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Resumo
O Efeito de Memdria de Forma (EMF), uma propriedade que algumas ligas especiais
conseguem apresentar, tem grande valor cientifico e tecnolégico. As ligas a base do
composto intermetalico CuzAl sdo exemplos de ligas que exibem este tipo de efeito
devido as transformagdes martensiticas reversiveis. Neste presente trabalho foi
estudada a liga policristalina Cu-13,8%Al-4%Ni (% em peso) produzida pela técnica
de fusdo a plasma, no estado fundido. A caracterizagcédo estrutural da liga foi feita
através da microscopia 6tica, difracdo de raios X, Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV), teste de resistividade elétrica e ensaios de microdureza Vickers. A
liga apresenta homogeneidade quimica e em composicdo fasica, com uma
microestrutura composta por gréos equiaxiais ndo uniformes, revelando no seu
interior finas lamelas martensiticas. As fases presentes sao identificadas como as
martensiticas y’1, p’1, as fases R e B4. A microdureza média e a resistividade da liga
foram determinadas como 309 HV e 7,12 pQcm. No ensaio mecanico de
compressao, a liga apresentou um comportamento elastico com estreita regido
plastica antes da fratura.
Palavras-chave: Liga de Cu-Al-Ni; Analise estrutural; Transformacdes martensiticas
reversiveis.

STRUCTURE AND MECHANICAL BEHAVIOUR OF A CU-13.8AL-4NI

POLYCRYSTALLINE ALLOY PRODUCED BY PLASMA FUSION TECHNIQUE
Abstract
The Shape Memory Effect (SME), a property that can present some special alloys, has great
scientific and technological value. The alloys of the intermetallic compound CusAl are
examples of alloys that exhibit this type of effect due to reversible martensitic transformation.
In this study, the polycrystalline alloy Cu-13.8% Al-4% Ni (weight%) with SME produced by
the melting technique in plasma, in the molten state. The structural characterization of the
alloy was performed by optical microscopy, X-ray diffraction, Scanning Electronic Microscopy
(SEM), electrical resistivity testing and Vickers microhardness. The alloy has uniform
chemical and phasic composition with an equiaxed grains microstructure comprising not
uniform, showing therein fine martensitic plates. The phases present are identified as the
martensitic y'y, B4, the phase R and B; high temperature, all sorted. The average
microhardness and resistivity of the alloy were determined as 309 HV and 7,12 uQcm.
During the compression mechanical test, the alloy showed an elastic behavior with a narrow
plastic region before fracture.
Key words: Alloy Cu-Al-Ni; Structural analysis; Reversible martensitic transformation.
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1 INTRODUCAO

As ligas do sistema Cu-Al-Ni possuem a capacidade de exibir o efeito de memoria
de forma (EMF) que consiste em retornar a sua forma original quando sofrem uma
deformacgao pseudoplastica induzida na fase martensitica. O EMF acontece devido
as transformagdes martensiticas reversiveis (TMR), que ocorrem quando a liga é
aquecida a uma temperatura critica chamada temperatura de transformacéao
reversa.!)

Outras ligas também podem exibir o EMF como TiNi ou Cu-Zn, mas as ligas do
sistema Cu-Al-Ni tém a vantagem de terem menor custo e apresentarem
temperaturas termoelasticas mais altas, podendo chegar a 200°C. Outras
propriedades da liga Cu-Al-Ni como condutividade elétrica e térmica, assim como
conformabilidade, também sao melhores em comparagao com as ligas de TiNi.?®
S&o varias as areas de aplicagdo destas ligas. Na area medicinal, podem atuar
como placas Osseas, cateteres, filtros para a veia cava, aparelhos de corregao
dentaria e instrumentacdo médica. Sdo ainda utilizadas no campo da aeronautica,
robética e industrial, como juntas para tubos.®

As ligas que apresentam o EMF sado fabricadas por varias técnicas, podendo ser
obtidas na forma monocristalina,®¥ apresentando melhores propriedades
mecanicas, ou policristalina.®®® A técnica utilizada para a liga estudada foi a de
fusdo a plasma, como tentativa de garantir as propriedades que se apresentam na
liga monocristalina.

