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Resumo
Ligas com memoria de forma (LMF) s&o materiais ativos que apresentam como
caracteristica a resposta a impulsos externos, recuperando deformacgfes aparentemente
plasticas. Esses materiais tém forte potencial aplicativo como atuadores termomecéanicos em
diversos setores industriais, sendo de interesse o aperfeicoamento de suas propriedades
termomecanicas. A conformagdo mecanica do ECAE (Equal Channel Angular Extrusion)
resulta em melhorias quanto as propriedades mecéanicas destas ligas. Esta melhoria esta
relacionada a reducéo de tamanho de gréos devido ao cisalhamento interno que estes
sofrem ao passar pelos canais interceptantes, apesar de ndo ocorrer nenhuma alteragdo na
area da secdo transversal do corpo de prova. Neste trabalho, realizou-se a fabricacdo de
ligas com memdria de forma da familia NiTi e da matriz para a extrusdo em canal angular. A
conformag&o mecéanica foi realizada numa maquina de ensaios universal. O resultado desse
estudo foi a observacdo da melhoria das propriedades mecénicas e alteragcdo das
temperaturas de transformacdo, as quais sdo essenciais para a utilizacdo do efeito de
memoria de forma. Essa andlise se torna relevante quando da aplicacdo desse tipo de
material em situagdes em que se requer elevada resisténcia mecéanica aliada a eficacia dos
fendmenos de memoria de forma.
Palavras-chave: Ligas NiTi; ECAE; Temperaturas de transformacdo; Conformacgéo
mecanica.

INFLUENCE OF ECAE ON NiTi SHAPE MEMORY ALLOYS PROPERTIES
Abstract
Shape Memory Alloys (SMA) are active materials that present as external pulse response
characteristic, recovering deformations apparently plastics. These materials have strong
potential application as thermomechanical actuators in several industrial sectors. Therefore,
it's important to the improvement of thermomechanical properties of these alloys. Mechanical
forming of ECAE (Equal Channel Angular Extrusion) results in improvements on the
mechanical properties of these alloys. This improvement is related to grain size reduction
due to internal shear that they suffer when passing by channels (compression and shear
stresses), without occur changes in area of the sample cross-section. In this work, it was
carried out the manufacture of Ni-Ti SMA and their mechanical forming in a matrix of ECAE.
The results of this study were the observation of improvement of mechanical properties and
modification of transformation temperatures, which are essential for the use in real
applications. This analysis becomes relevant when the application of such materials in
situations that require high mechanical resistance combined with functional properties of
shape memory phenomena.
Keywords: Ni-Ti alloys; ECAE; Transformation temperatures; Mechanical forming.
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1 INTRODUCAO

As Ligas com Memdria de Forma (LMF) sdo materiais ativos que apresentam a
capacidade de recuperar deformacdes aparentemente plasticas através de
alteracdes de temperatura e\ou de esforco externo. Este fenbmeno, designado por
Efeito de Memoéria de Forma (EMF), esta intimamente associado a uma
transformacdo de fase do tipo martensitica, cristalograficamente reversivel [1]. A
fabricacdo das ligas com memoria de forma da familia Ni-Ti é especialmente
importante devido ao fato de pequenas variagcbes na composicdo quimica podem
alterar as temperaturas de transformac@o martensitica em cerca de até 100°C [2].
Portanto, o processo de fabricacdo por plasma é utilizado de forma eficiente pelo
fato de provocar perda insignificante de material por oxidagao durante a fusdo, o que
pode validar o método estudado por Araujo et al. [3]. As ligas da familia Ni-Ti sao
amplamente utilizadas devido a sua extensiva gama de possibilidades de aplicacdes
tecnoldgicas, que se estendem da area biomédica a aeroespacial e petroleo [4-9].

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 variacao controlada da temperatura, consideram-se
como sendo atuadores térmicos. Essas ligas quando submetidas a processos de
conformacdo mecanica, ou seja, submetidas a deformacdes por meios mecanicos,
demonstram tendéncia ao aumento de sua resisténcia mecéanica devido tanto ao
encruamento quanto a reducdo do tamanho de gréos. Esta alteracdo das
propriedades mecanicas provoca também uma mudanca nas temperaturas de
transformacao, caracteristica essencial para utilizacdo desses materiais em
aplicacdes tecnoldgicas.

