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Resumo

Neste trabalho, amostras de NiTi com a composicdo de 50,9% at. Ni passaram por
um tratamento superficial a laser Nd:YAG. O objetivo desde trabalho foi de modificar
a superficie das amostras para comparar o parametro de rugosidade média (Ra)
entre as amostras que sofreram interacdo do pulso do laser e a amostra que nao
passou pelo tratamento superficial a laser, jA que para algumas aplicacdes
biomédicas a superficie do material precisa ser rugosa. Para tanto, o laser foi
utilizado em condicdes de velocidades de avanco diferentes. A amostra tratada com
a menor velocidade de avanco laser, de 12,5 cm.s!, apresentou uma maior
rugosidade (Ra de 210 nm) devido ao maior tempo de contato do feixe com a
superficie da amostra e, além disso, observou-se a formacéo de éxidos na superficie
da amostra.
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EVALUATION OF THE ROUGHNESS OF A NiTi ALLOY AFTER THE LASER
Nd:YAG SURFACE TREATMENT

Abstract
In this work, samples of NiTi alloy with composition of 50,9% at Ni underwent by a
superficial laser treatment Nd:YAG. The objective of this work was to modify the
surface of the samples to compare the mean roughness parameter (Ra) between the
samples that underwent laser pulse interaction and the sample that did not
underwent by the superficial laser treatment, since for some biomedical applications
the surface of the material needs to be rough. For this purpose, the laser was used in
conditions of different feed speeds. The sample treated with the lowest speed of
laser feed, of 12.5 cm.s™, presented a higher roughness (Ra of 210 nm) due to the
longer contact time of the beam with the surface of the sample and, moreover,
formation of oxides on the surface of the sample.
Keywords: NiTi, Superficial Laser Treatment, Roughness.
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1 INTRODUCAO

Em 1932, Arne Olander descobriu ligas com memoéria de forma (Shape
Memory Alloy — SMA) ou ligas inteligentes [1], e o primeiro a usar o termo “memoria
de forma” foi Vermon em 1941 para o seu material dentario [2]. Porém, a importancia
dessas ligas ndo era muito reconhecida até que William Buehler e Frederick Wang
revelou o efeito de memadria de forma (EMF) no sistema Niquel-Titanio em 1962.
Esse sistema, também, é conhecido como nitinol, nome derivado da sua composicéo
quimica e o lugar que foi descoberto (combinacdo de NiTi e Naval Ordnance
Laboratory) [3-4]. Depois da descoberta do nitinol surgiram diversas aplicacoes,
devido a liga NiTi possuir baixo custo em comparagcdo com as outras ligas com
memoria de forma, pois essas outras ligas eram compostas por metais nobres [5].

O fato que distingue as ligas com efeito de memoria de forma das outras ligas
€ a capacidade que essas ligas inteligentes apresentam, de se deformar e,
posteriormente, com aquecimento retornarem a sua forma original. Esse fendmeno é
chamado de deformacao pseudoplastica [6]. Além dessas caracteristicas, as SMA’s
possuem alta eficacia no amortecimento de vibracdes mecanicas e grande
recuperacao elastica ndo-linear (superelasticidade) [7]. Devido as propriedades do
nitinol e sua excelente biocompatibilidade, sendo mais compativel que o aco
inoxidavel, a liga também pode ser usada como biomateriais, tais como, arcos
ortodoénticos, stents, fios-guia, cateteres, grampos ortopédicos, clipes de aneurisma,
entre outros [8-10].

Os stents, por exemplo, precisam possuir uma certa rugosidade para a
superficie se tornar hidrofébica, com intuito do mesmo adquirir estabilidade em
meios fisiologicos e evitar que reacdes biologicas acontecam em sua superficie [11].
Estas reacOes séo as proliferagdes celulares e formacao de tecido fibroso no local
do stent devido as proteinas presentes no meio fisioldgico. Assim, essa formacéo de
tecido fibroso acarreta no estreitamento do vaso sanguineo, impedindo que o stent
mantenha o fluxo sanguineo em artérias obstruidas [12-14].