O objetivo principal deste trabalho €& estudar e caracterizar a estrutura da liga
policristalina Cu-Al-Ni, tanto no seu estado inicial (fundido), como apos a
deformacao.

2 MATERIAL E METODOS

Para o presente trabalho foi estudada uma liga policristalina de composi¢ao quimica
nominal 82,2%Cu-13,8%AI-4%Ni (% em peso), produzida pela Universidade Federal
de Campina Grande (UFCG), estado da Paraiba, Brasil, no Laboratério
Multidisciplinar de Materiais e Estruturas Ativas (LaMMEA). A liga foi fabricada pela
técnica de fusdo ao ar em forno de inducao, refundida a plasma e moldada por
injecdo num molde metalico. A Figura 1 é uma macrografia do lingote da liga
(dimensdes 2,5 cm x 2,5 cm x 0,5 cm, sendo respectivamente altura, largura e
profundidade), no estado em que foi recebida, onde sdo identificadas regides de
analise para teste de homogeneidade.

o

Figura 1. Visdo geral da liga como recebida.
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Para a analise microscépica, foram utilizados os microscépios 6ticos Neophot-32 e
Olimpus BX-41M que se encontram no Laboratério de Materiais Avangados (Lamav).
O microscoépio Neophot é equipado com uma videocamera e o Olympus com uma
camera fotografica, para o armazenamento das microscopias obtidas. As
observacgdes estruturais foram executadas em diferentes aumentos e através de
varios métodos de iluminacao.

Como os graos presentes na liga sdo equiaxiais e ndo equiaxiais, o tamanho de
cada grao (d;) foi medido como a média de duas diagonais (d1 e d;) perpendiculares
entre si (Equacgao 1).

d - d, +d,

-2 (1)
Foi aplicado o método granulométrico para os valores obtidos, que consiste na
distribuicao da quantidade de gréaos por seus tamanhos.
A densidade da liga como recebida, lixada e polida (25 mm x 25 mm x 5 mm) e
cortada para amostra (8 mm x 4 mm x 4 mm, respectivamente altura, largura e
profundidade) foi medida pelo método da pesagem hidrostatica em agua destilada‘”
(Equacao 2).

. Gar (pag _par)

Par
Gag _Gar (2)

e p - densidade da amostra (g/cm®);

e G, - peso da amostra no ar (g);

o Gy - peso da amostra na agua (9);

e par - densidade do ar & temperatura de medida (g/cm®); e

® Py - densidade da agua a temperatura de medida (g/lcm?).
Além disso, a densidade da liga foi avaliada com base na sua composi¢gao quimica
nominal” fornecida pelo fabricante (Equaco 3).

k
F’ZZEZIWC%
©)

e p - densidade tedrica da liga (g/cm®);

¢ k- numero de elementos quimicos presentes na liga;

e pi- densidade dos elementos quimicos presente na liga; e

¢ C;- fracdo de massa dos elementos quimicos presente na liga
A microdureza Vickers da liga foi medida através de um microdurémetro modelo
MHP-100 adaptado para o microscépio Neophot-32, sendo utilizada uma carga de
30 g. Os valores da microdureza foram calculados pela Equacéo 4.

1854-F

HY ==
d (4)

Onde:

e HV - microdureza (kgf/mm?);

e d - diagonal da impressao (um);

e 1.854 - constante de correcdo das unidades; E

e F - carga aplicada (g).
Para medir a resistividade elétrica da liga foi utilizado o método de quatro terminais
que consiste em colocar sobre a amostra quatro eletrodos de tungsténio
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equidistantes (1 mm), montados em linha reta. Foi utilizada uma fonte de tenséao
programavel Tectronix PS2520G, um multimetro digital de oito digitos Agilent 3458A
e um cabecote de medida Cascade 44/5, disponiveis no Laboratério de Filmes Finos
do Lamav. A resistividade foi calculada através da Equagso 5.

