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Resumo

O presente trabalho descreve a influéncia do recozimento na liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co
com efeito memoaria de forma (EMF) processada por trefilagdo. Resultados recentes
tém demonstrado que um dos principais fatores para a melhoria da recuperacao de
forma em ligas inoxidaveis com EMF é a diminuicdo de tamanho do grao austenitico.
Neste trabalho, sdo apresentadas as mudangas que ocorrem na microestrutura e no
EMF apds o recozimento. A liga inoxidavel utilizada foi produzida em um forno de
inducdo a vacuo e processada por trefilagdo com uma reducédo de area maxima de
56% (diametro final~ 2 mm). Apds a deformagdo, amostras foram recozidas em
diferentes temperaturas, de 550 a 950 °C por 1 h, para obtengao de microestruturas
com diferentes tamanhos de grdo. A caracterizacdo microestrutural das amostras
deformadas e recozidas foi realizada utilizando microscopia 6tica e o EMF foi
caracterizado com ensaio de tracdo. Medidas de dureza Vickers também foram
realizadas.

Palavras-chave: Liga inoxidavel; Efeito memodria de forma; Trefilagdo; Ensaio de
tracao.

ANNEALING EFFECTS ON Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co ALLOY WITH SHAPE MEMORY
PROCESSED BY WIRE DRAWING

Abstract
The present work describes the influence of the annealing in Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co
shape memory alloy (SMA) processed by wire drawing. Recent results have
demonstrated that one of the main factors for the improvement of the shape recovery
in stainless SMA is the decrease of the austenitic grain size. This work presents the
changes that occur in the microstructure and SME after heat treatment. The stainless
alloy produced by vacuum induction melting furnace was used and processed by
wire drawing with maximum area reduction of 56% (final diameter~ 2 mm). After
deformation, samples were annealed in different temperature, from 550 to 950 °C for
1 h, in order to obtain different grain sizes. The microstructural characterization of the
deformed and annealed samples was performed using optical microscopy and the
characterization of shape memory effect by tensile test. The Vickers hardness
measurements was also done.
Key words: Stainless alloy; Shape memory effect; Wire drawing; Tensile test.
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1 INTRODUGAO

Diferente das ligas convencionais, os materiais com Efeito Memoéria de Forma
(EMF) apresentam a capacidade de recuperar sua forma original quando aquecidos
acima da temperatura Ar (temperatura de fim da transformacéo da martensita para
austenita) apos terem sido deformados além do seu limite elastico.” Ligas a base de
Fe-Mn-Si com EMF foram descobertas na década de 70 e a melhoria dessas
propriedades vem sendo investigada devido suas aplicacbes em engates fixadores e
acoplamentos para tubulacdo, além do custo de fabricagdo relativamente baixo
quando comparado com outros materiais com EMF.%3 A adicdo de alguns
elementos na liga base Fe-Mn-Si resultou nas ligas inoxidaveis com EMF, em
especial a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co, a qual apresenta uma boa resisténcia a corrosao.
Além disso, estudos mostram que adicao de cobalto melhora o EMF, pois facilita a
formacao de discordancias parciais de Shockley.®

Sabe-se que o EMF das ligas a base de Fe-Mn-Si é um resultado da
movimentacgao reversivel das discordancias parciais de Shockley. O EMF dessas
ligas esta relacionado com a transformagdo martensitica ndo termoelastica
y(CFC)—¢g(HC).® A transformagdo y—¢ pode ser afetada pela adicdo de elementos
de liga, taxa de resfriamento; pré-deformagao; numero de ciclos de treinamento;
tamanho de gréo austenitico; bem como pelas condigdes de tratamento térmico, isto
é, temperatura de recozimento.®

Em relagdo ao tamanho de gréo, estudos mostram'"®’ que em materiais com
granulometria fina, o EMF é melhorado, pois quanto menor o tamanho de gréao
menor € a distancia que as parciais de Shockley devem percorrer dentro do grao
facilitando a transformacéo y(CFC)—¢(HC). Estudos recentes®”® mostraram que
para um mesmo tratamento termomecéanico, o material com tamanho de grdo menor
sempre apresentava melhor recuperacao de forma, facilitando assim a reversédo da
martensita €. Assim, a tensdo necessaria para induzir a transformacao martensitica
Y(CFC)—¢(HC) decresce a medida que o grao austenitico € menor, o que significa
que a transformagao é favorecida quando a estrutura apresenta um numero maior
de contornos de grdo, pois sado regides que acomodam as deformacgdes estruturais
elasticas devido & mudanca de fase.!”?

