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RESUMO

Ligas metélicas com efeito de memoria de forma t€m como caracteristica principal retomar
uma forma ou tamanho previamente definido quando sujeitas a estimulos externos capazes de
induzir a transformacdo martensitica. Foram analisados corpos de prova da liga metalica
Ni-Ti em formato de fios com 2,2mm de didmetro e com composi¢do quimica de 56,2% em
peso de niquel, parte dessas amostras foram inicialmente submetidas ao processo de soldagem
a laser. Apos o processo de soldagem, todas as amostras foram envelhecidas por tratamento
térmico a temperaturas de 400°C, sendo aquecidos uniformemente por 10 minutos e resfriados
em agua. Este trabalho é desenvolvido através de um conjunto de técnicas que formam o
procedimento experimental. O comportamento mecanico dos materiais foi avaliado por meio
de microdureza Vickers para observar o comportamento da microdureza no centro € nas
extremidades da regido soldada, dentre as outras técnicas direcionadas a caracterizacdo dos
fios de Ni-Ti foram utilizadas a calorimetria diferencial de varredura (DSC) para determinar
as temperaturas de transformacgdo de fases; analises por meio de espectrometria de raios-x por
dispersdo de energia (EDS) da concentracdo quimica dentro e fora do corddo de solda, para
identificar o comportamento dos elementos de liga no corddo de solda apds o processo de
soldagem e os efeitos provenientes das transformagdes de fases; microscopia Optica com o
objetivo de observar as novas fases e suas morfologias devido ao processo de soldagem, e por
fim, realizagdo de andlise por difracdo de raios X (DRX) a fim de estudar a cristalografia. Os
resultados obtidos permitiram a andlise de parametros como temperatura e entalpia de
transformagao, tratamento térmico e resisténcia mecanica. A analise destes resultados mostra
que: a) A soldagem a laser induziu alteragdes na composicao quimica do material, resultando
em uma maior deposi¢do de titdnio no corddo de solda; b) A soldagem a laser reduziu
consideravelmente a resisténcia mecanica da zona termicamente afetada pelo calor,
principalmente nas extremidades da zona de fusdo; c) Nenhuma das amostras tratadas
termicamente a 400°C, seja soldada ou ndo, apresentou a formacdo de fase intermediaria

(Fase-R).

Palavras-chave: Liga Ni-Ti; Soldagem a laser; Memoria de forma; Transformacdes

martensiticas.



ABSTRACT

Shape memory alloys are characterized by their ability to return to a predefined shape or size
when exposed to external triggers that can induce martensitic transformation. Ni-Ti alloy
samples in wire shape with 2.2mm diameter, composed by 56,2% (wt%) of nickel were
analyzed, some of these samples were initially laser-welded. After the welding process, all the
samples were heat-treated to 400°C, heated uniformly for 10 minutes and cooled in water.
After the heat treatment, the samples were subjected to the laser-welding process. This
research is carried out using a set of techniques that represent the experimental approach. The
characterization of the Ni-Ti metal alloy was performed by Vickers microhardness analysis to
observe the microhardness behavior in the center and at the edges of the welded zone,
differential scanning calorimetry (DSC) to determine the phase transformation temperatures,
Energy dispersive X-ray spectrometry (EDS) analysis of the chemical concentration inside
and outside the weld bead to identify the new composition of the material after the welding
process, optical microscopy testing to identify which phases are present in the alloy, and also
X-ray diffraction (XRD) analysis to study the crystallography. Based on the results obtained,
parameters such as temperature and enthalpy of transformation, heat treatment, and
mechanical strength were measured. The analysis of these results shows that: a) Laser
welding induced changes in the chemical composition of the material, resulting in a higher
deposition of titanium in the weld bead; b) Laser welding considerably reduced the
mechanical strength of the heat-affected zone, especially at the edges of the fusion zone; c)
None of the samples heat-treated at 400°C, whether welded or not, showed the formation of

an intermediate phase (Phase - R).

Keywords: Ni-Ti alloy; Laser Welding; Shape memory; Martensitic transformation.
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1. INTRODUCAO

Materiais inteligentes sdo materiais que ao receber um estimulo externo sdo capazes
de responder de forma pré-determinada (VECHIETTI, 2012). Atualmente as pesquisas com
estes materiais envolvem grandes investimentos devido as suas propriedades fisicas e
mecanicas que geram interesse para aplicagdes nas areas médico-odontologica, acroespacial,
automotiva, energia, nanotecnologia, seguranga, eletronica e entre outras areas.

As pesquisas sobre o Ni-Ti, também conhecido como nitinol (Niguel Titanio Naval
Ordennance Laboratory) se intensificaram a partir de 1962, quando o EMF foi descoberto
nesta liga (ARIEL ef al., 2016). Ela apresenta até¢ 8% de recuperagdo de forma apos
deformacdao em temperaturas de -50°C a 110°C, biocompatibilidade e facil deformacao em
baixas temperaturas, além de excelente resisténcia a corrosdo. Os sensores térmicos sao
largamente usados em aplicacdes domésticas € em equipamentos industriais para controle de
temperatura (BAST. F et al., 2011).

Ligas metélicas a base de nitinol , estdo entre os materiais com efeito memoria de
forma (EMF) de melhor desempenho, e as propriedades incomuns dessa liga metalica derivam
de uma transformacao de fase de estado solido reversivel, conhecida como transformacgao
martensitica (MOURA, 2017). O EMF pode ser definido como a capacidade de certos
materiais, voltarem ao estado original com a aplicagdo de tensdes, ou o aquecimento a
temperaturas acima da temperatura final de transformacdo Austenitica (Af), apds serem
deformados plasticamente no estado martensitico (MEIL, P.R, 1999). Fabricar componentes
com geometrias complexas usando esses materiais ¢ um desafio técnico que pode ser
superado utilizando técnicas eficazes de unido dessas ligas por soldagem, principalmente a
laser (OLIVEIRA, 2016).

A soldagem a laser de uma amostra de Nitinol pode levar a efeitos indesejaveis, como
a formacao de microestruturas frageis, a modificagdo da microestrutura e o bloqueio do EMF.
A aplicacdo do tratamento térmico pds-soldagem ¢ essencial para as analises das
transformagdes martensiticas, novas temperaturas de transicao de fase, e os efeitos residuais
presentes no material devidos ao processo de soldagem, pois além de aliviar tensdes residuais,
reduzindo o risco de falhas prematuras devido a fadiga ou ruptura, também pode ajudar a
refinar a microestrutura do material, melhorando sua resisténcia, tenacidade e estabilidade

dimensional.
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1.1 JUSTIFICATIVA

A soldagem a laser de materiais com memoria de forma tem sido bem reconhecida no
cenario cientifico. Apesar da existéncia de diversas publicacdes que discorrem sobre as
propriedades das ligas de Ni-Ti em variadas aplicagdes, a questdo de “conectar” um
componente inteligente com ele mesmo ou com material diferente ¢ um desafio importante
que pode culminar na limitacdo de seu uso (RAO et al., 2015). Porém, este processo pode
alterar as propriedades do material devido ao aquecimento localizado e ao resfriamento
rapido, resultando em mudangas na microestrutura e, consequentemente, nas propriedades
mecanicas.

