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Resumo

Esse trabalho consiste em investigar algumas propriedades e caracteristicas
selecionadas de fios de uma liga de Ti - Ni com Efeito Memodria de Forma sob

condigdes de carregamento termomecanicos. A caracterizagdo metalurgica do fio foi
realizada através de calorimetria diferencial de varredura (DSC). O comportamento
termoelastico dos atuadores foi investigado por meio de ensaios de tragdo em banho
térmico em equipamento desenvolvido pelo Laboratorio de Materiais Inteligentes,
LMl do DEMEC da Universidade Federal de Pernambuco. Cada atuador foi
submetido a tensbes externas de carregamentos constantes que variaram de 45
MPa e 181 MPa num total de cinquenta ciclos. Dois atuadores foram investigados e
a partir dos ensaios realizados foi possivel obter a caracterizagdo termomecanica de
parametros fisicos em cada atuador, tais como, deformacdes termoelasticas,
temperaturas criticas de transformacgdes, a variagdo dessas temperaturas ao longo
dos ciclos térmicos de trabalho mecanico realizados, analise da histerese térmica, a
relagao entre tensdo externa aplicada e deformacéao termoelastica.

Palavras-chave: Efeito Memodria de Forma, Comportamento termomecanico,

Comportamento termoelastico, Atuadores de TiNi.
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THE SELECTED SHAPE MEMORY CHARACTERISTICS OF THE Ti-Ni ALLOY IN
THERMO-MECHANICAL LOADING CONDITIONS

Abstract

This paper deals with the testing work to examine some selected shape-memory
characteristics in the Ni-Ti alloy during the thermomechanical cycling. The variations
of shape memory effect (SME) were assessed using a special bending set-up, and
discussed with respect to different thermo-mechanical loading profiles. The required
phase-transformation temperatures of the alloy under examination were achieved by
applying the annealing process at different temperatures for different times. The
phase transformation behavior was observed using a differential scanning
calorimeter (DSC). It was found that the nature of a transformation cycle during two
applied thermo-mechanical loading profiles (especially, the stress during reverse
phase transformation), and also changes developed in the microstructure of a cycled
material can affect behavior of strains.

Key-words: Shape Memory Effect, Thermomechanical Behavior, TiNi actuators.

1. Introdugao

A transformacdo martensitica reversivel e as propriedades funcionais uUnicas das
ligas susceptiveis ao Efeito Memodria de Forma (EMF) podem fazer desses materiais
funcionais uma espléndida escolha para aplicagdes em engenharia e medicina,
podendo ainda estender essas aplicagdes para a industria aeroespacial e de defesa.
Por exemplo, as ligas do sistema TiNi com Efeito Memdédria de Forma séao
extensivamente utilizadas como microsensores e microatuadores onde as mesmas
sao submetidas a repetidos ciclos. Tais dispositivos que utilizam essas ligas com
Efeito Memodria de Forma frequentemente trabalham sob diferentes condi¢cdes de
carregamento termomecanicos e consequentemente observa-se a ocorréncia de um
comportamento complexo durante os ciclos. Tem sido freqientemente reportado na
literatura que a repeticao do Efeito Memoéria de Forma através de ciclos térmicos e
termomecanicos resulta em alteragbes significativas nas propriedades de memoria
de forma (Temperatura caracteristicas de transformacgdo, recuperagcdo da

deformagdo e tensdo residual da fase matriz). Em muitos casos, o assim
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denominado, comportamento “degradacional” das caracteristicas funcionais ocorre.
Neste trabalho foram manufaturados dois atuadores helicoidais (molas) e executou-
se procedimentos experimentais de caracterizagdo dois fios e tratamentos

termomecanicos dos atuadores de TiNi com Efeito Memoéria de Forma (EMF) (2.

2 Material e métodos

Neste trabalho utilizou-se um fio de uma liga de base equiatdbmica Ti-Ni com
diametro de 0,66mm, produzido por processo de trefilacdo e doado pelo L’Institut
National Des Sciences Appliquees de Lyon — INSA Lyon, Franga. Duas molas
(atuadores) com 6 espiras, sendo 4 espiras ativas, com didmetro externo de 4,0mm

foram termoconformadas a partir do fio de Ti-Ni.

