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RESUMO

Neste trabalho avalia-se a influéncia de tratamento criogénico na dureza da liga NisgTis2 com
memoria de forma. As ligas com memoria de forma (LMF) possuem caracteristicas de retornar,
ap6s uma deformacdo pseudoelastica ou quasiplastica, ao seu estado original apos retirada da
carga aplicada, ou aquecimento acima de determinada temperatura caracteristica
respectivamente. A essa recuperacdo de deformacdo com a retirada da carga da-se o nome de
Pseudoelasticidade, e a recuperacdo com aquecimento da-se o nome de Efeito Memoria de
Forma. Esses dois fendbmenos possibilitam o emprego das LMF no desenvolvimento de
inimeras aplicacGes em diversas areas. Em algumas dessas aplicacGes, a dureza da liga precisa
ser destacada. O objetivo desse trabalho é avaliar se, e como, tratamento criogénico afeta a
dureza e microdureza da liga NisgTisz2 com memoria de forma. A diretriz metodoldgica desse
trabalho é baseada numa analise comparativa entre a dureza e microdureza da liga como
recebida e tratada criogenicamente por diferentes tempos de imersédo a -196°C, além de realizar
andlises microscopicas dos mesmos materiais para explicar tais resultados. Este tratamento em
especifico utiliza-se de temperaturas a -196°C, por imersdo de nitrogénio liquido. Os resultados
mostraram que, independentemente do tempo de resfriamento criogénico, a dureza da liga néo
sofreu modificagéo.

ABSTRACT

This work investigates the influence of cryogenic treatment on the hardness of the shape
memory NissTis2 alloy. Shape memory alloys have the characteristics of returning, after
pseudoelastic or quasiplastic deformation, to their original state after removal of the applied
load or heating above a certain characteristic temperature respectively. This deformation
recovery with the removal of the load is called pseudoelasticity, and the recovery with heating
is called SME. These two phenomena enable the use of shape memory alloys in the
development of numerous applications in various areas. In some of these applications the alloy
hardness needs to be highlighted. The aim of this paper is to evaluate if and how cryogenic
treatment affects the hardness of the shape memory NissTisz alloy. The methodological
guideline of this work is based on a comparison between the hardness of the alloy as received
and cryogenically treated by different immersion times at -196°C, besides performing
microstructural analyzes of the same materials to explain such results. This specific treatment
is wused at temperatures of -196°C by immersion of liquid nitrogen.
The results showed that, regardless of the cryogenic cooling time, the hardness of the alloy did
not change.
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1 INTRODUCAO

Neste capitulo, sdo apresentados os aspectos gerais
sobre as ligas com memoria de forma, contexto no qual
o trabalho se insere, além das motivacOes para a sua
realizacdo. Os objetivos do trabalho sdo estabelecidos
e a metodologia a ser usada para alcanga-los. Por fim,
é apresentada a estrutura basica deste documento.

1.1 CONTEXTO E MOTIVACAO
As ligas de memdria de forma (LMF) sdo conhecidas como materiais inteligentes. Sdo aqueles
materiais que possuem propriedades (elétricas, mecanicas, éticas, entre outras) na qual reagem a
estimulos externos de forma controlada. Em LMF, o efeito memoria de forma (EMF) possibilita que
deformacBes sejam recuperadas devido a estimulos térmicos. Mais que isso, essas ligas mostram
também uma recuperacdo semelhante quando submetidas a uma aplicagdo ou retirada de uma

carga/tensao por seu efeito pseudoelastico (Lagoudas, et al., 2008).

Assim que foi descoberta, as LMF tornaram-se um campo de estudo desafiador aos engenheiros
explorando modos produtivos na capacidade de transformar a energia térmica em mecanica com
possiveis memorias de forma. Alids, a memdria de forma é uma caracteristica exclusiva dessas ligas.
Nas aplicagBes industriais, pode-se ressaltar o uso como fixadores, unido de tubos, atuadores, aplicaces

industriais, amortecedores, entre outros. (Lagoudas, et al., 2008; VVan Der Wijst, 1992).

Existe uma inclinacdo para a escolha de ligas NiTi em relacéo a outras ligas (FeMnSi, CuZnAl) por
ter uma maior estabilidade e um comportamento distinto sob carregamento termodindmico (Jani, et al.,
2014). A liga NiTi é bastante explorada em aplicacdes médicas e odontoldgicas por sua
biocompatibilidade e resisténcia a corrosao. Seus efeitos memoria de forma e pseudoelasticos séo
usados como brocas para realizacdo de canais em dentes, arcos de aparelhos ortodonticos,
tratamentos ortopédicos, procedimentos cirlrgicos menos invasivos (stents, baldo intra-adrtico),

entre outros (Lagoudas, et al., 2008; Otsuka e Wayman, 1998).

Tratamentos criogénicos foram propostos para melhorar as propriedades da liga NiTi em aparelhos
endododnticos, pois a liga facilmente é danificada por obter baixa dureza em relagdo a acos inoxidaveis
(Singh, et al., 2013). A vantagem desse tratamento é devido a sua fécil utilizacdo em uma tecnologia
ndo muito complexa ou cara, é benévolo ao meio ambiente, atdxico e ndo explosiva (Patil e Tated, 2012).
Ensaios foram realizados por Kim et al. (2005), com brocas para procedimentos de canal em dentes
reais, tendo como objetivo melhorias na eficiéncia de corte e resisténcia ao desgaste. O resultado desse
estudo concluiu que o tratamento aumentou a microdureza, contudo ndo apresentou alteracGes na
estrutura cristalina. Diferentes tempos de imersdo ao tratamento criogénico apresentaram resultados

distintos, mostrando que as amostras com maior tempo submersas em nitrogénio liquido tiveram maior
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parcela de martensita e maior vida a fadiga, porém sem mudanca no tamanho de gréo (Vinothkumar et
al., 2015).

Os resultados dos tempos de imersdo para o tratamento térmico para ligas NiTi foram estudados por
Da Cruz Filho (2016) e Castilho (2017) e, foram observados que a dureza, 0 mddulo de elasticidade, e
as fases presentes sdo independentes do tempo de imersdo, porém que a histerese térmica, temperaturas

de transformagcdo de fase e 0 amortecimento aumentam com o tempo de imersao.

1.2 OBJETIVO

O objetivo desse trabalho é avaliar se e como o Tratamento Criogénico Profundo a -196°C afeta a

dureza e microdureza da liga NissTis, com memoria de forma.

1.3 METODOLOGIA

Trata-se de um trabalho experimental que consiste, basicamente, de uma analise comparativa entre
dureza e microdureza do material como recebido e tratado criogenicamente. Por meio de uma analise
microscopica busca-se explicar eventuais alteracdes causadas pela imersdo criogénica a -196°C por

diferentes duragdes.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

No capitulo 2 é apresentada uma revisao bibliografica sobre ligas de memdria de forma, seus
aspectos microestruturais e comportamento termomecéanico. No Capitulo 3 sdo apresentados 0s
materiais e métodos utilizados para a realizacdo do trabalho. No Capitulo 4 sdo apresentados 0s

resultados e no Capitulo 5 sdo apresentadas as conclusdes.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é apresentada uma revisdo
bibliografica sobre propriedades termodinédmicas das
ligas de meméria de forma (SMA), tratamentos
criogénicos e microscopia eletrénica por varredura.
Bem como a descricdo do estado da arte sobre o efeito
de tratamento criogénico em propriedades de ligas
NiTi.

2.1 LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

No ano de 1932 que o Fisico sueco Arne Olander observou um interessante fenémeno na liga de
AuCd, o efeito memoria de forma (Otsuka & Wayman, 1998). Apds seis anos, outros pesquisadores
observaram em uma liga de CuZn, com a variacao da temperatura, 0 surgimento e o desaparecimento

da estrutura cristalina martensitica (Otsuka & Wayman, 1998; Ryhanen, 1999).

Apos as primeiras descobertas, intensificaram-se as pesquisas sobre 0s mecanismos que explicitam
0 comportamento termomecanico desses materiais. Portanto, 0 interesse nesses materiais cresceu
bastante de forma significativa levando a sua utilizacdo nas mais diversas areas, indo desde implantes
na medicina a atuadores em estruturas adaptativas (Hodgson & Brown, 2000). Dada tanta importancia,
em 1994, houve a criacdo da International Conference on Shape Memory and Superelastic Tecnologies
(SMST), que é um férum destinado, essencialmente, as tecnologias que estudam os efeitos memoria de

forma e pseudoelastico (Pelton et al., 1997).

