fio MSA.
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Fonte: A autora (2022).

Nos graficos das Figuras 45a e 45b é observado o aumento do tamanho dos

cristalitos de 10nm para 20nm, na Figura 45c observa-se cristalitos entre 10-45nm,

mostrando indicios que a estrutura dos cristalitos est4 sofrendo mudanca de formato

provenientes do processo de laminacdo, a partir da Figura 45d grande parte dos

cristalitos retornam ao tamanho inicial observado na Figura 45a, por fim, na Figura

45e ha uma maior quantidade de cristalitos com tamanho na faixa de 10nm. Os

valores sdo coerentes com os encontrados por Peterlechner (2011).
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4.1.4 Ensaio de tracao do fio MSA.

A Figura 46 apresentam os graficos tensdo-deformacdo dos corpos de prova
de MSA. A Tabela 21 apresenta as propriedades mecanicas obtidas nos ensaios de

tracdo das amostras do fio MSA.

Figura 46 — Tensdo (MPa) x Deformag&o (mm/mm) de MSA.
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Fonte: A autora (2022).
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Tabela 21 — Propriedades mecanicas dos corpos de prova MSA.

Parametros MSA 1 MSA 2 MSA 3 MSA 4 MSA 5
Espessura (mm) 1,55 1,50 1,46 1,38 1,34
Comprimento 32,00 32,00 32,00 32,00 32,00
inicial do fio
(mm)
Forca de 1,79 1,80 1,86 1,85 1,85
ruptura (kN)
Tenséo de 976,00 1042,00 1071,00 1234,00 1313,00
escoamento
(MPa)
Tensdo de 949,60 1021,30 1050,10 1233,90 1313,50
ruptura (MPa)
Comprimento 24,64 53,15 58,26 35,24 23,88
final (mm)
Deformacao real 0,77 1,66 1,82 1,10 0,75
(mm/mm)
Deformacao (%) 2,40 5,18 5,69 3,43 2,34

Fonte: A autora (2022).

A amostra MSA 1 apresentou um baixo nivel de deformacéo (2,40%), este
resultado pode indicar um percentual elevado da fase austenita, ou o desbloqueio da
fase romboédrica retida, hip6tese levantada por Olbricht (2011), em seus estudos
com ligas de Ni-Ti ricas em niquel, através de um comportamento semelhante ao
destacado na Figura 46 (seta).

Os resultados mostraram a deformacédo aumentando e chegando ao maximo
para o corpo de prova da amostra MSA 3 (5,69%). Esta amostra apresentou
reorientacdo da martensita nos resultados de difragdo de raios-X e maior
temperatura das fases finais austenitica (Ar) e martensitica (Mr) nos resultados de
calorimetria. Uma explicacdo possivel seria a recuperacao elastica parcial do fio no
sentido de um plano de menor energia atbmica ap6s um certo nivel de deformacéao
(FUNAKUBO, 1987) (OTSUKA, 1998).
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Nas amostras MSA 4 e MSA 5 a deformacgéo é reduzida para 3,43 e 2,34%,
valor semelhante a deformacéo inicial de 2,40%. A formacdo do precipitado NisTi
também influencia neste comportamento, visto que o niquel € um elemento de maior
dureza. Lin e Wu (1994) analisaram o aumento da tensao de fratura sob ensaio de
tracdo e mostraram que o alongamento diminui com o aumento da reducdo da
espessura e relacionou estes resultados ao efeito de fortalecimento de estruturas e
defeitos causados pelo aumento da densidade de discordancia na martensita
deformada.

As forcas maximas obtidas na ruptura do material foram basicamente
constantes, houve um leve aumento na deformacdo do corpo de prova da amostra
MSA 3. As tensdes de escoamento e ruptura aumentaram diretamente com o
percentual de reducdo do fio, todas as amostras apresentaram valores bem
proximos para estes dois parametros, mostrando que a quantidade de defeitos na
rede cristalina inicialmente eram bastante alta. A curva tensdo-deformacéo teérica
mostra uma diminuicdo de tensdo entre 0 escoamento e a ruptura, porém nas curvas
reais de engenharia ha um aumento, portanto é coerente este aumento mesmo em
pequenas quantidades (CALLISTER, 2018) (LIN e WU, 1994).

A deformacdo plastica gera na estrutura cristalina do material uma alta
densidade de defeitos de cristal, tais como discordancias, falhas de empilhamento e
maclas. Nos corpos de prova MSA laminados, a deformagéo inicial na fase austenita
causa a martensita induzida por tensdao (MIT). Em seguida, a martensita é
reorientada (LIANG, 2022) (TREPPMAN, 1997). Por fim, a alta densidade de
discordancias geradas neste processo causa o rompimento do material (LIN, 1991)
(ZHANG, 2020).

4.1.5 Ensaio de microdureza do fio MSA

A Tabela 22 apresenta os resultados das impressdes, da dureza meédia e do
desvio padrdo para a microdureza das amostras mencionadas. A Figura 47
apresenta o grafico do ensaio de microdureza Vickers para os corpos de prova do fio
MSA.



Tabela 22 — Microdureza Vickers das amostras MSA.
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Corpo de MSA 1 MSA 2 MSA 3 MSA 4 MSA 5
prova
Indentacgéo 159,00 234,00 264,00 210,00 321,00
1 (HV)
Indentagédo 148,00 230,00 231,00 218,00 312,00
2 (HV)
Indentagéo 153,00 227,00 241,00 220,00 315,00
3 (HV)
Indentacéo 159,00 232,00 234,00 214,00 323,00
4 (HV)
Indentagéo 143,00 238,00 237,00 230,00 314,00
5 (HV)
Indentagéo 175,00 240,00 240,00 247,00 347,00
6 (HV)
Indentacéo 119,00 252,00 242,00 236,00 335,00
7 (HV)
Indentagéo 171,00 243,00 251,00 243,00 326,00
8 (HV)
Indentacéo 148,00 261,00 253,00 252,00 315,00
9 (HV)
Indentacé&o 151,00 245,00 255,00 258,00 326,00
10 (HV)
Dureza 152,60 240,20 244,80 232,80 323,40

média (HV)
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Desvio 14,79

padréo (%)

9,96

9,96

16,07

10,35

Fonte: A autora (2022)

Figura 47 — Ensaio de microdureza Vickers dos corpos de prova MSA.
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Fonte: A autora (2022).

4

Nos resultados apresentados foi visto que a dureza aumentou com o

aumento do percentual de reducéo do fio MSA, isto ocorreu devido ao processo de

laminacdo das amostras na temperatura ambiente que deformou e encruou o fio.

A amostra MSA 1 apresentou baixa dureza (152,60HV*14,79) devido a

amostra esta tratada termicamente apresentando temperaturas de Mso0%=24,8°C 0

gue implica que durante o experimento o material continha um grande percentual da

fase martensitica transformada e ainda n&o tinha sofrido nenhuma conformacéo

plastica. As demais amostras sofreram altas tensdes compressivas e cisalhantes

gue achataram seus grédos. O que justifica o grande aumento de dureza de MSA 1
para MSA 2 (240,20HV+9,96).

Na amostra MSA 3 (244,80HV+9,96) ha um leve aumento na dureza do

material, porém na amostra MSA 4 (232,80HV+16,07) hd um decréscimo na dureza.
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Como visto nos resultados de DRX, na amostra MSA 4 a formacgao do precipitado
NisTi € menor, sendo o niquel o elemento de maior dureza da liga, nos resultados de
tracdo a deformacdo da amostra MSA 4. O processo de reorientacdo e/ou
acomodacéo das variantes martensiticas verificados por Lin (1991) e Zhang (2020) é
outra explicacdo plausivel. A amostra MSA 5 apresentou uma alta dureza, o que da

indicios de que nesta reducao o material estd completamente encruado.

4.2 RESULTADOS DO FIO BCW

Esta secéo apresenta os resultados dos experimentos realizados no fio BCW.

4.2.1 Tratamentos térmicos do fio BCW

Conforme secéo 3.1, a condi¢cdo térmica do fio tipo BCW (Figura 48), como
recebido, foi trabalhado a frio, sem nenhum tratamento térmico posterior, por esse

motivo seu resultado ndo apresentou picos no resfriamento e no aquecimento.

Figura 48 — Curvas de calorimetria do fio BCW como fabricado.
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As Figuras 49 (a-e) apresentam as condi¢cbes dos tratamentos térmicos
listado na tabela 7 da secéo 3.2.1. A Tabela 23 as temperaturas de transformacéao
martensitica, suas amplitudes de aquecimento e resfriamento, e as histereses das
amostras do fio BCW.

Figura 49 — Curvas de calorimetria do fio BCW, condi¢des térmicas diversas.
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Tabela 23 — Condic¢des de tratamentos térmicos e temperaturas de transformacao

martensitica dos fios BCW.

Amostra Temperaturas de Transformacado Martensitica (°C)

As Aso,  Ar eH Ms Msowe  Mr ec Hr
C/ - - - - - - - - -
fabricad
0
TT300/25 26,77 54,12 69,11 42,34 59,73 4556 24,00 - 8,56
°C_1h 35,73
TT300/25 34,48 55,13 69,23 34,75 64,90 4581 19,75 - 9,32
°C_4h 45,15
TT400/25 34,50 43,73 50,90 16,40 38,90 29,83 21,25 - 13,90
°C_1h 17,65
TT400/25 36,84 44,65 50,43 13,60 42,57 3522 22,60 - 9,43
°C_4h 19,97
TT500/25 21,90 27,29 33,60 11,70 16,50 10,75 4,30 - 16,54
°C_1h 12,20

Fonte: A autora (2022).