2.1 Conformagao termomecanica e tratamento térmico

Os fios de Ti-Ni foram conformados plasticamente ao redor de parafusos com
diametros; passo e hélices, proximos ao das molas desejadas. A figura 3.1 abaixo
mostra esquematicamente o processo termomecanico de fabricacdo das molas a
partir do fio de Ti-Ni. As molas foram obtidas com o respectivo diametro externo de
4,0mm e 6 espiras, sendo 4 ativas com comprimento de 7,0mm, cada. Apds a
conformacao dos fios, as amostras foram submetidas a tratamentos térmicos, com a
finalidade de adquirir formato de molas e apresentar o efeito memaoria de forma. As
molas foram submetidas a um tratamento térmico de betatizacdo. Este tratamento
térmico consistiu em aquecer a amostra a temperatura dentro da fase B, seguido de
resfriamento rapido (témpera) para possibilitar a retencéo da fase metaestavel (fase
B) a baixas temperaturas. Os tratamentos térmicos foram executados em um forno a
resisténcia elétrica do tipo mufla, monitorado por um termopar tipo K a uma
temperatura de 450°C, durante 10 minutos. Em seguida, as amostras foram
temperadas em recipientes contendo agua a temperatura ambiente de 25°C,

permanecendo 10 minutos nos recipientes
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Figura 2.1. Fluxograma de fabricagdo das molas.

2.2. Microscopia Eletronica de Varredura MEV E Espectroscopia de Energia

Dispersiva de raios-X EDS

A caracterizagdao pelas técnicas MEV-EDS de uma amostra do fio de Ti-Ni foi
estabelecida para se determinar o percentual atdmico dos elementos titanio e niquel
e dessa forma estabelecer a composi¢cao quimica da liga em estudo, como também,
a topografia da superficie, cristalografia e possiveis defeitos presentes no fio
utiizado neste estudo. Uma amostra do fio foi utilizada e analisada em um
microscopio eletrénico de varredura, pertencente ao Laboratério do Departamento
de Fisica da UFPE.

2.3. Difratometria de raios-X

As estruturas das fases presentes nas microestruturas foram identificadas por
difracdo de raios-X. O difratograma foi obtido em um difratbmetro da marca
SHIMADZU modelo XRD 600 utilizando radiacdo Cu-Ka com comprimento de onda
de A = 1,5406A. Os picos dos difratogramas foram identificados por comparacéo

com os padrdes de difragao do ICDD.

6716



20° CBECIMAT - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
04 a 08 de Novembro de 2012, Joinville, SC, Brasil

2.4. Analise microestrutural por Calorimetria Diferencial de varredura (DSC)

Utilizou-se a técnica de DSC para se quantificar a evolucdo das alteracbes
microestruturais e da das temperaturas criticas de transformacgao da liga obtidas por
meio da entalpia de transformacéo de pequenas amostras do fio de Ti-Ni submetido
a ciclos térmicos com intervalos entre -40°C a 140°C, com taxa de aquecimento
10°/min. As amostras utilizadas foram pesadas em balanca eletronica com precisao
de (ver precisdo) e foram submetidas a tratamentos térmicos em forno de mulfla a
450°C, durante 10 minutos, seguido de uma de témpera em agua a 25°C com o
objetivo de ser verificar a evolugdo microestruturas face ao tratamento térmico
submetido, como também verificar o comportamento da liga sem a influéncia de
carregamento externo. Os ensaios foram realizados em um equipamento DSC, da
marca Metter Tolledo, pertencente ao Laboratorio de Materiais Inteligentes do
Departamento de Engenharia Mecanica da UFPE e as temperaturas neste ensaio

foram obtidas pelo Método Grafico das Tangentes.