A ECAE (Equal Channel Angular Extrusion) ou ECAP (Equal Channel Angular
Pressing) € um tipo de conformacao recentemente desenvolvido por Segal [10], que
consiste em promover a passagem de material de uma extremidade a outra de dois
canais seqguenciais que se interceptam formando entre si angulos entre 90° e 120°.
Nesse tipo de processo uma deformacao plastica severa provoca a aplicacdo de
uma grande quantidade de tensdo critica de cisalhamento sem modificacdo da
secao transversal do material [11]. Alguns estudos demonstram que os fendmenos
de deformacédo que acontecem durante o processo de ECAE sado independentes do
tamanho da amostra, 0 que sugere aplicagbes tecnoldgicas aos materiais com
diferentes formas e dimensGes submetidos ao processo [12]. As melhorias
encontradas a partir do processamento e tratamentos térmicos adequados dizem
respeito as propriedades mecanicas, tais como alta resisténcia ao escoamento
mantendo razoavel ductilidade além da obtencdo de estrutura de grdos finos
equiaxiais. Também na literatura foi verificado que a sujeicdo das amostras de Ni-Ti
ao processo de conformacdo por ECAE faz com que aumentem os contornos de
graos de alto angulo, estrutura de sub-graos e bandas de cisalhamento [13].

Dessa forma, os objetivos desse trabalho sdo fabricar ligas da familia Ni-Ti com
efeito de memdria de forma com diferentes composi¢des, submeter esses materiais
ao processo de conformacdo mecéanica do tipo ECAE e verificar seus efeitos nas
propriedades mecanicas e térmicas.

2 MATERIAIS E METODOS

Este trabalho foi desenvolvido no contexto de uma parceria entre a Universidade
Federal de Pernambuco e a Universidade Federal de Campina Grande, através do
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Laboratério de Materiais Inteligentes (LMI) e Laboratério Multidisciplinar de Materiais
e Estruturas Ativas (LaMMEA), respectivamente. As ligas da familia Ni-Ti foram
selecionadas e fabricadas no LaMMEA por meio do processo Plasma Skull Push
Pull (PSPP), no qual o material & fundido sobre uma fina camada dele mesmo [14].
Essa fuséo foi realizada em uma maquina que utiliza o plasma térmico como meio
de transmisséo de energia para fundir a maioria dos metais (exceto metais com alto
teor de zinco), inclusive titanio, niquel, cromo e cobalto. Para assegurar resultados
satisfatorios na fusdo das ligas da familia Ni-Ti, utiliza-se o gas argdnio no interior da
camara de fusédo, que tem como caracteristica principal ser inerte. A Figura 1 mostra
a sequéncia do processo de fusao por plasma utilizado. Inicialmente, verificam-se os
materiais dispostos no cadinho da maquina de fusdo, Figura la. Na Figura 1b se
visualiza o eletrodo rotativo de tungsténio que origina a tocha de plasma em
atmosfera de argbnio e provoca a fusdo dos elementos puros, formando o botéo
mostrado na Figura 1c. Quando o metal esta em seu estado fundido, este € injetado
automaticamente em uma coquilha metalica, como se pode observar nas Figuras 1d
e le, no qual é obtido o produto final da fusao, Figura 1f.

Figura 1. Sequéncia do processo PSPP para fusdo e injecdo em molde. (a) Empilhamento dos
elementos da liga. (b) Tocha de plasma. (c) Botdo de LMF. (d) Camada de LMF no cadinho, apés a
injecdo. (e) Molde metalico. (f) Lingote da LMF.

As ligas fabricadas foram uma liga Ni-Ti equiatbmica, uma liga Ni-Ti rica em Ni e
outra rica em Ti. As composicdes das ligas selecionadas, percentualmente em peso,
foram 55Ni-Ti, 55,3Ni-Ti e 54,7Ni-Ti, respectivamente. Para assegurar a
homogeneidade quimica dos lingotes fabricados, realizou-se um tratamento térmico
de homogeneizagéo por 2 horas num forno de mufla a 900°C, seguido de témpera
em agua a temperatura ambiente. Os lingotes foram cortados numa cortadeira de
precisdo com disco diamantado, visando a confeccdo de amostras em forma
prismatica para o processo de ECAE. Os prismas quadrados foram cortados com
secdo transversal de 5x5 mm?, os quais passaram pelo processo de extrusdo,
realizado numa matriz confeccionada com angulo de 120° entre os canais internos.
A preparacgdo das amostras de Ni-Ti para a conformagéo mecanica de ECAE incluiu
um tratamento térmico que consistiu no aquecimento das amostras a 850°C,
temperatura na qual permaneceram por 1 hora e posterior resfriamento em agua
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com gelo, provocando a témpera no material. Este tratamento foi realizado para
conformar as amostras em temperatura ambiente, assim como executado por
Shahmir [15].

