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RESUMO

EFEITO DE TRATAMENTO CRIOGENICO NO COMPORTAMENTO
PSEUDOELASTICO DA LIGA NIs7Tlss SOB CARREGAMENTO CICLICO.

As ligas com memoria de forma (LMFs) possuem a particularidade de recuperar uma forma
original apds deformacdes significativas e destacam-se pelo comportamento pseudoelastico e
efeito memdria de forma, que possibilitam aplicacGes em diversas areas. Em aplicagcGes como
atuadores, 0 material é submetido a carregamentos termomecanicos ciclicos, e as LMFs estdo
sujeitas a sofrer dois tipos de fadiga: estrutural e funcional. A estrutural é caracterizada pela
falha mecénica do material, e a funcional pela alteracdo de propriedades com a ciclagem. No
entanto, essas ligas apresentam uma resposta a fadiga e fratura incomum se comparada a
outros materiais amplamente utilizados, devido as mudancas microestruturais que ocorrem
por inducdo mecanica e/ou térmica. O tratamento criogénico € vastamente utilizado na
industria para o aprimoramento de propriedade de acos, e vem sendo investigado em ligas
com memodria de forma. Recentes estudos mostraram que o tratamento criogénico pode alterar
de forma expressiva algumas propriedades da liga. O presente trabalho objetiva compreender
se e como o tratamento criogénico influencia na resposta a fadiga da liga NiTi no regime
pseudoelastico. Amostras de Nis7Tiss austeniticas foram tratadas criogenicamente por meio de
imersdo em nitrogénio liquido (-196°C) por 24 horas, e submetidas a ensaios de fadiga
variando a tensdo méaxima aplicada. As variacdes das propriedades funcionais da liga até a
estabilizacdo da curva pseusoelastica foram analisadas (fadiga funcional), e a quantidade de
ciclos até a fratura do matéria (fadiga estrutural). Os resultados foram comparados com 0s
obtidos nas amostras ndo tratadas criogenicamente submetidas as mesmas condi¢bes de
carregamento. Observou-se que a deformacéo residual, a deformacdo maxima, a deformacéo
recuperavel e a energia dissipada aumentaram com o tratamento criogénico, enquanto que a

tensdo de transformacéo e a vida em fadiga diminuiram.



ABSTRACT

EFFECT OF CRYOGENIC TREATMENT ON THE PSEUDOELASTIC BEHAVIOR
OF THE NIs7Tlss ALLOY UNDER CYCLIC LOADING

The shape memory alloys (SMAS) have the particularity of recovering an original form after
significant deformations, and stand out for their pseudoelastic behavior and shape memory
effect, that enable applications in several areas. In applications such as actuators, the material
Is subjected to cyclic thermomechanical loadings, and the SMAs can suffer two types of
fatigue: structural and functional. The structural fatigue is characterized by the material’s
mechanical failure, and the functional by the properties alterations with the cycling. However,
these alloys exhibit an uncommon fatigue response and fracture if compared to other widely
used materials, due to microstructural changes that occur through mechanical and/or thermal
induction. The cryogenic treatment is widely used in the industry for the improvement of
property of steels and it has been investigated in NiTi alloys with shape memory. Recent
studies have shown that the cryogenic treatment can significantly change some properties of
the alloy. The present work aims to understand if and how the cryogenic treatment influences
the fatigue response NiTi alloy in the pseudoelastic regime. Austenitic specimens of Nis7Tia3
were cryogenically treated by immersion in liquid nitrogen (-196°C) for 24 hours and
subjected to fatigue tests varying the maximum applied stress. The functional properties’
variations until pseudoelastic response stabilization were analyzed (functional fatigue), and
the number of cycles until the material’s fracture (Structural fatigue). The results were
compared with those obtained in the non-treated specimens subjected to the same loading
conditions. It was observed that the residual strain, the maximum strain, the recoverable strain
and the dissipated energy were increased by the cryogenic treatment, while the transformation
stress and the fatigue life were reduced.

Vi
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Durante anos cientistas e engenheiros buscaram materiais que permitissem a
concepcao de estruturas adaptativas, que sdo mais leves e flexiveis, e mudam de acordo com a
necessidade do ambiente (Gandhi & Thompson, 1992). O surgimento dos materiais
inteligentes permitiu 0 avango nessas estruturas adaptativas. Justamente por terem a
capacidade de atuarem como sensores e atuadores, esses novos materiais viabilizam grandes
reducdes no peso global das estruturas, além de reduzir a sua complexidade em relacéo ao uso
de materiais convencionais. (Mavroidis, 2002). Por exemplo, um atuador feito de LMF de
NiTi possui uma das maiores densidade de trabalho, capacidade de performar trabalho sob seu
peso global, correspondente a um valor 25 vezes maior que a de um motor elétrico, e € capaz
de levantar uma carga 100 vezes maior que 0 seu peso proprio (Jani et al., 2014). Essas ligas,
assim como outros materiais inteligentes, sdo utilizados em estruturas adaptativas, que detém
a habilidade de sentir e atuar de forma a performar a fungéo a qual foram projetados (Janocha,
2007).

Os materiais inteligentes comecaram a ser descobertos pelos irmdos Curie. Eles
notaram que uma energia elétrica era gerada ao impor uma tensdo no quartzo, o efeito
piezoelétrico. Durante a Primeira e Segunda Guerra Mundial foram feitos diversos avancos
nessa categoria de materiais. A integracdo entre o dominio mecanico com os diferentes
dominios fisicos, como o térmico, magnético e elétrico, esta entre as vantagens de se utilizar
materiais inteligentes. Eles possuem a capacidade de alterar a sua forma, rigidez e frequéncia
natural através da aplicacdo de campos elétricos, eletromagnéticos, de forca, de temperatura,
etc (Leo, 2007).

Um estudo feito pela BCC Research em 2015 mostrou que o mercado global para os
materiais inteligentes correspondia a 23,6 bilhdes de dolares em 2013 e quase 26 bilhdes em
2014. A previsao feita por analistas é de que o mercado global de materiais inteligentes atinja
mais que 42,2 bilhdes de dolares em 2019, com uma taxa de crescimento anual de 10,2%. O
maior segmento desse mercado € composto pelos motores e atuadores, que corresponderam a
16,8 bilhdes de dolares em 2013 e possuem uma estimativa de 30,2 bilhGes para 2019
(McWilliams, 2015). Entre os materiais inteligentes mais comumente utilizados estdo os:
piezoelétricos, fluidos eletroreoldgicos, fluidos magnetoreoldgicos e ligas com memoria de
forma (Leo, 2007).

As LMFs estdo ganhando cada vez mais espago em aplica¢des do cotidiano, como por
exemplo na ortodontia, cardiologia, ortopedia, industria aeronautica, industria espacial,

industria cirargica, industria de construcdo civil e em sistemas de absorcdo de vibracdes



(Lagoudas, 2008; Barbero, 2004). Elas sdo capazes de recuperar seu formato original apos
grandes deformagdes, e possuem como caracteristicas fundamentais o efeito de memdria de
forma (EMF) e a pseudoelasticidade (PE). Esses efeitos séo decorrentes de transformacoes
microestruturais conhecidas como transformacgdes martensiticas. O EMF é observado quando
0 material ¢ deformado em temperaturas abaixo de uma temperatura caracteristica e, apds o
aquecimento acima de outra temperatura caracteristica, recupera a sua forma e dimensdes
originais. A PE, também conhecida como superelasticidade, ocorre quando a liga é deformada
acima de uma temperatura caracteristica e, ap0s o descarregamento, 0 material volta a sua
forma e dimens@es originais. As transformacfes martensiticas ocorrem tanto por inducao
térmica no EMF quanto por inducdo mecéanica na PE (Otsuka & Ren, 1999; Thompson,
2000). Exemplos dessas ligas séo: NiTi, FeNi, NiAl, CuzZn e AuCuZn (Dalaey & Krishnan,
1974; Otsuka & Wayman, 1995).

Descoberta na década de 1960 pelo Laboratorio de Artilharia Naval dos Estados
Unidos (NOL) e chamada de Nitinol, a liga NiTi liderou o crescimento no interesse pelo
efeito memoria de forma e tornou-se uma das mais utilizadas. Devido a sua boa propriedade
funcional, memdria de forma, pseudelasticidade, deformacdo recuperavel, resisténcia a
corrosdo e biocompatibilidade, essa liga apresenta a melhor combinacdo de propriedades, e
seu uso ganhou espaco nas areas da medicina, engenharia, aeroespacial e endodéntica (Duerig
et al., 1990; Cismasiu, 2010). A primeira aplicacdo pratica do efeito memdria de forma que se
tem conhecimento foi a do acoplamento do tubo hidraulico da aeronave Grumman F-14 em
1971. Ja a primeira aplicacdo comercial explorando o efeito pseudoelastico foi sua utiliza¢do
nos arcos ortodénticos para a correcdo dos dentes na década de 1970 (Otsuka & Wayman,
1998; Lagoudas, 2008). O sucesso das aplicacdes baseada na PE deve-se ao fato de ndo haver
necessidade de um ciclo térmico, principalmente na area médica que possui um diferencial
térmico limitado, fazendo com que seu projeto fique mais simples (Otsuka & Wayman,
1998).

1.1  Contexto de Motivagdo

As ligas com memoria de forma apresentam um grande potencial de aplicagdo nas
mais diversas areas. Dentre as LMF, as ligas NiTi sdo as que destacam, de maneira especial
em aplica¢bes médicas e odontoldgicas, pelo fato de serem biocompativeis. Esse fato deve-se
a formacdo de uma camada passiva de TiO2, que também ocasiona em uma boa resisténcia a
corrosdo. (Lagoudas, 2008; Rao et al., 2015). Em muitas das aplicagdes das LMFs o material

estd submetido a carregamentos termomecanicos ciclicos, e a liga pode sofrer dois tipos de



fadiga: a fadiga estrutural, caracterizada pela fratura do material, e/ou a fadiga funcional,
caracterizada por alteragfes das propriedades funcionais ao longo da ciclagem. Como por
exemplo os stents sofrendo expansfes e contraches constantes das veias, ou as brocas
utilizadas para canais dentarios sofrendo constantes tor¢des, estdo sujeitos a fadiga de baixo
ciclo (Elahinia, 2016). Essas ligas possuem uma fratura e resposta a fadiga incomum se
comparada a outros materiais amplamente utilizados na area da engenharia. Essa
particularidade € ocasionada pelas transformaces microestruturais induzidas mecénica e/ou
termicamente (Maletta et al., 2012). Os carregamentos ciclicos levam a uma grande
modificacdo na resposta global da liga e necessitam de estudo. Porém, modelos mundialmente
conhecidos e testes padrdes ndo podem ser aplicados para analise e previsdo de propagacédo de
trincas sob carregamentos ciclicos em LMFs. Os ensaios de fadiga controlados por tensao
precisam ser investigados mais profundamente, pois a maioria dos estudos concentram-se em
ensaios de fadiga por deformacéo prescrita (Maletta et al., 2014; Barbarino et al., 2014; Kang
& Song, 2015).

A fadiga funcional, também chamada de termomecénica, ocorre devido a mudancas
graduais na microestrutura, podendo levar a diminuicdo da deformacdo recuperavel no efeito
memoria de forma, diminuicdo da energia dissipada no efeito pseudoelastico, mudanca das
temperaturas de transformac&o de fase e das tensdes de transformacfes martensiticas (Eggeler
et al., 2004; Maletta et al., 2014). A fadiga estrutural pode ser definida como o acumulo de
dano microestrutural que ocorre durante 0s carregamentos ciclicos e que eventualmente leva a
falha por fadiga (Eggeler et al, 2004).

Critérios classicos como o Soderberg e Goodman (Bannantine et al., 1990) ndo
podem ser aplicados para previsdo de vida em fadiga nas LMFs (Tabanli et al., 1999).
Amostras e testes ndo padronizados devem ser desenvolvidos, e assim uma grande quantidade
de resultados € necessaria para completa caracterizacdo das LMFs. Esse fator dificulta o
surgimento de modelos propostos para a previsdo de vida em fadiga em LMF e muitos dos
efeitos das condigdes de operacdes ainda ndo sdo conhecidos (Maletta et al., 2012). A fadiga
restringe o uso das LMFs, o que motiva o seu estudo em busca de uma melhor compreensao
dos fenbmenos que decorrem da ciclagem, promovendo uma maior e melhor utilizacdo dos
materiais. A confiabilidade de um material esta relacionada com o seu tempo de vida util
(Otsuka &Wayman, 1998). Entre os fatores que influenciam no comportamento de um
material a fadiga pode-se citar: o processo de fabricacdo, tratamento térmico, tensdo aplicada,
deformacédo aplicada, variacdo de temperatura, tensdo de transformacdo, quantidade de

defeitos, etc (Lagoudas, 2008). Uma liga NiTi pode ser utilizada como atuador em 6rgéos



artificiais, como rim ou coracdo, e nestes casos uma alta resisténcia é necessario (Otsuka
&Wayman, 1998)

As industrias utilizam o tratamento criogénico para melhorar as propriedades dos acos,
principalmente a resisténcia ao desgaste. O aumento da utilizacdo do tratamento criogénico
levou a estudos sobre quais as mudangas esse tratamento traria nas LMFs (Bailey, 1971;
Zhmud, 1980; Farina, 2011; Castilho, 2017; Cruz e Filho, 2016). Alguns deles observaram
aumento da eficiéncia de corte (George et al., 2011), da dureza (Kozlick, 2013; Lopes, 2014),
e aumento no fator de amortecimento (Albano, 2013; Kozlick, 2013; Lopes, 2014; Cruz e
Filho, 2016; Castilho, 2017).

Os resultados de recentes estudos sobre o tratamento criogénico aliados com a
necessidade de melhoria e estudo sobre a resisténcia a fadiga das LMFs, motivou o presente
trabalho a contribuir com os efeitos de tratamento criogénico na vida em fadiga de uma liga
NiTi.

1.2  Descri¢édo do Estado da Arte

Nos ultimos anos, diversos estudos foram publicados abordando os efeitos dos
carregamentos ciclicos em materiais pseudoelésticos. Maletta et al. (2012) propuseram uma
adaptacdo do modelo de célculo de vida em fadiga desenvolvido por Coffin-Manson para
ligas NiTi sob diferentes deformacgdes maximas, subdividindo a deformacdo em elastica e
inelastica. Maletta et al. (2014) complementaram seu trabalho apresentando um estudo da
relacdo entre a deformacdo maxima de ciclagem com a vida em fadiga da liga Nis1Tisg, €
como a deformacdo, energia, tensdo de transformacdo, modulo eléstico e temperaturas de
transformacdo de fases do material sdo afetados gradualmente. Zhang et al. (2017)
observaram que guanto maior a frequéncia do carregamento mecanico, menor é a vida em
fadiga na liga Nisi Tiso.

Entretanto, estudos que avaliam o efeito do tratamento criogénico em LMFs séo
encontrados em menor quantidade e detalhamento. Dentre os estudos, destacam-se a
avaliacdo feita por Vinothkumar et al. (2016) em limas endodénticas feitas com liga NiTi, no
qual foram observados aumento da vida em fadiga sem o comprometimento da eficiéncia de
corte. Cruz e Filho (2016) observou que ao aumentar o tempo de imersdo durante o
tratamento criogénico da liga NisgTis2 martensitica o fator de amortecimento também
aumenta. A mesma observacdo foi feita por Castilho (2017) nas NissTiss martensitica e

Nis7Tisz austenitica.



