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EPIGRAFE

»A frase mais empolgante de ouvir em ciéncia,
a que prenuncia novas descobertas, nao é "Eureka!”,
mas sim "Isto é estranho...”

Isaac Asimov (1919-1992)



RESUMO

As Ligas com Memoéria de Forma (Shape Memory Alloys — SMAs) séo ligas
metalicas que possuem a capacidade de retornar a sua forma original quando
submetidas a um processo termomecanico apropriado. As ligas Nitinol tém se destacado
entre as SMAs e vém sendo aplicadas em diversas areas do conhecimento tais como
aeroespacial, biomecanica e automobilistica. Uma de suas principais aplicagbes é na
forma de atuadores, podendo ser utilizada na forma de fio, sendo capaz de recuperar
deformacgbes de até 10% e de produzir elevadas forgas, ou na forma de molas
helicoidais, que pelas caracteristicas geométricas sao capazes produzir grandes
deslocamentos porém, com uma menor forga de atuagao. Este trabalho apresenta uma
analise experimental de como o comportamento termomecénico da liga varia em fungao
dos tratamentos termomecanicos aplicados ao material. Para estudar esses efeitos
foram realizados uma série de tratamentos térmicos em fios e em duas molas helicoidais
de diferentes diametros feitos de Nitinol. Os tratamentos foram realizados com
temperaturas de 465, 490 e 540°C, realizados em duragdes de 30 e 60 minutos e
utilizando resfriamentos na agua, no ar e no forno . Os efeitos dos tratamentos foram
analisados através de ensaios de DSC e de tragéo. Os resultados experimentais obtidos
mostraram que o comportamento termomecanico € bem sensivel ao tratamento térmico,
foram observados variagbes na rigidez das molas, no tamanho dos lagos de histerese,
as tensoes para iniciar as transformacgdes. Mostrando que é possivel fazer um controle
das propriedades das molas e dos fios variando-se os parametros dos tratamentos

termomecéanicos aplicados.

Palavras-chave: Ligas com Memoria de Forma; Molas Helicoidais; Tratamento Térmico;

Comportamento Termomecéanico; Analise Experimental



ABSTRACT

Shape memory Alloys (SMAs) are alloys that have the ability to return to their
original shape when subjected to an appropriate thermomechanical process. Nitinol
alloys has stood out among SMAs and have been applied in several areas of knowledge
such as aerospace, biomechanics and automotive. One of its main applications is in the
form of actuators, when used in the form of wire are able to recover strains up to 10%
and produce high forces, or in helical springs shape, due to the geometrical
characteristics, they are able to achieve large displacements but with diminished
actuating forces. This work presents an experimental analysis of how the
thermomechanical behavior of the alloy varies with the thermomechanical treatments
applied in the material. To study these effects a series of heat treatments were carried
out on Nitinol wire and two helical springs. The heat treatments were made on 465, 490
e 540°C temperatures, for 30 and 60 minutes and then cooled in water, air and furnace.
The effects were analyzed by DSC and tensile tests. The experimental results showed
that the thermomechanical behavior is very sensitive to the heat treatment, were
observed variations on the spring stiffness, the hysteresis loop size, the transformation
tensions. Showing that it is possible to control the properties of the springs and wires by

varying the parameters of the thermomechanical treatments applied.

Keywords: Shape Memory Alloys; Helical Springs; Heat treatment; Thermomechanical
Behavior; Experimental Analysis
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1. Introducgao

As ligas com memoria de forma (SMA, Shape Memory Alloys) sao ligas metalicas
que quando submetidas a carregamentos mecéanicos sdo capazes de desenvolver
grandes deformagdes recuperaveis. Em altas temperaturas, apds a retirada do
carregamento mecanico as deformagdes sao recuperadas. Em baixas temperaturas, as
deformacbes sao recuperadas através da aplicagdo de calor. Esses comportamentos
sdo chamados de efeito pseudoelastico e efeito de memoaria de forma, respectivamente
(Fig. 1), e ocorrem devido a transformacdes de fase martensiticas geradas por
carregamentos térmicos ou mecénicos. Devido a suas propriedades especiais, as SMAs
tém sido utilizadas principalmente na forma de atuadores ou atenuadores de vibragdes,
em diversas areas do conhecimento, destacando-se o seu uso nas areas médica e
aeroespacial (Leal & Savi, 2017; Sitnikova et al., 2008).

Efeito Memoria de Forma Efeito Pseudoelastico

- o7
6 s ¢ @

Calor Aplicado
Figura 1 - Comportamento das SMAs (MAHMUD, 2009)

O uso de elementos atuadores na forma de fios de SMA permite o
desenvolvimento de grandes forgas, porém com um deslocamento de atuag&o muito
reduzido. A obtencdo de grandes descolamentos, requer o uso de outras geometrias,
como molas helicoidais (FOLLADOR et al., 2012; FROST et al., 2016)
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Diferente da fabricacdo de molas de aco, onde a conformacao mecanica € capaz
de gerar a configuragao geométrica final da mola, nas molas fabricadas de SMA, em
fungdo das suas propriedades caracteristicas, a sua configuragao geométrica podera
ser desfeita para determinada faixa de temperatura. Assim, a fabricagdo de molas de
SMA requer duas etapas, realizadas a partir de uma conformag&o mecanica seguida de
um tratamento térmico. (HEIDARI et al., 2016)

O comportamento termomecanico das SMAs muda drasticamente com o
processamento do material, seja mecanico ou térmico (LAGOUDAS & MILLER, 2001;
HEIDARI et al., 2016; Karimzadeh et al., 2015). Entdo, € necessaria uma atengao
especial para a definigdo dos parametros dos tratamentos térmicos (temperatura e
velocidade de resfriamento) durante a fabricagdo da mola de SMA. Estes parametros
devem ser estabelecidos em fung¢ao das propriedades termomecanicas desejadas.

O objetivo deste trabalho € produzir uma metodologia para a fabricagdo de molas
helicoidais de SMA com o comportamento desejado para os mais variados usos, isso
sera obtido através do desenvolvimento de uma metodologia experimental para
caracterizar o comportamento de molas helicoidais de SMAs submetidas a
processamentos termomecanicos distintos. Para isso, uma série de tratamentos
térmicos associados a diferentes niveis de conformagado mecanica sao definidos com o
objetivo de analisar a influéncia no comportamento das molas de SMA produzidas.

O trabalho esta dividido em quatro capitulos. No primeiro capitulo é apresentada
uma revisdo bibliografica sobre ligas com memdéria de forma, explicando seus
comportamentos principais, destacando as ligas de niquel-titanio e suas aplicacdes.

O segundo capitulo discorre sobre a metodologia experimental utilizada,
envolvendo a descri¢cdo do processo de fabricagdo das molas de SMA, os tratamentos
térmicos pré-definidos e os ensaios desenvolvidos em um calorimetro de varredura
diferencial (Differential Scanning Calorimeter, DSC) para caracterizar seu
comportamento térmico e os ensaios de tragdo para caracterizar o comportamento
mecéanico. Também sdo apresentadas as caracteristicas do material utilizado e os
equipamentos utilizados.

No terceiro capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados experimentais
obtidos para as molas e fios de SMA.

Por ultimo, o capitulo quarto apresenta as conclusdes e propostas para trabalhos

futuros.
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2. Materiais com Memoria de Forma

21. Ligas de Meméria de Forma

As ligas de memodria de forma sdo materiais metalicos que possuem a
capacidade de realizar uma transformacao de fase reversivel através de carregamentos
térmicos e ou mecanicos (LESTER et al., 2015; SAVI et al., 2015; Duarte et al., 2017).
Esta propriedade foi descoberta na década de 30 em ligas de AuCd por Arne Orlander
(SAVI et al., 2015) e nas décadas seguintes foram observados os mesmos efeitos em
outras ligas como CuZn, CuAl, CuAlZn, CuZnSi e InTI (LAGOUDAS, 2008). Porém, o
interesse pelas SMAs so6 se intensificou apds a descoberta do efeito na liga NiTi em
1963 por Buehler (LAGOUDAS, 2008; OTSUKA & REN, 2005; Duarte et al., 2017), por
causa de suas boas propriedades mecénicas e por apresentar o efeito de meméria de
forma mais intenso quando comparado com outras ligas (LAGOUDAS, 2008).
Atualmente as SMAs mais utilizadas em aplicagdes industriais sao as NiTi, CuZnAl e
CuAINi (DE AZEVEDO, 2016).

As SMAs apresentam duas fases principais, uma associada a altas
temperaturas, chamada de austenita, e a outra associada a baixas temperaturas,
chamada de martensita (LAGOUDAS, 2008; Sitnikova et al., 2008). A fase austenitica
possui uma estrutura cristalina diferente da fase martensitica, sendo a primeira cubica
para ligas de NiTi e a segunda monoclinica (NiTi) (LAGOUDAS, 2008; OTSUKA & REN,
2005). A transformagédo de uma estrutura para a outra ocorre de forma nao difusiva,
através de uma transformac¢ao martensitica (LAGOUDAS, 2008). A estrutura da fase
martensitica pode ser formada de modo que cada grédo tenha uma diregao diferente,
chamada de variante (LAGOUDAS, 2008). Por causa dessas variantes a estrutura
martensitica pode existir em duas formas distintas: martensita maclada, que é formada
por uma combinagdo “auto acomodada” de variantes martensiticas; e martensita ndo
maclada, onde uma variante especifica da martensita € predominante (LAGOUDAS,
2008). A Figura 2 apresenta um desenho esquematico da estrutura cristalina da
austenita, martensita maclada e ndo maclada. As duas formas de martensita diferem
pela forma de indugcdo, uma vez que as transformactes de fase podem ser induzidas

por carregamento térmicos ou mecéanicos (DE AZEVEDO, 2016).
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<>
(a) (b) ()

Figura 2 — llustragao da estrutura cristalina da (a) Austenita, (b) martensita maclada e (c)
martensita demaclada (BARBARINO et al., 2014)

2.1.1. Transformacgao de Fase induzida por Temperatura

A martensita maclada é gerada pela transformagdo de fase induzida pela
variagdo de temperatura (LAGOUDAS, 2008). Em um estado livre de tenséo a baixa
temperatura, a fase martensitica sera estavel. A partir de um aquecimento, ocorrera a
transformacdo para a fase austenitica, chamada de transformacdo reversa. No
resfriamento subsequente, o processo € chamado de transformacgéao direta, partindo da
fase austenitica para a martensitica maclada (LAGOUDAS, 2008). Esses dois
processos de transformacdo envolvem 4 parametros: As, temperatura de inicio de
transformagcdo da fase martensita para austenita; A; temperatura de final de
transformacdo da fase martensita para austenita; Ms, temperatura de inicio de
transformacdo da fase austenita para martensita; e M; temperatura de final de
transformacédo da fase austenita para martensita (LAGOUDAS, 2008), conforme

indicado na Fig. 3.

