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RESUMO

As ligas com memoria de forma (Shape Memory Alloys - SMA) sdo uma familia de ligas
metalicas que exibem basicamente dois comportamentos excepcionais: pseudoelasticidade e
efeito de memoria de forma. Isso quer dizer que esses materiais podem sofrer uma
deformacéo através de um carregamento mecéanico e retornar para suas formas originais com
0 descarregamento e um aquecimento respectivamente. Tais comportamentos possibilitam o
emprego desses materiais no desenvolvimento de aplicagdes nas mais diversas areas. Podem-
se executar tratamentos criogénicos a diferentes temperaturas para verificar a influéncia das
propriedades mecénicas e térmicas em ligas com memdria de forma compostas por NiTi. A
liga foi caracterizada atraves de dureza (escala Rockwell B), em relagcdo as temperaturas de
transformacdo de fases e calor latente de transformacgdo, Calorimetria Diferencial de
Varredura, mddulo de elasticidade e amortecimento (Técnica de Excitacdo por Impulso). A
partir de uma anélise comparativa dos resultados da liga tratada e ndo tratada observou-se a
influéncia do tratamento criogénico nessas ligas.

ABSTRACT

Shape Memory Alloys - SMA are a family of metal alloys that have basically two kinds of
behaviors: pseudoelasticity and shape memory effect. This means that these materials can
undergo deformation by a mechanical load and return to their original forms with the
unloading and warming. Such behaviors allow the use of these materials in the development
of applications for many different purposes.

May be carried out cryogenic treatments at different temperatures to verify the influence of,
mechanical and thermal properties in shape memory alloys composed of NiTi. The alloy was
characterized by Differential Scanning Calorimetry), hardness (Rockwell scale), elastic
modulus and damping (Technigue Impulse Excitation). From a comparative analysis of
untreated and treated alloy was observed to influence the cryogenic treatment in these alloys.
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1 INTRODUCAO

1.1 MOTIVACAO DO TRABALHO

O Tratamento Criogénico Profundo (Deep Cryogenic Treatment — DCT) é um processo térmico
lento e controlado onde um material é resfriado até uma temperatura em torno de -190°C e depois
aquecido até a temperatura ambiente (Gobbi, 2009). A utilizacdo de temperaturas abaixo de zero para

a melhoria das propriedades de a¢o ndo é uma pratica recente (Gobbi, 2009).

A literatura apresenta uma serie de relatos e experiéncias criogénicas. A partir da década de 70,
com o desenvolvimento de tecnologias a baixas temperaturas, o processo criogénico foi estendido para
a faixa de -196°C. Foram reportadas melhorias significativas em diversos ramos da tecnologia
(Sartori, 2009). Estudos com temperaturas abaixo de zero passaram a se tornar mais comuns, com isso
foram reportadas melhorias significativas relacionadas com o aumento da resisténcia ao desgaste em
acos ferramenta se comparado com ciclos térmicos tradicionais ou com tratamento sub-zero (Eboni,
2010; Farina, 2011; Surberg et al, 2008; Yen, 1997). Isso motivou a pesquisa do efeito do Tratamento
Criogénico Profundo nas propriedades termomecanicas das SMA.

As ligas com memoéria de forma (Shape Memory Alloy — SMA) sdo materiais que apresentam a
capacidade de recuperar uma deformacdo quando sujeitos a um ciclo térmico e/ou mecénico
apropriado (Silva & Castilho, 2011). Essa habilidade de “memorizar” é consequéncia direta da
transformacdo reversivel ocorrida na estrutura cristalina do material (Batra, 1999). A caracteristica
principal destes materiais é a habilidade de sofrer grandes deformagdes e, em seguida, recuperar sua
forma original quando a carga é removida ou o material é aquecido. As SMA apresentam duas
importantes caracteristicas: efeito memdria de forma e pseudoelasticidade. Essas ligas sdo capazes de
recuperar deformacGes de até 10% quando submetidos a um aquecimento, depois de terem sido
deformadas abaixo da temperatura M; ou quando submetidas a um ciclo de carregamento e
descarregamento acima da temperatura A; (Pseudoelasticidade) (Lagoudas, 2008). Ambos o0s
fendmenos de recuperacdo de deformagdo vém possibilitando o emprego de SMA em indmeras
aplicacOes, que vao desde implantes na medicina a engenharia aeroespacial (Otsuka & Wayman,
1998).

Trabalhos recentes sobre 0 DCT mostram que mudancas microestruturais ocorridas no material
podem melhorar significativamente a vida de acos ferramentas (Gobbi, 2009). Todavia, os fendmenos
relacionados ao DCT ainda nédo sdo compreendidos de forma plena (Gobbi, 2009). A influéncia do
tratamento criogénico em acos ferramentas e outros materiais é tema de varios estudos (Eboni, 2010;
Gobbi, 2009; Ashiuchi, 2009; Moreira et al, 2009). Entretanto, ainda é recente a aplicacdo desse tipo

de tratamento nas ligas com meméria de forma.

Além disso, existem poucos estudos sobre como as taxas de resfriamento e aquecimento

influenciam os resultados do tratamento. Talvez essa seja a variavel que causa uma diferenca, muitas
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das vezes significativas, nos resultados experimentais observados por grupos de pesquisas distintos
(Ashiuchi, 2009).

1.2 OBJETIVO

Avaliar o efeito da taxa de resfriamento criogénico em propriedades térmicas (calor latente e
temperatura de transformacao de fase) e mecénicas (mddulo de elasticidade, amortecimento e dureza)

de uma liga NiTi.

1.3 METODOLOGIA

A metodologia utilizada é baseada numa analise experimental comparativa de corpos de prova de
ligas NiTi tratada e ndo tratada criogenicamente. Esse estudo é desenvolvido por meio de ensaios

mecanicos, dindmicos e térmicos. De uma forma mais especifica:

e Ensaios mecanicos: Dureza Rockwell;
e Ensaios dindmicos: Técnica de Excitagdo por Impulso;

e Ensaios térmicos: Calorimetria Diferencial de Varredura.

Por meio destes ensaios serdo determinadas as temperaturas de transformagéo de fase e o calor
latente de transformacéo, a dureza, o0 modulo de elasticidade e o amortecimento das ligas. Todos 0s
ensaios tém como objetivo comparar qualitativamente e quantitativamente o material tratado

criogenicamente e 0 mesmo material ndo tratado.

Os resultados serdo entdo comparados e a influéncia do tratamento criogénico nas propriedades

térmicas e mecanicas analisada.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho esta dividido em cinco capitulos. O capitulo 2 trata da revisdo bibliografica sobre as
ligas com memoria de forma (SMA), tais como seu comportamento termomecanico, seus aspectos
microestruturais, os fenémenos de quasiplasticidade, efeito meméria de forma e pseudoelasticidade. O
tratamento criogénico, técnicas experimentais utilizadas para caracterizacdo das ligas NiTi e o

conceito das propriedades que serdo analisadas sdo abordadas neste capitulo.

O capitulo 3 discorre sobre os materiais e métodos utilizados para desenvolvimento do trabalho.
No capitulo 4 sdo apresentados os resultados dos ensaios da Técnica de Excitagdo por Impulso,
Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) e Dureza, além da analise dos resultados. A concluséo é

apresentada no capitulo 5.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

As SMA (Shape Memory Alloy) constituem um grupo de materiais metalicos capaz de recuperar a
forma original pela imposi¢do de um campo de temperatura e/ou de tensdo, devido a transformacGes
de fase induzidas no material (Lagoudas, 2008). As SMA apresentam diversas aplicagdes potenciais
baseadas em suas propriedades termoelasticas, efeito memoria de forma e pseudoelasticidade (Otsuka
K. et al,1999). Esses materiais possuem uma deformacdo recuperavel em torno de 8% (Krishnan,
2004).

O comportamento termomecéanico destas ligas é fortemente dependente da temperatura em que
elas se encontram, podendo apresentar um comportamento quasiplastico, a temperaturas mais baixas,
ou pseudoelastico, a temperaturas mais altas. A habilidade de retornar a um formato ou tamanho
previamente definido é decorrente de transformagdes de fase martensitica induzida térmica e/ou

mecanicamente (Delaey et al, 1975).

A Figura 2.1 representa esquematicamente a evolugdo da fragdo volumétrica de martensita &,
definida como sendo a razéo entre o volume da fase martensitica e o volume total da liga, em funcéo
da temperatura T. Sdo identificadas quatro temperaturas caracteristicas: Ms (Martensite start) é a
temperatura inicial de formacdo de martensita, Mf (Martensite finish) é a temperatura final de
formacdo de martensita, As (Austenite start) é a temperatura inicial de formagdo de austenita e Af

(Austenite finish) é a temperatura final de formag&o de austenita.
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Figura 2.1 - Curva fragdo volumétrica de martensita (&) x temperatura(T).
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Acima de Af a fase estivel é a austenita e abaixo de Mf a fase estavel é a martensita. Ao ser
resfriada a partir de uma temperatura superior a Af o material atingird uma temperatura Ms na qual
inicia-se a transformagdo martensitica. Essa transformacdo completa-se na temperatura Mf. No
aquecimento, a partir de uma temperatura inferior a Mf, o material atingira a temperatura As na qual

inicia-se a transformacdo reversa para a austenita. Essa transformacao finaliza-se na temperatura Af .

Para temperaturas abaixo de Mf , as SMA apresentam o efeito de memoéria de forma e
quasiplasticidade, no qual, ap6s um processo de carregamento e descarregamento, a liga retorna a
geometria original apds aquecé-lo a uma temperatura superior a Af , promovendo, assim, a
recuperacdo da deformagéo residual. E acima de Af , temos o fendmeno da pseudoquasiplasticidade
(HODGSON et al., 1990).

Estas temperaturas sdo caracteristicas de cada liga e variam em funcdo, basicamente, da
composicdo quimica e de tratamentos térmicos (Delaey et al., 1975, Otsuka & Wayman, 1998).
Portanto, as transformacgbes de fase martensiticas desenvolvem um papel fundamental no
comportamento termomecénico das SMA, e de maneira especial as transformacdes martensiticas

termoelasticas.

As mudancas que ocorrem nas estruturas cristalinas das SMA estéo relacionadas diretamente com
a dissipagéo de energia devido aos choques de discordancia e a criacdo de defeitos cristalinos. Como

resultado tem-se um ciclo de histerese na temperatura, visto na Figura 2.1 (da Silva & Castilho, 2011).

2.2 TRANSFORMACAO DE FASE MARTENSITICA TERMOELASTICA

A transformacdo martensitica é um tipo de transformacdo de fase em que ndo ha movimentos
atdbmicos em distancias consideraveis, de forma que ndo ha variacdo de composicdo quimica. O
movimento cooperativo de &tomos conduz a formagdo de uma nova fase, mais estavel, através de uma
reordenacdo atbmica a curtas distancias. A Figura 2.2 ilustra esquematicamente a transformacéo

martensitica. Ela envolve movimento coordenado de atomos e deformacéo cisalhante.

martensita

Figura 2.2 — Movimento coordenado dos atomos e deformacdo cisalhante na transformacéo martensitica (Novak
et al., 2008).



Transformagfes martensiticas sdo caracterizadas por um crescimento continuo com o aumento da
temperatura e uma diminuigdo continua com o decréscimo de temperatura (Delaey et al, 1974). O
comportamento pseudoeléstico é andlogo ao comportamento termoeléstico, sé que nesse caso hd uma
aplicacdo de tensdo no material, entdo a transformacéo ocorre com o aumento continuo da aplicacdo
de tensdo e 0 mesmo é revertido quando a tensdo vai diminuindo. De uma maneira geral pseudo-
elasticidade acontece se a deformacdo criada ao material por aplicacdo de uma carga, a uma
temperatura constante, for totalmente recuperada (Delaey et al,1974). A deformacgdo quasiplastica é
causada pela deformacédo da forma acompanhando a formagéo da martensita. Entretanto, a recuperacao
ocorre quando a transformagao é revertida (Delaey et al,1974). A Tabela 2.1 apresenta as principais

caracteristicas mecanicas referentes as fases martensitica e austenitica.

Tabela 2.1 - Principais caracteristicas das fases martensita e austenita.

Martensita Austenita
Facilmente deforméavel Maior dureza
Estrutura tetragonal de corpo centrado Estrutura geralmente cubica
Menos rigida Fase de maior rigidez (Ea = 3°Ey)
Fase de baixa temperatura (T<Ms) Fase de alta temperatura (T>As)

2.3 COMPORTAMENTO TERMOMECANICO DAS SMA

Quando solicitadas mecanicamente e, em funcdo da temperatura, as SMA apresentam
basicamente trés fendmenos: abaixo de Mf a quasiplasticidade, que é caracterizado por uma grande
deformacdo residual proveniente de uma reorientacdo martensitica induzida mecanicamente (Krishnan
et al, 1974). Acima de Af a pseudoelasticidade, que é um comportamento caracterizado por uma
recuperacdo de deformacdo apOs a retirada da tensdo. Essas deformacGes sdo oriundas de uma
transformacdo martensitica induzida por tensdo (Krishnan et al,1974). O efeito memoria de forma € a

recuperacao da deformacéo quasiplastica com o aquecimento (Delaey et al, 1974).