Nas curvas apresentadas €é notado que as

temperaturas finais de

transformacdo da fase martensita (Mr) sdo bem proximas 24,00, 19,75, 21,25 e

22,60 °C nos primeiros tratamentos térmicos Figuras 49 (a-d) e acima do 0°C. A

partir da Figura 49e, com condicdo térmica onde as temperaturas sdo mais altas

(TT500°C/1h), hd uma diminuicdo dréstica nas temperaturas de transformacgéo, Mr

estd em tendéncia de queda para patamares abaixo do 0°C. A Figura 50 apresenta a

variacdo dos picos da fase martensita nas condi¢cBes térmicas apresentadas. E

possivel notar a diminuicdo da temperatura do pico de transformacdo da fase

martensita (Mso%) entre as condicdes de tratamentos térmicos TT300°C/1h,
TT400°C/1h e TT500°C/1h. Nas condi¢cdes TT300°C41lh e TT400°C/4h, Mso%

aumenta com o aumento do tempo de tratamento térmico.



109

Figura 50 — Picos da fase martensita (Mso%) para o fio tipo BCW. Condic¢des térmicas

diversas.
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Fonte: A autora (2022).

Segundo Treppmann (1997), e a Figura 12 da secéo 2.6 apresentada nos
estudos dele, o fio BCW tratado termicamente na faixa de temperatura entre 400 e
600 °C apresenta o precipitado NisTis, formador da fase R. Portanto, € provavel que
a fase metaestavel romboédrica esteja bloqueada para os tratamentos térmicos
TT400°C/1h, TT400°C/4h e TT500°C/1h, apresentados nas Figuras 49 (c-e),
respectivamente. Bloqueio este causado pela alta densidade de discordancias
proveniente do trabalho a frio, sem tratamento térmico posterior, ao qual o fio foi
submetido durante seu processo de fabricacdo (secéo 3.1). A Figura 51 apresenta a
variagdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para 0s
tratamentos térmicos realizados no fio BCW.
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Figura 51 — Variacdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para o0s

tratamentos térmicos realizados no fio BCW.
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Fonte: A autora (2022).

Os resultados acima mostram que a amplitude de aquecimento diminui,
enquanto a amplitude de resfriamento aumenta com o aumento da temperatura de
tratamento térmico. Para os tratamentos térmicos de 4 horas ha uma diminuicédo
pouco acentuada na amplitude de resfriamento. A histerese € aproximadamente
constante para as condi¢cdes TT300/25°C_1h, TT300/25°C_4h e TT400/25°C_4h,
nas demais h4 um aumento pouco acentuado, as histereses em geral sdo baixas
(HT~10°C), excelentes para aplicagbes que requerem altas velocidades de atuagao.
A Tabela 24 mostra as entalpias de transformacfes de fases, temperaturas de
super-resfriamento e energia de nucleacdo das amostras tratadas termicamente do
fio BCW. A Figura 52 (a-e) apresenta graficos com as variagbes das energias livre
de Gibbs das fases austenita e martensita fungéo da temperatura.
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Tabela 24 — Entalpias das transformacdes de fases, temperaturas de super-resfriamento e energia de

nucleacdo das amostras tratadas termicamente do fio BCW, condic¢des térmicas diversas.

Amostra Entalpias das Temperatura Energia de
transformacgdes de fases de super- Nucleacéo
-1
(/9) resfriamento (J.K.g™)
(K)
Entalpiada Entalpiada ATs AGPM
fase fase
austenita martensita
TT300/25°C_1h -3,59 1,94 4,69 0,15
TT300/25°C_4h -2,67 2,59 2,16 0,07
TT400/25°C_1h -4,30 4,74 6,00 0,35
TT400/25°C_4h -2,83 3,00 3,93 0,14
TT500/25°C_1h -4,76 5,79 8,55 0,62

G (J.K.gh

Fonte: A autora (2022).

Figura 52 — Energia livre de Gibbs para o fio BCW tratado termicamente.

——G,, —=—G,,
—o-G,, ——G

MA
4 BCW_300/25°C_1h 4 BCW_300/25°C_4h

G (J.Kgh

325 330 335 340 345 350
Temperatura (K)

335 340 345
Temperatura (K)



G (JK.gh

G (J.K.gh

112

—=G,, —®-G,,
—o-G,, ——G,,
4 BCW_400/25°C_1h 4 BCW_400/25°C_4h

G (J.K.gP

310 315 320 325 330
305 310 315 320 325 330 Temperatura (K)
Temperatura (K)

©) (d)

=G,
G,
4 BCW_500/25°C_1h

285 290 205 300 305 310
Temperatura (K)

(€)

Fonte: A autora (2022).

4.2.2 Laminagéo do fio BCW

Esta secdo apresenta os resultados de DSC obtidos para os fios BCW
laminados. Conforme Tabela 5 da secdo 3.2.2 foram selecionados para laminacgéo

amostras de dois tipos de tratamentos térmicos realizados no fio BCW.

A Figura 52c apresentou a curva de DSC para o fio BCW tratado
termicamente a 400°C por 1h, seguido de témpera em agua a 25°C, sem reducado. A
Figura 53 mostra a curva de DSC do fio laminado com reducdo de 2,97%. As
Tabelas 25 e 26 apresentam as temperaturas criticas, suas amplitudes de

aguecimento e resfriamento e a histerese.
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Figura 53 — Curvas de calorimetria do fio BCW tratado termicamente a 400°C por 1h, seguido

de témpera em agua a 25°C. Reducgao de 2,97%.
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Fonte: A autora (2022).

Tabela 25 — Temperaturas criticas do fio BCW tratado termicamente a 400°C por 1h, seguido

de témpera em 4gua a 25°C, laminado.

Amostras As Asow  Ar eH Ms Msow Mg ec Hr

G (G () (6 (¢ () () (6 M
°C)

BCW_TT400/ 34,50 45,34 50,90 16,40 38,90 31,38 30,30 - 13,96

25°C _1h 8,90

BCW_TT400/ 32,30 45,63 58,27 2597 289 -055 -597 - 46,18

25°C_1h 2,9 8,56

7%

Fonte: A autora (2022).
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Tabela 26 — Temperaturas criticas da fase R do fio BCW tratado termicamente a 400°C por

1h, seguido de témpera em agua a 25°C, laminado.

Amostras Rs Rs09% RF Hr
(°C) (°C) (°C) (°C)

BCW_TT400/25°C_ - - - -
1h

BCW_TT400/25°C_ 4558 33,85 21,32 11,78
1h_2,97%

Fonte: A autora (2022).

A Figura 54 apresenta o grafico das amplitudes de aquecimento e
resfriamento, e a histerese dos resultados referentes as Tabelas 25 e 26. Para a

amostra laminada a histerese referenciada foi entre as fases R e austenita.

Figura 54 — Variacdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para os
tratamentos térmicos realizados no fio BCW tratado termicamente a 400°C por 1h, seguido de

témpera em agua a 25°C, laminado.

—a— e

30
— e ¢

25 ——H(R)

20

%)
N
o 15 A
3 e —
T 10
(O]
o
£ 5
()]
|_
q
-5
. o
-1 =
S
o~

"T400/25°C_1h ?

Fonte: (Autora, 2022).



115

A histerese pos laminacdo apresentou uma leve redugdo, a amplitude de
resfriamento foi aproximadamente constante, enquanto a amplitude de aguecimento

sofreu um aumento acentuado em relacéo aos demais parametros.

Os resultados demonstrados acima trazem caracteristicas distintas do fio
com e sem laminacédo, ao identificar o surgimento da fase R na amostra com
reducdo de 2,97%. O trabalho a frio das amostras tratadas ligeiramente acima de Mg
(Figura 11, secdo 2.5) pode modificar as temperaturas de transformacdo e a
natureza da transformagéo, induzindo a fase R (KHELFAOQUI, 2000) (TREPPMANN,
1997). No experimento em questédo, a forca de laminacdo né&o foi suficiente para
vencer o encruamento causado pelo alta densidade de discordancias geradas pelo
trabalho residual da laminacéo, impossibilitando a deformacé&o. Junte-se a isso o fato
da amostra apresentar maior volume que a amostra MSA, que obteve percentuais
de redugbes moderados quando laminada na fase R (CHOI, 2020) (RIGAMONTI,
2017).

A Tabela 27 apresenta as entalpias das transformacfes de fases,
temperaturas de super-resfriamento e energia de nucleacdo das amostras

TT400/25°C_1h n&o laminada e laminada a uma reducéo de 2,97%.

Tabela 27 — Entalpias das transformacdes de fases, temperaturas de super-resfriamento e energia de

nucleacdo das amostras do fio BCW na condigdo térmica TT400/25°C_1h laminada e ndo laminada.