\ g
-. %%
L peo

Martensita A A austenita
Maclada ou

Demaclada
Martensita M M, Austenita
Maclada

Figura 3 — Temperaturas caracteristicas das Ligas de Memoria de Forma (LAGOUDAS, 2008)
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2.1.2. Reorientagdo de Variante induzida por Tensao

Em baixas temperaturas, a partir da martensita maclada, torna-se necessaria a
aplicacdo de um carregamento mecéanico para reorientar as variantes martensiticas,
gerando assim a martensita ndo maclada. A partir de um determinado valor de tenséo

as, tem inicio a transformagao que € completada ao atingir uma tensao of, conforme

mostrado na Fig. 4 (LAGOUDAS, 2008).

© Martensita
|§ , Demaclada
c
e
9
o-i
Martensita
e # Maclada
®

M, M, A A Temperatura T

Figura 4 — Processo de Demaclagéo de ligas de memoaria de forma (LAGOUDAS, 2008)

Essa mudanga na microestrutura gera uma grande deformagéo, chegando a
10% em ligas NiTi, que se mantem mesmo apos a retirada da tensdo (LAGOUDAS,
2008). Para retornar para a configuragao inicial, € necessario aquecer o material a uma
temperatura acima de A; causando uma transformacdo para a fase austenitica,
conforme pode ser visto na Fig. 5 (LAGOUDAS, 2008).

Martensita
Demaclada

Tensdo o

Austenita

M, M, A A  Temperatura T

Figura 5 —Processo de remocgao das deformagdes geradas na demaclacdao (LAGOUDAS, 2008)
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2.1.3. Efeitos das Ligas de Meméria de Forma

As transformacgdes descritas nos itens anteriores, possibilitam que o material
possua dois comportamentos macroscopicos principais: o efeito de memoaria de forma
e o efeito pseudoelastico (LAGOUDAS, 2008). O efeito de memadria de forma ocorre
com carregamentos mecanicos a baixas temperaturas, a partir do estado maclado livre
de tenséo ( Ponto B da Fig. 6), a aplicagdo de um carregamento mecanico gera grandes
deformagdes associadas a transformacéo de fase descrita no Item 2.1.2 até or seguido
por uma fase linear da martensita ndao maclada até o ponto (c). A remogéo da carga
gera um retorno elastico até o ponto D mantendo um nivel de deformagéao elevado, que

posteriormente sdo removidas com carregamento térmico, trecho D-E-A-B da Fig. 6.

MP
G MPa) Martensita

800 ndo maclada

Martensita

maclada ﬁa I ) e

Esfriament
Austenita @E .
A

T(°C)

Figura 6 — Efeito de memoaria de forma (LAGOUDAS, 2008)

Ja o efeito pseudoelastico ocorre apenas em temperaturas superiores a Ay,
garantindo que a fase austenitica seja a Unica estavel em um estado livre de tensdes,
sendo observado na Fig. 7 (LAGOUDAS, 2008; Sitnikova et al., 2008). Com a aplicagcéo
de um carregamento mecanico, observa-se inicialmente uma regido linear-elastica até
alcangar o valor de gy, definido como tenséo critica para a transformagéo de fase
martensitica, seguido de uma regido de transicao referente a transformacéo de fase

austenita-martensita ndo maclada, que se desenvolve entre os valores gy, € Op- Ao

término da transformagéo de fase (material 100% martensitico), o sistema volta a
apresentar um comportamento linear-elastico, dessa vez referente a deformacéao
elastica da martensita. O processo de descarregamento é similar, apresentando as

mesmas trés regides, porém o inicio e fim da transformagéo de fase martensita nao
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maclada — austenita ocorrem em niveis diferentes de tensdo, quando comparado com

o carregamento, sendo o,_a tens&o de inicio e Oy, @ tenséo de final da transformagao,

conforme ilustrado na Fig. 7. (LAGOUDAS, 2008)

Martensita
Demaclada

Tensdo o

boed Austenita

Deformagdo e

Figura 7 — Efeito pseudoelastico (LAGOUDAS, 2008)

Essa diferenca entre o carregamento e descarregamento resulta em perda de
energia no sistema associado a um comportamento histerético (LAGOUDAS, 2008).
Além disso, como as fases austenitica e martensitica possuem maodulos de elasticidade
diferentes, a transformacao de fase causa uma variagéo de rigidez do elemento de SMA.
Em um sistema com elementos de SMA, estes dois efeitos podem ser utilizados para
alterar o comportamento dindmico. Estas caracteristicas tém sido utilizadas em sistemas
cujo objetivo & de atenuar vibragdes mecanicas (Aguiar, 2011; Aguiar et al., 2013; da
Hora et al.,, 2014). A area destacada na Fig. 8, chamada de lago de histerese,
representa a quantidade de energia removida do sistema. A Fig.8 mostra graficos for¢a
por deslocamento, onde pode ser observado um lago de histerese completo (Fig. 8a) e
um lago de histerese parcial (Fig. 8b) relativo a uma oscilagao que se desenvolve entre

dois valores de carga (Fps, € Fruin) (DA HORA, 2015).

Energia‘Dissipada

Energia‘Dissipada

w o u

Figura 8 — Lagos de histerese (a) completo e (b) parcial (DA HORA, 2015)
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2.2, Nitinol

As ligas de memdria de forma que possuem em sua composi¢cao os elementos
niquel e titdnio sdo chamadas de Nitinol, sendo este nome uma referéncia ao U. S. Naval
Ordnance Laboratory (NOL) (LAGOUDAS, 2008). Essas ligas sdo as mais importantes
e com maior uso pratico entre as ligas de memoéria de forma. (OTSUKA & REN, 2005)

Ligas quasi-equiatdmicas de Nitinol sdo normalmente produzidas por processo
de fundigdo em ambientes de atmosfera controlada, seja por gas inerte ou vacuo, devido
a alta reatividade do titanio com o oxigénio (MAHMUD, 2009; Khaleghi et al., 2013),
sendo ligas faceis de serem trabalhadas. J& ligas ricas em Ni (acima de 51%at)
apresentam niveis elevados de encruamento, indo de valores de limite de escoamento
préximos de 100 MPa, no estado recozido, para 1000 MPa em 40% de deformacgéao
(Otsuka & Wayman, 1998). Estas ligas requerem normalmente a utilizagdo de uma

sequéncia de tratamentos térmicos e mecanicos.

2.2.1. Diagrama de Fase

A Fig. 9 apresenta um diagrama de fase para a liga NiTi. Estes diagramas
fornecem informacgdes importantes sobre os comportamentos e mecanismos presentes
nestas ligas. A fase responsavel pelo efeito de memdéria de forma é a fase TiNi, esta
fase tem duas estruturas cristalinas, a austenita em temperaturas elevadas (B2) e
martensita em temperaturas baixas ( também chamada de B19’) (OTSUKA & REN,
2005; FRENZEL et al., 2010). As propriedades de memoria de forma descritas no Item
2.1.3 sO sao encontradas em ligas de Nitinol com composi¢gdo quimica proxima da
equiatdbmica, entre 49,5 at% e 51,5 at% (OTSUKA & REN, 2005; MAHMUD, 2009).

Pode ser observado também no diagrama de fase que a fase TiNi tem uma
composi¢do quimica entre aproximadamente 49,5 e 57 at% em 1118°C. Tendo seu
limite do lado rico em Ti uma linha praticamente vertical, indicando que a fase TiNi tem
pouca capacidade de solubilizar o titdnio, sendo que o excesso de titanio na matriz
estard na forma de Ti;Ni (OTSUKA & REN, 2005; MAHMUD, 2009). Ja o lado rico em
Ni possui uma inclinagdo positiva indicando que € possivel solubilizar bastante niquel

na matriz. Porém essas composi¢gdes ndo sdo estaveis a temperatura ambiente,
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tornando possivel a realizagao de tratamentos térmicos em temperaturas intermediarias
que geram precipitados (Fan et al., 2017; Razali & Mahmud, 2015). Esses precipitados

tem a capacidade de modificar o comportamento termomecanico das ligas.
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Figura 9 — Diagrama de Fase NiTi (OTSUKA & REN, 2005)

Os parametros de transformacdo sdo sensiveis a sua composicdo quimica,
como pode ser visto na Fig. 10 (FRENZEL et al., 2010). O valor de Ms, para amostras
solubilizadas, varia significativamente ap6s alcangar da porcentagem de 50% Ni, o que
permite que com pequenas variagdes na composicdo quimica se possa controlar a
temperatura de inicio de transformacéo de fase martensitica. Dessa forma, & possivel
produzir ligas para as quais a fase austenitica ou a fase martensitica estejam presentes
em temperatura ambiente, para um estado livre de tensoes.
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Figura 10 — Influéncia da composigéo quimica na Temperatura de transicdo Ms (FRENZEL et
al., 2010)

Em ligas ricas em niquel, existem duas fases metaestaveis, Ti2Nisz e TizNis, que
podem se formar durante o tratamento de envelhecimento da liga, como pode ser
observado na Fig. 11 (OTSUKA & REN, 2005; Karimzadeh et al., 2015; Fan et al.,
2017). Estas fases aparecem na forma de precipitado quando tratamentos térmicos séo
realizados.
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Figura 11 - (a) Diagrama TTT para precipitacdo em uma liga Ti-52at%Ni e (b) Diagrama de fase

de precipitados metaestaveis
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2.2.2. Fase R

A presenca de precipitados ou defeitos na microestrutura causa uma mudanca
no nivel de entropia necessaria para realizar as transformag¢des martensiticas,
modificando a estabilidade relativa das fases (OTSUKA & REN, 2005). Desta forma,
além de modificar as temperaturas de transicdo, esse precipitado pode induzir a
formagédo de uma fase intermediaria, chamada fase R (OTSUKA & REN, 2005).

A Figura 12 ilustra as curvas de energia livre para as fases B2, R e B19.
Seguindo sempre o0 caminho de menor energia, as linhas continuas representam as
fases estaveis para uma determinada temperatura (OTSUKA & REN, 2005). A presenca
de precipitados ou defeitos, tendem a desestabilizar as fases martensiticas, elevando
suas retas e modificando a estabilidade das possiveis fases. Portanto, alguns casos
fazem com que a fase R seja a mais estavel, porém ela aparecera normalmente como
uma intermediaria entre a fase B2 e a fase B19’ (OTSUKA & REN, 2005).

N B2
B2 v
. B2-B19 R B2-R-B19'
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Figura 12 — Representagédo esquematica da ordem de transformacéo de fase (OTSUKA &
REN, 2005)

A fase R é uma fase que pode aparecer tanto no processo de transformacao
direta quanto na transformacéo reversa, e tem uma estrutura trigonal (OTSUKA & REN,
2005). Apesar dela apresentar o efeito de memoria de forma e pseudoelastico, as
deformacdes e o lago de histerese sdo muito pequenos (OTSUKA & REN, 2005). Assim,
existem duas ordens possiveis de transformagao, conforme pode ser visto na Fig. 13
(OTSUKA & REN, 2005).
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Figura 13 — Ordens possiveis de Transformagao (OTSUKA & REN, 2005)

2.2.3. Trabalho a Frio

Esse trabalho mecanico introduz uma alta densidade de discordancias e defeitos
na matriz, causando tensdes internas e afetando as transformac¢des martensiticas. Um
recozimento parcial em temperaturas abaixo da recristalizagdo altera os niveis de
discordancias, podendo ser usado para ajustar as transformagdes martensiticas e o
comportamento mecénico da liga. (Otsuka & Wayman, 1998; OTSUKA & REN, 2005;
MAHMUD, 2009; Karimzadeh et al., 2015)

O trabalho a frio aumenta o efeito pseudoelastico (Khaleghi et al., 2013) e reduz
drasticamente as temperaturas de transformagao, em especial Ms e Mr, e como dito no

Iltem 2.2.2, possibilita a formacao da fase R, como pode ser observado na Fig. 14.
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Figura 14 - Efeitos do encruamento nas temperaturas de transformacéao (MAHMUD, 2009)
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2.2.4. Tratamentos Térmicos

As ligas de NiTi podem ser submetidas a uma série de tratamentos térmicos,
como solubilizagcao e recozimento apds um trabalho a frio, e envelhecimento.