2.3.1 QUASIPLASTICIDADE

Considere uma amostra de SMA a uma temperatura inferior a M;. Nesta temperatura e livre de
tensOes a liga existe numa fase martensitica denominada auto-acomodada ou maclada (Paiva, 2004).
Essa martensita auto-acomodada € caracterizada por uma estrutura formada por diferentes variantes de
martensita, com diferentes orientacBes que podem ser até 24 e é formada com o resfriamento da
austenita livre de tensbes (Batra, 1999). Na Figura (2.3) considere a existéncia de apenas duas
variantes. Com a aplicacdo de uma forca trativa serd observada uma resposta elastica até que uma

determinada tensdo critica ocrir Seja alcancada (ponto A). Em seguida, quando a martensita auto-
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acomodada (ou maclada) é submetida a uma tensdo superior a ocrit, Observa-se a formacdo da
martensita reorientada, trecho AB. O processo de reorientacdo da martensita maclada ndo envolve
deformacdo plastica. Apos uma deformagcdo relativamente grande, que em algumas ligas pode chegar a
10% (Delaey et al., 1975), o material volta a apresentar um comportamento eléstico. Ao descarregar a
amostra, a mesma manterd a sua deformacdo, representada por Do, como uma deformacgédo

quasipléstica. Este comportamento é denominado quasiplasticidade (Paiva, 2004).
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Figura 2.3 - Curva Tensdo-Deformacédo quasiplastica tipica

2.3.2 PSEUDOELASTICIDADE
O fenbmeno da pseudoelasticidade esta associado a transformacdo martensitica induzida por
tensdo que acarreta na geracdo de deformacéo durante o carregamento e, em seguida, recuperagdo de

forma quando descarregado a temperaturas acima de Af.,

Considere uma amostra de SMA a uma temperatura superior a Af. Nesta situacdo, a fase
austenitica é a estavel (Delaey et al, 1975). De acordo com a Figura (2.4), para uma temperatura
constante T > Af, com a aplicacdo de um carregamento mecénico, 0 material se comporta
elasticamente até que uma tensdo critica o Seja alcancada (ponto A), quando, entdo, da-se inicio uma
transformacdo de fase direta (Austenita — Martensita), trecho AB. Com a retirada da carga, o
material experimenta uma transformacao reversa (Martensita — Austenita), trecho CD. Ja que para T

> Af a martensita é uma fase instavel fora da presenca de um campo de tensoes.
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Figura 2.4 - Curva tensdo-deformacéo pseudoeldstica esquematica.
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Figura 2.5 - Representagdo esquematica das transformacdes de fase (Lagoudas, 2008. Modificado).

As deformac0es pseudoelasticas podem chegar a 10% em certas ligas, sendo em torno de 8% um
valor tipico para as ligas NiTi (Krishnan et al,1974). A figura 2.15 ilustra este comportamento
esquematicamente. Sob uma tensdo trativa, observa-se um comportamento elastico até um
determinado nivel de tensdo. A partir dai observa-se uma deformacdo relativamente grande com
pequena variacdo da tensdo Fig. 2.6. Ao retirar a carga, a liga retorna ao seu estado inicial,
descrevendo um ciclo de histerese. A area delimitada pela histerese expressa a energia dissipada

durante o processo (Krishnan et al,1974).
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Figura 2.6 — Curvas tensdo-deformacéo pseudoelastica — Tipica.

2.3.3 EFEITO MEMORIA DE FORMA

Uma SMA exibe o efeito meméria de forma (Shape Memory Effect — SME) quando é deformada
na fase martensitica maclada e, depois, descarregada. Esse processo é basicamente a recuperacdo de
deformacéo quasiplastica por meio do aquecimento do material deformado a uma temperatura acima
da Af. O aquecimento acima da Af induz a transformacgdo reversa (Martensita— Austenita) e,
consequentemente, a recuperacdo da deformacdo residual Do . A Figura (2.7) ilustra
esquematicamente esse processo. A recuperagdo de forma com o aquecimento se explica pelo fato de
que acima de Af a Unica fase termodinamicamente estavel é a austenita, e essa fase desconhece a

deformacdo quasipléstica. A martensita pode existir acima de Af apenas sob carga (Delaey et al, 1975).
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Figura 2.7 — Efeito de Memoria de Forma — Esquematico.



A figura 2.8 ilustra o comportamento de meméria de forma simples. Quando a SMA esta abaixo

de Mf ela pode ser facilmente deformada (A — B — C). Entretanto, quando o material é aquecido acima

de Af, ocorre uma mudanga na estrutura da liga que a faz retornar a sua forma original (D) e, ao ser

resfriada, retorna a condigdo inicial.
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Figura 2.8 — Efeito de Memdria de Forma — Esquematico.

2.4 LIGAS NiTi

As ligas NiTi com memoria de forma sdo um composto intermetalico. Este composto apresenta

uma solubilidade moderada do Niguel (Ni) e do Titanio (Ti), assim como de outros elementos

metalicos, além de apresentar uma ductilidade comparavel a de outras ligas metélicas (Krishnan et al,

1974). A composicéo das ligas é de aproximadamente 55% de Niquel e 45% de Titanio (Figura 2.9).
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Figura 2.9 - Diagrama de fases da liga Ni-Ti (Otsuka, K. and X. Ren, 2005).

Esta solubilidade de um maior nimero de elementos permite uma modificagéo significativa tanto
das suas propriedades mecanicas quanto das suas temperaturas de transformacdo (Frenzel, et al.,
2004). O Ferro (Fe) e o Cromo (Cr) também sdo frequentemente adicionados para baixar as
temperaturas de transformacgdo, bem como o Cobre (Cu) que é usado para reduzir a histerese de
transformacdo e diminuir a tenséo de orientacdo da martensita. A presenca de elementos de ligas como
0 Oxigénio (O) e o Carbono (C) podem também alterar as temperaturas de transformacéo e degradar
as propriedades mecanicas, o que faz com que seja desejavel minimizar a presenca destes elementos
(Fernandes, 2003).

Devido a elevada reatividade do Ti, a fusdo dessas ligas deve ser feita preferencialmente sob vacuo
ou em atmosfera inerte, sendo comercialmente utilizadas técnicas como a fusdo por arco de plasma ou
por feixe de elétrons, ou ainda por inducdo sob vacuo (Frenzel, et al., 2004). Os lingotes obtidos sdo
depois conformados a quente por forjamento, laminagdo ou extrusdo. A maioria dos processos de
deformacdo a frio pode ser aplicada a estes materiais, mas a sua capacidade de encruamento é muito
acentuada e torna-se por isso necessario fazer um recozimento. A trefilagem é normalmente utilizada
para produzir fios com dimensdes que podem atingir 0,05mm, apresentando excelentes caracteristicas

de superficie (Fernandes, 2003).

Em temperaturas superiores a Ay, a rede cristalina do NiTi (Ti localiza-se nos vértices e 0 Ni no

centro dos lados ou no centro do corpo) apresenta a matriz formada por austenita cubica de corpo
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centrado, B2. A fase produto, formada a temperaturas abaixo de M; é constituida de martensita
monoclinica B19 (Zhang e Sehitoglu, 2004).

As ligas NiTi possuem boa combinacéo de propriedades como a alta resisténcia mecanica. A boa
resisténcia a corrosdo e aos efeitos memoria de forma pode ser explorada de vérias formas (Frenzel, et
al., 2004). No caso das ligas a base de Niquel-Titanio, a fase martensitica apresenta uma estrutura
monoclinica B19°. Enquanto que a fase austenitica apresenta uma estrutura cubica de corpo centrado
B2 (CCC - B2), onde os atomos de niquel se encontram no centro da estrutura cubica. A Figura (2.10)

apresenta as estruturas correspondentes as fases austenitica e martensitica (Novak et al., 2008).

o

o Martensita — Estrutura B19°
@
Austenita — Estrutura B2

Figura 2.10 - Modelo de esferas reduzidas que representam as estruturas correspondentes as fases austenitica e
martensitica (Santos, 2008).

2.4.1 APLICACOES DAS LIGAS NiTi

2.4.1.1 APLICACOES EM TUBULACOES

O fato de ligas NiTi possuirem inameras propriedades mecéanicas (memoria de forma,
pseudoelasticidade, biocompatibilidade, resisténcia & corrosdo) possibilita uma gama de aplicagdes
gue vao desde a medicina a engenharia aeroespacial (Otsuka, 1998 & Sashihara et al 1938). O foco
comercial se da na area médica e odontol6gica com produtos tais como stents, implantes ortopédicos e

aparelhos ortodonticos.

Em se tratando do efeito de memoria de forma, o retorno a forma inicial sob tensdo é uma situacédo
que pode ser utilizada para acoplamento de tubulacdes de circuitos hidraulicos, como mostra a Figura
2.11. Estes acoplamentos tém a forma de casquilhos cilindricos de diametro ligeiramente inferior ao
dos tubos a que devem ligar-se. Sdo expandidos a baixa temperatura, enquanto se encontram no estado
martensitico e quando sdo aquecidos sofrem uma contracdo que une as extremidades dos tubos
(Fernandes, 2003).
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Figura 2.11 — Acoplamento SMA: insercdo dos tubos, a frio; martensita, ajuste dos tubos devido ao aquecimento
da manga, transformag&o da martensita em austenita (Funakubo, 1987).

Acoplamentos, unides e engates sdo desenvolvidos com estas ligas, devido principalmente a
reducdo do peso (acoplamentos em aeronaves), facilidade de instalagio em dificil acesso,
confiabilidade comprovada, boa resisténcia a choques e vibracOes, e possibilidade de posterior
desmontagem (ao contrario da unido feita por solda). Entretanto, o seu relativo alto preco tem sido

uma barreira para ampliacdo do uso comercial.

2.4.1.2 APLICACOES NA AERONAUTICA

Os flaps sdo estruturas mdveis, inseridas nas asas, que promovem o ganho ou perda de altitude ou
a mudanga de direcdo de um avido. A manobra de aeronaves depende da eficiéncia dos flaps. Estas
estruturas utilizam extensos sistemas hidraulicos que necessitam de bombas e atuadores, elevando o
custo e 0 peso, dois pontos criticos do projeto de aeronaves. Muitas alternativas na inddstria
aeroespacial estdo sendo pesquisadas para contornarem esse problema, e potenciais solugdes sdo as
SMA. A empresa Lockheed Martin desenvolveu um protétipo de aerofélio flexivel atuado por fios de
SMA (Figura 2.12), com o objetivo de substituir esses flaps atualmente utilizados em avides. Os fios
atuadores sdo aquecidos pela passagem de corrente elétrica externa. Primeiramente, o aerofdlio
encontra-se em uma posi¢do neutra, sem atuagdo. Depois, o atuador é aquecido, encurtando o seu
tamanho e puxando para baixo a parte traseira do aerofélio. Neste caso, quando o atuador esfria, a

parte traseira volta para a posicdo de neutralidade.
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Figura 2.12 - Aerof6lio com SMA (Lockheed Martins, 2006).

2.4.1.3 APLICACOES NA MEDICINA

Um importante requisito para qualquer material que é usado no corpo humano é a
biocompatibilidade, e as SMA atendem essa exigéncia. O dispositivo cardiovascular composto de
SMA, chamado filtro de Simon consiste em um filtro de coagulos sanguineos (Figura 2.13). E um fio
de NiTi que é previamente deformado para assumir uma forma que lIhe permita fixar-se as paredes
internas das veias (Lagoudas, 2008). Esse filtro é deformado a baixa temperatura, de modo a poder ser
inserido na veia pretendida junto com uma solugéo salina que o mantém resfriado; ao ser submetido ao

calor do corpo humano ele retoma a configuragdo original, conforme a Figura 2.14

Figura 2.13 - Filtro de Simon — dispositivo cardiovascular (Lagoudas, 2008).
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Figura 2.14 — Evolucéo da forma durante o aquecimento (Fernandes, 2003).

Também na area médica podem-se citar os implantes de placas 6sseas no regime pseudoelastico
gue auxiliam a recuperagdo de um o0sso quebrado ou fraturado, veja a figura 2.14. Frequentemente sdo
usadas em fraturas ocorridas na face, como nariz, mandibulas e na regido 6ssea ocular. Essa técnica é
conhecida na medicina como sintese 6ssea. As placas facilitam a cura dos ossos fraturados que
necessitam estar constantemente sobre compressdo. Tal compressdo é obtida por implante dsseo,
normalmente fabricado em titdnio e aco inoxidavel, que mantém os 0ssos juntos e acelera a
recuperacao do osso fraturado (Mantovani, 2000). Apos alguns dias de recuperacdo, a compressao
provida pelo implante sofre uma reducédo na intensidade, pois, conforme se d& a cura, as duas partes do
0sso fraturado tendem a ficarem mais préximas. Com aumento da proximidade entre as partes, hd um

afrouxamento do implante previamente fixado, aumentado a velocidade de recuperagao.

Essas placas 6sseas sdo fabricadas em niquel-titanio com efeito de meméria de forma. Usando uma
liga de NiTi que possui efeito de memoria de forma acima de 15 °C, os cirurgides seguem 0 mesmo
procedimento usado com implantes convencionais. Primeiramente a placa de NiTi é resfriada abaixo
da sua temperatura de transformagéo e, entdo, implantada no osso. Porém, com o aquecimento natural
do corpo humano, a SMA contrai e com isso gera uma compressdo nos 0ssos fraturados, melhorando o
processo de cura se comparado a uma placa comum de titdnio ou aco inoxidavel. Esta pressdo

continua auxilia no processo de cura e reduz o tempo de recuperagdo (Mantovani, 2000).