1.3 Objetivos

O objetivo geral desse trabalho é avaliar se e como o tratamento criogénico profundo
por imersdo em nitrogénio liquido afeta o0 comportamento ciclico da liga Nis7Tis3 no regime
pseudoelastico.

Os objetivos especificos sao:

-Investigar como o tratamento criogénico afeta a quantidade de ciclos até a
estabilizacdo da resposta pseudoelastica do material e a quantidade de ciclos até a falha;

-Investigar como as deformacdes, 0 modulo de elasticidade, a energia dissipada, e a

tensdo de transformacg@o martensitica sdo afetados pelo tratamento criogénico e pela ciclagem;

1.4 Metodologia

A metodologia utilizada neste trabalho baseia-se em uma analise comparativa
experimental entre o comportamento ciclico de corpos de provas tratados criogenicamente por
24 horas (TC) e néo tratados (NT). Foi utilizada para o ensaio de fadiga a maquina MTS 810
para obtencdo das curvas tensdo — deformacdo ciclicas, das quais se extraem propriedades
como: deformacdo, médulo de elasticidade, tensGes de transformacdo de fase e energia
dissipada. Como néo existe norma de ensaio de fadiga para LMF, as medidas do corpos de
prova confeccionados ndo seguem uma norma, mas tentou-se respeitar as relagdes
dimensionais estabelecidas pela norma E466-15. Para os ensaios de tracdo, foi utilizada a
norma ASTM F2516 para materiais pseudoelasticos. Foram obtidas atraves de ensaios em um
DSC 8500 as temperaturas de transformacdo de fase para identificar a fase presente na

temperatura ambiente.

15 Estrutura do Trabalho

O trabalho é estruturado em 5 capitulos. O capitulo 2 apresenta uma revisdo bibliografica
sobre 0 comportamento termomecanico das LMFs e sua microestrutura e 0s conceitos
fundamentais sobre tratamento criogénico. No capitulo 3 sdo apresentados 0s materiais e
métodos utilizados no desenvolvimento do trabalho. O capitulo 4 apresenta os resultados e as

discuss@es obtidos, e o capitulo 5 as conclusdes e as sugestdes de trabalhos futuros.



CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

No presente capitulo sdo apresentadas as LMFs, seu historico, sua microestrutura, seu
comportamento termomecanico, suas aplicacdes e os conceitos fundamentais sobre tratamento
criogénico. Também serdo apresentados os estudos e resultados mais relevantes publicados

atualmente sobre fadiga em ligas NiTi para o desenvolvimento do trabalho.

2.1 Ligas com Memoria de Forma

As LMFs sdo ligas metéalicas como NiTi, CuzZnAl, CuAlINi. entre outras, que possuem
a caracteristica Unica de conseguir recuperar uma forma previamente definida a partir de um
processo de carregamento termomecanico, mesmo apds grandes deformacfes (Lagoudas,
2008). Dois comportamentos impares caracterizam essas ligas: EMF e PE. Ambos
comportamentos estdo associados a transformacOes martensiticas induzidas térmica e

mecanicamente (Duerig et al., 1990).

2.1.1 Histérico

No inicio do século XX houve diversos estudos sobre transformacdo martensitica apos
a descoberta da martensita em agos por Adolf Martens nos anos 1890s (Lagoudas, 2008). O
primeiro registro que se tem sobre o efeito memdria de forma foi feito em 1932 por Arne
Olander. Ele observou que uma liga de AuCd conseguia voltar para a sua forma original
quando aquecida (Olander, 1932). Em 1949, Kurdjumov e Khandros estudaram ligas de CuzZn
e CuAl para explicar o conceito de transformacdo martensitica termoelastica, que é reversivel
ao contrario da transformacdo que ocorre nos sistemas ferro-carbono (Lagoudas, 2008). A liga
de NiTi foi descoberta em 1959 por William Buehler enquanto investigava materiais para
blindagem térmica. Porém, somente em 1965, que o Laboratorio de Artilharia Naval dos
Estados Unidos concedeu destaque a esse material. Um grupo de pesquisadores, entre eles
William Buehler, desenvolveram uma liga de NiTi, apelidada de Nitinol, que possuia uma
significante propriedade de memoria de forma com capacidade de sofrer grandes deformagdes
(Otsuka & Wayman, 1998). Além disso, possuia algumas propriedades mecéanicas superiores
a outras LMFs, seu custo de producédo era relativamente barato e o seu manejo era facil e
seguro (Mohd Jani, 2014). No mesmo ano, estudos demonstraram que as temperaturas de
transformacéo de fase eram diminuidas ap0s a adi¢do de um terceiro elemento em ligas NiTi,

como Co e Fe (Lagoudas, 2008).



Na década de 70 surgiram diversas aplicacdes das ligas NiTi na area médica. Porém,
sO avangaram comercialmente apos os stents de NiTi na década de 90 . Em 1978, enquanto
estudavam as propriedades a fadiga das ligas NiTi, Melton e Mercier mostraram que a adi¢éo
de cobre na liga estreitava as tensbes da histerese e ndo mudava as temperaturas de
transformacéo consideravelmente (Lagoudas, 2008).

Atualmente, mais de 90% de todas as aplicacbes comerciais das LMFs sdo feitas de
ligas NiTi, NiTiCu ou NiTiNb (Humbeeck, 2001). Apesar de possuirem um custo de
fabricacéo elevado, as ligas de NiTi possuem excelentes propriedades estruturais e funcionais,
entre elas: até 8% de deformacédo reversivel, biocompatibilidade e boa resisténcia ao desgaste
e & abraséo ( Elahinia,2016).

2.1.2 Microestrutura

As LMFs possuem duas fases: a martensita e a austenita. A Figura 2.1 ilustra
esquematicamente a fracdo volumétrica de martensita em funcéo da temperatura ( Delaey et
al., 1974; Duerig et al., 1990; Lagoudas, 2008).
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Figura 2.1 — Temperaturas caracteristicas das ligas com memoria de forma — Esquematico.

A formagéo da martensita inicia-se no resfriamento, na temperatura Ms (Martensite
start) e finaliza em Mf (Martensite finish). E a formacé&o da austenita inicia-se no aquecimento
na temperatura As (Austenite start) e finaliza em Af (Austenite finish).



A Figura 2.1 mostra a existéncia de uma histerese térmica associada com a
transformacdo, onde as fases martensita e austenita coexistem. A histerese térmica esta
relacionada com a energia dissipada durante a transformacéo de fase, e pode ser calculada
através da equacdo 2.1 (Elahinia, 2016; Otsuka & Wayman, 1998):

AHT = Af — M; . (2.1)
2.1.2.1 Austenita

A Figura 2.2a ilustra esquematicamente a fase austenita, fase estavel acima de Af. A
sua estrutura cristalina € a de cubica de corpo centrado, chamada de B2 para as ligas NiTi,

como representado na Fig. 2.2b (Cismasiu, 2010). Essa fase tende a ser mais dura e rigida
(Barbero, 2004).

Figura 2.2 — (a) Austenita (Lagoudas, 2008 - adaptado). (b) Estrutura cristalina B2 (Liu et al.,
2018 - adaptado).

2.1.2.2 Martensita

A martensita € estavel e ocorre em temperaturas abaixo da temperatura final de
formacéo da martensita (Mf). Esta fase pode possuir uma estrutura tetragonal, ortorrombica ou
monoclinico. Existe uma fase intermediaria chamada de fase-R com estrutura cristalina
romboédrica, porém ela normalmente desaparece com tratamentos térmicos a elevadas

temperaturas . Essa fase tende a ser mais macia e ductil (Barbero, 2004).

2.1.2.2.1 Martensita Maclada



Cada cristal de martensita formado pode ter uma orientacdo diferente, chamada de
variante. Para as ligas NiTi, pode haver até 24 variantes diferentes. A martensita maclada é
uma estrutura formada por auto-acomodagéo, conforme Fig. 2.3a (Lagoudas,2008; Delaey et
al., 1974). Para as ligas NiTi, sua estrutura cristalina € a de tetragonal de corpo centrado,
chamada de B79’, representada esquematicamente na Fig. 2.3b (Lagoudas, 2008; Maletta et
al., 2014).

Figura 2.3 — (a) Martensita maclada (Lagoudas, 2008 — adaptado). (b) Estrutura cristalina
B19’ (Liu et al., 2018 -adaptado).

2.1.2.2.2 Martensita Demaclada

Quando submetidos a um nivel de tensdo, os cristais de martensita sofrem uma
reorientacdo, denomina-se martensita demaclada. Essa demaclacdo ocorre para melhor
acomodar a tensdo aplicada e pode causar uma mudanca de forma macroscopica. A variante
preferencial sera aquela que mais favorece a tensdo aplicada (Lagoudas, 2008; Duerig et al.,

1990). A Figura 2.4 representa esquematicamente essa estrutura.

Figura 2.4 — Martensita demaclada (Lagoudas, 2008 - adaptado).



O processo de transformacdo da austenita para a martensita ocorre atraves de duas
etapas cristalogréaficas. Na primeira etapa, representada pela Fig. 2.5 ocorre um pequeno
movimento coordenado de atomos para produzir a nova estrutura martensitica. Na Figura 2.5a
tem-se a estrutura 100% austenita e na Fig. 2.5d, 100% martensita. Em cada cristal ocorre
uma distor¢do de cisalhamento ao longo de um plano especifico, chamado de plano de hébito,
que se forma entre as interfaces martensita/austenita, como mostrado na Fig. 2.6. Como esse
plano ndo rotaciona ou deforma durante a transformacéo, ele também é chamado de plano
invariante. Na Figura 2.5¢ € possivel notar que a medida que a interface avanca, cada camada
de &tomo ¢ deslocada por uma pequena quantidade (Duerig et al., 1990; Otsuka & Wayman,
1998; Lagoudas, 2008).
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Figura 2.5 — Primeria etapa do processo de transformacdo da austenita para martensita por

inducdo térmica (Duerig et al., 1990 - adaptada).
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Figura 2.6 — Interface martensita/austenita (Lagoudas, 2008 - adaptada).

Na segunda etapa do processo de transformacdo martensitica induzida termicamente,
ocorre uma acomodacédo devido a mudanca de forma oriunda da formacdo da martensita. A
etapa anterior produz uma estrutura martensitica que possui um formato diferente do resto da
estrutura austenitica. Ou o formato da nova fase sofre acomodacdo, ou o resto da austenita é
alterado para acomodar a nova estrutura. Pode ocorrer através de dois mecanismos:
escorregamento, Figura 2.7a, ou maclagem, Figura 2.7b (Duerig et al, 1990; Otsuka

&Wayman, 1998).
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Figura 2.7a — Acomodacéo por escorregamento. Figura 2.7b — Acomodacao por maclacao
(Duerig et al., 1990).
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O mecanismo de escorregamento € permanente e requer quebra de ligacdo entre os
atomos. A maclagem é capaz de acomodar mudancas de forma de maneira reversivel, e ndo
rompe as ligagdes dos 4tomos. Para as LMFs, o mecanismo de maclagem deve ser dominante,
sendo de extrema importancia no EMF. A demaclacdo ocorre através da movimentacdo das
fronteiras das maclas (Duerig et al., 1990). A figura 2.8 ilustra o principio de funcionamento

do efeito memoria de forma.

Martensita maclada

Resfria

Adquece

Austenita Martensita

demaclada

(sem carga)

T<Mis

Figura 2.8: Transformac&o de fases das ligas com memoria de forma — Esquematico.

2.1.3 Transformacdo Martensitica

Na transformacdo martensitica, a fase produto é formada pelo movimento cooperativo
e coordenado de atomos, ocorrendo uma distorcdo da rede de cisalhamento sem difusdo. Os
atomos sdo rearranjados em uma estrutura cristalina mais estavel. Portanto, a composi¢do da
fase mée e da fase produto sdo as mesmas. Outra caracteristica da transformacéo martensitica,
é que independe do tempo (Delaey et al., 1974; Duerig et al., 1990; Lagoudas, 2008).

A transformagdo martensitica também pode ser descrita em termos termodindmicos.
Como ndo hd mudanca na composicdo quimica do material, pode-se representar a
transformacéo através de curvas de energia livre das duas fases em funcdo da temperatura,
conforme a fig. 2.9 (Funakubo, 1987). Onde To corresponde a temperatura de equilibrio
termodinamico entre as duas fases, equivalente a temperatura media entre Ms e As. A energia
livre de Gibbs da martensita e da austenita correspondem respectivamente a G™ e G2 O

diferencial de energia [AG* ™M, (G™ — G%) equivale a forca motriz para nucleacdo da
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martensita, e o diferencial |[AG™ %|A; (G* — G™) da austenita. A diferenca de temperatura

ATs corresponde ao super-resfriamento necessario para a transformacéo (Funakubo, 1987).

AGmaa -

v

Figura 2.9 — Representacédo das curvas de energia livre para as fases austenita e martensita, e

sua relacdo com as temperaturas Ms e As — Esquematico (Funakubo, 1987).

A transformacdo pode ser escrita através da equagao 2.2:

AG = AGy + AG + AG, = AGy + AGyy, 2.2)

onde Gq equivale a energia quimica da mudanca de forma da austenita para a martensita, Gs a
energia de superficie entre as fases, Ge a energia eléstica ao redor da martensita ( para a
transformacdo ndo-termoelastica soma-se a energia plastica), e Gnq a energia ndo quimica da
transformacéo (Funakubo, 1987).

Na maioria das transformacdes, a energia ndo-quimica possui grandeza semelhante a
energia quimica. Sendo assim, é necessario um super-resfriamento de ATs para a nucleacdo da
martensita, e um superaquecimento para a nucleacdo da austenita. Ap6s Ms, a energia elastica
ao redor da martensita dificulta o seu crescimento sendo necesséaria uma forca motriz até Mf
(Otsuka &Wayman, 1998).

Na transformagdo martensitica termoeléstica acontece a transformagédo de fase da
austenita para a martensita, e pode ser induzida tanto mecanicamente quanto termicamente. A
transformacdo é elastica se durante o processo a energia quimica motriz estd sempre em

equilibrio com a energia resistiva. Nessa transformacao os cristais de martensita se formam e
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crescem continuamente de acordo com a diminuicao de temperatura, e diminui e desaparece
com o aumento de temperatura. Ou se a estrutura austenitica for submetida a uma certa tensao
mecanica caracteristica, a transformacdo ocorrera continuamente, e é revertida com a retirada
da tensdo. Tanto o aumento da tensdo aplicada quanto a diminuicdo da temperatura agem
como estabilizadores da martensita (Duerig et al., 1990). Porém, em temperatura acima da
Md, ndo ocorre mais a transformagdo martensitica e portanto a liga € permanentemente
deformada como qualquer outra liga metélica (Mohd Jani, 2014). A transformacéo
martensitica termoelastica € reversivel e € a que estd associada ao comportamento das LMFs
(Delaey et al., 1974). Porém, observa-se que a transformacdo reversa ndo segue 0 mesmo
caminho, hd uma histerese na temperatura de transformacdo de fase, que pode ser definida
como a diferenca entre a temperatura a qual o material se encontra com 50% de austenita no
aquecimento e a com 50% de martensita no resfriamento (Mohd Jani, 2014).