Para cada amostra do material, antes e apos o processo de conformac¢do mecéanica
por extrusdo, foram realizados ensaios de microdureza e calorimetria diferencial
exploratoria (DSC). Os dados dos ensaios de microdureza foram coletados a partir
de 10 indentacdes com distancia de 1 mm entre elas e carga de penetracdo de
300gf por um periodo de 15 s, enquanto no DSC foram realizados ciclos de
aguecimento e resfriamento com taxa de 10°C/min.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os materiais foram fundidos no forno de fusdo a plasma, do qual foi conseguido o
produto final em forma de barra prismatica. As barras passaram por um processo de
corte, do qual se obtiveram as laminas para a realizacdo da conformacao plastica,
como mostrado na Figura 2.

igura 2. Produto final obtido da fusdo por plasma (a) e tarugo cortado (b).

Apods o corte dos tarugos prismaticos foram realizados os ensaios de DSC para as
trés ligas fabricadas, a saber, liga Ni-Ti equiatdbmica, liga Ni-Ti rica em Ni e liga Ni-Ti
rica em Ti. A Figura 3 mostra as curvas de calorimetria para as trés ligas logo apos
sua fabricacdo e homogeneizagéo.

Para todas as ligas se consegue observar a presenca da transformacdo martensitica
termoelastica reversivel, conforme demonstram o0s picos nas curvas, tanto no
aguecimento quanto no resfriamento. De forma geral, a transformacao de fase nas
ligas do sistema Ni-Ti ocorre em duas etapas, em conformidade com a literatura [1].
Durante o resfriamento inicia-se a transformacédo da austenita (B2) na fase R a
temperatura Rs, responsavel pelo aparecimento de um pico no fluxo de calor, e
posteriormente a fase R, com estrutura romboédrica. Continuando o resfriamento,
esta fase se transforma numa estrutura martensitica monoclinica (B19’). Durante o
aquecimento ocorre a transformacgédo inversa (martensita — austenita), que é
caracterizada pela inflexdo na curva calorimétrica de aquecimento. A transformacao
como descrita anteriormente pode ser visualizada na Figura 3c, onde se consegue
visualizar claramente todas as etapas da transformacdo. Para as outras ligas
fabricadas e testadas na mesma condi¢éo, o ensaio de DSC néo detectou de forma
evidente a fase intermediaria durante o resfriamento, a qual provavelmente esta
justaposta ao pico durante a transformacdo martensitica direta. Por meio dos
resultados iniciais também se consegue verificar que a técnica de obtencéo das ligas
se mostra bastante eficiente, tendo em vista que a liga equiatbmica apresentou
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temperaturas de transformacdo mais elevadas que a liga com maior percentual de

niquel e mais baixas que a liga com maior teor de titdnio em sua composicao.
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Figura 3. Curvas de calorimetria das ligas Ni-Ti rica em Ni (a), equiatdmica (b) e rica em Ti (c).
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O ensaio de microdureza foi realizado para as amostras também logo apods a
homogeneizacéo das ligas. Verifica-se através da Tabela 1 que a liga Rica em Ni
apresenta dureza mais baixa que as outras ligas, o que se deve ao maior percentual
deste elemento na liga. Além disso, 0os ensaios de microdureza foram conduzidos
em temperatura ambiente e a Unica amostra ensaiada na fase austenitica foi a Rica
em Ni, uma vez que as temperaturas de transformacdo martensitica inversa (As e Ay)
estdo abaixo da temperatura ambiente. A fase austenita possui resisténcia mecanica
maior que a da martensita termoelastica, presente nas LMF estudadas. Este fato é a
causa pela qual a liga Equiatbmica apresenta resultados de microdureza pouco
maiores que a da liga Rica em Ni. Possivelmente, a liga Equiatbmica, durante o
ensaio, ja possuia um pequeno percentual da fase austenita em sua estrutura,
enquanto que para a liga Rica em Ti todo o ensaio foi realizado na fase martensitica.
Devido a esse fato a microdureza da liga Equiatbmica apresenta valores um pouco
superiores aqueles que apresentariam se estivesse totalmente na fase martensitica.
Embora esteja no estado martensitico a temperatura ambiente, a liga Rica em Ti
apresenta grau de resisténcia superficial superior as ligas com menor teor de Ti em
sua composicao.

Tabela 1. Dados do ensaio de microdureza para as ligas homogeneizadas

Ligas Homogeneizadas Microdureza (HV)
Rica em Ni 269.4 + 6.5
Equiatbmica 287.7+14.2
Rica em Ti 325.3+21.9

Em seguida, realizou-se a extrusdo em canal angular nas amostras, as quais foram
submetidas aos ensaios de calorimetria e microdureza para efeito comparativo. A
Figura 4 mostra as curvas obtidas dos ensaios de DSC para as amostras
extrudadas.

