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Resumo

O presente trabalho visa a analise do comportamento do material no processo de
trefilacdo de ligas de NiTi com efeito de memoria de forma. Pardmetros como a
recuperacao elastica e recuperagdo de memoria de forma foram avaliados com base
nos valores do diametro do fio trefilado, antes e apds o recozimento, associando-se
a reducao da area e a microestrutura. Foi observado que a maior contribuicao para a
recuperacao de forma é devido a recuperacéo elastica. Também foi observado que
as particulas de TiC estédo alinhadas ao longo da diregao de trefilagdo e que essas
particulas ndo deformam durante a operacgao de trefilagao.
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INFLUENCE OF WIREDRAWING AND ANNEALING ON SHAPE MEMORY
EFFECT OF NiTi ALLOYS

Abstract

This paper aims to analyze the behavior of the material in the wire drawing of NiTi
alloys with shape memory effect. Parameters such as elastic recovery and shape
memory recovery were evaluated based on drawn wire diameter values before and
after annealing step associated to area reduction and microstructure. It was observed
that the major contribution to shape recovery is due to elastic recovery. Also it was
observed that the TiC particles are aligned along the drawing direction and that those
particles do not deform during drawing operation.
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1 INTRODUGAO

O fendbmeno do Efeito Meméria de Forma (EMF) pode ser definido como
sendo a capacidade de certos materiais voltarem ao estado ou a forma original com
0 aquecimento em temperaturas acima da temperatura de fim de transformacao da
martensita em austenita apds serem deformados plasticamente no estado
martensitico. Para a liga apresentada neste trabalho a temperatura ambiente
apresenta o Efeito Pseudoelastico (EPE), caso particular do EMF, que esta
relacionado com a propriedade do material em recuperar a forma quando deformado
além do limite elastico, apds ter o carregamento removido. Tem-se, portanto, uma
recuperacao de forma do material em temperatura abaixo de Mp (temperatura
maxima na qual a martensita pode ser induzida mecanicamente), regido na qual a
austenita é estavel."

As ligas de NiTi com EMF tém aplicagbes em varios campos como:
aeroespacial, naval, automobilistico, robética, biomédica etc.?'® Apesar de
conhecidas desde a década de 70,"" no Brasil sdo pouco exploradas,
principalmente, devido as dificuldades de fabricacdo e posterior processamento
termomecéanico. Considerado material estratégico, sua importacdo é bastante
dificultada pelos paises detentores da tecnologia. Desta forma, desenvolver
tecnologia nacional tanto de producao como de aplicagdes é fundamental para o
desenvolvimento do pais na area.

A maior parte das aplicacoes das ligas de NiTi utiliza o material em forma de
fios, os quais sdo usados na fabricacdo de molas, tubos e fios com formatos
irregulares (diferentes de fios redondos), fios para tratamento ortoddnticos, limas
endodonticas, hastes para 6culos e antenas de aparelhos de telefonia celular. Fios
ultrafinos s&o aplicados em micro-atuadores e micro-molas, conforme mostrado na
Figura 1.

Figura 1. Aplicagdes de fios superelaticos de NiTi. az Fios para tratamento ortodéntico. b) Antena de
aparelhos de telefonia celular. ¢) Hastes para 6culos. 12

Fios de NiTi podem ser obtidos através do processo de trefilacdo, que
possibilita a obtencao de fios com longos comprimentos e secdo transversal
constante, com propriedades mecanicas controladas.®

As ligas de NiTi podem alcancar de 30% a 50% de reducao de area,"* porém
em conformacdo a frio essa liga sofre um encruamento severo principalmente no
processo de trefilacdo, reduzindo a sua conformabilidade, e portanto necessitam de
tratamentos térmicos de recozimento para recuperar a capacidade de deformacéo
da liga®. Esses inter-recozimentos apresentam uma perda na redugdo de area dos
fios trefilados apds o tratamento térmico, devido ao efeito de memdéria de forma,
alterando as quantidades de reducao em cada passe e com isso 0 comportamento
da deformacéo do material durante o processo de trefilagdo.