Amostra Entalpias das transformacdes Tempera- Energia
de fases (J/g) tura de de
Super- Nucleagao
-1
resfria- (J.K.g7)
mento
(K)
Entalpia Entalpia Entalpia ATs AGPM

da fase da fase da fase

austenita R martensita

TT400/25°C_1h -4,30 - 4,74 6,00 0,35
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TT400/25°C_1h_2,97% 5769 2,68 0,23 27,69 0,44

Fonte: A autora (2022).

Os resultados mostram uma variagdo de entalpia alto para a fase R e baixo
para a fase martensita. A Figura 55 apresenta a energia livre de Gibbs da amostra
TT400/25°C_1h_2,97%.

Figura 55 — Energia livre de Gibbs para o fio BCW condigdo térmica TT400/25°C_1h,

laminado a uma reducédo de 2,97%.
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Fonte: A autora (2022).

Observa-se que a fase R é a fase de maior influéncia na energia livre
disponivel necessaria para a mudanca de fase. Diferente do que ocorre para as
amostras do fio MSA, onde a fase martensita sempre apresentou maior energia livre

que a fase R.

A Figura 49d apresentou os resultados de calorimetria para o fio BCW
tratado termicamente a 400°C por 4h, seguido de témpera em agua sem reducéo. A

seguir, sdo apresentados os resultados da laminacgéo do fio nesta condi¢ao térmica.

As Figuras 56 (a-h) apresentam os resultados de DSC para as reducdes de

laminacdo obtidas do mesmo fio, estas variaram de 2,97 a 23,76%. A Tabela 28
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apresenta as temperaturas criticas, suas amplitudes de aquecimento e resfriamento

e a histerese.

Fluxo de calor (mW)

Fluxo de calor (mW)

Figura 56 — Curvas de calorimetria do fio BCW condicao térmica TT400/25°C_4h, laminado,
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Tabela 28 — Temperaturas criticas do fio BCW tratado termicamente a 400°C por 4h, seguido

de témpera em agua a 25°C, laminado.

Amostra

Temperaturas criticas (°C)

As

Asoo

Ar

eH

Ms

Mso9

Me

€c

Hr

BCW_TT40
0/25°C

_4h

36,84

44,65

50,43

13,59

42,57

35,22

27,60

14,97

9,43

BCW_TT40
0/25°C

_4h_2,97%

36,38

43,27

49,27

12,89

43,50

35,38

29,44

14,06

7,89

BCW_TT40
0/25°C

_4h_3,96%

37,30

44,58

50,20

12,90

43,73

35,46

28,75

14,98

9,12

BCW_TT40
0/25°C

_4h_5,94%

36,84

45,35

61,52

24,68

54,35

38,69

27,37

26,98

6,66

BCW_TT40
0/25°C

_4h_7,92%

38,00

46,27

58,75

20,75

50,89

38,23

28,43

22,46

8,04

BCW_TT40
0/25°C

_4h_11,88
%

28,25

49,23

78,07

29,64

65,91

41,23

21,36

44,55

8,00

BCW_TT40
0/25°C

_4h_16,83
%

36,38

48,65

68,22

31,84

63,83

39,38

23,90

39,93

9,27
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BCW_TT40 27,59 49,57 61,75 34,16 59,21 42,80 25,98 - 6,77
0/25°C 33,23

_4h_20,79
%

BCW_TT40 31,53 52,05 72,60 41,07 59,44 42,80 27,60 - 9,25
0/25°C 31,84

_4h_23,76
%

Fonte: A autora (2022).

A Figura 57 apresenta o grafico das amplitudes de aquecimento e

resfriamento, e a histerese dos resultados referentes a Tabela 28.

Figura 57 — Variacdo das amplitudes de aquecimento e resfriamento, e a histerese para os

tratamentos térmicos realizados no fio BCW tratado termicamente a 400°C por 4h, seguido de

témpera em agua a 25°C, laminado.
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Fonte: A autora (2022).
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A Tabela 29 apresenta as entalpias das transformagbes de fases,
temperaturas de super-resfriamento e energia de livre de Gibbs das amostras
TT400/25°C_4h néo laminada e laminada nas reducdes de 2,97 a 23,76%.

Tabela 29 — Entalpias das transformac@es de fases, temperaturas de super-resfriamento e
energia de nucleagdo das amostras do fio BCW na condicdo térmica TT400/25°C_4h laminada nas

reducdes de 2,97 a 23,76% e ndo laminada.

Amostra Entalpias das Temperatu- Energia
transformacgdes de ra de
fases (J/9) de super- Nucleacgéo
-1
resfria- (J.K.g%)
mento
(K)
Entalpia  Entalpia ATs AGPM
da fase da fase
austenita martensita
TT400/25°C_4h -2,83 3,00 3,93 0,37
TT400/25°C_4h_2,97% -3,55 3,75 2,87 0,21
TT400/25°C_4h_3,96% -3,12 3,93 2,88 0,14
TT400/25°C_4h_5,94% -3,38 3,66 3,58 0,15
TT400/25°C_4h_7,92% -2,89 2,84 3,93 0,14
TT400/25°C_4h_11,88% -1,36 1,53 6,08 0,11
TT400/25°C_4h_16,83% -1,69 1,96 2,19 0,05
TT400/25°C_4h_20,79% -1,22 1,93 1,27 0,03
TT400/25°C_4h_23,76% -0,87 0,96 6,58 0,06

Fonte: A autora (2022).



linear, diferente da fase austenita que apresenta queda. A Figura 58 apresenta a

Os resultados mostram uma variacdo de entalpia na fase martensita nao
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energia de nucleacdo da amostra TT400/25°C_4h nas reducdes de 2,97 a 23,76%.

G (IK.gh

Figura 58 — Energia livre de Gibbs para o fio BCW condicao térmica TT400/25°C_4h,

laminado nas reducdes de 2,97 a 23,76%.
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Fonte: A autora (2022).

Todas as reducbes apresentaram baixa energia livre (Tabela 29). Nas
reducdes mais severas, Figuras 58 (f-g), a energia esta proxima de zero.

Comparando os resultados dos dois fios do tipo BCW fica evidente o
desempenho superior do fio de condi¢do térmica tratamento térmico a 400°C por 4h,
seguido de témpera em agua a 25°C. No aquecimento ha um aumento da amplitude
com a reducdo. A amplitude de resfriamento ndo demonstrou um comportamento
linear. A histerese apresentou comportamento aproximadamente constante e abaixo
dos 10°C, sendo interessante para o uso de aplicacbes onde se requer resposta
rapida. Para maiores deformacoes, a fase martensita tende ao bloqueio. A energia

termoelastica das amostras € baixa, tendendo a zero para reducfes muito severas
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(maiores que 16%). Altas quantidades de deformagcdo gera alta densidade de
discordancias e, consequentemente, a perda do efeito memoéria de forma (LIANG,
2022) (KHELFAOUI, 2000) (TREPPMANN, 1997) (ZHANG, 2020).

Esta amostra apresentou uma grande capacidade de recuperacao, tanto pela
manutencdo de baixas histereses térmicas entre passes, quanto pelo alto percentual
de reducdo. Usando com base os trabalhos realizados por (LIANG, 2022)
(KHELFAQUI, 2000) (TREPPMANN, 1997) (ZHANG, 2020). Ha indicios de que esse
comportamento foi devido a reorientacdo da martensita causada pela martensita
induzida por tensdo (MIT) seguida pela deformacédo plastica subsequente,
classificada pelo Quadro 1 (secdo 2.5) como deformacdo plastica na forma
puramente martensitica.

Além dos casos citados, a MIT pode ser formadas a partir de microestruturas
ja parcialmente transformadas, tais como a austenita ndo deformada e a martensita
reorientada (LIANG, 2022) (KHELFAOUI, 2000) (TREPPMANN, 1997) (ZHANG,
2020).

4.2.3 Difragdo de raios-X do fio BCW.

A Tabela 6 da secdo 3.2.4 apresentou as amostras escolhidas para estes

experimentos.

A Figura 59 apresenta os picos de DRX da amostra BCW 1. Na Tabela 30
sdo apresentados os angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relagéo
entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.
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Figura 59 — Espectro de DRX da amostra BCW 1.
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Fonte: A autora (2022).
Tabela 30 — Resultados de DRX da amostra BCW 1.
N° do 20 (°) d (A) I/lo Fase Plano Estrutura
pico
1 38,42 2,3430 174,66 B19’ (110 Monoclinica
2 39,94 2,2573 115,46 B19’ (002 Monoclinica
3 42,64 2,1204 1000,00 B19’ (020) Monoclinica
B2 (110 Cubica

4 44,66 2,0291 191,68 B2 (220) Cubica
5 45,42 1,9969 49,85 B19’ 012 Monoclinica
6 65,08 1,4333 109,40 B19’ (003 Monoclinica
7 78,20 1,2224 195,05 B19’ (004 Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

As fases B19’ foram identificadas através das cartas (JCPDS 27-0344, 2000)
e (JCPDS 35-1281, 2000), e comparadas com os estudos de Otsuka (1971). As
fases B2 foram identificadas através das cartas (JCPDS 18-0899, 2000) e (JCPDS

19-0850, 2000).
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Os resultados mostram que o fio BCW 1 tratado termicamente a temperatura

de 400°C por 4h, seguido de témpera, tem a fase martensita parcialmente formada.

