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Resumo

Este trabalho visou em compreender as caracteristicas microestruturais de uma liga
de NiTi rica em Ni deformada a quente por meio do processo de forjamento rotativo,
que foram submetidas ao processo com temperaturas distintas de pré-aquecimento
(800 e 950 °C) sem e com tratamento térmico de recozimento prévio (950 °C por 2
horas) para homogeneizacdo do lingote. Por meio dos aspectos da evolugao
microestrutural verificados com auxilio das técnicas de  Microscopia Optica,
Microscopia Eletronica de Varredura e difracdo de Raios X pO6de-se observar que a
adocdo do recozimento prévio para homogeneizacédo e incremento da temperatura
de pré-aquecimento as etapas de forjamento rotativo a quente, conduziu a
resultados mais satisfatorio ao processamento termomecéanico a ser aplicado nesta
liga, a fim de seguir para as etapas de deformacéo a frio.

Palavras-chave: Ligas com memoéria de forma; Ligas de NiTi; Deformacao a quente;
Forjamento rotativo.

PREHEATING TEMPERATURE INFLUENCE ON THE HOT ROTARY FORGING
STEP OF A NiTi ALLOY

Abstract
This work aimed to understand the microstructural characteristics of a Ni-rich NiTi
alloy hot deformed in the rotary forging process, which were subjected to the process
with different preheating temperatures (800 and 950 °C) without and with previous
annealing heating treatment (950 °C during 2 hours) for ingot homogenization.
Through the aspects of microstructural evolution verified with the aid of the Optical
Microscopy, Scanning Electron Microscopy and X-Ray Diffraction techniques could
observed that adoption of the previous annealing heating treatment and increase of
the preheating temperature in the steps of hot rotary forging, led to the most
satisfactory to the thermomechanical processing to be applied in this alloy in order to
following cold deformations steps.
Keywords: Shape memory alloys; NiTi alloys; Hot deformation; Rotary forging.
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1 INTRODUCAO

As ligas de NiTi apresentam propriedades funcionais Unicas, tais como o efeito de
memoria de forma e a superelasticidade, o que favorece a essas ligas a
possibilidade de diversas aplicacdes no ambito de engenharia e biomédica. Essas
propriedades sdo observadas devido a transformacdo martensitica termoelastica,
que é a responsavel pela recuperacdo previamente estabelecida do material apés
sofrer uma deformacdo. Quando a recuperacdo de forma ocorre a partir da
deformacdo da fase austenitica (B2) seguida da remocdo completa da carga
imposta, observa-se a superelasticidade (SE), em conjunto com reversdo da
transformacdo de B19°—B2, e quando esta ocorre a partir da deformacdo da fase
martensitica (B19’) seguido do seu do aquecimento, apds a remocao da carga, até a
temperatura da reversdao da transformacdo de B19'—B2 observa-se o efeito de
memoria de forma (EMF). Além das propriedades descritas, essas ligas ainda
apresentam excelente resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade. Para algumas
aplicacdbes o comportamento superelastico é muito importante devido a
transformacao induzida por tensdo de B2 < B19. As ligas NiTi ricas em Ni
apresentam SE a temperatura ambiente, as ricas em Ti ja revelam o efeito memoaria
de forma, enquanto a de composicdo equiatbmica dependerd do histérico
termomecanico para definicAo do campo de estabilidade de fases a temperaturas
ambiente. Independente da composicdo da liga, nas etapas iniciais de
processamento apds a fusdo/solidificacdo, todo o tratamento termomecanico a
quente ocorre no campo austenitico [1-3].