Uma relacgdo utilizada para analizar a tranformacdo martensitica induzida por tensao é
a de Clausis-Clapeyron, que funciona bem para casos ndo-isotérmicos (Duerig et al., 1990;
Otsuka & Wayman, 1998):

do _ _AS_ _ AT (2.3)

ar & eT

onde o € a tensdo uniaxial, ¢ a deformacdo de transformacdo, A4S a entropia de transformacéo

por unidade de volume, AH* a entalpia de transformacao por unidade de volume.

2.1.4 Comportamento Termomecanico

As LMFs possuem a caracteristica Unica de retornar & sua forma original. Essa
habilidade deve-se a transformacdo martensitica termoelastica. As LMFs podem apresentar 0s
seguintes comportamentos: quasiplasticidade, pseudoelasticidade, efeito memoria de forma.
Para as ligas de NiTi estima-se que a deformacdo méxima recuperavel estd em torno de 8,5%
(Mohd Jani, 2014).

2.1.4.1 Quasiplasticidade

A quasiplasticidade é observada quando a liga esta abaixo de Mf e sofre uma grande
deformacéo plastica. Aplica-se tensdo progressivamente na martensita maclada até atingir um
nivel de tensdo suficiente para reorientar a martensita. Obtem-se entdo a martensita

demaclada. Esse comportamento esté ilustrado na Fig. 2.10 (Melton & Mercier, 1978).
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Figura 2.10 - Comportamento quasiplastico — Esquematico (fonte propria)

2.1.4.2 Efeito Pseudoeléastico

A Figura 2.11 ilustra o efeito pseudoelastico, observado nas LMFs em temperatura
acima de Af . Do inicio do carregamento no ponto 1, observa-se a deformacdo elastica da
austenita, e do ponto 2 ao ponto 3 a microestrutura passa da fase austenita para martensita
demaclada através da transformacdo martensitica induzida por tensdo, fazendo com que a
estrutura sofra grande deformacédo pseudoelastica. No ponto 3 a transformacéo é completada,
e 0 material terd a estrutura 100% martensita demaclada. Do ponto 3 ao 4 o material sofre
deformacéo eléstica da martensita demaclada. A tensdo no ponto 4 ndo pode ultrapassar o
valor de escoamento do material, caso contrério, este ird deformar plasticamente. Ao retirar-se
a tensdo, a deformacao elastica da martensita € recuperada, e inicia-se a transformacao reversa
no ponto 5. Do ponto 5 ao 6 ocorre a transformagéo reversa, onde a microestrutura passa da
fase martensita demaclada para austenia e recupera a deformacao referente a transformacéo de
fase. Observa-se a presenca da histerese durante o ciclo de carregamento e descarregamento (
Delaey et al., 1974 (2); Melton & Mercier, 1978). Microscopicamente, essa histerese
representa o atrito gerado pelo movimento das fronteiras das variantes martensiticas (Duerig
et al., 1990). Macroscopicamente, representa a capacidade de amortecimento, ou seja, a
energia dissipada em um ciclo de transformacdo (Elahinia, 2016). Observe no gréfico tensdo-

deformacdo da Fig. 2.11 que o modulo de elasticidade E da liga muda. O mddulo de
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elasticidade da austenita é aproximadamente trés vezes maior que o da martensita nas ligas
NiTi (Otsuka & Ren, 1999; Lagoudas, 2008).

Tensdo, ©

th

.
Deformacao, £

Figura 2.11 — Curva tensdo — deformacéo pseudoelastica esquematica (Lagoudas, 2008 —

adaptada).

2.1.4.3 Efeito Memo6ria de Forma

O efeito memdria de forma pode ser observado através de algumas etapas. Abaixo de
Mf, se 0 material for carregado em nivel suficiente para reorientacdo da martensita, observa-se
uma deformacéo quasiplastica, que &€ mantida apds o descarregamento. Aquecendo o material
acima de Af a deformacdo quasipléstica desaparece. A tensdo para reorientacdo da variante
martensitica € menor que a tensdo de escoamento da martensita. A deformacgéo recuperada
representa a deformacdo de transformacdo. Ao resfriar o material, ocorre a transformacao
martensitica sem alteracdo de forma, e este volta para a estrutura de martensita maclada (Leo,
2007; Delaey et al., 1974; Duerig et al., 1990; Lagoudas, 2008). A Figura 2.12 representa

essas etapas.
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Figura 2.12 - Efeito memoria de forma — esquematico (fonte prépria).

No caso das ligas NiTi, para introduzir a forma do projeto no material é necessario
deforma-lo e coloca-lo em um molde. Em seguida, o molde deve ser levado a um forno
elétrico e aquecido a uma temperatura acima de Af. O material ird “memorizar” a forma do
molde (Otsuka & Wayman, 1998).

2.1.5 Liga NiT

Apo0s a descoberta do Nitinol pelo laboratério de artilharia naval, nome comumente
utilizado para referir-se as ligas NiTi, houve um enorme aumento do interesse na exploragdo
das LMFs. Isso deve-se ao fato das ligas NiTi apresentarem a melhor combinacdo de
propriedades para a maioria das aplicacdes e €, consequentemente, a mais pesquisada (Duerig
etal., 1990; Lagouda, 2008).

Na liga binaria de NiTi, o EMF e a PE ocorrem apenas em torno da composicao
estequiométrica. Em condicGes de equilibrio, a liga possui um estreito range estequiométrico
e constantemente precipitados de intermetalicos secundarios em baixas temperaturas,
conforme mostra a Fig. 2.13 e a Tab. 2.1. Quanto mais longe a liga estiver da composicao
estequiométrica, maior sera a presenca de precipitados (Duerig et al., 1990).
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Figura 2.13 — Diagrama de fases do sistema NiTi (Elahinia, 2016 - adaptada).

Tabela 2.1 — Pontos especiais no diagrama de fases do sistema NiTi (Phase Diagrams, 2000).

Reagio Composicio (%at.Ti) Temperatura (°C) | Tipo de Reagio
Minimo Ponto Triplo | Maximo

L & (PTi) + TiyNi 67.0 76,0 20,0 942 | Eutéctico
L + NiTi <> Ti;Ni 505 66.7 68,0 984 | Pentético
L < NiTi + NixTh 25,0 39,0 43,0 1118 | Eutéctico
L & Ni3Ti + (Ni) 13.7 16.5 25,0 1304 | Eutéctico
(BT1) & («Ti) + TixNi 67,0 95,5 998 765 | Eutectoide
NiTi > TipNi + Ni3Ti 25,0 50,5 66,7 630 | Eutectoide
L < NiTi 50,0 1310 | Congruente
L & Ni3Ti 25,0 1380 | Congruente
L& Ni 0,0 1455 | Fusdo
L & BTi 100,0 1670 | Fusio
PTi € aTi 100,0 882 | Alotrdpica

A temperatura Ms depende fortemente da composicdo da liga, em menor proporgédo
para ligas ricas em titanio, pois a formacdo de precipitados ricos em titanio deixa a
composi¢gdo da matriz mais homogénea (Duerig et al., 1990). Se diminuir a quantidade de
niquel partindo da composicdo equiatbmica, as temperaturas de transformacdo ndo sofrem
alteracbes. Por outro lado, se aumentar a quantidade de niquel, as temperaturas de
transformacéo de fase comecam a diminuir (Duerig et al., 1990). O comportamento da liga,
EMF ou PE, é consequéncia da microestrutura de fase (Lagoudas, 2008; Elahinia, 2016). As

ligas que possuem mais que 50,5 % de niquel sofrem modifica¢cbes com tratamentos térmicos
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de envelhecimento entre 300 °C e 500 °C devido a precipitacdo de TisNis, conforme Fig. 2.14.
Ligas com composicdo entre 50 % e 50,5 % n&o precipitam TisNi4, sofrendo alteragdes
apenas com tratamentos termomecanicos. O enriquecimento da matriz com titanio, atraves da
precipitacdo de TisNis por exemplo, faz com que aumente as temperaturas do intervalo de
comportamento pseudoelastico (Otsuka & Wayman, 1998). Os precipitados de TisNis agem
como nucleadores de martensita, reduzindo a tensdo necessaria para induzir a transformacéo
martensitica. Além disso, esses precipitados atuam como barreiras no movimento de
discordancias, aumentando a tensdo de escoamento. Consequentemente, hd uma reducdo do
processo irreversivel, e contribui para um aumento da estabilidade do comportamento
pseudoeléstico sob carregamento ciclico, diminuindo significativamente a fadiga funcional
(Elahinia, 2016).
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Figura 2.14 — Curva tempo-temperatura da transformacdo da liga Nis>Tisg (Otsuka &
Wayman, 1998- adaptada).

O tamanho de grdo também influencia no comportamento pseudoelastico, uma reducdo no
tamanho de grdo beneficia a pseudoelasticidade. (Otsuka & Wayman, 1998). Portanto, a
composicdo na fabricagdo da liga deve ser realizada com extrema cautela e precisdo. Na
maioria dos casos, o controle de qualidade mede as temperaturas de transformacéo ao invés

da composicao da liga. Essa precisdo resulta em menor variacdo das outras propriedades, se
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comparado com outros materiais metalicos. A deformacdo recuperavel da martensita
normalmente encontra-se entre 5% e 6% (Duerig et al., 1990).

As ligas NiTi sdo as mais resistentes a corrosao entre as LMFs (Duerig et al., 1990;
Lagoudas, 2008; Rao et al., 2015).

2.1.6 Aplicagoes

As LMFs possuem diversas aplicacbes nas areas de medicina, odontologia e
engenharia, sendo que nessa ultima possui um papel importante no controle de forma e
controle de vibracéo (Da Silva, 2003; Oliveira,2008).

Algumas das vantagens de se usar essas ligas sdo: fécil atuacdo e necessidade de
pouca energia para a ativacao térmica do material; opera sem atrito e vibracdo, funcionando
silenciosamente e sem risco de faisca (Cismasiu, 2010).

As ligas NiTi se destacam por sua biocompatibilidade. Diversos estudos foram feitos
para excluir qualquer ameaga de suas aplicagfes. Observou-se que o titanio reage com o
oxigénio formando uma camada inocula de TiO2 que recobre o material, sendo inofensiva

para o corpo humano e protegendo contra a corrosdo (Machado & Savi, 2003).

2.1.6.1 Aparelhos Ortoddnticos

O primeiro uso comercial com exploracdo das propriedades elésticas das LMFs foi
nos arcos ortodonticos. O uso das ligas de NiTi em arcos ortodonticos comegou em 1971 por
Andreasen, quando este se mostrou mais eficiente que 0os outros materiais utilizados . Um
material comum, como por exemplo 0 a¢o inox, possui elevada rigidez e ndo pode-se atingir
grandes deformacGes elasticas, sendo necessario aplicar uma tensao elevada para que resulte
um uma pequena deformagé&o. Isso resulta em uma grande forca no dente para pouca correcao,
além de poder danificar o tecido da boca. Ja com o uso da propriedade superelastica da liga
NiTi, com pouca tensdo, consegue-se grande deformacdo, e gerard uma pequena forca
constante no dente. Como resultado, hd uma diminuigdo no tempo de uso dos aparelhos, além
de menos tempo no dentista (Lagoudas, 2008; Teramoto, 2010; Otsuka & Wayman, 1998;
Mohd Jani, 2014). A Figura 2.15 representa as curvas tensao — deformacao do aco inoxidavel
e do NiTi.
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Figura 2.15 - Variacdo da deformacdo efetiva correspondente ao fio de NiTi e de ago

inoxidavel (Otsuka & Wayman, 1998 - adaptada)

2.1.6.2 Dispositivos Cardiovasculares

O primeiro dispositivo cardiovascular foi o filtro Simon, mostrado na Fig. 2.16, usado
para prevenir a embolia pulmonar. O filtro possui uma forma originalmente expandida, e é
deformado e colocado dentro do cateter com solucdo salina para manté-lo em baixa
temperatura, para ser implantado dentro do corpo humano. Na veia, o filtro entra em contato
com a temperatura do sangue, que € maior que As, e expande para a sua forma original. Os
codgulos que estavam na corrente sanguinea ficam presos no filtro sdo eventualmente
dissolvidos. Esse dispositivo é mais usado por pessoas que ndo podem tomar remédios
anticoagulantes (Lagoudas, 2008; Machado & Savi, 2003).

-
L || A

[ 3 3 gL lo
B

Figura 2.16 - A)Forma recuperada do filtro Simon. B) Processo de recuperacgdo de forma do
filtro Simon (Machado & Savi, 2003).
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Outro dispositivo largamente utilizado é o stent de NiTi, Fig. 2.17, inicialmente
fabricado por Dotter’s group . Ele ¢ utilizado para manter o didmetro interno das veias. Ele é
cortado a laser no didametro apropriado, comprimido e, ao entrar em contato com o corpo que
estd a uma temperatura acima de As, ele ird expandir para seu diametro original, empurrando

a parede da artéria, restaurando o fluxo sanguineo (Lagoudas, 2008; Mohd Jani, 2014).

Figura 2.17 — Dispositivo stent de NiTi expandido e contraido (Duerig et al., 1997).

2.1.6.3 Atuadores

A forca atuante nesse tipo de aplicacdo € resultante da mudanca dimensional que
ocorre devido a transformacéo no estado sélido nas ligas que possuem EMF. Atuadores feitos
com LMFs apresentam uma relagédo forca/peso ou forca/volume superiores a outros atuadores,
e também possui uma velocidade de resposta mais rapida. Além disso, possuem: flexibilidade
de projeto, insensibilidade a varias condi¢cdes do ambiente e operacdo silenciosa (Otsuka &
Wayman, 1998).

Apesar dos atuadores com liga com memodria de forma serem aplicados em baixa
frequéncia de vibracéao, ainda € necessario muito estudo para aumentar a sua vida em fadiga e
estabilidade. Durante 0 seu uso deve-se evitar que o atuador atinja altas temperatura, altas
tensbes e grandes deformacbes. Esses atuadores sdo muito utilizados na indastria
automobilistica, ja que a reducdo do peso do carro estd diretamente relacionada com a
reducdo do consumo de combustivel. Um exemplo é o espelho EAGLE, Fig. 2.18, que possui
um mecanismo anti-reflexo. Esse sistema consegue detectar uma situagdo de alta intensidade

luminosa durante a noite, e muda o plano do espelho para néo atrapalhar o motorista. Como
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as forcas necessarias sdo baixas, o0 uso de um atuador de LMF torna-se adequado (Mohd Jani,
2014).

Mola de protecido Pist3o
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Estrutura de suporte
suporte Mola de tensdo constante

Figura 2.18 - Prototipo do espelho EAGLE (Mohd Jani, 2014 - adaptada).