A Figura 60 apresenta os picos de DRX da amostra BCW 2. Na Tabela 31
sdo apresentados 0s angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relagéo
entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.

Figura 60 — Espectro de DRX da amostra BCW 2.
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Fonte: A autora (2022).



Tabela 31 — Resultados de DRX da amostra BCW 2.
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N° do 20(°) d (A) /1o Fase Plano  Estrutura

pico

1 37,56 2,3947 21,17 B19’ (101 Monoclinica

2 38,42 2,3430 167,12 B19’ 110 Monoclinica

3 40,26 2,2401 147,68 B19’ (111) Monoclinica

4 42,60 2,1223 1000,00 B19’ (020) Monoclinica
B2 (110) Cdbica

5 44,66 2,0291 166,54 B2 (220) Cubica

6 61,06 1,5176 14,20 B19’ (022 Monoclinica

7 61,90 1,4990 20,75 B19’ (030 Monoclinica

8 65,08 1,4333 87,47 B19’ (003 Monoclinica

9 78,20 1,2224 183,85 B19’ (004 Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

Os resultados de DRX da amostra BCW 2 apresentou reorientacdo das

variantes da martensita pds-laminacéo, diminuicdo do tamanho de cristalito devido

ao achatamento delas causados na laminacdo a frio e o continuo aparecimento da
fase austenita B2 (FERREIRA, 2010).

A Figura 61 apresenta os picos de DRX da amostra BCW 3. Na Tabela 32

sdo apresentados 0s angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relagcéo

entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.
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Figura 61 — Espectro de DRX da amostra BCW 3.
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Tabela 32 — Resultados de DRX da amostra BCW 3.
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N° do 20 (°) d (A) I/lo Fase Plano Estrutura

pico

1 38,42 2,3430 108,00 B19’ 110 Monoclinica

2 42,70 2,1176 1000,00 B19’ (002 Monoclinica

B2 110 Cubica

44,60 2,0317 125,30 B2 (220) Cubica

4 65,08 1,4333 53,14 B19’ (003 Monoclinica
78,22 1,2221 152,22 B19’ (004 Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

Os picos identificados da amostra BCW 3 mostram as fases B2 e B19'. Houve

novamente reorientagdo das variantes da martensita e o tamanho dos cristalitos
diminuiram (JIANG, 2013) (TREPPMANN, 1997).
A Figura 62 apresenta os picos de DRX da amostra BCW 4. Na Tabela 33

sdo apresentados os angulos dos picos, 0s espacamentos interplanares, a relacéo

entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.
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Figura 62 — Espectro de DRX da amostra BCW 4.

129

——BCW 4
2000
1800
1600 5
g 1400)
o 1200
©
& 1000
[2]
S 800 3 4
= 600 1
400
200
0
0 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (graus)
Fonte: A autora (2022).
Tabela 33 — Resultados de DRX da amostra BCW 4.
N° do 20 (°) d (A) I/lo Fase Plano Estrutura
pico
1 38,22 2,3548 139,25 B19’ (002 Monoclinica
2 42,44 2,1300 1000,00 B19’ (020) Monoclinica
3 64,68 1,4412 236,37 B19’ (003 Monoclinica
4 77,90 1,2264 281,15 B19’ (004 Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

Na amostra BCW 4 os picos identificados e as mudancas no plano de habito

dao indicios da reorientacdo da martensita e deformacéo plastica subsequente.

Conforme o Quadro 1 da sec¢éo 2.5, estima-se que o fio foi deformado plasticamente

na forma puramente martensitica (JIANG, 2013) (TREPPMANN, 1997).

A Figura 63 apresenta os picos de DRX da amostra BCW 5. Na Tabela 34

sdo apresentados 0s angulos dos picos, os espacamentos interplanares, a relacao

entre a intensidade do pico e a intensidade inicial do grafico, além de dados sobre a

fase, o plano e a estrutura do material.
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Figura 63 — Espectro de DRX da amostra BCW 5.
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Fonte: A autora (2022).
Tabela 34 — Resultados de DRX da amostra BCW 5.
N° do 20 (°) d (A) I/lo Fase Plano Estrutura
pico
1 38,46 2,3407 163,79 B19’ (002 Monoclinica
2 42,80 2,1129 1000,00 B19’ (020) Monoclinica
3 65,10 1,4329 55,95 B19’ (003 Monoclinica
4 78,26 1,2216 166,60 B19’ (004 Monoclinica

Fonte: A autora (2022).

Os resultados de DRX dos fios MSA e BCW mostraram comportamentos
diferentes, o primeiro identificou a fase hexagonal NisTi, precipitado estavel da fase
martensita e a laminagdo nao resultou na formacgdo total da martensita.
Diferentemente, o segundo fio apresentou reorientacdo da martensita com
deformacédo subsequente. Segundo Treppmann (1997), a precipitacdo da fase
estavel NisTi usualmente ndo é observada nas formas puramente martensitica e
austenitica ap0s tratamentos de recozimento, pois esta é uma fase ocorrida em
tratamentos térmicos em altas temperaturas, 0 que explica 0 ndo aparecimento

deste precipitado nos resultados do fio BCW.
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Para a amostra BCW 5 (Figura 63 e Tabela 34) os grdos tém as mesmas
direcbes, comportamento caracteristico de anisotropia devido as altas tensdes
compressivas e cisalhantes sofridas pelo material na laminacédo a frio (DIETER,
1981) (FERREIRA, 2010). Zhang (2020) submeteu ligas superelasticas a base de
Ni-Ti & laminacéo a frio severa e observou que a reorientacdo da martensita induzida
por tenséo (fase B19') domina a reacdo, assim como ocorreu com os fios BCW 4 e
BCW 5 (LIANG, 2022).

A laminacdo a frio tende a alongar os grdos na direcdo da deformacéo,
gerando anisotropia das propriedades mecanicas, visto que o encruamento é
significantemente maior na direcdo da deformacédo (FERREIRA, 2010) (GROOVE,
2014).

Baseado na tabela 2 da secédo 2.4.2 e semelhantemente aos resultados de
MSA, identificou-se nas amostras apresentadas nesta secdo a nucleacdo do tipo |
no plano (0 1 1), causada pelo cisalhamento invariante de rede. A nucleacéo
composta no plano (0 0 1), identificada como nucleacédo de deformacao resultante
das interacdes elasticas durante a transformacdo martensitica, € dominante nos
resultados de BCW 4 e BCW 5. Jiang (2013) identificou a nucleagao do tipo Il em
ligas de Ni-Ti severamente plastificadas e posteriormente recozidas e nucleadas

composta no plano (0 0 1) nas ligas recristalizadas.

o Tamanho do cristalito
A Figura 64 (a-e) apresenta o tamanho do cristalito das amostras de BCW 1 ,

2, 3, 4 e 5 submetidas a difracdo de raios X.
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Figura 64 — Tamanho do cristalito do fio BCW.
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Nos graficos das Figuras 64a e 64b os cristalitos seguem com tamanhos
analogos na faixa de 10nm, na Figura 64c observa-se cristalitos entre 0,1-40nm,
mostrando indicios que a estrutura dos cristalitos esta sofrendo mudanca de formato
provenientes do processo de laminagdo. A partir da Figura 64d observa-se a
diminuicdo do tamanho do cristalito para valores proximos a 8nm. Por fim, na figura
64e, o cristalito chega a seu tamanho minimo na faixa de 5nm. Os valores

observados sao coerentes com os encontrados por Peterlechner (2011).

4.2.4 Ensaios de tracao do fio BCW.

Esta secdo apresenta os resultados do ensaio de tracdo para as amostras
selecionadas (Tabela 6, segéo 3.2.4).

A Figura 65 apresentam os gréaficos tensdo-deformacéo dos corpos de prova
de BCW. A Tabela 35 apresenta as propriedades mecéanicas obtidas nos ensaios de

tracdo das amostras do fio tipo BCW.

Figura 65 —Tensédo (MPa) x Deformacédo (mm/mm) dos corpos de prova BCW.
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Fonte: A autora (2022).
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Tabela 35 — Propriedades mecéanicas dos corpos de prova BCW.

Parametros BCW 1 BCW 2 BCW 3 BCW 4 BCW 5
Espessura (mm) 2,02 1,90 1,78 1,68 1,54
Comprimento 32,00 32,00 32,00 32,00 32,00
inicial do fio
(mm)
Forca de 4,71 4,64 4,58 4,45 4,51
ruptura (kN)
Tensao de 1517,00 1677,00 1901,00 2128,00 2555,00
escoamento
(MPa)
Tensao de 1470,00 1637,00 1841,00 2007,00 2420,00
ruptura (MPa)
Comprimento 10,33 11,93 10,79 10,23 10,57
final (mm)
Deformacgao 0,32 0,37 0,34 0,32 0,30
(mm/mm)
Deformacao (%) 1,00 1,16 1,06 1,00 0,94

Fonte: A autora (2022).

Os resultados do ensaio de tracdo para os corpos de prova do fio BCW
apresentaram baixo percentual de deformacao (~1%). Nas amostras BCW 2 e BCW
3 observou-se um aumento discreto nesta deformacdo devido a ativacdo da
martensita induzida por tensdo ocasionada pelo processo de laminagcdo. O
comportamento das amostras BCW 4 e BCW 5 foi causado por uma alta densidade
de discordancias, oriundas do processo de laminacgao, resultando numa deformacao
mais baixa do material antes da ruptura.