O processamento neste tipo de liga é de alta complexidade desde a sua elaboracao,
pois a presenca de elementos de liga e/ou impurezas (C e O) podem promover
alteragOes estruturais e podem originar inclusées na forma de carbetos (TiC) e
oxidos (TisNi2O e Ti20), que impactam diretamente nas caracteristicas da liga, bem
como o processamento termomecanico. A relagdo dos percentuais de Ni e de Ti
influencia diretamente nas propriedades desses materiais, assim, um dos desafios
no processamento dessas ligas € o controle dessa relagdo na matriz metélica. No
que diz respeito ao processamento termomecanico as etapas de deformacdo a
guente sdo fundamentais nos estagios iniciais, pois sdo capazes de promover
reducdes consideraveis até que se alcance uma determinada dimenséo, e ainda
acelerar o processo de homogeneizagcdo microestrutural, devido a combinacdo da
acdo térmica e mecanica que ativam fortemente os processos difusionais. No
entanto, pode vir a introduzir niveis de tensdes residuais consideraveis no material, e
ainda pode-se observar que a sua capacidade de deformacéo a quente foi reduzida
por niveis elevados de inclusdes oriundas da etapa de fusdo/elaboragéo da liga.
Para que se obtenha uma condicdo homogénea, prévia ao processamento,
geralmente se propbéem uma solubilizagdo para atingir uma composicdo isenta de
precipitados, que alteram a composicao local, e livre de tensdes residuais, formagao
direta de B19’ induzida por tens&o, garantindo assim, a estabilidade de B2 a
temperatura ambiente, para as ligas de ricas em Ni e de composi¢ao equiatdmica.
Recentemente Rodrigues [4], elaboraram um estudo das caracteristicas estruturais e
termofisicas nas etapas de forjamento rotativo a quente e a frio em uma liga rica em
Ni (a mesma empregada nesse estudo). Os autores observaram que havia a
necessidade da implementacdo de um tratamento térmico prévio com temperatura
superior ao utilizado no processamento deles, acima de 850 °C. Ainda pb6de-se
registrar que a primeira etapa de forjamento foi realizada na temperatura
correspondente a proposta ao processamento (800 °C), no entanto, pelos



resultados, observaram que ocorreu uma reducdo da temperatura de processamento
entre as etapas de deformacao a quente ao retirar o material do forno, nas etapas de
reaquecimento e transporta-lo para o forjamento rotativo a quente, levando em conta
a reducdo dimensional do material. Assim, concluiram que as etapas de forjamento
a quente posteriores a primeira etapa deste, foram efetuadas em temperaturas muito
inferiores a correspondente ao primeiro forjamento a quente (800 °C), em virtude do
incremento na perda de calor em funcédo da reducdo da secao transversal da barra
ao longo das etapas de forjamento. Wu [5] indicou que caso a redugédo de
temperatura seja excessiva, pode acarretar a dificuldade da reducé&o dimensional da
secao transversal durante a deformacéo a quente em relacdo ao passe anterior. Se
a temperatura estiver muito abaixo de 800 °C, ndo atingindo o nivel minimo de forca
motriz para que a estrutura austenitica do lingote/barra seja recristalizada a partir da
estrutura encruada da austenita, pode acarretar somente o fendmeno de
recuperacado e endurecimento, e até mesmo a propagacao de trincas [5].

Em outro trabalho Rodrigues [6], realizaram o estudo estrutural e termofisico da
mesma liga deste estudo (rica em Ni) submetida a diferentes tratamentos de
solubilizagcdo, visando compreender e indicar um tratamento térmico prévio mais
eficiente. Eles ratificaram que o tratamento prévio com a temperatura de 950 °C
durante 120 min, sugerido por Teixeira [7] para esta mesma liga, era 0 mais
adequado a ser aplicado no processamento desta liga. Este tratamento apresentou
um material monofésico durante o encharque, que por meio de um resfriamento em
agua impediria a formacédo de precipitados e outras fases. Se aplicado previamente
ao processamento iria proporcionar uma estrutura mais homogénea tornando o
processamento mais satisfatorio.

Rodrigues [8] ainda sugeriu uma rota de processamento para esta liga com
parametros adotados neste trabalho, onde realizou simulacbes com diversas
técnicas com o objetivo de propor uma possivel rota mais eficiente, buscando o
comportamento superelastico a temperatura ambiente deste material ao final antes
de seguir para as etapas de deformacéo a frio.

Ribeiro [9] e Teixeira [7] também estudaram o comportamento deste material em
etapas distintas do processamento termomecanico de forjamento rotativo a quente e
a frio.