Sobre a fenomenologia das fases de Transformacao das ligas de memaria de forma (Shape Memory
Alloy — SMA) observa-se que dois elementos de concentra¢do se tornam importantes variaveis para
analises. Geralmente sdo usadas tensbes e deformacgdes nos graficos comparativos, contudo outras
variaveis também podem ser utilizadas como temperatura, campo elétrico, entre outros. Dentro de uma
faixa de operacdo estudada, as SMA tém duas estruturas cristalinas diferentes, portanto, propriedades
distintas. A fase de temperatura elevada é chamada de Austenita (A) tendo uma estrutura cristalina
geralmente clbica, e a fase de baixa temperatura chama-se de Martensita (M), possuindo estrutura

tetragonal, monoclinica ou ortorrdmbica (Lagoudas, 2008).

A transformacdo de uma estrutura cristalina ocorre por distor¢éo da propria estrutura. As variantes
martensiticas (nas quais cada cristal martensitico pode ter uma orientagdo distinta) podem existir de
duas formas: a martensita maclada, formada por combinagdo de martensiticos “auto-acomodados” e a
martensita reorientada a qual é uma variante especifica dominante. Podem existir até 24 variantes

martensiticas nas ligas NiTi (Lagoudas, 2008).

As ligas com memoria de forma (Shape Memory Alloy — SMA) fazem parte de um conjunto de
materiais metalicos que possuem a capacidade de resgatar uma configuragdo ou tamanho estabelecido

inicialmente ao serem submetidas a um tratamento termomecanico apropriado. Os materiais inteligentes
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possuem uma deformacdo recuperavel em torno de 8%, enquanto materiais metélicos, como o aco,
possuem uma deformacédo recuperével muito inferior, sendo menor que 0,2% (Wayman & Duerig,
1990). A habilidade de retornar a forma inicial desejada esta diretamente relacionada as mudangas nas
transformac0es das fases martensiticas e austeniticas, sendo provocado termicamente ou mecanicamente
(Delaey et al, 1974). O comportamento do material esta relacionado as mudancas na temperatura a qual
0 mesmo foi submetido, implicando, portanto, na alteracdo de fase do material e sua consequente
modificacdo de forma.

Quatro temperaturas caracteristicas estdo relacionadas com a transformacdo de fase. A
transformacdo martensitica direta ocorre durante o resfriamento, comegando pela temperatura
martensitica inicial (Ms) e finalizando na temperatura martensitica final (Ms). Nesta etapa é concluida a
transformacédo da fase e o material é encontrado totalmente na forma martensitica maclada, ou auto-
acomodada. Ja na temperatura inicial de formacdo da austenita (As), inicia-se 0 processo inverso,
concluindo na austenita final (Af). Ao aquecer o material partindo da fase martensitica, ha uma
transformacdo na estrutura cristalina retornando para austenita, portanto sendo chamado de

transformacéo reversa. Nesta fase ndo ha mudanca de forma.

100 | > :
I I
$ I l
8 I I
] I I
£ I I
it I I
- I I
I I e Aquecimento
0 I I <+ I I e
I [ I | =———Resfriamento
| |
L | .-

Ms As Af
Temperatura

Figura 2.1 - Evolugéo da fragdo volumétrica de martensita com a temperatura -
Esquematico.

As temperaturas de transformagdo dependem da intensidade da carga aplicada. Independente se a
carga for comprimida ou tracionada, quanto maior for a aplicagao da carga, maior sera a temperatura de

transformacéo.

Como observado na Figura 2.1, as transformagBes de fase ndo ocorrem em temperaturas
determinadas, e sim, num intervalo de temperaturas. Também € possivel notar que as transformacdes
diretas e reversas ocorrem em caminhos distintos, sendo uma consequéncia da histerese de
transformacdo. A magnitude dessa histerese depende do tipo de liga utilizado. Microscopicamente, essa
histerese pode ser pensada como o atrito interno associado ao movimento dos contornos de macla e das
interfaces martensita/austenita. Macroscopicamente, € uma apari¢do da energia dissipada no sistema
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durante o ciclo de transformagdo martensitica e transformagdao reversa (Ortin & Delaey, 2002; Wayman
& Duerig, 1990; Liang & Rogers, 1990). As temperaturas de transformacéo séo variadas de acordo com
a liga em funcdo, essencialmente, da composi¢do quimica e de tratamentos térmicos (Delaey, 1974).

As transformagBes de fase martensiticas sdo de importancia primordial no comportamento

termomecanico das SMA, em especial, as transformacdes martensiticas termoelasticas.

2.2 CRISTALOGRAFIA DA TRANSFORMACAO MARTENSITICA

A transformacgdo martensitica € um fendmeno caracteristico da transformacéo de fase que acontece
no estado solido, ndo havendo difusdo, e dado pelo resultado da movimentacdo ordenada e cooperativa

entre os d&tomos da interface que separa a fase matriz da fase produto (Nishiyama, 1978).

Para um detalhamento maior sobre as descricbes de transformacdo nas SMA’s, é essencial o
entendimento da estrutura cristalina. A fase austenitica é tipicamente uma estrutura clbica (B2). A
martensita pode ter diferentes estruturas cristalograficas dependendo da adicdo dos elementos
(Lagoudas, 2008).

A formacao da fase martensitica pode ser dada mecanicamente com aplicacdes de carga, quando o
material ainda se encontra na fase austenitica, ou por inducdo térmica, pelo resfriamento da fase
austenitica. O crescimento de cristais é resultado de movimentos coordenados de diversos atomos do
cristal matriz, originando assim uma estrutura monoclinica do tipo B19’ para ligas NiTi, conforme a
Figura 2.2 (Hodgson et al.,1990; Nishiyama, 1978).

‘ Ni Martensita — Estrutura B19’

@

Austenita — Estrutura B2

Figura 2.2 - Estruturas das fases austenitica e martensitica do NiTi (Santos, 2008).

Na estrutura B2, o Ti localiza-se nos vértices e o0 Ni no centro dos lados, ou no centro do corpo. Na

estrutura B19” ha um rearranjo dessas moléculas.

A fase martensitica, quando induzida termicamente e livre de tensdo, é denominada maclada, ou

martensita auto-acomodada (Otsuka & Ren, 2005). Nesta fase, vinte e quatro orientacOes
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cristalograficas podem ser manifestadas em sua estrutura. A certos niveis de tensdo, seus planos
cristalograficos tendem se rearranjar, assumindo assim uma mesma direcdo de acordo com a orientacdo
do carregamento, entdo, este processo ¢ conhecido como “demaclagem” e origina-se a martensita

demaclada (Zhang et al, 1991).

@® -
®®®@ ®-@

(a)

® ® ®
®
/o ®

Figura 2.3- Representacdo esquematica da Martensita — NiTi (a) maclada e (b) demaclada
(Wayman, 1990 — Adaptado).

As transformagdes martensiticas podem ser termoelasticas ou ndo-termoelasticas.

As transformacGes termoelasticas sdo, cristalograficamente, reversiveis, retornando a orientacao
inicial, por movimentos cooperativos de atomos. Ja as transformagdes ndo-termoelésticas possuem
interfaces entre as fases austenitica e martensitica imdveis, sendo que a martensita cresce rapidamente

até um tamanho critico e a transformacéo reversa ocorrerd somente por nucleacdo (Otsuka & Ren, 2005).

Entre a fase martensita (B19”) e a fase austenita (B2), ha a fase R (ou Romboédrica), que pode se
formar em ligar NiTi aproximadamente equiatdmicas sempre que for submetida a tratamentos térmicos
de envelhecimento. Temperaturas em tempos adequados forma-se uma estrutura trigonal descrita por
uma rede hexagonal (Otsuka & Ren, 2005). Nessa fase, sdo identificadas mais duas temperaturas
caracteristicas: Ri, temperatura de inicio da formacdo, e Ry, temperatura final da formacdo da fase R
(Stroz et al., 2000).

Esta fase intermedidria est4 relacionada com o teor de niquel e com a descri¢do térmica da liga
(Buehler & Wang, 1968; Hodgson, et al., 2000; Stroz et al., 2000), e auxiliada pela adigdo de ligas

metalicas, como ferro e aluminio (Otsuka & Ren, 2005).