O refino microestrutural nas ligas inoxidaveis pode ser conseguido através de
técnicas convencionais de conformagao mecanica, tal como laminagao, trefilagcao e o
forlamento. No entanto, dependendo do grau de redugdo de area pode ocorrer a
formagao de discordancias perfeitas no material e a diminuicdo do EMF. Uma
solugdo para obter materiais com graos finos preservando esta propriedade seria a
combinagao de conformacdo com subsequente recozimento. Trabalhos recentes®
mostram que a temperatura de recozimento € um parametro efetivo para o controle
do EMF em ligas a base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni, uma vez que o tamanho de gréo
austenitico aumenta com o aumento da temperatura de recozimento seguida pela
diminuicao do EMF. Uma razao para isto seria a redugao de sitios favoraveis para a
nucleacédo da martensita € induzida por tensao.

Durante o tratamento térmico, ocorrem mudangas microestruturais no
material, causado por mecanismos de rearranjo e aniquilagdo de discordancias. De
acordo com Haessner'” uma das mudancas € absor¢ao de defeitos puntiformes e
discordancias por contornos de alto angulo em migragdo, que é referente ao
mecanismo de recristalizagdo. A dependéncia entre a recristalizagdo e a
temperatura varia com o grau de encruamento, ou ainda, a energia de ativagéo para
a recristalizagao esta relacionada com o grau de deformagao; uma vez que a forga

(7.8)
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motriz para a recristalizagdo provém da energia armazenada durante o trabalho a
frio.(")

Este trabalho tem o objetivo de avaliar o efeito das diferentes temperaturas de
recozimento na microestrutura da liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co processada por trefilagao
com RA de 56%, assim como verificar a influéncia nas propriedades mecanicas e na
recuperacao de forma.

2 MATERIAL E METODOS

A liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com EMF utilizada no presente trabalho, cuja composi¢céo
quimica esta mostrada na Tabela 1, foi produzida em um forno de inducéo a vacuo.
Os lingotes produzidos foram conformados até obter vergalhdes de 6,75 x 6,75 mm?.
Os detalhes com relacdo a elaboracdo e conformacdo da liga podem ser
encontrados em trabalhos anteriores ®. As barras nas dimensdes 6,75 x 6,75 mm?
foram submetidas a forjamento rotativo e trefilagdo a frio até diametro 2,98 mm.
Apos a trefilagdo, os fios foram solubilizados em 990°C/ 1h e resfriados ao ar, sendo
este o material de partida. O fio de 2,98 mm foi submetido ao processo de trefilagao
a frio com uma redugéo de area (RA) total de 56% (diametro final: 1,97 mm).

Tabela 1. Composicéo quimica (% em peso) da liga inoxidavel com EMF
Fe Mn  Si Cr Ni Co C
balanco 7,79 5,11 13,04 590 11,90 0,044

Realizou-se nas amostras deformadas, um recozimento nas temperaturas de
550°C, 650°C, 750°C, 850°C e 950°C durante 1 h, seguido por resfriamento ao ar.
Para analise microestrutural, foram retiradas sec¢des longitudinais do fio no estado
solubilizado, encruado e recozidos com RA de 56%. Na preparagdo metalografica,
as amostras foram embutidas a frio e lixadas até grana 1.200 e polidas
mecanicamente em pasta de diamante (6 ym e 1 ym) e finalizadas com silica
coloidal. O ataque quimico foi realizado com solugédo de 50% HF + 50% HNOs;. O
ensaio de dureza Vickers foi realizado ao longo da secao longitudinal em todas as
amostras utilizando uma carga de 200 gf/ 9s.