Pesquisas e estudos de modificacdo de superficie por varios tipos de feixes,
incluindo feixe de laser, possuem uma importancia fundamental na area tecnologica
e médica. A interacdo do laser com o titanio tem sido extensivamente estudada.
Porém, ha poucos estudos referente a interacdo do pulso do laser Nd:YAG com as
ligas NiTi [15]. Portanto, a principal intencdo deste estudo foi realizar experimentos
utiizando feixe de laser Nd:YAG na superficie da liga de NiTi para avaliar a
rugosidade utilizando a microscopia de forga atdmica e os componentes presentes
através da técnica de difracéo de raios X e comparar os resultados obtidos entre as
ligas que foram tratadas pelo processo de radiacao a laser e a liga que nao sofreu a
interacao do pulso.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizadas 5 amostras de NiTi, com diametro de
aproximadamente 9,5 mm e a espessura por volta de 2 mm, produzidas pelo

processo chamado de fusdo por inducdo a vacuo (VIM - Vacuum Induction Melting).
No qual, a composic¢éo final da liga é de 50,9% at Ni.



2.2 Tratamento Térmico

As amostras foram cortadas no equipamento com controle de velocidade e
resfriamento por dgua. Em seguida, o material foi encaminhado para tratamento
térmico em ambiente controlado (vacuo), para que ndo haja interferéncia do
oxigénio, porque o material tem uma afinidade muito grande por este elemento. As
amostras foram tratadas na temperatura de 850 °C durante 1h com intuito de aliviar
as tensoes internas.

2.3 Tratamento Superficial a Laser

Quatro amostras foram destinadas para o tratamento da superficie utilizando um
laser de Nd:YAG, variando a velocidade de processo (Tabela 1). O laser utilizado
nesse estudo trata-se de um laser de Nd:YAG, da Corona (Coherent), Figura 1, com
poténcia média de 75 W, bombeado opticamente por diodos e operando em regime
de Q-Switched. O comprimento de onda principal gerado € 1064 nm, e usando um
cristal LBO (Lithium Triborate) intra-cavidade obtém-se o dobramento de frequéncia,
com emissao de radiacdo na saida do laser com comprimento de onda de 532 nm.
Os parametros de processo, mantidos fixos, foram: tensdo de 32 V, corrente de 23 A
e distancia focal de 277 mm, com abertura do foco de 600 um. A frequéncia de pulso
utilizada foi de 5 kHz e o raio de cintura do feixe (“beam waist”) foi de 300 um.

Tabela 1. Velocidade de processo, para cada amostra de NiTi

Amostras Velocidade de processo (cm.s?)
1 100
2 50
3 25
4 12,5

Figura 1. Imagem do laser de Nd:YAGorona(Coherent), utilizado. Laser ModeloYLR-2000



2.4 Microscopia de Forca Atdmica

As amostras foram analisadas por microscopia de forca atbmica (AFM) em
trés pontos distintos, em uma area de 5 um?, para obter imagens topograficas da
superficie e o parametro da rugosidade média (Ra).

2.5 Difracdo de Raios X

As amostras foram caracterizadas por meio da difragéo de raios X (DRX) com
angulo de varredura entre 35° e 90°, com passo angular de 0,08°, a fim de identificar
0S componentes presentes nas ligas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A avaliagdo da rugosidade nas ligas de NiTi foram realizados de modo a
comparar os valores de Ra entre as amostras tratadas superficialmente a laser e
comparar os resultados com uma amostra sem tratamento. A Figura 2 apresenta o
valor de Ra em nandmetros de cada amostra. Pode-se observar que houve um
aumento significativo da rugosidade na amostra 4, com 0 Ra de aproximadamente
210 nm. Observa-se que houve um pequeno aumento da rugosidade média entre a
amostra sem tratamento e das trés primeiras amostras (1, 2 e 3) tratadas
superficialmente, conforme se observa na Figura 2, com valores respectivos de
aproximadamente 40 nm, 41 nm, 42 nm e 54 nm.
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Figura 2. Valores da rugosidade média (Ra) para cada amostra

Entdo, percebe-se que ao diminuir a velocidade de processo ha uma
tendéncia no crescimento do valor de Ra, pois € maior o tempo de interacdo entre o
feixe do laser com a superficie da amostra. Vale ressaltar que o resultado do erro foi
abaixo de 5% em cada analise das amostras. Os valores da Figura 2, foram obtidos



no ensaio de AFM que também apresentou imagens da topografia da superficie
(Figura 3).
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Figura 3. Topografia obtida pela técnica de AFM da amostra sem tratamento (a), amostra 1 (b),
amostra 2 (c), amostra 3 (d), amostra 4 (e).