A caracterizacdo minuciosa dos corddes de solda e a otimizagdo dos parametros de soldagem
deste material pode ndo apenas melhorar a qualidade das jun¢des, mas também reduzir o
tempo de producdo e os custos associados, além de expandir significativamente sua
aplicabilidade para um amplo espectro de novos cenarios. (MIRSHEKARI et al., 2013).
Compreender como a soldagem a laser afeta as propriedades do material ¢ fundamental para
garantir a funcionalidade e desempenho adequados dos componentes fabricados com o

Nitinol.

1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo Geral

Estudar e caracterizar o corddo de solda proveniente de soldagem a laser em uma liga
metalica de Ni-Ti, avaliando as suas transformacdes martensiticas e propriedades.

1.3.1 Objetivos Especificos

1. Efetuar um estudo sobre as ligas de Ni-Ti.

2. Realizar a soldagem a laser dos fios de Ni-Ti e um posterior tratamento térmico a
400°C utilizando os parametros sugeridos durante o processo.

3. Caracterizar as fases de transformacdo do material apds processo de soldagem através
das técnicas experimentais.

4. Analisar os impactos da soldagem a laser nesse tipo de material e as mudangas nas

temperaturas de transformacgdo de fase derivadas desse processo.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA / REVISAO DA LITERATURA

3.1 EFEITO MEMORIA DE FORMA

As Ligas com Memoria de Forma (LMF) representam uma classe singular e especial
de materiais com a capacidade de recuperar sua forma ap6s deformacdo pseudo-pléstica e,
posteriormente, reverter tal deformagdo mediante o aumento de temperatura, diferentemente
dos metais estruturais convencionais (OLIVEIRA, 2016).

O efeito memoria de forma ¢ desencadeado tanto pela variagdo de temperatura, quanto
pela aplicagao de uma tensdo. Em temperatura ambiente, as Ligas com Memoria de Forma
exibem a fase monoclinica B19 conhecida como martensita. Com o estimulo de aumento da
temperatura, ocorre a diminui¢do da estabilidade da fase martensitica, levando os cristais a
adotarem uma forma cubica B2, caracterizando a fase austenitica (FOOK, 2015).

A capacidade da fase martensitica de sofrer maclacdo ¢ o fator principal para a
ocorréncia do efeito de memoria de forma. A maclagdo ¢ um fendomeno cristalografico que
descreve a deformagdo ou distor¢ao temporaria de uma rede cristalina onde os cristais sao
orientados em diferentes diregdes, mas ainda estdo ligadas em uma interface comum que nao
permite que ocorra uma modificacdo permanente ou irreversivel na estrutura cristalina

(THOMPSON, 2000). A figura 3.1 a seguir esquematiza o conceito de EMF.

Figura 3.1. Representag@o esquematica do efeito memoria de forma ciclica

Austenita Martensita deformada
(sem ruptura das ligacoes
entre os dtomos)

Martensita
apresentando
maclagdo

Fonte: https://engenheirodemateriais.com.br
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Ao aplicar uma for¢a externa, as LMFs sdo deformadas plasticamente sem que haja
ruptura das ligagdes entre 4tomos pois a tensao aplicada ¢ induzida a uma diregdo preferencial
(as maclas da martensita) sendo um processo similar ao cisalhamento, evitando danos
permanentes a sua estrutura. Isso possibilita que, quando o material for aquecido acima de sua
temperatura de transformacdo de fase austenitica (Af), a LMF vai recuperar a sua forma
original por transformagdo reversa para a fase austenitica original, que apresentard a mesma
estrutura que possuia antes de sofrer qualquer deformagdo, pois a martensita nao foi
permanentemente modificada (LAGOUDAS, 2008).

O evento de “memorizacdo” proveniente da fase austenitica, mesmo quando a liga
sofre deformagdes em temperaturas mais baixas, ndo apenas esclarece o mecanismo da
memoria de forma, mas também a razdo pela qual esse fenomeno foi nomeado dessa maneira.
Além disso, quando o Efeito de Memoria de Forma (EMF) ¢ observado apenas durante o
aquecimento sob temperaturas acima a Af, ¢ referido como memoria de forma simples. Se
esse efeito também ocorrer durante o resfriamento sob temperaturas inferiores a temperatura
final de transformagao martensitica (Mf), ¢ denominado como um efeito de memoria de duas

vias (FERNANDES, 2003).

3.2 0 QUE SAO TRANSFORMACOES MARTENSITICAS?

Na transformacao martensitica, o movimento dos atomos ¢ altamente coordenado,
envolvendo a movimentagao cooperativa e sincronizada dos atomos vizinhos. Este processo
ocorre em solidos de natureza ndo difusional e ¢é caracterizado pela auséncia de movimento
livre ou individual dos atomos, ao contrario do que ¢ observado em gases, liquidos ou mesmo
nas transformagoes solidas difusionais (VILLARINHO, 2010).

A transformac¢do martensitica ¢ ndo-difusional, portanto a mudan¢a de volume que
ocorre na transformacao de fase austenitica para martensitica se d4 sem movimento atdmico,
em que o cristal formado possui um plano de habito definido, com orientacdes definidas em
relagdo a fase austenitica e com alivio superficial definido, levando a conclusao que a
martensita se forma através de movimento coordenado e ordenado de atomos na rede
cristalina formando um “plano diretor” para o movimento da rede, os atomos envolvidos
nesse mecanismo de cisalhamento coordenado no interior da célula cristalina sdo os
responsaveis por essa movimentacdo coordenada. Esse comportamento ¢ fundamental na

compreensdo da transformacao martensitica (WIGGERS, 2011).
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A transformagdo da austenita em martensita se inicia, quando a liga passa no
resfriamento com temperatura critica denominada Ms (Martensite Start) e se completa em Mf
(Martensite Finish). Se alguma austenita, que por algum motivo nao conseguiu se
transformar, essa se chamara de austenita retida. J4 em relacdo a transformagao austenitica,
pode ser considerada a transformagao reversa, o sentido oposto, se inicia no aquecimento na
temperatura As (Austenite Start) e termina em Af (Austenite Finish), quando entdo o material
¢ completamente austenitico.

Na liga de Ni-Ti, a austenita ¢ a fase de alta temperatura que possui estrutura cubica do
tipo B2 (CsCl). A fase martensita ¢ monoclinica (B19) e representa a fase de baixa
temperatura (FRENZEL. J ef al, 2010., PAULA. A.S, 2006). A martensita pode ser obtida em
uma unica etapa da fase B2 — B19 ou ainda em duas etapas B2—R—B19 (OTSUKA; REN,
2005). A mudanga estrutural para a transformagdo martensitica se da quando a estrutura de
alta temperatura B2 ¢ transformada na estrutura B19.

Entretanto, ao considerarmos essa transformagdo reversa B19 — B2 (austenitica),
observamos um mecanismo distinto da transformac¢do martensitica. Em Ligas com memoria
de forma, a transformacgdo reversa ¢ favorecida pela energia eldstica acumulada na rede
durante o processo de transformag¢do martensitica ( B2 — B19 ), andlogo ao comportamento
de uma mola comprimida que retorna a sua posic¢ao inicial de forma favorecida (VECHIETTI,
2012). Essa explicacao fundamenta o motivo pelo qual, nessas ligas, a temperatura inicial da
fase austenitica (As) frequentemente ¢ menor do que a temperatura inicial da fase martensitica

(Ms), como sera observado mais a frente.