As cargas de rupturas aplicadas aos corpos de prova foram aproximadamente
constantes, porém as tensfes de escoamento e ruptura cresceram com 0 aumento
do percentual de reducdo, isto ocorre devido ao encruamento entre passes de
laminacao, atrelado ao fato de n&o haver etapas intermediarias de recozimento e
devido a martensita estar em processo de deformacao plastica. Diferente do ocorrido
com as amostras de MSA, apoés alcancar altas tensfes de escoamento a ruptura
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ocorre, conforme as premissas da curva teorica do ensaio de tracdo (CALLISTER,
2018) (FERREIRA, 2010).

Foi verificado nas curvas tensao-deformacédo que no regime plastico a tensao
aumenta lentamente até a ruptura, caracteristica associada a martensita induzida
por tensédo (LIN, 1991).

4.2.5 Ensaio de microdureza do fio BCW.

Esta secdo apresenta os dados obtidos através do ensaio de microdureza
Vickers das amostras laminadas.

A amostra do fio BCW tratada termicamente a temperatura de 400°C por 4h,
seguido de témpera em agua a temperatura ambiente ndo apresentou uma boa
leitura das indexag¢des por parte do instrumento com a carga de 500g(0,05kgf)
(Figura 66a), portanto, foram testadas cargas menores de 300g (0,03kgf) (Figura
66b) e 200g (0,02kgf) (Figura 66c¢).

Figura 66 — Indentacéo da amostra BCW_400/25°C_4h, cargas de 500g(0,05kgf), 300g
(0,03kgf) e 200g (0,02kgf) .

(a) (b)
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(c)

Fonte: A autora (2022).

De acordo com as figuras apresentadas a indentacdo escolhida foi a com
carga de 300g (0,03kgf) (Figura 66b) por apresentar o formato piramidal mais
definido, esta amostra estava na fase martensita e, portanto, muito mole, o que
dificultou o experimento, as demais amostras do fio BCW utilizaram a mesma carga

para manter uma uniformidade nos experimentos.

A Tabela 36 apresenta os resultados das impressdes, da dureza média e do
desvio padrdo para a microdureza das amostras mencionadas. A Figura 67
apresenta o grafico do ensaio de microdureza Vickers para os corpos de prova do fio
tipo BCW.



Tabela 36 — Microdureza Vickers das amostras BCW.
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Corpo de BCWwW 1 BCW 2 BCW 3 BCW 4 BCW 5
prova
Indentacéo 55,70 376,00 371,00 371,00 397,00
1 (HV)
Indentagéo 48,60 381,00 362,00 413,00 399,00
2 (HV)
Indentagéo 54,70 367,00 367,00 403,00 401,00
3 (HV)
Indentacéo 52,90 369,00 392,00 401,00 403,00
4 (HV)
Indentagéo 57,90 353,00 350,00 400,00 430,00
5 (HV)
Indentagéo 60,30 361,00 364,00 407,00 405,00
6 (HV)
Indentacéo 59,70 374,00 361,00 406,00 413,00
7 (HV)
Indentagéo 49,10 381,00 356,00 388,00 419,00
8 (HV)
Indentacéo 55,70 371,00 362,00 391,00 414,00
9 (HV)
Indentacé&o 46,20 376,00 345,00 409,00 385,00
10 (HV)
Dureza 54,08 370,09 363,00 398,90 406,60

média (HV)
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Desvio 4,57 8,39 12,12 11,83 12,08

padréo (%)

Fonte: A autora (2022).

Figura 67 — Ensaio de microdureza Vickers dos corpos de prova BCW.
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Fonte: A autora (2022).

Como ocorrido para o fio MSA, a dureza do fio BCW aumentou com o
aumento do trabalho a frio, o que pode ser explicado pelo encruamento causado
pela laminacgéo a frio (FERREIRA, 2010).

A amostra BCW 1 mostrou uma dureza muito baixa (54,08HVt4,57)
caracteristico da fase martensita, a fase mais mole da liga Ni-Ti. Ap6s a primeira
etapa de laminacdo é verificado um grande aumento na dureza BCW 2
(370,09HV+8,39) caracteristico do processamento do material. Na amostra BCW 3
(363,00HV+12,12) é verificado um decréscimo, os resultados do ensaio de tracao
desta mesma amostra apresentaram menor deformacao e menor rigidez comparado
com a amostra BCW 2.

Na amostra BCW 4 (398,90HV+11,83) a dureza voltou a subir e manteve o

patamar da amostra BCW 5 (406,60HV+12,08). Os resultados do fio BCW
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mostraram um grande aumento apOs a laminacdo da amostra e depois a cada

reducdo os valores de dureza foram quase constantes.

4.3 ANALISE DE DESEMPENHO DOS FIOS MSA E BCW

A Tabela 37 apresenta o comparativo de desempenho entre os fios MSA
tratado termicamente a 600°C por 1h, seguido de resfriamento em agua a 25°C e

BCW tratado termicamente a 400°C por 4h, seguido de resfriamento em agua a

25°C.

Tabela 37 — Andlise de desempenho dos fios MSA e BCW.

MSA_TT600/25°C_1h

BCW_TT400/25°C_4h

Percentual maximo de 13,55 23,76
reducéao (%)

Precis@o entre reducdes 3,56 2,94
(%)

Numero de  passes 19 16
(unid.)

Numero medio de 4,75 2
passes entre reducdes

(passes/reducéao)

Histerese térmica (°C) 26,59-38,43 6,66-9,43
Energia de nucleacéo 0,08-5,41 0,03-0,37
J.K.gh

Tamanho do cristalito 9,37-42,56 5,40-39,73

(nm)

Tensdo de escoamento
(MPa)

1042,00-1313,00

1677,00-2555,00

Tensdo de  ruptura
(MPa)

1021,30-1313,50

1637,00-2420,00

Deformacéao (%) 2,34-5,69 0,94-1,16
Dureza (HV) 240,20-323,40 370,09-406,60
Custo de energia 521 14,53

elétrica (R$) por passe*
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Custo de energia 98,99 232,48
elétrica (R$) total*

*custo kWh em abril/2022 = R$ 0,86.

Fonte: A autora (2022).

Tecnicamente o fio BCW apresentou melhor desempenho, com maior
percentual e controle de laminacdo, menor histerese térmica, baixa energia de
nucleagéo, cristalitos com menores tamanhos, aumento significativo nas tensdes de
escoamento e ruptura e de dureza. Porém o0s custos associados ao processamento
deste fio foram mais elevados, devido ao gasto com tratamento térmico. O
desempenho em relacdo a deformacao obtida no ensaio de tracdo também foi baixo.
Sobre o fio MSA os fatores negativos foram a baixa reducéo, tornando necessario
novos tratamentos térmicos para que esse fio obtenha a mesma reducao que o fio
BCW, e a histerese térmica mais alta, o que aumentaria o tempo de resposta de um

dispositivo que o utilize.
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5 CONCLUSOES

O presente trabalho estudou o0 comportamento das propriedades
termoelasticas de ligas com memoria de forma de base Ni-Ti ap0s processamento
termomecanico por laminagao a frio. Para este estudo, foram selecionados dois fios
de base Ni-Ti.

Durante as etapas de laminagdo, as amostras laminadas do fio MSA
apresentaram movimentacdo das suas temperaturas de resfriamento, deformacéo
plastica severa, manutencdo do efeito memoéria de forma e ativacdo da martensita
induzida por tensédo (MIT). Na amostra como fabricado a fase R movimenta-se no
sentido da fase martensita resultando na formacdo da fase B19’. Esta amostra
obteve histerese mais baixa 11,10°C. Na amostra do fio BCW TT400/25°C_1h
laminada foi verificado o surgimento da fase R, porém o fio apresentou deformacéo
plastica leve. Na amostra do fio BCW TT400/25°C_4h foi identificada deformacgéo
plastica severa com reducdo maxima de 23,76% e histerese minima de 6,66°C. A
energia livre de Gibbs foi mais baixa para amostras sem fase R e com reducbes
severas.

O DRX identificou as fases B2, B19’' e o precipitado intermetalico NisTi nas
amostras do fio MSA. No fio BCW foram identificadas apenas as fases austenita (B2)
e martensita (B19’). Ambos apresentaram nucleacéo tipo | e tipo Il, causados pelo
cisalhamento invariante de rede e pelas interacbes elasticas durante a
transformacdo martensitica. O fio BCW apresentou maiores ganhos de dureza
(406,60HV) e maior tensdo de escoamento (2555MPa). O fio MSA obteve maior
deformacéo (5,69%).

Na andlise de desempenho o fio BCW apresentou melhor desempenho
técnico, com maior percentual e controle de laminagdo, menor histerese térmica,
baixa energia de nucleagdo, cristalitos com menores tamanhos, aumento
significativo nas tensées de escoamento e ruptura e de dureza. Porém o0s custos
associados ao processamento deste fio foram mais caros, devido ao gasto com
tratamento térmico, o desempenho em relacdo a deformacéo obtida no ensaio de
tracdo também foi baixo. Sobre o fio MSA os fatores negativos foram a baixa
reducéo, tornando necessario novos tratamentos térmicos para que esse fio obtenha
a mesma reducgéo que o fio BCW, e a histerese térmica mais alta, 0 que aumentaria

o tempo de resposta de um dispositivo que o utilize.



