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Resumo

Processos de conformagéo plastica tém sido aplicados nas ligas com memoria de forma (LMF)
para melhorar suas propriedades mecanicas. No entanto, estes processos provocam alteracdes
das suas propriedades termoelasticas (temperaturas e entalpias de transformagéo, cargas
criticas de indugdo da martensita, deformagédo termoelastica reversivel e outras). Para
aplicagdes tecnoldgicas destas ligas, por exemplo como atuadores termomecanicos, elas devem
manter suas caracteristicas constantes ao longo de sua utilizagéo (propriedades termoelasticas).
Neste trabalho sdo analisadas estas propriedades das ligas de Ni-Ti com memoéria de forma que
foram conformadas termomecanicamente pelos processos de laminagdo convencional e de
extrusdo angular (Equal Channel Angular Extrusion - ECAE). As analises foram realizadas por
calorimetria diferencial de varredura, microscopia eletrénica de varredura e teste de tracdo sob
carga constante (simulagdo do efeito memodria de forma para determinar a propriedades
termoelasticas). Os resultados mostraram que os processos de conformagdo alteram
drasticamente as propriedades, principalmente para aquelas amostras submetidas ao ECAE que
chegam a bloquear a transformagédo martensitica. Tratamentos térmicos foram aplicados com o
objetivo de melhorar ou restabelecer as propriedades do efeito memdéria de forma. Resultados
das difragbes de raios-X e das micrografias indicam que cada tipo de processo de conformagao
plastica e a formacao de precipitados influenciam de forma preponderante nos comportamentos
das propriedades termoelasticas. Estas analises sdo relevantes para aplicacdes tecnoldgicas
destas ligas, pois requerem boa resisténcia mecanica combinada com as propriedades
funcionais dos fenbmenos de memaria de forma.

Palavras-chave: Ligas Ni-Ti com memoéria de forma; Processos de conformagdo plastica;
Extrusdo angular em canais iguais — ECAE; Propriedades termoelasticas.

EFFECTS OF FORMING PROCESSES IN THE THERMOELASTIC PROPERTIES OF Ni-Ti SHAPE
MEMORY ALLOY
Abstract
Plastic forming processes have been applied in the shape memory alloys (SMA) to improve their
mechanical properties. However, these processes lead to changes in its thermoelastic properties
(temperatures and enthalpies of transformation, critical stress induced martensitic, reversible
thermoelastic deformation and others). For technological applications of these alloys such as
thermomechanical actuators, they should keep their constant characteristics throughout its use
(thermoelastic properties). In this work are analysed these properties in the Ni-Ti shape memory alloys
that have been processed mechanically by conventional rolling and Equal Channel Angular Extrusion
(ECAE). The analyses were performed by differential scanning calorimetry, scanning electronic
microscopy, X-rays diffraction and tensile tests under constant load (simulation of the memory effect in
order to determine reversible thermoelastic strain). The results showed that the plastic forming
processes drastically alter the properties, especially for those samples subjected to the ECAE that can
reach block the martensitic transformation. Heat treatments were applied in order to improve the
shape memory effect properties. Results of X-rays diffraction and micrographs indicate that each type
of forming process and the presence of precipitates has great influence in the elastic property
behaviours. These analyses are relevant for applications of these SMA which require large
mechanical strength combined with functional properties of the shape memory phenomena.
Keywords: Shape memory alloys; Metal forming processes; Equal channel angular extrusion - ECAE;
Thermoelastic properties.
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1 INTRODUGAO

As Ligas com Memdéria de Forma (LMF) sdo materiais ativos que apresentam a
capacidade de recuperar deformacbes aparentemente plasticas através de
acondicionamento térmico adequado. Este fendmeno, designado por Efeito de
Memodria de Forma (EMF), esta intimamente associado a uma transformacéo de fase
do tipo martensitica, cristalograficamente reversivel [1]. A fabricagcdo das ligas com
memoéria de forma da familia Ni-Ti é especialmente importante devido ao fato de
pequenas variagcdes na composi¢cao quimica levarem a variagdes de até 100°C nas
temperaturas de transformacgcao martensitica [2]. Portanto, o processo de fabricagao
por Plasma é utilizado de forma eficiente pelo fato de provocar perda insignificante
de material por oxidagao durante a fusao, o que pode validar o método estudado por
De Araujo [3]. As ligas da familia Ni-Ti sdo amplamente utilizadas devido a sua
extensiva gama de possibilidades de aplicagdes tecnoldgicas, que se estendem da
area biomédica a aeroespacial e petroleo [4-6].