3.3 SOLDAGEM DE NI-TI COM MATERIAIS DISSIMILARES

O processo de soldagem ¢ definido como um procedimento de unir metais através de
uma fonte de calor, garantindo na junta soldada a continuidade das propriedades fisicas,
quimicas e metalargicas. (FOOK, 2015). Os processos relacionados a soldagem sao
empregados ndo apenas para unir metais, mas também para a recuperagao de pecas
desgastadas, aplicagdo de revestimentos especiais em superficies metdlicas, manutengdo e
corte.

O sucesso da soldagem estd intrinsecamente ligado a varios fatores, sendo a sua
simplicidade operacional um deles. Embora a maioria das ligas metélicas seja soldavel, a
facilidade de soldagem varia consideravelmente entre elas, dependendo do processo

empregado. E crucial mencionar que a soldagem pode, em muitas situacdes, prejudicar o
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material devido & aplicacdo de uma alta densidade de energia, sob a forma de calor, em um
volume reduzido do material. Tal processo pode resultar em alteracdes estruturais e de
propriedades significativas na regido da solda e em suas proximidades (OLIVEIRA, 2016).

Na esfera industrial e de pesquisa, uma diversidade de processos de soldagem ¢
empregada. Cada processo apresenta suas proprias caracteristicas, juntamente com vantagens,
desvantagens, aplicacdes e limitagdes especificas. A classificagdo primaria dos processos de
soldagem inclui soldagem por pressao e soldagem por fusao.

Os processos de soldagem por pressdo abrangem principalmente técnicas como
soldagem por ultrassom, fric¢do, forjamento, resisténcia elétrica, difusdo e explosdo. Nesses
métodos, a unido ¢ predominantemente alcangcada por meio da deformagdo do material,
limitada a uma regido préxima da junta (MODENESI, 2011).

Os processos de soldagem por fusdo sdo muito mais numerosos porém nao sao
recomendados para soldagem de LMFs, os principais processos de soldagem por fusdo
utilizados para soldar ligas com memoria de forma sdo: soldagem a laser , soldagem a plasma
e soldagem TIG. A soldagem a laser foi a técnica utilizada para a jun¢ao dos materiais desta
dissertacao e por isso recebera uma maior atencao nos proximos topicos.

Soldagem de juntas dissimilares consiste em unir materiais ndo similares e geralmente
requer o uso de materiais de adi¢do. Esses materiais compreendem um grupo de metais usados
em pequenas quantidades durante a soldagem para ajudar a unir metais diferentes de uma
forma que incentive a compatibilidade entre os materiais e ajude a prevenir problemas como
corrosdo e fragilidade. Na regido da solda, onde ocorre a fusdo do metal de base com o metal
de adi¢do, ou na regido da interface de unido no caso de soldas autdégenas, ocorre dilui¢ao do
metal-base com o metal de adi¢do (ou dilui¢do de duas juntas), produzindo uma regido de
composi¢ao intermediaria (MODENESI, 2011).

A diferenca na composicdo quimica dos materiais a serem soldados afeta a
soldabilidade da junta soldada e suas propriedades mecanicas, isso evidencia a importancia da
utilizacdo de metais de adi¢do. Existem dois tipos de dissimilaridades envolvidos em
soldagem de metais distintos que tém importantes consequéncias na formagdao da
microestrutura da solda. Primeiro, dissimilaridade em termos de propriedades termo-fisicas,
como condutividade térmica e coeficiente de temperatura da tensdo superficial. O segundo
tipo de dissimilaridade ¢ a origem metalurgica (quimica) que se manifesta através da
formacdo de fases de estruturas cristalinas diferentes, oriundos da fusdo heterogénea

(CHATTERIJEE et al., 2008).
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3.4 SOLDAGEM DA LIGA METALICA NI-TI

A liga de Ni-Ti ¢ amplamente adotada entre as Ligas com Memoria de Forma devido
as suas propriedades mecanicas, porém sua baixa usinabilidade ainda representa uma
limitagdo na pesquisa para o desenvolvimento de componentes mais complexos para novas

aplicagdes. Tornou-se de grande relevancia aprimorar técnicas capazes de unir essas ligas.

3.4.1 Soldagem TIG em LMFs

O Gas Tungsten Arc Welding (GTAW), conhecido como TIG (7ungsten Inert Gas) no
Brasil, ¢ um processo que visa a fusdo dos metais através do aquecimento gerado por um arco
estabelecido entre um eletrodo ndo consumivel de tungsténio e a pega a ser unida. O processo
de soldagem TIG ¢ utilizado quando uma boa aparéncia da solda e uma elevada qualidade da
junta soldada sdo necessarios.

Neste processo, um arco elétrico ¢ formado entre um eletrodo de tungsténio e o metal
de base. A regido de arco esta protegida por um géas inerte, tal como argénio ou hélio, ou uma
mistura dos dois. O eletrodo de tungsténio ¢ aquecido a temperaturas suficientemente altas
para a emissdao dos elétrons necessarios para o funcionamento do arco. No processo TIG
classico, o arco ¢ gerado entre um eletrodo de tungsténio em formato de bastdo e um eletrodo
planar, que, no caso, corresponde a propria pega a ser soldada.

O processo de soldagem TIG ¢ considerado o mais controlavel dos processos cuja
fonte de energia ¢ o arco elétrico e pode ser executada de forma manual ou mecanizada,
porém tem certas limitagdes devido a baixa produtividade e o alto custo dos equipamentos e

consumiveis (MODENESI et al., 2012).

3.4.2 Soldagem com arco a plasma em LMFs

O Plasma Arc Welding (PAW), ou soldagem com arco a plasma, ¢ um procedimento de
unido de materiais que envolve o uso de um gés inerte ¢ um eletrodo ndo-consumivel para
criar um arco elétrico altamente concentrado. Esse processo ¢ uma extensao da técnica de TIG
(Tungsten Inert Gas), na qual a coluna do arco elétrico ¢ estreitada por meio da passagem do

arco através de um orificio de didmetro reduzido e de parede refrigerada, geralmente feita de
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cobre e resfriada a dgua. A fusdo do metal ocorre devido ao calor gerado pelo arco elétrico
concentrado (WAINER et al., 1992) .

Embora este processo de soldagem seja uma extensao da técnica de TIG, ele requer do
operador maior conhecimento do processo. A tocha ¢ mais complexa, o eletrodo requer
configuracdo e posicionamento precisos, havendo também necessidade de sele¢do correta do
diametro do bocal de compressdo do orificio e da vazdo do gas de plasma de prote¢ao

(DESIGNERS HANDBOOK, 1988).

3.4.3 Soldagem a Laser em LMFs

A denominagdo Laser corresponde a abreviatura inglesa do processo Light
Amplification by Stimulated Emission of Radiation. A soldagem com laser (LBW — Laser
Beam Welding) ¢ um processo que evoluiu muito nos ultimos anos. Dois tipos de lasers estao
sendo empregados em aplicagdes de soldagem: o de CO:2 ¢ o de Nd:YAG (Neodymium —
Yttrium Aluminium Garnet). Ambos emitem radiacdo eletromagnética em comprimentos de
ondas entre as faixas do ultravioleta e infravermelho (OLIVEIRA, 2016). O laser type
Nd:YAG a uma poténcia de 1200W foi utilizado para realizar o processo de soldagem nas
amostras deste trabalho.