O tratamento de solubilizagcdo envolve o aquecimento do material a uma
temperatura suficiente para atingir a regido NiTi (B2) do diagrama de fase, com o intuito
de eliminar as possiveis discordancias e precipitados que poderiam estar presentes na
liga. Este tratamento permite restabelecer as condigdes iniciais do material de modo a
prepara-lo para um novo tratamento termomecanico. Nishida (2014) mostrou que em
ligas de até 51 at% a solubilizagdo pode ser realizada a 950°C mantendo a amostra
nessa temperatura durante 1 hora.

O recozimento tem como objetivo minimizar os efeitos do trabalho a frio
(Khaleghi et al., 2013), os efeitos podem ser observados na Fig.15, onde as

temperaturas de transformacao variam com a temperatura de recozimento.
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Figura 15 — Exemplo da influéncia do recozimento nas temperaturas de transformagéo em NiTi
quasi-equiatomico (MAHMUD, 2009)

Também é possivel observar que o recozimento em temperaturas mais
elevadas, propicia uma redugéo na tenséo de escoamento (g, ), chegando a um ponto

em que muda do efeito pseudoelastico para o efeito de memaria de forma, como pode

ser visto no exemplo da Fig. 16.
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Figura 16 — Efeito da temperatura de recozimento na tens&o de escoamento de Ti-50,2 at%Ni
(MAHMUD, 2009)

Ja o envelhecimento tem como objetivo, através da precipitacdo de TisNis,
desestabilizar a transformacado em B19’, mudando as temperaturas de transformacao,
além disso a presenga do precipitado TisNis remove niquel da matriz B2 e essas
pequenas mudangas na composi¢cao quimica influenciam bastante nas temperaturas de
transformagao (OTSUKA & REN, 2005).

O tratamento térmico de envelhecimento € utilizado principalmente em ligas ricas
em Ni. O processo de envelhecimento normalmente é realizado em temperaturas entre
200 e 550°C (Nishida et al., 2014; OTSUKA & REN, 2005; Fan et al., 2004).

As temperaturas dos tratamentos de recozimento e envelhecimento sao as
mesmas, entdo em ligas ricas em Ni o recozimento ira gerar precipitados na matriz. O
tratamento de envelhecimento € o mais utilizado para controle de temperatura e
tensdes, pois pode ser aplicado em qualquer liga, sem que haja a necessidade de um
processo de conformacao antes.

O processo de nucleagdo dos precipitados tem uma preferéncia de local,
dependendo do grau de supersaturagéo de Ni, sendo mais propenso a acontecer no
contorno de grao ou em defeitos na microestrutura, como pode ser observado na Fig.17.
Como pode ser visto onde tem uma menor supersaturagédo, em torno de 50,6 at%Ni a
razao entre a nucleacao no contorno e no interior € mais elevada, sendo 9 vezes maior.
Ja para niveis altos de supersaturacao a nucleagao acontece de forma similar, 1,2 vezes
maior para 51,5 at%Ni (Fan et al., 2004; OTSUKA & REN, 2005).
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Figura 17 — llustragao da relagdo da taxa de nucleacao e o grau de supersaturagao entre o

contorno de grao (lgs) e o interior do grao (le)) (Fan et al., 2004)

Essa diferenca de nucleagao de precipitados, entre o contorno e o interior do
grao, acaba por gerar uma heterogeneidade na composi¢do quimica da matriz € na
distribuicdo de precipitados. Isso gera transformagbes martensiticas em multiplas
etapas, sendo elas as responsaveis pelas transformagdes para a fase R. Para cada
regido da matriz, a transformagéo ocorre em uma temperatura diferente por causa da

variagdo da composigado quimica, como pode ser observado na Fig. 18.
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Figura 18 — llustracdo mostrando os efeitos da supersaturacao de Ni e condi¢des de
envelhecimento na microestrutura e suas possiveis transformag¢des martensiticas (Nishida et
al., 2014).

Otsuka (2005) também como a forma dos precipitados influenciam na
transformagdo, sendo uma competicao entre as tensdes internas causadas pelos
precipitados e pela composicdo quimica na matriz. Entdo com uma alta densidade de
precipitados finos ocorre a transformacao intermediaria na fase R. Com tempo suficiente
para o crescimento dos precipitados essa transformacgéo é dissipada e a redugéo da

composig¢ado quimica da matriz reduz as temperaturas de transformacgao.

2.2.5. Aplicacoes da liga Nitinol

Devido as suas propriedades, o Nitinol tem atraido grande interesse e tem sido
aplicado em diversos campos da tecnologia (SAVI et al., 2015; Leal & Savi, 2017),
destacando-se o uso medicinal pela sua biocompatibilidade (Fan et al., 2017). Um uso
bem difundido € em stents (Fig. 19), dispositivos auto expansivos utilizados para
sustentagdo de vasos sanguineos, dutos biliares e outros vasos tubulares do corpo
humano. A estrutura é deformada em seu estado martensitico, de modo a reduzir o seu
diametro, sendo posicionada com a utilizagédo de cateter. Apos a sua liberacao, o contato
com o corpo humano promove o aumento de temperatura, fazendo a liga retornar a
forma austenitica e desobstruido a veia ou artéria, além de garantir a sustentagéo da
mesma. (LAGOUDAS, 2008)
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Figura 19 — Stent (LAGOUDAS, 2008)

Ainda na area médica, as ligas de Nitinol sdo utilizadas em aplicagbes
odontolégicas. Em aparelhos ortodonticos, a utilizagdo de fios de ago requer um nivel
alto de forga para uma pequena movimentagéo de corregao. A utilizagéo de fios de SMA
possibilita efetuar grandes corregdes sem necessidade de ajustes, uma vez que garante
uma variagdo minima na carga inicialmente aplicada mesmo apos grandes
deslocamentos, gragas ao efeito pseudoelastico Fig. 20 (LAGOUDAS, 2008).

Figura 20 — Aparelho ortodéntico com liga de Nitinol (LAGOUDAS, 2008)

Elementos de SMA também tém sido bastante utilizados como atuadores. Um
exemplo na area aeronautica, é a utilizagdo em flaps de aviao de atuadores com Nitinol,
conforme mostrado na Fig. 21. Esta abordagem reduz, assim, a quantidade de

componentes e o peso total da aeronave, o que € crucial para a aeronautica. (DA HORA,
2015)



31

A

Atuador de SMA

Mola

SN TR

Sensor de Efeito Hall

Figura 21 — Flap com atuador de SMA (DA HORA, 2015)

Na industria automotiva também existem varias aplicabilidades, indo de
atuadores lineares para posicionamento de retrovisor, até controle de temperatura do

motor e valvulas com atuacgéo por tensado induzida, Fig. 22. (DA HORA, 2015)

i Diesel Mercedes
. Valvula de transmissao

a) Frio
Mola NiTi Mola Aco

b) Quente

Figura 22 — Exemplos de utilzag&o na industria automotiva (DA HORA, 2015)

Outra aplicacédo importante de elementos de SMA é na atenuacao de vibracgoes,
devido a sua grande capacidade de dissipagéo de energia mecanica em conjunto com
a alteragdo da rigidez do elemento. Durante abalos sismicos € necessario a utilizagado
de atuadores para limitar a abertura de juntas em pontes. Neste contexto, cabos de SMA
tém sido utilizados em pontes estaiadas, colunas de concreto e estruturas metalicas,
conforme mostrado na Fig. 23. (DA HORA, 2015)



32

A\\l'.'ll:n:b Estaiado

e

—1
Coluna de —
O
concredn (]
o o
T q v Hastes de SMA
M : | Haste ce SMA
‘ Superficie E*—" —
(p———Haste die ago
e |

Figura 23 — Exemplo de utilizagdo em atenuadores de vibragdes (DA HORA, 2015)

Uma outra aplicagéo na area da engenharia aeronautica, envolve a redugéo dos
ruidos nas turbinas durante a aterrisagem e decolagem. Para tal, sdo utilizados
chevrons nas turbinas para misturar o fluxo dos gases de escape, de modo a reduzir o
ruido. A utilizagdo de vigas de SMA nos chevrons promove o fechamento do bocal de
saida, melhorando a mistura em ambientes aquecidos (Fig. 24) e reduzindo ao maximo
os ruidos em situac&do de decolagem e aterrissagem. Em altas altitudes, a temperatura
do ar ira manter a liga em fase martensitica, deixando os bocais livres para o uso normal
(DE AZEVEDO, 2016; LAGOUDAS, 2008).

Figura 24 — Exemplo de uso na industria aeronautica (LAGOUDAS, 2008)
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3. — Metodologia Experimental

A fabricacao de uma mola de SMA é um processo termomecanico, onde o arame
utilizado é fixado na configuragdo da mola desejada e em seguida levado ao forno para
um tratamento térmico pré-determinado para o fio reter a sua configuragdo. Como ja
explicado, o comportamento termomecénico de SMAs depende do processamento a
que o material € submetido, seja mecanico ou térmico (LAGOUDAS & MILLER, 2001;
HEIDARI et al., 2016). Com o objetivo de avaliar os efeitos dos tratamentos térmicos e
dos niveis de conformacao mecéanica, elementos de SMA na forma de fios e de duas
configuragdes de molas helicoidais de SMA foram fabricadas variando os parametros
dos tratamentos térmicos. Estes elementos foram analisados através de um
procedimento experimental para caracterizar seus comportamentos térmicos e
mecanicos.

Foram definidas quatro variaveis de interesse a serem analisadas neste trabalho:
temperatura, velocidade de resfriamento, tempo do tratamento térmico; e nivel de
conformacéo aplicados no material durante o processo de fabricagcao dos elementos de
SMA.

3.1. Caracterizagao do fio Nitinol

Para fabricar as molas e realizar os tratamentos térmicos, foram utilizados fios
de memodria de forma comercial com um didmetro de 0,9 mm, fabricado pela empresa
Sandinox (p. Nitinol F2063). Junto com o material a empresa forneceu a composigao
quimica do fio (Anexo A), como pode ser visto na Tab. 1. Os dados fornecidos na tabela

indicam que a liga & aproximadamente Ni 50,90 at. %-Ti.

Tabela 1 — Composi¢do quimica do fio (porcentagem massica)

Ni Cr Cu H Fe Nb
55,97 0,0030 0,0007 <0,0050 0,019 0,0001
(03 Co N (0] Ti
0,0261 0,0001 0,0015 0,0258 Bal.