Para a caracterizacdo do EMF foi realizado ensaio de tracdo em todas as
amostras, com um comprimento util de 50 mm. Os ensaios foram realizados em uma
maquina universal, INSTRON 5500R acoplada a uma camara ambiental, utilizando
célula de carga de 30 kN. A taxa de deformacgao foi de 2,0 mm/min. Para medir as
variagdes no comprimento util das amostras durante o ciclo de tracao e recuperagao
de forma foi utilizado um extensémetro. O ensaio de tragdo foi entdo conduzido a
temperatura ambiente (25°C) até uma deformacéo de 4 % com alivio de tenséo até
zero. Aquecimento posterior foi realizado em um forno do tipo Mufla na temperatura
de 600°C com patamar de 30 min e entdo resfriadas em agua até a temperatura
ambiente. Um grafico esquematico do ensaio de tracdo € mostrado na Figura 1.
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Figura 1. Grafico esquematico do ensaio de tragéo para verificagdo do EMF.
3 RESULTADOS

A Figura 2 mostra a curva de dureza em fungcédo da temperatura de recozimento da
liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com Efeito Memoéria de Forma (EMF).
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Figura 2. Curva de dureza em fungao da temperatura de recozimento entre 550 e 950°C por 1 h da
liga inoxidavel com RA de 56%.

As Figuras 3a, 3b, 3c e 3d mostram as micrografias obtidas da amostra
deformada, recozida em 550°C, 750°C e 950°C durante 1 h, respectivamente.
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Figura 3. M|crograf|a da secao Iongltudlnal (a) deformada (56% de RA) e re002|das a: (b) 550° C/1h
(c) 750°C/1h e (d) 950° C/1h (MO - 200x).

A Figura 4 mostra as curvas obtidas do ensaio de tragcdo para o material de
partida e para as amostras recozidas entre 750°C e 950°C durante 1h. Parametros
como recuperagdo elastica (Rg), recuperagado devido ao EMF (Rgm), recuperagéo
total (Ry) e modulo de elasticidade (E) estdo listados na Tabela 2 e
esquematicamente mostrados na Figura 1. A Figura 5 mostra a relagdo da tensao a
4,0% de deformacgao, 040%, tensdo a 0,2%, 0p2%, em fungdo da temperatura de
recozimento.
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Figura 4. Curvas de tensdo em fungdo da deformagéo até 4% para a liga FeMnSiCrNiCo no estado
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Figura 5. Curvas de tenséo e da recuperagéao total (Ry) em fungdo da temperatura de recozimento
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para a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co.

Tabela 2. Dados de recuperacao de forma da liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co em fungéo da temperatura de

recozimento

Temperatura (°C)

Temperatura (°C) € (%) Re (%) Rem (%) Rt (%)

Solubilizada 990 4 25 35 60
g/‘if‘;;m;éiz - <1 80 12 92
550 <1 84 14 98

650 <1 30 48 78

Recozidas 750 4 55 15 70

850 4 63 16 79

950 4 52 23 75
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4 DISCUSSAO

Os resultados obtidos na Figura 2, mostra a influéncia da temperatura de
recozimento na dureza da liga inoxidavel FeMnSiCrNiCo. Observou-se que até
750°C (com excegao de 550°C), nao ha mudancgas significativas nos valores de
dureza; porém, a partir de 750°C, a dureza decresce continuamente, indicando que
nesta temperatura tem-se o inicio da recristalizagdo do material.

As micrografias obtidas para esta liga nas temperaturas analisadas confirmam
os resultados de dureza, como pode ser observado na Figura 3. Inicialmente, a
amostra apenas deformada (Figura 3a) encontra-se intensamente encruada, com
uma estrutura de graos alongados no sentido da trefilagdo. Apds o recozimento a
550°C (Figura 3b), a amostra ainda apresenta uma estrutura similar a amostra
deformada. O tratamento térmico realizado a 750°C (Figura 3c) foi suficiente para
dar inicio a mudanga microestrutural na liga em estudo, mas somente com o
recozimento a 950°C (Figura 3d), a estrutura se apresentou totalmente recristalizada
com graos na forma equiaxiais. Maclas de recozimento foram observadas na
amostra recozida em 950°C, estas estruturas séo caracteristicas de materiais com
baixa energia de defeito de empilhamento. Em outros trabalhos ""'*), nos quais ligas
semelhantes foram utilizadas, observou-se a presengca de maclas de recozimento
apos tratamento em elevadas temperaturas.