2.3 ASLIGAS NiTi

As ligas NiTi sdo amplamente estudadas devido a sua boa combinacdo de propriedades e alta
resisténcia mecanica, além de boa resisténcia a corrosao e aos efeitos de memdria de forma explorados

por diversas maneiras. Tais motivos tornam essa liga entre as ligas de memoria de forma mais estudadas.

Pelo fato do elemento quimico Titénio ter elevada reatividade, o vacuo (ou atmosfera inerte), é

preferencialmente utilizado para realizar a fuséo das ligas. Comercialmente so utilizadas técnicas como
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a fusdo de arco de plasma ou por feixe de elétrons, ou mesmo por indugdo sob vacuo (Frenzel et al,
2004).

As ligas NiTi com memoria de forma sdo um composto intermetalico e apresentam uma solubilidade
moderada de Niquel (Ni) e de Titanio (Ti), assim como de outros elementos metalicos (Krishnan et al,
1974). Essas ligas possuem uma composi¢do quimica de aproximadamente 55% de Niquel e 45% de
Titanio (Figura 2.4). A adicdo de elementos ocasiona uma mudanga em suas propriedades mecéanicas e
nas temperaturas de transformacéo (Frenzel et al, 2004). O Cromo (Cr) e o Ferro (Fe) sdo adicionados
a uma certa frequéncia para diminuir as temperaturas de transformacéo, assim como o Cobre (Cu) é
utilizado para reduzir a histerese de transformacdo e a tensdo de orientacdo da martensita. De modo
inverso, alguns elementos podem ter efeitos negativos degradando as propriedades mecénicas, como o
Oxigénio (O) e o Carbono (C), portanto, é desejavel minorar a presenca de elementos sempre que for
viavel (Fernandes, 2003).
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Figura 2.4 - Diagrama de fases da liga Ni-Ti (Otsuka, K. and X. Ren, 2005).

E possivel obter crescimento por precipitagio para ligas com composicdes proximas a equiatdmicas
com pequeno aumento percentual de Ni. Contudo, um pequeno enriquecimento de Ti, ndo é permitido

a formac&o de precipitados, uma vez que a linha Solvus é praticamente vertical (Liu et al., 2003).

2.4 COMPORTAMENTO TERMOMECANICO DAS SMA

As SMA apresentam basicamente trés comportamentos que estdo associados a transformagées de
fase: quasiplasticidade, pseudoelasticidade e efeito memdria de forma.

241 QUASIPLASTICIDADE
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O fendmeno quasipléstico é observado em temperaturas inferiores a M. Este comportamento é
caracterizado por uma enorme deformacéo residual devido a uma reorientagcdo martensitica induzida

mecanicamente. (Delaey et al, 1974).

Partindo de um monocristal de austenita livre de tensdes, a essas temperaturas, ha uma variante com
orientacBes diferentes na fase martensitica nas ligas de memaria de forma. Quando o monocristal na
fase austenitica é resfriado abaixo de My, este pode se transformar em até 24 variantes de martensita auto
acomodadas ou macladas, sem mudanca de forma macroscopica (Otsuka & Wayman, 1998).

Um carregamento aplicado inicialmente a uma estrutura martensitica maclada € suficiente para o
material apresentar um comportamento elastico linear. A continua aplicacdo desse carregamento fara
com que o material atinja uma tensao critica, ocrit (Figura 2.5). Acima da ocrit Observa-se uma deformacéo
com uma tensdo aproximadamente constante devido a reorientagdo da martensita, chamada de
martensita demaclada (Lagoudas, 2008). A maxima tensdo deste processo atingird o limite de
deformacdo da martensita (s.), também chamada de deformacdo maxima recuperavel. Neste ponto, o
material estara totalmente demaclado. Retirando o carregamento antes do limite de escoamento, o
material comportar-se-a elasticamente até que todo o carregamento seja retirado, € 0 mesmo mantera a
deformacao residual, representada por €’ na Figura 2.5. Essa deformacao recebe o nome de quasiplastica.
Se o0 material deformado quasiplasticamente for aquecido a temperaturas superiores a Ar, a deformacéo
residual quasiplastica desaparece devido a transformacdo da martensita reorientada em austenita,

caracterizando assim um material com efeito de memoria de forma (Delaey et al, 1974).

o T<M;
MARTENSITA DEMACLADA
e ]
W
et
REORIENTACAO
MARTENSITICA
Ocrit §
P = 4 .
iy et
= Ly "
MARTENSITA MACLADA c’ c

Figura 2.5 - Diagrama de quasiplasticidade tenséo-deformacéo (Popov, 2005.
Modificado).

Caso o carregamento seja mantido continuamente o material atingird o limite de escoamento e,

consequentemente, ao regime plastico como todo material.
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242 PSEUDOELASTICIDADE

Além da transformacdo de fase induzida termicamente, a transformacdo pode ser também induzida
pela aplicacdo de uma carga ao material suficientemente alta na fase austenitica. O resultado da
aplicacdo dessa carga € uma martensita demaclada criado a partir de austenita. Caso a temperatura do
material estiver acima de A:, uma completa recuperacdo da forma é observada ap6s a descarga na

austenita. Este comportamento material é chamado de efeito pseudoeléstico (Lagoudas, 2008).

T > As

o e w3 m =

Austenita

Deformacgio

Figura 2.6 - Diagrama Tenséo-deformacgdo pseudoelastica (Lagoudas, 2008 Modificado)

Basicamente o fendmeno pseudoelastico esta associado a uma reorientacdo da martensita causada
por tensdo gerando uma deformacdo durante o carregamento e, apos o descarregamento, recupera sua

forma a temperaturas acima de A.

A Figura 2.7 ilustra com mais detalhes como se comporta um material pseudoelastico e as fases
envolvidas durante todo o processo. Considerando o caminho do carregamento termomecéanico
A—B—-C—-D—E—-F—A, em que inicialmente as tensdes sdo nulas e com temperaturas acima da Ay, a
fase austenitica sofre deformagdo eléstica até o carregamento alcangar a tensdo de inicio da
transformacao martensitica (cMs) (A—B). Uma deformacéo pseudoelastica ocorrera em um nivel de
tenséo continuo de (B—C), quando a transformacdo é completada devido o carregamento atingir a
tensdo final de transformacgio martensitica (cMf). De (C—D), corresponde ao comportamento elastico
da martensita demaclada. Caso ocorra um aumento de tensdo a partir do ponto D, o material escoara,
atingindo, portanto, seu limite de escoamento. O caminho a seguir (D—E), ¢ a reversio da
transformacdo martensitica em deformacéo elastica até atingir a tensdo de inicio da transformacéao
austenitica (cAs). O ponto E corresponde, portanto, ao inicio da fase austenitica. Na penultima etapa do
ciclo (E—F), o material apresenta uma recuperacdo pseudoelastica da deformagéo, recuperando sua
forma devido a transformacéo de fase. A transformacéo é concluida em (F—A) e, portanto, o fim da

transformacao novamente para austenita cAs € identificado pelo ponto no qual a curva é descarregada e
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a deformacdo reencontra a regido eléstica da austenita. O material retorna a posi¢do inicial
elasticamente. (Lagoudas, 2008).
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Figura 2.7 - Ciclo de carregamento pseudoelastico (Lagoudas,2008 Modificado).

2.4.3 EFEITO MEMORIA DE FORMA

O efeito memoria de forma (Shape Memory Effect — SME) é um comportamento no qual hd uma
deformacdo de um material abaixo da temperatura M, e, quando aquecido, recupera a sua formacéo

original em virtude da transformacao reversa, que é acima da temperatura de As (Delaey et al, 1974).

De uma forma mais simples de ser compreendida, a Figura 2.8 mostra esquematicamente 0s passos
da transformacdo. Quando a SMA esta abaixo de My, 0 material pode ser facilmente deformado. J&
quando o material for aquecido acima de Ay, tem-se uma transformacéo de fase esquematizada na Figura
2.8. Ao ser resfriada, o ciclo é retomado a condigdo inicial (Hodgson et al, 1990). Como j& visto em
quasiplasticidade, a base do efeito de memoria de forma é a recuperacéo da deformacéo quasiplastica

devido ao aumento de temperatura, causando uma transformacao reversa de Martensita para Austenita.
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Figura 2.8 - Representacdo esquematica do SME.