O comportamento da deformacéao do material durante o processo de trefilacao
pode determinar as propriedades mecanicas do produto final, portanto é de grande
importancia o estudo do comportamento do material durante a sua deformacao no
processo de trefilacéo.

2 MATERIAL E METODOS

O material de partida foi um lingote de 19 mm de didmetro e 180 mm de
comprimento pesando em torno de 1,2 kg. Este material foi laminado a quente até
um didmetro aproximado de 10 mm e posteriormente reduzido para 3,58 mm por
forjamento rotativo intercalando-se recozimentos a 700°C por 10 minutos. A partir de
3,58mm, o fio foi trefilado a frio com 15% de reducao de area por passe até 1,00 mm
de didmetro intercalando-se recozimentos a 650°C por 5 minutos. A trefilagéo foi
feita em uma trefila monobloco e os tratamentos térmicos de recozimento entre os
passes em um forno tubular no Instituto Tecnologico de Aeronautica, figura 2. Na
trefilagao foi utilizado um jogo de fieiras com nucleo de carbeto de tungsténio e como
lubrificante uma graxa de bissulfeto de molibdénio (MoS,). O inter-recozimento além
de recuperar a capacidade de deformagdo do material, produz uma camada de
oxido na superficie do fio adequada para auxiliar a lubrificagdo do processo.

Figura 2. a) Trefila monobloco. b) Forno tubular para tratamento térmico de recozimento

Na preparagdo metalogréafica, as amostras foram seccionadas com disco de
diamante com carga controlada e fluido refrigerante para minimizar tensdes
mecanicas e indugdo da martensita durante o corte. A observagdo metalogréfica foi
feita em um microscopio Optico Carl Zeiss, modelo CH 481 e as amostras
preparadas como segue: corte com disco de diamante, embutimento a frio em
resina, lixamento com lixa de grana 600, 1.200 e 1.500, alternando-se em 90" a
direcdo da amostra entre uma lixa e outra e velocidade de 300 rpm em uma politriz
manual Struers, modelo Panambra DP 10. Posteriormente, as amostras foram
polidas mecanicamente na politriz Struers, modelo DP 9, com pasta de diamante de
3 um e V4 um. Para cada etapa de troca de lixa ou polimento em pasta de diamante,
as amostras ficaram em banho de ultra-som por 10 min. Posterior ao processo de
lixamento e polimento das amostras, estas foram atacadas com solu¢ao de 150 ml
HoO + 25 ml HNO3 + 10 ml HF, por um periodo de 10 segundos, no intuito de se
revelar a microestrutura presente no material.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Tabela 1 apresenta a composigdo quimica da liga NiTi utilizada neste
trabalho. E uma liga praticamente equiatbmica apresentando baixo teor de oxigénio
e com contaminagdo em carbono relativamente alto de 0,110 wt%. Pelo teor de



niquel na liga, esta deveria ser martensitica a temperatura ambiente. No entanto,
dados de calorimetria diferencial de varredura (DSC) indicam que o material é
superelastico a temperatura ambiente, isto €, M; (temperatura de inicio da
transformacao martensitica, TM, direta), M, (temperatura de pico da TM direta) e Mg
(temperatura final da transformacdo martensitica direta) estdo todos abaixo da
temperatura ambiente. Mesmo as temperaturas de TM reversa, A; (temperatura de
inicio da reversdo da martensita em austenita), A, (temperatura de pico da reversdo
da martensita em austenita) e As (temperatura final da reversdo da martensita em
austenita) estdo todos abaixo da temperatura ambiente.

Tabela 1. Composicao e temperaturas de transformagao martensitica da liga de NiTi.