A soldagem a laser ¢ um procedimento que envolve a fusdo localizada da junta
mediante a incidéncia concentrada de um feixe de luz de alta intensidade. Esse feixe € capaz
de fundir e, em alguns casos, vaporizar parcialmente o material da junta no ponto de contato,
resultando em um furo, que penetra profundamente no metal de base (MARQUES et al.,
2009).

A medida que esse feixe de laser se desloca ao longo da peca, o metal fundido
preenche a area atrds do furo e solidifica-se, criando a solda. Essa técnica permite alcangar
elevadas velocidades de soldagem, exigindo um controle extremamente preciso das variaveis
operacionais, como energia do feixe, distancia focal, velocidade de soldagem e duragdo do
pulso, para garantir o sucesso da operagcao (MARQUES et al., 2009).

De acordo com (FALVO et al., 2005), a soldagem a laser ¢ uma técnica muito
promissora para a soldagem da LMF Ni-Ti, uma vez que permite a unido de pegas com
espessuras pequenas devido a alta precisao e reduzida zona termicamente afetada, além de um
bom controle dos parametros, que permitem reproducao satisfatéria. No entanto ¢ uma técnica

que aumenta consideravelmente o custo do material, que ja possui um valor agregado elevado.
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Em geral, a sele¢do do processo de soldagem e das condigdes de soldagem devem ser
cuidadosamente avaliadas para garantir que as propriedades termomecanicas do cordao de

solda sejam similares as do metal base.

3.5 APLICACOES DA LIGA METALICA NI-TI

Além de exibir notdvel resisténcia a fadiga, resisténcia a corrosao e
biocompatibilidade, a liga Ni-Ti se destaca entre as outras ligas com memoria de forma,
demonstrando resultados superiores na recuperagdo da forma em comparagdo com as outras
LMFs e por isso sdo as mais comumente utilizadas no desenvolvimento de novas tecnologias,
como em acoplamentos, dispositivos elétricos, magnéticos, antenas de satélites, abas de ar
condicionado e entre varias outras finalidades (SANTOS, 2018).

Dispositivos metdlicos ou instrumentos de nitinol apresentam estabilidade em
ambientes complexos, uma vez que suas superficies possuem uma tendéncia preferencial de
oxidagdo para o titanio , resultando em uma camada superficial de 6xido de TiO2 que protege
a forma e a estrutura do material a corrosdo, criando uma barreira fisica e quimica contra a
oxidacao do niquel (CAMPISTA, 2005).

Embora o nitinol seja a LMF mais comum no desenvolvimento de novas tecnologias,
as propriedades dessa liga sdo altamente dependentes da composicdo quimica do material,
uma vez que, a variacdo na relacdo Ni/Ti pode modificar as propriedades mecanicas e
térmicas da liga, possibilitando sua transicdo para as fases martensitica, austenitica ou uma
fase R mista (Ni-Ti B19 + Ni-Ti B2) em temperatura ambiente de acordo com a razdo Ni/Ti
utilizada, além disso, o niquel, se solubilizado em resposta a tratamentos térmicos ou pelo
processo de soldagem a laser, promove a formacao de precipitados ricos em niquel, e essa
variagdo na propor¢do dos elementos na fase matriz impacta consideravelmente na aplicacdo
da liga em materiais funcionais (VILLARINHO, 2010).

Todo o niquel presente na superficie do nitinol esta em seu estado elementar, seus
efeitos toxicologicos e o alto teor de niquel sdo conhecidos como as principais preocupagdes
em relagdo ao nitinol e sua influéncia na biocompatibilidade deste material aplicado em
implantes, por exemplo. A aplica¢do de tratamento térmico ¢ um dos métodos utilizados para
produzir uma camada de 6xido de titanio resistente a corrosdo sobre a superficie da liga Ni-Ti
que tem como fungdo evitar os efeitos toxicos e alérgicos da liberagdo dos ions de Ni

(VECHIETTI, 2012).
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4. METODOLOGIA

4.1 MATERIAIS E METODOS

O material foi adquirido a partir da empresa paulista SANDINOX, sendo o fio de
nitinol com didmetro de 2,2mm e referéncia ASTM F2063. A composi¢do quimica da liga
conforme informada pelo fabricante foi de Ni-43,7%Ti, além da presenca de outros metais
como ferro, cobre, cromo, € nidbio, e de elementos ndo metalicos como carbono, nitrogénio,
oxigénio e hidrogénio em sua composicao.

O fornecedor do material informou que os fios de Ni-Ti fornecidos passaram por um
processo de recozimento depois da trefilagao dos fios. Este processo de recozimento definiu
varios aspectos que serdo analisados posteriormente.

Antes da realizagcdo do tratamento térmico, os fios de nitinol de 2,2mm foram cortados
em tamanhos de 10mm de comprimento, ¢ amarrados a fios de cobre para facilitar o manuseio
dentro do forno. O objetivo da preparacao dos corpos de prova para o tratamento térmico foi
assegurar condicdes de procedimento idénticas em todas as amostras para posterior processo
de caracterizagdo. Antes do processo de tratamento térmico, parte das amostras foram
direcionadas para o processo de soldagem a laser, onde foi utilizada uma poténcia de 1200W e

uma velocidade de soldagem de 100ms para unir cada par de amostras.

4.2 TRATAMENTO TERMICO

Os tratamentos térmicos referem-se a procedimentos controlados de aquecimento de
um material até uma temperatura especifica, seguidos de um periodo determinado para
resfriamento, com o objetivo de conferir propriedades particulares ao material. Essas
operacdes sdo conduzidas através da manipulagdo da temperatura, tempo de aquecimento e/ou
taxa de resfriamento, ou uma combinacao de ambos (CHIAVERINI, 2010).

O procedimento de tratamento térmico consistiu no aquecimento da amostra por 10
minutos a temperatura constante de 400°C, seguido de resfriamento em agua a temperatura

ambiente de 25°C.
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Figura 4.1. Forno camara com painel regulavel Jung

Fonte: (Autor, 2022)

4.3 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Os procedimentos experimentais foram conduzidos nos laboratorios do Instituto
Nacional de Tecnologia em Unido e Revestimento de Materiais (INTM) da Universidade
Federal de Pernambuco (UFPE). As amostras submetidas ao processo de soldagem a laser,
foram transportadas para a realizacdo do procedimento na University of Vigo, na Espanha,
porém os parametros de solda e diretrizes do processo foram alvo da metodologia deste

trabalho sendo previamente definidos.

4.3.1 Calorimetria diferencial de varredura

Ao trabalhar com ligas de memoria de forma, a primeira consideragao ¢ compreender
as temperaturas de transformacdo (Ms, Mf, As, Af, Rs, Rf). As propriedades fisicas de uma
liga Ni-Ti variam conforme a quantidade de cada fase presente no material, dependendo da
temperatura da liga. Portanto, uma forma de determinar a temperatura em que uma fase se
transforma em outra ¢ através da medi¢do de alguma propriedade fisica do material
diretamente associada a quantidade da fase presente ao longo de uma faixa de temperatura
especifica.

