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Resumo

Ao longo da ultima década, ligas a base de Fe-Mn-Si com efeito de memoéria de
forma tém sido estudadas intensamente como substitutas as tradicionais ligas Ni-Ti,
apresentando menor custo, boa trabalhabilidade, boa usinabilidade e também boa
soldabilidade. No entanto, pouquissimos estudos tém avaliado a influéncia do
tamanho de grdo austenitico e orientagées cristalograficas na capacidade de
recuperacao de forma de certos acgos inoxidaveis. O presente estudo foi
desenvolvido visto a escassez de bibliografia acerca deste tema. Para tanto, foram
simulados, em laboratério, ciclos de austenitizagdo, sempre seguidos de uma
témpera, a temperaturas de solubilizagdo distintas — entre 800°C e 1.050°C. A
composi¢cao quimica do material de partida é Fe-8,64Cr-5,13Ni-13,66Mn-5,59Si-
0,014C. As amostras foram analisadas em microscopio 6tico. Avaliou-se a alteragéo
morfolégica dos graos, em fungdo da temperatura, através do numero de
intersecgbes em uma determinada area, que acabou conduzindo a uma estimativa
do tamanho médio do grao austenitico respectivo. Pode-se perceber que entre
800°C e 900°C a estrutura manteve-se similar. A partir da temperatura de 950°C
pode-se observar um aumento do tamanho de grao austenitico. Comparando-se as
temperaturas de 900°C e 1.050°C, observou-se um aumento do tamanho médio de
grao de aproximadamente 2 (duas) vezes. Este trabalho apresenta alguns
resultados preliminares.

Palavras-chave: Efeito de memoéria de forma; Fe-Mn-Si; Tratamento térmico;
Solubilizagao.

THE INFLUENCE OF HEAT TREATMENT TEMPERATURE ON THE MICROSTRUCTURE
OF ‘Fe-Mn-Si’ SHAPE MEMORY ALLOY - FIRST RESULTS
Abstract
In the last decade, Fe-Mn-Si shape memory alloys have been studied deeply in comparison
to Ni-Ti shape memory alloys due to its low cost, good workability, machining and weldability.
However, it have not been developed any studies in terms of the influence of austenitic grain
size and/or crystallographic directions on the shape recovery capacity of stainless steel. This
work was developed because the limitation of studies focused on those aspects. It were
simulated heat treatment cycles at different austenitizing temperatures — from 800°C to
1,050°C - followed by a water quenching operation. The chemical composition of the
material is Fe-8.64Cr-5.13Ni-13.66Mn-5.59Si-0.014C. It was used an optical microscopy to
performing the analysis. It was analised the grain size as a function of austenitizing
temperature, in terms of intersection density within a specific area. For temperature 950°C it
was noted an abrupt drop of number of intersections. It is possible to note an increase of 4
(four) times on the grain size when compared with the structrures at 950°C and 1,050°C. In
the range from 800°C to 900°C the structure remains quite similar. This work presents the
first resuts obtained from the simulation of different grain size and its influence on the shape
recovery capacity.
Key words: Shape memory alloy; Fe-Mn-Si; Heat treatment; Ageing.
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1 INTRODUGAO
1.1 Efeito de Memoria de Forma

E bem conhecido que o processo de deformacéo de metais “convencionais” é
constituido por alguns estagios: (i) deformacgao elastica; (/i) deformagéao plastica; (iii)
fratura.

No entanto, alguns materiais, designados por “ligas com memoria de forma”,
apresentam um comportamento diferente para o processo de deformagao (itens “i" e
“ii"). Este comportamento deve-se a capacidade do material “recuperar a forma”
original durante o processo de deformacéo.

O efeito de memodria de forma € o termo usado para descrever a capacidade de
certos materiais, apés serem deformados plasticamente, de voltarem ao estado
original com o aquecimento em temperaturas acima da temperatura de fim da
reversao da martensita em austenita (ou seja, acima de Af). Quando um material
“convencional” € deformado além do seu limite elastico, seja por tragdo, compresséo
ou dobramento, ele apresentara uma deformacado plastica permanente, nao
retornando a sua forma original com posterior aquecimento. Sendo o mesmo
procedimento aplicado a um material que apresenta “efeito de memoaria de forma”,
ao ser posteriormente aquecido (desde que seja ultrapassada Ag), 0 mesmo voltara
ao estado original.!"?