Existem ainda muitos aspectos a serem estudados antes de se utilizarem efetivamente as SMA
como implantes. Neste Gltimo exemplo o grande desafio para os engenheiros é o desenvolvimento de

placas que aplicam a pressdo correta nas fraturas.
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Figura 2.15 - Implante de placa 6ssea utilizada para reparar uma fratura na mandibula (Castilho et al, 2011).

Em 1975, Andreasen, da Universidade de lowa, fez o primeiro implante de um dispositivo
ortododntico explorando a pseudoelasticidade de uma SMA para correcdo da posigdo dos dentes
(Hodgson et al., 1990). Esta correcdo é imposta por meio de uma pequena variagdo de tensdo quase
com stante que resulta em grande deformacdo, tomando como pardmetro 0s materiais
convencionais. Consequentemente, o incomodo é minimo para o paciente. A grande vantagem do NiTi
é o fato de permitir deformacdes de cerca de 8 a 10% sem entrar no regime plastico, explorando o
fendmeno da pseudoelasticidade (Figura 2.16). E possivel ainda conciliar este efeito, com a
transformacdo de fase imposta pela temperatura (Machado & Savi 2002).

Figura 2.16 - Arcos ortoddnticos de SMA (Lagoudas,2008).

15



2.5 PROPRIEDADES

2.5.1 MODULO ELASTICO

O modulo de elasticidade é uma propriedade intrinseca dos materiais que descrevem a rigidez ou
resisténcia do material & deformacdo no regime el&stico, quando esse é submetido a uma tenséo
externa de tragdo ou compressdo. Quanto maior for o modulo eléstico, mais rigido serd o material, ou

menor serd a deformacéo elastica que ira resultar da aplicagdo de uma dada tensdo (Callister, 2007).

Em uma escala atdbmica, a deformagdo eldstica macroscopica é manifestada como pequenas
alteracbes no espacamento interatbmico e no alongamento das ligagGes interatdmicas.
Consequentemente, o valor do médulo de elasticidade ¢ uma medida da resisténcia a separa¢do dos
atomos adjacentes, ou seja, das forcas de ligacdo interatdbmicas. Portanto, o médulo de elasticidade é
tanto maior quanto maior a forca de atracio entre os atomos (Callister, 2007). E importante ressaltar
ainda que esse modulo é proporcional a inclinagdo da curva forca-separagdo na posi¢do da separacdo
interatomica de equilibrio (1.):

E (Z—f)ro @)

As curvas forga-separacdo para materiais que possuem tanto ligacOes interatdmicas fortes quanto
fracas estdo retratadas na Figura 2.17. Como pode ser observada, a inclinagdo da curva em 1, esta
indicada para cada caso. De um modo geral, quanto mais forte a ligacdo, mais inclinada sera a curva.

Como consequéncia, maior sera o valor do mddulo de elasticidade (Callister, 2007).

Com ligacdes
fortes

|'dF "

\dr |,
L]

Separacdo r.

Forca F
(=

Com ligacdes
fracas

Figura 2.17 - Relagdo da forca em funcédo da separacdo interatdmica para &tomos com ligacgGes fracas e com
ligac@es fortes (Callister, 2007. Modificado).

2.5.2 DUREZA
Uma propriedade mecénica importante que deve ser mensurada no projeto é a dureza. Ela consiste
em uma medida da resisténcia de um material a uma deformagdo plastica localizada (p.ex., a uma

pequena impresséo ou a um risco) (Callister, 2007).
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Os ensaios de dureza sdo baseados no principio de penetragdo na superficie do metal, pela
aplica¢do de uma carga de natureza estatica por intermédio de um “penetrador”. A profundidade ou o
tamanho da impressdo resultante é medida, os quais, por sua vez, sdo relacionados a um numero de
dureza. A correlacdo é baseada na tensdo que o penetrador necessita para vencer a resisténcia
superficial do material. Assim, quanto mais macio for o material, maior e mais profundo sera a
impressdo e menor serd o ndmero indice de dureza (Callister, 2007). Os ensaios de dureza sao
realizados mais frequentemente do que qualquer outro ensaio mecanico por diversas razfes: S&o
simples e baratos, 0 ensaio € ndo destrutivo e outras propriedades mecéanicas podem, com frequéncia,

ser estimadas a partir dos dados de dureza.

A dureza ndo é uma grandeza absoluta, ou seja, ela depende da técnica utilizada (méaquina, carga,
tipo de penetrador). Os principais ensaios de dureza sdo: Rockwell, Brinell, Vickers e Knoop

(Callister, 2007). Na Tabela 2.2, pode-se visualizar as caracteristicas de cada uma dessas técnicas.

Tabela 2.2 - Técnicas de ensaio de dureza (Callister, 2007).

Forma da Impressao Formula para o Niimero

Ensaio Penetrador Vista Lateral Vista Superior Carga de Dureza®
Dk -
Brinell Esfera de aco com 1 }._ P HB=— 2F
10 mm ou carbe- - — d [< #D[D- VD -]
to de tungsténio el
Microdureza  Pirdmide de dia- 36— /X(\” P HV =1,854P/d;
~£ A N/
Vickers mante S s NEL/
: - e —149P/P
Microdureza  Pirdmide de dia- t e P HK = 14,2P/]
Knoop mante = e ‘
Rockwelle  { Cone de diaman- 60 kg
Rockwell te; esferas de aco I(_)() kg ¢ Rockwell
Superficial | com didmetros 150 kg
de + +e+in — 15kg
30 kg { Rockwell
45kg | Superficial

2.5.3 AMORTECIMENTO

O amortecimento ou atrito interno é uma das propriedades mais sensiveis de materiais e estruturas,
tanto em escala macro como microscépica, sendo particularmente sensivel a trincas e micro-trincas. E
0 mecanismo pelo qual a amplitude das oscilagdes de um sistema é diminuida pela conversdo de sua
energia cinética em outro tipo, geralmente sonora ou calor (Rao, 2008). Quando um material é
deformado, ele absorve energia. Esse efeito deve-se ao atrito entre os planos internos, que

deslizam ou escorregam enquanto as deformagdes ocorrem (Rao, 2008).
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Este pode ser causado por uma combinacdo de diversos mecanismos fisicos fundamentais como
granularidade e impurezas, efeitos termoelésticos causados por gradientes locais de temperatura
resultante de excitacdo ndo-uniforme, correntes de eddy em materiais ferromagnéticos (também

chamada de correntes de Foucault), movimentos de cadeias em polimeros e etc (Musolino, 2011).

Existem diversos métodos para determinacdo do amortecimento, 0s quais podem ser obtidos
basicamente por dois caminhos: mediante a duragdo da resposta do sistema a uma excitagdo transitoria
(exemplo: método do decremento logaritmico) e em funcdo da resposta do sistema em funcdo da
frequéncia (exemplo: método da largura de meia banda de poténcia). O método do decremento
logaritmico calcula o amortecimento a partir da atenuacdo da resposta acustica do material ou estrutura

apos uma excita¢do por impulso.

O método da largura de meia banda de poténcia calcula 0 amortecimento através da analise da
frequéncia do sinal oriundo da vibragdo, a partir da relacdo entre a largura de banda e a frequéncia
central de uma ressonancia. Ambos os métodos consideram um modelo para os calculos, normalmente

o0 modelo de amortecimento viscoelastico.

A escolha do método depende principalmente da faixa do amortecimento e da frequéncia de
vibracdo (Cossolino & Pereira, 2010). Todos os tipos de amortecimento estéo associados a efeitos
do ciclo de histerese. A tensdo (o) e a deformagdo () estdo relacionadas como mostra a Figura 2.18. A
area desse ciclo representa a energia perdida por unidade de volume do corpo por ciclo devido ao
amortecimento (Rao, 2008).

Tensio (forga)

Carregamento

Ciclo de
histerese

N Descarregamento

Deformacao
(deslocamento)

Tensao (o)

Energia

— gasta (ABD)
Energia
recuperada (BCD)

— Deformacio ()

D

(b)

Figura 2.18 - Ciclo de histerese tipica para amortecimento mecanico (Rao, 2008).
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Desta forma, a capacidade de amortecimento por unidade de volume, chamada de d’, é dada por

uma integral ciclica:

d' = §ode, )

onde ¢ representa a tensdo e € a deformacéo.

Quando a carga aplicada a um corpo elastico é aumentada, a tensdo e a deformacgdo no corpo
também aumentam. A area sob a curva, dada pela equacdo (2) representa a energia introduzida no
sistema, ou seja, trabalho realizado, por unidade de volume do corpo (Rao, 2008). Quando a carga
aplicada ao corpo for retirada parte da energia serd devolvida ao sistema e outra parte dissipada.
Quando o caminho de descarregamento ¢ diferente do caminho de carregamento, a a&rea ABC na figura
2.18(b), a area do ciclo de histerese na figura 2.18(a), denota a energia perdida por unidade de volume

do corpo.

2.5.3.1 AMORTECIMENTO VISCOELATICO

No modelo viscoelastico parte-se do pressuposto de que a natureza do amortecimento é viscosa e a
forca de atrito é proporcional a velocidade, representando uma oposi¢do ao movimento, sendo descrita
pela equacdo (Cossolino & Pereira, 2010):

F = —cx, (3)

onde ¢ é uma constante de proporcionalidade e x a velocidade de deslocamento de uma massa em

relagdo a um ponto fixo.

Um sistema massa-mola-amortecedor com 1 grau de liberdade (Figura 2.19), oscilando livremente,

tem seu movimento descrito pela equacao:

mi+cx+kx=0 ()]

Sendo m a massa, k a constante elastica da mola e ¢ o coeficiente de amortecimento viscoso.

m

C

h— lp —f—=x

Figura 2.19 - Modelo de um oscilador harménico amortecido (amortecedor viscoelastico) (Cossolino & Pereira,
2010).
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Reescrevendo a equacéo 4, tem-se:

K+ ix+Sx=0 (5)
m m
Definindo-se:
- |k
wo = | (6)
(= )

Onde w, é frequéncia de ressonadncia natural e ¢ € a taxa de amortecimento ou apenas

amortecimento. Reescrevendo a equagédo 5 em fungdo dos novos parametros, tem-se:
X+ 20 weX + wo 2x =0 (8)
E assumindo a solugéo (Thorby, 2008):

x= e 9)

Chega-se a y descrito por:
Y= 0o(—0+/Z -1 (10)

Desta forma, o comportamento descrito pela equagdo acima depende da solucéo de vy:
Para ¢ > 1: ha duas solucdes reais e chamamos de caso superamortecido;

Para ¢ = 1: ha uma solug&o real e chamamos de caso criticamente amortecido;

Para 0 < ¢ < 1: ha duas solugdes complexas e chamamos de caso sub-amortecido.

Os casos superamortecido e criticamente amortecido sdo ndo oscilatérios e ndo tem importancia

nesse estudo.
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Crficamenty

umortecido

I N0 amortecido
=0

Superamortecide

Subamortecidi

Figura 2.20 - llustracdo do fator de amortecimento (Cossolino & Pereira, 2010).

2.6 TECNICAS UTILIZADAS

Como foi dito anteriormente, o objetivo do trabalho é a analise da influéncia do tratamento
criogénico nas propriedades termomecénicas das SMA. O enfoque serd dado no modulo eléstico,
amortecimento, dureza, temperaturas de transformacéo de fases e calor latente de transformagéo. As

técnicas para determinacdo das propriedades descritas acima serdo discutidas neste item.

2.6.1 CARACTERIZACAO DO MODULO ELASTICO E DO AMORTECIMENTO

Os modulos elasticos podem ser caracterizados por métodos quase-estaticos, dindmicos ou por
ultra-som. Os métodos quase-estaticos ou isotérmicos sdo baseados em ensaios mecanicos usualmente
destrutivos, e os dindmicos ou adiabaticos, em técnicas de ressonancia ndo destrutivas. Os valores
determinados pelos métodos dinamicos sdo maiores que aqueles determinados pelos estaticos em um
percentual tipico de 0,5% para metais. Para outros materiais, a diferenca pode ser grande dependendo

dos efeitos anelasticos presentes (Cossolino & Pereira, 2004).

Os métodos dinamicos permitem obter informagdes tanto quantitativas (mddulos elasticos e
coeficiente de amortecimento) quanto qualitativas sobre a integridade de um componente mecanico.
Vale ressaltar ainda que o corpo de prova néo fica inutilizado apds o ensaio e pode retornar intacto as
condi¢Bes normais de servico ou ser ensaiado muitas outras vezes. Assim, podem-se determinar 0s

efeitos especificos que um tratamento térmico gerou em um determinado material. Além disso,
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permite rapidez e precisdo na aquisi¢do de resultados. Se fosse utilizada outra técnica, a medicao de
maédulo de ruptura, por exemplo, seria necessaria uma amostra para cada medicdo (Cossolino &
Pereira, 2004).