Frenzel et al. (2010), mostraram em seu estudo que a temperatura de inicio da
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transformacéo reversa (Ms) do material solubilizado varia de acordo com a composi¢ao
quimica (Fig.25b). Com o objetivo de conferir os dados fornecidos pelo fabricante, uma
amostra do fio foi solubilizada a 950°C por 60 min e levada a uma analise utilizando um
calorimetro de varredura (DSC, Differential Scanning Calorimeter) para identificar a
temperatura de transformagéo Ms, de modo a estimar a composi¢édo quimica da liga.

O DSC é um método de analise que registra o fluxo de calor durante ciclos
térmicos pré-determinados. Essas medi¢cdes fornecem dados sobre os processos
endotérmicos e exotérmicos que ocorrem na amostra analisada (DE AZEVEDO, 2016).
Como os processos de mudancga de fase nas ligas de SMA s&o endotérmicos para a
transformacgao direta e exotérmicos para a transformagdo reversa, analisando a
variagao do fluxo térmico é possivel determinar as temperaturas de transicao Ms, M;, As
e Ar. (LAGOUDAS, 2008) (OTSUKA & REN, 2005)

A Fig. 25a mostra o resultado do ensaio no DSC desenvolvido na amostra do
material utilizado apds o processo de solubilizacdo descrito. A andlise da curva
mostrada indica que Ms= -35,89°C. Comparando este valor com os resultados obtidos
por Frenzel et al. (2010), pode-se estimar que a composigao quimica do material € de

Ni 50.88 at.%-Ti, estando de acordo com os dados fornecidos pelo fabricante.
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Figura 25 — Analise de DSC do fio solubilizado e comparagéo com os resultados de Frenzel et

al (2010), destacado em vermelho a liga utilizada no estudo.

Além disso, para ter uma base para comparagao dos resultados foi necessario
caracterizar o comportamento do fio como recebido. Para isso, uma amostra do fio foi
analisada através de um ensaio no DSC e foi realizado um ensaio de tragédo no fio, com
3 ciclos de carregamento mecanico numa maquina universal de tragéo.

Como pode ser observado na Fig. 26a, o DSC do fio como recebido tem as

temperaturas de transig¢ao diferentes do fio solubilizado, o que indica que foi realizado
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algum processamento termomecanico, possivelmente um trefilamento a frio com alta
reducdo da segédo transversal. Isto pode ser comprovado pela diminuicdo do calor
latente de transformacao definido pela area hachurada nos graficos. Posteriormente
deve ter sido feito um recozimento a baixas temperaturas, gerando precipitados na
microestrutura, explicando o aumento das temperaturas de transformacao de fase sem
o0 aumento do calor latente. Ja a Fig. 26b mostra que o fio possui um comportamento
pseudoelastico, apesar do ensaio ter sido realizado em temperatura ambiente (23°C)
abaixo de As (isso ocorre porque mesmo estando abaixo de Ara temperatura esta acima
de Ms), chegando a uma deformacgao de cerca de 9% com 900 MPa de tensao aplicada.
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(a) Area = 4.70 JIg 500 ] |
0207 As=-6.84°C ] [b]
0.15 Af =27.37°C b 700 b
5 0104 /\é\ 15 e00d |
§ 0.05 1g
£ o000 1g 07 ow=391MPa G,,= 445 MPa 1
8 -0.05 4 %’ 400 4
0O 0104 4 F 300 - -
-0.15 Area = -4.00 J/g ]
Ms = 22.52°C 200 4
0207 Mf = -9.44°C ] 100.] |
-0.25 1 b 6= 120 MPa G,,= 140 MPa
-030 T T T T T T T T 0 T T T T T T T T T
60 40 20 0 20 40 60 80 100 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Temperatura (°C) Deformagéo (%)

Figura 26 — Resultados do fio como recebido (a) DSC e (b) ultimo ciclo do ensaio de tracao

3.2. Metodologia para analisar os efeitos dos tratamentos

termomecanicos

Com o objetivo de analisar os efeitos de tratamentos térmicos no comportamento
termomecénico do material, foram realizados tratamentos térmicos considerando trés
temperaturas diferentes e trés velocidades de resfriamento distintas, de acordo com a
Tab. 2.

Tabela 2 — Métodos de Tratamento Térmico

465°C Agua
30min
Temperatura | 490°C Resfriamento | Ar Tempo
60min
540°C Forno

Para analisar os efeitos da conformacédo mecanica aplicada durante a fabricagéo
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das molas de Nitinol, foram definidos trés grupos para os tratamentos térmicos. Fios

sem conformagao mecénica e livres de tensao, com comprimento de 160 mm, utilizados

para estabelecer uma referéncia de comparagao para as molas, o comprimento dos fios

foi definido de forma a possibilitar a remocao de amostras para os ensaios de DSC e

ainda sobrar comprimento suficiente para a realizagdo dos ensaios de tragdo. Também

foram consideradas duas configuragbes geomeétricas de molas helicoidais com dois

didmetros. Essa escolha foi realizada a fim de garantir que uma das configuragdes

obtenha deformacgédo plastica no processo de enrolamento das molas. Para isso foi

realizado um ensaio de ruptura no fio, observado na fig. 27, onde a linha azul mostra

que a partir de 13% de deformagdo comeca a plastificar o material.
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Figura 27 — Ensaio de ruptura no fio

A partir da equacao 1 obtida no livro do Hibbeler (2010),onde p € o raio de

curvatura, ¢ € a deformacéo e y o raio do fio utilizado. Foi calculado o raio critico p. onde

a partir dele ocorre deformacdes plasticas.

y
£=—=

p

Pc =7

y 045
e 013~

= 6,92mm

(1)

Portanto serdo fabricados as duas configuragées de molas enrolando-se os fios
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em parafusos M6 e M12 com 9 espiras de comprimento, respectivamente, e travando

as extremidades com porcas, conforme mostrado na Fig. 28.

(b)

Figura 28 — Molas e Fios utilizados em tratamentos térmicos: (a) Molas ainda enroladas nos

parafusos e (b) indicagdo com seta vermelha do local de onde foram removidas as amostras

para os ensaios de DSC

Os tratamentos térmicos foram realizados inserindo as amostras do material em
um forno preaquecido na temperatura estabelecida, sendo mantidas dentro do forno
durante o tempo designado para o tratamento, seguido do resfriamento indicado. Para
cada tratamento térmico foi fabricada uma mola para cada um dos didmetros, além de
um fio. Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno a resisténcia do tipo
mufla da marca Jung com temperatura maxima de operagao de 1400°C do Laboratério
de Soldagem (LASOL) do Programa de Pd6s-Graduagdo em Engenharia Mecéanica e
Tecnologia dos Materiais (PPEMM) do CEFET/RJ.

Foram fabricados um total de 36 molas helicoidais e 19 fios para ser analisados
(incluindo o fio como recebido). Para se analisar os parametros de transformacgéao de
fase dos materiais apds os tratamentos térmicos, foram removidas duas amostras de

cada mola e fio, sendo uma de cada extremidade, como indicado na Fig. 27. O objetivo
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€ garantir a homogeneidade do fio ou mola, analisando a variagdo entre as
extremidades. As amostras foram removidas utilizando uma cortadora de precisao da
marca Struers, a utilizagdo desse equipamento é para garantir que o processo de corte
ndo aquega e nem gere deformagdes na microestrutura do material. Essas amostras
foram analisadas em um equipamento de Calorimetria de varredura diferencial da marca
Netzsch com uma faixa de temperatura de — 170 a 600 °C e preciséo de 0,1 °C através
de ciclos térmicos com uma taxa de 10°C/min. Para cada ensaio foram realizados 3
ciclos completos e foi selecionando o ciclo intermedidrio para caracteriza¢cdo, com o
objetivo de determinar as temperaturas de transigdo e a possibilidade da formagéo da
fase R.

Posteriormente os fios e molas foram rigidamente fixados em uma maquina
universal de ensaio da marca Instron, com precisdo de medigéo de carga de 0,5% com
uma célula de carga de 1kN e entédo postos em ciclos de carregamento mecanico com
temperatura controlada. Os ensaios de tragdo foram realizados fixando o corpo de prova
entre as duas garras com o auxilio de um suporte (Fig. 29) e impondo uma taxa de
deformacéo de 1%/min para os ensaios dos fios e 10mm/min para os ensaios das molas.
As molas foram submetidas a uma taxa mais elevada, uma vez que as cargas geradas
pelo deslocamento linear sdo pequenas quando comparadas com o fio.

Foram realizados 10 ciclos e posteriormente as amostras foram aquecidas a
temperaturas acima de Ay, somente apos isso foram executados mais trés ciclos que
sdo utilizados para analisar o seu comportamento mecénico. Os fios possuem um
comprimento util de 90 mm durante os ensaios de tracdo. J& as molas foram ensaiadas
com sete espiras ativas para o carregamento. Devido a diferenga de geometria, as
molas de menor didmetro sofreram um deslocamento prescrito maximo de 40 mm e as

de maior 60 mm.
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Figura 29 — (a) Molas presas no sistema de fixagdo e (b) Mola M12 acoplada na

maquina de tragao.
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4. Resultados e Discussao

Esta se¢ao apresenta os resultados dos ensaios desenvolvidos para caracterizar
as temperaturas de transformacao de fase e o comportamento mecanico das amostras
em funcdo dos tratamentos térmicos realizados e do processo de conformagao

mecanica dos fios de SMA.

4.1. Caracterizagao das Temperaturas de Transformacgao de Fase

A analise dos resultados dos ensaios de DSC, envolve a identificacdo dos
seguintes parametros: quantidade de picos, as temperaturas de inicio e final e a energia
cedida ou absorvida associados a cada processo de transformagao de fase. A Figura
30 apresenta o ensaio de DSC do fio como recebido. A curva superior indica a etapa de

aquecimento e a inferior a etapa de resfriamento.
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Figura 30 — Resultado de DSC do fio como recebido

4.1.1. Fios

As Figuras 31-33 mostram os resultados dos ensaios de DSC nos fios para as
diversas condi¢des de tratamentos térmicos desenvolvidos. Quando comparados com

o fio como recebido (Fig. 30), pode-se perceber inicialmente que ao aumentar a
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temperatura do tratamento térmico ocorre um aumento do calor latente. Isso ocorre

porque o fio na condicao de como recebido apresenta um estado de tensdes residuais

resultantes do processo de fabricagdo, o qual inibe a transformacgao de fragdes de
martensita em austenita (LAGOUDAS & MILLER, 2001).
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Figura 31 — Resultados de ensaios de DSC dos fios tratados a 465°C para as seguintes

condicdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado

no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no
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forno
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Figura 32 — Resultados de ensaios de DSC dos fios tratados a 490°C para as seguintes
condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado

no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no

forno
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Figura 33 — Resultados de ensaios de DSC dos fios tratados a 540°C para as seguintes

condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado

no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no

forno

Os resultados das Figs. 31-33 também sugerem que o tratamento térmico
promoveu a precipitagdo de uma quantidade de TisNis suficiente para gerar a

transformacao intermediaria para a fase R, como observado por Nishida (2014), Otsuka
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(2005) e Fan (2004). Em alguns casos, como nos tratamentos a 465°C, os dois picos
de transformacdo M—R e R—A estdo muito préximos. Isso ocorre devido a baixa
temperatura do tratamento associado a tempos curtos, ndo deixando o precipitado
crescer. Quando o tempo de resfriamento é maior (resfriado no ar), ocorre uma
diminuig¢ao do pico associado a fase R, chegando a desaparecer em alguns casos. Isso
ocorre em fungdo de que uma maior duragao do tempo de resfriamento possibilita que
o precipitado cresga, conforme Nishida (2014).