Partindo-se do ponto A até o ponto C, na Figura 2.8, corresponde ao comportamento quasiplastico.
Quando o material for submetido a um aquecimento e na auséncia de tensdo aplicada, inicia-se a
transformacdo reversa. A temperatura alcanca As (Ponto E) e se completa quando atinge a temperatura
As (ponto D). Subsequentemente, com o resfriamento da SMA, ocorrera a formagao da fase martensitica
maclada, podendo obter diversas variantes, mas sem apresentar variagdes na forma macroscopica. A

Figura 2.9 mostra 0os mecanismos de uma SME.
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Figura 2.9: Mecanismo do SME (Otsuka & Wayman, 1998, Modificado).

2.5 APLICACOES DAS LIGASNITI

Materiais com caracteristicas singulares sdo amplamente utilizados na indistria e no comércio nas
mais diversas aplicacdes devido a sua multifuncionalidade e confiabilidade. Nas Ultimas décadas, o
estudo e as aplicacOes desses materiais ganharam énfase entre engenheiros e designers para o

desenvolvimento de produtos. Dentre as aplicagbes das SMA podemos destacar: aerondutica,
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aeroespacial, naval, instrumentos cirdrgicos e ortodonticos, implantes, acessorios médicos, entre outros
(Lagoudas, 2008).

Mais aplicacdes podem ser adicionadas ao uso das SMA. Industrias petroliferas atuam com grande
interesse em dispositivos com materiais inteligentes para a liberacdo dos sistemas de protegdo para
equipamentos de perfuracdo de pocos de petréleo bruto. A vazdo da agua de uma torneira pode ser
controlada utilizando material adequado numa mola com SME, mantendo a temperatura adequada para
a utilizacdo desejada. Desenvolvedores de dispositivos de controle de vibragdo em estruturas civis tém
mostrado interesse no comportamento pseudoelastico do NiTi devido a sua capacidade de dissipar
energia através de uma grande histerese. No comércio, materiais que tem comportamentos
pseudoelasticos, encontrados nos dculos metalicos flexiveis e nos fones de ouvidos podem ser dobrados

sem quebrar com facilidade (Lagoudas, 2008).

O custo das limas endodonticas de NiTi sdo altos em comparagdo as limas de aco inoxidavel.
Melhores desempenhos devem-se & uma maior flexibilidade, menor formagao de defeitos no preparo
dos canais e, com isso, reduzindo o tempo de tratamento comparado aos instrumentos feitos por ago.
(Serene, 1995). Estudos recentes com aplicacao de tratamento criogénico em instrumentos endoddnticos
de NiTi mostram um aumento de dureza e da eficiéncia de corte em valores na ordem de 5% e 20%,

respectivamente. (Singh et al., 2013; Vinothekumar et al., 2007).

Com todas as aplicacdes possiveis para a Liga NiTi, métodos de usinagem convencionais sao
aplicados largamente. No entanto, esse método é caracterizado por severos desgastes da ferramenta, alta
energia de corte especifica e alto endurecimento por deformacdo. As pesquisas revelaram que o principal
problema de desgaste de ferramenta, ao transformar esses materiais, € o desgaste ao entalhe devido ao
endurecimento por esforcos. Aplicagdes com tratamentos criogénicos resultaram em menor desgaste da
ferramenta e menor tensdo de escoamento da martensita. Contudo, foram observadas deformacoes
plasticas permanentes, diminuicdo do volume material transformado, mudanca de temperatura de
transformacdo reversa, camada mais profunda induzida por usinagem e aumento do endurecimento da
superficie do material. Portanto, a taxa de usinabilidade do NiTi deve ser avaliada por comportamentos
funcionais po6s-usinagem, e ndo apenas pelos fatores usuais de usinabilidade como forcas de corte,

desgaste da ferramenta, etc. (Kaya, 2018).

Vista lateral da Topografia da
ferramenta superficie

Superficie de peca

NiTi

Austenitico

NiTi

Martensitico
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Figura 2.10 — Topografia da superficie e desgaste de ferramentas austeniticas e martensiticas de uma liga NiTi
apos microperfuragdes multiaxiais (Kaya,2018).

O tratamento criogénico profundo com imersdo de 24 horas aumenta o teor de martensita da liga
NiTi sem alterar o tamanho do gréo. Ao correlacionar a experimentos anteriores e achados atuais, o0 TCP
pode ser recomendado como método suplementar na fabricagdo do material a fim de prolongar a vida
atil dos instrumentos endoddnticos (Vinothkumar et al., 2015).

A adicdo de Boro na liga de Nitinol aumenta as propriedades de corte do material sem afetar suas
propriedades mecanicas superelasticas de volume. A dureza superficial da liga de niquel-titanio foi
melhorada pela modificacdo da superficie do feixe idnico apresentando uma dureza superficial 7,6 £ 0,2
GPa, enquanto a liga pura apresentou uma dureza de 3,2 + 0,2 GPa. Esse resultado é superior a do aco
inoxidavel (Lee et al., 1996).

Cinco ligas de meméria de Forma NiTi recozidas com variacGes de 49% a 51% em sua composi¢ao
foram estudadas. As ligas de fase f apresentaram resisténcia ao desgaste condicionada a presenca de
precipitados TisNis, especialmente as ligas com alto teor de Ni. As ligas na fase martensitica
apresentaram uma dureza e uma resisténcia ao desgaste influenciada pela facilidade ou dificuldade para
reorientacdo das placas martensiticas. Observou-se que a presenca de precipitados afetou fortemente a
dureza no comportamento ao desgaste, pois restringiram a nucleacdo, crescimento livre, mobilidade e
recolocacgdo das placas de martensita, que era uma condicionante na capacidade de absorver energia,

reduzindo assim, danos ao desgaste (Arciniegas et al., 2007).

a) o & i 200 nm

Figura 2.11 — Micrografia mostrando a) a matriz da fase g com precipitados TizsNis homogeneamente distribuidos
no plano [1 1 0] e b) nucleacdo de placas martensiticas com precipitados de Ti,Ni.

Experimentos foram conduzidos em ligas Ni-50,2 at.% e Ni50 at.% Ti com o objetivo de examinar

a dureza e a microestrutura por torcéo a alta pressdo a temperatura ambiente (HTP). Os resultados
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mostraram que a transformacdo de fase martensita-austenita ocorre nesse processo, aumentando sua
microdureza. Além disso, uma menor temperatura de transformacdo de martensita para austenita é
utilizada no processo de alta pressdo. Ha também alto nivel de dureza nas bordas da liga em relacéo ao
centro das mesmas, no inicio do processo (Shahmir, 2014).
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Figura 2.12 — a) Microdureza Vickers por tensdo equivalente em diferentes nimeros de voltas (N). b)

Microdureza Vickers com relacéo a distancia do centro do disco ap6s 15 voltas (Shahmir, 2014).

2.7 TECNICAS DOS ENSAIOS

Descrevem-se neste item as técnicas que serdo empregadas neste trabalho.

2.7.1 ENSAIO DE DUREZA

O ensaio de dureza é a propriedade mecénica na qual mede a resisténcia do material a uma
deformacéo plastica localizada (por exemplo, uma pequena impressao ou risco). Os primeiros ensaios
de dureza eram baseados em minerais naturais com escala Unica em gue o material tem a habilidade de
riscar outro material mais macio. Esta escala é conhecida como escala de Mohs, variando entre 1 e 10,

sendo a menor a mais macia (talco), e 10 para o diamante (Callister,1999).

Os ensaios de dureza sdo realizados com muita frequéncia por serem mais simples e baratos. Sdo
considerados ndo-destrutivos. Bem como, outras propriedades mecénicas podem ser estimadas a partir

dos dados obtidos para esses ensaios (limite de resisténcia a tracdo) (Callister,1999).

Nesta propriedade também é encontrado uma relagéo intima com a resisténcia ao desgaste. N&o ha
um aumento proporcional entre elas. Enquanto na resisténcia ao desgaste tem-se um aumento acima de

50%, na dureza os valores sdo menores que 10%.

Este fator representa grande importancia, pois em aplicagdes reais o contato entre superficies é
inevitavel. Por exemplo, em ferramentas de usinagem, engrenagens, rolamentos, frios, pistdes, etc. Este

fator esté diretamente ligado a custo e por conta desse motivo existe tanta atengdo no assunto.
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Os principais ensaios de dureza séo: Rockwell, Brinell, Vickers e Knoop (Callister, 1999). Na
Tabela 2.1, pode-se visualizar as caracteristicas de cada uma dessas técnicas. Os ensaios de dureza sdo
fundamentados no principio de penetragdo na superficie do material, através de aplicacdo de carga
estatica por um penetrador. A profundidade ou o tamanho da impressdo medida estdo associados a um
namero de dureza. Ou seja, quanto mais macio for o material, maior e mais profundo sera a impressado

e menor serd o nimero de indice de dureza (Callister, 2007).