1.2 Histérico do Desenvolvimento de Ligas com Efeito de Meméria de Forma

Otubo, Mei e Koshimizu!” e Kajiwara® descrevem um breve histdrico do
desenvolvimento de tais ligas ao longo do tempo. As primeiras ligas com efeito de
memoria de forma foram desenvolvidas na década de 50, utilizando-se como
material Ouro-Cadmio (1951) e indio-Talio (1953). Na década de 60 foram
desenvolvidas as ligas Niquel-Titanio pela NASA (National Aeronautics and Space
Administration) e ligas a base de Cobre. Embora as ligas a base de Cobre sejam de
fabricagdo mais facil, as ligas Niquel-Titdnio sdo as mais conhecidas e as mais
importantes em termos de aplicagao, apresentando recuperagao de forma entre 6%
e 8%. Porém, ainda sé&o ligas caras e de dificil elaboragdo, o que inviabiliza uma
maior aplicabilidade, abrindo a possibilidade do desenvolvimento de novas ligas. Ao
longo da década de 80 foi verificado que ligas a base de Ferro também exibiam o
efeito de memoria de forma sob certas condigbes. Pode-se citar como exemplo, as
seqguintes ligas: Ferro-Platina, Ferro-Paladio, Ferro-Niquel-Cobalto-Titanio, Ferro-
Manganés-Silicio, Ferro-Manganés-Cromo-Niquel, entre outras combinagdes.

Ao longo da ultima década, ligas a base de Fe-Mn-Si com efeito de memoria de
forma tém sido estudadas de forma intensa como substitutas as tradicionais ligas Ni-
Ti, apresentando menor custo, boa trabalhabilidade, boa usinabilidade e também
boa soldabilidade. No entanto, ainda nao tém sido plenamente empregadas devido a
sua menor recuperagao de forma, quando comparadas as ligas Ni-Ti tradicionais. As
ligas Fe-Mn-Si necessitam, ainda, da realizacado de ciclos de treinamento, que para
algumas geometrias mais complexas torna-se bastante complicado, encarecendo a
liga. Isso explicita a importancia de serem desenvolvidos materiais que néao
necessitem de treinamento para apresentarem uma capacidade de recuperagao de
forma consideravel, possibilitando sua utilizagdo na industria de forma mais
abrangente.®®. Li, Cheng e Jin® salientam o potencial uso pratico das ligas & base
de Fe-Mn-Si, justificado pelo seu baixo custo.
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1.3 Aplicagoes das Ligas com Efeito de Memoéria de Forma

Ao longo do desenvolvimento das ligas com efeito de memdéria de forma,
surgiram varias aplicagdes praticas, nas mais diversas areas da ciéncia. Como
exemplos, podem ser citados:

e Acoplamento de tubos;
Conectores elétricos;
Abracadeiras;

Atuadores elétricos;

Atuadores térmicos;

Maos robotizadas;

Aplicacdes na area meédica;
Aplicagdes na area odontoldgica;

e Hastes de éculos.

Na revisao bibliografica feita por Kajiwara,(e') a necessidade de desenvolver-se
ligas que dispensem a utilizacdo do “treinamento” é reforgada, salientando que essa
necessidade atualmente € o grande limitante para uma aplicacdo maior das ligas a
base de “Fe-Mn-Si” no meio industrial. Segundo o autor, o emprego do “treinamento”
no processo de fabricagdo acaba encarecendo o produto (por exemplo, juntas de
tubulagdes), inviabilizando uma maior aplicabilidade destas ligas.

Visando uma melhor compreensao do “efeito de recuperacédo de forma” nestes
materiais, tém-se estudado ao longo da ultima década, de uma maneira geral, os
seguintes itens: a influéncia da resisténcia mecanica da matriz, influéncia de certos
elementos quimicos e teores, impacto da realizagdo de ciclos de treinamento ao
material em questdo, influéncia de ciclos de tratamento termo-mecanico na
capacidade de recuperacado de forma, necessidade de existéncia de alta densidade
de falhas de empilhamento pré-existentes na estrutura, intensidade da pré-
deformacéo aplicada. No entanto, pouquissimos estudos tém avaliado a influéncia
do tamanho de grdo austenitico e orientagdes cristalograficas na capacidade de
recuperacao de forma de certos agos inoxidaveis.