142

Ambos os fios apresentaram caracteristicas importantes e alto desempenho,
tais como boas respostas a laminacdo a frio severa, baixa histerese térmica, bom
controle dimensional, nanoestrutura e excelentes propriedades mecanicas. Podendo
ser utilizados em aplicacdes de engenharia de alta complexidade, onde é necessario
precisao de atuagao e controle.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Fabricar molas a partir do fio BCW e avaliar seu desempenho termomecanico.
e Fabricar molas a partir do fio MSA e avaliar seu desempenho termomecanico.
¢ Ensaio de fadiga em fios BCW e MSA.

e Avaliar tempo de resposta e for¢ca gerada durante a mudanca de fases.

e Fazer tratamentos térmicos dos fios BCW e MSA laminados e avaliar o

comportamento dos graos.



144

REFERENCIAS

ABNT NBR 6349. Barras cordoalhas e fios de aco para armaduras de protensao
— Ensaio de tragdo. 2008

ABNT NBR 6507-1. Materiais metalicos — Ensaio de dureza Vickers. Parte 1:
Método do ensaio. 2019.

ASKELAND, D.R.; PRULE, P.P. traducéo Vertice Translate e All Tasks revis&o
técnica Gléria Dulce de Almeida Soares, lvan Napoledo Bastos, Wagner Figueiredo
Secco. Ciéncia e Engenharia dos Materiais. S&o Paulo: Cengage Learning, 2012.

BELLINI, Alberto; COLLI, Marcello;, DRAGONI, Eugenio. Mechatronic Design of a
Shape Memory Alloy Actuator for Automotive Tumble Flaps: A Case Study.
IEEE transactions on industrial electronics, vol. 56, No. 7, july 2009.

BLEICHER, L.; SASAKI, J.M. Introducéo a difracdo de raios-X em cristais.
Apostila: Universidade Federal do Ceard, 2000.

CALLISTER, W. D.; RETHWISCH, D. G. Ciéncia e engenharia de materiais: uma
introducédo. 9. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2018.

CARMA. Alliages a memoire de forme. Centre d’Animation Regional en Materiaux
Avance. Décember, 2001.

CASTILHO, W.S. Algumas aplicacdes das ligas com memoria de forma Shape
Memory Alloys - SMA, Universidade de Brasilia. Sinergia, Sao Paulo, v. 12, n. 1, p.
99-108, jan/abr 2011.

CHIAVERINNI, V. Metalurgia do p6: técnica e produtos. Associagéo Brasileira de
Metalurgia de Materiais, p.326, 2001.

CHOI, E.; OSTADRAHIMI, A. and PARK, J. On mechanical properties of NITI SMA
wires prestrained by cold rolling. Smart Mater. Struct. 29 (2020) 065009 11pp,
2020.

CULLITY, B.D.; STOCK, S.R. X-ray Diffraction. ISBN # 0-201-61091-4. Editora
Prentice-Hall do Brasil, Ltda., Rio de Janeiro, 2001.

DENTAL CREMER. Site: https://estudantes.dentalcremer.com.br/centrifuga-por-
induc-o-power-cast-new-edg-113098.html. Acessado em: 16 de marco de 2022 as
15:11.

DICIO. Dicionario Online de Portugués. Site:

https://www.dicio.com.br/cristalito/#:~:text=Significad0%20de%20Cristalito,Cristalo%
20%2B%?20ito. Acessado em: 29 de abril de 2022 as 11:00.

DIETER, G.E. Metalurgia Mecanica. Guanabara Dois. 2" Ed.; 1981.

DUERIG, T.W.; PELTON, A.R.; STOCKEL, D. The use of superelasticity in
medicine. Nitinol Devices & Components, Inc., Fremont, CA, USA, 2004.

DUERIG, T.W.; BHATTACHARYA, K. The influence of the R-phase on the
superelastic behavior of NiTi. Shap. Mem. Superelasticity (2015) 1:153-161, 2015.


https://estudantes.dentalcremer.com.br/centrifuga-por-induc-o-power-cast-new-edg-113098.html
https://estudantes.dentalcremer.com.br/centrifuga-por-induc-o-power-cast-new-edg-113098.html
https://www.dicio.com.br/cristalito/#:~:text=Significado%20de%20Cristalito,Cristalo%20%2B%20ito
https://www.dicio.com.br/cristalito/#:~:text=Significado%20de%20Cristalito,Cristalo%20%2B%20ito

145

FAN, G; ZHOU, Y.; CHEN, W.; YANG, S.; REN, X.; OTSUKA, K. Precipitation
kinetics of TisNis in polycrystalline Ni-rich TiNi alloys and its relation to
abnormal multi-stage transformation behavior — Materials Science and
Engineering A 438-440 (2006) 622-626, China, 2006.

FERNANDES, F.M.B. Shape Memory Alloys — Processing, Characterization and
Applications. InTech, Croatia, 2013.

FERREIRA, R.S. Conformacéao Plastica Fundamentos Metalurgicos e
Mecéanicos. 22 ed. Recife: Ed. Universitaria da UFPE, 2010.

FUNAKUBO, H. Shape memory alloys. London: Gordon and Breach Science
Publishers. 270p. ISBN 2-88124-136-0, 1987.

GARCIA, A. Solidificacao: fundamentos e aplicacdes. 22 ed. Campinas, SP:
Editora da UNICAMP, 2007.

GONZALEZ, C.H. Etude des comportements electro-thermomécaniques et de
La stabilisation martensitique d’alliages monocristallins a mémoire de forme
base cuivre. Tese (Doutorado) — L'Institut National des sciences appligees de Lyon.
Matériaux de Lyon. Lyon, abril 2002.

GROOVE, M.P. Introducao aos Processos de Fabricagcdo. Grupo GEN, 2014.

HAN, Y.; CHAPELLE, F.; FAUROUX, J.C.; BALANDRAUD, X. et al. Concept for a
3D-printed soft rotary actuator driven by a shape-memory alloy. Smart Mater
Struct. 2018.

GUPTA, S.P.; JOHNSON, A.A. Morphology and Crystallography of B’ Martensite
in TiNi Alloys. Trans. JIM, vol. 14, p. 292, 1973.

HAGLUND J.; FERNANDEZ GUILLERMET F., GRIMVALL, G.; KORLING M. Theory
of bonding in transition-metal carbides and nitrides, Physical Review, Serie 3. B
- Condensed Matter (18,1978-) 48, 11685-11691, 1993.

JCPDS 04-0862. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 18-0899. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 19-0850. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 27-0344. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 27-0345. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 35-1261. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 39-1113. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JCPDS 75-0878. International center for diffraction data. PCPDFWIN, 2000.
JIANG, S.Y.; YU, J.B.; ZHANG, Y.Q.; XING, X.D. Mechanically-induced martensite
transformation of NiTiFe shape memory alloy subjected to plane strain
compression. Trans. Nonferrous Met. Soc. China. 30(2020) 1325-1334, 2020.



146

JIANG, S.Y.; ZHANG, Y.Q.; ZHAO, L.; ZHENG, Y. Influence of annealing on NiTi
shape memory alloy subjected to severe plastic deformation. Intermetallics 32
(2013) 344e351, 2013.

KHELFAQUI, F. Effet des traitements thermomécaniques sur les
transformations displacives de I’alliage Ti-Ni. Tese (Doutorado) — L’Institut
National des sciences appligees de Lyon. Matériaux de Lyon. Lyon; 2000.

KIM, J.; KIM, Y.; KIM, W.; KIM, D. Enhancement of the glass forming ability of
superelastic Ni-Ti-Cu-Zr-Si alloy. Journal of Alloys and Compounds 882 (2021)
160730, 2021

KNOWLES, K.M.; CHRISTIAN, J.W.; SMITH, D.A. Transmission electron
microscopy of martensitic interfaces. J. Phys. Colloques 43 (1982) C4-185-C4-
190, 1982.

LAGOUDAS, D.C. Shape Memory Alloys — Modeling and Engineering
Application. Edited by Lagoudas, D. C., Springer, Texas-USA, 2008. ISBN 978-0-
387-47685-8, 2008.

LAVES, F.; WALLBAUM, H.J. Die Kristallstruktur von Ni~3~Ti und Si~2~Ti,
Zeitschrift fuer Kristallographie, Kristallgeometrie, Kristallphysik, Kristallchemie
(144,1977) 101, p. 78-93, 1939.

LEMKE, J.N.; GALLINO, F.; CRESCI, M.; CODA, A. Achieving improved
workability and competitive high temperature shape memory performance by
Nb addition to Ni-Ti-Hf alloys. Scripta Materialia 191 (2021) 161-166, 2021.
LIANG, Q.; ZHAO, S.; LIANG, C.; ZHAO, T.; WANG, D.; DING, X.; LI, S.; WANG, Y.;
ZHENG, Y.; REN, X.; MILLS, M.; WANG, Y. Strain states and unique properties in
cold-rolled TiNi shape memory alloys. Acta Materialia 231 (2022) 117890, 2022.