Nesta perspectiva, o presente trabalho visou compreender a influéncia da
temperatura de pré-aquecimento na etapa de deformacdo a quente em uma liga de
NiTi rica em Ni, em seus aspectos estruturais e microestruturais.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Metodologia

Uma liga de NiTi rica em Ni produzida em escala laboratorial via processo de fuséo
em forno de indugéo a vacuo (VIM) em cadinho de grafite e refundida em forno de
refusdo a arco (VAR) com eletrodo n&o consumivel e cadinho de cobre refrigerado
com &gua, foi utilizada para obtencdo dos lingotes a serem processados em duas
rotas de processamentos via forjamento rotativo. Ambos fornos instalados no
Instituto Tecnoldgico da Aeronautica (ITA), os quais foram utilizados pelo Professor
Jorge Otubo e sua equipe para producao desta liga, denominada VIM74, e doada
para este estudo.

O Processamento Termomecanico 1 foi detalhado e discutido por Rodrigues (2016),
sendo este composto por pré-aquecimento prévio a 800 °C durante 30 min seguido



de deformacédo a quente via forjamento rotativo com reducdo gradativa da secao
transversal em quatro etapas de deformacéo a quente, com reaquecimento a 800 °C
da barra forjada antes do retorno a forja.

No Processamento Termomecanico 2, o lingote proveniente da refuséo foi tratado
termicamente por recozimento huma temperatura de 950 °C durante 120 min, taxas
de aquecimento de 10 °C/min e resfriamento de acordo com a inércia do forno
desligado, buscando homogeneizar a estrutura bruta de solidificacédo refundida pela
reducdo de segunda fase na regido interdendritica, sendo esta a condi¢cdo para o
material de partida para a nova rota de forjamento rotativo a quente. No que se diz
respeito ao forjamento rotativo a quente, o lingote refundido e recozido em estudo foi
forjado a quente e adotando-se a temperatura de 950 °C como pré-aquecimento
antes de cada um dos cinco passes de reducdo no forjamento até obter uma barra
com diametro menor ou igual 8 mm. A temperatura de reaquecimento de 950 °C foi
assim selecionada para buscar uma maior temperatura de entrada do corpo de
prova (lingote/barra) na forja, mesmo consideracdo a perda de temperatura no
transporte do material entre o forno e a forja. O incremento de quatro passes para
cinco passes foi necesséario devido a limitacdo do ferramental utilizado no
processamento termomecéanico, conforme apresentado na Figura 1, facilitando a
assim a passagem do lingote/barra a cada etapa de reducéo.

As caracteristicas dos dois processamentos termomecanicos sdo apresentadas na
Tabela 1, sendo que ambos foram conduzidos utlizando as forjas rotativas
instaladas nos laboratorios do Departamento de Engenharia Mecanica do ITA, Sao
José dos Campos, SP, Brasil.

A amostra correspondente ao quinto passe de deformacéo, destaque vermelho na
Figura 1, foi analisada no intuito de comparar com a amostra correspondente ao
quarto passe de deformacéo a quente do Processamento Termomecéanico 1.

As técnicas de caracterizacdes que foram adotadas a fim de garantir a efetivacao do
objetivo proposto para este estudo foram: Microscopia Optica (MO), Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) e Difragdo de Raios X (DRX).

O uso da microscopia Optica teve a finalidade de avaliar a evolucdo da
homogeneizacdo estrutural em relacdo a distribuicdo da segunda fase e/ou
inclusdes na matriz metalica em diferentes regides da amostra e ainda a observagéo
da média do tamanho de grdo para verificar seu comportamento em diferentes
condi¢cbes de processamento. Essa medida foi realizada de acordo com ASTM E-
112-96 (2000) com base em 8 campos de observacdo em cada amostra com o
auxilio do software Image J. As micrografias foram coletadas com uso do
microscopio Olympus BX60M, com camera digital acoplada modelo Olympus U-
TV0.5XC-3 e software Olympus Stream, instalado no Laboratério de Materiais do
Centro Federal de Educacao Tecnologica Celso Suckow da Fonseca (CEFET), Rio
de Janeiro / RJ - Brasil.



Tabela 1. Detalhamento do processo termomecénico de forjamento rotativo.