”g:s Ni | ¢ o | mi | Mo | mi | aHu| Ai | Ap | Af| AH,
NiTi | (@L%) | (Wt.%) | (wt.%) | (°C) | (°C) | (°C) | (V/g) | (°C) | (°C) | (°C)| (J/9)
VIR [ 49.94 | 0,110 | 0,039 |-26,0|-46,0|-68,0 14,63 [ 41,5 |-219|-35[ 1487

Trabalho realizado pelo grupo mostra que a principal causa da diminui¢cao das
temperaturas de TM deve-se a concentracdo de carbono e oxigénio na liga, sendo
limite de solubilidade do carbono de 250 ppm em peso e do oxigénio, 150 ppm em
peso. O oxigénio excedente forma 6xido complexo TisNi>O interdendritico e o
excesso de carbono precipita o composto TiC (fase primaria), o que pode ser
observado nas micrografias das Figuras 5 a 10, tornando a matriz enriquecida em
niquel. Avaliagdes feitas até o momento mostraram que para valores de niquel
abaixo da composicdao equiatbmica, a curva da temperatura de transformacao
martensitica é praticamente constante, sendo decrescente para valores acima da
desta mesma composicao.!'>®

O valor obtido para a entalpia da transformacao martensitica direta foi de
14,63 J/g e para a transformacgao austenitica igual a -14,87J/g. Em outro trabalho do
grupo, observou-se que a variagdo na entalpia de transformagdo martensitica
apresenta um maximo em torno da composi¢do equiatdmica, da ordem de 25 a
30J/g, e entdo decrescendo para ambos, valores crescentes ou decrescentes do
teor de niquel.!"”

O fio de NiTi usado neste trabalho apresentava didmetro inicial de 3,58mm e
foi trefilado até atingir o didmetro final de 0,99 mm (Figura 3). Aparentemente, nao
apresentou falhas ou defeitos de superficie atingindo o diametro final sem
apresentar problemas de ruptura.

Figura 3. Fio de NiTi trefilédo.



A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos no processo de trefilacao do fio
de NiTi. Nela sao apresentados os valores de diametro inicial (Jinicial) do fio antes do
passe de redugéo; o didmetro da fieira (Jreira) referente ao passe de reducdo de
area aplicada; o didametro do fio trefilado (Jyet.) € 0 didmetro do fio recozido (Drecoz.)-
A partir desses valores de variacdo de didmetros em cada passe de trefilacao, foi
possivel calcular os valores de reducéo de area (RA) aplicada ao fio pela fieira; da
recuperacao elastica (Recgl) que ocorre no material apds a retirada da carga de
deformagéo; valores de recuperacdo de forma (Recemr) devido ao efeito de memodria
de forma da liga de NiTi. A combinagdo dessas duas formas de recuperagdo de
deformagéo é chamada de recuperacao absoluta ou total (Recags) € devido a essa
recuperacao, o didmetro do fio apds o recozimento € maior que o apresentado pela
fieira. Portanto a reducéo de area final ou resultante é diferente da reducao de area
aplicada pela fieira.

Analisando a Tabela 2 observa-se que a maior parcela de recuperagdo de
forma se deve a recuperacdo elastica, Recg.. Conforme visto na tabela 1, a
temperatura ambiente, o material é superelastico. A Recags (=Rece +Recemr) variou
entre um minimo de 2,36% a um maximo de 6,29%, para uma deformagdo ou
reducao de area média em torno de 15% excetuando o primeiro passe. Sao valores
extremamente altos quando comparados a materiais metalicos convencionais cuja a
recuperacao elastica se situa em torno de 0,2% a 0,5%.