LIMA, W.M. Caracterizagdo termomecanica de um fio atuador de liga com
memoria de forma de Ni-Ti. Tese (Doutorado) — Universidade Federal de Campina
Grande, 2017.

LIN, X.; YUE, T.M.; YANG, H.O. Phase Evolution in Laser Rapid Forming of
Compositionally Graded Ti—Ni Alloys. Journal of Engineering Materials and
Technology, v. 139, 2009.

LIN, H.C.; WU, S.K.; CHOU, T.S.; KAO, H.P. The effects of cold rolling on the
martensitic transformation of an equiatomic TiNi alloy. Acta Metall. Mater. v. 39,
p. 2069-2080, 1991.

LIN, H.C.; WU, S.K. The tensile behavior of a cold-rolled and reverse-
transformed equiatomic TINI alloy. Acta metall. Mater. 42. 1994;5(1623-1630),
1994.

MEDEIROS, Marcelo H.F. Estudo de variaveis que influenciam nas medidas de
resistividade de estruturas de concreto armado. Escola Politécnica da



147

Universidade de S&o Paulo — Sao Paulo, Brasil - © Revista de Engenharia Civil,
ISSN 0873 — 1152, 2001.

OLBRICHT, J.; YAWNY, A.; PELEGRINA, J.L.; DLOUHY, A.; EGGELER, G. On the
Stress-Induced Formation of R-Phase in Ultra-Fine-Grained Ni-Rich NiTi Shape
Memory Alloys. Metallurgical and materials transactions A. v. 2556, 42A,
2011.

OLIVEIRA, C.A.N. Caracterizacédo termoelastica de atuadores helicoidais da liga
Cu-Zn-Al com memoria de forma. Dissertagdo (Mestrado) — Universidade Federal
de Pernambuco. CTG. Engenharia Mecanica, fevereiro 2007.

OLIVEIRA, C.A.N. Estudo mecano-metallrgico de fios de ti-ni para aplicacao
em atuadores de véalvulas de fluxo. Tese (Doutorado) — Universidade Federal de
Pernambuco, 2011.

OLIVEIRA, S.A.; SAVI, M.A. Os materiais inteligentes e suas aplicagodes.
RMB42T, 2013.

OTSUKA, K. and REN, X. Physical metallurgy of Ti-Ni-based shape memory
alloys, Progress in Materials Science 50(5), 511-678, 2005.

OTSUKA, K.; SAWAMURA, T.; SHIMIZU, K. Crystal Structure and Internal
Defects of Equiatomic TiNi. Martensite. Phys. Status Solidi A-Appl.

Res. 1971;5:457, 1971.

OTSUKA, K., WAYMAN, C.M. Pseudoelasticity and stress-induced martensitic
transformations. Department of Metallurgy and Mining Engineering and Materials
Research Laboratory, University of lllinois at Urbana-Champaign, lllinois, 1977.

OTSUKA, K.; WAYMAN, C.M. Shape Memory Materials. Edited by K. Otsuka and
C. Wayman, Cambridge University Press, Cambridge, England, 1998.

MAGELA, J. O. Influénciade TT e mecanicos nas temperturas de
transformacao martensitica em ligas Ni-Ti com EMF. Dissertacdo (Mestrado) —
Universidade Federal de Ouro Preto, 2010.

NESPOLI, A.; BASSANI, E.; BESSEGHINI, S.; VILA, E. Rotational mini-actuator
activated by two antagonist shape memory alloy wires. 3rd International
Symposium on Shape Memory Materials for Smart Systems. Physics Procedia 10
(2010) 182-188, 2010.

ONDA, T.; BANDO, Y.; OHBA, T. e OTSUKA, K. Electron Microscopy Study of
Twins in Martensite in a Ti-50.0at%Ni alloy. Materials Transactions, JIM, vol. 33,
N° 4, p. 354-359, 1992.

PATEL, J.R.; COHEN, M. Criterion for the action of applied stress in the
martensitic transformation. ACTA METALLURGICA, vol. 1, 1953.

PATIL, D.; SONG, G. A review of shape memory material’s applications in the
offshore oil and gas industry. Smart Mater. Struct. 26 (2017) 093002 (17pp), 2017.



148

PETERLECHNER, M.; WAITZ, T.; GAMMER, C.; ANTRETTER, T. Martensitic
phase transformations of nanocrystalline NiTi shape memory alloys. Int. J. Mat.
Res. (formerly Z. Metallkd.) 102 (2011) 6, 2011.

PEREIRA, A.M. Deformacgéo plastica severa por ECAP de ligas com memadria de
forma. Dissertagédo (Mestrado) — Universidade de Nova Lisboa. Faculdade de
ciéncias e tecnologia, abril 2013.

PEREIRA, E.C. Influéncia de tratamentos termo-ciclicos sem e sob cargas na
estrutura e propriedades da liga monocristalina a base de Cu-Al-Ni com efeitos
ndo elasticos. Dissertacdo (Mestrado) — Universidade Estadual do Norte
Fluminense Darcy Ribeiro. Engenharia e Ciéncia dos Materiais, fevereiro 2006.

PINA, E.A.C. Estudo da Estabilizacdo na Liga Cu-Al-Mn com Memoaria de Forma.
Dissertacao de Mestrado UFPE, Recife, p. 1 — 23, 2006.

PRABHU, B.; SURYANARAYANA, C.; AN, L.; VAIDYANATHAN, R. Synthesis and
characterization of high volume fraction Al-Al>O3 hanocomposite powders by
high-energy milling. Material Science and Engineering A 425 (2006) 192-200,
2006.

REIS, R.P.B.; DE ARAUJO, C.J.; SILVA, L.A.R.; QUEIROGA, S.L.M.
Desenvolvimento de um Sistema de Medic&o da Variacdo de Resisténcia
Elétrica em Funcdo da Temperatura: Aplicacdo a Caracterizacéo de Ligas com
Memoéria de Forma. Congresso Nacional de Engenharia Mecéanica. 2006. Recife.
Anais do Quarto Congresso Nacional de Engenharia Mecanica (CONEM), Recife,
Brasil, p. 1-10, 2006.

RIGAMONTI, D.; NESPOLI, A.; VILLA, E.; PASSARETTI, F. Implementation of a
constitutive model for different annealed superelastic SMA wires with
rhombohedral phase. Mechanics of Material, v. 112 , p. 88-100, 2017.

RODRIGUES, J.A. Raios X: difracdo e espectroscopia. 51p. (Série
apontamentos). ISBN 85-7600-061-X. Sao Carlos: EQUFSCar, 2005.

SHARMA, A.; PRABU, S.S.M.; PALANI, I.A.; HOSMANI, S.S. and PATIL, R.
Formability studies on Ni-Ti shape memory alloy using laser forming
technology. The 3 International Conference on Materials and Manufacturing
Engineering 2018. Conf. Series: Materials Science and Engineering 390 (2018)
012053, 2018.

SHAOYUN, A.J. Research on Shape Memory Alloy to Petroleum Industry.
Applied Mechanics and Materials Vols. 484-485 (2014), p. 110-113, 2014.

SILVA, K.C.A. Estudo de fadiga em sensores/atuadores de Ni-Ti com memoéria
de forma. Tese (Doutorado) — Universidade Federal de Pernambuco. CTG.
Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia Mecénica, 2018.

SILVA, K.C.A,; OLIVEIRA, C.A.N.; ROCHA, J.0.S.; GONZALEZ, C.H.; ARAUJO,
0.0.; ROLIM, T. L.; SILVA, F.H.S. Desenvolvimento de dispositivo para avaliar a



149

fadiga funcional de ligas de Ti-Ni com memoéria de forma. Encontro Nacional de
Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, ISSN 1516-392X,
agosto de 2015.

SILVA, N.J. Estudo de ligas com memoéria de forma Ni-Ti processadas por
laminacgao e extrusao angular. Tese (Doutorado) — Universidade Federal de
Pernambuco. CTG. Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia Mecanica, 2014.

SILVA, N.J.; OLIVEIRA,C.A.N.; GONZALEZ,C. H.; DE ARAUJO, C.J.; ALVES, K.G.
B. Estudo das propriedades de umaliga Ni-Ti com efeito de memaoria de forma
submetida a ECAE e tratada termicamente - 21° CBECIMAT - Congresso
Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais, Cuiaba, MT, Brasil, 09 a 13 de
Novembro de 2014.

SILVA, T.T.L.; VIRGOLINO, F.S.S.; OLIVEIRA,C.A.N.; DE ARAUJO, C.J;
GONZALEZ, C.H. Fabricacédo de uma liga equiatdmica de TiNi com efeito
memoria de forma pelo método plasma skul-push pull. Revista Engenharia e
Tecnologia. V. 13, n° 4, 2021.

SIMOES, J. B. Fabrica¢&o de componentes miniaturizados de ligas com
memoria de forma NITI usando fundicdo de precisdo. ldeia, Jodo Pessoa, 268p.,
2017.

SITEPU H., Texture and structural refinement using neutron diffraction data
frommolybdite (MoO3) and calcite (CaCO3) powders and a Ni-rich Ni50.7Ti49.30
alloyNote: Aged. Powder Diffraction 24, p. 315-326, 2009.