No presente trabalho, o método utilizado para determinar as temperaturas de mudangas

de fase foi o DSC (Differential Scanning Calorimeter). O ensaio de DSC ¢ amplamente
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empregado para a determinacdo das temperaturas de transformacao de ligas com memoria de
forma (BRADLEY & BRANTLEY, 1996, 1996). Esse método consiste em medir a
quantidade de calor emitida ou absorvida durante a mudanga de fase, comparativamente ao
comportamento conhecido da amostra. Durante o resfriamento, ocorre a formagdo da
martensita acompanhada de emissdo de calor, caracterizada por um pico (ou vale, dependendo
da convengao do aparelho) na curva de resfriamento.

Para evitar a oxidagdo do material, a camara de aquecimento do DSC foi preenchida
com gas nitrogénio. Além de permitir a identifica¢do das temperaturas de transformagdo sem
aplicacdo de cargas, esta técnica permite, a partir da quantidade de calor emitida ou absorvida
durante o ensaio, a identificacdo da entalpia de transformacao.

A 1identificacdo das temperaturas de transformacao de fase foi realizada pela técnica de
calorimetria diferencial de varredura, com o instrumento localizado nas dependéncias do
INTM. Uma amostra de liga de Ni-Ti com comprimento de 3,0 milimetros e massa de 5
miligramas foi ensaiada entre as temperaturas de -20 e 120°C a uma taxa constante de
aquecimento e resfriamento de 10°C/min. Na etapa de analise de resultados, foi possivel obter
o valor das entalpias de transformacao de fases utilizando o recurso de calculo diferencial do
software Origin 8.0. Obtendo os valores da taxa de calor em fun¢do da temperatura do ciclo e

equacionando estes valores com a massa da amostra (Smg).

4.3.2 Preparacdo Metalogrdfica e Microscopia Optica

Para uma analise minuciosa da estrutura microscopica obtida, utilizou-se o
microscopio Ooptico ZEISS Axio Lab A1 com ampliacdes de 50X, 100X e 200X. A preparacao
metalografica do material envolveu o processo de embutimento, seguido por etapas de
lixamento e polimento. A revela¢do da microestrutura resultante foi realizada por meio de um
ataque quimico utilizando o reagente Kroll (HF-HNOs3-CH3COOH) na proporc¢ao de 2:5:5,
com uma duracao de 5 segundos.

Por meio da microscopia optica, foram realizadas ampliacdes de 50X, 100X e 200X
das amostras dos fios de Ni-Ti tratados termicamente a 400°C em sua forma original e no
corddo de solda, as Figuras 5.1 e 5.2 representam as ampliagdes 100X obtidas para o fio de
Ni-Ti fora da zona termicamente afetada e no cordao de solda, respectivamente.

ApoOs o embutimento a quente de trés amostras soldadas e trés amostras uniformes,
todas submetidas ao tratamento térmico de 400°C, foi utilizada a lixadeira e politriz RISITEC,

localizada no laboratério do INTM. O processo de lixamento foi realizado com lixas p80,



22

p120, p220, p320, p480 e por fim p1200. Ao fim do processo de lixamento das amostras foi
utilizado o pano metalografico juntamente com a pasta de 6xido de alumina para a realizagdo

do polimento metalografico das amostras embutidas.

4.3.1 Ensaios de Microdureza

Foram realizados ensaios de microdureza Vickers (HV), com carga de 980,7mN por 30
segundos em amostras de fios de Ni-Ti e no corddo de solda das amostras que foram
submetidas a este processo, ambas devidamente polidas tratadas termicamente a 400°C, foi
possivel obter 20 indentacdes em cada ensaio.

Estes ensaios foram realizados num microdurémetro da marca Shimadzu, modelo
HMV-2, instalado no Laboratorio de Mecanica Aplicada do DEMEC. Neste teste de dureza,
uma pirdmide com base quadrada e angulo de 136° ¢ prensada com uma carga definida sobre
a superficie polida do material. A dureza Vickers, ¢ obtida por meio da relagdo entre a carga
aplicada pela area projetada pelo penetrador, sempre ao longo do sentido de trefilacdo dos

fios.

4.3.4 Espectrometria por dispersdo de energia

A técnica de Espectroscopia por Dispersao de Elétrons (EDS) apresenta relevancia nao
apenas na investigacdo de possiveis alteragdes na composi¢ao quimica das ligas, mas também
na determinacdo da distribui¢do de elementos quimicos em diferentes regides da amostra.

Adicionalmente, o EDS ¢ capaz de oferecer insights sobre a microestrutura ¢ o
tamanho das particulas presentes na amostra, aspectos cruciais para compreender as
propriedades mecanicas e fisicas do material. A aplicacdo da técnica de EDS também se
mostra util na identificagdo da presenca de impurezas ou contaminac¢des que podem impactar
a qualidade do material.

No espectrometro utilizado, a ampola de raios X que atua como fonte irradia uma
amostra diretamente, e a fluorescéncia proveniente da amostra ¢ medida com um detector de
energia dispersiva. Esse detector ¢ capaz de medir as energias diferentes da radiacdo
caracteristica que vem diretamente da amostra (MALVERN PANALYTICAL, 2024).

A intensidade da radiacao desses instrumentos ¢ geralmente medida em contagens por
minuto (cpm) ou contagens por segundo (cps), porém os dados dos graficos dos ensaios

realizados no presente trabalho foram obtidos com a intensidade de radiacdo descrita em
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(cps/eV) pois assim € possivel comparar facilmente espectros (com base em diferentes
resolugdes de energia e diferentes larguras de passos) com respeito as integrais do espectro
sem determinar as resolucdes energéticas individuais em razdo da unidade de energia dispersa
pelo equipamento (keV), Sendo o cps uma forma de exprimir a taxa de contagens por unidade

de tempo registrada no instrumento de monitoriza¢ao de radiagdo (CONNOR, 2019).

4.3.5 Difragdo de raios X

As andlises de difracdo de raio X (DRX) foram feitas a fim de encontrar os
difratogramas de cada amostra, a partir de cada difratograma ¢é possivel entender qual plano
da microestrutura ¢ mais denso e qual plano ¢ mais escasso observando os picos de difragao
apresentado pelo grafico e também aliando com a andlise de composi¢do quimica € possivel
identificar quais fases estdo presentes no espectro. O ensaio foi realizado com radiacdo
Cu-Ka, com um comprimento de onda A=1,5406 A e o 4ngulo de varredura analisado variou
de 15° até 55°.

Para este procedimento experimental, as amostras foram cortadas em dimensdes de 10
milimetros de comprimento e 2,2 milimetros de didmetro. Com o término da sessdo de cortes,
as amostras foram submetidas ao tratamento térmico a 400°C.

ApOs os cortes das 60 amostras de 10 milimetros do fio de nitinol, foram distribuidas
em 2 grupos com 30 amostras cada. Sendo amarradas por um fio de cobre como ilustrado na

Figura 4.2, e preparadas para a sessdo de tratamentos térmicos na temperatura de 400°C.

Figura 4.2. Grupo de trinta amostras para ensaio no DRX antes do tratamento térmico a 400°C

Fonte (Autor, 2022)
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Figura 4.3. Comparativo entre grupo de amostras sem TT e submetidos a 400°C

Fonte (Autor, 2022)

Apos os tratamentos térmicos a 400°C, foi necessaria a realizagdo de uma nova
preparagao metalografica em todo o conjunto, sendo refeitos os processos de embutimento a
quente, lixamento e polimento metalograficos ja descritos no presente trabalho.