2.5. Ensaios de tragao sobre influéncia de carga constante

As molas foram submetidas a ciclos térmicos, por meio de ensaio de tragdo sob
carga externa constante em um equipamento desenvolvido pelo Laboratorio de
Materiais Inteligentes do Departamento de Engenharia Mecanica da UFPE. A figura
2.2 mostra o esquema do equipamento do ensaio de tracdo. Este equipamento é
composto por um banho térmico programavel, que foi preenchida com o6leo de
silicone. O resfriamento do déleo ocorre por um sistema de refrigeragdo composto por
um chiller acoplado a cuba do equipamento. Em seguida as molas foram imersas no
banho e submetidas a 50 ciclos térmicos, aquecimento-resfriamento-aquecimento,
com temperatura variando entre 10°C e 120°C e taxas de aquecimento e
resfriamento igual a 5°C/min . A escolha do 6leo de silicone se deu devido a fatores
de seguranga e protegdo das molas contra oxidagéo. Para monitoramento e controle
da temperatura foi utilizado um controlador programavel da marca Cole-Parmer,

devidamente acoplado ao banho térmico.
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Figura 2.2. Esquema do dispositivo de ensaio de tracdo em banho térmico.

No banho térmico foram fixados 3 termopares tipo K (alumel-cromel) com o objetivo
de monitorar as temperaturas criticas de transformagéao e ligados ao controlador de
temperatura. A mola é fixada a uma haste e esta € acionada pelo movimento
rotacional de uma polia, de peso desprezivel, produzido pela carga externa aplicada.
A fixacdo das molas foi feita de modo a garantir o maximo de esforgo axial,
desconsiderando-se qualquer esforco torsional. Um transdutor de deslocamento por
variagao linear (LVDT - linear variation displacement transducer) faz a captacéo dos
dados do deslocamento da mola por meio de um sensor magnético e o transmite
para o sistema de aquisicao de dados e as informagdes obtidas sdo armazenadas
em um computador. O sistema de aquisi¢cao de dados utilizado é da marca Novus. O
objetivo deste ensaio foi comparar o comportamento sob influencia de cargas
diferentes aplicadas nas molas, porém com tensdes axiais equivalentes. Para
determinacgao das tensdes axiais equivalentes as cargas aplicadas, utilizou-se como
fator de conversao procedimentos de calculo utilizado em projeto mecéanico de molas
helicoidais. Dessa forma, as molas produzidas foram consideradas como elementos
de maquinas submetidas apenas a esforgos axiais de tracdo. A tabela 2.1 mostra um
quadro comparativo entre as cargas aplicadas nas molas de 4,0mm com as

respectivas tensdes equivalentes ).
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Tabela 2.1. Quadro de Cargas Equivalentes e Tensdes Aplicadas.

Didmetro
Mola 1 2
Carga (g) 104 419
Tensao Cisalhamento (MPa) 45 181

3 Resultados

Os resultados apresentados sdo baseados nos ensaios realizados no fio de Ti-Ni de
composicao equiatdbmica. Serdo apresentados e discutidos os resultados relativos a
caracterizacao do fio por microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de
energia dispersiva (MEV-EDS), difratometria de raios-x, analise por calorimetria de
varredura (DSC), e aos ensaios de caracterizagéo termoelasticas das molas sobre

influéncia de carga de tragao constante.

3.1. Microscopia Eletronica de Varredura — MEV e Espectroscopia de Energia
Dispersiva de raios-X — EDS

Os fios de Ti-Ni, objeto desse trabalho de pesquisa, foram caracterizados por uma
técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), seguida de uma microanalise
de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS) para identificacdo dos constituintes do
material utilizado na confeccdo dos atuadores e Difragcdo de Raios-X (DRX) para
caracterizar as fases e suas respectivas estruturas. A figura 3.1 apresenta
micrografia do MEV do fio de Ti-Ni onde sdo observadas nas superficies do fio

regides deformadas devido ao processo de fabricacao por trefilacéo.
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Figura 3.1. Imagem de MEV do fio de Ti-Ni. Elétrons secundarios.

