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Resumo

Neste trabalho foi estudada uma liga monocristalina Cu-13,5%AI-4%Ni com o efeito
de memodria de forma (EMF), submetida a trés ciclos de deformagéo por compressao
a temperatura ambiente e posterior aquecimento. Maior atencao foi dada ao estudo
do comportamento mecéanico da liga, bem como as alteragdes estruturais ocorridas
durante as solicitagdes mecanicas e o retorno ao estado inicial, apés o aquecimento
da amostra a 100 °C (acima de As). A liga monocristalina Cu-13,5%Al-4%Ni foi
fabricada por uma tecnologia desenvolvida pelo "Memory Crystals Group", na
Universidade Técnica Estadual de Sao Petersburgo, na Russia. A caracterizagao
estrutural da liga foi feita por difracdo de raios-X, usando a radiagdo de Cu-K,. Nas
curvas de “tensdo - deformagdo” da liga se revela um patamar de “pseudo-
escoamento”, tipico para todas as ligas com EMF, onde ocorrem transformacgoes
martensiticas reversiveis pi<>y'1 e reorientacdo da estrutura inicial e, em
consequéncia, o acumulo da deformagéo reversivel do EMF. O EMF é de 95% a
100% com a deformacao preliminar de até 8%.
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1 INTRODUGAO

As ligas monocristalinas de Cu-Al-Ni pertencem a familia dos materiais
metalicos que apresentam, entre outros Efeitos Nao Elasticos (ENE), o Efeito de
Memodria de Forma (EMF) associado a transformagdes martensiticas reversiveis
(TMR) [1-3]. Devido a ocorréncia de TMR, uma liga com EMF, deformada abaixo de
temperatura critica As, recupera a sua forma original pela virtude de TMR quando
aquecida acima da temperatura critica A [3-6].

Todas as ligas com EMF, deformadas no intervalo de temperaturas criticas,
apresentam nas curvas de “tensdo-deformacgao”, pelo menos um patamar de
“pseudo-escoamento”, com tensao relativamente baixa e onde ocorrem TMR bem
como a reorientagéo da estrutura e acumulagao da deformagao recuperavel no EMF.
No patamar, dependendo da estrutura inicial, a fase de alta temperatura pode se
transformar para as fases martensiticas [4-8], bem como as fases martensiticas
podem sofrer ou uma transformagao para outras fases martensiticas ou a fase de
alta temperatura, as vezes destorcia [2,4,9,10].

No processo de recuperagao, que se desenvolve durante o aquecimento
posterior acima de A;, 0 material exibe altas tensdes de retorno e pode realizar um
trabalho, sendo que os parametros do EMF, como a deformacao recuperavel e a
tensao de retorno, crescem com a deformagéo total preliminar. Caso o material seja
deformado até o final do patamar de “pseudo-escoamento”, os parametros do EMF
atingem os valores maximos, porém diminuem progressivamente em maiores
deformacgdes [1,5,9-11].

As ligas binarias do sistema Cu-Al, com o Al de 10 a 15%, quando
temperadas, sofrem duas transformacdes de fases. A primeira é de natureza difusiva
de ordenagado em que a solugao solida desordenada 3, com a estrutura pertencente
ao grupo cristalografico A2, transforma-se para a fase ordenada p1 [2,3]. A segunda
€ de natureza nao difusiva martensitica em que a fase ordenada ¢ transforma-se
para a fase martensitica ordenada 'y ou y’4, dependendo do teor de aluminio. As
ligas contendo o aluminio entre 13 e 15%, durante o resfriamento e o aquecimento
sofrem um unico tipo de transformagdes de fases (TMR) B1<>y’1 [1-3].

De um modo geral, as transformagdes de fases nas ligas ternarias Cu-Al-Ni,
com baixo teor de Ni, sdo idénticas as ocorridas nas ligas binarias Cu-Al [1-3,12].

Nas ligas ternarias Cu-Al-Ni, dependendo da composi¢cdo e do tratamento
térmico, podem ser encontradas a fase de alta temperatura 1, com a estrutura
cubica pertencente ao grupo cristalografico DO3 [13], a fase martensitica hexagonal
ordenada v’y do grupo cristalografico 2H(CusTi) [14] e a fase martensitica
ortorrémbica ordenada B’y do grupo cristalografico 18R [15], provenientes de TMR
do tipo B1<>y'1 ou B1<>p’1¢>y’1 [1-3]. Nas ligas submetidas a deformacao, as TMR s&o
acompanhadas também pela reorientacao da estrutura [1,4-10].