Ao final da preparacdo metalografica, foi necessaria a utilizacdo de massa de modelar
buscando manter a superficie superior de trabalho do conjunto de amostras planificado, pois é
nessa superficie que os elétrons serdo difratados no ensaio de difra¢do de raios X. As Figuras
4.4 e 4.5 representam o ensaio de difracdo de raios X realizado no difratdmetro japonés da

marca SHIMADZU, modelo XRD - 7000.

Figura 4.4. Difratdmetro de raios X - XRD 7000 Figura 4.5. Ampliagdo do ensaio de difra¢do de raios X

Fonte: (Autor, 2022) Fonte: (Autor, 2022)
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste topico serao apresentados os resultados obtidos com a evolugdo do trabalho,

bem como, as principais discussdes envolvidas e observadas sobre o tema.

5.1 ANALISE CALORIMETRICA

A Figura 5.1 apresenta a evolucdo da anélise calorimétrica do material ndo submetido
ao processo de soldagem, ja na figura 5.2 estd representada a curva de DSC da junta soldada
para o mesmo tipo de amostra (Tratada termicamente a 400°C).

Analisando a Figura 5.1, ¢ perceptivel que o ciclo se iniciou no processo de
aquecimento, onde foi possivel extrair as temperaturas de inicio e fim (As e Af,
respectivamente) de transformacdo da fase Austenitica. Sendo elas identificadas por:
As=17,79°C e Af=56,25°C.

Ao fim do ciclo calorimétrico, no processo de resfriamento, foi possivel extrair as
temperaturas de inicio ¢ fim (Ms e Mf, respectivamente) de transformagdo da fase

Martensitica. Sendo elas identificadas por: Ms = 47,92°C e Mf = 7,23°C.

Figura 5.1. Curva de DSC para os fio de Ni-Ti tratado termicamente a 400°C
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A partir da Figura 5.1, também foram extraidas as entalpias de transformacao de fase

direta (AHd) no resfriamento e reversa (AHr) no aquecimento e os picos endotérmicos e

exotérmicos destas transformagdes de fase, sendo:

e Entalpia de transformacao de fase direta: (AHa) = 22 J/g. Pico Exotérmico: 22,2°C na

operac¢do de resfriamento, liberando 7,69mW de calor para o ambiente por segundo.

e Entalpia de transformacdo de fase reversa: (AHr) = 34 J/g. Pico Endotérmico: 34,09°C

na operagdo de aquecimento, consumindo 7,98mW de calor por segundo.

Para a junta soldada, tendo resultados apresentados na Figura 5.2 foi possivel observar

um fluxo de calor bem menor em comparagdo a amostra ndo soldada, além disso, a diferenca

nas temperaturas de inicio e fim de mudanca de fases foi menor para a anélise calorimétrica

do corddo de solda.

O ciclo se iniciou também no processo de aquecimento, onde foi possivel extrair as

temperaturas de inicio e fim (As e Af, respectivamente) de transformagao da fase Austenitica.

Sendo elas identificadas por: As =2,45°C e Af=29,73°C.

Ao fim do ciclo calorimétrico, no processo de resfriamento, foi possivel extrair as

temperaturas de inicio e fim (Ms e Mf, respectivamente) de transformacdo da fase

Martensitica. Sendo elas identificadas por: Ms = 8,77°C e Mf = -18,16°C.

Figura 5.2. Curva de DSC da junta soldada de Ni-Ti tratada termicamente a 400°C
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A partir da figura 5.2, também foram extraidas as entalpias de transformacao de fase
direta (AHd) no resfriamento e reversa (AHr) no aquecimento e os picos endotérmicos e
exotérmicos destas transformagdes de fase, sendo:
e Entalpia de transformacao de fase direta: (AHa) = 7 J/g. Pico Exotérmico: -11,7°C na
operac¢do de resfriamento, liberando 3,90mW de calor para o ambiente por segundo.
e Entalpia de transformacgdo de fase reversa: (AHr) = 22 J/g. Pico Endotérmico: 14,4°C

na operagdo de aquecimento, consumindo 3,75mW de calor por segundo.

A diminui¢do da entalpia de transformacao de fase direta pode ser justificada por
mudancas na estrutura cristalina do material durante o processo de tratamento térmico ou por
algum tipo de variagdo quimica da amostra devido ao processo de soldagem a laser.

De acordo com Otsuka ef al., amostras submetidas a tratamentos térmicos apresentam
uma maior intensidade de entalpia durante ciclos endotérmicos nas transformagdes de fase
além de maiores valores de picos endotérmicos em comparagdo com 0s picos exotérmicos.
Isso ocorre devido a precipitacdo de novos intermetalicos que diminuem a fracdo do volume
da fase Niz267Ti1,33, detectada por DRX nesta pesquisa.

Os graficos de DSC referentes ao comportamento das amostras sugerem que o
processo de soldagem a laser afetou a transformacdo de fase significativamente, resultando
em alteragdes nas temperaturas e nas entalpias, tais resultados podem ser explicados pela
influéncia do aporte térmico da solda que pode ter afetado a microestrutura do material e as
condi¢des termodinamicas do sistema.

Também a partir da andlise das curvas de DSC e dos valores de entalpia encontrados, é
possivel propor que as transformagdes de fase observadas ndo envolvem transformagdes
intermediarias (envolvendo a martensita conhecida por fase-R). Esta conclusao também pode
ser feita com base em que a transformagao da Fase-R libera pouca energia quando comparada
com a transformacdo martensitica completa e sua reversdo, que apresentam valores de

entalpia tipicos situados entre 19 e 32 J/g (OTSUKA; WAYMAN, 1999).

5.4 CARACTERIZACAO DOS FIOS POR MICROSCOPIA OTICA

A microestrutura identificada na imagem da Figura 5.3 ¢ heterogénea e apresenta
graos da fase austenitica sendo as areas de coloracdo mais clara e a fase martensitica em
forma de agulhas mais escuras, que tem sua formagao diretamente relacionada ao tratamento

térmico de 400°C.
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Figura 5.3. Microscopia Optica da amostra nio soldada com ampliagio de 100X

Fonte: (Autor, 2022)

A partir da analise da Figura 5.4, no corddo de solda, foi possivel observar a presenca
de colonias de plaquetas de martensita distribuidas em graos bem definidos e dispostos em
multiplas dire¢des. Essa complexa disposi¢do dos graos sugere um processo de soldagem que
envolveu uma alta variagdo de temperatura e um gradiente térmico que resultou na formagao
dessa microestrutura caracteristica. A identificagcdo dessas plaquetas de martensita ¢ de grande

importancia pois elas podem influenciar as propriedades mecanicas e funcionais da liga.

Figura 5.4. Colonias de Martensita observadas no cordao de solda com ampliagdo de 100X

Fonte: (Autor, 2022)
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Os resultados obtidos da andlise via DSC apresentou valores de As e Ms que permitem
supor a existéncia de ambas as fases em temperatura ambiente para a amostra da Figura 5.3.
Também foi possivel observar a presenga de fase austenitica em temperatura ambiente para a
amostra soldada, representada na Figura 5.4 como sendo a ampliacdo realizada no cordao de
solda a temperatura ambiente (25°C), porém a partir das identificacdes de microscopia Optica
foi possivel evidenciar apenas a formacdo predominante de cristais martensiticos em formato

de laminas, o que pdde ser atribuido ao preparo da amostra.