A caracterizagdo do modulo de elasticidade e do amortecimento deu-se por método dindmico. Os

ensaios foram realizados nos materiais antes e apos a realizagdo de tratamento criogénico.

O método de decaimento logaritmico foi utilizado para calcular o amortecimento do material. Este
consiste em calcular o amortecimento a partir da atenuacdo da resposta acustica do material ou

estrutura apds uma excitagéo por impulso.

Existem diversos métodos para a determinacdo do amortecimento interno, sendo os mais utilizados
0s do decaimento logaritmico e o da largura de banda de meia poténcia. O termo decremento
logaritmico refere-se a taxa de reducédo logaritmica, relacionada com a reducdo do movimento apds o
impulso, pois a energia é transferida para outras partes do sistema ou é absorvida pelo préprio
elemento. E importante ressaltar ainda que para os célculos que se seguem, foi utilizado o modelo de
amortecimento viscoelastico (Cossolino & Pereira, 2010). A escolha do método depende

principalmente da faixa de amortecimento e da frequéncia de vibrag&o (Silva, 2007).

Quando um sistema oscilatério com um grau de liberdade, com amortecimento viscoso é excitado
por um impulso (técnica de excitagdo por impulso, Sonelastic®) sua resposta vem na forma de

decaimento no tempo Figura 2.21, dada por:

Deslocamento

yi) A

Figura 2.21 - Resposta ao impulso para um oscilador simples (Cossolino & Pereira, 2010).

y(t) = ye™*"sin(wqt) (11)

Esta equacéo é analoga a equacdo 11, onde a frequéncia natural amortecida, dada pela equacéo 12,

w4 = woy/T— 2 (12)

Se a resposta no tempo t=tn é denotada por y, e a resposta no tempo t = tn + 27r /wy é denotada

por y,, entdo, da equacgéo 14, temos que:
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Yn _ ) =
" exp( {denr),n 1,2,. (13)

Suponha que y corresponda a um ponto no decaimento da fungdo com magnitude igual a A, e que
yn corresponde ao pico, r ciclos mais tarde, com magnitude An. Assim, temos que:

¢
ic 2mr] (14)

An _ A -
= exp( de 2nr) = exp|

Onde o valor da frequéncia amortecida da Eq. 12 foi utilizado. Desta forma, o decremento
logaritmico (), é obtido por:

21

N2 (1)

= 12y =
8= ~In() =

Em termos do amortecimento (), tem-Se:

1

= —— (16)
/1*'(?)2

Quando o amortecimento ¢ baixo (£<0,1), a frequéncia de amortecimento é praticamente igual a

frequéncia natural, ou seja, mq=w,, € entdo a Eq.17, pode ser escrita como:

% ~ exp(— (2w 1) @an
Ou ainda,
(= %ln (Ain) = % para {<0,1 (18)

A Figura 2.22 representa um resumo dos principais conceitos apresentados a respeito do método
do decremento logaritmico.
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Quadro Resumo - Método do Decremento Logaritmico
Modelo matemadtico

1-) AmplitudesA; e A, —— Decremento Logaritmico

& = decremento logaritmico, adimensional 1 4
n=nimero de picos, adimension S
= amplitude do primeiro pico,

A
A, =amplitude do ultimo pico, u

2-) Decremento Logaritmico — Indice de Amortecimento

| 2= indice de amortecimento, adimensional. | O'=

3-) Indice de Amortecimento e Frequéncia Natural Amortecida —»
Frequéncia Natural

wy = frequéncia natural. em rad’s (()d
w4 = frequéncia natural amortecida do sistema, em 3
rad’s, 1-C

Figura 2.22 - Resumo das principais informacdes para a determinagdo do amortecimento pelo método do
decremento logaritmico (Cossolino & Pereira, 2010).

2.6.2 TECNICA DE EXCITACAO POR IMPULSO

A Técnica de Excitacdo por Impulso é um ensaio dindmico (ndo-destrutivo) para a determinacao
dos modulos de elasticidade dindmicos e do amortecimento de materiais e consiste essencialmente em
excitar através de um impacto mecanico. O impacto de um pino metalico excita as frequéncias
flexionais e torcionais do corpo de prova; utilizando o método do decremento logaritmico (para o
modelo de amortecimento viscoelastico) determina-se o amortecimento. Equipamentos modernos,
como o Sonelastic®, fornecem as frequéncias naturais, além das harmonicas e 0 amortecimento dos
mais diversos tipos de materiais, de maneira pratica e rapida. O equipamento utiliza um software para

calcular o decremento logaritmico e fornecer o valor do amortecimento além dos mddulos elésticos.

O impacto gera um som que é emitido pelo corpo de prova e tem origem nas suas frequéncias
naturais de vibracdo. E importante ressaltar ainda que para os casos de geometrias simples (barra,
cilindro, disco, anel e placa) existe uma relagdo univoca entre as frequéncias naturais de vibragdo com

as dimensdes, a massa e 0s médulos de elasticidade do corpo de prova.

As dimensfes e a massa Sdo pardmetros mensuraveis com um paquimetro e uma balanca de
precisdo, respectivamente. Conhecendo-se as dimensdes, a massa e as frequéncias naturais de
vibracdo, o céalculo dos médulos elasticos a partir de modelos matematicos é imediato. Portanto, é
possivel calcular os modulos de elasticidade a partir das frequéncias naturais e 0 amortecimento a
partir da atenuacdo da resposta acustica. De uma maneira geral, 0 som emitido contém informacGes

que permitem determinar as propriedades elasticas (Cossolino & Pereira, 2010).
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2.6.3 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

A técnica de andlise térmica usada nesse trabalho para a caracterizacdo das ligas foi a Calorimetria
Diferencial de Varredura (Differential Scanning Calorimeter). A partir dela, obtiveram-se as
temperaturas de transformacdo de fases e o calor latente de transformacdo. A calorimetria diferencial
de varredura (DSC) é amplamente utilizada para estudar as temperaturas de transformacéo das ligas

SMA e tem a vantagem de requerer pequenas quantidades de materiais (Lagoudas, 2008).

O principio de operacdo do DSC é medir a taxa de fornecimento de energia calorifica entre uma
substancia e um material de referéncia em fungdo da temperatura, enquanto ambas sdo submetidas a
um mesmo programa de aquecimento ou resfriamento, rigorosamente controlado. O dispositivo é
chamado de diferencial porque tem a capacidade de monitorar a resposta de duas amostras e subtrair o
resultado. Isso é muito Gtil qguando uma amostra de um material é colocada em um forno vazio. O
resultado da calorimetria diferencial de varredura é a resposta da amostra. O material da amostra pode
ser encapsulado numa atmosfera inerte para evitar a oxidagéo (Lagoudas, 2008).

No DSC, tanto a amostra quanto a referéncia sdo mantidas a mesma temperatura ao longo do ciclo
térmico programado. Para tanto, é necessaria a corre¢cdo da temperatura da amostra no momento de um
evento térmico e isto é chamado de compensacgao térmica. Esta compensacao térmica é feita através do
aumento do suprimento de energia elétrica a micro-resisténcias conectadas a amostra e a referéncia.
Esta diferenca de energia é entdo registrada em funcdo do ciclo térmico programado. Os eventos
térmicos da amostra sdo entdo representados como desvios da linha de base, tanto para eventos
endotérmicos como exotérmicos (Caponero & Tendrio). A Figura 2.23 ¢é simplificagdo do

equipamento utilizado.

Compensacéo de calor

| | |
AMOSTRA SENSOR REFERENCIA
TEMPERATURA

Figura 2.23 - Equipamento tipico de Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC), (Perkin Elmer, 2011).

A Figura 2.24 mostra uma curva DSC tipica de ligas SMA. Nela, a poténcia (mW) necessaria para
manter uma taxa constante de aquecimento ou de resfriamento para a amostra de SMA é representada
no eixo das ordenadas e a temperatura da camara € representada no eixo das abscissas. A partir da
curva pode-se observar que caso uma amostra na fase de martensita maclada seja aquecida sera
observada uma transformacao de fase reversa que tem inicio em A,. A reacdo que ocorre durante essa

transformacdo é endotérmica e requer que seja fornecido calor adicional para a amostra a fim de
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manter a taxa de aquecimento prescrita anteriormente constante. Essa mudanga na energia fornecida
como o0 aumento da temperatura € registrada como uma transformacao "pico"” durante o aquecimento.
Um pico semelhante é também registrado durante o processo de resfriamento no qual ocorre uma
transformacdo da austenita para martensita (direta). As temperaturas de transformacdo séo obtidas por
meio dos gréficos pelos desenhos de tangentes a partir das regides de inicio e fim dos picos. A
intersecgdo dessas tangentes com as linhas base permite a obtencdo das temperaturas. O calor latente

associado para a transformacao de fase pode ser calculado a partir das &reas dessas curvas (Lagoudas,
2008).

0.9 ] r aquecimenltu-
= : :
=z 0.85- :
F ' s
2 0.757 :
= ; t : : ——
T e e i paemts S R‘-‘Sf:"ﬂ““-"lm
[ ; "—?"H resfriamento : :
0.55= i A— M | ’

11
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Temperatura ("C)

Figura 2.24 - Diagrama esquematico de uma curva de DSC para uma SMA mostrando as temperaturas de
transformacdo de fase e o calor latenete associado (Lagoudas, 2008. Modificado).

2.7 TRATAMENTO CRIOGENICO

O tratamento criogénico vem sendo apresentado como um tratamento térmico com grandes efeitos
nas propriedades dos agos ferramentas. A ele sdo atribuidas melhoras na resisténcia ao desgaste e na
tenacidade dos agos ferramentas. Estes beneficios dependem tanto da temperatura utilizada quanto do
tempo de permanéncia nesta temperatura. Os micromecanismos propostos para explicar os fenémenos
gue ocorrem na microestrutura durante a permanéncia em temperaturas criogénicas e no aquecimento
subsequente ndo estédo estabelecidos de forma clara (Farina, 2011).

Durante anos, os tratamentos criogénicos desenvolveram-se rodeados de ceticismo. A sua
aplicacdo foi fundamentalmente empirica, baseada na experiéncia. Praticamente ndo houve
investigacdo aprofundada em torno deste assunto e sabe-se muito pouco acerca do que ocorre nos
materiais sujeitos a temperaturas criogénicas (Sartori et al, 2006). Perante a clara evidéncia de
resultados, nos ultimos anos, tem crescido o interesse neste processo e, consequentemente, surgido um

crescente esforco de investigacdo (Leskovsec et al, 2006).

Eboni (2010) analisou as microestruturas e as propriedades mecanicas geradas por processos
realizados em temperaturas abaixo de 0°C, em corpos de prova de ago SAE M2, tratados
termicamente. Os resultados obtidos para os corpos de prova submetidos a -196 °C mostraram que

ocorre algum outro fenémeno, além da transformacéo de austenita retida em martensita. A bibliografia
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afirma que ocorre a precipitagdo de nanocarbonetos. Ainda pode-se afirmar que acos rapidos tratados
criogenicamente terdo um resultado superior aos tratados pelo processo convencional (témpera e trés

revenidos).

Farina (2011) estudou os efeitos da introducdo de etapas de tratamento criogénico e do alivio de
tensdes no ciclo térmico do aco ferramenta para trabalho a frio AISI D2. Variaram-se as temperaturas
de tratamento criogénico, sendo elas principalmente: criogénica (-196 °C) e subzero (-80°C). Foram
variados 0s tempos e permanéncia as temperaturas criogénicas: 2, 3, 10, 24, 30 e 36 horas. Verificou-
se o efeito da adigdo da etapa de alivio de tensdes previamente ao tratamento criogénico. A partir da
andlise, concluiu-se que os carbonetos secundarios (micrométricos) ndo apresentaram varia¢do. Os
carbonetos secundarios de revenido (nanométricos) apresentam-se mais finamente dispersos na matriz

nas amostras com tratamento criogénico e sem alivio de tensdes.

Ashiuchi (2009) investigou o efeito do DCT na vida por fadiga sob condi¢Bes de fretting no Al
7050-T7451. Este material é usado principalmente pela inddstria aeronautica na construcdo de
nervuras de asas, trens de pouso e outros componentes de aeronaves. As principais conclusdes obtidas
com esse trabalho foram: para vidas longas, em geral, superiores a 2x10° ciclos, observou-se um
prolongamento na vida em fadiga pro fretting com o uso do DCT. Mais especificamente, 0 aumento da
durabilidade para os corpos tratados foi de 227% com relacdo aos corpos néo tratados sob condigdes
nominalmente idénticas de carregamento. Ja para vidas inferiores a 2x10° ciclos o DCT pode afetar
negativamente a resisténcia em fadiga sob condicdes de fretting. Por outro lado, o nimero de ensaios

nessa regido foi menor e a disperséo maior.

Gobbi (2009) estudou o desempenho de corpos de provas do aco AISI D2 criogenicamente
tratados em relacdo a resisténcia ao desgaste microabrasivo, a influéncia da temperatura de
austenitizagdo no ciclo de tratamento térmico e da ordem do revenimento em relacdo ao DCT. A partir
da analise, concluiu-se que com o DCT, temperaturas elevadas de austenitizagcdo ndo beneficiam a
resisténcia ao desgaste abrasivo do material. Este efeito pode estar relacionado aos diferentes niveis de
austenita residual na microestrutura do ago, na condicdo somente temperado. J& 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%. Este efeito esta principalmente relacionado ao aumento da

guantidade de finos carbonetos dispersos nas matrizes das amostras tratadas criogenicamente.