De acordo com Liana (2015) [16] ao se aplicar pulsos de laser de Nd:YAG em
uma liga de NiTi ha uma formacéo de Oxidos na superficie. Com isso, ao observar a
Figura 3, pode-se confirmar que as topografias referentes as amostras com a
velocidade de processo de 100, 50 e 25 cm.s apresentaram baixa rugosidades em
comparacao com a amostra 4, Figura 3 (e), que foi submetida a uma velocidade de
processo de 12,5 cm.s!. Dessa forma, conforme se diminuiu a velocidade de
processo, ha consequentemente uma diminuicdo da distancia de incidéncia do feixe
de laser na superficie da amostra (Hatch Spacing), ocasionando uma maior
rugosidade nas amostras.

Assim, fez-se necessario a caracterizacdo por DRX para verificar as fases
presentes na superficie da liga NiTi. Na Figura 4 estdo apresentados os espectros
de difracdo de raios X da amostra sem tratamento e das demais amostras tratadas
superficialmente por laser.
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Figura 4. Espectro de difracao de raios x da superficie sem tratamento superficial a laser (a), com a
velocidade do pulso do laser de 100 cm.s™ (b), 50 cm.s™ (c), 25 cm.s™ (d), 12,5 cm.s™ (e).

Ao observar a Figura 4, percebe-se nas amostras 1, 2 e 3 ha a presenca dos
oxidos NiTiOs e Niz2TisO, exceto na amostra 1, apresentando somente o O0xido de
NiTiOs. Sendo que, o 6xido Ni2TisO apresenta a mesma estrutura cristalina que
NiTi2, 0 que se torna a dificil distingdo das fases somente pelo DRX [17]. Também,
pode-se notar a presencga do precipitado NisTis em todas as amostras, na qual a
Figura 4 mostra uma variagdo da intensidade do pico desta fase que pode estar
relacionada com a fracdo volumétrica da mesma. Nas figuras 4 (d) e 4 (e) nota-se a



presenca da fase NiTi B19’, que nao foi observada na amostra sem tratamento e nas
amostras que passaram pelo tratamento superficial com velocidades superiores a
amostra da Figura 4 (d). Ainda, a amostra da Figura 4 (e) apresenta mais picos de
Oxidos comparada as demais amostras, sendo que em sua superficie foram
observadas a presenca dos oxidos NiTiOs, NisTiO7 e NisTisO. Desta forma, os dados
foram condizentes com a literatura [16], que indica o aumento e a formacao de
oxidos ao realizar o tratamento da superficie por laser.

4 CONCLUSAO

Os resultados mostram que houve uma modificagcdo na rugosidade das
amostras NiTi apos o tratamento superficial por laser, pois em velocidades de
processo mais elevadas ha um menor tempo de interacdo do pulso com a superficie
da amostra acarretando em um maior espacamento de incidéncia do laser na
amostra. A amostra sem tratamento superficial e as amostras que passaram pelo
tratamento nas velocidades de processo de 100, 50 e 25 cm.st ndo apresentaram
variagbes significativas nos valores da rugosidade média. Diferentemente da
amostra que passou pelo tratamento na velocidade de avanco de 12,5 cm.s, que
apresentou a rugosidade quatro vezes maior que as demais amostras devido ao
maior tempo de incidéncia do laser em sua superficie.

As andlises de difracdo de raios x mostraram que a amostra 4 apresentou
uma grande quantidade de picos de 6xidos, bem como o aparecimento de outros
oxidos que ndo continham nas outras amostras. Também, pode-se concluir que a
amostra 4 possui picos com intensidades mais elevadas de NisTia.
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