1.4 Influéncia da Microestrutura no Efeito de Memoéria de Forma

A transformagdao martensitica direta se da pela movimentagcdo das
discordancias parciais de Shockley, que geram deformacdes de cisalhamento que
devem ser acomodadas elasticamente nos contornos de gréo. Essa acomodagao
pode ser favorecida em amostras com granulometria mais fina, pois disponibilizam
maior area superficial. Para que a transformacgao ocorra, as parciais de Shockley
devem percorrer a distdncia de um contorno de grdo a outro, varrendo-o
lateralmente. Quanto menor o tamanho de grao, menor é a distancia que as parciais
de Shockley devem percorrer para atingir os contornos de grdo. Sendo a
granulometria mais grosseira, a distancia de percurso € maior, e muitas vezes, é
energeticamente favoravel nuclear uma outra variante para aliviar a tensdo de
deformacgao gerada pela transformagao. Portanto, granulometria fina favorece o
movimento de ida e volta das discordancias parciais de Shockley, favorecendo uma
melhor recuperacdo de forma.”® Segundo Bergeon, Kajiwara e Kikuchi,® se a
deformacgédo for grande ou entdo se o grao for grosseiro, mais do que uma variante
necessita ser ativada para acomodar a deformacado de escorregamento. Como
consequéncia disso, necessita-se de uma tensdo muito maior para induzir a
martensita. Se apenas 1 (uma) variante for ativada, o movimento das discordancias
parciais de Shockley sera facilitado.
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Através da presente pesquisa, objetiva-se investigar a influéncia da
temperatura de solubilizagdo no tamanho de gréo austenitico de certos tipos de agos
inoxidaveis, que apresentam efeito de memodria de forma, na capacidade de
recuperacao de forma.

O presente estudo foi desenvolvido visto a escassez de bibliografia acerca
deste tema, além da necessidade de testar e confirmar algumas hipdteses
apontadas na bibliografia. Este aprofundamento é fundamental para um melhor
entendimento da metalurgia fisica associada ao fendbmeno em questdo, o que muito
provavelmente pode contribuir, € de maneira significativa, para a viabilizagdo do
aperfeicoamento de algumas aplicagées ou até mesmo possibilitando desenvolver
outras aplica¢des industriais.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Elaboragao do Material de Partida

O material de partida utilizado para o presente estudo foi elaborado em forno de
indugado a vacuo. Foram fabricados lingotes de dimensdes preliminares 65 mm x 65
mm de sec¢do transversal, sendo posteriormente aquecidos a 1.180°C e submetidos
a um forjamento a quente até atingir a segao transversal de 40mm x 40mm. A
composi¢cdo quimica do lingote utilizado para o presente estudo encontra-se na
Tabela 1.

As barras obtidas foram ainda submetidas a um seccionamento longitudinal, de
forma que a sua secao transversal passasse a apresentar as dimensdes 20 mm x 20
mm, sendo novamente reaquecidas, porém a uma temperatura de 1.100°C por um
periodo de uma hora, e em seguida, submetida a uma nova operagdo de
conformacgao para arredondamento dos cantos-vivos.

Tabela 1. Composig&o quimica do lingote utilizado no presente estudo (% peso).

Cr Ni Mn Si C

8,64 5,13 13,66 5,59 0,014

2.2 Procedimento Operacional Adotado para a Retirada das Amotras

A barra originalmente obtida foi cortada em segmentos menores, e estes por
sua vez, seccionados em amostras com espessuras em torno de 5 mm, conforme
Figura 1. Para tal procedimento, foi utilizada uma serra do tipo cut-off, empregando-
se discos de corte tipicos.
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Figura 1. Representagdo esquematica do procedimento de retirada das amostras a partir da barra:
dentro do retangulo pode-se ver a amostra que foi submetida ao tratamento térmico e posterior
caracterizagao.
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2.3 Tratamento Térmico Adotado para a Solubilizagcao das Amostras

Apo6s corte, as amostras foram submetidas a tratamento térmico em forno
Mufla, modelo FC1, fabricado pela EDG Equipamentos, variando-se as temperaturas
de patamar. Foram adotadas as seguintes temperaturas de patamar para a
solubilizacdo das amostras: 800°C, 850°C, 900°C, 950°C, 1.000°C e 1.050°C,
sempre mantendo-as na respectiva temperatura de patamar por 2.400s (40min).

A simulagéo do tratamento térmico das amostras ocorreu da seguinte maneira:

(i)
(ii)

(iii)

(iv)
(V)

(vi)

Regulou-se o forno Mufla para a primeira temperatura de solubilizagao
prevista, ou seja, 800°C.

Quando a temperatura do forno alcangou o previsto, esperou-se por
alguns minutos para que fosse confirmada a estabilizagdo do mesmo.
Confirmando-se a estabilizacdo, a amostra respectiva foi inserida
dentro do forno.

Decorridos 2.400s (40 min) com a amostra mantida a temperatura de
patamar prevista, retirou-se a amostra da Mufla e a mesma foi
submetida a um resfriamento em agua, imediatamente apds a retirada
do forno.