As LMF sao consideradas atuadores elétricos quando o EMF é ativado através da
aplicacao de pulsos de corrente elétrica (efeito Joule). Em contrapartida, se o EMF é
ativado diretamente por meio da variagao controlada da temperatura, consideram-se
como sendo atuadores térmicos. Essas ligas quando submetidas a processos de
conformagado mecéanica, ou seja, submetidas a deformagdes por meios mecanicos,
demonstram tendéncia ao aumento de sua resisténcia mecanica devido tanto ao
encruamento quanto a redugcdo do tamanho de grdos. Esta alteracdo das
propriedades mecanicas provoca também uma mudanca nas temperaturas de
transformacdo, caracteristica essencial para utilizacdo desses materiais em
aplicagdes tecnoldgicas.

A ECAE (Equal Channel Angular Extrusion) ou ECAP (Equal Channel Angular
Pressing) é um tipo de conformacgao recentemente desenvolvido por Segal [2], que
consiste em promover a passagem de material de uma extremidade a outra de dois
canais sequenciais que se interceptam formando entre si angulos entre 90° e 120°.
Nesse tipo de processo uma deformacao plastica severa provoca a aplicagado de
uma grande quantidade de tensdo critica de cisalhamento sem modificagdo da
secao transversal do material. Alguns estudos [6] demonstram que os fenémenos de
deformacdo que acontecem durante o processo ECAE sao independentes do
tamanho da amostra, o que sugere aplicagbes tecnolégicas aos materiais
submetidos ao processo.

Dessa forma, os objetivos desse trabalho sdo obter liga de Ni-Ti com efeito de
memoria de forma, submeter esses materiais aos processos de conformacao
mecanica por laminagdo convencional e de extrusdo angular (Equal Channel
Angular Extrusion - ECAE). Neste trabalho sdo analisadas as propriedades das ligas
de Ni-Ti com memoria de forma através de analises de calorimetria diferencial de
varredura, microscopia eletrénica de varredura e teste de tragao sob carga constante
(simulacdo do efeito memoria de forma para determinar a propriedades
termoelasticas).

2 MATERIAIS E METODOS
A liga de composicao equiatdbmica em atomos percentual de Ni-Ti (Ni-45Tipeso%) foi

obtida pelo processo Plasma Skull Push Pull (PSPP), com camara de fusdo de
atmosfera controlada. Para assegurar a homogeneidade quimica do lingote, foi



realizado um tratamento térmico de homogeneizacao por duas horas num forno de
mufla a 900°C, seguido por témpera em agua a temperatura ambiente.

O lingote foi cortado numa cortadeira de precisdo com disco diamantado, visando a
confeccdo de amostras em forma de barras prismaticas para os processos de
conformagao plastica: laminagdo convencional e de extrusdo angular (Equal
Channel Angular Extrusion - ECAE). A amostra para laminacdo tem 1,5 mm de
espessura por 5 mm de largura. A laminagao a quente foi realizada num laminador
de ourives elétrico e a cada passe a amostra foi aquecida num forno do tipo mufla a
temperatura de 900°C por um minuto. A amostra foi deformada de 1,5 mm de
espessura para 0,5 mm, com taxa de deformacéao final de 66,7% (20 passes, com
aproximadamente 0,05 mm de deformacao por passe). Para a extrusao angular, a
amostra foi uma barra de secgdo quadrada transversal de 5x5 mm2. A matriz do
processo de extrusdo possui angulo de 130° entre os canais internos. A extrusao foi
realizada numa maquina universal de ensaios mecanico da EMIC, preparada para
operar em ensaio de compressao com taxa de 0,5 mm-min-' a temperatura ambiente
(17).

Neste trabalho foram retiradas amostras do lingote apds fusdo e homogeneizagao
(amostra de referéncia — sem deformacado plastica), da placa do processo de
laminagao e da barra da extrus&o angular. Mais duas amostras da placa e da barra
deformadas plasticamente foram submetidas ao tratamento de recozimento a 450°C
durante 15 minutos e resfriada em agua a temperatura ambiente para alivio de
tensdes. A tabela 1 mostra a identificagdo das amostras com as siglas que s&o
utilizadas neste trabalho.