2.7.1 TECNICAS
Ha diversas formas e técnicas de fazer tratamento a frio nos materiais, uma vez que frio pode ser

entendido como temperaturas menores que a temperatura ambiente.
De acordo com Bryson (1999), os tratamentos dos materiais a frio podem ser classificados como:

e Tratamento Sub-zero — de alguns minutos a algumas horas em até -80°C por exposicdo ao

gelo seco de CO,.
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e Tratamento Criogénico de forma brusca — de alguns minutos a algumas horas em até -
196°C por exposicao rapida ao nitrogénio liquido (N,L);

e Tratamento Criogénico Profundo (DCT) — resfriamento lento, dezenas de horas em até -
196°C por exposicdo lenta e controlada ao gas resfriado obtido da evaporagdo do N,L e

aguecimento lento e controlado.

O tratamento sub-zero é hoje o mais popular e conhecido dos tratamentos a frio, ele é utilizado na
industria para promover maior estabilidade dimensional e remover tensGes residuais dos processos de
laminacdo, extrusdo, forja, austenitizacdo, etc. E conhecida por complementar o revenimento e
remover alteragcBes dimensionais da témpera. Esse tratamento também representa o de menor
investimento inicial. O processo criogénico passou por um periodo de descrédito, pelo menos até a
Gltima década, devido a falta de cuidado ou recursos com o que era executado. Por auséncia de
controle automatizado que a tecnologia da época permitia, as pec¢as tratadas eram mergulhadas
diretamente no N, liquido, com isso aconteciam trincas por gradiente de contracdo entre as camadas
externas e internas do material. O tratamento criogénico precisou esperar o desenvolvimento da
informatica e da eletrnica de microprocessamento para ser redescoberto, assim todo o processo pode
ser acompanhado sem a necessidade de um operador presente durante o tempo do ciclo (Ashiuchi,

2009).

O chamado Tratamento Criogénico Profundo consiste em um resfriamento a uma baixa taxa, a
partir da temperatura ambiente até a temperatura do nitrogénio liquido (-196°C. Embora os efeitos e
resultados que proporciona sejam funcdo do material e da aplicacdo, a maior ou menor magnitude
desses efeitos depende de uma combinacdo previa entre o tratamento habitual e o tratamento

criogénico (Mariante, 1999; Farina, 2011).

O ciclo de criogenia pode ser feito em atmosfera gasosa de nitrogénio ou usando a imersao direta
no liquido. Normalmente, esse resfriamento ¢ mantido durante 24 horas (podendo ser superior) e

depois retorna a temperatura ambiente, também a taxas baixas (Yun & Xiaoping, 1998).

O tratamento criogénico ndo altera a aparéncia nem as dimensdes dos componentes. Ele é
realizado em atmosfera inerte e ndo ocorre mudanga de cor ou oxidacdo. Umas das particularidades
desse tratamento é que ele é indetectavel. As alteracBes sdo sutis e afetam o material a escala
microestrutural (Silva, 1999). Isso evita mudancas bruscas de temperatura que possam provocar o

aparecimento de trincas e tensdes internas (Carlson, 1969; Albert, 1992).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS ANALISADOS

3.1.1 COMPOSICAO QUIMICA

A liga NiTi utilizada para estudo é fabricada pela empresa Nimesis. Na temperatura ambiente, a
liga encontra-se na fase martensitica, possui efeitos de meméria de forma. A composic¢ao quimica foi
determinada por ensaio de EDX (Espectroscopia por Fluorescéncia de Raio-X, Anexo 1), resultando
nos valores apresentados na tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Composicdo quimica da liga NiTi (Albano, 2013).

Composicao quimica
Componente pp %

Ni 55, 408

Ti 43, 888

Al 0, 295

Fe 0, 157

Ca 0, 143

Si 0, 109

3.1.2 CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova utilizados foram cortados com uma serra circular de disco abrasivo e podem
ser visualizados pelas Figuras 3.1, 3.2, 3.3, 3.4. Foram utilizados trés corpos de prova para cada tempo
de encharque diferente.

Figura 3.1 — Corpos de prova de NiTi tratado criogenicamente com tempo de encharque de 15 minutos
(NiTi_TC15min, a esquerda) e sem tratamento (NiTi_ST, a direita) utilizados nos ensaios da Técnica de
Excitagdo por Impulso e de Dureza.
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Figura 3.2 — Corpos de prova de NiTi tratado criogenicamente com tempo de encharque de 8 horas (NiTi_TC8h)

utilizados nos ensaios da Técnica de Excitagdo por Impulso e de Dureza.

Figura 3.3 — Corpos de prova de NiTi tratado criogenicamente com tempo de encharque de 16 horas
(NiTi_TC16h) utilizados nos ensaios da Técnica de Excitagdo por Impulso e de Dureza.

Figura 3.4 — Corpos de prova de NiTi tratado criogenicamente com tempo de encharque de 24 horas
(NITi_TC24h) utilizados nos ensaios da Técnica de Excitagdo por Impulso e de Dureza.
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As Tabelas 3.2 a 3.12 resumem 0s dados referentes as geometrias dos corpos de prova de NiTi e
suas respectivas massas. As dimensdes foram realizadas em trés pontos diferentes: nas extremidades e
no meio do corpo de prova. Esses dados foram obtidos por meio de um paquimetro com incerteza de
0,05 mm e uma balanga digital com incerteza de 0,0001 g.

Tabela 3.2 - Parametros geomeétricos e de massa do corpo de prova cilindrico sem tratamento.

Corpo de prova Comprimento (mm) Diametro (mm) Massa (g)
Medida 1 78,40 10 40,2121
Medida 2 78,35 10 40,2121
Medida 3 78,35 10 40,2121

Valor médio 78,37 10 40,2121

Desvio-padrédo 0,26 0 0

Coef. de variacdo % 0,516 0 0
Dimensfes médias 78,37+0,1 10+ 0,05 40, 2121 + 0,0001

Tabela 3.3 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova cilindrico tratado criogenicamente
com tempo de encharque de 15 minutos.

Corpo de prova Comprimento (mm) Diametro (mm) Massa (g)
Medida 1 77,90 10 39,9864
Medida 2 77,90 10 39,9865
Medida 3 77,95 10 39,9864

Valor médio 77,92 10 39,9864

Desvio-padrao 0,03 0 0

Dimensfes médias 77,92 + 0,08 10+ 0,05 39,9864+ 0,0001

Tabela 3.4 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 1 cilindrico tratado
criogenicamente com tempo de encharque de 8 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Diametro (mm) Massa (g)
Medida 1 40,25 10 20,6854
Medida 2 40,25 10 20,6853
Medida 3 40,30 10 20,6853

Valor médio 40,27 10 20,6853
Desvio-padrdo 0,03 0 0
Dimensdes médias 40,27 + 0,08 10 £ 0,05 20,6853 £ 0,0001
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Tabela 3.5 - Pardmetros geomeétricos e de massa do corpo de prova 2 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 8 horas.

Corpo de prova 2 Comprimento (mm) Di&metro (mm) Massa (g)
Medida 1 36,20 10 18,6977
Medida 2 36,15 10 18,6977
Medida 3 36,20 10 18,6976

Valor médio 36,17 10 18,6977
Desvio-padrao 0,03 0 0
Dimensdes médias 36,17 +£ 0,08 10 + 0,05 18,6977 + 0,0001

Tabela 3.6 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 3 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 8 horas.

Corpo de prova 3 Comprimento (mm) Diémetro (mm) Massa (g)
Medida 1 40,50 10 20,8178
Medida 2 40,50 10 20,8179
Medida 3 40,45 10 20,8179

Valor médio 40,47 10 20,8179
Desvio-padrao 0,03 0 0
Dimensfes médias 40,47 £ 0,08 10+ 0,05 20,8179 + 0,0001

Tabela 3.7 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 1 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 16 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Diametro (mm) Massa (g)
Medida 1 36,40 10 18,2876
Medida 2 36,40 10 18,2877
Medida 3 36,40 10 18,2878

Valor médio 36,40 10 18,2877
Desvio-padrdo 0 0 0
Dimensdes médias 36,40 + 0,05 10 £ 0,05 18,2877 + 0,0001
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Tabela 3.8 - Pardmetros geomeétricos e de massa do corpo de prova 2 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 16 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Di&metro (mm) Massa (g)
Medida 1 35,65 10 18,4187
Medida 2 35,65 10 18,4188
Medida 3 35,65 10 18,4187

Valor médio 35,65 10 18,2877
Desvio-padrao 0 0 0
Dimensdes médias 35,65+ 0,05 10 + 0,05 18,4187 + 0,0001

Tabela 3.9 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 3 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 16 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Diémetro (mm) Massa (g)
Medida 1 35,20 10 18,1763
Medida 2 35,20 10 18,1764
Medida 3 35,20 10 18,1763

Valor médio 35,20 10 18,1763
Desvio-padrao 0 0 0
Dimensfes médias 35,20 £ 0,05 10+ 0,05 18,1763 + 0,0001

Tabela 3.10 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 1 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 24 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Diametro (mm) Massa (g)
Medida 1 33,00 10 17,0574
Medida 2 33,00 10 17,0575
Medida 3 33,05 10 17,0576

Valor médio 33,02 10 17,0575
Desvio-padrdo 0,03 0 0
Dimensdes médias 33,02 + 0,08 10 £ 0,05 18,1763 + 0,0001
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Tabela 3.11 - Pardmetros geométricos e de massa do corpo de prova 2 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 24 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Di&metro (mm) Massa (g)
Medida 1 35,10 10 18,1520
Medida 2 35,15 10 18,1520
Medida 3 35,10 10 18,1521

Valor médio 35,12 10 18,1520
Desvio-padrao 0,03 0 0
Dimensdes médias 35,12+ 0,08 10 + 0,05 18,1520 + 0,0001

Tabela 3.12 - Parametros geométricos e de massa do corpo de prova 3 cilindrico tratado

criogenicamente com tempo de encharque de 24 horas.

Corpo de prova 1 Comprimento (mm) Diémetro (mm) Massa (g)
Medida 1 42,75 10 21,9953
Medida 2 42,75 10 21,9955
Medida 3 42,75 10 21,9955

Valor médio 42,75 10 21,9954
Desvio-padrao 0 0 0
Dimens6es médias 42,75+ 0,03 10+ 0,05 21,9954 + 0,0001

3.2 TRATAMENTOS CRIOGENICOS

3.2.1 TRATAMENTO CRIOGENICO BRUSCO

O tratamento criogénico de forma brusca, como se fosse uma “témpera” criogénica, foi realizado

com a imersdo do corpo de prova diretamente no N, liquido. Ou seja, o resfriamento procedeu com a

maior taxa de resfriamento possivel. O processo é simples, o tempo de encharque da liga NiTi no N,

liquido foi variado em: 15 minutos, 8 horas, 16 horas e 24 horas. Na Figura 3.5 pode-se verificar o

recipiente de armazenamento de nitrogénio liquido. Posteriormente os corpos de prova foram retirados

do recipiente e ocorreu 0 aquecimento até a temperatura ambiente de forma natural (Figura 3.6).
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Figura 3.6 — Aquecimento do corpo de prova até a temperatura ambiente.

3.2.2 TRATAMENTO CRIOGENICO PROFUNDO

O tratamento criogénico profundo foi realizado por Albano (2013). O processo disponibilizado
pela empresa Kryos Tecnologia é comercialmente chamado de ULTP®, Ultra Low Temperature
Process, no qual se utiliza vapor de nitrogénio liquido como meio de resfriamento. Todo o0 processo,
ou seja, a taxa de resfriamento, manutencdo na temperatura de tratamento criogénico e aguecimento

até a temperatura ambiente é controlado por software e hardware especificos desenvolvidos pela
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empresa (Gobbi, 2009). Na Figura 3.7, pode-se identificar a camara de tratamento e o cilindro de

armazenamento de nitrogénio liquido, pertencentes a Kryos Tecnologia.

Figura 3.7 - Equipamento para tratamento criogénico Kryos Tecnologia (Gobbi, 2009).

O corpo de prova de NiTi foi submetido ao tratamento térmico baseado no ciclo indicado na
Figura 3.7. De acordo com esse ciclo, a liga é resfriada até a temperatura em torno de -190°C e
mantido a essa temperatura entre doze e vinte e quatro horas. Em seguida, ocorre aquecimento até a

temperatura ambiente.

Albano (2013) realizou este experimento com taxa de variacdo de temperatura no resfriamento e
no aguecimento de 17,83 °C/h. No presente trabalho foram realizados experimentos com taxas
elevadissimas de resfriamento (imersdo em N, variando-se 0 tempo de encharque) para a comparacao
de resultados. A principio, os corpos de prova ndo necessitam de uma taxa tdo lenta como mostrada na

Figura 3.8, contudo, foi realizado para garantir a integridade dos mesmos sobre critério cientifico.

Tratamento Criogénico

o
-2
i
3 -100
o
(]
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=
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200 -
I 1 I
0 2 3
Tempo (dias)

Figura 3.8 — Curva geral de resfriamento e reaquecimento do tratamento criogénico profundo.