Realizando a medicdo da dureza no ensaio Vickers, em especial, ndo se inutiliza a pe¢a na maioria
dos casos, devido ao tamanho extremamente pequeno deixado em suas impressées. Em contrapartida,

eventuais erros na medicdo podem ser apresentados facilmente.

Tabela 2.1 - Técnicas de ensaio de dureza (Callister, 2007).

Farma do Indentador Carga Férmula para ¢ Namero de Dureza
-2 Q P HE - P _
Brinell ] T =0lD - VI - d7)
d
n HY = LRSS
vickers e R - v, P & 0

E * = L2
E:—E] t J__—e I BIR = 1420
Knoop TR _T E;}

b - ST 1
120 0 kg
( > 10 w} Rockwell Normal
! ! 190 ke,
Rockwall 15 kg

.Ilkl.-,} Rockwell Suparficial
® QO

A dureza Vickers se baseia na resisténcia que o material fornece a penetracdo de uma pirdmide de

base quadrada e angulo entre faces de 136° (Figura 2.13), sob uma determinada carga. Conhecendo as
medidas das diagonais, é possivel calcular a area da piramide de base quadrada. A microdureza Vickers
utiliza o processo semelhante ao ensaio Vickers, com um diferencial de utilizar cargas menores que 1

kgf, podendo utilizar valores de 10gf. Nesse caso a impressao produzida é microscopia.

24



-——— -

136*

K
by

Figura 2.13 — Identador Vickers. (ASTM E384-05)

Uma impressdo considerada perfeita deve ter seus lados retos. Os afundamentos ou a aderéncia da
liga em volta das faces do penetrador causam defeitos de impressdo. Apesar das medidas das diagonais
serem iguais, uma impressdo com afundamento resulta em um valor de dureza maior que o real, e com

aderéncia um valor menor que o real — Figura 2.14.

posicdo da
impressdo perfeita

a)

Figura 2.14 — a) Impressdo perfeita, b) impressdo com afundamento e ¢) impressao com

aderéncia.

2.7.2 MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

Realizar uma analise microestrutural é de suma importancia, pois permite entender as correlacfes
entre propriedades, microestrutura, defeitos, entre outros. Basicamente, duas técnicas sdo utilizadas para
analises: Microscopia Otica e Eletrénica. Neste ultimo, ha um maior alcance de detalhes estruturais,

normalmente ordem de dez mil vezes, para analise de materiais (Maliska, 2019)

O Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) é um instrumento utilizado nas mais diversas areas:
ciéncia e engenharia de materiais, geologia, eletrdnica, etc. O uso deste equipamento esta diretamente
relacionado ao desenvolvimento de novos materiais devido a um estudo bastante detalhado das

caracteristicas microestruturais que s é possivel ser visto com esse tipo de tecnologia.

No MEV, um fino feixe de elétrons € irradiado em um microvolume da superficie da amostra, e uma
série de radiacOes sdo emitidas como: raios-X, elétrons AUGER, fotons, elétrons secundarios, etc
(Maliska, 2019).
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O MEV é estruturado basicamente por uma coluna Otico-eletrbnica, da unidade de varredura da
camara de amostra, do Sistema de detectores e do Sistema de visualizagdo da imagem, conforme Figura
2.15.

Filamento

Wehnelt ” —— Canhdéo de Elétrons
|
Anodo— I —

|
|
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Sistema de Demagnificagao
we KT X
Condansadoras /

Unidade de Varredura

Sisterma de
KO X s o o
Lente

4 ~

Unidade de Varredura

Figura 2.15 - Representacao esquematica dos componentes do Microscopio Eletronico de Varredura.

Uma adaptacdo na camara da amostra de detectores de raios-X é utilizada para um aumento da
capacidade do MEV, permitindo a realiza¢do de analise quimica na amostra estudada. Do resultado da
interacdo dos elétrons primarios com a superficie, obtém-se informagdes quantitativas e qualitativas das
composicOes da amostra na regido submicrométrica de incidéncia do feixe de elétrons. Deste modo,
facilita o reconhecimento de precipitados e a analise de variagbes da composicdo quimica dentro de um
grdo (Dedavid, 2007).

2.8 TRATAMENTOS CRIOGENICOS

A etimologia da palavra criogenia advém das palavras gregas “kryos”, que significa frio ou gelado,

e “genes”, que quer dizer nascido ou gerado (Larrouse, 1992).

As primeiras tentativas de realizacdo para tratamentos criogénicos foram no século XIX, porém
alguns autores, acreditam que 0s sui¢os foram precursores neste processo. As temperaturas baixas dos
Alpes foram diferenciais como forma primitiva de garantir uma excelente reputacéo dos agos helvéticos.

No final do século XIX foram descobertas formas para liquefazer gases e, deste modo, permitiu ter um
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acesso mais invasivo a temperaturas bem mais baixas a alcangadas anteriormente. Estudos mais
aprofundados foram realizados no periodo da Segunda Guerra Mundial, na qual um cientista chamado
Clarene Zener, imergiu pecas em nitrogénio liquido. Contudo, nesse primeiro momento foram
encontrados muitas trincas e empenamentos nos materiais trabalhados devido ao choque térmico

promovido pelo contato direto entre ago e gas liquefeito. (Wurzbach et.al. 2004)

O processo s6 se tornou industrial nos anos 80, no qual maquinas e dispositivos foram adaptados
para processar uma diminuicdo de temperatura mais gradual, evitando assim os problemas causados por

choques térmicos.

Com o avanco tecnoldgico, desenvolvendo melhores sistemas de controle de temperaturas e uma
acessibilidade maior ao nitrogénio liquido, os tratamentos criogénicos tradicionais foram desenvolvendo

pouco a pouco.

2.8.1 OS PROCESSOS DE TRATAMENTO CRIOGENICO

De modo geral, o tratamento criogénico requer submeter um material a temperaturas bem abaixo de

zero graus durante um determinado tempo. Geralmente, este tratamento supera 48 horas.

Este processo é suplementar ao processo de tratamento térmico convencional em acos, atingindo
todo o componente e ndo apenas sua superficie, diferentemente dos revestimentos. Além disso,

apresenta um custo relativamente mais acessivel (Mohan, 2001).

Tratamentos criogénicos sdo basicamente divididos em duas categorias. A temperatura de imersao

dos componentes faz essa diferenciacdo. (Bensely,2006).

e Tratamento Criogénico Raso (TCR), conhecido também como sub zero:
as amostras sdo expostas a temperaturas proximas a -80°C, o qual
corresponde a temperatura de gelo seco ou metanol.

= Tratamento Criogénico Profundo (TCP), conhecido também como deep
criogenic treatment (DCT): as amostras sdo refrigeradas a temperaturas
proximas a -196°C, por exposi¢do lenta e controlada ao gés resfriado
obtido da evaporacdo do N,L e submetidas posteriormente ao

aquecimento lento e monitorado.

A temperatura é de fundamental importancia pelos diferentes resultados encontrados, sendo
encontrado 72% de aumento na resisténcia ao desgaste, seguido por tempo de encharque (24%), taxa de

resfriamento (10%) e temperatura da témpera (2%) (Darwin et. al. 2007).

O TCP, fundamenta-se no resfriamento de uma peca estudada a uma taxa de 2,5 °C/min a partir da
temperatura ambiente até atingir a temperatura de trabalho (77K). Apds esta etapa, o material permanece

nessa temperatura por um periodo de tempo desejado, sendo aquecido controladamente até a
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temperatura ambiente. (Mariante, 1999). O controle do retorno a temperatura ambiente é importante

para evitar choques térmicos no material.

Destaca-se a reducdo da quantidade de austenita no tratamento criogénico raso. J& no tratamento
criogénico profundo, além da reducédo austenitica, ha também um aumento no nimero de precipitados
finos (Benseley et.al 2005). Hoje, o tratamento sub-zero é o mais popular e conhecido dos tratamentos
a frio, ele é utilizado na industria para promover maior estabilidade dimensional e remover tensdes
residuais dos processos de laminacdo, extrusdo, forja, austenitizacio, etc. E conhecida por
complementar o revenimento e remover alteracdes dimensionais da témpera. Esse tratamento também

representa o de menor investimento inicial (Ashiuchi, 2009).