A observagao da micrografia de MEV nao permitiu observar os contornos de graos.
Isso ocorreu provavelmente devido ao ataque quimico da amostra que nao se
mostrou efetivo e ndo permite uma avaliagao conclusiva das fases constituintes do
material. Na literatura micrografias desse material sdo dificimente encontradas
devido a dificuldade de preparagdo de amostras metalograficas. A figura 3.2
apresenta uma microanalise de EDS de uma amostra do fio de Ti-Ni utilizado na
confecgao dos atuadores investigados nesse trabalho. A microanalise de EDS do fio
de Ti-Ni apresenta picos de titédnio e niquel caracteristicos da composi¢do quimica
do material. O pico de carbono observado pode ser atribuido a deposicdo quimica

utilizada na preparagao da amostra para a microscopia eletrénica de varredura.
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Figura 3.2. Microanalise de EDS de uma amostra do fio de Ti-Ni.

3.2. Caracterizagao do fio por difratometria de raios-X

A figura 3.3 apresenta um espectro de difracdo de raios-X (DRX) de uma amostra do
fio de Ti-Ni utilizado. As fases caracteristicas presentes no material sdo precipitados

Ti, Ni, TiNi,, Ti;Ni, e a fase matriz TiNi, que foram indexadas por comparag&o com

os padrodes de difragao do ICDD.
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Figura 3.3. Espectro de DRX da amostra do fio de Ti-Ni.
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3.3. Caracterizagao fisica por calorimetria diferencial de varredura

Uma amostra do fio de Ti-Ni, com 14mg, submetida ao tratamento térmico descrito
anteriormente, foi caracterizada por calorimetria diferencial de varredura (DSC)
mostrando as alteragbes estruturais de interesse. Foram determinadas as

temperaturas criticas de transformagdes, M, , M, , A, , A, , Ry, R, da liga em

estudo. O ciclo térmico proposto para este ensaio foi estabelecido para o intervalo
de temperatura entre -40°C e 140°C. A figura 3.4 representa os resultados obtidos
através do ensaio da amostra pela técnica de analise de DSC. De acordo com a
analise realizada, observou-se que ha o surgimento de apenas um pico durante o
aquecimento, comprovando apenas a presenga da fase austenitica (pico
endotérmico). Durante o resfriamento, observou-se a presenga de dois picos durante
a transformacao que revelou aparecimento da fase pré-martesitica, fase R, e uma
fase martesitica, sendo a segunda responsavel pelo efeito memdéria de forma da liga.
Para este ensaio, a mostra foi submetida a dois ciclos térmicos continuos. Apos
essa ciclagem térmica, constata-se que esta liga apresenta o efeito memoria de
forma. A figura 3.4 abaixo representa as curvas obtidas nos ensaios de calorimetria

de varredura para a amostra do fio de Ti-Ni com tratamento térmico.

DSC para o fio de Ti-Ni com T.T.
450 °C durante 10 min

Entalpia (mW)

— 7T - T r T T 1 ' 1 r T " 1T "~ T * 1
-40 -20 0 20 40 60 80 100 120 140

Temperatura (°C)

Figura 3.4. Curvas de DSC obtidas para o fio de Ti-Ni com T.T.
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A partir das curvas estabelecidas foi possivel determinar os valores médios para as
temperaturas criticas de transformagbes para esta liga de Ti-Ni livre de

carregamento. Os valores obtidos foram: R, = 32°C, R, = 18°C, M,,= 30 °C, M, =

18 °C, A, =50°CeA, =68 °C (figura 3.4).