36



3.3 TECNICA DE EXCITACAO POR IMPULSO - SONELASTIC®

O Software para a caracterizagcdo dos madulos de elasticidade e do amortecimento pela Técnica de
Excitagdo por Impulso utilizado foi o Sonelastic® versdo PC Based Lab I. Tecnicamente, o Software
Sonelastic® consiste em um analisador de vibragBes transitérias, das quais sdo extraidas as

frequéncias e a respectiva taxa de atenuacdo para a realizacdo do calculo do amortecimento.

Na aplicacdo a que se destina, o Software identifica quais sdo as frequéncias de vibracdo e os
respectivos amortecimentos mediante o processamento da resposta acUstica do corpo de prova,
resposta esta induzida por uma excitacdo mecénica por impulso (uma leve “pancada” na superficie do
corpo de prova). Para desempenhar tal tarefa, o Software Sonelastic® possui um sistema de
programacdo computacional avancado e faz uso de ferramentas matematicas nos céalculos dos médulos
de elasticidade e amortecimento a partir do decaimento logaritmico, em acordo com a Norma ASTM
E-1876 e correlatas (Cossolino & Pereira, 2010).

Figura 3.9 - Sonelastic®; 1: Sistema de suporte Sonelastic RTS-Auto; 2:Sistema de excitacdo Sonelastic IED1;
3:Pulsador com solendide tubularl; 4: Microfone; 5: Corpo de prova (Cossolino & Pereira, 2010. Modificado).

O equipamento é constituido basicamente por um pulsador automatico, transdutor (microfone) e
um suporte, conforme mostrado na Figura 3.9 acima. A funcdo do pulsador € aplicar um impacto no
corpo de prova para gerar as vibragfes mecénicas, sem danifica-lo; a do transdutor é captar a resposta
acustica e transformé-la em sinal elétrico para que seja possivel identificar as frequéncias de
ressonancia. Os suportes de corpo de prova tém o objetivo de apoiar os corpos de prova em seus
pontos e/ou linhas nodais para poder vibrar livremente ao receber a excitacdo. Vale lembrar ainda que

0s suportes dependem das dimensdes e da geometria dos corpos de prova
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A aquisicao do sinal é feita por meio de um microfone com capsula e largura de banda de 20 kHz.
E importante que o sistema de excitagio e captacdo do sinal exerca minima influéncia sobre o
amortecimento da vibragdo flexional fundamental. As caracterizagdes foram realizadas utilizando o
suporte de corpo de prova Sonelastic RTS-Auto, indicado pelo nimero 1 na Figura 3.9, que imp&em as
condi¢des de contorno mecanico 6timas para 0 modo de vibragdo flexional fundamental. Neste suporte
a amostra é apoiada exatamente sobre os nos de vibragdo flexional fundamental por finos fios
metalicos na posi¢do 0,224C, em que C € o comprimento do corpo de prova. O ajuste da posicao é
realizado automaticamente por um sistema mecanico baseado no comprimento total do corpo de prova
(Figura 3.9).

O experimento utilizando a Técnica de Excitacdo por Impulso foi realizado em duas etapas. Na
primeira foram realizados ensaios de caracterizagdo do NiTi sem tratamento criogénico e a segunda

consistiu na realizagdo dos ensaios para 0s materiais tratados criogenicamente.

3.4 ENSAIO DE DUREZA

O préximo passo no processo de caracterizagdo mecanica das ligas NiTi com e sem o tratamento
criogénico consistiu na realizacdo de ensaios de dureza. Esse ensaio foi realizado com o objetivo de se
comparar a dureza das ligas com memdria de forma (NiTi) sem tratamento e com tratamento térmico
e, assim, verificar a influéncia dele na dureza do material. O equipamento utilizado para analise foi o
durdmetro Pantec modelo Rasn-Rs Panambra, com incerteza de +1HR) e escala Rockwell B, Figura
(3.10).

Figura 3.10 - Dur6metro Pantec modelo Rasn-Rs Panambra.
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Nesse ensaio foram realizadas cinco medigdes na superficie preparada em pontos ao longo do
corpo de prova. Em seguida, foram calculadas as durezas médias para cada um dos ensaios e 0s
desvios-padréo, assim como o coeficiente de variacdo, o que permite fazer uma avaliagdo da existéncia
ou ndo de dispersdo nos resultados. Dessa forma, podemos verificar se os valores obtidos mostraram

repetibilidade.

3.5 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

O equipamento utilizado no ensaio de calorimetria diferencial de varredura foi o DSC 8000 Perkin
Elmer® de forno duplo, Figura 3.11. O seu funcionamento se da por meio de um exclusivo sistema de
compensacgdo de poténcia que mede o fluxo de calor (energia) diretamente sem conversfes ou uso de
calculos. Ele opera em uma faixa de temperatura de: -80°C a 600°C e possui taxa de aquecimento e
resfriamento controlada de 0,01 a 750 °C/min (Technichal Specifications for the DSC 8000/8500
Differential Scanning Calorimeters, 2009).

O objetivo do ensaio DSC é determinar as temperaturas de inicio e término das transformaces de
fases, assim como o valor do calor latente (entalpia) envolvido nessas transformacdes tanto para os

materiais tratados criogenicamente quanto para o sem tratamento.

Figura 3.11 - Equipamento DSC 8000 Perkin EImer® .

As amostras foram cortadas numa cortadeira de precisdo automatica Struers, modelo Secotom15,
com rotagdo de 2200 rpm, e discos de corte de Oxido de aluminio (cddigo 30A20), com didmetro de

200 mm e espessura 0.8 mm (Figura 3.12).
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Figura 3.12 - Cortadeira elétrica Struers secotom15.

O procedimento realizado antes do ensaio consistiu em limpar as amostras com agua destilada e
coloca-las em banho de limpeza de ultrassom com acetona por vinte minutos para evitar contaminagao

no experimento (Figura 3.13).

Figura 3.13 - Banho de Limpeza Ultrassom - Q335D.

Em seguida, as amostras foram colocadas, cada uma, em um cadinho de aluminio e no forno
destinado para a amostra enquanto o forno da referéncia foi colocado o cadinho de aluminio vazio
(Figura 3.14).
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Figura 3.14 - Duplo-forno que permite a medicéo direta do fluxo de calor.

Na programacdo do DSC utilizaram-se as seguintes condi¢Oes de ensaio:

1) Estabilizacdo de inicio a uma temperatura de -20°C por 1 minuto.

2) Primeiro ciclo de aquecimento desde -20°C até 120°C a 40°C/min e estabilizacdo na

temperatura final por 1 minuto.

3) Primeiro ciclo de resfriamento desde 120 °C até -20 °C a 20°C/min e estabilizagdo na

temperatura final por 1 minuto.

4) Segundo ciclo de aquecimento desde -20 °C até 120 °C a 20°C/min e estabilizacdo na

temperatura final por 1 minuto.
5) Segundo ciclo de resfriamento desde 120°C até -20°C a 20°C/min.

As condigdes séo apresentadas esquematicamente no seguinte grafico (Figura 3.15):
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Figura 3.15 - Ciclo de aquecimento e resfriamento usados para o ensaio de DSC.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 RESULTADO E ANALISE DO ENSAIO DINAMICO

Ao inserir as dimensdes dos corpos de prova o Software calcula automaticamente a densidade (p)
em g/cm3, e mostra a localizacdo dos pontos nodais (nos quais o corpo de prova deve ser apoiado) a
partir da relacdo 0,224C em mm, onde C é o comprimento do corpo de prova. Os valores de
densidades calculadas foram de 6,46 g/cm3 tanto para 0s materiais sem tratamento quanto para 0s
tratados criogenicamente. A titulo de comparacdo foi apresentado resultados do material com
tratamento criogénico profundo (TCP) realizado por Albano (2013). E importante ressaltar ainda que
ndo ha dependéncia entre o ensaio e 0 tamanho dos corpos de prova ensaiados. Os resultados tanto do
maodulo de elasticidade quanto do fator de amortecimento gerados a partir da frequéncia fundamental,
pelo software Sonelastic, foram exportados para o programa Excel e estdo registrados nas Tabelas 4.1
a 4.6. Nesse ensaio, foram realizadas cinco medi¢cdes no mesmo corpo de prova. Utilizaram-se trés

corpos de prova para cada tempo de encharque (8 horas, 16 horas e 24 horas).

Legenda:
E (flex): MOdulo de Elasticidade flexional (GPa);
Freq TF: Frequéncia "Time- Frequency";

¢ TF: Fator de amortecimento "Time Frequency".

Tabela 4.1 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitacdo por Impulso para material sem tratamento
(NITi_ST).

Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_ST 72,12 1,7 4624,980 774,0
NiTi_ST 72,11 1,7 4624,938 755,4
NiTi_ST 72,12 1,7 4625,022 746,2
NiTi_ST 72,12 1,7 4625,085 751,2
NiTi_ST 72,12 1,7 4625,125 744,7

Valor médio 72,12 1,7 4625,030 754,3
Desvio-padréo | 0,004472136 | 0 | 0,0070993348 | 11,79703353
Média 72,12+1,7 | 1,7 | 4625,03+ 0,01 | 754,30 + 11,80
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Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_TCP 74,92 2,36 10932,144 931,4
NiTi_TCP 74,93 2,36 10932,603 926,9
NiTi_TCP 74,93 2,36 10932,51 914,6
NiTi_TCP 74,93 2,36 10932,593 932,6
NiTi_TCP 74,93 2,36 10932,585 894,9

Valor médio 74,93 2,36 10932,487 920,08
Desvio-padréo 0,004472136 0 0,195239596 15,77551901
Média 7493+236 | 2,36 10932 £ 0,2 920,08 + 15,78

Tabela 4.3 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitacdo por Impulso para o material tratado
criogenicamente de forma brusca, 15 minutos de encharque (NiTi_TC15min).

Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_TC15min 70,83 1,66 4634,287 1135,7
NiTi_TC15min 70,83 1,66 4634,332 1110,6
NiTi_TC15min 70,84 1,66 4634,426 1134,7
NiTi_TC15min 70,84 1,66 4634,520 1126,5
NiTi_TC15min 70,85 1,66 4634,735 1120,0

Valor medio 70,84 1,66 4634,46 1125,5
Desvio-padréo 0,008660254 0 0,18267339 10,51118452
Media 70,84+236 | 1,66 | 4634,46%0,2 1125,5+ 10,51

Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_TC8h_1 71,69 1,73 4634,287 1485,3
NiTi_TC8h_1 71,78 1,73 4634,332 1460,3
NiTi_TC8h_1 71,79 1,73 4634,426 1484.,4
NiTi_TC8h_1 71,81 1,73 4634,520 1476,2
NiTi_TC8h_1 71,79 1,73 4634,735 1471,1
NiTi_TC8h_1 70,96 1,73 4634,353 1472,3
NiTi_TC8h_1 70,97 1,73 4634,845 1461,3
NiTi_TC8h_1 70,96 1,73 4634,735 1463,4
NiTi_TC8h_1 71,29 1,73 4634,954 1433,4
NiTi_TC8h_1 71,27 1,73 4634,378 1480,1
NiTi_TC8h_1 71,97 1,73 4634,023 1486,3
NiTi_TC8h_1 71,96 1,73 4634,845 1470,6
NiTi_TC8h_1 71,96 1,73 4634,998 1481,4
NiTi_TC8h_1 71,96 1,73 4634,156 1477,2
NiTi_TC8h_1 71,97 1,73 4634,654 1470,1
Valor médio 71,77 1,73 4634,555 1475,46
Desvio-padrao 0,001866025 0 0,17456788 12,4511845

Média 71,77 £ 2,44 1,73 4634,55+ 0,2 1475,46 £ 12,45

Tabela 4.2 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitagdo por Impulso para o material com tratamento
criogénico profundo (Albano, 2013) (NiTi_TCP).

Tabela 4.4 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitacdo por Impulso para os corpos de prova 1, 2 e 3
tratado criogenicamente de forma brusca, 8 horas de encharque (NiTi_TC8h).
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Tabela 4.5 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitagdo por Impulso para os corpos de prova 1,2 e 3
tratado criogenicamente de forma brusca, 16 horas de encharque (NiTi_TC16h).

Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_TC16h_1 71,54 1,73 4634,677 1535,3
NiTi_TC16h_1 71,56 1,73 4634,332 1510,3
NiTi_TC16h_1 71,57 1,73 4634,426 1534,4
NiTi_TC16h_1 71,58 1,73 4634,520 1526,2
NiTi_TC16h_1 71,62 1,73 4634,735 1521,1
NiTi_TC16h_2 71,19 1,73 4634,353 1532,3
NiTi_TC16h_2 71,49 1,73 4634,234 1534,4
NiTi_TC16h_2 71,49 1,73 4634,735 1526,2
NiTi_TC16h_2 71,26 1,73 4634,654 1522,1
NiTi_TC16h_2 71,53 1,73 4634,378 1521,3
NiTi_TC16h_3 70,66 1,73 4634,023 1532,3
NiTi_TC16h_3 70,63 1,73 4634,845 1534,4
NiTi_TC16h_3 70,64 1,73 4634,832 1526,2
NiTi_TC16h_3 70,65 1,73 4634,156 1522,1
NiTi_TC16h_3 70,66 1,73 4634,654 1521,3

Valor medio 71,14 1,73 4634,348 1535,63
Desvio-padréo 0,001964025 0 0,18477748 11,5511866
Media 71,14+234 | 173 | 4634,548+0,2 | 1535,63+ 11,55

Tabela 4.6 - Resultado do ensaio da Técnica de Excitacdo por Impulso para os corpos de prova 1,2 e 3
tratado criogenicamente de forma brusca, 24 horas de encharque (NiTi_TC24h).