A fase martensitica y4 € inteiramente maclada com planos de maclagéo
{001}, e {121}, [2]. Os cristais da fase y’y possuem uma forma de langa possuindo
duas partes macladas separadas por plano de maclagdo {110}p4. O plano habitus
que separa a fase martensitica vy’ e a matriz 34 possui os indices {331}, para y'y, e
{155}31, para P’1. A fase martensitica p’4, formada sob tens&o, pode superar o
aquecimento a temperaturas acima da temperatura critica Ms, enquanto a fase
martensitica y'1 € estavel abaixo da Ms [2].

No nosso trabalho anterior [16] foi reportado que a liga monocristalina Cu-
13,5%Al-4%Ni, deformada por compressao a temperatura ambiente (que fica dentro



do intervalo de temperaturas criticas de TMR Ms e A¢) se deforma com um patamar
de “pseudo-escoamento” de até 9% de extensdo, com uma tensdo de escoamento
de 60 a 65 MPa, sendo que em maiores deformagbes a liga se deforma do modo
elastico, sem acumulo de deformacéo plastica.

O trabalho atual representa estudos preliminares de uma pesquisa de
iniciagao cientifica que tem por objetivo principal o estudo do efeito de memaria de
forma (EMF) e alteragbes estruturais da liga monocristalina Cu-13,5%Al-4%Ni,
submetida a deformagdes por compresséo de até 8% e aquecimento acima de Ay,
em regime repetitivo.

2 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foi utilizada uma liga monocristalina do sistema Cu-Al-Ni
fabricada pelo "Memory Crystals Group”, na Universidade Técnica de Sao
Petersburgo, Russia [17]. A liga foi fornecida na forma de barras cilindricas de 5 mm
de diametro e 150 mm de comprimento, possuindo a composigédo Cu-13,5%Al-
4,0%Ni (em massa) e temperaturas criticas de TMR: Ms = 25 °C e M = -9 °C, no
resfriamento, As = 9 °C e As = 52 °C, no aquecimento [16].

Para o estudo de EMF, os corpos de prova de altura de 9 mm foram
secionados de barras cilindricas da liga num cortador mecanico MINITOM,
mantendo baixas velocidades de rotagdo do disco diamantado resfriado pela agua
com dopantes lubrificantes e anticorrosivos, em seguida, as amostras foram lixadas
com cinco lixas de granulometria de 320 a 2000 mesh, polidas com pastas de
alumina de granulometria de 1,0 e 1/10 um, mas n&do atacadas, mantendo as
superficies planas e paralelas.

Um ensaio de EMF incluiu uma deformagdo de compressdo a temperatura
ambiente e o aquecimento posterior até +100 °C. Foram executados trés ensaios de
EMF, sendo que nos dois primeiros, a liga foi deformada até 8%, e no terceiro
ensaio até 2,5%. As deformagbes da liga foram executadas numa maquina do tipo
INSTRON modelo 5582, com a velocidade de deformacdo de 0,1 mm/min. O
aquecimento da liga deformada foi realizado em agua destilada fervente, durante
cinco minutos, usando um aquecedor de resisténcia elétrica.

A deformacéo total (g;), residual acumulada (g,) e elastica (e¢), que ocorre apos
o descarregamento da liga, e a deformacao de restauracéo de forma (g;) da liga e o
EMF, que ocorrem apés o aquecimento, foram determinadas pelas férmulas:

L-L

¢, == 100% (1)

E, =& —E&, (2)

e =L Lo 4000, (3)
T

EMF = j— 100% (4)

o

onde: L; e L, - tamanho inicial e final (apds solicitagdes mecanicas), e L, — 0 mesmo,
apds o aquecimento e realizacdo de EMF do corpo de prova.



As medidas foram realizadas por um paquimetro digital da marca Mitutoyo, com
precisdo de 0,01 mm.

A identificacdo da composicdo de fases da liga foi feita através de um
difratbmetro tipo SEIFERT URD-65, operando com radiagado de Cu-K, e angulo de
varredura 20 de 20° a 135° com um passo de varredura de 0,03° por 3 segundos de
acumulagédo, comparando os difratogramas obtidos com os padrées de JCPDS [13-
15].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O primeiro ensaio de deformagdo (Figura 1, curva 1) mostrou o
comportamento elastico inicial, com mudangas acentuadas para o regime plastico
sob uma tensdo acima de 60 MPa, e desenvolvimento do patamar de “pseudo-
escoamento”. Apds o descarregamento, uma parte da deformagéo total (e;) de 8%,
sofreu um retorno de 3,9% de modo elastico (e¢) e a deformagéo residual (&), de
4,1%, se acumulou na liga. Em seguida, a liga foi submetida ao aquecimento acima
da temperatura critica Ay, até +100 °C, avaliando alteragdes no tamanho da amostra.
O valor de deformacao de retorno () foi avaliado de 3,9%, e a grandeza do EMF de
95%.