3.4. Caracterizagoes termoelasticas dos atuadores sob carga de tragao

constante

3.4.1 Analise de resultados sob influéncia da tensao de 45 MPa

Para o atuador com didametro de 4,0 mm foi aplicada uma carga de 104g que gerou
uma tensdo cisalhante equivalente de 45 MPa. A partir das curvas obtidas da
deformagéo termoelastica versus temperatura (figura 3.5), verificou-se que para
este carregamento externo, foi produzido um pequeno efeito referente a histerese,
durante a ciclagem. A deformagcdo termoelastica recuperada foi de
aproximadamente 0,8mm. Com relagdo as temperaturas criticas, os seus valores
foram obtidos e constatou-se que ficaram muito préximos aos valores obtidos no
ensaio de calorimetria de varredura. Dessa forma, o comportamento desse atuador,
em relacdo a tensdo de 45 MPa, pode ser comparado ao da amostra do fio
submetida a clicagem térmica em DSC sem a aplicagao de carregamento externo. A
figura abaixo mostra as curvas das deformagdes termoelasticas em fungdo da
temperatura para os cinquenta ciclos deste atuador. Foi observada a existéncia de
histerese muito pequena. Isto se deve ao fato da tensao aplicada n&o ser suficiente
para promover uma grande quantidade de agulhas de martensitas a se tornarem
preferenciais durante o rearranjo das discordancias, mas a tens&o € suficiente para
confirmar o fendmeno do efeito memadria de forma durante a ciclagem térmica. Ha
também um estreitamento na regido central da curva, em ambos os atuadores,
promovendo a coincidéncia do instante do final da transformacao da austenita com o

inicio da transformag&o da martensita, dessa forma, coincidindo os valores de A . e

M, ©.
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Figura 3.5. Curvas das deformacgdes termoelasticas sobrepostas do atuador
didmetro 4,0mm sob tensdo de 45 MPa.
A partir das curvas de deformacgdes termoelasticas foi possivel obter os valores
correspondentes para as temperaturas criticas de transformacbdes e analisar o
comportamento da evolucédo destas temperaturas apds a ciclagem térmica. A figura
3.6 mostra o comportamento das temperaturas criticas e da histerese em fungao do

numero de ciclos realizados.
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Figura 3.6. Comportamento das Temperaturas Criticas e histerese para o atuador

de didmetro 4,0mm sob a tensao de 45 MPa.
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3.4.2 Analise de resultados sob influéncia da tensao de 181 MPa

A partir dos resultados obtidos e, sobretudo, devido ao constante aparecimento de
fase R, foi proposto investigar qual carregamento influenciaria no efeito meméria de
modo a favorecer a transformagéo direta, sem o surgimento da fase R, isto é, a
transformacao da fase austenitica a martensitica, sem formacao de fase secundaria.
Por hipotese, foi estabelecida a aplicagao de uma carga de 419 g para o atuador de
de didmetro de 4,0mm, correspondendo a 181 MPa. A figura 3.7 abaixo mostra as
curvas obtidas para os cinquenta ciclos para o atuador. Obtidas as curvas das
deformacdes termoelasticas, para o atuador de 4,0mm, foi verificado que nao
ocorreu o surgimento da fase R, fato esse devido ao valor elevado da tensao externa
aplicada, suficiente para favorecer a transformacgao da fase martensita sem permitir
a formagdo de fase secundaria, ou seja, a fase R ®) Houve uma deformagao
termoelastica recuperada de 45,0 mm, portanto a deformacao termoelastica teve seu
valor aumentado com a nova intensidade da tensao aplicada. Verifica-se um
acumulo de micro deformacbes plasticas pode explicar a elevagdo da curva
referente ao ultimo ciclo em cerca de 10,0 mm em relacdo a curva de deformacao
termoelastica inicial. A tensdo elevada promoveu deformacdes termoelasticas
diferentes durante o resfriamento em relagdo ao aquecimento devido ao processo de
reorientacdo das variantes de martensita e indugdo de discordancia, diminuido a
deformacdo reversivel durante as ciclagens ©®. Com relacdo a variacdo das

temperaturas criticas, houve um aumento da temperatura M ; e da temperatura A .,

0 que correspondeu conforme ao aumento da tensdo, nos dois atuadores. A

histerese térmica teve uma pequena reducgdo, devido a diminuicdo da energia

necessaria para favorecer a transformacao da fase martensitica em unica etapa (56),
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Figura 3.7. Curvas das deformacgdes termoelasticas sobrepostas do atuador

didmetro 4,0 mm sob tensao de 181 MPa.