Nas se¢des seguintes, os resultados foram agrupados, para se observar melhor

os efeitos dos tratamentos térmicos nas transformacgoes de fase dos fios de SMA.

4.1.1.1. Efeito da Velocidade de Resfriamento

A Figura 34 mostra os efeitos da velocidade de Resfriamento dos tratamentos
térmicos nos fios. Nos graficos mostrados, os resultados de resfriamento a agua estéao
representados através de linhas pretas, os ao ar em linhas vermelhas e ao forno em
linhas azuis. A linha vertical tracejada indica a temperatura em que os ensaios de tragéo

foram realizados.
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Figura 34 - Efeito da Velocidade de Resfriamento nos Fios: (a) 465°C — 30 min ;(b) 465°C — 60
min ;(c) 490°C — 30 min ;(d) 490°C — 60 min ;(e) 540°C — 30 min ;(f) 540°C — 60 min

Pode-se observar que para as temperaturas mais baixas ocorre apenas uma
leve variacao entre as temperaturas de transformacao para as diferentes velocidades
de resfriamento. Também pode ser visto que os resultados de 30 min de tratamento
resfriado no forno tém um comportamento semelhante aos tratados por 60 min resfriado
no ar, o que indica que provavelmente o resfriamento lento no forno auxiliou o
crescimento dos precipitados. Este crescimento tende a dissipar a segunda
transformacéo direta, aumentando a sua largura e diminuindo o pico de transformacao
(OTSUKA & REN, 2005). Na Figura 35, pode ser observado que no aquecimento
resfriamentos mais lentos causou um aumento de As e A, e tendeu a diminuir os valores
de Rs. Ja no resfriamento, teve um leve aumento de Rs, queda de Mr e sem muitas

alteragdes nas outras temperaturas de transformacéo.
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Figura 35 — Comparagéo entre as temperaturas de transformacao para o efeito da velocidade

de resfriamento nos fios, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento



47

4.1.1.2. Efeito do Tempo de Tratamento Térmico

A Figura 36 mostra os efeitos do tempo de tratamento térmico no comportamento

dos fios, foi padronizado que os tempos de 30 minutos estardo em linhas pretas, e os

de 60 minutos em linhas azuis.
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Figura 36 — Efeito do Tempo de Tratamento nos Fios: (a) 465°C — Agua ;(b) 465°C — Ar ;(c)

465°C — Forno ;(d) 490°C — Agua ;(e) 490°C — Ar ;(f) 490°C — Forno ;(g) 540°C — Agua ;(h)
540°C — Ar ;(i) 540°C — Forno

Como pode ser observado na Figura 37a, com um tempo maior de tratamento,
as temperaturas de transformacgao tendem a aumentar, pois com um tempo maior pode
ocorrer uma maior precipitagdo, reduzindo a quantidade de Ni na matriz, conforme
mostram as Figs. 10 e 18 (FRENZEL et al., 2010; Nishida et al., 2014; OTSUKA &
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REN, 2005). Para a condicdo de resfriamento no forno existe mais tempo para a
recristalizagdo ocorrer. Ja na Figura 37b percebe-se que as transformacgdes tendem a
se distanciar, Rs e Ry aumentando e Ms e Msdiminuindo.

40 - .
m  465°C agua
® 465°C ar
307 7T a 465°C forno
v 490°C agua
O 204 | & 490°C ar
< < 490°C forno
£ » 540°C agua
© 10 1 & 540°Car
2 * 540°C forno
£ . Rs
= Rf/As
— Af
-10 4 i
-20 . .
30 min 60min
(@)
40 .
= 465°C agua
207 1 e 465°Car
A 465°C forno
0 4 v 490°C agua
%) ¢ 490°C ar
< 20 | <« 490°C forno
©
5 » 540°C agua
© ® 540°C ar
g 404 T *  540°C forno
GE) Rs
F 604 4 —Rf
Ms
-80 T Mf
-100

(b)

Figura 37 — Comparagédo entre as temperaturas de transformagéo para o efeito do tempo de

tratamento nos fios, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento
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4.1.1.3. Efeito da Temperatura do Tratamento Térmico

A Figura 38 mostra os efeitos da temperatura de tratamento no comportamento
dos fios. Dentre as varidveis analisadas, esta é a que teve maior influéncia no
comportamento das transformacdes de fase. Tanto para os tratamentos térmicos a 30
min quanto a 60 min, a maior temperatura acabou sendo o suficiente para que ocorra a
recristalizagéo, e a presenga dos precipitados acaba por aumentar as temperaturas de
transformacao de fase (MAHMUD, 2009; FRENZEL et al., 2010; OTSUKA & REN,
2005).
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Figura 38 — Efeito da Temperatura de tratamento nos Fios;(a) 30 min;(b) 60 min

As transformacdes de fase apresentaram os dois picos na transformacao direta
(aquecimento), referentes as duas transformagdes martensiticas, primeiro para a fase
R e posteriormente para a austenita.

Para os tratamentos de 30 min a temperatura intermediaria 490°C acabou por
ter temperaturas de transformacéo inversa a temperaturas menores que os tratamentos
a 465°C. J4 para o de 60 min, foram obtidos valores maiores. Este comportamento
indica que para 30 min o recozimento foi mais influente, estando na regido de onde as
temperaturas de transformacdo da fase R caem e da fase B19° aumentam, como foi
visto na Fig. 15 (MAHMUD, 2009; OTSUKA & REN, 2005). Para 60 min de tratamento
térmico, o crescimento dos precipitados produz um aumento nas temperaturas de

transformacao de fase (Nishida et al., 2014)
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Figura 39 — Comparagédo entre as temperaturas de transformacao para o efeito da temperatura

de tratamento nos fios, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento

Mahmud (2009) afirma que a apari¢do da transformacéo B19’->R->B2 ocorre a

partir do comecgo do tratamento de envelhecimento e tende a desaparecer, voltando a
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transformacao B19’->B2 com temperaturas mais elevadas, o que esta de acordo com o
que foi observado nos resultados.

Na Figura 39a, podemos perceber que com temperaturas mais elevadas tem a
tendéncia de eliminar a transformagéao na fase R, reduzindo os valores de As. Ja na Fig.

39b, tém um aumento significativode Ms e Mr.e uma pequena queda nos valores de Rs.

4.1.2. Molas Helicoidais

Nesta parte serdo analisados os resultados dos ensaios de DSC nas molas
helicoidais fabricadas. Inicialmente sao apresentados os resultados para as molas M12,
as quais a tensao aplicada no processo de enrolamento ndo foram o suficiente para
gerar conformagdo mecénica, e logo a seguir os resultados das molas M6, onde o

processo de fabricagdo gerou deformagdes plasticas.

4.1.2.1. Molas Helicoidais M12

As Figuras 40-42 mostra os resultados dos ensaios de DSC para as molas
helicoidais M12. Vale ressaltar que, em fungédo do processo de fabricagdo, as molas
apresentam uma condicao inicial diferente dos fios, associada a tenséo aplicada no
material necessaria para estabelecer a sua configuragdo geométrica, apesar de nao ser
o suficiente para desenvolver deformacdes inelasticas, as molas se mantiveram fixas
nos parafusos durante o tratamento térmico. Quando comparados com os fios tratados
(Figs. 31-33), pode-se perceber que se manteve o mesmo padrao de aumento do calor
latente, das quantidades de transformacbes e das mudancas nas temperaturas de
transformacéo.

Como pode ser visto nas Figs. 41d, 41f e 42, para todos os tratamentos a 540°C
e os a 490°C um maior tempo de tratamento permitiu que os precipitados tenham
crescido o suficiente a ponto de inibir a formagéao da fase R. O fato das molas estarem
fixadas em parafusos metalicos (com massa grande se comparada com a massa de fio
utilizado), fez com que para o mesmo tratamento, o resfriamento nas molas seja mais

lento, o que explica as diferencas entre os resultados dos ensaios de DSC para os fios



e as molas M12 em mesmas condigdes.
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Figura 40 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M12 tratadas a 465°C

para as seguintes condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (€) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno
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Figura 41 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M12 tratadas a 490°C

para as seguintes condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno
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Figura 42 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M12 tratadas a 540°C

para as seguintes condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno
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4.1.2.1.1. Efeito da Velocidade de Resfriamento

A Figura 43 mostra os efeitos da velocidade de resfriamento dos tratamentos
térmicos das molas M12. Nos gréaficos mostrados, os resultados de resfriamento a agua
estdo representados através de linhas pretas, os ao ar em linhas vermelhas e ao forno
em linhas azuis. A linha vertical tracejada indica a temperatura em que os ensaios de

tracao foram realizados.
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Figura 43 - Efeito da Velocidade de Resfriamento nas Molas M12: (a) 465°C — 30 min ;(b)
465°C — 60 min ;(c) 490°C — 30 min ;(d) 490°C — 60 min ;(e) 540°C — 30 min ;(f) 540°C — 60 min

Pode-se observar claramente que ocorreu um aumento das temperaturas de

transformacao de fase para as condigdes com resfriamentos mais lentos (Fig. 44). Este

efeito gerado pelo processo de precipitagao, reduziu a concentragdo de Ni na matriz e

possibilitou uma maior recristalizagdo na liga (FRENZEL et al., 2010; Nishida et al.,

2014; OTSUKA & REN, 2005).
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Figura 44 — Comparagéo entre as temperaturas de transformacao para o efeito da velocidade

de resfriamento nas molas M12, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento

4.1.2.1.2.  Efeito do Tempo de Tratamento Térmico

A Figura 45 mostra os efeitos do tempo de tratamento no comportamento das
molas M12. Nos graficos mostrados, os resultados dos tratamentos por 30 minutos
estdo representados através de linhas pretas e os por 60 minutos em linhas azuis. A
linha vertical tracejada indica a temperatura em que os ensaios de tragdo foram

realizados.
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Figura 45 — Efeito do Tempo de Tratamento nas molas M12;(a) 465°C — Agua ;(b) 465°C — Ar
:(c) 465°C — Forno ;(d) 490°C — Agua ;(e) 490°C — Ar ;(f) 490°C — Forno ;(g) 540°C — Agua ;(h)
540°C — Ar ;(i) 540°C — Forno

Como pode ser observado nas Fig.45 e 46, na maioria dos casos um tempo

maior de tratamento acaba por gerar um leve aumento das temperaturas de

transformacgao de fase. Porém, para os tratamentos a 540°C (Fig. 45g-i) ocorreu um

grande aumento das temperaturas. Nestes casos o tratamento permitiu que houvesse

tempo suficiente para ocorrer a recristalizacdo total, com excegcdo do caso para

resfriamento no forno, onde mesmo o tratamento a 30 min pode ter sido o suficiente

para recristalizar. Por isso ndo houve diferenga entre os dois resultados.
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4.1.2.1.3.  Efeito da Temperatura do Tratamento Térmico