Name E (flex) + Freq TF ¢ TF (E-6)
NiTi_TC24h 1 71,21 1,73 4634,287 1625,3
NiTi_TC24h 1 71,21 1,73 4634,332 1640,3
NiTi_TC24h 1 71,21 1,73 4634,426 1624.,4
NiTi_TC24h 1 71,27 1,73 4634,520 1626,2
NiTi_TC24h 1 71,26 1,73 4634,735 1621,1
NiTi_TC24h 2 70,78 1,73 4634,353 1632,3
NiTi_TC24h 2 70,79 1,73 4634,845 1634.,4
NiTi_TC24h 2 70,84 1,73 4634,735 1626,2
NiTi_TC24h 2 70,82 1,73 4634,954 1662,1
NiTi_TC24h 2 70,83 1,73 4634,378 1621,3
NiTi_TC24h 3 70,43 1,73 4634,023 1632,3
NiTi_TC24h 3 70,46 1,73 4634,845 1634.,4
NiTi_TC24h 3 70,47 1,73 4634,998 1626,2
NiTi_TC24h 3 70,47 1,73 4634,156 1672,1
NiTi_TC24h 3 70,46 1,73 4634,654 1621,3

Valor médio 70,64 1,73 4634,344 1630,73
Desvio-padrao 0,001764033 0 0,18477748 13,4521856
Média 70,64+£234 | 1,73 | 4634,344+0,2 1630,73 + 13,45

Os resultados dos modulos de elasticidade obtidos pelo ensaio da Técnica de Excitacdo por
Impulso foram: 72,12 + 1,7 GPa para a liga sem tratamento, 74,93 + 2,36 GPa para a liga com
tratamento criogénico profundo (Albano, 2013), 70,84 + 1,66 GPa para a liga tratada
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criogenicamente de forma brusca com 15 minutos de encharque, 71,77 £+ 2,44 para a liga tratada
criogenicamente de forma brusca com 8 horas de encharque, 71,14 + 234 para a liga tratada
criogenicamente de forma brusca com 16 horas de encharque e 70,64 + 2,34 para a liga tratada
criogenicamente de forma brusca com 24 horas de encharque. O grafico da Figura 4.1 apresenta 0s
resultados comparativos dos valores do médulo de elasticidade obtidos para os materiais.
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Figura 4.1 - Médulo de elasticidade dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, com tratamento criogénico
profundo e tratado criogenicamente de forma brusca com 15 minutos, 8 horas, 16 horas e 24 horas de
tempo de encharque, via Sonelastic®.

A partir do equipamento Sonelastic® os calculos do amortecimento sdo feitos juntamente com o
modulo de elasticidade pelo Software. Existem dois fatores de amortecimento nos resultados dos
ensaios: no dominio do tempo e no dominio da frequéncia. No time-damping (dominio do tempo) o
ajuste da curva exponencial é realizado sobre a resposta acUstica e no time-frequency damping
(dominio da frequéncia) sobre a amplitude da frequéncia em funcéo do tempo. No time-damping a
presenca de outras frequéncias pode afetar o ajuste da curva, enquanto que no time-frequency damping
esta influéncia é muito menor, pois o ajuste é focado em apenas uma frequéncia. Além disso, este

modulo permite a obtengdo do amortecimento por um método baseado no decremento logaritmico da
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amplitude da raia (no dominio da frequéncia) e ndo da amplitude do sinal (dominio do tempo) (ATCP,
2012). Isso implicou a escolha do fator de amortecimento no dominio da frequéncia como op¢éo para
0 estudo do fator de amortecimento.

Os resultados dos fatores de amortecimento obtidos pelo ensaio da Técnica de Excitacdo por
Impulso foram: 754,30 + 11,80 (E-6) para a liga sem tratamento, 920,08 + 15,78 (E-6) para a liga com
tratamento criogénico profundo (Albano, 2013), 11255 + 10,51 (E-6) para a liga tratada
criogenicamente de forma brusca com 15 minutos de encharque, 1475,46 + 12,45 (E-6) para a liga
tratada criogenicamente de forma brusca com 8 horas de encharque, 1535,63 + 11,55 (E-6) para a liga
tratada criogenicamente de forma brusca com 16 horas de encharque e 1630,73 + 13,45 (E-6) para a
liga tratada criogenicamente de forma brusca com 24 horas de encharque. O gréfico da Figura 4.2
exibe os valores dos fatores de amortecimento para os corpos de prova de NiTi sem tratamento e

tratados criogenicamente.
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Figura 4.2 - Fator de Amortecimento dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, com tratamento criogénico
profundo e tratado criogenicamente de forma brusca com 15 minutos, 8 horas, 16 horas e 24 horas de
tempo de encharque, via Sonelastic®.
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4.2 RESULTADO E ANALISE DO ENSAIO DE DUREZA ROCKWELL B

O proximo passo no processo de caracterizagdo mecénica do material NiTi com e sem o
tratamento criogénico consistiu na realizacdo de ensaios de dureza usando um durdmetro com
incerteza de £1 HR. A pré-carga utilizada foi de 10 kgf, carga de 100 kgf, penetrador de esfera de
cromo com 1/16 de polegada e escala Rockwell. Os valores dos erros foram obtidos pela soma do erro
aleatdrio e do erro do equipamento (x 1 HR). A Tabela 4.7 a 4.12 apresentam os resultados de dureza
Rockwell para os corpos de prova de NiTi tratados criogenicamente e sem tratamento. Nesse ensaio,
foram realizadas cinco medi¢des no mesmo corpo de prova. Utilizaram-se trés corpos de prova para

cada tempo de encharque de 8 horas, 16 horas e 24 horas.

Tabela 4.7 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para material sem tratamento (NiTi_ST).

Corpo de prova Dureza HRB
NiTi_ST 89
NiTi_ST 89
NiTi_ST 89
NiTi_ST 89
NiTi_ST 89

Valor médio 89
Desvio-padréo 0
Dureza 89+1

Tabela 4.8 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para o material com tratamento criogénico
profundo (Albano, 2013) (NiTi_TCP).

Corpo de prova Dureza HRB
NiTi_TCP 91
NiTi_TCP 91
NiTi_TCP 92
NiTi_TCP 92
NiTi_TCP 92

Valor médio 91,6
Desvio-padrdo 0,26
Dureza 91,6 +1,26
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Tabela 4.9 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para o material tratado criogenicamente de
forma brusca, 15 minutos de encharque (NiTi_TC15min).

Corpo de prova Dureza
NiTi_TC15min 90
NiTi_TC15min 91
NiTi_TC15min 91
NiTi_TC15min 90
NiTi_TC15min 90
Valor médio 90,4
Desvio-padrao 0,547722
Dureza 90,4 £1,58

Corpo de prova Dureza
NiTi_TC8h_ 1 90
NiTi_TC8h_ 1 91
NiTi_TC8h_1 91
NiTi_TC8h_ 1 89
NiTi_TC8h_1 90
NiTi_TC8h 2 91
NiTi_TC8h_2 92
NiTi_TC8h 2 92
NiTi_TC8h 2 91
NiTi_TC8h 2 91
NiTi_TC8h_3 90
NiTi_TC8h_3 89
NiTi_TC8h_3 89
NiTi_TC8h_3 90
NiTi_TC8h_3 90

Valor médio 90,4
Desvio-padrao 0,647132
Dureza 90,4 +1,64

Corpo de prova Dureza
NiTi_TC16h_1 89
NiTi_TC16h_1 89
NiTi_TC16h_1 90
NiTi_TC16h_1 89
NiTi_TC16h_1 88
NiTi_TC16h_2 89
NiTi_TC16h_2 89

Tabela 4.10 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para os materiais tratados criogenicamente de
forma brusca, 8 horas de encharque (NiTi_TC8h).

Tabela 4.11 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para os materiais tratados criogenicamente de
forma brusca, 16 horas de encharque (NiTi_TC16h).
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NiTi_TC16h 2 90
NiTi_TC16h_2 89
NiTi_TC16h 2 88
NiTi_TC16h_3 89
NiTi_TC16h 3 88
NiTi_TC16h_3 88
NiTi_TC16h 3 89
NiTi_TC16h_3 89
Valor médio 88,9
Desvio-padrao 0,597142
Dureza 88,9 £ 1,59

Tabela 4.12 - Resultado do ensaio de Dureza Rockwell para os materiais tratados criogenicamente de

forma brusca, 24 horas de encharque (NiTi_TC24h).

Corpo de prova Dureza
NiTi_TC24h_1 90
NiTi_TC24h_1 91
NiTi_TC24h_1 90
NiTi_TC24h_1 90
NiTi_TC24h_1 90
NiTi_TC24h_2 89
NiTi_TC24h_2 89
NiTi_TC24h_2 88
NiTi_TC24h_2 88
NiTi_TC24h 2 89
NiTi_TC24h_3 90
NiTi_TC24h_3 90
NiTi_TC24h_3 91
NiTi_TC24h_3 90
NiTi_TC24h_3 89

Valor médio 89,6
Desvio-padrdo 0,925732
Dureza 89,6 +1,92

Com os resultados observa-se que ndo houve alteracdo significativa na dureza da liga apos o

tratamento criogénico de forma brusca. E alteracdo de 2,92% na dureza da liga apés o tratamento

criogénico profundo. O gréafico da Figura 4.3 apresentam os resultados comparativos dos valores de

dureza obtidos para os materiais.
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Figura 4.3 - Dureza dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, tratado criogenicamente de forma brusca e com
tratamento criogénico profundo (Albano, 2013).

4.3 RESULTADO E ANALISE DO ENSAIO TERMICO

Nesta secdo, as analises de DSC das amostras sem tratamento e tratadas criogenicamente sdo
relatadas e discutidas. A partir da observacdo das curvas determinaram-se as propriedades térmicas das
ligas estudadas (Temperaturas de Transformacdo de Fases e Calor Latente de Transformacdo) e

registraram-se as mudancas do comportamento das propriedades térmicas.

As curvas obtidas a partir do ensaio de DSC estéo registradas abaixo (Figuras 4.4 a 4.9). A partir
delas pode-se visualizar que no resfriamento da amostra de 120°C a -20°C (curva inferior) ocorreu um
pico exotérmico que esti associado a transformacdo direta (da fase austenita para martensita) e no
posterior aquecimento de -20°C a 120°C (curva superior) ocorreu um pico endotérmico que esta

associado a transformacéo reversa (fase martensita para austenita).

Os valores das Temperaturas de Transformacdo de Fase e Calores Latente de Transformacao
obtidos nas curvas de resfriamento e aquecimento na analise via DSC tanto para a liga sem tratamento

quanto para as ligas tratadas criogenicamente estdo registrados na Tabela 4.13.
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15,374 A=60T6°C
A
i Aquecimento
10—
Aipza= 1011, 270 mJ
5 AHy_.= 24,3094 I'g
- 04— — l——-l___.}__+ i
T‘:; T,\,=33:36“CTM= 73.38°C
[
<3 |
S 51 Tur=20,66°C Tau=37.66"C
= Ty L 1 T —
o= I i |
- \ ! .
\'a : / Resfriamento
=10 = \"l.:l. ;I|.".l
| Area= 302176 mJ
AH. .= 21,6360 I'g
=15 4
\
- M = 30,88 °C
-19.47 : . | . . ' '
20,18 0 20 40 60 80 100 119,92
Temperatura (°C)

Figura 4.5 - Curva de DSC para a liga NiTi com tratamento criogénico profundo (NiTi_TCP), (Albano, 2013) .
52



137

Ap=8562°C
\
|

Aquecimento Avea 1 582,145 m)
AHNLA=22,6009 Jig

v 4= 93.56°C
[

/ A

//1’

Twms=57.88°C

—t =] Resfriamentd
= Tae= 31.08°(

=)
—

Tas=68,15°C__—

o

o
|

Fluxo de Calor (mW)
\
\

Area ¥ -585.188 mJ
\1\ AHala=-22,3354 7/
-10 \ T
Mp= 47,33°c\|/
-13.31
-1959 0 20 0 €0 €0 100 1128
Temperatura (°C)

Figura 4.6 - Curva de DSC para a liga NiTi tratada criogenicamente de forma brusca, 15 minutos de encharque
(NiTi_TC15min).

7n
Ap=8553°C
15 I' \
. / Area = 503.150 mJ
Aquec1m ento / Delta H = 227235 Jig
" / |
y
z . 5 Taf=95.07°C
g e —_
8 o Tas=73,10°C
< Bl
e -
L
B
Qo
2 Tms=39.40 C/I’/
i Tmf+3520°C 7
— —|<<K Resfriamento
-5
Are3d = -403.793 mJ
Delta H =-23.5280 J/ig
. \//
Mp=4948°C
12.62
-2006 ] 20 40 &0 &0 100 120.
Temperatura (°C)

Figura 4.7 - Curva de DSC para a liga NiTi tratada criogenicamente de forma brusca, 8 horas de encharque
(NIiTi_TC8h).