Tabela 1. Amostras Ni-Ti

Sigla Amostra

H Homogeneizada a 900°C por 2 horas

L Laminada

LR Laminada e recozida a 450°C por 15 minutos
E Extrutada

ER Extrudada e recozida a 450°C por 15 minutos

As propriedades calorimétricas das amostras (temperaturas e entalpias das
transformacdes de fases austenitica, martensitica e romboédrica e as histereses
térmicas) foram determinadas por um calorimetro de varredura diferencial (DSC
Mettler modelo TA 3000), com taxa de varredura 10°C-min-'. As microestruturas das
amostras foram capturadas por um microscépio eletronico da marca Hitachi TM3000.
Um sistema foi desenvolvido para simular o efeito memdéria de forma e determinar as
propriedades termoelasticas sob carregamento. O dispositivo consiste na aplicagao
de uma tensdo numa viga engasta (amostra) sob uma carga constante, através de
um sistema de polia. A amostra carregada € imersa num banho térmico programavel
que realiza ciclos de térmicos no intervalo de temperatura de -10 a 100°C. Um
sistema de aquisicdo de dados obtém a temperatura e a deformacdo na amostra
com o auxilio de termopares e de um sensor LVDT (linear variation dislocation
transducer). A figura 1 mostra curvas obtidas a partir dos dados coletados para
construcdo dos graficos deformacdo versus temperatura, nos quais s&o
determinadas propriedades termoelasticas do efeito memodria sob carregamento
(temperaturas das transformacbes austenitica, martensiticas e romboédricas,
deformagdes termoelasticas e histereses térmicas e de deformagéo). O formato das



amostras sao barras prismaticas de 5 mm de largura, 0,5 mm de espessura e 20mm
de comprimento. A carga aplicada foi de 80 Mpa e foram realizados 20 ciclos
térmicos.
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Figura 1. Curvas de deformagdo versus temperatura obtida durante os ensaios de ciclagem
termomecanica em modo de flexdo simples. Fonte: Gonzalez (15)

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A figura 2 mostra as curvas calorimétricas das amostras submetidas as cinco
condigdes: a) Homogeneizada (H), b) Laminada (L), ¢) Laminada e Recozida (LR), d)
Extrudada (E), e) Extrudada e Recozida (ER). A tabela 2 sumariza os resultados
determinados pelo calorimetro para cada amostra. A curva da amostra laminada
mostra que o processo de deformacdo plastica promove o aumento da histerese
térmica do pico do resfriamento que passa de 11°C para cerca de 18°C. Em
principio, pode-se indicar que a inflexao inicial durante o resfriamento é devido a
presenca da fase romboédrica (fase R) (18). A temperatura do inicio da fase
martensita € diminuida em relacdo a amostra de referéncia (H), e o pico da
transformacao austenitica € deslocado para temperaturas maiores (cerca de 14°C).
O processo de deformacgéo plastica introduz uma grande quantidade defeitos linear
(discordancias) que dificulta as transformagdes martensiticas direta (austenita=>
martensita) e inversa (martensita => austenita). Para a amostra laminada e recozida
(figura 2c), verificamos que praticamente a curva calorimétrica e seus dados sao
similares ao da amostra de referéncia (H), assim este tratamento praticamente
elimina os efeitos da laminacgao.
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Figura 2. Curvas de calorimetria da liga Ni-Ti nas condi¢gdes: a) Homogeneizada (H), b) Laminada (L),
¢) Laminada e Recozida (LR),d) Extrudada (E), e) Extrudada e Recozida (ER).



Tabela 2. Resultados das curvas de calorimetria das amostras da liga Ni-Ti

Ao Parimetros
AH(J/g) AH(J/g)
A (O Ar(O) Aquec. Ri(°C) R:(°C) Ms(°C) M (°C)  Rest.  Hi(°C)
H 51,2 63,5 10,3 - - 312 19.6 10,9 323
L 44,0 60,1 13,4 33,8 204 20,4 2,5 147 397
LR 48,1 62,9 15,0 : - 34.6 19.8 134 283
E 8,5 29,3 17,2 21,6 70 271 428 182 364
ER 26,8 42.4 17,0 31,3 140 -154 355 16,0 57,8

A amostra extrudada apresenta quase que claramente os picos da fase R e da fase
martensitica monoclinica (B19’). No caso da amostra laminada a temperatura do
inicio da fase R (Rs = 32°C) praticamente fica inalterado em relacédo ao Ms da
amostra homogeneizada. Na extrudada ocorre uma diminuigéo para cerca de 21°C e
em relagcado ao MS chega a cerca de 40°C. Isto mostra claramente que o processo de
extrusdo angular, embora ndo produza redugédo de dimensdes da amostra, introduz
uma quantidade de defeito muito maior que no processo por laminacado. A curva de
calorimetria da amostra extrudada e recozida (ER) mostra uma separagéao total dos
picos da fase R e da martensita com intervalo de temperatura entre o centro dos
picos de 45°C. Em relagao a fase R, a temperatura Rs retorna para cerca de 30°C. A
fase martensitica diminui ainda mais o Ms (-15°C) em relagcdo a amostra extrudada.
Este tratamento térmico restabeleceu as temperaturas da fase R, ou seja, foi eficaz
em eliminar os efeitos da extrusao para esta estrutura, mas em relagdo a fase
martensitica tornou-se ineficaz ou até mesmo dificultou o inicio da transformacao.