5.3 ANALISE DE MICRODUREZA VICKERS

Os gréficos das Figuras 5.5 e 5.6 apresentam o perfil de microdureza para a amostra
ndo submetida ao processo de soldagem a laser (Figura 5.5) e para o cordao de solda, ambas
amostras tratadas termicamente a 400°C. A partir da analise das indentagdes do processo, foi
possivel observar o perfil de dureza nas zonas termicamente afetadas pelo calor e também na

regido fundida.

Figura 5.5. Plotagem das 20 indentagdes realizadas no fio de Ni-Ti ndo soldado
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Figura 5.6. Plotagem das 20 indentacdes realizadas na amostra soldada do fio de Ni-Ti
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De acordo com a figura 5.6, houve uma drastica reducdo no valor da microdureza
Vickers no cordao de solda e nas proximidades da regido soldada. Além disso, foi possivel
observar um pico de microdureza no centro do cordao de solda. De acordo com Mirshekari, A
razao para essa tendéncia de microdureza na zona termicamente afetada ¢ que a area proxima
a zona de fusdo (Centro do corddo de solda) passa por uma taxa de resfriamento lenta e,
portanto, tem microestrutura de graos grosseiros, enquanto a area proxima ao metal base
passa por uma alta taxa de resfriamento devido a gradientes térmicos mais acentuados e,
consequentemente, tem microestrutura de granulacao fina. O metal de base apresentou o valor
mais alto de microdureza devido a estrutura de graos mais finos e a maior homogeneidade
quimica e microestrutural do que a zona de solda

A microestrutura da zona de fusdo solidificada depende do gradiente de temperatura
(G), da taxa de solidificacao (R), do sub-resfriamento (AT) e da composi¢do da liga. Partindo
do centro da solda em dire¢do as extremidades da zona termicamente afectada, a taxa de

solidificacdo aumenta enquanto o gradiente de temperatura diminui. Isso quer dizer que o
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centro do corddo de solda ¢ a regido que mais demora a se solidificar, devido a esse atraso na
solidificagdo ocorre a formagdo de grdos maiores e mais grosseiros. o processo de
solidificagdo ocorre pela formagdo de graos do tipo planar (mais finos) nas extremidades da
zona termicamente afetada, seguidos por graos do tipo celular, de tamanho consideravelmente
maior. Quando a solidificagdo se inicia em direcdo ao centro da solda, ¢ observado o
crescimento do grdo dendritico, de tamanho superior e mais grosso em compara¢ao aos
anteriores (MIRSHEKARI, 2013).

Realizando um comparativo entre ambos os resultados, foi possivel observar valores
similares de microdureza em ambas amostras nas regides mais distantes da zona de fusao,
ainda assim, os valores de microdureza obtidos na amostra soldada foram ligeiramente
menores em comparacao ao material puro, submetido apenas ao tratamento térmico de 400°C.
Isso se deve pelo fato de ser uma zona termicamente afetada pelo calor, mesmo ndo estando

envolvida diretamente com a zona de fusdo.

5.2 ANALISE DA COMPOSICAO QUIMICA NO CORDAO DE SOLDA

Através da analise por EDS, foi possivel obter informagdes importantes sobre a
concentragdo do elemento quimico Ni em diferentes partes do fio. A Figura 5.7 apresenta os
resultados dessa andlise, que foram obtidos a partir de uma linha tragada no centro do fio.
Esses resultados sdo essenciais para a compreensdao das propriedades quimicas dessas
amostras de fio, bem como para a identificagdao de possiveis diferencas e semelhangas entre
elas.

As medicdes foram expressas em contagens por segundo (cps) por elétron-volt (eV)
por unidade de distancia em micrdmetros. Essa combina¢ao de unidades representa a taxa de
deteccdo de foétons emitidos por um material quando exposto a elétrons acelerados,
normalizada pela energia do elétron incidente e pela drea da amostra analisada. A inclusdo da
distdncia em micrometros visa oferecer uma dimensao espacial para a analise da distribuicao
dos elementos quimicos na amostra, complementando as informagdes energéticas obtidas em

eV.
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Figura 5.7. Analise de composi¢do quimica por linha
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Fonte: (Autor, 2022)

Figura 5.8. Distribuicdo da composi¢ao quimica do fio de Ni-Ti no corddo de solda
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Na andlise da composicdo quimica apresentada na figura 5.8 foi observado um
aumento expressivo da concentragdo de titdnio em direcdo ao centro do corddo de solda,
também houve um aumento na concentra¢do de niquel em dire¢do ao centro do corddo de
solda, porém com uma intensidade inferior a apresentada pela concentragdo de titanio, essa
divergéncia dos valores de composicao também podem ser explicadas pela volatilidade do
niquel no processo de soldagem por alta temperatura em comparag@o com o titanio (GALE,
WILLIAM F., TOTEMEIER, 2003).

A deposicdo de titdnio na zona afetada pelo calor pode elevar os valores de
recuperagdao a deformacgao pelo efeito memoria de forma além de aumentar os parametros
termodindmicos como entalpia e entropia, além de aumentar as propriedades mecanicas e
ductilidade da liga a temperatura ambiente (GARCIA et al., 2020). O aumento da ductilidade
¢ justificado pela possivel diminui¢do do tamanho da estrutura do grao devido ao processo de
solidificacao pos-soldagem.

Os resultados obtidos por meio dos ensaios de microscopia e EDS indicam uma
significativa mudanca de composi¢do na regido do corddo de solda em todas as condigdes
estudadas. E presumivel que essa mudanga na composi¢do possa alterar a dissolugdo dos
elementos na fase matriz, o que pode levar a decomposi¢ao do Ni-Ti em fases como NiTiz,
NiaTis, Ni2Tis, e NisTi.

A deposi¢do de titanio no cordao de solda significa uma redu¢do na concentragdo de
niquel nessas regides, € isso impacta diretamente nas temperaturas de transformacdo. Essa
maior deposicao de titdnio no cordao de solda pode justificar as baixas temperaturas de
transformagdo de fase obtidas na analise das curvas de DSC para essa amostra. De acordo
com Oliveira (OLIVEIRA, 2016), a reducdo no percentual de niquel nessas regides induz uma

reducdo nas temperaturas de transformagao, além de influenciar na formagao de precipitados.

5.5 ANALISE DA FORMACAO DE PRECIPITADOS (DIFRACAO DE RAIOS X)

A técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) ¢ interessante ndo apenas para detectar fases
e precipitados no material, mas também porque ela pode fornecer informagdes importantes
sobre a estrutura cristalina do material e sobre as mudangas que ocorrem na estrutura durante
o processo de tratamento térmico, por exemplo. Além disso, a técnica de DRX ¢ ndo
destrutiva, ou seja, ndo € necessario danificar ou alterar permanentemente a amostra para
realizar o teste. Os dados obtidos nos ensaios de Difracao de Raios X foram transformados em

difratogramas para melhor compreensao dos dados gerados.



Figura 5.9. Analise difrataria da amostra ndo soldada
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Figura 5.10. Analise difrataria da amostra soldada
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Durante a soldagem, a liga ¢ submetida ao aquecimento e resfriamento rapido, o que
pode provocar mudancgas na sua estrutura cristalina, além da geracao de tensdes residuais que
podem afetar a posi¢do dos picos de difracdo nos graficos do DRX. Portanto ¢ de suma
importincia levar em consideracdo os efeitos da solda a laser ao analisar a estrutura e as
propriedades da liga (FALVO, 2005).

