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Resumo

O objetivo deste trabalho foi avaliar a influéncia da poténcia do laser Yb:vidro a fibra,
no que diz respeito a extensdo dos efeitos estruturais promovido e a possibilidade de
corte de uma chapa de NiTi equiatdmica austenitica com evidéncia de encruamento.
Apos a tentativa de corte a laser, a caracterizacdo foi realizada através de
microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura (MEV) / espectroscopia de
energia dispersiva de Raios X (EDS) e analise de nanoindentac&o instrumentada.
De acordo com os resultados obtidos pode-se observar que nenhum dos parametros
de corte a laser usados nos 3 cortes distintos foi suficiente para promover o
seccionamento da chapa, bem como revelou evidéncias de recristalizacdo em
conjunto a uma significativa oxidagao superficial na zona termicamente afetada.
Palavras-chave: Liga de NiTi equiatdmica; Austenita encruada; Corte a laser.

LASER POWER INFLUENCE TO CUT AN NiTi ALLOY WITH HARDENED
AUSTENITE

Abstract

The purpose of this work was to evaluate the influence of fiber Yb:glass laser power,
respect to the extent of structural effects promoted and the possibility of cutting an
austenitic equiatomic NiTi alloy plate with structure hardening evidence. After trying
laser cutting, the material characterization was performed by Optical microscopy,
scanning electron microscopy (SEM) / X-ray energy dispersive spectroscopy (EDS)
and instrumented ultra-micro hardness analysis. According to the results, it can be
seen that none of the laser cutting parameters used in three distinct cutting was
sufficient to promote the sheets separation, and revealed recrystallization evidences
in conjunction of a significant surface oxidation on heat-affected zone.
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1 INTRODUGAO

As ligas de niquel e titanio (NiTi), de faixa estreita de composicédo, sdo atualmente
uma das escolhas de materiais para a fabricacdo de pecas e dispositivos para
medicina/odontologia, ja que possuem caracteristicas préprias que advém de suas
propriedades mecanicas favoraveis a aplicagdo biomédica, bem como para
aplicacao na engenharia. Sendo comumente conhecida como Nitinol, cujo nome
deve-se a juncédo dos elementos quimicos, Niquel e Titanio, mais as iniciais do
laboratério de material bélico naval dos Estados Unidos (Naval Ordnance
Laboratory), onde a liga e suas caracteristicas singulares foram verificadas pela
primeira vez. A composi¢cao desta liga varia de 49 a ~ 51% at. de niquel e, o
restante, de titanio. O Nitinol possui uma composi¢cao ao redor da equiatébmica e, é
um material sensivel a pequenas variacbes composicionais, as quais causam
grandes mudancgas nas temperaturas de transformacao de fase, afetando assim, o
campo de aparecimento do efeito memoria de forma e superelasticidade [1,2].

No caso de operagdes de cortes, tanto corte de natureza mecanica como também
térmica devem ser observados com atencdo nestes materiais tendo em vista sua
habilidade de modificagcao estrutural por solicitacdo mecanica e/ou ciclo térmico. No
caso de cortes de natureza térmica, onde forma-se uma zona fundida deve-se
buscar opgcdes que produzam as minimas extensdes de modificacdo estrutural e
contaminag¢des no metal fundido que fica aderido a linha de corte. Neste sentido o
corte a laser com os parametros adequados vem a trazer pontos positivos no
resultado final, mesmo para o corte para producdo de pecas delicadas como os
stents [3].

O presente trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia da poténcia de um laser
Y:vidro a fibra e a extensao dos efeitos estruturais promovido pelo mesmo, a fim de
cortar uma chapa de NiTi equiatdbmica. Para tal objetivo, foram usadas técnicas de
Microscopia Optica (MO), Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) /
Espectrémetro de Energia Dispersiva de Raios X (EDS), Calorimetria Diferencial de
Varredura (DSC), Difracdo de Raios X (DRX) e ensaios de nanoindentacgao.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

O material utilizado neste estudo foi uma chapa de uma Liga de NiTi de composi¢ao
proxima a equiatdmica com 49,93%at.Ni (55%Ni, 0,05%C, 0,084%0 em peso (p/p) —
lingote VIM51) doada pelo professor e pesquisador Dr. Jorge Otubo do Instituto
Tecnoldgica da Aeronautica (ITA), Brasil. Tal liga foi elaborada segundo o processo
de fusao por indugao a vacuo (VIM), e a partir do lingote gerado, foi extraida uma
bolacha circular de 18 mm de espessura, a qual foi submetida a um tratamento de
solubilizacdo a 850°C por uma hora e em seguida laminada a quente (temperatura
de inicio 850°C) por diversos passes de redugéo até atingir a espessura de 1,6 mm.