A figura 3.8 mostra o comportamento das temperaturas criticas e da histerese em

funcdo do numero de ciclos realizados.
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Figura 3.8. Comportamento das Temperaturas Criticas e histerese para o

atuador de didmetro de 4,0mm sob a tensdo de 181 MPa.
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4 Discussao

Procedeu-se a manufatura de um atuador helicoidal com 4,0 mm de didmetro e
submeteu-se o0 mesmo a tensdes de 45 e 181 MPa. O aumento da tensido de
tratamento termomecénico suprimiu a fase R. A partir dos resultados obtidos atraves
das curvas de deformacgao termoelasticas, foi constatado que as tensdes aplicadas
também exercem influéncia direta na eficiéncia do efeito memadria de forma em
termos de deformacgao termoelastica. De acordo com os resultados obtidos, pode-se
observar que ha uma evidente variagdo do comportamento dessas deformacgdes
com as tensdes aplicadas de forma linear. Dessa forma, a deformacé&o termoelastica
também sofre influéncia direta da tensdo ou carga aplica externa e tende a
responder também de forma proporcionalmente direta, isto €, quanto maior a tensao,
maior a deformacdo obtida. Porém, a partir de uma magnitude de tensdo essa
relagdo de incremento tende a inverter. Isto ocorre porque tensdes excessivas
podem dificultar o processo de reorganizagdo das dire¢gdes preferenciais das
martensitas e assim produzir um efeito inverso, que é promover um inicio de
estabilizacao das estruturas martensiticas e assim diminuir a eficiéncia do efeito
memoria de forma que é percebido pela diminuicao das deformacdes termoelasticas
obtidas. Ainda com relagao aos resultados obtidos, para o atuador de diametro de
4,0 mm, a tensao de 181 MPa provocou uma inversao do aumento da eficiéncia do
efeito memadria. De forma pratica, pode-se dizer que esta tensao € a que otimiza o
efeito memdria, produzindo a maxima deformagao termoelastica obtida com valor de
maximo de 45,0 mm para o atuador helicoidal de didmetro de 4,0 mm. O
comportamento termomecanico dos atuadores helicoidais, apresentados pelas
curvas de deformacado termoelastica versus temperatura corroborou de maneira
inequivoca a fenomenologia do efeito memodria de forma em todos os atuadores,
considerando-se o didmetro especifico. As cargas aplicadas nos atuadores durante
0s ensaios de tracao, realizados em banho térmico, promoveram um aumento da
eficiéncia do efeito memadria de forma, o que foi confirmado pelo aumento da

deformagéao termoelastica recuperada.
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5 Conclusoes

1. Através da analise MEV-EDS, ficou evidenciado uma deformacido na superficie
externa do fio devido ao processo de trefilagdo e a presenca dos principais
constituintes da liga, com o niquel em maior quantidade;

2. A difracdo de raios-X, DRX, revelou alguns precipitados e a presenca da fase
matriz Ti-Ni;

3. A caracterizagdo da amostra do fio por calorimetria diferencial de varredura, DSC,
apresentou picos relacionados as duas principais estruturas, austenita e martensita,
com aparecimento da fase R, evidenciando o efeito memaria de forma;

4. Para a tensdo de 45 MPa, os atuadores apresentaram pouca ou nenhuma
histerese. A deformacido termoelastica recuperada foi praticamente insuficiente,
cerca de 0,8 mm no atuador de didametro de 4,0mm. As temperaturas criticas
apresentaram variagao constante com a ciclagem;

5. Atensédo de 181 MPa fez reduzir a histerese no atuador. Nao se constatou fase R
para o atuador de 4,0 mm, aparecendo no outro atuador. As deformacdes
termoelasticas foi de 35,0mm para o atuador de diametro de 4,0mm. Ocorreu um

aumento das temperaturas criticas de transformacdo M, e A, permanecendo

constante a partir do 25° ciclo para o atuador.
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