Falando um pouco sobre o estresse residual nas amostras, o tratamento criogénico tem o efeito de
reduzir drasticamente os niveis de tensdo (Benseley et al 2007). Préximo de 50% da tensdo residual das
amostras temperadas e revenidas, a precipitacdo de carbonetos alivia a tenséo residual acumulada na

martensita (reduzindo sua tetragonalidade).

O processo é realizado em atmosfera inerte e ndo ha mudanca de cor ou oxidagdo. As dimensdes
dos componentes e a aparéncia ndo sao alteradas durante o processo. Por certo, uma das caracteristicas
singulares deste tratamento € ndo ser detectavel. As alteracdes geradas sdo sutis o suficiente a ponto de

ndo afetar a escala microestrutural (Silva, 1999).

E bom lembrar que o TCP n&o substitui os tratamentos térmicos utilizados normalmente sendo,

portanto, uma prossecucdo dos mesmos.

Uma revisdo versando sobre conceitos e aspectos gerais do tratamento criogénico em acos
ferramentas, é que existem dois mecanismos distintos atuantes que produzem um aumento geral da
resisténcia ao desgaste dos acos. Primeiramente é a transformacdo da austenita retida, fenémeno
conhecido dado ao resfriamento em temperaturas proximas ou abaixo da temperatura M:. Neste caso,
grande parte da austenita residual transforma-se em martensita com um aumento de dureza (quanto
maior for a austenita retida original, maior sera a dureza do material). O segundo mecanismo ocorre em
temperaturas proximas a -190°C e periodos maiores de tratamento. E observado uma intensa
precipitacdo de carbonetos extremamente finos quanto ao revenimento posterior dos agos. A teoria mais
aceita para esta condicionante da martensita a baixa temperatura seria pelo fato de que um resfriamento
continuo ocasionasse uma elevagdo na energia de deformacdo da martensita, aumentando sua
instabilidade e, possivelmente, atingindo sua estrutura de discordancia a medida que a rede cristalina do
ferro sofresse contracio em diferentes direcdes atbmicas. Atomos de carbono, para longos periodos de
tempo, seriam forgados para fora das posic¢des intersticiais originais devido & contracéo da rede. Novas
posicdes seriam formadas a estrutura de um carboneto de transi¢do de dimensdes submicroscépicas.
Essas estruturas formadas em grandes quantidades na matriz martensitica agem como nicleos para a
formagdo de finos carbonetos estaveis quando do aquecimento a temperatura ambiente ou no
revenimento. (Yun,1998; Huang, 2003)
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Comumente sdo utilizados tratamentos térmicos onde sdo envolvidos aquecimentos, como a témpera
e 0 revenimento. Essas técnicas sdo bastante dominadas e estudadas por diversas maneiras e bons
resultados foram obtidos, sendo utilizadas frequentemente e com custos menores nos dias atuais. O
tratamento criogénico é um tratamento relativamente novo e foram obtidos resultados satisfatorios,

sendo assim, uma diretriz de estudo nos ultimos tempos.

As aplicagdes envolvendo tratamento criogénico profundo sdo praticamente interminavel e tém
desenvolvimento continuo. Muitas situa¢des em que circundam desgaste ou fadiga podem acrescentar

uma oportunidade que esta tecnologia seja aplicada com éxito (Mariante, 1999).

Em diversos setores ha uma oportunidade para aplicacdes desse tratamento: usinagem, estampagem,
corte, injecdo, soldagem, siderurgia, automacdo, industria quimica, industria papeleira, componentes
eletrbnicos, etc. As ferramentas nas quais o material € submetido ao tratamento possuem maior
rendimento e os componentes apresentam uma vida Util mais elevada (Molinari, 2001)

Um estudo desenvolvido por Gobbi (2009) apresentou o desempenho de corpos de provas do ago
AISI D2 criogenicamente em relacdo a resisténcia ao desgaste microabrasivo, a influéncia da
temperatura de austenitizacdo no ciclo de tratamento térmico e da ordem do revenimento em relacdo ao
DCT. Analises microestruturais em microscopios 6ticos e eletronicos de varredura (MEV), medidas de
microdureza, difratometria de raios-X e técnicas de quantificacdo de carbonetos em software para
analisar imagens foram realizadas. Concluiu-se entdo que, temperaturas elevadas de austenitizacdo, néo
beneficiam a resisténcia ao degaste abrasivo do material. Isto pode estar relacionado aos diferentes
niveis de austenita residual na microestrutura do aco, na condi¢do somente temperado. Contudo, para
amostras austenitizadas a temperaturas mais baixas, os resultados revelaram que o DCT aumenta a
resisténcia ao desgaste do aco AISI D2 em até 44%. Isso deve-se, principalmente, ao aumento da
guantidade de finos carbonetos dispersos nas matrizes das amostras tratadas criogenicamente (Gobbi,
2009).

Foi verificado por Barron que, com tratamento criogénico, agos ferramentas tiveram um aumento
de vida atil de laminas de corte variando de 4 a 10 vezes, especialmente por conta do aumento da
resisténcia ao desgaste. Além disso, menos reafiacdes de ldminas de corte foram realizadas para aqueles
materiais que passaram pelo TCP, bem como uma menor manutengdo do maquinario, ja que envolve
tempo de desmontagem das laminas, substituicéo e reafiacdo. Como resultado, uma economia de 68%
no custo de material (Iaminas de corte) e de 75% no custo de mao-de-obra foi atingida, justificando

perfeitamente 0 emprego desta técnica (Barron, 1982).
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, serdo descritos os materiais ensaiados, 0
tratamento criogénico e os métodos utilizados para o
desenvolvimento e execucdo dos ensaios de Dureza e de
Microdureza.

3.1 MATERIAL INVESTIGADO

O material estudado neste trabalho é de uma liga NissTis, com 47,72% at. Ni e 51,86% Ti martensitica
a temperatura ambiente, Tabela 3.1. Esse material € fabricado pela empresa Nemesis. Os corpos de prova para
os distintos ensaios realizados foram extraidos de uma barra cilindrica, com dimensdes de 9,55mm de diametro
e 1500mm de comprimento. A composi¢ao quimica foi por Fluorescéncia de Raio X e é apresentado na Tabela
3.2.
Tabela 3.1 — Temperatura de transformagéo da Liga NisTis. (Da Cruz Filho, 2016).

indice Temperatura de

Transformacéo (°C)

As 57,74
As 94,24
Ms 62,32
My 48,84

Tabela 3.2 — Composicdo Quimica da Liga NissTis; (Da Cruz Filho, 2016).

Elemento Ni Ti Residuais

% atbmica | 47,72 | 51,86 0,42

3.2 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Todos os CP’s analisados foram cortados numa cortadeira de precisdo automatica Struers, modelo Secatom
15, disco de corte de 6xido de Aluminio (cédigo 30 A 20) com didmetro de 200mm e espessura de 0,8mm e

rotacdo de 3000rpm.
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Figura 3.1 — Cortadeira elétrica Struers Secotom15 (ENM/UnB)

As dimensdes geométricas e a massa dos CP’s foram obtidas por meio de um paquimetro com incerteza

0,05mm e uma balanca digital com incerteza de 0,0001g.

Para a analise microscoOpica, 0s corpos de provas foram lixados utilizando agua corrente em temperatura
ambiente durante todo o processo usando lixas de granulometrias de 240 até 2400, mudando a direcdo em um
angulo de 90° a cada troca de lixa. Ap6s o lixamento, os CP’S foram polidos mecanicamente com um feltro,
utilizando abrasivo de suspensdo de alumina de cor branca com 0,03 p, imediatamente desembutida e
novamente polida com acabamento tipo espelho. O equipamento utilizado foi uma lixadeira manual Polipan-

U — Pantec, a uma velocidade entre 250 e 300 rpm (Figura 3.3).

pPankos

e ——
nos

Figura 3.2 — Lixadeira manual Polipan-U-Pantec. (Fonte autoral).
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Os corpos de prova foram medidos com um Paquimetro Digital em Ac¢o 150mm Mtx-Zaas Precision.

Figura 3.3 — Paquimetro Digital em Aco 150mm Mtx - Zaas Precision. (Fonte autoral).