Conforme trabalhos prévios de Rodrigues [4,5] referentes a analises quanto as fases
presentes por DRX (Figura 1) e transformacédo de fase por DSC (Figura 2), o
material como recebido (CR) apresenta-se totalmente austenitico a temperatura
ambiente, com evidéncias de precipitados de NisTis (associados aos planos (202) e
(232)). Outro fato que também foi observado pela analise de DRX, € que a amostra
na condicdo CR apresenta um nivel de tensdo residual elevado na sua estrutura
evidenciada pelo alargamento do pico de difracao identificado para fase B2 (110).



Somado a isto durante a analise de DSC da amostra CR, nao foi possivel evidenciar
a transformagao de fase em todo o intervalo de temperatura (-80 a 120°C) do ciclo
térmico a qual foi submetida. Segundo Rodrigues [4], pode-se assim ser observada
uma amostra completamente austenitica em qualquer faixa de temperatura de
analise (inclusive 20°C), com comportamento justificado pelo processamento a qual
foi submetida, ou seja, laminada a quente a partir de 850°C com passes sucessivos
de reducdo da espessura e decréscimo continuo da temperatura, assim os
processos de recristalizagdo dindmica e/ou estatica ndo se fizeram presente nas
etapas finais da laminagao a quente [6]. Produzindo com isto uma microestrutura
final com gréaos austeniticos encruados, fator este que inibe a transformacao de fase
neste tipo de liga. Ou seja, a transformagdo martensitica s6 voltara a ocorrer apés
um tratamento térmico que permita a recristalizacdo da estrutura.
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Figura 1. Difratograma de DRX da amostra CR a temperatura ambiente [4,5].
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Figura 2. Grafico de DSC para amostra CR, a linha tracejada indica a temperatura de 20°C
(temperatura ambiente) [4].

2.2 METODOS

2.2.1 Corte a laser

Antes do corte a laser uma das faces (a qual seria “iluminada” pelo laser) da amostra
foi submetida ao lixamento com lixas de carbeto de silicio em duas etapas
intercalada por um polimento quimico (45 mL HNOs3, 45 mL H20, e 10 mL HF, por 60
minutos de imerséo) entre as etapas de lixamento. A primeira etapa de lixamento foi
conduzida com lixas de carbeto de silicio de 220 a 1200 mesh, e a ultima etapa de



lixamento foi conduzida com lixas de carbeto de silicio de 1200, 2500 e 4000 mesh.
Em ambas as etapas de lixamento fez-se uso de agua como lubrificante. Apds a
preparagao, a espessura final da amostra foi de 1,45 mm.

O laser utilizado neste estudo foi um laser de Yb:vidro a fibra da marca IPG, modelo
YLR-2000 (instalado no Instituto de Estudos Avancados — IEAv, em Sao José dos
Campos, SP - Brasil), com poténcia maxima de 2000 W, podendo trabalhar no
regime continuo e pulsado. O didametro focal minimo é de 0,1 mm, comprimento de
onda de 1070 nm e com otica de focalizacdo de 168 mm. A movimentagao da peca
a ser cortada faz-se com uso de um CNC (Comando Numérico Computadorizado).
As condigdes do corte a laser adotadas neste trabalho foram: velocidade de
deslocamento de 1000 mm/s; utilizou-se o Argbnio como gas de protegdo, com uma
vazao de 30 L/min; laser pulsado em 2 ms com frequéncia de 0,25 x 1023 s e com o
foco do laser na porcéao interna (abaixo) da superficie superior. Foram realizados 3
cortes distintos, no qual variou-se a poténcia e a quantidade de passada do laser.
No Corte “1”, foi realizado com 1 passada e poténcia de 500 W, no Corte “2”, foi
realizado com 2 passadas e poténcia de 500 W, e no Corte “3”, foi realizado com 2
passadas e poténcia de 1000 W.

2.2.2 Caracterizagao

Apoés a realizagdo das trés linhas de corte foram conduzidas analises superficiais
(aspecto macroscépico, microscopia Optica e eletrbnica de varredura (MEV)
associadas as dimensdes da modificagdo superficial vinculada a ZTA (zona
termicamente afetada) e linhas de corte (perfil de entrada a saida do corte), além
dos aspectos superficiais destas regides. Os aspectos macroscopicos resultantes do
corte foram registrados por uma camera digital. Enquanto que os aspectos
microscopicos superficiais com baixo aumento com auxilio de um microscopio 6ptico
(marca Olympus, modelo BX51) acoplado a uma camera digital colorida (marca
Olympus, modelo SC30) controlada pelo software de aquisigdo e analise de imagens
Olympus Stream 1.8. Somado as analises dos aspectos microscopicos superficiais
topograficos dos pontos de entrada e saida dos cortes, em um Microscopio
Eletrbnico de Varredura — MEV (marca Carl Zeiss, Modelo EVO MA10) com
filamento de hexaboreto de lanténio (LaBe), instalado na EEIMVR/UFF, com uso do
detectores de elétrons secundarios (spot size de 450, distancia de trabalho de 8,5
mm, tensao de aceleracéo de 8 kV) e espectrometro de energia dispersiva de Raios
X (EDS) (spot size de 600, distancia de trabalho de 10,0 mm, tensdo de aceleragéo
de 8 kV).