No segundo ensaio do EMF, com a deformagao total até 8%, o pseudo-
escoamento comegou com tensdes menores, atingindo 60 MPa no final da
deformacgéo aplicada. Depois do descarregamento, a liga sofreu um retorno de modo
elastico (g.) de 1,1% e acumulou a deformacgao residual (g,) de 6,9%. Depois do
aquecimento o valor da deformacgao de retorno foi de 6,9% e o valor do EMF atingiu
100%.

A deformacao no terceiro ensaio do EMF foi finalizada, completando 2,5%,
quando o comportamento mecanico da liga mudou do elastico para o plastico. Como
nas etapas anteriores a amostra foi aquecida e resfriada no ar.

Na Tabela 1, estdo apresentados os resultados da avaliagcdo de deformacgao
total (&), residual (&,), elastica (ge), € de retorno (g) para todos os ensaios realizados.

Tabela 1. Ensaios do EMF na liga monocristalina Cu-13,5%AIl-4%Ni, com deformagédo por
compressé&o e aquecimento até 100° C.

Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3
Deformagao otal, & 8,0% 8,0% 2,5%
Deformacao residual, ¢, 4,1% 6,9% 1,45%
Deformacao elastica, ¢, 3,9% 1,1% 1,05
Deformacao de retorno, ¢, 3,9% 6,9% 1,45%
EMF= (&,/e,)x100% 95% 100% 100%

No estado inicial, Figura 2 (1), a liga apresenta estrutura composta de fase
cubica B4 ordenada do tipo DOj3 [10], a fase martensitica y'1 [11] e pequena presenga
da fase p’4 [12].

Apos a primeira deformacao de 8%, a estrutura se alterou, Figura 2 (2). No
difratograma, os reflexos (200)g1, (331)g1 € (400)g1 da fase B4 diminuiram, enquanto
os da fase martensitica (011),4, (022),4 e (032),1 aumentaram suas intensidades,
menos o pico (122)y’y. Pode-se dizer que durante a primeira deformacao, ocorre a
reacao B4 — y'1 e a reorientagao da fase martensitica y'1.



Apods o primeiro aquecimento e a restauragao da forma, a estrutura se alterou
novamente, como mostra a Figura 2 (3). Comparando com o estado deformado, os
picos (200)B1, (400)B4s e (022)y’y aumentaram, enquanto os (032)y’y e (122)y’4
diminuiram a sua intensidade. Pelo resultado, a restauracdo da forma, ocorre
acompanhada pela reagéo reversa y'+— 1. Comparando o estado inicial e final do
primeiro ensaio de EMF, nota-se que a estrutura continua sendo composta de duas
fases, porém, sofreu uma reorientagao.

A liga com estrutura obtida apds o primeiro ensaio do EMF sofreu a segunda
deformacédo de 8% e se modificou, Figura 3 (1,2). Comparando os resultados,
observa-se que os picos (111)y1, (122)y’4, (400)B4 e (331)B4 aumentaram, enquanto
os (200)B+, (011)y’4, e (022)y’1 diminuiram a suas intensidades, sendo que os picos
da fase beta sofreram um aumento muito pronunciado. Pode-se concluir que a
deformacéo ocorreu de modo complexo, acompanhada pelas duas reacbes opostas
B1<>7’1 com reorientagdo da estrutura.

No aquecimento do segundo ensaio EMF, Figura 3 (3), a estrutura se
modificou revelando o aumento pronunciado do pico (400)B1 e a diminuigao notavel
dos picos (111)y’4, (331)B4, deixando os outros sem alteragbes consideraveis,
comparando com o estado deformado. Pode-se propor que a restauragdo de forma
ocorreu acompanhada pelas duas reagdes reversiveis y'1<> B1.

Antes do terceiro ensaio de EMF, a amostra novamente foi aquecida até +100
°C e resfriada ao ar. A analise da estrutura apos este tratamento, esta mostrada na
Figura 4 (1) e apresenta as fases y'1, B1 € B’1. A fase y’1 foi apresentada pelos picos
(011)y'1, e (111)y'1, a fase B4 pelo pico (331)B+, e a fase B’y pelos picos (2121 )p1 e
(2024 )p’s.