Outros exemplos em que as LMFs sdo usadas como atuadores sdo: dispositivo de
protecdo térmica em filtros de agua, controle de fluxo de ar em ar condicionado, atuadores em
formato de fita para méos robdticas, pinca de limpeza em miniatura. Eles também podem ser
usados como atuadores na medicina, como por exemplo em bomba de rim artificial, Fig. 2.19,
e bomba de coracdo artificial. Nessas aplicacdes, € necessario uma alta resisténcia a fadiga e

menor tamanho possivel (Otsuka & Wayman, 1998).

Fole metédlico  Tubo de silicone
Fio de NiTi

Valvula unidirecional
Valvula unidirecional

~# Saida

7,

Entrada —#

Bateria

Tubo de Teflon

Figura 2.19 — Diagrama esquematico de uma bomba de rim artificial, utilizando NiTi (Otsuka
& Wayman, 1998 - adaptada).

As ligas de NiTi utilizadas em acoplamentos hidraulicos com o uso de nitrogénio
liquido apresentam algumas vantagens em relacdo a outros materiais. Elas sdo mais leves
devido a baixa densidade do titanio, permitindo um design compacto e de baixo peso, além de

recuperar grandes deformacgOes. Também se mostram bastante confiaveis ao longo dos
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historicos e das praticas. Essa liga ficou bem conhecida na industria de avides de combate
apos seu uso em tubos hidraulicos no F-14 em 1971, e tende a se expandir para 0s avides
comerciais (Lagoudas, 2008; Otsuka & Wayman, 1998).

Uma das pesquisas mais importante atualmente sobre o potencial uso das ligas com
memoria de forma é o programa Smart Wing, que conta com a colaboracdo da DARPA
(Agéncia de Projetos de Pesquisa Avangados de Defesa), AFRL e Northrop Grumman. A
intencdo € utilizar materiais ativos, como € o caso das LMFs, para otimizar a performance de
corpos de elevacdo. Nesse programa, usa-se fios de LMF, simulando tend@es, que controlardo
a forma do aerofdlio para melhor performance das forcas de arrasto e de empuxo que atuam
sobre as asas, conforme esquema representado na Fig. 2.20. Esse trabalho explora a conversao

de energia térmica em energia mecénica (Lagoudas, 2008).
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Figura 2.20 — Desenho esquematico representando Smart Wing (Barbero, 2004 - adaptada).
2.1.6.4 Conectores Eletronicos

Outra grande aplicacdo das LMFs é em conectores eletronicos, conforme mostra a Fig.
2.21. Nessa aplicagdo, ocorre diversos ciclos de conectar e desconectar que é realizado através
da diferenca de rigidez entre a austenita e a martensita, normalmente em conjunto com uma
mola. Um anel de SMA martensitico é colocado de forma que, aquecido e recuperado a sua
deformacéo, ocorra uma compressdo do anel na mola. Entre as vantagens de utilizar SMA
para esse tipo de ligacdo estdo: instalacdo precisa dos componentes com uma pré-carga
controlada; boas propriedades térmicas, vibracionais e de impacto; ser um selo pressurizado;

facil instalacdo e operacdo, com possibilidade de automatizacao (Otsuka & Wayman, 1998).



Figura 2.21 - Cryocon electrical connectors com pino e anel de NiTi (Otsuka & Wayman,
1998)

2.1.6.5 Fones de Ouvido

A Figura 2.22 mostra o efeito pseudoelastico das LMFs explorado na fabricacdo de
fones de ouvido. Esse efeito permite que o fone seja dobrado de modo compacto para
transporte, além de aplicar uma pressdo baixa nos ouvidos durante o uso, tornando-o mais
agradavel (Otsuka & Wayman, 1998).

Figura 2.22 — Fone de ouvido da Sony para MiniDisc Walkman. Dois pedacos de fio
superelastico sdo usados para fazer o arco (Otsuka & Wayman, 1998).
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2.1.6.6 Préteses

As LMFs também sdo amplamente utilizadas na fabricacéo de préteses ortopédicas em
o0ssos fragilizados ou quebrados. Eles podem tanto prevenir o movimento dos 0ssos durante o
processo de cicatrizacdo quanto aplicar uma forca constante na junta com flexibilidade,
conforme mostrado na Fig. 2.23. Se necessario, também podem ser fabricados com

porosidade para que haja migracdo do tecido 6sseo (Lagoudas, 2008).
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Figura 2.23 — Relacdo tensdo- deformacdo do aco inoxidavel, liga NiTi, osso e tenddo (Mohd
Jani, 2014 - adaptada)

2.1.6.7 Transportes

As LMFs séo utilizadas para absor¢do de impacto, explorada em veiculos militares e
comerciais . A PE é capaz de dissipar a energia de vibracdes e de impactos, sem deformacéo
residual. E quando a LMF esta na fase martensitica, esta possui uma grande capacidade de
amortecimento (Lagoudas, 2008; Barbero, 2004).

O EMF pode ser explorado nas caixas de transmiss@o dos trens bala, conforme Fig.
2.24. A temperatura é monitorada na caixa e, se necessario, uma mola de LMF que atuara na

valvula que ajusta o nivel do 6leo (Lagoudas, 2008).
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Figura 2.24 — Dispositivo automatico de ajuste do nivel de 6leo do trem bala Shinkansen
(Otsuka & Kakeshita, 2002 - adaptado).

2.1.6.8 Construcéo Civil

As LMFs podem ser utilizadas como elementos de amortecimento em pontes,
edificios e sistemas de resisténcia sismica, explorando a sua capacidade de dissipacdo de
energia e de recentralizacdo (Rao et al., 2015). Elas podem ser aplicadas na forma de fios,
cabos, molas e barras. Colunas de concreto reforgado com elementos de LMF apresentam
uma melhor performance se comparados com os reforgados com a¢o, mesmo em terromotos
de larga escala (Rao et al., 2015).

Um exemplo é a “smart concrete structure” que tem o potencial de se auto restaurar
apos o terremoto. Nessa aplicacdo, o reforco de LMF deformado no estado martensitico é
colocado na estrutura. Ap6s 0 surgimento e propagacao de uma trinca, aquece-se 0 material
acima de Ay, ativando o reforgo de LMF. Os fios retornam a forma prévia e fecham a trinca. A

Figura 2. 25 mostra um desenho esquematico dos testes feitos para essa aplicacgéo.
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(a) Bloco de concreto reforcado com LMF deformada

T

—_— - - * = ) —
—1 - Y . . . - "
— - L ] I
— - - —

L ]
=— . - l. = - - -
T

L ]
L ]
%\
Trinca inicial

Propagacdo da trinca durante o teste de carregamento
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Fechamento da trinca apds descarregamento e ativacdo da LMF

(nota-se o encurtamento dos reforgos de LMF)

(d)

Figura 2.25 — Desenho esquematico do teste em bloco de concreto reforcado com LMF ( Rao
etal., 2015 - adaptada)

2.2 Tratamento Criogénico

Estudos realizados e publicados nos ultimos 40 anos demonstraram que tratamentos a
baixas temperaturas podem trazer diversas melhorias para metais comuns na engenharia, tais
como aumento da dureza, aumento da resisténcia ao desgaste e melhoria da resisténcia a
corrosao (Bailey, 1971; Barron, 1982; Collins, 1998; Molinari et al., 2001; Mohan Lal et al.,
2001, Gobbi, 2009; Ashiuchi, 2009; Farina, 2011; Vinothkumar et al., 2015; Yazdizadeh et

al., 2017; Ujjwal et al., 2017;). O tratamento criogénico é muito utilizado com o objetivo de
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melhorar a resisténcia ao desgaste e a vida em fadiga dos acos, principalmente em
engrenagens de motores e engrenagens de sistemas de transmissao (Levine, 2001). Também
busca-se com esse tratamento: alivio de tensbes, qualidade de acabamento e estabilidade
dimensional em ferramentas de precisdo (Dhar et al., 2001; Yun et al., 1998; Bailey, 1971,
Mahmundi et al., 2000).

Por definicdo, segundo o dicionério, criogenia é o ramo da fisica e engenharia que
estuda a producdo e uso de temperaturas muito baixas e seus fendmenos. Em metais,
tratamento criogénico é o procedimento de submeter o material a temperaturas de -60 °C a -
196 °C para melhoraria de suas propriedades. Sendo assim, existem diversas classificacfes na
literatura de acordo com a temperatura utilizada no tratamento (Farina, 2011). As

nomenclaturas mais utilizadas sao:

- Tratamento Subzero: é realizado na faixa de -60 °C a -80 °C. Os fluidos de
refrigeracéo utilizados séo: gelo seco, metanol, ou freon. Esse tratamento pode levar
alguns minutos ou algumas horas, em seguida o material & exposto ao ambiente,
ocorrendo aquecimento através de conveccdo natural (Bensely et al., 2006; Cruz e
filho, 2016; Castilho, 2017). E bastante popular na inddstria, sendo utilizado para
promover maior estabilidade dimensional, complementar o revenimento e remover
tensdes residuais dos processos de laminagdo, extrusdo, forjamento, austenitizacéo,
etc. Possui 0 menor investimento inicial (Bryson, 1999).

- Tratamento Criogénico Raso: € realizado entre -80 °C a -160 °C. O tratamento pode
durar alguns minutos ou algumas horas, em seguida é exposto ao ambiente, ocorrendo
aquecimento através de convec¢do natural (Dumasia et al., 2017).

- Tratamento Criogénico Profundo (TCP): é realizado entre -160 °C a -196 °C. O
resfriamento é feito de forma lenta e controlada através do nitrogénio gasoso ou
liquido. O reaguecimento também é feito de maneira controlada para evitar mudancas
bruscas de temperatura (Bryson, 1999; Wurzbach & DeFelice, 2004; Dumasia et al.,
2017).

2.2.1 Parametros

Na Figura 2.26 encontra-se 0s parametros necessarios para a realizacdo do tratamento,
sdo eles:
- Temperatura minima Tmin;

- Tempo de imersao tim;
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- Taxas de resfriamento e aquecimento TXres, TXaq;
Para evitar que o material quebre devido as mudancas de temperatura, as taxas devem
variar de 18 °C/h a 72 °C/h , ou seja, de 0,3K/min a 1,2K/min (Darwin et al., 2008).

Resfriamento .
Aquecimento

Temperatura

Encharque
TH!U? —————

tim

A
v

Tempo

Figura 2.26 — Grafico esquematico de tratamento criogénico (fonte prépria)

2.2.2 Efeitos de Tratamento Criogénico em Ligas Ferrosas e Aluminio

Barron (1982) comparou a resisténcia a abrasdo em trés grupos de diferentes agos
submetidos a sequéncia de tratamento térmicos diferentes. Um dos grupos ndo passou por
nenhum tratamento criogénico apds o tratamento térmico de tempera e revenimento; outro
grupo foi tratado por 24 horas a 189K com gelo seco; e o ultimo grupo foi tratado a 77K por
24 horas em nitrogénio liquido. As amostras foram pesadas apds 15 minutos de teste de
abrasdo. Os resultados indicaram que acos ferramenta que apresentam austenita retida em
temperatura ambiente podem ter a resisténcia a abrasdo aumentada significativamente ao
tratar criogenicamente, principalmente a 77K. Para ago inoxidavel, o tratamento a 189K
produz um aumento na resisténcia de 25%, e o tratamento a 77K apresenta aproximadamente
0 mesmo resultado. Ele atribuiu a maior resisténcia ao desgaste a transformacao da austenita
retida em martensita e a presenca de pequenas e duras particulas de carbonetos dentro da
martensita Os aco carbono e ferro fundido ndo foram afetados pelo tratamento criogénico.

Collins (1998) afirmou ndo ser a transformagdo da austenita retida em martensita o
unico predominante responsavel pelo aumento da resisténcia ao desgaste. Ele verificou que o
tratamento criogénico tem efeito especial sobre a martensita, causando mudangas

cristalogréaficas e microestruturais que resultam na precipitacdo de carbonetos finos na
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microestrutura revenida e, consequentemente, no aumento da tenacidade e da resisténcia ao
desgaste. Collins concluiu que a temperatura de austenitizagdo tem grande influéncia em
como o tratamento criogénico muda as propriedades dos agos, principalmente os ferramentas.
Ele afirmou que efeito do tratamento criogénico envolve dois fenbmenos. O primeiro € a
transformacéo da austenita retida em martensita esta relacionada com o aumento da dureza e
com a estabilidade dimensional do material. Quanto maior for a quantidade de austenita,
maior sera o aumento da dureza. Esse fenbmeno também esta relacionado com uma reducéo
na tenacidade. O segundo é o condicionamento da martensita a baixas temperaturas, que
promove a precipitacdo de carbonetos finos, sendo este o responsavel pela melhora na
resisténcia ao desgaste e tenacidade. Inicialmente esse fendmeno reduz a dureza, porém ela é
recuperada apos um periodo suficientemente longo de tempo. E possivel que o aumento da
tenacidade esteja relacionado com a precipitacdo de carbonetos finos ao invés de filmes de
cementita. Quanto mais baixa a temperatura e mais longo o periodo de tempo, mais fino sera a
distribuicéo dos carbonetos e maior sera 0 aumento na resisténcia ao desgaste.

Molinari et al. (2001) afirmam que o tempo maximo de imersdo é de 35 horas, um
tempo maior ndo acarretara em mudancas. Para o material AISI M2, eles correlacionaram o
aumento da dureza com a diminuicdo da taxa de desgaste. Também relacionaram o desgaste
abrasivo e o causado pela oxidagédo estdo com a dispersdo de carbonetos na microestrutura.
Portanto, ao aumentar a dureza através da precipitacdo de carbonetos, aumenta a resisténcia a
abrasdo e a capacidade de carga dos rolamentos. O material AISI H13 teve 0 seu aumento de
resisténcia ao desgaste correlacionado com o aumento da tenacidade. Eles observaram que o
tratamento criogénico produz melhor efeito quando é feito apds a témpera. Eles relacionaram
o0 efeito do tratamento criogénico com a transformacédo da martensita supersaturada a -196°C.
Isso faz com que a precipitacdo de carbonetos ocorra com uma energia de ativacdo maior,
levando a uma taxa de nucleacdo maior, fina e homogénea dispersdo. Na presenca de
delaminacdo, a capacidade do material de se opor a propagacdo de trinca pode aumentar a
estabilidade mecénica da superficie de desgaste e a capacidade de carga dos rolamentos.
Sendo assim, com a reducdo de consumo de ferramenta e o tempo de preparo da maquina,
ocorre uma reducéo de cerca de 50% do custo.