p= 27z£d
' (5)

Onde:

e p -resistividade elétrica (uQcm);

e d - distancia entre os ponteiros (0,1 cm);

e U -tensao elétrica (uV); e

e | -intensidade de corrente (UA).
Para identificar as fases presentes na liga, foi utilizada a técnica difratométrica. O
equipamento utilizado foi um difratbmetro Shimadzu XRD-7000. Os parametros de
difragdo foram: a radiacdo Cu-K; a faixa de varredura angular de 20° a 90° em 26;
passo angular de varredura de 0,050°; tempo de acumulacao de 3 s.
Os corpos de prova da liga (4 mm x 4 mm x 8 mm) foram submetidos aos ensaios de
compressao, até atingir a fratura, através de uma maquina Instron 5582 que se
encontra no Lamav. Os ensaios de compressdo foram realizados com duas
velocidades diferentes de deformacéao: 0,1 mm/s e 0,1 mm/min.
Para a analise da composi¢cdo quimica e micrografias da superficie fraturada, foi
utilizada a Microscopia de Eletrénica de Varredura (MEV). As técnicas e parametros
utilizados para a composicdo quimica foram: microanalise por Espectroscopia por
Dispersdao de Energia (EDS) ao longo de uma linha e mapeamento em raios X
caracteristicos de radiagdes CuKa, NiKa e AlKa. Para as micrografias foi utilizada a
analise de elétrons secundarios. O microscopio utilizado foi o Shimadzu Super Scan
SSX-550, localizado no Lamav.

3 RESULTADOS

As micrografias (Figura 2) revelam a microestrutura da liga, em trés regides
diferentes. Observando as micrografias das regides indicadas, nota-se que na parte
periférica (1) os graos sdo de tamanhos menores, enquanto que nas partes
interiores do lingote o tamanho de graos aumenta (Figuras 2b e 2e) e se mostra
maior no centro (Figuras 2c e 2f). Os gréos equiaxiais e ndo equiaxiais sdo bem
contornados, possuindo lamelas martensiticas, paralelas e cruzadas em V, no seu
interior.

O tamanho dos graos apresenta um grande desvio em relagdo a sua média, e ainda
o tamanho médio se apresenta maior na regido 2 (130 ym), menor na regiao 1
(41 um) e intermediario na regiao 3 (124 pm). A diferenca do tamanho dos graos
deve-se a maior taxa de resfriamento na regido onde os graos sdo menores (regido
de contato com o molde metalico).
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A quantificagdo do tamanho dos gréaos foi realizada em trés regides diferentes,
medindo-se 51 graos em cada regido. A Tabela 1 traz os resultados da quantificagao
estrutural da liga, realizada nas trés regides de analise.

Tabela 1. Tamanho médio dos gréos em trés regides da liga e resultados do tratamento estatistico

Regido dn o 5 & &
(Um (Um) (%) (Um) (%)
1 41 13 31 25 60
2 130 37 29 73 56
3 124 14 35 29 68

Onde dn, é o tamanho médio do grdo, o é o desvio padrdo, & é o coeficiente de variagdo, € é o erro absoluto e
& € o erro relativo.

A Tabela 2 mostra o valor médio da densidade aparente da liga (ym), determinado
pelo método hidrostatico, com a pesagem de trés amostras diferentes, junto com os
resultados do tratamento estatistico, sendo a densidade tedrica da liga estimada a
partir da sua composicdo quimica nominal igual a 8,079 g/cm®.

Tabela 2. Densidade média da liga e resultados do tratamento estatistico

Ym o 0 € €
(g/em’) (g/cm’) (%) (g/cm’) (%)
7,108 0,007 0,01 0,014 0,02

Onde ym é a densidade média da liga, o é o desvio padrdo, 0 é o coeficiente de variagdo, € é o erro absoluto e &;
é o erro relativo.