Tabela 3.3 — Medidas das Ligas NisgTis..

Corpo de NiTi_ CR | NiTi_ TC12 | NiTi_TC18 | NiTl_TC24

Prova

Comprimento | 29,55+0,05 | 19,21+0,05 | 19,23+0,05 | 18,63+0,05

(mm)

@ (mm) 9,5240,05 9,5340,05 9,52+0,05 9,5540,05

a)

Figura 3.4 — Corpos de Prova. a) Como recebido, b)12h de imersdo, ¢)18 horas de imersdo e d) 24h de imersao,
respectivamente.
(Fonte autoral)

Para a analise microscopica via Microscépio Eletrénico de Varredura, os CP’s foram atacados
quimicamente durante 10s com a seguinte solugdo: 1 parte de &cido fluoridrico (HF), 2 partes de acido acético
(CH3CO2H) e 3 partes de &cido nitrico (HCO3), de acordo com a ASTM e407-07.
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3.3 TRATAMENTO CRIOGENICO

O tratamento criogénico considerado neste trabalho consistiu de um resfriamento do corpo de prova da
temperatura ambiente até -196°C, e manutencdo a esta temperatura por diferentes duraces de 12, 18 e 24
horas. Os corpos de prova tratados foram entdo designados respectivamente por NiTi_TC12, NiTi_TC18 e
NiTi_TC24, sendo a numeracdo correspondente ao tempo em horas de imersdo em criogenia.

O tratamento criogénico foi realizado pela empresa Kryos Tecnologia, que utiliza vapor de nitrogénio
liguido como meio de resfriamento. Todo o processo, ou seja, a taxa de esfriamento, manutencdo na
temperatura criogénica e aquecimento de volta a temperatura ambiente de 24°C é controlado por software e
hardware especificos desenvolvidos pela empresa. Na Figura 3.5, sdo apresentados os historicos de
temperatura utilizados, e na Figura 3.6, o aparato experimental da Cyros, que é constituido de trés subsistemas:
camara de criogenia (a esquerda), computador para controle e monitoramento (centro), e cilindro de

armazenamento de nitrogénio liquido (a direita).

12h 18h 24h
24°

=}

-100°

Temperatura (°C)

-200°

-196°C

12 24 30 36

Tempo (horas)

Figura 3.5 — Histdricos de temperatura do tratamento criogénico — Esquematico (fonte

autoral).
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— Tanque de Nitrogénio

Figura 3.6 — Unidade de tratamento criogénico da Kryos Tecnologia (Da Cruz Filho (2016).

3.4 ENSAIO DE DUREZA

De acordo com a ABNT NBR ISO 6508-1:2019, utilizou-se um durdmetro da marca Rasn-Rs Panambra
(Figura 3.7), com carga de 150Kgf — HRC — Rockwell Normal, pré-carga de 10 kgf e penetrador tipo cone
diamante de 120°. A leitura da dureza foi efetuada na escala preta, ap6s realizar 2,5 voltas no volante do

ponteiro mostrador de escala HRC.

Figura 3.7 - Durdmetro Pantec - Modelo Rasn-Rs Panambra (ENM/UnB). (Fonte autoral)

Apos a calibragéo do equipamento, foram selecionados dez pontos nos CP’s para realizacdo das medidas
de dureza HRC. Trés medidas foram feitas na parte superior dos Corpos de Prova, e sete medi¢Ges axiais. O
desvio-padrdo, a dureza média e a variagdo (A%) da dureza dos corpos de provas tratados em relagéo ao corpo

de prova como recebido também foram calculados.
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3.5 ENSAIO DE MICRODUREZA

Os ensaios de microdureza foram realizados no Durémetro EMCOTEST DuraScan (Figura 3.8), segundo
anorma ASTM E384-05 que padroniza o procedimento de medicdo de microdureza. O identador utilizado foi
do tipo Vickers apresentado esquematicamente na Figura 3.9. A carga inicial aplicada foi de 500gf durante
10s. Foram efetuadas, assim como no ensaio de dureza, dez medidas de microdureza ao longo da secdo

transversal dos CP’s.

Nesta etapa do trabalho foi necessario fazer uma adaptagdo na base da estrutura para manter o objeto de
estudo estatico, ja que ha uma limitacdo do material com relagdo ao tamanho, ou a sua forma geométrica. O
aparelho dispGe de recurso de leitura das medicGes de forma automatica. Contudo, poucas medigdes foram
realizadas automaticamente, sendo necessario, portanto, uma medi¢cdo manual para maioria das medidas
encontradas. Tal imprecisdo pode ser causada por falha na penetracdo do identador na peca analisada, ou pelo
local escolhido para o estudo da microdureza.

Figura 3.8 - Microdurémetro EMCOTEST DuraScan (ENM/UnB). (Fonte autoral)

3.6 ANALISE MICROSCOPICA

Essa analise foi realizada num Microscépio Eletrénico de Varredura do tipo MEV JSM7100F Jeol Figura
3.10. Para essa anélise, os corpos de prova foram limpados com &lcool 99%. Fitas dupla face foram utilizadas

para fixar os CP’s na base metalica, como mostrado na Figura 3.11.

O referido MEV possibilita analises com aumentos superiores 100.000x com resolu¢fes na ordem de
20nm. Feixe de elétrons de 5-50KeV permite fazer uma leitura da superficie do CP sob véacuo da ordem de 3,6
X 10~*Pa.
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Figura 3.10- CP’s preparados para analise no MEV — NiTi_CR, NiTi_TC12, NiTi_TC18 e NiTi_TC24 (ENM/UnB).
(Fonte-autoral)

Como fonte adicional de analise das imagens, foi utilizado o microscopio confocal Olympus LEXT OST
4100. A microscopia confocal de varredura a laser (CLSM) é um microscépio 6ptico de imagem combinada
gue utiliza um conjunto de lentes Opticas e uma varredura pontual por feixe de laser monocromatico. A imagem
2D e 3D da superficie é adquirida gragas a varredura de ponto e principio confocal. CLSM expande as
possibilidades de microscopios Opticos simples, embora ndo exija preparacdo prévia da superficie e ndo seja
t&o limitada em termos de alcance de varredura quanto a microscopia eletronica de varredura (MEV). E capaz
de medir polimeros, compdsitos, ceramicas, madeira, 0ssos, dentes, etc., incluindo materiais degradados por

varios meios, como microrganismos, radiacdo UV, carga mecanica, etc.
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b)
Figura 3.11 - a) Microscépio confocal Olympus LEXT OST 4100 b) vista frontal. (ENM/UnB). (Fonte-autoral)
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados
obtidos nos ensaios de dureza e microdureza.

Um breve resumo é apresentado sobre os valores calculados.

O valor médio ¢ calculado pelo somatdrio das medidas obtidas dividido pela quantidade das mesmas. Na
avaliacdo dos resultados a letra grega A (delta) mostra a avaliagdo absoluta entre os dados obtidos com o Corpo
de Prova Tratado com criogenia e sem criogenia, conforme a equagdo 4.1. O A% representa a variagdo de

forma similar em percentual, conforme a equagéo 4.2

A = Média CP Tratado — Média CP como recebido 4.1)
Média CP Tratado—Média CP como recebido
A% = ( Média CP Tratado ) * 100 (4.2)

O Desvio Padrdao amostral também foi calculado. O Desvio Padrdo amostral foi calculado conforme a
férmula apresentada na equacéo 4.3, sendo xi um valor de conjunto de dados, u a média de conjunto de dados
e n a quantidade de amostras. Esse resultado é importante para analisar a homogeneidade dos dados obtidos.

Quanto menor o desvio padrao calculado, mais homogénea € a amostra.

i—1)2
Desvio Padrdo = [}, % (4.3)

4.1 DUREZA - ROCKWELL C

Na Tabela 4.1 e na Figura 4.1 sdo apresentadas as medidas de dureza Rockwell C obtidas para 0s cp’s
tratados e ndo tratados criogenicamente. Observa-se nos cp’s tratados criogenicamente um aumento da
dureza com o tempo de imersdo. Os aumentos foram de 1,2078%, 5,7736% e 6,9284% respectivamente para
o0s tempos de imersdo de 12, 18 e 24 horas. Esses aumentos sdo em relacdo a dureza do material como
recebido. Como a variagdo da dureza esta na faixa de erro das medigdes, conforme apresentado na Figura

4.1, conclui-se gque o efeito do tratamento criogénico na dureza da liga NissTis, € desprezivel.
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Tabela 4.1 — Medidas de Dureza Rockwell C das amostras de NiggTis».