O perfil das propriedades mecanicas, na secgado transversal (do metal base,
passando pela ZTA e linhas de corte), foram avaliadas por meio de medidas em um
ultramicrodurémetro instrumentado (marca Shimadzu, modelo DUH-211S, instalado
no laboratério multiusuario de caracterizacdo estrutural do Instituto de Ciéncias
Exatas (ICEx) da UFF). Tendo como condi¢gbes de andlise a carga minima de 0,02 gf
e carga maxima de 100 gf, com velocidade de aplicagdo de carga de 1,33 gf/s, na
condigdo de carregamento e descarregamento e tempo de permanéncia nas cargas
maxima e minima de 20 s. Nesta analise, foram realizadas medidas a cada 100 ym,
a partir da ZTA em direcao ao metal base. Tais medidas foram realizadas sobre a
superficie superior da chapa que foi previamente lixada e polida quimicamente antes
da etapa de corte a laser, a meio do comprimento entre os pontos de entrada e
saida do laser.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 3 é apresentado o aspecto macrografico dos cortes realizadas na chapa
em estudo. Onde verifica-se a ndo separacdo das partes apds cada um dos cortes
realizados, ou seja, poténcia de 500 W e 1 passada (corte “1”), poténcia de 500 W e
2 passadas (corte “2”), e poténcia de 1000 W e 2 passadas (corte “3”). Desta forma,
resultou-se em zonas fundidas (regidao de passagem do laser) de coloragao escura
apresentadas nas Figuras 3 e 4a,b,d,f,g. De acordo com a Figura 3 verifica-se um
aspecto quebradi¢co na zona fundida do corte “3”, com uma separagao do ponto de
entrada do laser (por¢ao superior da chapa). Além disso, observa-se uma mudanca
de coloragao na superficie da chapa nas regides adjacentes ao corte.

Ao se observar a superficie da chapa no microscopio 6ptico com camera digital
colorida (Figura 4), pode-se verificar um nuance de cores associadas ao efeito do
corte sobre a superficie da chapa nas regides adjacentes ao corte. Indicando a
possivel oxidacao da superficie e a ineficiéncia do gas argbnio tanto para protegao
da superficie, como a vazao baixa para garantir a separagdo da chapa apds cada
corte através da expulsdo do metal liquido formado. Esta nuance de cores pode ser
diretamente relacionada qualitativamente a espessura da camada de 6xido formada
(mais espessura junto a linha de corte).

Ao medir a dimensdo da extensdao dessa possivel oxidagcdo superficial, como
mostrado nas Figuras 5, 6 e 7, observa-se:

- um incremento da extensdo com aumento do numero de passada para uma
mesma poténcia (500 W — Corte “1” (uma passada) e Corte “2” (duas passadas)) e
com o incremento da poténcia do corte e/ou numero de passadas (Corte “3” — 1000
W e 2 passadas);

- uma diferenga um pouco mais significativa dos valores entre os lados do corte
(esquerdo e direito) somente para o caso do corte “3”, o qual foi resultado da
poténcia de 1000 W e 2 passadas.

Figura 3. Fotomacrografia dos cortes em estudo: (1) 500 W em uma Unica passada; (2) 500 W em
duas passadas; (3) 1000 W em duas passadas.
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Figura 4. Aspecto superficial da chapa apds o corte nas regides da linha de corte e entre as mesmas.
(a) Chapa a esquerda do corte “1”; (b) Corte “1”; (c) Chapa entre os cortes “1” e “2”; (d) Corte “2”; (e)
Chapa entre os cortes “2” e “3”; (f) Corte “3”; (g) Chapa a direita do corte “3”. Microscopio 6ptico.
Superficie previamente lixada e polida quimicamente com solugcédo de 45 mL HNO3s, 45 mL H20, e 10
mL HF, por 60 minutos de imerséo.
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Figura 7. Detalhamento do aspecto superficial e medidas da modificagdo do aspecto da superficie
referente ao corte “3”.