Gobbi (2009) estudou o desempenho de corpos de provas do ago AISI D2
criogenicamente tratados em relacdo a resisténcia ao desgaste microabrasivo, analizando a
influéncia da temperatura de austenitizacdo no ciclo de tratamento térmico e da ordem do
revenimento em relagdo ao TCP. Foram estudados a resisténcia ao desgaste de corpos de
prova de aco AISI D2 submetidos a diferentes temperaturas de austenitizagdo em trés ciclos

térmicos diferentes, incluindo o tratamento criogénico em dois deles. Medidas de
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microdureza, difratometria de raios-X, analises microestruturais em microscépico éptico e
eletronico de varredura (MEV) e técnicas de quantificacdo de carbonetos em software
analisador de imagens foram realizadas. Para as amostras austenizadas a 1010°C, observou-se
que a insercdo de tratamento criogénico aumenta a quantidade de carbonetos precipitados,
porém em menor proporcao ao realizar uma etapa de revenimento antes do tratamento. 1sso
ocorre devido a diminuicdo da supersaturacdo de carbono na martensita e a estabilizacdo
térmica da austenita retida. A amostra tratada logo apos a témpera apresentou um aumento de
44% na resisténcia ao desgaste enquanto que a tratada apos o0 revenimento apresentou 17% de
aumento. Nas amostras austenitizadas a 1100°C ocorreu uma maior dissolucdo de carbonetos
na matriz martensitica, ou seja, supersaturou o teor de carbono. Nessas amostras 0s resultados
do ensaio de desgaste foram aproximadamente os mesmos. Conclui-se que esta diferenca
observada entre as temperaturas de austenitizacdo sao causadas pelo aumento de austenita
residual na microestrutura, resultando em uma aumento da dureza. Desse modo, se 0 objetivo
€ aumentar a resisténcia ao desgaste do aco, deve-se selecionar uma temperatura de
austenitizacdo menor para depois realizar o tratamento criogénico.

Ashiuchi (2009) investigou o efeito do TCP na vida em fadiga sob condicdes de
fretting no Al 7050-T7451, material usado principalmente pela industria aerondutica na
construcdo de nervuras de asas, trens de pouso e outros componentes de aeronaves. O tempo
de imersdo para o tratamento criogénico profundo foi de 12 horas. Ele observou um aumento
de 227% da vida em fadiga por fretting com ciclos superiores a 2 x 106 em relag&o aos corpos
ndo tratados sob condi¢des nominalmente idénticas de carregamento. Ja para vidas inferiores
a 2 x 10° ciclos o TCP pode afetar negativamente a resisténcia a fadiga sob condicBes de
fretting. O coeficiente de atrito médio foi ligeiramente alterado, diminuindo de 0,25 para 0,21.
O material tratado criogenicamente, em um desses ensaios, apresentou vida infinita (teste
interrompido em 107 ciclos) e teve vida média de 7,79x10° ciclos, enquanto que 0s ensaios
nesse mesmo nivel de tensdo maxima com o material sem TCP apresentaram vida média de
3,43x10° ciclos (sendo que todos os trés espécimes romperam).

Farina (2011) desenvolveu sua tese de doutorado em conjunto com a Villares Metals
S. A. que possuia a necessidade de um negdcio: fornecer tratamento térmico aos clientes.
Estudou-se entdo as melhorias nas propriedades dos acos ferramenta que a etapa de
tratamento criogénico traria no ciclo térmico. Utilizou-se amostras do ago ferramenta AISI D2
para trabalho a frio e quatro séries de experimentos com diferentes tempos de imersdo e
etapas de tratamento térmico. Na primeira série de experimentos foi possivel verificar, através
do MEV, que somente a amostra sem tratamento criogénico possuia austenita retida apds o

revenimento. Foi confirmado que had uma maior fracdo volumétrica de carbonetos secundarios
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de revenido nanométricos com o tratamento criogénico. Dividiu-se a influéncia do tratamento
criogénico do aco AISI D2 em relacdo a trés fatores: transformacdo martensitica,
estabilizacdo da austenita e precipitacdo de carbonetos de revenido. Verificou-se que 0s
diferentes tempos de imersdo, tanto para o tratamento subzero quanto para o tratamento
criogénico, ndo modificava a fracdo volumétrica da austenita retida, e que o tratamento
subzero se mostrava mais eficiente que o tratamento criogénico nesse aspecto. O tratamento
térmico de alivio de tensbes estabiliza a austenita retida, e isso impede a transformacao
martensitica em temperaturas criogénicas. Ao inserir o tratamento criogénico entre a témpera
e 0 revenimento, ha uma maior fracdo volumétrica de carbonetos de revenido e uma
distribuicdo mais homogénea dos mesmos. Essa fracdo também é aumentada ao néo realizar a
etapa de alivio de tensbes entre a témpera e o tratamento criogénico. Com o tratamento
criogénico, ocorre um envelhecimento da martensita, facilitando a precipitacdo de carbonetos,

fazendo com gue 0os carbonetos aumentem em ndmero mas que cres¢am menaos.

2.2.3 Efeitos de Tratamento Criogénico em Ligas NiTi

George et al. (2011) avaliaram o efeito do tratamento criogénico sobre a resisténcia ao
desgaste de instrumentos endodénticos de NiTi. O tratamento criogénico a -196°C foi
realizado em uma camera com isolamento por vacuo e sistema de monitoramento e controle
da temperatura, por 36 horas. As limas endoddnticas foram divididas em dois grupos
experimentais, com e sem tratamento criogénico, contendo dez limas cada grupo, totalizando
vinte instrumentos. Os instrumentos foram acionados no canal e o tempo até a fratura foi
cronometrado para posterior célculo do nimero de ciclos. Os resultados mostraram um
aumento significativo na resisténcia a fadiga ciclica para os instrumentos de NiTi tratados
criogenicamente em 15%, 57% e 34%, respectivamente para RaCe, K3 e Hero Shaper. Dessa
forma, concluiu-se que o TCP melhorou a resisténcia ao dos instrumentos endodonticos
rotativos de NiTi.

Sinha et al. (2013) estudaram amostras de NisgTis1 homogenizadas a 900 °C por uma
hora. Algumas foram resfriadas em agua e outras em nitrogénio liquido. Outro grupo foi
trabalhado a frio a -196 °C para até atingir 30% de reducédo de espessura. Eles observaram que
0 volume de martensita aumentou significativamente com o resfriamento em nitrogénio
liquido, devido a forca motriz produzida pela grande diferenca de temperatura entre Ms e
Thitrogenio(L). As amostras resfriadas com nitrogénio liquido apresentaram uma deformacéo
recuperavel maior que as resfriadas com agua e as laminadas criogenicamente. Também foi

feito um envelhecimento de 400 °C por 1 hora. Enquanto que o envelhecimento aumentou a
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resisténcia das amostras tratadas criogenicamente, o oposto foi observado para as laminadas
criogenicamente. A recuperacdo de forma é maior nas amostras tratadas criogenicamente, em
torno de 10%. O envelhecimento aumentou a deformacao recuperavel.

Kozlick (2013) investigou a influéncia de temperaturas criogénicas sobre as
propriedades da liga Nis7Tis3, comum para dispositivos médicos. O tratamento criogénico
baseou-se em dois modos diferentes de exposi¢do. As amostras foram divididas em cinco
grupos, submetidos a tratamentos diferentes. O primeiro grupo foi mantido a temperatura
ambiente, como recebido; o segundo grupo foi resfriado a -60 °C e mantido a essa
temperatura por 32 minutos; o terceiro foi resfriado a -60 °C e mantido por 64 minutos; o
quarto grupo foi resfriado a -60 °C e mantido por 128 minutos; e por fim, o ultimo grupo foi
submetido a 4 ciclos de aquecimento até +37 °C e manutencao por 4 minutos e resfriamento
até -60 °C e manutencdo também por 4 minutos. Em seguida, foram conduzidos testes de
tracdo com deformacGes de aproximadamente 6%, descarregamento e depois tracdo até a
ruptura; analise no DSC e microscopia Otica. Foi examinado o estado estacionario de
exposicao direta a -60°C, e de exposicao ciclica entre - 60°C e 37°C. Kozlick (2013) afirma
gue o tratamento criogénico ciclico resultou no aumento da dureza do material em 8,7% e no
aumento da resisténcia de escoamento em 9,5%. Também para o tratamento ciclico observou-
se na microestrutura 0 aumento de 2% do tamanho médio de grdo austenitico quando
comparado com amostra como recebida. Na exposicdo estaciondria ndo foi observada
nenhuma diferenca significativa quanto as demais propriedades mecanicas, incluindo a
histerese térmica e as temperaturas de transformacao de fase, apenas o aumento da resisténcia
a tracdo em 24,1%, em relacdo ao material sem tratamento criogénico.

Vinothkumar et al. (2015) realizaram experimentos em uma liga Nis;Tise com uma
temperatura As de 46 °C , ou seja, as amostras ainda possuem fase martensitica na temperatura
ambiente. As amostras foram divididas em cinco grupos: tratadas criogenicamente por 24
horas; tratadas criogenicamente por 6 horas; tratadas subzero por 24 horas; tratadas subzero
por 6 horas; grupo ndo tratado. Todos as amostras apresentaram grdos equiaxiais com
contornos bem definidos e com o diametro médio de 25um. No entando, a quantidade de fase
martensitica foi maior na tratada criogenicamente por 24 horas. O Ni presente na matriz é
reduzido devido a presenca de fases intermetalicas ricas em Ni, aumentando a temperatura At
e o range de transformacao martensitica.

Vinothkumar et al. (2016) investigaram a influéncia do tratamento criogénico
profundo sobre a resisténcia a fadiga ciclica e a eficiéncia de corte de limas endodénticas
rotativas de NiTi martensitica com efeito memoria de forma. Dividiu as limas em trés grupos

de 25 amostras cada: tratadas criogenicamente por 24 horas; tratadas criogenicamente por 6
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horas; e ndo tratadas. 15 amostras de cada grupo forma submetidas a ensaios de fadiga e 10
para ensaios de eficiéncia de corte. Eles observaram que o tratamento criogénico é mais
eficiente que o tratamento subzero para aumentar a quantidade de martensita em ligas de
NiTi, isso diminui a dureza e aumenta a resisténcia ao desgaste dessas ligas. Mediu-se a
resisténcia ao carregamento ciclico calculando o nimero de ciclos até a falha e a eficiéncia de
corte foi medida utilizando o método da perda de peso. Os resultados mostraram que houve
aumento de 13% na resisténcia a fadiga dos instrumentos com tratamento criogénico de 24
horas se comparados com 0 ndo tratado, e 12% se comparados ao tratado por 6 horas. O
tratamento criogénico aumentou a resisténcia a fadiga sem afetar a eficiéncia de corte das
limas endodonticas NiTi.

Cruz e Filho (2016) investigou a influéncia do tratamento criogénico profundo em
propriedades mecanicas (mddulo elastico, amortecimento e dureza) e térmicas (temperaturas
de transformacdo de fase e calor latente de transformacdo) da liga NisgTisz, martensitica a
temperatura ambiente. Foram feitas analise comparativa experimental dessas propriedades
antes de depois do tratamento criogénico a -196°C por 12, 18 e 24 horas. As referidas
propriedades térmicas foram medidas por Calorimetria Diferencial de Varredura e as
propriedades mecanicas por Excitacdo por Impulso. Os resultados mostraram que o
tratamento criogénico diminuiu a dureza, o0 modulo de elasticidade, o calor latente e a
histerese térmica e aumentou o fator de amortecimento. A analise microestrutural indica que
essas alteracGes podem estar associadas com o aumento do tamanho de grdo e surgimento de
precipitados TizNi.

Castilho (2017) estudou as ligas NissTiss martensitica e outra Nis7Tisaz austenitica a
temperatura ambiente. Ambas foram imersas em nitrogénio liquido por diferentes tempos e 0s
resultados foram comparados. Observou-se um aumento do amortecimento de 8,76% para a
liga austenitca apds imersao por 48 horas e de 119,03% para a liga martensitica apds imersao
por 24 horas, devido ao aumento do volume de martensita e aumento da histerese térmica.
Também observou-se que os tratamentos criogénicos em nitrogénio liquido acima de 36 horas

de imersédo ndo geraram alteragdes nas propriedades das ligas.

2.3 Fadiga em LMF

As aplicagOes das LMFs vem crescendo continuamente, principalmente de ligas NiTi,
e qualquer que seja o seu efeito explorado, em muitas delas o material é submetido a
carregamentos ciclicos (Kang & Song, 2015). Quando essas ligas sdo submetidas a

carregamentos ciclicos, como em qualquer outra, elas podem sofrer fadiga estrutural como em
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qualquer outro material. Para uma mesma quantidade de carregamento ciclicos, as ligas de
NiTi conseguem suportar uma amplitude de deformacdo pseudoeléstica entre 4 % a 12 %,
enquanto que a maioria dos outros metais sO toleram uma deformacéo eléstica de
aproximadamente 1 % (Elahinia, 2015). Se a deformacdo ou a tensdo aplicada permanecem
dentro do regime elastico, um componente de LMF pode apresentar uma vida em fadiga mais
que 10 milhGes de ciclos. Porém, se a tensdo aplicada for elevada o suficiente para ocorrer
demaclacdo ou transformacdo martensitica induzida, a vida das LMFs é reduzida para a
ordem de milhares de ciclos (Lagouda, 2008; Barbarino et al., 2014).Essas ligas apresentam
uma fratura e resposta a fadiga diferente da que ocorre nos outros materiais de engenharia.
Essa particularidade é causada pela transformacdo de fase induzida termicamente e/ou
mecanicamente. Consequentemente, modelos teodricos e procedimentos de testes padrdes ndo
podem ser aplicados as LMFs (Otsuka & Wayman, 1998; Maletta et al., 2012;Barbarino et al.,
2014).

Existem dois casos de fadiga nas LMFs que devem ser considerados (Otsuka &
Wayman, 1998):

- Estrututal: Falha por fratura devido a ciclagem de carga ou deformacdo em uma
temperatura constante;

- Funcional: Mudanca nas propriedades fisicas, mecéanicas ou funcionais devido a
ciclagem de carga, deformacdo, ou temperatura na regido de transformacéo, levando a
degradacdo do EMF ou da PE.

A confiabilidade das LMFs depende de sua durabilidade. Sendo assim, tempo, nimero
de ciclos de transformacdo, tensdo e deformacéo de transformacdo sdo parametros de controle
externo importantes. Ja 0s parametros internos que determinam as propriedades fisicas e
mecanicas sdo: o sistema da liga, a composicao da liga, o tipo de transformacao, a estrutura da
rede e seus defeitos. Qualquer mudanca que ocorra nesses parametros internos afeta as forcas
de atrito interno, estabilizacdo da martensita, geracdo de defeitos e precipitacdo (Otsuka &
Wayman, 1998; Lagoudas, 2008). Quando ocorre transformacéo de fase induzida por tensao
na regido da trinca, a distribuicdo de tenséo é afetada, e logo a vida a fadiga também (Maletta
etal., 2014)

A fadiga funcional é a degradacdo do efeito memoria de forma e do pseudoelastico
sob ciclos termo-mecéanicos. Esta degradacdo esta relacionada com a mudanca gradual na
microestrutura, como: acumulo da densidade de discordancias, formacdo da martensita
estabilizada, demaclagéo e reorientacdo do gréo, acarretando na degradagdo dos efeitos do
material a cada ciclo. Ela também é associada com o aumento da deformacdo residual,

composta por deformacdo plastica e pseudoplastica, resultante da transformacdo reversa
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incompleta. Quando essa degradacao atinge certo nivel, os dispositivos de LMFs perdem a
sua capacidade funcional (Eggler et al., 2004; Maletta et al., 2014; Kang & Song, 2015). A
deformacédo residual permanente adicional a cada ciclo consecutivo tende a diminuir
gradualmente, até que ndo ocorra mais o acimulo de deformacao residual (Lagoudas, 2008)

A fadiga estrutural é responsavel por 50 % a 90 % das falhas mecéanicas em materiais
(Stephens et al., 2001; Elahinia, 2015). Esse tipo de fadiga ocorre devido ao acimulo de dano
microestrutural durante os carregamentos ciclicos, levando o material a falhar (Eggler et al.,
2004). Diversos estudos procuram construir um modelo matematico para calcular a vida em

fadiga do material, ou seja, a quantidade de ciclos até a falha (Maletta et al., 2012).