Processamento Processamento
Etapa do Processamento A a
Termomecanico 1 Termomecanico 2
Tratamento Térmico Prévio -- 950 °C/ 120min
Temperatura de
Reaquecimento antes de 800 °C / 30 min 950 °C / 30 min
cada passe de deformacéo
Reaquecimento a 800°C por Reaquecimento a 950°C por
12 deformagéo 10 min 10 min
& Diametro Interno dos Martelos Diametro Interno dos Martelos
10,41 mm 10,41 mm
Reaquecimento a 800°C por Reaquecimento a 950°C por
2 @ deformagéo 10 min 10 min
¢ Diametro Interno dos Martelos Diametro Interno dos Martelos
8,76 mm 9,52 mm
Reaquecimento a 800°C por Reaquecimento a 950°C por
32 deformagéo 10 min 10 min
¢ Diametro Interno dos Martelos Diametro Interno dos Martelos
7,62 mm 7,62 mm
Reaquecimento a 800°C por Reaquecimento a 950°C por
4 2 deformagéo 10 min 10 min
¢ Diametro Interno dos Martelos Diametro Interno dos Martelos
6,35 mm 6,35 mm
Reaquecimento a 950°C por
52 deformacéo -- 10 min
¢ Diametro Interno dos Martelos
5,60 mm
a
Recozimento 30 min 10 min 10 min 10 min 10 min
950 °C - e .
2h 1° Passe 2° Passe 3° Passe 4* Passe 5° Passe
850 °C F
2M
& 10,41 mm 9,52 mm 7,62 mm 6,35 mm 5,60 mm
5
5 Q, 9 Q o) Q
= T T = T <
\\ Produto,
Tamb Jrd  a— oo b \Final
Refusdo 11,35 mm 9,79 mm 9,58 mm 8,61 mm 7,73 mm -
Tempo

Figura 1. Processamento termomecénico 2 do lingote de uma liga NiTi rica em Ni, com etapas de
forjamento rotativo, temperatura/tempos de encharque dos tratamentos térmicos intermediarios e
diametros das amostras e produto final (amostra analisada).

As amostras para MO foram extraidas por meio de corte abrasivo em uma maquina
de corte de precisdo com o auxilio de disco diamantado, a amostra foi analisada em
sua secdo longitudinal ao forjamento. Apos o corte, a face da sec¢éo a ser analisada
foi submetida a lixamento com auxilio de uma lixadeira rotativa manual com lixas de
carbeto de silicio até 2500 mesh. Apo6s a etapa de lixamento, a amostra foi polida
eletroliticamente com uma solucdo composta por 20% de acido sulfarico e 80% de



metanol a temperatura ambiente por aproximadamente 15 a 20 s e sob tensédo de 20
V.

A caracterizacdo em relacdo aos detalhes dos aspectos microestruturais com
maiores aumentos foram realizadas com auxilio da técnica de microscopia eletronica
de varredura com uso dos detectores de elétrons secundarios (SE) e
retroespalhados (BSE) instalados no microscopio eletrénica de varredura (MEV) da
marca FEI, modelo Quanta 250 FEG, com canh&o de emissdo de campo (FEG),
instalado no Laboratério de Microscopia Eletrénica (LME) do Instituto Militar de
Engenharia (IME), Rio de Janeiro / RJ — Brasil.

Os parametros utilizados nas analises no MEV foram: tenséo de aceleracdo: 10 kV e
20 kV; distancia de trabalho (WD): 10,0 mm para SE e BSE; Spot Size: 4,5 e
abertura de 5.

A mesma amostra analisada via microscopia Optica, sob a mesma rotina de
preparacao, foi analisada no MEV.

A técnica de difragdo de Raios X foi adotada neste trabalho com a finalidade de
identificar as fases associadas a matriz metalica, segunda fase e/ou inclusées
presentes na amostra a temperatura ambiente.