A Figura 47 mostra os efeitos da temperatura do tratamento térmico da mola na
mudancga das temperaturas de transformacao de fase do material da mola M12. Dentre
as variaveis estudadas, esta é a que teve maior influéncia no comportamento das
transformacgdes de fase. O resfriamento no forno ndo causou mudangas significativas
nas temperaturas de transformagdo de fase e apenas para as temperaturas mais

elevadas ocorreram transformacdes de fase em uma unica etapa.
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Figura 47 — Efeito da Temperatura de tratamento nas molas M12;(a) 30 min;(b) 60 min

No geral, temperaturas mais elevadas reduziram os valores de As e suprimiram
a transformagéo na fase R. O tempo de 60 minutos causou um aumento dessas
temperaturas.Em todos os casos teve levou a um aumento de Mse M; ( Fig. 48). Essa
redugéo ocorre devido ao tipo de precipitado gerado. Como sao temperaturas elevadas
e pouco tempo de tratamento, isso acaba por gerar uma alta densidade de precipitados
de tamanho reduzidos, como observado por Nishida (2014), gerando um efeito similar
ao do trabalho a frio. Com mais tempo de tratamento, esses precipitados tendem a
crescer, inibindo esse efeito e reduzindo a concentragdo de Ni na matriz, o que explica

0 aumento das temperaturas de transformacao.
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Figura 48 — Comparagédo entre as temperaturas de transformacao para o efeito da temperatura

de tratamento nos fios, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento
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4.1.2.2. Molas M6

As Fig.49-51 apresenta os resultados dos ensaios de DSC nas molas M6. Vale
ressaltar que para esse caso observa-se uma conformagdo mecénica elevada no
material durante o processo de fabricagdo na etapa na qual a mola é enrolada no
parafuso. Esta conformagéo foi suficiente para gerar deformagdes plasticas no material,
uma vez que a mola manteve-se na configuragdo deformada junto ao parafuso apés a
retirada do carregamento mecéanico. Quando comparados com os fios tratados (Figs.
31-33) e as molas M12 (Figs. 40-42), o encruamento fornecido pelo processo de
enrolamento do fio proporcionou algumas mudangas. Ainda assim, manteve-se o
padrdo de aumento do calor latente e mudancgas nas temperaturas de transformacéo,

porém com um calor latente um pouco menor que o caso da M12.
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Figura 49 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M6 tratadas a 465°C para

as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30

min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e

resfriado no forno
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Figura 50 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M6 tratadas a 490°C para

as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30

min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e

resfriado no forno
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Figura 51 — Resultados de ensaios de DSC para as molas helicoidais M6 tratadas a 540°C para

as seguintes condic¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30

min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e

resfriado no forno

4.1.2.2.1. Efeito da Velocidade de Resfriamento

A Figura 52 mostra os efeitos da velocidade de resfriamento dos tratamentos
térmicos das molas M6. Nos graficos mostrados, os resultados de resfriamento a agua
estdo representados através de linhas pretas, os ao ar em linhas vermelhas e ao forno
em linhas azuis. A linha vertical tracejada indica a temperatura em que os ensaios de

tracao foram realizados.
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Figura 52 - Efeito da Velocidade de Resfriamento nas Molas M6;(a) 465°C — 30 min ;(b) 465°C
— 60 min ;(c) 490°C — 30 min ;(d) 490°C — 60 min ;(e) 540°C — 30 min ;(f) 540°C — 60 min

Analisando as Figura 52 e 53, pode-se observar os mesmos padroes
encontrados para as molas M12. Ocorreu um aumento das temperaturas de
transformagao de fase com resfriamentos mais lentos, efeito gerado pelo processo de
precipitacdo, que reduziu a concentragcdo de Ni na matriz e possibilitou uma maior
recristalizagdo (MAHMUD, 2009; OTSUKA & REN, 2005). Pode-se observar também
uma reducdo da temperatura de transformacao somente nas molas tratadas a 540°C

por 60 min, devido ao tipo de precipitado gerado (Nishida et al., 2014).
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Figura 53 — Comparagéo entre as temperaturas de transformacao para o efeito da velocidade

de resfriamento nas molas M6, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento
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Efeito do Tempo de Tratamento

A Figura 47 mostra os efeitos do tempo de tratamento no comportamento das

molas M6. Nos graficos mostrados, os resultados dos tratamentos por 30 minutos estao

representados através de linhas pretas e os por 60 minutos em linhas azuis. A linha

vertical tracejada indica a temperatura em que os ensaios de tragdo foram realizados.
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Figura 54 — Efeito do Tempo de Tratamento nas molas M6;(a) 465°C — Agua ;(b) 465°C — Ar
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Como pode ser observado nas Fig. 54 e 55, ocorreram os mesmos padroes

encontrados nas molas M12. Na maioria dos casos um tempo maior de tratamento

acaba por gerar um leve aumento das temperaturas de transformacgéo. Porém, diferente

das molas M12, os tratamentos a 490°C promoveram o mesmo comportamento que o
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Figura 55 — Comparagéo entre as temperaturas de transformagéo para o efeito do tempo de

tratamento nas molas M6, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento
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Este aumento significativo das temperaturas de transformacgéo, pode ser explicado
pelo fato de no tratamento por 60 min, o tempo foi suficiente para permitir a
recristalizagao total. Estes resultados também ocorreram para os tratamentos térmicos
a 490 e 540°C por 30 min e resfriados no forno. O método de resfriamento mais lento
possibilitou também a recristalizacao total, para corroborar essas afirmacoes é

necessario fazer uma andlise de microscopia.

4.1.2.2.3. Efeito da Temperatura

A Figura 56 mostra os efeitos da temperatura do tratamento térmico nas
temperaturas de mudanca de fase do material das molas M6. Dentre as variaveis, esta
€ a que teve maior influéncia no comportamento das transformag¢des. Foram

encontrados resultados semelhantes aos das molas M12.
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Figura 56 — Efeito da Temperatura de tratamento nas molas M6;(a) 30 min;(b) 60 min

Para temperaturas de tratamento mais elevadas, o tratamento por 30 minutos
causou uma reducao das temperaturas de transformacao e o de 60 minutos causou um
aumento dessas temperaturas, como também ocorreu com as molas M12.( Figs. 56 e
57)
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Figura 57 — Comparagéo entre as temperaturas de transformacgéo para o efeito da temperatura

de tratamento nas molas M6, (a) no aquecimento e (b) no resfriamento
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Essa reducdo ocorre devido ao tipo de precipitado gerado, como sé&o
temperaturas elevadas e pouco tempo de tratamento, isso acaba por gerar uma alta
densidade de precipitados de tamanho reduzidos, gerando um efeito similar ao do
trabalho a frio. Com mais tempo de tratamento esses precipitados tendem a crescer,
inibindo esse efeito e reduzindo a concentragao de Ni na matriz, o que explica o aumento
das temperaturas de transformagéo (Nishida ef al., 2014; OTSUKA & REN, 2005).

4.1.3. Efeito da Tensao Aplicada

Agora sera analisado o efeito nas transformacgdes de fase, que foi produzido no
material, em fungcéo do processo de enrolamento dos fios para a fabricagao das molas
de SMA (M12 e MG6). As Figuras 58-60 mostram os resultados obtidos, onde os
resultados dos fios estdo representados através de linhas pretas, as molas M12 em
linhas vermelhas e as molas M6 em linhas azuis. A linha vertical tracejada indica a

temperatura em que os ensaios de tracao foram realizados.
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Figura 58 —Efeito da Tensao aplicada para os tratamentos a 465°C: (a) 30 min e resfriado na
agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar;

(e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no forno

490°C - 30 min - Agua 490°C - 60 min - Agua
T T T T T T - T

DSC (mWimg)
w ~
||
;
DSG (mWimg)
|
3

T T T T T T T T
120 =100 40 -60 40 -20 a i) 40 -120 -100 80 -60 A0 =20 o 20 40

Temperatura ("C) Temperatura ("C)
(a) (b)
490°C - 30 min - Ar 490°C - 80 min - Ar
g | [~ JJE
7 @ g PN
= = — — Fio |
£ E (@] — M2
Q Q
@ @
-120 -1;)0 -50 6‘0 -AIO -ZIU IIII 2‘0 JID -120 -|bn -ﬂIO én -iD 1"0 ID 2‘0 a'n

Temperatura (*C) Temperatura (*C)

() (d)



490°C - 30 min - Fomo

490°C - 60 min - Fomo

|
al

DEC (mWimg)

T —Fio ? —/\L
KLY — M2 g ——Flo i
— M& E ] — M2
o —M&
(72}
a

I T~

-120 -100 S0 <50 4‘[} -ZIIJ o 20 a0 -120 -100 -80 -60 -40 -20 o 20 a0
Temperatura ("C) Temperatura (*C}
(e) ®)

Figura 59 —Efeito da Tensao aplicada para os tratamentos a 490°C: (a) 30 min e resfriado na
agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar;

(e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no forno
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Figura 60 —Efeito da Tensao aplicada para os tratamentos a 540°C: (a) 30 min e resfriado na
agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar;

(e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no forno

Analisando os efeitos da tensao aplicada (Figs. 58-60), pode-se observar que na
maioria dos casos ela ndo exerceu muita influéncia. Era esperado uma variagao maior
nas molas M6 pelo fato de ela ter plastificado durante o processo de enrolar o fio, mas
que nao ocorreu. Sendo observado apenas uma variagdo nos tratamentos realizados a
490°C e 540°C resfriados ao ar, onde pode-se inferir que a mudanga nas curvas em
relacao ao resultado do fio, se da devido ao fato das molas estarem fixas em parafusos,

0 que vai retardar o processo de esfriamento.