2.4 Estudos em LMF de NiTi

Tamura et al. (1995) mostraram como a microestrutura de molas de LMF evolui de
acordo com os ciclos térmicos. Eles concluiram que a densidade de discordancias aumenta
durante a ciclagem, e que isto afeta as propriedades funcionais da liga NiTi.

Eggeler et al. (2004) classificou o estudo da fadiga em LMFs de NiTi em fadiga
funcional e estrutural e observou a vida em fadiga em quatro condigdes distintas de
carregamento. Uma transformacéo de fase induzida por tensdo diante da propagacdo de uma
trinca causada por fadiga pode ser benéfico, diminuindo a taxa de propagacdo da trinca e
contribuir para o aumento da vida em fadiga. Sendo assim, eles observaram que a capacidade
das LMFs de formar martensita induzida por tensdo préximo ao local de uma tensdo
concentrada é benéfica, pois limita a intensidade de tensdo onde carrega pequenas trincas e
contribui para uma boa resisténcia a fadiga. Também foi demonstrado que a propagacdo de
uma trinca é mais lenta na fase martensitica que na fase austenitica.

Maletta et al. (2012) modificaram o modelo matematico Coffin-Manson para calcular
a vida em fadiga de uma liga NiTi. O Coffin-Mason modificado leva em consideragdo a
deformacdo incomum que ocorre nas LMFs. Essa deformacdo é dividida em componentes
elastica e ndo-elastica. Para tanto, eles dividiram o experimento em duas etapas: estabilizacdo
do material, correspondente a fadiga funcional, e estimativa da vida em fadiga,
correspondente a fadiga estrutural, conforme a Fig. 2.27. Os ensaios foram conduzidos por
deformacéo controlada. O estudo demonstrou que a quantidade de ciclos necessarios para a
estabilizacdo do material esta em um intervalo entre 100 e 150, e praticamente ndo se altera
com a deformacdo méxima aplicada. Essa observacao também foi feita em estudos anteriores
com ligas monocristalinas. Outro resultado foi a diminuicdo da vida em fadiga com o

aumento da maxima deformacéo aplicada, conforme o esperado. Ao aplicar uma deformacéo
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maxima de 4,5% o material falha ao redor de 300 ciclos, e diminuindo a deforma¢do maxima

para 0,7%, o material falha em torno de 14.000 ciclos.
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Figura 2.27 — Evolucéo da curva tensdo-deformacéo sob carregamento controlado por

deformacdo maxima (Maletta et al., 2012 - adaptado).

No trabalho de Maletta et al. (2014), a anélise da fadiga estrutural da liga NiTi foi
baseada em seis pardmetros para o comportamento pseudoelastico, conforme mostrado na
Fig. 2.28:

Parametros fadiga funcional
£, Deformagio recuperdvel

£ - Deformacdo residual

Ea‘ss= Energia dissipada

E = Energia recuperada
rec

EA = Médulo de Young

AM, " =
o, : Tensdo de transformacéo

Tensdo, o
;
z

; \'\\ \\\\\ \\\\\ N \\
Ly \\ I N\
. 5 / \ \ \ i

Deformacio, g

Figura 2.28 — Definicéo das propriedades funcionais (Maletta et al., 2014 — adaptado).
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- erec: deformacdo pseudoeléstica recuperada apds o descarregamento;

- eres: deformacdo residual observada apds o descarregamento;

- Erec: energia recuperada, representada pela area abaixo da curva tensdo- deformacéo
durante o descarregamento;

- Ediss: energia dissipada, representada pela area entre as curvas tensdo-deformacéo de
carregamento e de descarregamento, ou seja, pela area da histerese;

- Ea: médulo de elasticidade, obtida pela inclinacdo da resposta eléstica da fase
austenitica no diagrama tensao- deformacao;

- oam : Tensdo de transformacéo direta, obtida pela interseccdo entre linha elastica e a
tangente da tenséo de transformacao.

A andlise desses pardmetros permitiu concluir que a degradacdo da recuperacao
pseudoelastica fica mais evidente com o aumento da amplitude de deformagdo. Essa
degradacdo € caracterizada pelo aumento da deformacdo residual e pela diminuicdo da
deformacdo recuperavel, energia recuperavel, energia dissipada, modulo de elasticidade e
tenséo de transformagéo.

Mahtabi et al. (2016) demonstraram que em ligas NiTi martensiticas os modelos
multiaxiais classicos e criticos de fadiga ndo podem ser aplicados, destacando a necessidade
de outros modelos para a compreensdo do comportamento a fadiga nas ligas NiTi.

Saikrishna et al. (2016) estudaram a influéncia da imposicao de ciclos intermitentes de
super-carregamento na vida em fadiga de um atuador térmico de NiTi. Ao impor um
sobrecarregamento ciclico maior que 2,5 vezes a tensdo de trabalho observou-se um aumento
de 9 vezes na vida em fadiga se comparado a um regime sem sobrecarregamento. Essa
melhora foi atribuida a formacéo e estabilizacdo da martensita induzida por tensdo e a zona de
deformacéo pléstica que ocorre a frente da extremidade da trinca. Além disso, os resultados
mostraram que a presenca de martensita estabilizada na microestrutura beneficia a fadiga
estrutural.

Tyc et al. (2016) observaram que quanto maior for a deformacéo de transformacéo de
uma liga NiTi superelastica, menor sera a performance a fadiga. Foram analisados diversos
materiais de NiTi super-elasticos submetidos a diferentes trabalhos a frio e tratamentos
térmicos em testes uniaxiais de fadiga em temperatura constante. Os fios tratados no forno
obtiveram uma melhora na vida em fadiga, atribuida a recristalizagdo nanométrica parcial na
microestrutura. Quanto maior for a deformacdo de transformacdo, maior serd a
incompatibilidade entre a fase matriz de transformacdo e a incluséo de dureza, o que leva a

nucleacdo e a propagacdo de trinca.
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Peters et al. (2017) observaram que instrumentos endodénticos de NiTi com
temperaturas de transformacdo de fases maiores, estas podendo ser aumentadas com
tratamento térmico, sdo mais flexiveis. Esse aumento de flexibilidade esta relacionado com a
diminuicdo do modulo de elasticidade, ocasionando em um menor acimulo de defeitos a cada
carregamento ciclico e, consequentemente, em uma maior resisténcia a fadiga. As
microestruturas hibridas de martensita e austenita possuem um numero significante de
interface causadoras de arranjos complexos de trincas secundarias, que dissipam a energia
necessaria para propagar trincas, aumentando a resisténcia a fadiga.

You et al. (2017) investigaram amostras de NiTi com trincas superficiais em uma
extremidade, afim de avaliar a evolugdo da méaxima temperatura da extremidade da trinca, e 0
seu comprimento em relacdo ao numero de ciclos, em diferentes frequéncias em ensaios com
controle de forca. Eles observaram que a taxa de crescimento da trinca diminui com o
aumento da frequéncia. Durante 0 experimentou, analisou-se que a temperatura maxima
ocorre na ponta da trinca, e que quanto maior a frequéncia, maior a temperatura na ponta da
trinca. Dessa forma, a fracdo de regido de transformacdo martensitica em altas frequéncias é
relativamente menor que a fracdo em baixas frequéncias. As regides austeniticas possuem
uma deformacéo compressiva, diminuindo a taxa de propagacao da trinca e seu comprimento.

Zhang et al. (2017) analisaram que a estabilizacdo da curva pseudoelastica da liga
NiTi depende fortemente da frequéncia do carregamento em ensaios com controle de
deformacdo. A geracdo de discordancias que ocorre durante a deformacdo ciclica estd
relacionada com a fase martensitica, e a iniciacdo de trincas ocorre na interface da
austenita/martensita. A resisténcia a fadiga aumenta com a diminuicdo de temperatura, de
forma que a taxa de propagacdo da trinca € menor na martensita que na austenita. No
comportamento a fadiga das ligas LMFs, a dependéncia da frequéncia esta relacionada com o
efeito da temperatura durante a transformacdo de fase martensitica. A amplitude de oscilacdo
da temperatura aumenta com a frequéncia de carregamento até atingir um valor de saturacao.
O acumulo de dissipacdo da histerese resulta em um aumento da temperatura media. O
aumento de temperatura estabiliza a austenita, elevando a tenséo de transformacgdo, que por
sua vez acelera a iniciagdo da trinca e diminui a vida em fadiga. Quando a frequéncia é baixa,
o efeito da temperatura € limitado e ndo impacta na vida em fadiga.

Dilibal et al. (2017) compararam a estabilizagdo de uma liga de NiTi ao fazer ensaio
com controle de forca e controle misto de forga/deslocamento. As amostras cicladas apenas
com a forga controlada estabilizaram com menos ciclos, e também apresentaram menor

deformacéo residual.
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Ammar et al. (2017) analisaram as diferencas que ocorrem na resposta a fadiga

funcional de uma liga NiTi pseudoeléstica entre diferentes taxas em dois tipos de ciclagem,

por tensdo controlada e por deformacéo controlada. Eles observaram que sempre ocorre um

aumento da deformacédo residual e uma diminuicdo da area da histerese. Tanto nos ensaios de

deformacéo controlada quanto os de tensdo controlada, as amostras cicladas com a menor taxa

estabilizaram em 60 ciclos, e as cicladas com taxas maiores estabilizaram com 100 ciclos.

Para os ensaios com deformacéo controlada foram feitas as seguintes observacoes:

H& um estreitamento da area da histerese até estabilizar, 0 que representa uma
diminuicdo da energia dissipada durante a transformacédo martensitica.

A tensdo de transformacdo martensitica também diminui até um valor de saturacéo.
Esse fendmeno pode estar relacionado com a presenca da martensita saturada,
resultando em uma estrutura heterogénea, que facilita a transformagdo martensitica.
Também pode ser uma consequéncia da reorientacdo do grdo apds sucessivos
carregamentos.

As amostras cicladas com maiores taxas obtiveram um declinio mais rapido no valor
da tensdo de transformacao martensitica.

A estabilizacdo ocorre mais rapido em baixas amplitudes de deformacao.

O modulo de resisténcia do carregamento diminui com a ciclagem, e se torna mais
evidente para maiores valores de deformag&o.

A deformacdo residual das amostras ocorreram principalmente devido a plasticidade,
conforme mostrado no teste “flash-thermal”, e esta depende tanto da taxa de
deformacéo quanto do valor da amplitude.

Quanto maior a taxa de deformacdo, maior a tensdo de transformacdo martensitica.
Isso ocorre devido ao aumento de temperatura na liga, causado pela natureza
exotérmica da transformacédo de fase da austenita para a martenista. A asutenita é mais
estavel em maiores temperaturas.

Para os ensaios com tensdo controlada foram feitas as seguintes observagoes:

A energia dissipada e a tensdo de transformagdo martensitica diminuem com o
aumento no numero de ciclos.

A deformagdo méxima e a residual aumentam com a ciclagem.

A evolugdo da tensdo de transformacdo fica mais evidente com taxas maiores de
tensdo. Isso ocorre devido ao acumulo da martensita retida originada pela

transformacéo reversa incompleta.
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Kang & Kan (2017) analisaram o comportamento ciclico das LMFs de NiTi por
controle de deformacdo e por controle de tensdo. Para os ensaios de fadiga realizados por
controle de deformacdo, foram feitas as seguinte observagdes:

- Ocorre 0 aumento progressivo da deformacdo residual mesmo para picos de
deformacdo relativamente baixos. A deformacédo residual € maior e acumula mais
rapidamente para testes ciclicos com maior pico de deformacéo.

- O pico de tensdo e a energia dissipada diminuem com o numero de ciclos e atingem
um estado de saturacdo apos determinada quantidade de ciclos.

- O decaimento no valor do pico de tensdo é causado pela diminuicdo da tensdo de
transformacéo.

Durante o carregamento ciclico por tensdo controlada, foi observado que:

- Tanto a deformagdo méxima quanto a residual aumentam com o namero de ciclos.
Esses parametros estabilizam ap6s uma determinada quantidade e dependem do pico
de tensdo aplicada.

- O modulo eléstico do carregamento diminui e o de descarregamento aumenta
conforme aumenta o nimero de ciclos. A estabilizacdo desses parametros corresponde
a estabilizacdo da tensdo de transformacdo. Ambos sdo influenciados pelo valor do
pico de tensao.

- Atensdo de transformacdo e a energia dissipada decrescem com o aumento de ciclos e
do valor do pico de tenséo.

Para ambos os controles, associou-se 0 acumulo na deformacdo com as transformacdes
martensiticas ciclicas e as deformacédo plasticas resultantes das transformacdes induzida por
tensdo.

Ramos et al. (2018) investigaram a influéncia de diferentes picos de tensdo na liga
NiTi para diferentes frequéncias. As trocas de calor que ocorrem nas transformacédo de fase
fazem a temperatura do material aumentar com a frequéncia, pois o material ndo tem tempo
para entrar em equilibrio térmico com o ambiente, acumulando calor latente e reduzindo a
dissipacéo de calor. Alem disso, a amplitude de oscilacdo da temperatura da amostra diminuiu
com o aumento da frequéncia. Conforme o esperado, a0 aumentar o pico de tensdo, houve
uma diminuicdo da vida em fadiga. Em relacdo a deformacédo residual, notou-se de forma
geral uma diminuicdo com o aumento da frequéncia. A deformacéo recuperdvel aumentou
com o valor do pico de tenséo, entretanto também houve um aumento da deformagé&o residual.
A energia dissipada nos primeiros ciclos aumentou com a diminuicdo da frequéncia e
aumento do valor do pico de tensdo. A analise do DSC mostrou apesar do inicio da

transformacéo de fase ser facilitado com a ciclagem, o fim da transformagcdo é dificultado
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devido a presenca de defeitos microestruturais. Ou seja, ha um aumento da histerese térmica.
Todas as amostras apresentaram fraturas semelhantes, independente da frequéncia ou da
tensdo. A vida em fadiga de todas as amostras ficaram entre 5,0 x 10% a 1,6 x 10* ciclos.

Em sintese, alguns comportamentos sdo esperados durante o ensaio de fadiga em
LMF. As propriedades funcionais das ligas sofrem degradacdo devido ao acumulo de
discordancias e martensita retida (Maletta et al., 2014), estabilizando em torno de 60 a 150
ciclos (Maletta et al., 2012; Kang & Kan, 2017), dependendo do valor méximo de tensdo ou
deformacédo aplicado. Entre essas propriedades, pode-se citar a deformacdo, mddulo de
elasticidade, energia dissipada e tensdo de transformacéo. Observa-se ainda que a frequéncia
de ciclagem, influencia na vida a fadiga das LMFs. Quanto maior a frequéncia, maior a
temperatura do material, o que pode influenciar na transformacéo de fase do material (You et
al., 2017; Zhang et al, 2017; Ramos et al., 2018).