Para as analises de DRX a temperatura ambiente, amostra foi preparada a partir do
embutimento a frio com resina, posteriormente lixada com lixas de carbeto de silicio
de 220 a 2500 mesh, e polidas quimicamente com a solu¢éo acida de 45mL e HNOs3,
45mL de H20 e 10mL de HF, por 30s, promovendo a remocdo da camada
superficial deformada oriunda do lixamento. Estas medidas de DRX foram realizadas
no laboratério de Difracdo de Raios X da Companhia de Pesquisa de Recursos
Minerais (CPRM) utilizando-se o difratbmetro de Raios X, modelo X'PERT PRO
MRD da PANalytical, acoplado com um tubo de Cu Ka (A= 0,154 nm), com tenséo de
40 kV e corrente de 40 mA, com a técnica de 6-20 acoplados. A varredura
empregada em 20 foi executada em um intervalo angular de 15 a 65° para todas as
amostras analisadas. O tempo por passo foi de 100 s e o passo angular de 0,0167°,
na configuragcdo foco linha, utilizando o software Data Collector e posteriormente
analisados/identificados com uso das fichas ICDD (International Centre for
Diffraction Data).

2.2 Resultados e Discussao
2.2.1 Processamento 1

Os resultados apresentados por Rodrigues [8] sobre a evolugao estrutural no
forjamento rotativo a quente da mesma liga de NiTi rica em Ni objeto deste estudo. A
autora avaliou as condi¢cdes estruturais da sua liga refundida em estudo, onde
observou que a matriz B2 apresentou a presenca de 6xidos e carbetos, suportada
pelos resultados da analise de espectroscopia de energia dispersiva de Raios X
(EDS) que se evidenciou a presenca de Ti, Ni, O e C nas particulas que se faziam
presentes na regiao interdendritica. O ensaio de DRX (radiacdo de Sincrotron) ainda
revelou a presenca da fase B2 pelo plano (110) e ainda a presenca de Tiz2Ni,
NisTi2O, TiC e NisTi. A ultima etapa de deformacéo a quente revelou pela anélise por
DRX a presenca de B2 a temperatura ambiente.

Ao longo das etapas de deformacéo a quente, a partir das amostras coletadas, ainda
foi possivel observar por meio das anélises de MO e MEV a evolugédo microestrutural
do material, com um notdrio refinamento dos grdos e ainda a observacdo de
segunda fase. Em outras andlises de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) e



textura por DRX, o trabalho ainda reportou a existéncia de alguns graos
recristalizados e a ocorréncia majoritaria de recuperagdo indicando que a taxa de
deformacédo e temperatura, mesmo esta sendo inferior a ideal, sendo o suficiente
para promover tais fendbmenos na ultima etapa de forjamento rotativo a quente. Os
resultados, referentes a MO e DRX, podem ser observados na Figura 2.
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Figura 2. Andlises de DRX e MO da amostra refundida de NiTi rica em Ni, no 3° passe de
deformacgéo a quente [8].

2.2.1 Processamento 2

Para complementar este trabalho foi realizado nas instala¢gées do IME a simulagéo
fisica do reaquecimento do lingote realizado nas instalacdes do ITA, para assim
tracar o perfil do resfriamento do material, com o intuito de verificar a perda da
temperatura do lingote quando sai do forno mufla até o processo de deformacéo na
forja rotativa.

O monitoramento do resfriamento do lingote reaquecido a 950 °C durante 10 min,
com pirdmetro oOptico configurado com valores de emissividade de 0,70 e 0,65,
encontra-se na Figura 2. A curva obtida é em funcdo do tempo entre a retirada do
lingote do forno, insergcéo na forja e deformacéo do material, estimado no intervalo
de tempo de 15 e no maximo 20 s. Com a emissividade de 0,70 e tempo de 20 s, 0
lingote apresentou a temperatura de 757,78 °C, e com a emissividade de 0,65
durante 20 s, 802,15 °C. Avaliando os decréscimos das temperaturas no intervalo de
tempo, os mesmos ainda foram superiores (intervalo entre 750 e 800 °C) em relacéo
a temperatura do primeiro processamento dos trabalhos realizados por Teixeira [7],
Ribeiro [9] e Rodrigues [8], pelo fato de terem reaquecido a uma temperatura de
somente 800 °C. De acordo com a literatura essa temperatura é adequada para
realizacdo da deformacéo deste material, uma vez que ndo promove a formacao de
camadas de Oxidos significativas e facilita a deformacdo do material [10].
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Figura 2. Curva de resfriamento ao ar do lingote em estudo com emissividades de 0,65 e 0,70 com
retirada do forno apés estabilizacdo a 950 °C.