Além do aquecimento e surgimento de precipitados, devido ao processo de soldagem,
ocorrem deformacdes elasticas no material, que podem deslocar os picos de difracdo para
esquerda ou direita em virtude da expansdao térmica do material durante a fase de
aquecimento, seguida de uma recuperacao elastica a sua condi¢ao inicial a medida que o
material resfria. Essas deformagdes elasticas constituem um fendémeno relevante a ser
considerado no contexto das analises estruturais durante o processo de soldagem a laser.

Os difratogramas das condi¢des analisadas revelaram a presenga de diversas fases
decorrentes do processo de decomposicao do Ni-Ti. As Unicas fases que estdo presentes nos

dois difratogramas em angulos de difra¢do de elétrons semelhantes, foram identificadas sendo:

° O precipitado Ni2e7Ti33, a aproximadamente 42,3° de difragao;
° O precipitado NisTi, a aproximadamente 61,38° de difracao;
° O precipitado NiTiz, a aproximadamente 92,94° de difragdo.

A formagdo da fase Nize7Ti1,33 ocorre devido a uma alta e duradoura liberagdo de ions
do material e representa uma fase bindria do Ni-Ti tendo como resultado a alteracdo da
composi¢ao da liga da matriz adjacente. Além de favorecer a liberagao de Ni, ele altera suas
propriedades mecéanicas como suas temperaturas de transformagdes de fases e resisténcia a
corrosdo (SHABALOVSKAYA, 2009). O excesso da presenca desse precipitado pode afetar a
capacidade da liga de nitinol de recuperar sua forma original apds ser deformada. Isso ocorre
porque a formagao de precipitados intermetalicos pode dificultar o movimento das fronteiras
de martensita durante a transformagdo martensitica, que ¢ responsavel pela memoria de forma
da liga.

Os espectros das Figuras 5.10 e 5.11 sugerem que a fase NizeTii33 € a principal
constituinte da liga Ni-Ti tratada termicamente a 400°C. As fases intermetalicas como NiTi,
NiTiz, ou NisTi apresentam picos menores, sao fases mais estaveis e se formam por meio de
simples flutuagdes na composicao local da liga. Estas fases sdo sobrepostas pelo pico da fase
NisTizO para a amostra soldada, ou pelo pico da fase Ni(TiOs) considerando a amostra apenas
tratada termicamente, ou seja, estes precipitados oferecem contribuicdes mais impactantes

para as caracteristicas do material.
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Realizando um comparativo entre os dois difratogramas apresentados nas Figuras 5.10
e 5.11, também foi possivel identificar deslocamentos nos picos de difracdo, embora seja
possivel identificar as mesmas fases, isso se deve a expansdo térmica do material durante a
fase de aquecimento. A nova caracterizagao destes precipitados pode ser influenciada por

varios fatores, incluindo o préprio processo de soldagem a laser.
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6. CONCLUSAO

Os fios de Ni-Ti submetidos a soldagem a laser apresentaram modificagdes na
transformag¢do de fase em comparacdo com as ligas apenas tratadas termicamente. As
temperaturas de transformac¢do diminuiram para as amostras submetidas a soldagem a laser. A
analise quanto ao aspecto estrutural e microestrutural realizada no cordao de solda por meio
de microscopia Optica, permitiu a visualizacdo de colonias de plaquetas de martensita, no
entanto, o tempo e temperatura de envelhecimento no tratamento térmico facilitam a formagao
de novas fases, bem como, o crescimento de graos, o que dificulta a classificacdo da estrutura
visualizada como puramente martensitica.

Por meio de analise calorimétrica, microscopia Optica e ensaios de DRX da junta
soldada de Nitinol, foi possivel obter uma melhor compreensao das faixas de temperatura em
que ocorre o efeito de memoria de forma, além de supor quais fases estdo presentes na
micrografia estudada e as entalpias de transformagdo. A partir das analises das curvas de DSC
e dos resultados obtidos para as entalpias de transformagao, foi perceptivel a auséncia de fase
intermediaria em ambos os tipos de amostra. Analisando os resultados da microscopia dptica
foi possivel propor uma formacdo predominante de colonias de martensita na amostra
soldada, e uma disposi¢ao de fases heterogénea na amostra ndo-soldada, com a presenga de
fase austenitica e fase martensitica. J& através da analise via DRX, foi possivel observar a fase
Niz,67Ti1,33 sendo a principal constituinte da liga tratada termicamente a 400°C.

Constatou-se também que a soldagem a laser modificou os efeitos termomecanicos da
liga de Ni-Ti tratada a 400°C. Através da analise via DRX foi possivel identificar os efeitos da
soldagem a laser, deslocando os picos de difracdo para esquerda ou direita em virtude da
expansao térmica do material durante a fase de aquecimento. Além de andlise por
Microdureza Vickers, onde foi constatada uma reducdo drastica da microdureza nas
extremidades da zona de fusdo devido a formacgao dos grdos no processo de solidificagdo.
Também foi possivel identificar uma leve redu¢do na microdureza do material soldado mesmo
em regides distantes da zona de fusdo, por ainda ser uma zona termicamente afetada pelo
calor. E por fim, através da espectrometria de raios-x por dispersdo de energia por linha, foi
visualizado um aumento expressivo na concentracdo do titdnio no corddo de solda, essa
deposicao foi maior no centro do corddao de solda, em relacdo a todos os outros pontos
analisados do material. Foi proposto que a redugdo nas temperaturas de transformagao de fase
na amostra soldada est4 diretamente relacionada com essa alta deposi¢do de titanio no cordao

de solda, e ao tratamento térmico.
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Conclui-se dessa forma que os objetivos deste trabalho foram alcangados, foi possivel
caracterizar os efeitos nocivos do processo de soldagem no nitinol tratado termicamente a
400°C, bem como foi possivel analisar as variagdes nas transformacdes de fase na liga, além
disso, muito provavelmente os dados coletados neste trabalho estardo disponiveis para servir

como base para a comunidade cientifica futura.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estas sao algumas sugestdes de possiveis pesquisas futuras para as ligas de Ni-Ti, que podem

contribuir para o desenvolvimento de novas aplicacdes e tecnologias no vasto ecossistema da

engenharia.

1.

Investigar a formagdo e crescimento de precipitados em ligas de Ni-Ti ricas em Ni a
fim de desenvolver novas técnicas para otimizar as propriedades mecanicas e
estruturais dessas ligas promissoras

Investigar a diferenca de diferentes elementos de liga, como Al, Fe e Cu, na
microestrutura e propriedades das ligas de Ni-Ti, afim de ampliar o conhecimento
sobre o comportamento mecanico e térmico dessas ligas.

Avaliar o desempenho das ligas de Ni-Ti em ambientes extremos, como em
temperaturas muito baixas ou elevadas, e em ambientes quimicos corrosivos, para
entender melhor o comportamento dessas ligas em aplicagdes industriais e de outras
areas.

Investigar novos processos de fabricacdo, como a impressdo 3D, para produzir
componentes complexos de Ni-Ti, com geometrias personalizadas, e avaliar as

propriedades mecanicas desses componentes.
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