53



Ap=83,65]"C
A

f\

Delta H = 21.2212 Jig

20 |
Aquecimento \mmo 445 m)

a

/| |
pramss

------ e ] Taf491,79°C

g Tas=[71.16 °C

\

Fluxo de Calor (mW)
&

Tms=358369C ,_,/J
TmfF=33,19°C
1 /’*#//7’74

& —
\\ / Resfriamento

\\\ / Area 3 -733.808 mJ
Delta H=-22.1722 Jig

P Mp=4633°C
A‘SJ?ZO?J o 2 40 €0 100 1
Temperatura (°C)
Figura 4.8 - Curva de DSC para a liga NiTi tratada criogenicamente de forma brusca, 16 horas de encharque
(NiTi_TC16h).
* Ap=8479FC
P /h\
%% Taf=91,85°C,
| A

Aquecimento / \\/ /
/l
Tas=[081 °(/

Area=215011
Deita H = 26.8763 Jig

9

Tms = 56,75°C|

Fluxo de Calor (mW)

Tmf=B7.18°C Resfriamento

Area =|-246.530 mJ
/ \ / Detta i = -30.8162 Jig
4

i A

| Mp=4947°C

|
244/

T

1.068
-13.95 0 20 40 €0 €0 100 120

Temperatura (°C)

Figura 4.9 - Curva de DSC para a liga NiTi tratada criogenicamente de forma brusca, 24 horas de encharque
(NiTi_TC24h).

54



Tabela 4.13 — Temperaturas de Transformacdo de Fases e Calores Latentes de Transformacdo das
Ligas NiTi sem tratamento e tratadas criogenicamente obtidos a partir do DSC.

Propriedades Termomecanicas
NiTi_ST NiTi_ TCP | NiTi_TC15min | NiTi_TC8h | NiTi_TC16h | NiTi_TC24h
Temperaturas de Transformacéo de Fase (°C)
Twms=36,77 | Tys=37,66 Tws= 57,88 Tws= 59,40 Tws=58,36 | Tms=56,75
Twe=22,48 | Tys= 20,66 Twe = 31,08 Twe = 35,29 Tw=33,19 | Twme=37,18

Tas=58,11 Tas= 55,86 Tas= 68,15 Tas=73,10 Tas=71,16 Tas=70,81

Tar=69,79 | Tar=73,39 Tas= 93,56 Tas= 95,07 Tar=91,79 | Tar=91,87

Me = 30,80 Me = 30,88 Mp = 47,33 Mp = 49,48 Mp=46,33 | Mp=4947

Ap= 66,97 Ar =69,76 Ap = 85,62 Ap = 85,53 Ap =83,65 | Ap =84,79

Calor Latente de Transformacao (J/g)

AHp_m= - AHp_Mm= - AHp_ M= - AHp M= - AHp_ M= - AHp_ M= -
22,6720 21,6869 22,3354 23,5280 22,1722 30,8162
AHy_ 2= AHy A= AHy 2= AHy 2= AHy A= AHy =
23,6895 24,3094 22,6009 23,7335 21,2219 26,8763

Os valores das Temperaturas de Transformacdo de Fase obtidos nas curvas de resfriamento e

aquecimento na analise via DSC tanto para a liga sem tratamento quanto para as ligas tratadas

criogenicamente estdo registrados também nas figuras a seguir:

No caso da transformagdo direta (resfriamento) ocorreu um aumento significativo na temperatura

de inicio da fase martensita (Tys) apds o tratamento criogénico de forma brusca com 15 minutos de

encharque, 57,41%. Albano (2013) obteve um aumento na ordem de 2,42% em seus resultados com o

tratamento criogénico profundo. A temperatura final da fase martensita (Tyy) apresentou um aumento

de 38,25% enquanto Albano (2013) obteve uma diminuicédo de 8,1%.

No caso da transformacao reversa (aquecimento) ocorreu um aumento na temperatura de inicio da

fase austenitica (Txs) de 17,28 % enquanto Albano (2013) obteve uma reducgdo percentual de 3,87. A

temperatura final da fase austenitica (Tys) apresentou um aumento de 34,06% em relacdo ao material
n&o tratado diante de 5,16% obtido por Albano (2013).
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Figura 4.10 - Temperatura de inicio da fase martensita dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, com

tratamento criogénico profundo e tratado criogenicamente de forma brusca com 15 minutos, 8 horas, 16

horas e 24 horas de tempo de encharque.
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Figura 4.13 - Temperatura final da fase austenita dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, com
tratamento criogénico profundo e tratado criogenicamente de forma brusca com 15 minutos, 8 horas, 16 horas e

24 horas de tempo de encharque.
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Figura 4.15 - Temperatura do Pico Endotérmico dos corpos de prova de NiTi sem tratamento, com
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As temperaturas de picos durante o resfriamento e o aquecimento sdo importantes para a analise
das alteracbes nas propriedades térmicas. Esses pontos criticos de transformacgdo ilustrados pelos
simbolos Mp e Ap correspondem as temperaturas de picos das curvas DSC para as transformacdes
diretas e reversas, respectivamente. A temperatura de pico Mp durante o resfriamento teve um aumento
significativo de 53,67 % ap6s do tratamento criogénico de forma brusca com 15 minutos de
encharque. Os resultados de Albano (2013) mostram um aumento de apenas 0,26% no valor de Mp em
comparagdo ao material sem tratamento. No aquecimento ocorreu um aumento na temperatura (Ap) de

27,85% e de 4,17 % nos resultados de Albano (2013), ambos com relagdo ao material sem tratamento.

Com relagdo as alteracGes nos calores latentes de transformacdo pode-se concluir que o calor
liberado (reacdo exotérmica) durante a transformacdo direta (austenita para martensita) apresentou
uma diminuicdo da ordem de 1,48 %. O calor absorvido (reacdo endotérmica) que ocorre durante a

transformacdo reversa (martensita para austenita) apresentou reducéo de 4,60 %.

Apos a realizacdo do DSC e analise dos graficos verifica-se que na temperatura ambiente a liga
NiTi ndo tratada criogenicamente ndo é totalmente martensitica porque a temperatura M; é inferior a
24°C. Entretanto, a liga que sofreu tratamento criogénico rapido teve sua temperatura M; alterada para
31,08°C, logo conclui-se que a temperatura ambiente, 24°C, ela é totalmente martensitica pois M; é

superior a 24°C.

Os valores “Variagao (%)” foram obtidos a partir da equagao:

v (%) = (<= 100 (24)

ST
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5 CONCLUSOES

A partir das analises da Técnica de Excitacdo por Impulso, Calorimetria Diferencial de Varredura

(DSC) e ensaio de dureza Rockwell B verificou-se, respectivamente, o médulo de elasticidade, o

amortecimento, as temperaturas de transformacdo de fases e o calor latente de transformacédo e a

dureza das ligas NiTi com e sem tratamento criogénico. O Tratamento Criogénico ao que 0S materiais

foram submetidos consistiu em um resfriamento instantaneo da temperatura ambiente (24 °C) até -

190°C. Os tempos de encharque foram de 15 minutos, 8 horas, 16 horas e 24 horas. Em seguida, 0s

corpos de prova foram aquecidos de -190 °C até a temperatura ambiente de forma espontanea. Por

meio dos resultados obtidos concluiu-se que:

Em relacdo ao material ndo tratado, o tratamento criogénico causou uma variagdo maxima
de 3,9 % no mddulo de Elasticidade. Considerando-se a margem de erro conclui-se que o
modulo de elasticidade ndo foi alterado pelos tratamentos criogénicos. O moédulo de
Elasticidade das ligas NiTi sem tratamento, com tratamento criogénico profundo e tratadas
criogenicamente com 15 minutos, 8horas, 16 horas e 24 horas de encharque foram
respectivamente de: 72,12 + 1,7 GPa (NiTi_ST), 74,93 + 2,36 GPa (NiTi_TCP), 70,84 +
1,66 GPa (NiTi_TC15min), 71,77 + 2,44 GPa (NiTi_TC8h), 71,14 + 2,34 GPa
(NiTi_TC16h) e 70,64 + 2,34 GPa (NiTi_TC24h);

Os fatores de amortecimento apresentaram aumento significativo apds os tratamentos
criogénicos. O aumento maximo, em relacdo ao material ndo tratado, foi de 116 %
(NiTi_TC24h). Observou-se que, a medida que o tempo de encharque aumentava, ocorria
também a elevagdo do fator de amortecimento. O fator de amortecimento das ligas NiTi
sem tratamento, com tratamento criogénico profundo e tratadas criogenicamente com 15
minutos, 8horas, 16 horas e 24 horas de encharque foram respectivamente de: 754,30 £
11,80 (E-6) (NiTi_ST), 920,08 + 15,78 (E-6) (NiTi_TCP), 11255 + 10,51 (E-6)
(NiTi_TC15min), 147546 + 12,45 (E-6) (NiTi_TC8h), 1535,63 + 1155 (E-6)
(NiTi_TC16h) e 1630,73 + 13,45 (E-6) (NiTi_TC24h);

Em relacdo ao material ndo tratado, o tratamento criogénico causou uma variagdo maxima
de 2,9 % na dureza do material. Considerando-se a margem de erro conclui-se que a
dureza ndo foi alterada pelos tratamentos criogénicos. A dureza das ligas NiTi sem
tratamento e tratadas criogenicamente foram respectivamente de: 89 + 1 HRB (NiTi_ST),
91,6 + 1,26 HRB (NiTi_TCP), 90,4 + 1,58 HRB (NiTi_TC15min), 90,4 + 1,64 HRB
(NiTi_TC8h), 88,9 + 1,59 HRB (NiTi_16h), 89,6 + 1,92 HRB (NiTi_24h);

As Temperaturas de Transformagdo de Fase assim como os Calores Latentes de

Transformag&o apresentaram alteragdes. Em relagdo ao material néo tratado, o tratamento
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criogénico causou um aumento maximo de 61,54 % na Temperatura de inicio da fase
martensita (Tys). Um aumento de 65,39 % na Temperatura final da fase martensita (Twy)
Na Temperatura de inicio da fase austenita (Tas), 0 aumento observado foi de 25,79 %. Um
aumento percentual de 36,22 na Temperatura final da fase austenita (T,;). Dentre os
materiais tratados, o tempo de encharque ndo causou variagdes significativas nas
Temperaturas de Transformacéo de Fase;

= Pode-se concluir, com relagdo as alteracdes nos Calores Latentes de Transformagéo, que o
calor liberado (reacdo exotérmica) durante a transformagdo direta (austenita para
martensita) apresentou uma variagdo maxima da ordem de 35,92 % do material ndo
tratado para o tratado criogenicamente (NiTi_TC24h). O calor absorvido (reagdo
endotérmica) que ocorre durante a transformacdo reversa (martensita para austenita)
apresentou aumento de 13,45 % do material ndo tratado para o tratado criogenicamente
(NiTi_TC24h);

= Aliga NiTi sem tratamento criogénico ndo é 100% martensitica pois a temperatura final
de transformacdo (Tyy) € inferior a temperatura ambiente. Ja as ligas NiTi tratadas
criogenicamente sdo 100% martensiticas haja visto que Ty SA0 superiores a temperatura
ambiente. Assim obteve-se uma forma de garantir que seja martensitica na temperatura de
24°C.

Ainda € recente a aplicacdo do tratamento criogénico nas ligas com meméria de forma e existem
poucos estudos sobre o seu efeito nesse tipo de material. Como recomendagdes para trabalhos futuros,
propde-se a realizagdo de difratometria de raio-X e andlise de microscopia eletronica para as ligas

tratadas criogenicamente.
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ANEXO I: Resultado do ensaio de EDX

NT

Cleber

Sum PP Vac Metal
Cleber easy solid
2013-05-29 12:32:26

Sample
Operator:
Comment
Group
Date

Measurement Condition

Instrument: EDX-720 Atmosphere: Vac. Collimator: 10 (mm) Spin: Off
Analyte TG kV uA FI Acqg. (keV) Anal. (keV) Time (sec) DT (%)
Ti-U Rh 50 14-Auto ---- 0 - 40 0.00-40.00 Live- 100 40
Na-Sc Rh 15 86-Auto —---- 0 - 20 0.00- 4.40 Live- 100 39
Quantitative Result

Analyte Result (Std.Dev.) Proc.-Calc. Line Int. (cps/ud)
====[No. 1 Layer]====< Layerl >

Layerl 5.000 um (—==———- )y Fix = @ @mmmemmmmm mmmmm— o

C3H6 100.000 % (—=———- ) Fix  mmmmm——

====[No. 2 Layer]====< Base >

Ni 55.408 % ( 0.049) Quan-FP NiKa 918.9251

Ti 43.888 % ( 0.053) Quan-FP TiKa 463.3277

Al 0.295 % ( 0.021) Quan-FP AlKa 0.0470

Fe 0.157 % ( 0.004) Quan-FP FeKa 2.3914

Ca 0.143 % ( 0.007) Quan-FP CaKa 0.9612

Si 0.109 % ( 0.007) Quan-FP SiKa 0.0579
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