Ao analisar a amostra da secéo transversal e longitudinal (centro) (Figura 3) deste
material apds segunda rota de forjamento rotativo, foi possivel constatar uma
significativa modificacdo microestrutural em relacdo a condicdo recozida que
antecedeu ao forjamento rotativo a quente.

Figura 3. Esquema da andlise da barra forjada demonstrado a secao transversal e longitudinal [11].

A andlise da microestrutura da regido central da secéo transversal e longitudinal da
amostra forjada foi observada por meio do MO, com aumentos de 100x, 200x e
500x, conforme as Figuras 4 e 5, onde a matriz é circundada pelas particulas de
segunda fase devido ao suposto decréscimo na temperatura de forjamento em
funcdo da reducdo da secédo transversal da barra ao longo do forjamento a cada
etapa reaquecimento e retirada do forno. Quanto menor a temperatura de
deformac&o maior a propensdo a retencdo de encruamento resultante da reducao
imposta a cada passe de forjamento. Na microestrutura observada na sec¢ao
longitudinal é destacado o aspecto alongado, na direcdo de forjamento, o que € um
indicativo ter apenas ocorrido recuperacdo da estrutura encruada nesta quinta etapa
de forjamento em uma temperatura bem mais baixa de deformacdo do aquelas
observadas nas primeiras etapas de forjamento. Pode-se verificar que essa amostra
apresentou um valor médio de tamanho de grdo de 29 um +2. Também pode-se
observar que no interior da matriz existem regides com maior rugosidade, podendo
ser um indicativo de austenita encruada, advinda das cinco etapas de deformacéo a
quente [1].



74° Congresso Anual

Figura 5. Microestrutura da sec¢édo longitudinal da liga VIM74 forjada, obtidas com auxilio do MO e
MEV.

O ensaio de DRX (Figura 6) realizado a temperatura ambiente, evidenciou picos da
matriz B2 referentes aos planos de difracdo (100), (110) e (200), porém com um
indicativo de presenca de picos de fase martensita - B19 (-111) e (020),
provavelmente formada pelo procedimento de preparo do material. Confirmando
assim a matriz austenitica a temperatura ambiente ap0s o processamento, como
esperado para ligas ricas em Ni.

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM
Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, S&o Paulo, SP, Brasil.
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Figura 6. Difratograma da amostra VIM74 forjada em temperatura ambiente (analise conduzida com
comprimento de onda 1,54 A).
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Mediante a comparacdo com os resultados de Rodrigues [8], que ao proceder um
tratamento térmico de recozimento no intuito de homogeneizar o material na
temperatura e tempo proposto, em ambos os trabalhos pode-se observar a reducéo
significativa de segunda fase do material,

Apesar de ndo poder garantir que as reducdes de forjamento rotativas fossem
conduzidas a temperaturas iguais ou superiores a 850 °C, pode-se afirmar que o
forlamento rotativo realizado na segunda rota proposta foi conduzido em
temperaturas superiores aquelas experimentadas por Teixeira [7], Ribeiro [9] e
Rodrigues [8]. Esta afirmacdo & suportada com base na estimativa da perda de
temperatura na transferéncia do lingote/barra do forno de reaquecimento para forja
rotativo do material pré-recozido a 950 °C e reaquecido na temperatura de 950 °C,
que de acordo com o monitoramento da reducdo da temperatura do lingote a o ser
resfriado ao ar, em torno de 150 °C.

3 CONCLUSAO

Pode-se concluir que a segunda rota de processamento proposta por Rodrigues [8]
foi efetiva no processamento do material empregando-se temperatura mais alta,
mesmo com indicios de decréscimo da temperatura ao longo do processamento,
promovendo pela reducdo da &rea da barra. O material ao final das etapas de
deformacéo a quente apresentou auséncia de trincas ao longo do processamento,
fase B2 a temperatura ambiente e grdos refinados com caracteristicas de
recristalizacdo e/ou recuperacao, atingindo o objetivo de processar o material por
meio de forjamento rotativo a quente com caracteristicas mais satisfatérias do que
as caracteristicas encontrada anteriormente por Rodrigues [8] na primeira rota de
processamento.
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