ApoOs a terceira deformacao até 2,5%, a estrutura se alterou, como mostra a
Figura 4 (2). Comparando com o estado termicamente tratado, apareceram novos
picos da fase martensitica y'1 (011)y"4, (122)y"y (022)y’y e da fase B4 (200)B4, €
aumentaram os picos da fase martensitica 'y (2121 )B’y e (2024 )p’1. Apoiando nos
resultados, pode se concluir que a deformagéo ocorreu acompanhada pelas reacoes
B+ — B’1 — 7’1 e reorientagdo das fases presentes.

No aquecimento com a realizacdo do EMF, a estrutura se alterou nhovamente,
Figura 4 (3). Diminuiram fortemente os picos (2121)py e (2024)p; da fase
martensitica 4, diminuiram também, porém, menos pronunciados, os picos (331)B1
e (111)y’1. Aumentaram os picos (200)B41, e (022) y'4, € o pico (122)y’y nao foi
detectado.

Observa-se que no terceiro ensaio, houve um processo de acumulacao e de
restauracdo de deformacgdo, envolvendo a participagdo da fase martensitica f’y,
considerada como a intermediaria entre as fases 1 e y'.
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Figura 1. Curvas de deformagéo por compresséao da liga Cu-13,5AI-4Ni, em trés ensaios de EMF.
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Figura 2. Difratogramas da liga Cu-13,5AI-4Ni obtidos em seu estado inicial (1) e apds o primeiro
ensaio de EMF de deformacao (2) e aquecimento (3).
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Figura 3. Difratogramas da liga Cu-13,5AI-4Ni obtidos apds o primeiro ensaio (1) e apds o segundo
ensaio de EMF de deformacao (2) e aquecimento (3).
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Figura 4. Difratogramas da liga Cu-13,5AI-4Ni obtidos apds o segundo ensaio e tratamento adicional
a 100 °C (1) e apos o terceiro ensaio de EMF de deformagao (2) e aquecimento (3).



4 CONCLUSOES

Observou-se que a liga Cu-13,5Al-4Ni, apds a deformagédo por compressao
até 8% total (até o final do patamar de “pseudo-escoamento”), a temperatura
ambiente (na faixa de Mg a As) e aquecimento acima de Ay, exibe o EMF com a
recuperacao da deformacao acumulada de 95 a 100%.

Durante a deformacgao, a liga se comportou como outras ligas com EMF,
mostrando o patamar de “pseudo-escoamento” onde ocorreram TMR com uma
reorientacao de estrutura.

Em dois ensaios repetitivos de EMF, com a deformagdo até 8% e
aquecimento, a liga mostrou comportamento diferente em relagao a acumulagao da
deformacdo que sofre o retorno, podendo ser correlacionado com estruturas
diferentes da liga que sofreram a deformacéo.

Durante a deformagédo no patamar de “pseudo-escoamento”, a mesma liga
sofreu transformacdes de fase diferentes, dependendo do seu estado inicial. No
caso maior quantidade de fase B4 ocorreu a transformagao principal g1 — 7’1, com
uma reorientacado da estrutura e acumulagdo de deformacao reversivel. Com maior
quantidade da fase martensitica y'y, 0 comportamento pareceu mais complexo,
envolvendo dois processos simultaneos 1 —v'1 € y1—p.
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Abstract

In this work a single-crystalline alloy Cu-13,5%AIl-4%Ni with the shape memory effect
(SME), submitted to three cycles of compression deformation at room temperature
and later heating have been investigated. More attention have been done to the
study of the mechanical behavior of the alloy, as well as the structural changes which
occurred during the mechanical tests and the return to the initial state, after the
sample heating at 100 °C (above of A;). The single-crystalline Cu-13,5%AIl-4%Ni alloy
was produced at the Memory Crystals Group, Saint-Petersburg State Technical
University, in Russia, according to their specific technology. The structure
characteristic of the alloys was studied by X-ray diffraction method using Cu-K,
emission. In the “stress-strain” deformation curves of the alloy, there is a “pseudo —
yielding” step which is due to the martensite reversible B1<>y’1 transformations and to
structure reorientations and, in consequence, the accumulation of the reverse SME
deformation. The SME is of 95% to 100% with the preliminary deformation of up to
8%.

Key-words: Single-crystalline Cu-Al-Ni alloy; Shape memory effect; Reversible
martensite transformations; Structure.