Com uso do MEV pode-se observar com mais detalhes o aspecto topografico da
superficie de corte, principalmente nas regides de entrada e saida (somente saida
para o corte “3” devido a separagao ja presente na regidao resultante da entrada do
laser). As imagens obtidas (Figura 8) revelam a zona fundida a nivel acima da
superficie para os pontos de entrada e saida do Corte “2” e uma leve depressao
para o corte “1”, enquanto uma maior depressao no corte “3” na regiao de saida
apesar de nao ter sido suficiente para completa separacdo em nenhum dos casos
estudados. Com auxilio do detector de EDS foi evidenciada a presenca de O e C na
superficie e regides adjacentes a zona fundida dos distintos corte. Sendo o oxigénio
atribuido a formacao de 6xidos devido a fusdo promovida durante a passagem do
laser e o pouco fluxo de argdnio para garantir a protecéo da poca de fusdo e zonas
adjacentes. Enquanto o carbono pode estar associado a queima de alguma sujidade
e/ou das inclusdes de TiC presentes nesta liga. Neste ultimo caso o C néo teria sido
incorporado durante o corte, mas uma contaminagao da etapa inicial de elaboragao
da liga de NiTi, ou seja, as inclusdes de TiC n&o sdo exclusivas da ZTA.
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De acordo com o perfil da distribuigcdo dos valores de dureza Vickers obtido ao longo
da linha ZTA — metal base (Figura 9a) na superficie superior da chapa cortada,
pode-se observar que ha uma certa tendéncia de decréscimo da dureza de regides
perto do corte (100 um) em direcdo ao metal base (2700 ym). Outro fato também
observado da Figura 9a, é que a dispersdo dos valores de dureza Vickers obtidos
acima de 1700 ym, € bem menor do que os valores de 100 a 1600 uym, no qual tem
como meédia acima de 1700 um de 389,7 HV e desvio padrao de 51,05 HV. Com
base nos resultados prévios de Rodrigues [4], comparando com o valor de dureza
Vickers médio obtido das chapas com auxilio de um microdurébmetro convencional
antes da operacgao de corte, que foi de 317 HV e com desvio padrao de 17,49 HV,
pode-se observar que estes valores sao relativamente proximos levando em
consideragao as pequenas diferencas de cada técnica. Desta forma, ha indicios que
a operagdo de corte a laser possa ter promovido pequenas mudancas



microestruturais no material além da deposi¢cao de 6xidos em regides proximas ao
corte. Onde estas mudancgas microestruturais podem estar associadas a efeitos de
recristalizacdo da estrutura originalmente encruada através do aporte de calor
fornecido pelo corte a laser.

O valor de Eit* apresentado na Figura 9b se traduz na razao entre o médulo da
indentacao (de valor aproximado ao modulo de Young do material) e a diferenga da
unidade com o quadrado do coeficiente de Poisson do material (1 - v?), e este
apresentou comportamento similar ao da dureza Vickers, no qual a pequena
dispersao nos valores obtidos foi observada acima de 1600 um, onde apresentou
uma média de 1,4 x 10* N/mm? e um desvio padréo de 0,058 N/mm?2,

Tal comportamento do Eit* pode-se traduzir como uma modificagdo estrutural
significativa do material inicialmente encruado, sem habilidade de ocorréncia de
transformacdo martensitica termoelastica seja por efeito do ciclo térmico ou
tensao/deformacao. Porém nesta regido mais préxima a linha de corte a energia
térmica do corte pode ter afetado mais significativamente a microestrutura ao ponto
de promover a recristalizagdo da mesma, ou seja, permitindo que a liga austenitica a
temperatura ambiente recuperasse sua capacidade superelasticas (total ou
parcialmente em funcado da regido medida). Sendo assim em funcéo da orientagao
do(s) grao(s) na regido indentada, mais proxima a linha de corte, pode-se se dar a
transformacdo da austenita em martensita pela deformagdo imposta durante a
penetracao do indentador, refletindo assim nos valores de dureza e Eit* medidas na
analise de nanoindentagao instrumentada.

Porém em termos de objetivos buscados com o corte é desejado que esta regido de
modificagdo estrutural seja a minima possivel, a fim de preservar as condicoes
estruturais do material de partida.
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Figura 9. Perfil da dureza (a) Vickers e do (b) Eit* em relagdo ao posicionamento da medi¢gao ao
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4 CONCLUSAO

Com base nos resultados apresentados foi possivel concluir que para espessura do
material e tipo de laser em estudo:

- 0 uso de poténcia de laser de 1000 W ainda n&o é suficiente para promover a
separacgao, ou seja, ter um corte efetivo;

- o fluxo adotado de argbnio como gas de protecdo e de sopro para expulsar o
material da zona fundida n&o foi efetivo;



- quando maior a poténcia do laser e numeros de passadas, maior a extensao da
camada de oxido formada na superficie da chapa nas regides adjacentes a linha de
corte;

- a modificagao estrutural, associada a uma possivel recristalizacdo, promovida pela
energia térmica do corte estende-se por uma extensao superior (2200 m) a extensao
além das camadas mais espessas da camada de 6xido formada, onde os gradientes
de cores estao diretamente relacionados a espessura desta ultima.
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