4.2. Caracterizagao do Comportamento Mecanico

Através dos ensaios de tracdo desenvolvidos, foi possivel determinar os
seguintes parametros: as tensdes de inicio e fim de transformacédo de fase, as
deformacbes desenvolvidas e, para o caso dos fios, os médulos de elasticidade. Ja para
as molas, determinou-se o valor da rigidez das molas, os niveis de carga alcangados e
a energia dissipada para um deslocamento especifico, calculado através da area do

laco de histerese do ultimo ciclo.
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4.2.1. Fios

As Figuras 61-63 mostram os resultados dos ensaios de tracao nos fios tratados,
junto com o resultado do fio (Fig. 26b) como recebido para auxiliar nas analises. Os
graficos mostram o primeiro e o ultimo ciclo de carregamento. Analisando os modulos
de elasticidade, pode-se perceber que o modulo de elasticidade no primeiro
carregamento sofre uma variagao elevada em relagdo ao do ultimo ciclo. Isso é devido
ao fato, de que como as amostras foram previamente aquecidas a 90°C e
posteriormente levadas a temperatura de ensaio de 23°C, algumas amostras a 23°C ja
comecaram a transformacao para a fase R, o que causou a redugédo do médulo, pois a
fase austenitica tem o maior modulo de elasticidade, entdo qualquer transformacgéao de
fase induzida pela redugcdo da temperatura ira causar uma queda do médulo de
elasticidade da amostra
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Figura 26b — Resultado do ultimo ciclo do ensaio de tragéo do fio como recebido
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Figura 61 — Resultados de os ensaios de Tragéo dos fios tratados a 465°C para as seguintes

condicoes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado
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Figura 62 — Resultados de os ensaios de Tragéo dos fios tratados a 465°C para as seguintes

condicoes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado
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no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no

forno
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Figura 63 — Resultados de os ensaios de Tragéo dos fios tratados a 465°C para as seguintes
condicoes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c) 30 min e resfriado
no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min e resfriado no

forno

A Figura 64 e as Tabelas 3-7 apresentam a comparacao entre o comportamento
mecénico dos fios tratados. As setas na Fig. 64 indicam as dire¢gdes do aumento da
temperatura de tratamento térmico (maxima - 540°C) e da velocidades de resfriamento
(mais elevada - agua), separando os tratamentos de 30 minutos em linhas pretas e 60
minutos em linhas azuis. Nas tabelas estao indicados com um fundo escuro os valores
mais elevados. Os tratamentos mais longos tendem a gerar maiores deformagdes e
patamares de transformagdes menores. Pode-se observar que com tratamentos com
temperaturas mais elevadas a tensdo de comego e de fim de transformacéo (o5 e o,
respectivamente) tendem a cair. Também pode-se perceber que para as temperaturas
mais elevadas causaram um aumento das deformag¢des maximas que os fios

desenvolvem.
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540°C

05 (MPa) — Fios — 30 min o5 (MPa) — Fios — 60 min
Agua Agua Ar Forno
465°C | 301 465°C
490°C | 270 490°C | 261 278 261
540°C | 246 540°C |86 160 191
Tabela 4 — Valores de o dos Fios
or (MPa) — Fios — 30 min or (MPa) — Fios — 60 min
Agua Agua
465°C | 330
490°C |324
540°C | 306
Tabela 5 — Valores de E, dos Fios
E, (GPa) — Fios — 30 min E, (GPa) — Fios — 60 min
Agua Ar Forno Agua
465°C | 25,1 32,8 33,8 465°C
490°C | 34,7 36,4 490°C | 25,1

24,7

540°C

22,5

Tabela 6 — Valore

s de E dos Fios

Er (GPa) — Fios —30 min

Er (GPa) — Fios — 60 min

Agua

465°C

20,3

490°C

22,2

540°C

15,2

Tabela 7 — Valores de ¢,,5,, dos Fios

Emax (%) — Fios —30 min

Emax (%) — Fios — 60 min

540°C

Agua Ar Forno Agua Ar Forno
465°C |10,29 9,44 9,19 465°C |9,57 9,74 8,83
490°C 10,77 9,34 490°C |9,92 10,58

10,47

540°C

10,69

Analisando as Tabelas 3-7, pode-se perceber que as principais variaveis

mecanicas sofrem uma grande influéncia do tratamento térmico, obtendo varia¢des de

334,9% para as tensdes de inicio de transformacéo, 220,4% para as tensdes de final de

transformacao e 44,9% para as deformagdes maximas. Observa-se nos modulos de

elasticidade uma variagdo maior nos modulos iniciais do que nos madulos finais, 127,9%

e 63,2% respectivamente. Isso ocorre porque o estado inicial das amostras tem uma
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mistura das fases B2, B19’ e R em diferentes proporg¢des e a fase B2 é a que mais varia,
pois os ensaios de tragdo foram realizados abaixo da temperatura A;, como pode ser
observado nas Figs. 33-35. A fase B2 é a de maior modulo de elasticidade, e suas
pequenas variagdes influenciam bastante no resultado final. J& nos mddulos de
elasticidade no final, a transformacgéo de fase B2->B19’ induzida pela tensdo, nao é
recuperada, mantendo somente as fases B19' e R, por isso existe uma menor variagéo
entre os resultados.

As deformagbes maximas crescem com tratamentos térmicos em temperaturas
mais elevadas e, na maioria dos casos, também crescem com tratamentos mais longos.
Ja os valores das tensdes de inicio e final de transformacédo dependem muito da
microestrutura, como a quantidade e formato dos precipitados. Nao foi possivel
identificar como os tratamentos estdo afetando esses parametros, para isso sera
necessario a realizagdo de uma analise de microscopia, para investigar a distribuigao
dos precipitados nos graos e a realizagao de mais tratamentos com outras temperaturas

de envelhecimento.

——30 min
—— 60 min

/i)
A7

Velocidade de Resfriamento

Fios

Temperatura

Figura 64 - Compilado dos resultados de tragédo dos fios

Vale ressaltar que, observando os resultados encontrados nos ensaios de DSC
dos fios tratados (Fig. 31-33), alguns fios tem a temperatura de ensaio acima de A
sendo esperado um comportamento pseudoelastico ,como no fio tratado a 490°C por

30 min e resfriado no ar (Fig. 32c) que obteve Af = 15,46°C. Porém observando nas
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Figs. 61-63 verifica-se o comportamento de memoria de forma. Essa discrepancia
ocorre porque as amostras para os ensaios de DSC foram obtidas antes da
estabilizacao do fio.

O processo de estabilizagdo dos fios acabou por modificar sensivelmente as
curvas de transformagao, geradas pelo efeito trip, fazendo com que os fios que tenham

essa modificagdo no comportamento, como pode ser observado na Fig. 65.
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Figura 65 — Ciclos para estabilizagao de Fios com suposto efeito pseudoelastico.
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4.2.2. Molas Helicoidais M12

As Figuras 66-68 mostram os resultados dos ensaios de tragdo para as molas
M12. Vale ressaltar que esses graficos mostram o carregamento inicial, partindo de 0
mm e com 1 N de pré carga e o ultimo ciclo de carregamento. Percebe-se que mesmo
as molas que possuem um comportamento pseudoeldstico retém uma deformacéo
permanente. Isso ocorre porque, como pode ser visto nas Figs. 40-42, apesar de ter
varias molas com Ar abaixo da temperatura dos ensaios (23°C), elas estdo bem
proximas e possuem uma parte da curva acima da temperatura dos ensaios (linha
vertical tracejada). A Unica mola 100% acima da temperatura de transformagéo para
fase austenitica (Ar),€é do tratamento a 540°C, tempo de 30 min e resfriada na agua, que

como pode ser visto na Fig. 68a, ndo apresentam nenhuma deformacgao residual.
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Figura 66 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M12 tratadas a 465°C

para as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min
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Figura 67 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M12 tratadas a 490°C
para as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)
30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno
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Figura 68 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M12 tratadas a 540°C

para as seguintes condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno

A Figura 69 apresenta para a comparacéo entre as molas M12, separando os

tratamentos com 30 minutos em linhas pretas e com 60 minutos em linhas azuis, como

anteriormente. Os tratamentos mais longos reduzem as tensdes de transformagéo,

como nos fios. Vale ressaltar que para os casos com temperatura mais elevada essas

quedas foram mais proeminentes. Também é possivel concluir que para se obter um

comportamento pseudoelastico, o ideal é realizar resfriamentos mais bruscos e

tratamentos mais curtos. Com o resfriamento no forno é possivel obter o efeito de

memoria de forma com patamares de carga mais elevados. Ao comparar os tempos de

tratamentos, percebe-se que os tratamentos mais longos geram patamares mais planos

de transformacéao.
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Figura 69 Compilado dos resultados de tragdo das molas M12

As Tabelas 8 e 9 mostram os resultados obtidos de rigidez e a area relacionada
a energia dissipada (lago de histerese) das molas M12, respectivamente. Nas tabelas
estdo indicados com um fundo escuro os valores mais elevados. Vale ressaltar que nas
tabelas com os valores de area existe uma indicagdo um pouco menos escura para 0s
resultados do efeito de memoadria de forma. Pode-se perceber que é possivel ter um
controle sobre a rigidez nas molas em funcéo do tratamento térmico utilizado. Para as
molas M12 foi encontrado uma variagéo de 46,78% da rigidez ao comparar as molas de
maior rigidez (540°C, 30 min e refrigerada a agua) com as de menor rigidez (490°C, 60
min e refrigerada ao ar). Observa-se uma tendéncia de que os maiores valores de
rigidez ocorram para tratamentos com resfriamentos mais bruscos e realizados em
temperaturas mais altas. Na maioria dos casos, o tratamento feito por 30 min resultou
também em uma maior rigidez.

A variagdo dos resultados encontrados para dissipacdo de energia € mais
severa, uma vez que os dois efeitos principais das SMAs presentes (memoria de forma
e pseudoelastico) acabam por oferecer areas bastante diferentes, entdo seréo
analisados separadamente.

O efeito pseudoelastico € encontrado principalmente nos tratamentos térmicos
de 30 min e refrigerados a agua, enquanto que o efeito de memodria de forma é
encontrado para as situagbes com resfriamento no forno. Os outros tratamentos

térmicos, em sua maioria, obtiveram um comportamento misto, retendo parte da
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transformacao B2->B19’, mantendo assim uma deformacado que s6 é recuperada com
um aquecimento.

No efeito pseudoelastico o maior lago de histerese foi encontrado na mola tratada
a490°C por 60 min e refrigerada na agua. Porém analisando a Fig. 67b, percebe-se que
esse valor elevado esta associado ao fato da transformacdo de fase ocorrer durante
todo o ciclo, ou seja, caso tenha uma queda na temperatura, essa mola tera um
comportamento misto, a mola com a segunda maior area € a tratada a 465°C por 30 min
e refrigerada na agua. Apesar de ter uma dissipagao 24,59% menor, ela tem o lago de
histerese bem definido e n&o é tao influenciada pela queda de temperatura (Fig. 66a).
As molas de comportamento misto tém uma dissipacao também elevada, podendo
chegar ao mesmo patamar das molas pseudoelasticas.

Entre as molas de memoéria de forma, percebe-se que os tratamentos térmicos
realizados a temperaturas mais elevadas fazem cair significativamente o patamar de
transformagao de fase, como pode ser visto nas Figs 68b e 68d-f. As molas com os
valores de dissipagado mais elevados estdo associadas a patamares de transformacéao
de fase mais elevados. Para a mola tratada a 465°C por 60 min e refrigerada ao ar (Fig.
66d), se observou uma energia de dissipacao de 13,76 mJ, o maior valor entra as molas
de memodria de forma. Dessa forma, recomendam-se tratamentos térmicos a baixa
temperatura com duragdes maiores e modos de refrigeragdo mais brandos para se obter
uma mola com efeito de memoria de forma com patamar elevado de transformacao e

uma boa dissipacao de energia.

Tabela 8 — Valores de Rigidez das Molas M12

Rigidez (N/m) = M12 — 30 min Rigidez (N/m) — M12 — 60 min
Forno A
150,7 465°C
136,6 490°C
126,3 540°C

Tabela 9 — Trabalho equivalente a area das molas M12

Area (mJ) = M12 — 30 min Area (mJ) = M12 — 60 min
Forno Agua Ar Forno
36,89 465°C | 18,66 13,76 8,88

10,69 490°C 4,76 6,40
4,46 540°C | 0,19 1,67 3,41
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As Figuras 70-72 mostram os resultados dos ensaios de tragdo nas molas M6.