Finalizada a primeira solubilizac&o, a temperatura de 800°C, regulou-se
o forno para a proxima temperatura de solubilizagéo (850°C).
Atingindo-se a nova temperatura prevista, aguardou-se alguns minutos
para que fosse confirmada a estabilizacdo do forno e uma nova
amostra foi inserida para sua solubilizacao.

As etapas de “(i)” a “(v)” foram repetidas para cada uma das
temperaturas de solubilizagao objetivadas.

Na Figura 2 pode-se visualizar uma representagdo esquematica do ciclo de
tratamento térmico completo adotado para a presente simulagao.

1.050°C
1.000°C ;(2.400s)'
950°C 5 (2.400s) @
000°C 5 (2.400s) @

8500C (2.4005)
800°C (2.4008)

(2.400s)

O Instante de inser¢do da amostra na mufla para inicio da solubilizagdo

@ Instante de retirada da amostra da mufla para realizagdo da témpera em agua

Figura 2 Representagdo esquematica do ciclo de tratamento térmico empregado.

Apos o ciclo de tratamento térmico ter sido concluido, cada uma das amostras
obtidas foi preparada para caracterizacdo metalografica.

2.4 Caracterizagao Metalografica das Amostras

As amostras, apos serem tratadas termicamente, foram embutidas a frio,
utilizando-se resina epoxi, e submetidas a lixamento (#180, #220, #320, #400 e
#600) seguido de polimento (6 um e 1 um).
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Para o ataque quimico foram empregados trés tipos distintos de reagentes,
todos tradicionais, para avaliar-se aquele que proporcionaria melhor visualizagao da
estrutura.

Atacando as amostras com solugéo de Nital 5%, a intervalos de tempo variando
de 30s a 600s (5 min), nao foi possivel revelar a estrutura presente, o que evidencia
que esta solugao néo € recomendada para este tipo de material.

A segunda solucdo utilizada consistiu de uma mistura de HNOs (5 cm®) com
HCI (5 cm®), e 4gua em quantidade suficiente para 200 cm®. As amostras ficaram
imersas nesta solugdo por intervalos de tempo distintos, chegando até a 600s
(10min). Independente do tempo de exposi¢céo a solugdo, este reagente também nao
se mostrou adequado para revelar a estrutura deste material.

A terceira solugdo empregada consistiu de uma mistura de HNO3 (150 cm?®), HF
(30 cm®) e agua (250 cm®). Esta solugdo atacou de forma satisfatéria. Variando-se o
tempo de exposi¢cado a solugdo, de 15s a 60s (1 min), encontrou-se como tempo
6timo 30s.

A caracterizagdo microestrutural foi realizada empregando-se um microscépio
otico, modelo Leica DMLM. O objetivo desta caracterizagao foi avaliar a influéncia de
distintas temperaturas de solubilizagdo no tamanho do grdo, o que podera nortear a
escolha da melhor temperatura de solubilizagdo para atingir-se um determinado
tamanho de grdo quando estiverem sendo realizados os ciclos de tratamento termo-
mecanico para avaliagao da capacidade de recuperacao de forma da liga em estudo.
O presente trabalho aponta alguns resultados preliminares. Vale reiterar que o
objetivo principal das caracterizagbes que estdo em andamento, dentro das quais
encontra-se o presente estudo, é avaliar a influéncia do tamanho de gréo e
orientagdo cristalografica de ligas de acgo inoxidavel com composi¢ao quimica
distintas na capacidade de recuperacao de forma deste material.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Utilizando-se dos recursos do analisador de imagens acoplado ao microscépio
otico, estimou-se o tamanho do grdo através da quantidade de grdos que séao
seccionados por uma determinada area (que no presente caso, consiste em um
retdngulo de dimensdes 83 um x 196 um). Através deste parametro, é perfeitamente
possivel estimar o tamanho do grao para uma determinada condi¢ao de tratamento
térmico. Para estruturas que n&o apresentam uma morfologia bastante regular,
como é o caso do material do presente estudo, o que dificulta avaliar o tamanho
médio dos graos através da medi¢cdo de apenas duas diagonais, esta metodologia
pode ser utilizada. Recomenda-se, no entanto, a realizacdo de varreduras
(contagens) em distintas areas da amostra para que a analise nao seja tendenciosa
ou mesmo inadequada, apresentando, com isso, coeréncia estatistica, sendo,
portanto, representativa da amostra avaliada.