A figura 3 mostra as curvas dos ensaios das amostras sob carregamento de tragéo
constante. A tabela 3 sumariza os resultados obtidos nestes testes. A deformagao
termoelastica reversivel maxima foi de 4,5 mm para amostra homogeneizada. Na
calorimetria, as temperaturas criticas de transformagcdo da amostra laminada
retornaram as mesmas obtidas na amostra de referéncia apdés o tratamento de
revenido. No entanto, este tratamento ndo foi suficiente para restabelecer a
deformacdo reversivel da amostra de referéncia. Os dados na tabela 2 da
calorimetria verifica-se que as entalpias de transformagdo também nao retornaram
aos valores iniciais. A amostra extrudada nao apresentou nenhuma transformacao,
provavelmente devido a limitagdo do banho térmico que cuja menor temperatura que
pode atingir € de -10°C. A aplicagdo de uma tensao externa numa liga com memoaria
de forma aumenta as temperaturas criticas de transformacgao. Aparentemente, a
carga aplicada nao foi suficiente para que estas temperaturas aumentassem ao
menos a -10°C. A amostra extrudada e revenida apresentou apenas uma
recuperacao de deformacao de 0,7mm, ou seja, ndo chegou a cerca de 25% da
amostra de referéncia, indicando um alto grau de encruamento.

A figura 4a mostra a micrografia da amostra laminada, com graos alongados. As
setas indicam o sentido da laminac&o. A figura 4b mostra a micrografia da amostra
extrudada com graos arredondados e sem orientagéo preferencial.
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Figura 3. Curvas de ciclagem termomecéanica da liga Ni-Ti nas condigbes: a) Homogeneizada (H), b)

d)

Laminada (L), ¢c) Laminada e Recozida (LR), d) Extrudada e Recozida (ER).
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Tabela 3. Resultados das curvas de ciclagem termomecanica.

Amostra | Rs (°C) | R=M;(°C) M; (°C) A (°O) Af(°C) & (mm)
H - 26,5 15,1 44,9 49,8 4,5
L - 33,2 12,6 53,2 74,6 0,86
LR - 30,9 15,1 42,9 50,2 2,21
E - - - - - 0,092
ER 41,7 29,1 -2,6 33,2 50,8 0,74
TM-3000_0662 N SD37 x40k 20um
b)
Figura 4. Micrografias de MEV das amostras: a) Laminada e b) Extrudada.
4 CONCLUSAO

Os processos conformagdo plastica por laminagcdo e por extrusao angular
demonstram que a introducdo de defeitos promoveu aumento da resisténcia
mecanica das amostras, devido a redugdo do tamanho de graos causada pelos
esforcos de cisalhamento da deformacéao plastica e pela introdugao de defeitos da

* Contribuicédo técnica ao 70° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 15° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, parte integrante da

ABM Week, realizada de 17 a 21 de agosto de 2015, Rio de Janeiro, RJ, Brasil. 1903




estrutura cristalina. Estes processos influenciaram de maneira relevante nos
comportamentos termoelasticos da liga de memaria de forma. Embora ndo se possa
comparar diretamente (quantificar) a influéncia dos dois processos sobre as
propriedades de memoria de forma, mas ficou evidente que o processo de extrusao
angular parece ser muito mais efetivo no encruamento da amostra. Os
comportamentos ou resultados das curvas de calorimetria quando confrontados com
os dados das curvas dos ensaios de carga constante sdo complementares. As
temperaturas criticas de transformacdo de fase das ligas foram reduzidas pelos
processos de deformacédo, ou seja, existe uma maior necessidade de energia para
completar as transformagdes. Em aplicagdes tecnoldgicas, deve-se levar em
consideragao o fato de que o aumento da resisténcia mecanica € conseguido em
detrimento da reducdo das temperaturas de transformacdo e das propriedades
termoelasticas do efeito memoaria, podendo ser recuperado em parte por tratamentos
térmicos.
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