A Tabela 3 mostra os valores da microdureza média (HV,) medida nas trés
diferentes regides do lingote, em 9 grédos em cada regido. A microdureza nas regides
analisadas n3o difere muito em valores, tendo uma média de 306 kgf/mm?. Isso
pode comprovar a homogeneidade da liga em composigdo fasica, pois a
microdureza realizada em cada grdao € uma média das microdurezas das fases
presentes. Como os valores da microdureza sao bastante elevados, supde-se que
haja pelo menos uma fase presente na liga que representa um composto
intermetalico.
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Tabela 3. Microdureza Vickers média da liga em trés regides e resultados do tratamento estatistico

Regiéo HVim 2 o ° - o
(kgf/mm?) | (kgf/mm°) (%) (kgf/mm®) (%)

1 306 39 13 77 25

2 306 22 7 43 14

3 315 29 9 o7 18

Onde HVp, é a microdureza Vickers média, o é o desvio padrdo, & é o coeficiente de variagéo, € é o erro absoluto
e & é o erro relativo.

A Tabela 4 apresenta os resultados da resistividade elétrica média (pm) calculada a
partir dos valores medidos de tensdo e corrente, junto com os resultados do
tratamento estatistico para as 9 medidas realizadas. Observa-se que a resistividade
elétrica na parte 1, de 8,247 yQcm, € maior e diminui até 6,9+5 uQcm, na regiao 3.
Isso pode ser correlacionado com alteragdo no tamanho médio de grao das secgdes
investigadas. A area de maiores contornos de graos (com menores graos) pode ser
responsavel pelo aumento da resistividade da liga na regiao.

Tabela 4. Resistividade média da liga das diferentes regides e resultados do tratamento estatistico

Regido Pm o 5 & &
(MQcm) | (UQcm) (%) (uQcm) (%)

1 8,16 3,57 44 7,00 86

2 6,28 2,27 36 4,44 71

3 6,91 2,50 36 4,91 71

Onde pm € a resistividade média, o é o desvio padrao, 0 é o coeficiente de variagdo, € é o erro absoluto e & é o
erro relativo.

As Figuras 3 e 4 apresentam as curvas de deformagdo x compressado, em dois

ensaios com duas velocidades de deformacéo distintas.
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Figura 3. Curva tensao x compressdo com velocidade de 0,1 mm/s e parte do corpo de prova apos

ensaio.
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Figura 4. Curva tensdo x compressao com velocidade de 0,1 mm/min e parte do corpo de prova apos
ensaio.

O comportamento mecanico da liga, realizados os ensaios de compressao de corpos
de prova com dimensdes iguais, caracteriza-se pela reagéo elastica e plastica antes
de atingir a fratura, sendo independente da velocidade de deformagédo. Com a
velocidade de deformacédo de 0,1 mm/s. (Figura 3), a liga acumulou até 11% de
deformacao total, atingindo a tensao maxima 1.380 MPa, enquanto a mesma, sendo
deformada com a velocidade 0,1 mm/min (Figura 4), se deformou até 11,5% com a
tensdo maxima 1.450 MPa, antes de sofrer a fratura.

A Figura 5 mostra os difratogramas da liga no estado inicial (fundido) e apds a
deformagdo, com duas velocidades. Determinou-se que a estrutura da liga é
constituida das fases martensiticas 'y e y'4; de alta temperatura 4 e intermediaria R,
todas no estado ordenado. Apds a deformagao, os picos da fase de alta temperatura
B1 (200) e (331) sofreram diminuicdo enquanto o pico (107) da fase R ficou mais
intenso. Os picos da martensita y'1 (012),41 e da martensita B’y (2.012)p1 € (1.127)p1
aumentaram, e os mesmos da martensita y'1 (111),41 € da martensita 'y (1.210)g+
diminuiram em sua intensidade. Analisando os dados de analise de DRX da liga no
estado fundido e deformado, pode-se dizer que durante a deformagao ocorreram
multiplos processos de transformacgdes de fase reversiveis, a saber, a TMR do tipo
B’1+y'1—R junto com a TMR do tipo B1—p'41+y’1, ocasionando uma reorlentagao da
estrutura correlacionada com a deformacdo acumulada do EMF. ® Observou-se,
ainda, que as ligas deformadas com velocidades diferentes (0,1 mm/s e
0,1 mm/min.), revelam as estruturas bastante idénticas.
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Figura 5. Difratogramas da liga nos estados fundido (inicial) e deformado com duas velocidades.