Para o presente estudo foram avaliados 15 (quinze) campos de cada amostra,
todos localizados na regido central da seg¢ao transversal da amostra sob analise. Os
resultados obtidos (numero de interseccgdes) foram transformados em graficos, para
que, além do valor médio, a dispersao estatistica também fosse avaliada. De posse
destes valores médios, estimou-se o tamanho de grdo austenitico para cada
condigdo de tratamento térmico adotada. Nas Figuras 3 e 4 podem ser encontrados
estes resultados.
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Figura 3. Numero de intersecgbes obtidas para cada uma das amostras avaliadas: histograma com
respectiva aproximagéo “normal”, valores médios (“Média”) e desvio-padréo (“DesvPad”).
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Como ja era de se esperar, a medida que a temperatura de solubilizagao
aumenta, visualiza-se uma diminuigdo do numero de intersecg¢des (ou seja, aumento
do tamanho de grdo austenitico). Na faixa de temperaturas entre 800°C e 900°C, a
estrutura manteve-se similar, visto que o numero de interseccdes nao variou
significativamente nesta faixa (média de 32,4 para 800°C, média de 30,0 para 850°C
e média de 32,9 para 900°C). A partir da temperatura de 950°C pode-se observar
uma queda expressiva do numero de intersecgbes (média de 23,7 para 950°C,
média de 17,1 para 1.000°C e média de 8,5 para 1.050°C). Ou seja, para
temperaturas de solubilizagdo superiores a 950°C, promoveu-se uma alteragao
significativa no tamanho de grao da estrutura.

Vale ressaltar, ainda, que o desvio-padrdo apresentado para cada uma das
medicoes efetuadas manteve-se, em valor absoluto, préximo, independentemente
da populagdo considerada. Isso evidencia que, proporcionalmente, com o aumento
da temperatura de solubilizagdo, ocorre um aumento da dispersdo. Isto €, um
desvio-padrao de “3,85” para uma média de “8,5” (1.050°C) é muito mais critico que
um desvio-padrao de “3,85” para uma média de “17,1” (1.000°C).
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De posse do numero “médio” de intersecc¢des estimou-se o tamanho “médio” de
grao austenitico para cada condigdo de solubilizagdo. Comparando-se, portanto, o
tamanho médio de grao austenitico para as temperaturas até 900°C com o
observado para a temperatura de 1.050°C, ocorreu um aumento do tamanho de gréo
de aproximadamente 2 (duas) vezes, em média (~61,90um versus 31,70um).

Na Figura 4 pode-se visualizar um resumo da variagdo do numero médio de
interseccdes e do tamanho médio de grao austenitico em fungao da temperatura de
solubilizacao utilizada.

Evolugao do niumero de intersecg¢oes e do tamanho médio de grao austenitico em
fungao da temperatura de solubilizagao
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Figura 4. Evolugdo do numero de intersecgdes e da densidade de intersecgbes em fungao da
temperatura de solubilizagao utilizada.

Na Figura 5 podem ser encontradas fotomicrografias representativas da regiao
central da amostra para as temperaturas de solubilizagdo 900°C (5a) e 1.050°C (5b),
evidenciando a enorme diferengca existente entre o tamanho de grdao ao serem
empregadas temperaturas de tratamento térmico diferentes.
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Figura 5. Fotomicrografias tipicas das regides centrais das amostras submetidas a solubilizacdo em
temperaturas diferentes: (a) 900°C; (b) 1.050°C.
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4 CONCLUSAO

A habilidade de um material em recuperar sua forma apods ter sido deformado
plasticamente € a caracteristica que o define como “liga com efeito de memdria de
forma”.

Para que sua capacidade de recuperagao seja avaliada, € necessario, portanto,
que este material seja submetido a um esforgco mecéanico (laminagao, tragao,
compressdo ou dobramento). No entanto, alguns estudos tém mostrado que o
tamanho de grao influencia essa habilidade.

O presente artigo ndo simulou ciclos de treinamento termo-mecanico para
avaliar a recuperacgao de forma. Tratou da questdo de “como” obter-se uma estrutura
de granulometria diferenciada, etapa que antecede a aplicagdo do treinamento.

Através do presente artigo foi possivel constatar-se um aumento de 2 (duas)
vezes no tamanho de grdo austenitico com o aumento da temperatura de
solubilizagéo (de 900°C para 1.050°C).

Para a faixa de temperaturas entre 800°C e 900°C nao foi observada uma
variagao significativa no tamanho do grdo. No entanto, a partir de 950°C, pode-se
perceber uma queda abrupta do numero de intersecgdes, ou seja, um aumento
expressivo do tamanho do gréo.
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