Verifica-se que o grau de deformacdo do material foi intenso quando da passagem
através dos canais da matriz, haja vista que as temperaturas de transformacéo das
ligas foram reduzidas, se comparadas as amostras homogeneizadas. Além disso,
em trabalho publicado recentemente por Silva [16], verifica-se que amostras das
mesmas ligas sendo submetidas a conformacdo do tipo laminacdo demonstraram
temperaturas de transformacdo mais elevadas, o que indica menor intensidade dos
efeitos da conformacéo sobre as propriedades térmicas das ligas.

A amostra Rica em Ni, que anteriormente a conformacdo ja apresentava
temperaturas de transformacdo baixas, ndo exibiu as curvas caracteristicas de
transformacao de fase durante o ciclo térmico de aquecimento e resfriamento. Isto
esta possivelmente relacionado a inibicdo da transformacdo martensitica, induzida
pelo estado de tensdes provocado pela conformagdo mecéanica, como identificado
no trabalho realizado por Figueiredo [17]. A amostra da liga Equiatdmica apresentou
a transformacgdo martensitica direta ocorrendo em duas etapas. Esse fato pode ter
ocorrido justamente devido a introducdo de defeitos na amostra, levando as
temperaturas de transformacdo martensitica diretas a niveis inferiores, fazendo com
gue houvesse uma desagregacao entre as transicdes da fase R e martensitica. Na
amostra Rica em Ti se observam as transformacgdes, tanto direta quanto inversa,
ocorrendo em uma Uunica etapa, ou seja, austenita—martensita (direta) e
martensita—austenita (inversa) sem passar por uma fase intermediaria.
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Figura 4. Curvas de calorimetria das ligas Ni-Ti rica em Ni (@), equiatdmica (b) e rica em Ti (c)
extrudadas.

A Tabela 2 sintetiza os resultados das amostras que foram submetidas ao processo
de ECAE, a partir da qual se percebe que todas as ligas tiveram aumento da
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microdureza devido ao encruamento imposto pelas deformacgdes plasticas. Inclusive,
0s niveis de resisténcia superficial encontrados para estas amostras foram mais
elevados que os resultados obtidos em amostras laminadas [16], o que indica uma
coeréncia com os resultados dos termogramas obtidos dessas ligas. Portanto, o
grau de endurecimento nas amostras extrudadas € mais elevado que nas amostras
laminadas, ou seja, a introducdo de defeitos no material provocada pelo processo de
conformacdo mecéanica por extrusdo se apresenta mais severo que a laminacéao.
Dessa forma, nota-se que as deformacBes plasticas impostas aos materiais
influenciam diretamente tanto nas propriedades mecanicas quanto nas temperaturas
de transformacéao de fase das LMF.

Tabela 2. Dados do ensaio de microdureza para as ligas extrudadas

Microdureza (HV)
Amostras Homogeneizada Apoés ECAE
Rica em Ni 269.4 £ 6.5 373,1+£10,9
Equiatémica 287.7 +14.2 380,8 + 13,8
Rica em Ti 325.3+21.9 398,2+ 14,4

4 CONCLUSAO

A fabricacdo das ligas com efeito de memoria de forma por meio do processo de
fusdo por plasma foi realizada com éxito, através da qual se percebeu que as
temperaturas de transformacdo encontradas para as amostras de diferentes
composi¢des apresentaram resultados bastante coerentes, sendo mais altas para a
liga com maior percentual de titdnio e mais baixas para aquelas com maior
percentual de niquel. A conformacdo mecénica do tipo extrusdo demonstrou que a
introducdo de defeitos promoveu aumento da resisténcia mecéanica das amostras,
devido a reducdo do tamanho de gréos causada pelos esfor¢os de cisalhamento da
deformacéo plastica, além da introducdo de defeitos inerentes ao processo.
Trabalhos em andamento com analise microestrutural ja estdo sendo feitos, através
doa quais se confirma a obtencéo de granulacdo mais fina em amostras submetidas
ao processo de ECAE. Concomitantemente, as temperaturas criticas de
transformacao de fase das ligas foram reduzidas ou até mesmo inibidas, de onde se
conclui que existe maior dificuldade, ou seja, maior necessidade de energia para se
completar integralmente as transformacdes. Dessa forma, foi verificado que, para
aplicacbes reais de ligas da familia NiTi com memoéria de forma em situagbes em
que o material for submetido a deformacdo mecéanica, deve-se levar em
consideracdo o fato de que suas temperaturas de transformacdo sofreréo
decréscimo apés o processo de conformacéo.
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