Tabelas 2. Variagdo de didmetros na trefilagdo do fio de NiTi.

| Dinicial | Drieira | Orer. | Drecoz.| RA | Rece | Recemr [ ReCass
[mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [%] | [%] | [%] [%]
3,58 [3,540(3,58 | 3,58 | 2,22 | 2,22 | 0,00 2,22
3,58 (3,263 3,33 | 3,35 116,93] 3,98 [ 1,19 5,17
3,35 [3,009( 3,04 | 3,07 |19,32| 2,03 | 1,94 3,97
3,07 [2,774(2,80 | 2,83 |18,35] 1,85 [ 2,11 3,96
2,83 (2,557 2,60 | 2,64 118,36] 3,28 | 3,01 6,29
2,64 [2,358(2,38| 2,4 |120,22] 1,84 [ 1,66 3,50
2,40 |2,174| 2,2 | 2,22 |17,95| 2,35 | 1,79 4,14
2,22 12,004(2,03| 2,04 118,51 2,55 | 0,98 3,53
2,04 11,848|1,86 | 1,87 |17,94| 1,29 | 1,07 2,36
1,87 (1,703 1,73 | 1,74 |17,06| 3,10 | 1,15 4,25
1,74 (1,571]11,59 | 1,59 |18,50| 2,40 | 0,00 2,40
1,59 11,448|1,49( 1,49 [(17,06] 5,56 | 0,00 5,56
1,49 11,335(1,36 [ 1,36 [19,72] 3,64 | 0,00 3,64
1,36 [1,231]11,25( 1,26 118,07 3,02 | 1,58 4,60
1,26 (1,134 1,16 | 1,16 |19,00]| 4,43 | 0,00 4,43
1,16 [1,046] 1,07 [ 1,07 |18,69]| 4,44 | 0,00 4,44
1,07 10,964 0,98 | 0,99 (18,83 3,24 | 2,01 5,25

Passe
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As Figuras de 4 a 9 mostram as micrografias obtidas para as amostras de fio
como trefilados e apdés o recozimento em diferentes didmetros e atacadas
quimicamente para revelar a microestrutura presente. As micrografias foram tiradas
com a direcao horizontal coincidente com a direcao de trefilacao. Observa-se que os
precipitados de TiC estdo alinhados na diregao longitudinal do fio evidenciando a



textura de deformagao.!'®'® Observa-se ainda que as dimensdes das particulas
pouco mudam com a redugao no didametro.

Figura 4. Fio como trefilado com 1,86 mm de Figura 5. Fio de NiTi recozido com 1,86 mm de
didmetro, 1.000x. didmetro, 1.000x.

Figura 6. Fio como trefilado com 1,49 mm de Figura 7. Fio de NiTi recozido com 1,49 mm de
diametro, 1.000x. diametro, 1.000x.

Figura 8. Fio como trefilado com 1,25 mm de Figura 9. Fio de NiTi recozido com 1,26 mm de
diametro, 1.000x. diametro, 1.000x.

O processo de trefilagdo pode ser prejudicado pela presenga de precipitados,
pois dificultam a deformagdo do material, porém o alinhamento na diregdo de
trefilacdo pode minimizar este efeito permitindo a continuidade da deformagao do
material. Outro aspecto que deve ser observado € que com o ataque utilizado, ndo
se pbde observar diferencas na microestrutura do material antes e apds o
recozimento. O fio antes do recozimento deveria apresentar bandas de



discordancias e ap6s o recozimento, uma estrutura recristalizada. Experiéncias
estdo em andamento no sentido de encontrar um melhor ataque quimico.

4 CONCLUSAO

Com este trabalho pode-se concluir que:

e foi possivel a realizagdo do processo de trefilagdo da liga de NiTi.

e a maior parcela da recuperacdo de forma se deveu a recuperacao
superelastica. O material é superelastico a temperatura ambiente;

e 0s precipitados de TiC tendem a se alinhar no sentido de trefilacdo do
material revelando a textura de deformacdo, porém sem mudancas
significativas de suas dimensoes; e

e com o0 reagente utiizado nado se pbéde observar diferencas na
microestrutura do fio antes e apds o recozimento.
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