SOBRINHO, J.M.B.; CUNHA, F.M.; EMILIAVACA, A.; SOUTO, C.R. and RIES, A. A
compact rotary motor actuated by shape memory alloy mini springs. Journal of
Intelligent Material Systems and Structures. p. 1-13, 2020.

SOFLA, AY.N.; MEGUID, S.A.; TAN, K.T. and YEO, W.K. Shape morphing of
aircraft wings: Status and challenges. Materials & Design. v.31, p. 1284-1292,
2010.

STOECKEL, D. The Shape Memory Effect — Phenomen, Alloys and Applications.
NDC — Nitinol Device and Components, Inc., Fremont, CA. 1995.

TONG, H.C.; WAYMAN, C.N. Characteristic temperatures and other properties
of thermoelastic martensites. Acta Metall., 22 (1974) 887, 1974.

TREPPMANN, D. and HORNBOGEN, E. On the Influence of Thermomechanical
Treatments on Shape Memory Alloys. Colloque C5, Supplément au Journal de
Physique Ill. C5-211, 1997.

VAN VLACK, L.H. Principios de ciéncias dos materiais. Ed. Edgard Blicher
LTDA. 13° ed., 2000.

VIANA, N. F. Efeito da deformacdao plastica no processo de sele¢cdo de
variantes na transformacdo martensitica no ago inoxidavel austenitico AlSI
301L. Dissertacado (Mestrado) — Universidade Federal do Ceara. Programa de Pés-

graduacdo em Engenharia e Ciéncias dos Materiais, 2010.



150

VIRGOLINO, F. S. S. Comportamento em fadiga termomecénica de fios de liga
com memoaria de forma Ni-Ti-Cu. Dissertacdo (Mestrado) — Universidade Federal
de Pernambuco. CTG. Programa de Pos-graduacdo em Engenharia Mecénica,
2017.

WU, S.K.; LIN, H.C.; YEN, Y.C.; CHEN, J.C. Wire drawing conducted in the R-
phase of TiNi shape memory alloys. Materials Letters 46 (2000) 175-180, 2000.

YUAN, H.; CHAPELLE, F.; FAUROUX, J.C.; BALANDRAUD X. Concept for a 3D-
printed soft rotary actuator driven by a shape-memory alloy. Smart Mater.
Struct. 27 (2018) 055005, 2018.

XU, Y.; QIU, L.; YUAN, S.; WANG, Y. Research on shape memory alloy
honeycomb structures fabricated by selective laser melting additive
manufacturing. Optics and Laser Technology. 152 (2022) 108160, 2022.

ZHANG, J.; CHEN, T.; LI, W.; BEDNARCIK, J.; DIPPEL, A.C. High temperature
superelasticity realized in equiatomic Ti-Ni conventional shape memory alloy
by severe cold rolling. Materials and Design. 193 (2020) 1008875, 2020.



151

ANEXO A - MEMORY-METALLE GmbH. INFO — SHEET No. 13 NITINOL ALLOY
TYPES, CONDITIONS AND SURFACES.

Memory-Metalle GrmbH
INFO-SHEET No. 13

NiTinol Alloy Types, Conditions and Surfaces

A Chemical Compasition

HiTinal allays are mainly use dus o their specific functional properties. These properties

are redated 1o the marensilic phase tansformaton, which s contobed by wo indepen.

Iﬂﬂ"ll.[.'ﬂrh‘h&!rt: e mechanical shress and fhe lh'rq‘.'l!rﬂl.ll‘é. This maans, hal a MiTinal

alay can bansform from the austenitic high terperature phase inlo he martensilic low

femperature phass due o the following reasons:

- Mifﬁ'ﬂﬁﬁﬂﬂtﬂﬂiﬂ!ﬁ'ﬂ!ﬂtlﬁﬂtﬂhmﬁﬂ‘ﬂﬁ

- uﬂmﬂm&wﬂm&hhemﬂhﬁ%ﬁmﬂmm.

ar a comination of bath. Usualy, the ransformation behaviour of NiTinal is charactei.

zed al & stress level of 2era by measuning e characteristic bansformation temparatu-

res A, A of A, The chemical composition of & ntermetallic compound can cenairly

e measwred, bul il has shown lo be very critical o being chemical composition ard

wransfarmation temperabures in retationship 1o each atber. The reasons for this is:

- The mast precise method ta analyze composition of NiTimal is the wel chermical ana-
hysis. This method shaws the Ni and Ti composiion with & inlerance of 0.2 wi-%.

= The whole range of commercially available alloys is covenad by a compasilion range
of less han 2 wa-% of Ni contert changes. Wilh this compasi$ion window, the NiTinol
alloys eover as much as -100°C up o +100°C for the A iemperatures.

As a corseguence, we can derive hat a smal change in chemical composilion (such as

we find in #1e inkerance window of the chemical analysis) leads o a wide window of

transformatian lHTqHI‘HI.II‘E'S Theredare, this pure meEasurameand of chemical l'.".l:IrI'IFIII:ﬁ-

San is considered 1o be unsuitable for the specfication of MTinal. Today, the spacifica-

san af the alloy types by transfarmation mperatures which are measured n 3 well

defined tharma-mechanical condition (annealing at BOD to B50 "5 min.) is widely

accepled.

B. Classificalion of Alley Types
As a carmaguence of e said, NTinal alloys are dassified Austerite bansformatan

I!rl'lPH'ﬂl:l.l‘H in the so-called .fl.ﬂ!.l annealed condibion’ &l zeron stress rather than b-]'
enemical composition. We basicaly distinguish between 8 different alloys and a seventh
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al:q.llhl!t s derived from fhe obhers:

Alloy M {superslastic standard aloy) with an A, temperature around -10 to -15°C.
This alloy is used widely &.g. in guidewires, medical instruments and implants. The
measuned composional average is arcund 51.0 a%-% ML The alloy is vary sersifve
o effects of so-calked Iharmo-mechanical realments,

Alloy S [supenslastic standard alloy) with an A, lemperature around 0°C (ightly war
mer than allay M). This aliay is used widely medical instruments and irplars. The
measured composifional anerage is around 50.8 at-% NL

Alloy C (Cr-daped supenslastic alloy) with an A, temperature around -10 io -20°C.
This alloy is used for applications where a slightly higher stiffness or torqueabiity i
reguired, such s guidewies and ather medical nstruments o mplants. The measy-
red Cr content it around 0,25 wi-%.

Alloy B (standard aloy for body lemperature shaps memary applcations) with an &,
iermperature around +25 ba +35°C. This alloy is used in applications, where a shape
change due to changes in lemperatures around body temperature is required. The
H‘E-HJMIIMM|EIH#H arcund 50.2 1o 504 at-% Mi.

Alloy M (standard abay for inlermediate lemperature achation) with an & bempenstu-
re arpurd +55 bo +B5°C. This allay is used in applications, where a shape change
due to changes in emperalures it reguirsd. The measured composilional average s
around 50.0 1o 49,8 al-% Ni.

Alloy H {standard allay for higher temperature achuation| with an A, femperature
around +36 1o +110°C. This allay is mairly used in actuater applicalions, where an
electnical current (o boling water) are used &% achuafion enengy. The measured
compasitional average is arourd 40,8 o 49.4 ab-% Ni.

Flexinal™ wire: this is a spacial actuaior aloy generated by a propristary procsss
from sther aboy M or aloy H exdusively for use in straight wire aciusloes with maxi-
muim PEI"IH"I'I"H.I'II.‘.E

C. Thermomedchanical Conditions

HiTing materials are lypicaly supolied in bwo different thermamechanical canditians.

straighl annealed. this i #ie standard condbon, with which the aloy i annealed (o a
well defined straght shane using a standard process with & certain lmace lempera-
e [araund 500 °C), far a cerlan penod of me under a definad tensie load. This
process leads to & good average of funcional propérties and is suitable for a multitu-
e of applications.

shape annealed: the Nitinal sloy is shape-s& by a cartain heal irsatment fo a cus-
loen specified shape (&g, expanded 1o a stent o cailed 1o a spring). Ths i done
with steel fictures ar loals in diferent types of fumaces o sall baths.

as cold worked: material s supphed in (hs condition is neither straight (o at) noe
does it have good funclonal properlies. Customer s typically arder Sis mabarial when
by wanl f apply thei awn heal teatmenl bo e wire. Howeves, i is recommended
o order NiTinal in the shape arnealed condition, which gives Memory-Metalle GrmbH
b chance b carry out the heat irestment under tightly comrolled conditions.
actustar oplimized this process can only be applied (0 thin wire and = done by using
a proprietary process, which Memary-Metale GmbH has exchisively licenced from
s pariner company Dynallay. Inc. The special trade name of this kind of material is
Flaxing ™.



0. Swfaces

A rltitude of surkace firishing procedurss can be sapied to the different shapes Ho-
wever, the standard surface quakity is Ihe greyiblack oxide, which farms during heat
weabmen in air. This axide layer can also appear as shing blue surface, if the biack

axide was remowved prior 1o the firal beal irestmend. It can also be remosed by pickling,

grinding and polisting procedures, which lead lo shiry bright metalic sufaces.

On finizhed companants Memory-Metalle can also apply mare advanced polishing pro-

cesses like &g, electropolishing or mechanical polishing in lumble grinders (this is dif.
cull due 1o the necessary mechanical impact on the alloy).
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