43



CAPITULO 3- MATERIAIS E METODOS

No presente capitulo sdo apresentados os materiais investigados, assim como 0sS

procedimentos experimentais. O fluxograma na Fig. 3.1 apresenta as etapas realizadas no

estudos.

Esticamento dos
Fios Extrudados

Analise Quimica

Usinagem de 26
corpos de prova

Tratamento
Térmico com
resfriamento em
agua

DSC

TCP por 24
horas em 13
corpos de prova

Ensaio de fadiga

Ensaio de tracdo

Avaliacédo da
influéncia do

tratamento
criogénico

Figura 3.1 — Fluxograma do experimento.

3.1 Materiais

O material investigado foi um fio de 3,81 mm de diametro trefilado a frio fornecido
pela empresa Memory Metalle. Retirou-se uma amostra desse material e, ap6s um banho de
ultrassom de 10 minutos para retirar as impurezas, levou-se para a analise quimica através de

Flurescéncia de raio X. A Tabela 3.1 aponta a composi¢do quimica obtida:
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Tabela 3.1 — Composicao quimica da amostra.

Elemento Quantidade
Ni 57,43%
Ti 42,36%

Impurezas 0,21%

Amostras de material foi levada para analise calorimétrica apds o tratamento térmico,
525 °C por 20 minutos seguidos de resfriamento em agua, para obtencdo das temperaturas de
transformacdo de fase. O objetivo desse procedimento € verificar se 0 material estd na fase
austenitica na temperatura ambiente. Nessa etapa foi utilizado um Calorimetro Diferencial de
Varredura (Differential Scanning Calorimeter — DSC), modelo DSC 8500 do fabricante
Perkin Elmer® de forno duplo, mostrado na Fig. 3.2. Os dados foram obtidos através do

software Pyris.

Figura 3.2 — DSC 8500 da Perkin Elmer®.

A amostra do material utilizada no DSC possuia uma massa de 28 mg foi limpa
através do banho de ultrassom por 10 min. Posteriormente, ela foi colocada no interior de um
Becker com acetona e imerso em agua no equipamento de ultrassom Q335D. Em seguida, a
amostra foi colocada em um cadinho de aluminio e depositada no interior no forno designado

para amostras. No forno de referéncia foi colocado um cadinho de aluminio vazio. O ensaio
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foi realizado em uma atmosfera inerte de nitrogénio gasoso com fluxo de 20 ml/min. As

etapas de aquecimento e resfriamento foram:

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)

Estabilizacdo a -70 °C por 1 minuto.

Agquecimento de -70 °C a 100 °C a uma taxa de 100 °C/min.
Estabiliagdo a 100 °C por 1 minuto.

Resfriamento de 100 °C a -70 °C a uma taxa de 100 °C/min.
Estabilizacdo a -70 °C por 1 minuto.

Agquecimento de -70 °C a 60 °C a uma taxa de 10 °C/min.
Estabiliacdo a 60 °C por 1 minuto.

Resfriamento de 60 °C a -70 °C a uma taxa de 10 °C/min.

As etapas de 1 a 4 garantem que o material inicie 0 ensaio na fase martensitica. A

Tabela 3.2 mostra as temperaturas obtidas.

Tabela 3.2 — Temperaturas caracteristicas da liga Nis7Tias.

Temperatura As Ap Af Ms

Mp

Valor (°C) -7,41 -0,53 3,31 -39,48

-49,14

-61,07

Conforme a Tab. 3.2, a temperatura Af encontra-se abaixo da temperatura ambiente.

Portanto, espera-se que a liga Nis7Tis3 possua microestrutura austenitica, apresentando

comportamento pseudoelastico a temperatura ambiente.

3.2 Preparacéo dos Corpos de Prova

Posteriormente, os fios foram cortados em pedagos com um comprimento de

aproximadamente 300 mm e esticados na MTS 810 Material Test System do Laboratdrio de

Fadiga localizado no bloco SG-9 da UnB, mostrada na Fig. 3.3.
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Figura 3.3 — MTS 810 Material Test System (Laboratério de Fadiga UnB).

Em seguida, foram usinados 26 corpos de prova conforme as especificacdes da Fig.
3.4. A proporcéo da secdo util foi feita com base na norma ASTM E466-15 (2015):
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Figura 3.4 - Desenho técnico dos corpos de prova.
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Apds a usinagem dos corpos de prova, estes foram levados ao torno para serem
polidos. Foram utilizadas lixas de #1000 a #2500. Posteriormente, foi verificado no
microscopio Confocal que todos os corpos de prova apresentavam rugosidade abaixo de 0,2
um, previstos na norma E466-15 (2015). A Figura 3.5 mostra 0s corpos de prova apos o

polimento.

Figura 3.5 - Corpos de prova apds o polimento.

Os corpos de provas foram entdo levados para tratamento térmico, com o objetivo de
ativar o efeito pseudoelastico do material, assim como aliviar as tensdes residuais geradas
pelo processo de fabricacdo e usinagem do material (Otsuka & Wayman, 1998). Os fios foram
colocados diretamente no forno ja aquecido a 525 °C, mantidos 20 min e resfriados em agua,
conforme gréfico da Fig. 3.6. A temperatura, o tempo e o resfriamento utilizados no
tratamento térmico foram fornecidos recebido pelo fabricante do material. Neste processo, foi
utilizado um forno de coluna vertical modelo LHT407GN6 fabricado pela Nabertherm,

conforme Fig. 3.7.

T'[°C1600

500
400
300
200

100
30
t(s)

Figura 3.6 — Perfil de temperatura do tratamento térmico no forno.

48



Figura 3.7 — Forno Nabertherm LHT407GN6.

Dos 26 corpos de prova usinados, 13 foram submetidos a tratamento criogénico. O
tratamento criogénico foi realizado através da imersdo em nitrogénio liquido a -196 °C, por
um periodo de 24 horas dentro de um dewar criogénico, conforme gréfico da Fig. 3.8. O
tempo de imersdo escolhido foi definido com base nos resultados obtidos por Weimar (2017).
Os corpos de prova foram colocados nos porta amostras especificos do dewar criogénico e,
apos o tempo de imersdo, foram transferidos para um becker de vidro temperado e aquecidos
até a temperatura ambiente por conveccdo natural. Para garantir que os corpos de prova
permanecam a uma temperatura constante de -196 °C, o tanque possuia um nivel de
nitrogénio liquido acima de 70% de sua capacidade, conforme recomendado pelo fabricante.
A Figura 3.9 mostra o tanque utilizado.
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Figura 3.8 — Perfil de temperatura do tratamento criogénico.

Figura 3.9 — Tanque de nitrogénio Dewar.

3.3 Ensaio de Tracéo

O ensaio de tracdo foi realizado conforme a norma ASTM F2516-6 (2008), norma especifica

para material pseudoelastico. Foi feito o levantamento da curva tensdo-deformacdo sob

50



controle de deslocamento para o fio tratado e outro ndo tratado. A taxa utilizada para o
levantamento da curva pseudoelastica foi de 0,08 mm/min e a taxa até a ruptura foi de 0,8
mm/min. As figuras 3.10 e 3.11 e a Tabela 3.3 mostram as curvas e as propriedades relevantes

obtidas. A area da histerese foi calculada através da regra do trapézio.

500

—~

0% 1% 2% 3% 4% 5% 6% 7% 8%
Deformacao, &, [%o]

=

Figura 3.10 — Curva tensdo - deformacédo do material ndo tratado.

0% 1% 2% 3% 4% 5% 6% 7% 8%
Deformacao, g, [%]

Figura 3.11- Curva tenséo - deformacao do material tratado.
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Tabela 3.3 - Resultados do teste de tragdo Nis7Tiss das amostras néo tratada e tratada.

Propriedades Né&o Tratado | Tratado A A%
Tensdo de Transformacdo martensitica direta
300 330 +30 +10
(MPa)®
Tensdo de Transformagdo martensitica

o 55 85 +30 +54.,5

indireta (MPa)®
Deformacdo Residual (%) 0,45 0,25 -0,2 -44.4
Area da Histerese (MJ/mm?) 12,60 12,79 | +0,19 +1,5

Omedidos a 24 °C

3.4 Ensaio de Fadiga

Tendo em vista que o comportamento a fadiga das LMFs varia de acordo com a fase

em que o material se encontra, selecionaram-se quatro tensdes maximas correspondente ao

estado austenitico (Ponto 1), a regido de mistura de fases (Pontos 2 e 3) , e ao estado

martensitico (Ponto 4) das amostras, conforme Fig. 3.12. Os pontos correspondem
respectivamente a 400 MPa, 450 MPa, 500 MPa e 550 MPa, e tensdo minima nula. O ensaio

foi realizado através do controle de forca, e a frequéncia de ciclagem escolhida foi de 0,5 Hz,

para que ndo houvesse aumento da temperatura do corpo de prova devido as transformacdes

de fase (Ramos et al., 2018; Zhang et al., 2016).

Tensdo, o

Deformacio, £

Figura 3.12 — Curva tensao-deformacao esquematico.
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A Figura 3.13 mostra o corpo de prova durante o ensaio de fadiga na MTS 647
Hydraulic Wedge Grip com célula de carga de 5 kN.

Figura 3.13 — Montagem do CP na MTS 647 Hydraulic Wedge Grip para o ensaio de fadiga.
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

Foram ciclados 12 corpos de prova ndo tratados e 12 tratados criogenicamente até a
ruptura com diferentes niveis de tensdo maxima. As tensdes maximas foram de 400 MPa, 450
MPa, 500 MPa, 550 MPa, consequentemente, os valores da tensdo alternada foram de 200
MPa, 225 MPa, 250 MPa e 275 MPa. Em todos os ensaios a tensdo minima era nula, de modo
que houvesse tensdo compressiva no corpo de prova. Para cada nivel de tensdo foram
utilizadas 6 amostras, 3 ndo tratadas e 3 tratadas criogenicamente. O presente capitulo

apresenta os resultados e discussfes obtidos na analise da fadiga funcional e estrutural.

4.1 Fadiga Funcional

A fadiga funcional € caracterizada pela degradacdo de propriedades funcionais com a
ciclagem. Neste trabalho foram analisadas a deformac&o residual, a deformacdo maxima, a
deformacéo recuperavel, a energia dissipada, modulo elastico e a tensdo de transformacéo da
austenita para a martensita, conforme definicdo feita por Maletta et el. (2014) e representada
na Fig. 2.28.

4.1.1 Curvas Tenséo x Deformacao

As curvas das figuras 4.1 a 4.8 apresentam a evolucdo do comportamento
pseudoelastico sob ciclagem durante os primeiros 10 ciclos, onde ocorre maior mudanca das
propriedades funcionais ciclo a ciclo.

No Apéndice A, as figuras mostram a comparacdo ciclo a ciclo entre o material
tratado e o ndo-tratado, para cada valor de tensdo maxima.

No Apéndice B, as figuras mostram o erro obtido em cada parametro.

Devido ao sistema de controle da maquina utilizada nos ensaios, durante os primeiros
ciclos o nivel de forca méxima aplicado no corpo de prova ndo corresponde com o nivel da
carga prescrita para o ensaio. No entanto, o valor maximo desejado € atingido apds o0s
primeiros 10 a 15 ciclos. Para o presente estudo, como 0s primeiros ciclos sdo importantes

para a andlise, eles ndo foram descartados.
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Figura 4.1 — Curva tensdo — deformacéao nao tratado até o 10° ciclo (omax = 400 MPa)
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Figura 4.2 — Curva tenséo — deformacao tratado até o 10° ciclo (omax= 400 MPa)
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Figura 4.3 — Curva tensdo — deformacdo ndo tratado até o 10° ciclo (omax = 450 MPa)
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Figura 4.4 — Curva tenséo — deformacao tratado até o 10° ciclo (omax = 450 MPa)
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Figura 4.5 — Curva tensdo — deformacéo nao tratado até o 10° ciclo (omax = 500 MPa)
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Figura 4.6 — Curva tenséo — deformacao tratado até o 10° ciclo (omax= 500 MPa)
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Figura 4.7 — Curva tensdo — deformacéao nao tratado até o 10° ciclo (omax = 550 MPa)
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Figura 4.8 — Curva tensdo — deformacao tratado até o 10° ciclo (omax = 550 MPa)

58



E possivel observar que a cada ciclo h4 um incremento da deformacéo residual, em
ambos materiais tratado e ndo tratado, e este incremento aumenta conforme aumenta-se o
valor do pico de tensdo. No entanto, esse incremento diminui ao longo da ciclagem, até
estabilizar entre 100 e 150 ciclos. As amostras tratadas criogenicamente apresentaram uma
deformacéo residual maior que as ndo tratadas, exceto para o valor de tensdo maximo de 500
MPa. Além disso, o material tratado criogenicamente apresentou uma maior area de histerese,

correspondente a energia dissipada.

4.1.2 Deformacao

Foram analisadas a deformacdo residual, a deformacdo méxima e a deformacdo

recuperavel ao decorrer da ciclagem obtidas nos materiais ndo tratados e tratados.

4.1.2.1 Deformacéo Residual

A deformacdo residual eres € avaliada ap0s o descarregamento. Esse acumulo de
deformacdo irreversivel é conhecida como ratcheting e esta associada com a martensita retida
( Rao et al., 2015; Ammar et al. 2017). As Figuras 4.9 a 4.12 mostram a evolugdo dessa
deformacéo ao longo dos ciclos.
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Figura 4.9 — Comparagédo da evolucéao da eres para tensdo maxima de 400 MPa.
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Figura 4.10 — Comparacéo da evolucdo da eres para tensdo maxima de 450 MPa.
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Figura 4.11 — Comparagao da evolugdo da eres para tensdo maxima de 500 MPa.

60
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Figura 4.12 — Comparacéo da evolucdo da eres para tensdo maxima de 550 MPa.
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Figura 4.13 — eres acumulada no inicio, na estabilizacéo e na ruptura.

E possivel observar nas Fig. 4.9 a 4.12 que o tratamento criogénico aumenta a
quantidade de deformacéo residual, exceto para a tensdo maxima de 500 MPa. Também nota-
se que quanto menor a tensdo maxima aplicada, maior serd o aumento percentual na
deformacéo residual. Esse fato pode ser associado ao aumento da martensita retida, pois
guanto maior a tensao aplicada, maior a quantidade de transformacéo de fase da austenita para
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a martensita. O tratamento criogénico levou a um aumento da eres Na ruptura na média de 0,2
, 0,2 e 0,3 pontos percentuais para tensdes maximas de 400 MPa, 450 MPa e 550 MPa,
respectivamente, em relacdo as médias de deformacao residual apresentada pelo material sem
tratamento. Esses aumentos correspondem respectivamente a 60,2 %, 44,7 % e 10,0 %, em
relacdo ao material ndo tratado. Para a tensdo maxima de 500 MPa, houve uma diminuicédo
em média de 1,1 pontos percentuais, o que corresponde a uma deformacdo residual 37,3%
menor do material tratado em relacéo ao ndo tratado na ruptura.