Curvas de tensao versus deformacéo para amostras deformadas até 4% sao
mostradas na Figura 4. Os resultados mostram que a tensado de escoamento (0o )
diminui progressivamente com o aumento da temperatura. Sabendo que 0 2% € a
tensdo necessaria para induzir mecanicamente a martensita g,1®) pode-se dizer que
0 aumento da temperatura de recozimento facilita a transformagédo martensitica, uma
vez que a temperatura de recozimento apresenta uma grande influéncia na
transformacdo martensitica, pois quando realizado a baixas temperaturas nao
elimina os defeitos complexos (discordancias, vacancias, etc.) introduzidos durante a
trefilagédo, dificultando a transformagdo y«»¢€. Assim, a natureza e concentragao de
defeitos estdo diretamente relacionadas com as condigcdes de recozimento. Em
relacao a deformacao de 4% (04,0%) @ amostra recozida em 750°C apresentou maior
tensdo, seguida das amostras recozidas em 850 e 950°C; assim como, quando
comparada com o material de partida. Como visto na curva de amolecimento
(Figura 2) e na curva de tenséo versus deformacgéo (Figura 4), o encruamento da
liga em estudo diminuiu com o aumento da temperatura. As amostras com
deformacgéo inferior a 1% nao sao mostradas na Figura 4.

A Figura 5 permite uma melhor visualizagdo da variagdo de tensao e da
recuperacao total em funcdo da temperatura de recozimento das amostras
deformadas. Com o aumento da temperatura, houve uma diminui¢gdo na tensao de
escoamento, tanto em 029, quanto em 040, estabilizando para a amostra recozida
em 950°C e para o material de partida. O decréscimo nos valores de tensao estaria
relacionado a diminuicdo da densidade de discordancias com o aumento da
temperatura de recozimento. Comparando a recuperagao total (Rt) na Figura 5,
observa-se que até 950°C, a capacidade de recuperacdo de forma aumenta com a
temperatura, enquanto que a tensao de escoamento diminui. Entretanto, para o
material de partida este comportamento € modificado, sendo que a recuperagao de
forma diminui e a tensdo de escoamento torna-se constante.

Segundo Li et al.,® a formagao da martensita € ocorre a partir das falhas de
empilhamento e de alguns defeitos como as discordancias parciais de Shockley, os
quais atuam como nucleos para o crescimento das placas de martensita. Entretanto,
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a presenca de defeitos complexos que ocorrem a baixas temperaturas, como por
exemplo, emaranhados de discordancias perfeitas, dificultam a movimentacado das
parciais de Shockley, suprimindo a transformagao martensitica.®) Porém, se a
temperatura de recozimento for muito elevada, o numero de defeitos favoraveis a
transformacdo martensitica sera reduzido, assim como a resisténcia da matriz
austenitica. Desta forma, a tendéncia de escorregamento de discordancias perfeitas
sera elevada, diminuindo a recuperagao de forma.

Neste trabalho, o recozimento a 850°C apresentou melhores resultados em
relacdo a recuperagao total. Uma possivel explicacdo consiste no fato de que o
recozimento realizado a 850°C tenha sido suficiente para aniquilar as discordancias
perfeitas, facilitando a movimentagao reversivel das parciais de Shockley. Segundo
alguns autores,®*™ o encruamento do material significa deformacdo por
escorregamento de discordancias perfeitas e, portanto implica a ocorréncia de
deformagao permanente ou residual que prejudicaria o EMF.

5 CONCLUSAO

e A dureza decresce com o aumento da temperatura de recozimento, indicando
gue o encruamento do material diminui.

e Os resultados da tenséo a 0,2% (0o2%) € 4,0% (04,0%) também diminuiram
com o aumento da temperatura, facilitando a indugao de martensita ¢.

e A amostra recozida a 850°C apresentou um melhor desempenho na
recuperacéo de forma total (79%) em relagcédo as demais.

¢ O recozimento realizado a 950°C foi suficiente para recristalizar a estrutura da
amostra inicialmente encruada apds redugao de area de 56%.
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