Na Figura 6 sdo apresentados os mapas da regido 2 da liga analisada, obtidos em
raios X caracteristicos de Cu, Al e Ni e a Figura 7 apresenta os perfis de intensidade
de emissdo dos elementos quimicos, ao longo da linha em amarelo. Verifica-se uma
distribuicdo uniforme nas imagens recebidas por EDS. Essa analise demonstra que
a composicao quimica da liga no estado fundido é homogénea.

——1 B0um C ——1 Sllum .
[MiKa] [AKa]
Figura 6. Mapa de distribuigcdo dos elementos quimicos presentes na liga analisada.
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Figura 7. Perfis de intensidade dos elementos quimicos presentes na liga analisada.

A superficie de fratura é apresentada na Figura 8, revelando caracteristicas de
fratura fragil, com uma mistura de fratura transgranular e intergranular.

S e : ; = S0um
Figura 8. Superficie de fratura da liga analisada com aumentos de
MEV.

(a) 19x (a); (b) 300x;e (c)2.0

4 DISCUSSAO

Esse trabalho faz parte de um estudo geral direcionado a analise de estrutura e
propriedades das ligas policristalinas do sistema Cu-Al-Ni produzidas pela
Universidade Federal de Campo Grande (UFCG) pela técnica de fusao a plasma. Os
resultados atuais podem ser comparados com o0s publicados em outros
trabalhos,!">'? ja que a tecnologia de producdo das ligas é a mesma e as
composicoes sido bastante proximas. Na comparacdo, observa-se um
comportamento semelhante das ligas no estado fundido, durante a deformacéao por
compressao. A saber, as amostras das ligas no estado fundido se deformam sem
revelar o patamar de pseudo-escoamento, observado em muitas ligas com
TMR/EMF. O material se deforma elasticamente e plasticamente, até a fratura. A
prépria fratura se desenvolve ao longo da secao transversal deslocando sua
superficie através de planos de deslizamento com aproximadamente 45° em relagao
a diregcdo da carga aplicada (Figuras 3 e 4). A superficie de fraturada exibe
caracteristicas de fratura fragil do tipo river patterns (riacho), com uma mistura de
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fratura intergranular e transgranular (Figura 8). O aspecto de fratura da liga esta de
acordo com os trabalhos.'%"® O processo de fratura destas ligas martensiticas é
complexo, pois envolve, além de deformacgado elastica com pouca participacao de
deformacdo plastica do material, as transformacdes martensiticas reversiveis
conduzidas pela tensdo como B1—p'1+y'1 e B'1+y'1—R, com reorientacéo das fases.
O trabalho apresentado esta ainda em fase de desenvolvimento.

5 CONCLUSAO

A liga fundida com composicdo nominal 82,2%Cu-13,8%AlI-4,0%Ni possui
homogeneidade tanto em composic¢ao fasica quanto em composi¢céo quimica, porém
apresenta uma microestrutura nao uniforme, com graos que diferem em tamanho
dependendo da regido analisada. O tamanho médio do gréo, avaliado como o menor
embora bastante variavel na parte periférica (41+25 um), tende a se aumentar e
uniformizar nas regides centrais do lingote (124129 ym).

Com aumento do tamanho do grdo, os valores de resistividade elétrica diminuem de
8,2+7 uQcm (parte periférica) para 6,9+5 uQcm (parte central do lingote), enquanto
que HV varia de 30677 kgf/mm2 para 31557 kgf/mmz, no mesmo sentido.
Aumento na velocidade de deformacao por compressao, de para 0,1 mm/min para
0,1 mm/s, ndo influiu no carater de comportamento mecanico e em alteragdes na
estrutura da liga apés sua deformacgéao.
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