A Figura 4.13 mostra a comparacdo em relacdo a evolucdo da ers a0 longo da
ciclagem. O material ndo tratado teve um aumento da eres Na ruptura em 180,0 % , 145,8 %,
617,0 % e 646,3 %, em relacdo a eres inicial, respectivamente para as tensdes de 400 MPa, 450
MPa, 500 MPa e 550 MPa. Para os materiais tratados esse aumento foi de 158,2 % 129,7 %,
353,5 % e 598,9 %, respectivamente. Ou seja, a deformacdo irreversivel média dos ciclos
finais em relacdo aos iniciais aumentou mais, percentualmente, no material nao tratado do que

no tratado.

4.1.2.2 Deformacdo Maxima

Em ensaios de fadiga por controle de forca, a deformacdo maxima do material varia ao
longo da ciclagem. Nas Figuras 4.14 e 4.17 é apresentada a evolucdo da emax a0 longo dos

ciclos.
Tensao Maxima 400 MPa
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Figura 4.14 — Comparacéo da evolucgdo da emsax para tensdo maxima de 400 MPa.
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Tensao Maxima 450 MPa
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Figura 4.15 — Comparacdo da evolucdo da emax para tensdo maxima de 400 MPa.
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Figura 4.16 — Comparacdao da evolugdo da emax para tensdo maxima de 500 MPa.
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Figura 4.17 — Comparacdo da evolugdo da emax para tensdo maxima de 550 MPa.
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Figura 4.18 — emax NO inicio, na estabilizacdo e na ruptura.

Nas Figuras 4.14 a 4.18 nota-se que a deformacdo maxima obtida no material tratado é
maior que a obtida no material ndo tratado. O tratamento criogénico aumentou a &max

estabilizadaem 0,4, 0,2, 0,4 e 2,7 pontos percentuais para tensdes méximas de 400 MPa, 450
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MPa, 500 MPa e 550 MPa, respectivamente, em relagdo ao material sem tratamento. Esses
valores correspondem respectivamente a um aumento de 12,8 %, 4,6 %, 6,2% e 36,1 % em
relagdo a média da emax estabilizada do material ndo tratado. Nos niveis de tensdo méaxima de
500 MPa e 550 MPa, tanto para o material ndo tratado quanto para o material tratado, o valor
da deformacdo maxima aumenta em relacdo as tensdes anteriores de 400 MPa e 450 MPa.
Nesses valores superiores hd& um aumento da quantidade de transformacdo de fase
martensitica induzida por tensdo, portanto quanto maior o for a tensdo maxima aplicada no
corpo de prova, maior sera a deformagdo maxima atingida.

Observa-se também pelas Fig. 4.14 a 4.18 que a evolucdo da deformacdo maxima ao

decorrer da ciclagem ocorre de maneira similar entre 0s materiais tratados e 0s néo tratados.

4.1.2.3 Deformacdo Recuperavel

A deformacdo recuperavel é calculada através deformacdo méaxima menos a
deformacéo residual, para cada ciclo. As Figuras 4.19 a 4.22 mostram a evolugdo da érec a0

longo dos ciclos.
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Figura 4.19 — Comparacéo da evolucdo da &rec para tensdo maxima de 400 MPa.
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Tensao Maxima 450 MPa
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Figura 4.20 — Comparacdo da evolugdo da &rec para tensdo méxima de 450 MPa.
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Figura 4.21 — Comparacdo da evolugdo da &rec para tensdo méaxima de 500 MPa.
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Tensao Maxima 550 MPa
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Figura 4.22 — Comparag&o da evolugéo da erec para tensdo maxima de 550 MPa.
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Figura 4.23 — erec NO inicio, na estabilizacdo e na ruptura.

Nas Figuras 4.19 a 4.23 € apresentada a comparacao da erec entre 0 material tratado e
0 ndo tratado. O tratamento criogénico levou a um aumento da erec estabilizada em média de
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1,4 e 1,6 pontos percentuais ao aplicar uma tensdo méxima de 500 MPa e 550 MPa,
respectivamente. Esse aumento corresponde, respectivamente, a 34,6 % e 31,8 % em relacdo
ao material ndo tratado. Para as tensdes méaximas de 400 MPa e 450 MPa, as variacOes
ficaram em torno de 1%, ficando dentro da margem de erro. Também observou-se que a
deformacéo recuperavel aumentou conforme o aumento da tensdo méaxima aplicada no corpo
de prova, em ambos os materiais.

Também nota-se que a evolucdo da erec @0 decorrer da ciclagem ocorre de maneira

similar entre os materiais tratados e os ndo tratados.

4.1.3 Densidade de Energia

A histerese corresponde a area delimitada pela curva tensdo — deformacdo e esta
relacionada com a densidade de energia dissipada pelo material por ciclo. Durante a ciclagem
ocorre uma quantidade de energia dissipada, atribuida ao aumento da deformacao plastica e
da densidade de discordancias (Maletta et al., 2014). As Figuras 4.24 e 4.27 mostram a

evolugdo da Egiss a0 longo dos ciclos.
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Figura 4.24 — Comparacéo da evolugdo da Egiss para tensdo maxima de 400 MPa.
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Figura 4.25 — Comparacéo da evolucao da Egiss para tensdo maxima de 450 MPa.
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Figura 4.26 — Comparacdo da evolugdo da Egiss para tensdo maxima de 500 MPa.
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Figura 4.27 — Comparacéo da evolugdo da Egiss para tensdo maxima de 550 MPa.

Ediss  MIm317.0 - “lInicial ™ Estabilizagio ™ Ruptura
6.0
5.0 -
4.0 -
3.0 1
2.0

1.0

0.0 -
NT400 TC400 NT450 TC450 NTS500 TC500 NTS550 TC550

Figura 4.28 — Eudiss NO inicio, na estabilizagdo e na ruptura.

Observa-se nas Fig. 4.24 a 4.28 que o tratamento criogénico aumenta a quantidade de
energia dissipada em todos os niveis de tensdo maxima. O maior aumento em relacdo ao
material ndo tratado ocorreu ao ciclar o material tratado com tensdo maxima de 500 MPa. O
aumento da Egiss pelas amostras tratadas durante a estabilizagdo foi de 9,2 %, 4,1 %, 220,6 %
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e 103,7 % para as tensdes maximas de 400 MPa, 450 MPa, 500 MPa e 550 MPa,
respectivamente.

Também nota-se que ao decorrer da ciclagem ocorre uma degradacdo da capacidade
do material de dissipar energia, e o tratamento criogénico contribui para amenizar essa
degradacdo. No nivel de tensdo maxima de 500 MPa, o tratamento criogénico amenizou a
degradacdo em 33,3 %. Na ruptura, o material ndo tratado dissipava uma quantidade de
energia equivalente a 10,0 % da quantidade durante o inicio da ciclagem, enquanto que o
material tratado dissipava uma quantidade de energia equivalente a 39,9 % da inicial.
Segundo Maletta et al. (2014), a energia dissipada ap0s a estabilizacdo correspondem a cerca
de 30 % a 40 % do ciclo inicial, podendo haver redugdes maiores ao ultrapassar uma
deformacdo méaxima de 1,30%. Os resultados obtidos estdo de acordo com esses dados.

4.1.4 Mbdulo Elastico

O modulo eléstico sofre uma degradacgdo ao longo da ciclagem, devido a formacdo de
uma microestrutura heterogénea, e o valor do modulo eléstico diminui até estabilizar em um
valor entre 0 mddulo elastico da austenita e 0 mddulo elastico da martensita. 1sso ocorre
devido a formacdo de martensita estabilizada, demaclacédo, reorientagdo de grdo (Maletta et
al., 2014). As Figuras 4.29 a 4.32 apresentam a comparagéo da evolucdo do E ao longo dos

ciclos.
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Figura 4.29 — Comparacéo da evolucao do E para tensdo maxima de 400MPa.

71



E [GPa] 70

60

50

40

30

20

Tensao Maxima 450 MPa

—NT

10 100 1000 10000 100000 N

Figura 4.30 — Comparacdo da evolucao do E para tensdo maxima de 450MPa.
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Figura 4.31 — Comparacdo da evolucdo do E para tensdo maxima de 500MPa.
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Tensao Maxima 550 MPa
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Figura 4.32 — Comparacdo da evolucao do E para tensdo maxima de 550MPa.
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Figura 4.33 — E no inicio, na estabilizacdo e na ruptura.

Analisando os graficos das Fig. 4.29 a 4.33 observa-se que houve uma diminuicdo do
modulo elastico do material tratado em relacdo ao ndo tratado. O tratamento criogénico
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provocou uma diminuicdo no E de 10,4 % e 16,5 % , apds a estabilizacdo, para as tensdes de
500 MPa e 550 MPa, correspondendo respectivamente a um valor de 5,6 GPa e 8,0 GPa.
Nesses niveis de tensdes maximas ocorre uma maior quantidade de transformacédo de fase se
comparado com as tensdes maximas de 400 MPa e 450 MPa.

Também nota-se que a evolucdo do médulo eléstico ao decorrer da ciclagem ocorre de
maneira similar entre os materiais tratados e 0s ndo tratados. Em ambos os materiais, houve
uma maior diminui¢cdo do modulo elastico para a maior tensdo maxima aplicada (550 MPa)
devido a formacdo de uma estrutura mais heterogénea, causada pela maior quantidade de

transformacéo de fase induzida mecanicamente.
4.1.5 Tensdo de Transformacdo Martensitica
A tensdo de transformacdo da austenita para a martensita também diminui ao longo da

ciclagem do material, conforme mostra as Fig. 4.34 a 4.37. Essa diminuicdo é causada pelo
acumulo da martensita retida e pela estrutura heterogénia (Maletta et al., 2014).
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Figura 4.34 — Comparacéo da evolucdo da oa-»wm para tensdo maxima de 400 MPa.
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Figura 4.35 — Comparacdo da evolucéo da oa-»wm para tensdo maxima de 450 MPa.
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Figura 4.36 — Comparacéo da evolucéo da oa-»wm para tensdo maxima de 500 MPa.
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Figura 4.37 — Comparacéo da evolucéo da oa»wm para tensdo maxima de 550 MPa.
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Figura 4.38 — oa»m NO inicio, na estabilizacdo e na ruptura.

Nos gréaficos das Fig. 4.34 a 4.38 observa-se que o tratamento criogénico diminuiu o
valor de tensdo necessaria para transformar a austenita em martensita na maioria dos casos.
Essa diminuicéo foi de 12,5 MPa, 21,7 MPa e 62,5 MPa, para a oa»m estabilizada, aplicando

uma tensdo maxima de 450 MPa, 500 MPa e 550 MPa respectivamente. Esses valores
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correspondem a uma diminuicdo no valor de tensdo de transformacgdo do material tratado de
4,2 %, 9,2 % e 23,4 % em relacdo ao material tratado. Para tensdo méaxima de 400 MPa, o
tratamento criogénico aumentou a oa-»wm estabilizada em 15,0 %, correspondendo a 36,7 MPa.

Em relacdo a evolucdo dos valores da tensdo de transformacdo ao decorrer da
ciclagem, evidenciada pela Fig. 4.38, nota-se que essa propriedade sofre maior degradacdo no
material tratado do que no material ndo tratado. Também ¢é possivel observar que,
inicialmente, quanto maior o valor da tensdo méxima, maior é a tensdo necessaria para a

transformacéo de fase e maior ¢ a reducdo do valor dessa propriedade ao final da ciclagem.

4.2 Fadiga Estrutural

A fadiga estrutural é analisada por meio da média da quantidade de ciclos até a falha
do corpo de prova. A Figura 4.39 mostra curva da vida em fadiga em funcdo da tensdo
alternada para o material tratado e o ndo tratado. As tensdes alternadas de 200 MPa, 225 MPa,
250 MPa e 275 MPa correspondem respectivamente as tensdes maximas de 400 MPa, 450
MPa, 500 MPa e 550 MPa. E possivel observar que a reta média do material tratado ficou a
esquerda do material ndo tratado. Ou seja, para um mesmo valor de tensdo alternada, o
material tratado apresenta uma vida em fadiga menor do que o material ndo tratado. Também
nota-se que as retas seguem aproximadamente a mesma inclinacdo. I1sso demonstra que a
variacdo da vida em fadiga dos materiais tratados e ndo tratados comportam-se de maneira

semelhante com a variacdo da tensdo alternada.
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Figura 4.39 — Curva S-N
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Em relacdo a fadiga estrutural, o tratamento criogénico reduz a quantidade de ciclos

necessarios para a ruptura do corpo de prova entre aproximadamente 50 % a 75 %, conforme

a Fig. 4.40. Esta diminuicdo pode estar relacionada com a diminuicdo da tensdo necessaria

para a transformacdo de fase, aumentando assim a quantidade de martensita retida.

Consequentemente, hd um aumento da heterogeneidade da microestrutura, levando a iniciacdo

de trincas (Maletta et al., 2014; Zhang et al., 2017). A vida em fadiga do material ndo tratado

esta de acordo com os dados obtidos por Ramos et al. (2018).
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CAPITULO 5 - CONCLUSOES

Amostras de Nis7Tisz submetidas a tratamento criogénico por imersao em nitrogénio
liquido (-196 °C) por 24 horas foram submetidas a ensaios de fadiga por forca prescrita com
diferentes niveis de tensdo méaxima. Os resultados foram comparados com os obtidos de
amostras ndo tratadas e analisados quanto as fadiga funcional e estrutural. O tratamento
criogénico deslocou a curva tensdo-deformacéo pseudoelastica para a direita desse diagrama,
aumentou a area da histerese e reduziu o nivel de tensdo necessario para induzir a
transformacéo da austenita para a martensita. Também houve uma reducdo na vida em fadiga
estrutural do material tratado criogenicamente em relacdo ao ndo tratado. No geral, as
propriedades funcionais estabilizaram entre 100 a 150 ciclos para os materiais tratados e ndo
tratados.

Em relacdo a fadiga funcional, foi observado que o tratamento criogénico causou as

seguintes alteracoes:

e Aumento da deformagéo residual na ruptura entre aproximadamente 10 % a 60 %,
exceto para a tensdo maxima de 500 MPa;

e Aumento da deformacdo maxima atingida na ruptura pelo material, ao ciclar com um
mesmo valor de tensdo maxima, entre aproximadamente 2 % a 40 %;

e Aumento da deformacdo recuperavel na ruptura entre aproximadamente 3 % a 40 %j;

e Aumento da densidade de energia dissipada por ciclo pelo material na ruptura entre
aproximadamente 20 % a 390 %. Além disso, essa capacidade de dissipar energia do
material tratado sofreu menor degradacdo ao longo do ensaio em relagdo ao material
ndo tratado;

e Diminuicdo do modulo elastico do material na ruptura entre aproximadamente 3 % a
25 %.

e Diminuicdo do valor da tensdo de transformacdo martensitica na ruptura entre
aproximadamente 10 % a 30 %, exceto para a tensdo maxima de 400 MPa.

Em relagdo a fadiga estrutural, o tratamento criogénico diminuiu a vida em fadiga entre

aproximadamente 50 % a 75 %.
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RECOMENDAGCOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para uma melhor compreensdo dos resultados, recomenda-se uma analise

microestrutural do material antes e apds o tratamento criogénico e antes e apos a ciclagem.
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