NiTi CR NiTi TC12 NiTi TC18 NiTi TC24
Valor Médio (HRC) 43,34+0,26 45,1+0,21 45,840,25 46,3+0,32
A 0 1,8 2,5 3
Coeficiente de A% 0 +1,20785 +5,7736 +6,9284
Desvio Padréo 1,76698 1,44914 1,75119 2,21359
DUREZA
50
48
% 46
P
)
e 45,8 46,3
54
38
36
Q0 12 18 24

horas de imerséo (h) por cada CP

Figura 4.1 - Dureza em funcdo do tempo de imersdo para a liga NissTis2. (Fonte autoral)

4.2 MICRODUREZA - VICKERS

Na Tabela 4.2 e na Figura 4.2 sdo apresentadas as medidas de microdureza obtidas para os cp’s tratados e
ndo tratados criogenicamente. Observa-se nos cp’s tratados criogenicamente um aumento da microdureza com
o0 tempo de imersdo. Os aumentos foram 11,29%, 8,37% e 9,02%, respectivamente, para 0s tempos de imersdo

de 12, 18 e 24 horas. Esses dados mostram que o tratamento criogénico resultou num aumento absoluto da
microdureza.

Tabela 4.2 — Microdureza Vickers das amostras de NisgTis,.

Corpos de Prova NiTi CR NiTi TC12 NiTi TC18 NiTi TC24
Valor Médio (HV) 308,21+0,64 3434+0,47 334,1+0,68 336,2+0,42
A 0 34,8 33,2 28
Coeficiente de A% 0 11,2913 8,3711 9,02
Desvio Padrao 11,27239 8,768631 12,56494 7,786027
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Figura 4.2 - Microdureza em funcéo do tempo de imersao para a liga NisgTis,. (fonte autoral)

Em valores absolutos, um aumento de 34,8HV0,5 foi encontrado na amostra NiTi_TC12, sendo essa
diferenca a obtida dentre os corpos de prova tratados criogenicamente. As barras de erro apresentadas no
grafico da Figura 4.2 mostram que ndo houve um aumento real da dureza das amostras. O Desvio-Padréo

calculado confirma que ha uma dispersdo ndo desprezivel nos dados obtidos em todos os cp’s.

Com o auxilio do microscopio confocal Olympus LEXT OST 4100, é possivel observar a marcacao do
identador Vickers. O didmetro das medidas destacadas na Figura 4.3 possui valores entre 40um e 53um. Esses
valores estdo de acordo com a ASTM E384. Eventualmente pode-se obter impressdes com aderéncia ou

afundamento, podendo assim aumentar/diminuir a area a ser analisada, conforme Figura 4.5.
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Figura 4.3 — Liga NisgTis, com a)12 horas de imerséo, b) 18 horas de imersao e ¢) com 24 horas de imersdo. (fonte

autoral)

As lentes disponiveis no microdurémetro — 10x e 40x — ndo permitem ter uma visualizacdo dos
precipitados. Ndo sendo possivel, portanto, realizar o ensaio da microdureza com precisdo, nesses pontos
especificamente. A Figura 4.4 representa uma visualizacdo com aumento de 10x mostrando a impossibilidade
de observacdo de precipitados e uma medicao consideracdo perfeita pelo aparelho. Somente as medidas sem

erro de medicédo nas diagonais no microdurémetro foram utilizadas como referéncia nos calculos.

Diagonais
OK!

Figura 4.4 — Medicao de microdureza na liga NiTi 24h de imersdo com lente de aumento de 10x no

microdurémetro. (fonte autoral)
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ImpressGes com erro na penetracdo (Figura 4.5) foram desconsideradas no estudo. Um erro de 0,5%
medido na diagonal é o suficiente para mensurar um erro de 1% na dureza Vickers (ASTM-E384-05a).

Figura 4.5 — Liga NisgTis, com a) 12 horas de imersdo e b) 18 horas de imersdo com imperfeices

na penetracdo do identador. (fonte autoral)

Por meio da caracterizagdo microestrutural, os valores apresentados por Vinothkumar et al (2015)
apresentam um aumento da fracdo martensitica ap6s o uso do TCP a -196°C, resultando na reducdo da dureza
dos instrumentos endodonticos de NiTi, com efeito memoéria de forma. Por outro lado, instrumentos
endoddnticos de NiTi pseudoelasticos resultaram em um aumento da dureza apés o TCP. Trabalhos
semelhantes como de Kim (2005), Singh et al (2013), Kolisck (2013), Mohammadi et al (2014) obtiveram os
mesmos resultados sob investigacdo do tratamento criogénico em NiTi. Castilho (2017) considerou

inexpressivo 0 aumento de dureza em liga Niss Tiss martensitica, pelos resultados estarem abaixo de 3%.

Da Cruz Filho (2016), afirmou que houve uma reducdo em seus resultados em 6,76% na dureza da liga

NissTis, tratada criogenicamente por 24h, possivelmente associado aos aumentos dos graos.

Portanto, nessa analise, considerando as condi¢bes do equipamento e possiveis erros manuais
operacionalizados durante a medicdo, como a fixagdo dos corpos de prova e posicéo radial para a perfeita
medicdo do identador, pode-se inferir que o aumento da microdureza é considerado desprezivel, apesar de

encontrar um aumento maximo préximo a 12%.

4.3 MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

No MEV, foram analisandos microestruturas com o objetivo de identificar possiveis precipitados que
podem caracterizar um relativo aumento da dureza/microdureza das amostras. A figura a) é a liga como
recebido, as figuras b), c), e d), apresentam um aumento visual da quantidade de possiveis precipitados nas

amostras que foram expostas ao TC, todos na escala de 100 um. Nas mesmas imagens, ndo foram identificados
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aumentos significativos no tamanho desses “residuos”, com aumento de tempo de exposi¢do das amostras ao

Tratamento Criogénico. Mas é razoavel afirmar que houve um aumento na quantidade desses pontos.

Figura 4.6 —a) Corpo de Prova como recebido. b) Corpo de prova com 12h de imerséo. ¢) Corpo

de prova com 18h de imerséo. d) Corpo de prova com 24h de imersdo (escala de 100um).

E corriqueiro o surgimento de defeitos na estrutura cristalina do metal durante os processos de fabricagéo.
Os defeitos mais habituais sdo lacunas, deslocagdes, falhas de empilhamento, entre outros. As falhas
ocasionadas por fissuras ocorrem devido a um aumento de acimulo de tensdo ocasionado pelo espagamento
interatdmico (Kalsi, 2010).
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I 10pm UNB Mec 8/28/2020
15.0kV LED SEM WD 20.4mm

Figura 4.7 — Micrografia de aumento da nucleacdo da amostra NiTi_CR com amplia¢do de x1600
10um 15kV.

— 10ym UNB_Mec 8/28/2020
15.0kV LED SEM WD 20.5mm

Figura 4.8 — Micrografia de aumento da nucleacdo da amostra NiTi_TC12 com ampliacdo de
x2500 10um 15kV.
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— 10pm UNB_Mec 8/28/2020
15.0kV LED SEM WD 20.3mm

Figura 4.9 — Micrografia de aumento da nucleagdo da amostra NiTi_TC18 com ampliacdo de
x1000 10um 15kV.

”

o

I 10pm UNB_Mec 8/28/2020
15.0kV LED SEM WD 20.7mm

Figura 4.10 — Micrografia de aumento da nucleacdo da amostra NiTi_TC24 com ampliacio de
x1600 10um 15kV.

Apesar das analises serem realizadas com um aumento significativo — acima de x1600- ndo foi possivel

observar claramente uma microsestrutura martensitica.
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5 CONCLUSOES

Neste capitulo, serdo apresentadas as consideraces finais
desta monografia.

Nesse trabalho, a liga NissTis, foi submetida a um Tratamento Criogénico Profundo por trés diferentes
tempos de imersdo — 12h, 18h e 24h. Em seguida, um ensaio comparativo de dureza e microdureza foi realizado
entre o material como recebido e tratado criogenicamente. Assim como Castilho (2017), observou-se um

aumento desprezivel da dureza do material estudado.
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RECOMENDAGCOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1.  Realizar ensaio de tracdo na liga NissTis:.

2. Avaliar a resisténcia a vida fadiga na liga NisgTiss.
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