Esses graficos mostram o carregamento inicial, partindo de 0 mm e com 1 N de pré

carga e o ultimo ciclo de carregamento. Como nos resultados das molas M12, as molas

M6 que possuem um comportamento pseudoelastico retém uma deformacéo residual,

devido ao fato de que a temperatura dos ensaios de tragao (23°C) esta ligeiramente

abaixo de Ar. Assim, durante os ciclos de carregamento, parte do material experimenta

uma transformagao de volta para B2 e outra parte mantém a microestrutura de B19’

demaclada.
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Figura 70 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M6 tratadas a 465°C
para as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)
30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno
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Figura 71 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M6 tratadas a 490°C

para as seguintes condi¢des: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)

30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min
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Figura 72 — Resultados de os ensaios de Tragdo das molas helicoidais M6 tratadas a 540°C
para as seguintes condigdes: (a) 30 min e resfriado na agua; (b) 60 min e resfriado na agua; (c)
30 min e resfriado no ar, (d) 60 min e resfriado no ar; (e) 30 min e resfriado no forno, (f) 60 min

e resfriado no forno

Na Figura 73 pode-se observar melhor o comportamento das molas M6. Os
tratamentos térmicos a 30 minutos sdo representados através das linhas pretas
enquanto que os de 60 minutos em linhas azuis. Manteve-se a tendéncia de redugéo
das tensdes de inicio de transformacao de fase com tratamentos mais demorados,
sendo mais critico com temperaturas mais elevadas. O efeito pseudoelastico também
foi observado para os resfriamentos mais rapidos. Porém, para as molas M6, também
se observou o efeito pseudoelastico no tratamento feito a 465°C, por 30 min e resfriado
no forno. Analisando a Fig 52a e a Fig. 58e, pode-se supor que houve uma competigao
entre os processos de recristalizacdo e de nucleagao dos precipitados. O tratamento
térmico a 465°C, por 30 min e resfriado no forno pode ter gerado uma recristalizagao
parcial, porém com maior tempo de resfriamento. Isto possibilitaria uma maior
precipitacdo de TisNis 0 que aumenta, assim, a separagao entre a transformagéao
B19'—R e R—B2, mantendo a temperatura do ensaio acima da primeira transformagao,
o que possibilitaria a aparicdo do efeito pseudoelastico. E necessario a realizacdo de

ensaios de microscopia para confirmar essas suposicoes.
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Figura 73 Compilado dos resultados de tragéo das molas M6
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Constata-se na Fig. 73 que para temperaturas mais elevadas o lago de histerese

tende a ficar mais estreito, diminuindo assim a quantidade de energia que pode ser

removida do sistema. Com excecao da mola tratada a 465°C, por 30 min e resfriada no

forno, onde as velocidades de resfriamento mais lentas tendem por diminuir as tensbes

de transformagéo.

Tabela 10 — Valores de Rigidez das Molas M6

Rigidez (N/m)— M6 — 30 min

Rigidez (N/m) — M6 — 60 min

Agua Ar Forno Agua Ar Forno
465°C | 756,0 677,4 776,1 465°C |734,4 707,4 746,5
490°C 844,5 773,1 490°C 690,6 671,7
540°C 659,2 540°C 780,1

Tabela 11 — Trabalho equivalente a area das molas M12

Area (mJ) = M6 — 30 min

540°C | 140,24

Area (mJ) — M6 — 60 min
Agua Ar Forno
465°C 42,97 14,48
490°C 24,96 9,27
540°C | 0,83 5,07 3,50

As Tabelas 10 e 11 mostram os resultados obtidos de rigidez e a area

relacionada a energia dissipada (lago de histerese) pelas molas M6, respectivamente.
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Pode-se perceber que é possivel para mola M6, estabelecer um controle maior sobre o
valor de rigidez obtido em fungéo do tratamento térmico utilizado, em comparagdo com
as molas M12. Para as molas M6 foi encontrado uma variagao de 81,98% da rigidez ao
comparar as molas de maior rigidez (490°C, 30 min e refrigerada a agua) com as de
menor rigidez (540°C, 30 min e refrigerada no forno). Observa-se uma tendéncia de
encontrar os maiores valores de rigidez para tratamentos térmicos com resfriamentos
mais bruscos e realizados em temperaturas mais altas. Na maioria dos casos, para o
tratamento feito por 30 min obteve-se também o maior valor rigidez, seguindo 0 mesmo
padréo obtido para as molas M12.

Similar ao encontrado nas molas M12, o efeito pseudoelastico é encontrado
principalmente nos tratamentos por 30 min e resfriados na agua e no ar. O efeito de
memoria de forma é encontrado para os tratamentos por 60 min e resfriados no forno
ou tratados as 540°C. Os outros tratamentos, em sua maioria, resultaram em um
comportamento misto, retendo parte da transformacao B2->B19’, mantendo assim uma
deformacgéo que so é recuperada com um aquecimento.

No efeito pseudoelastico o maior lago de histerese foi encontrado na mola tratada
a 490°C por 60 min e resfriada na agua. Porém, analisando a Fig. 71b percebe-se que
esse valor elevado esta associado ao fato da transformacao de fase ocorrer durante
todo o ciclo, ou seja, caso tenha uma queda na temperatura essa mola tera um
comportamento misto. A mola com a segunda maior area € a tratada a 465°C por 30
min e resfriada na agua, apesar de ter uma dissipagéo 14,02% menor, ela tem o lago de
histerese bem definido e ndo sera tao influenciada pela queda de temperatura (Fig. 70a).

Do mesmo modo que para as molas M12, para as molas M6 percebe-se que os
tratamentos a temperaturas mais elevadas fazem cair significativamente o patamar de
transformacéao de fase, como pode ser visto nas Figs 72b e 72d-f. Para se obter molas
com maior dissipacao € interessante a presenca de patamares de transformacao de
fase mais elevados, como na mola tratada a 490°C por 60 min e refrigerada no ar (Fig.
66d). Para esta condigao obteve-se um valor de energia de dissipagao igual a 24,96 mJ,
sendo o maior valor entra as molas de memoaria de forma. Pelo que se observou nos
testes realizados, para obter uma mola com efeito de memédria de forma, um patamar
elevado de transformacédo e uma boa dissipacdo de energia, sdo recomendados
processos envolvendo tratamentos térmicos com resfriamento lento, maior duragéo do

tratamento e com temperaturas ndo muito altas.
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5. Concluséao e Sugestoes para Trabalhos Futuros

5.1. Conclusao

As Ligas de memdria de forma sdo materiais que despertaram o interesse de
diversas areas do conhecimento, com diversas aplicagdes utilizando elementos de
SMA, sendo que muitas delas envolvem a sua aplicagdo no formato de molas. Suas
caracteristicas termomecanicas dependem significativamente do processamento a qual
o material é submetido. Desta forma, o estudo do comportamento termomecanico de
molas de SMA em func¢do do tratamento térmico utilizado na fabricagcdo das mesmas
apresenta relevancia cientifica e tecnolégica.

Neste trabalho realizou-se uma série de tratamentos térmicos diferentes, em
molas helicoidais com duas geometrias, com o objetivo de avaliar a influéncia que as
variaveis selecionadas para os tratamentos térmicos tém no comportamento final das
molas. Foram utilizadas quatro variaveis, temperatura, velocidade de resfriamento,
tempo do tratamento e a tenséo aplicada no material durante tratamento térmico. A partir
de dados obtidos de ensaios de tracdo e de DSC foi possivel avaliar o comportamento
termomecénico das molas.

Os resultados dos ensaios de DSC mostram que a temperatura do tratamento
térmico foi o par@metro que teve maior influéncia no comportamento dos fios e molas,
causando variagdes tanto nas temperaturas de transformacgédo quanto no numero de
transformacgdes, indo de acordo com o observado em varias referéncias. O método de
resfriamento e tempo de tratamento térmico também geraram alguns efeitos
significativos no comportamento termomecanico. Pelos resultados foi encontrado uma
variagdo maxima de 31,46 °C para Ar.Esses resultados serviram de base para as
anadlises dos ensaios de tragdo, porém € necessario ensaios de microscopia para
comprovar algumas conclusdes observadas.

Os resultados experimentais dos ensaios de tracdo mostram que os tratamentos
térmicos dos fios influenciam de forma consideravel o médulo de elasticidade, obtendo
uma variagao de até 127%. Também influenciou nas tensdes de inicio de transformacgao,
com variagdo maxima de 334.9% e variagdo de 44,9% para as deformagbes maximas
obtidas. Isso permite que o processo de fabricagdo possa ser utilizado para ajustar as
deformacdes maximas e o modulo de elasticidade dos fios de SMA.

Para as molas helicoidais, foi observado que os parametros do tratamento



99

térmico afetam de forma significativa o comportamento das molas, possibilitando que
através da escolha dos parametros utilizados no procedimento de fabricagdo das molas
seja possivel estabelecer o comportamento pretendido. Para o efeito memaria de forma
€ recomendado tratamentos mais longos e com resfriamentos mais lentos, ja o efeito
pseudoelastico &€ encontrado principalmente em tratamentos com temperaturas mais
elevadas por 30 minutos e resfriamentos bruscos. Também, através do ajuste dos
paradmetros do tratamento termomecénico, é possivel estabelecer valores para a rigidez,
podendo quase dobrar seus valores, capacidade de dissipagao de energia € o nivel de
carga necessario para realizar as transformacgdes de fase em molas helicoidais de SMA,

que tendem a cair bastante para tratamentos mais longos com temperaturas elevadas.

5.2. Trabalhos Futuros

Recomenda-se para dar continuidade a essa pesquisa a realizagdo do
tratamento térmico de solubilizagdo no material utilizado na fabricagdo das molas, a fim
de remover qualquer indicio dos tratamentos termomecanicos aplicados pelo fabricante
do arame. Garantido total controle do tratamento a que o material sera submetido.

Como constatado, a temperatura e o tempo do tratamento sao as variaveis que
mais produzem mudangas no comportamento da liga. A fim de aprofundar o
conhecimento, recomenda-se a fabricacdo de mais fios e molas em temperaturas mais
baixas e também realizar os tratamentos com maior duragdo. Também ¢é interessante
analisar novas amostras no DSC apds a estabilizacao dos ciclos dos fios e molas, para
conhecer o comportamento final das ligas NiTi.

Um outro trabalho seria realizar a andlise da microestrutura, observando os
precipitados (NisTis) e variagdes na composi¢gdo quimica da matriz e as deformagdes
dos graos, através de microscopia eletrbnica de varredura, para um estudo mais
detalhado de suas influéncias nas propriedades das ligas NiTi.

Por fim, realizar estudo do efeito do tratamento térmico no comportamento a
fadiga do material, tanto a fadiga estrutural como a fadiga funcional. Também analisar
os efeitos no treinamento para o efeito two-way. E analisar comportamento dindmico
das molas, observando como a variagdo da frequéncia de carregamento ira afetar o

comportamento das molas.
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Alguns dados foram extraidos do certificado de origem do fabricante da matéria prima.
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