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RESUMO

CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL E FRACTOGRAFICA
DA LIGA NIs;Tliz COM MEMORIA DE FORMA TRATADA
CRIOGENICAMENTE E SUBMETIDA A CICLAGEM MECANICA

Autor: Bernardo José Leite da Silva
Orientador: Prof. Dr. Edson Paulo da Silva
Brasilia, 17 de Abril de 2020

O Efeito Memoria de Forma (EMF) e a Pseudoelasticidade (PE) sdo os dois
comportamentos termomecanicos tipicos das Ligas com Memoria de Forma (LMF), que
compdem uma familia de materiais classificados como materiais inteligentes. Em
ambos 0s comportamentos, a principal caracteristica é a capacidade do material sofrer
deformacdes recuperaveis de até 10%. No caso da PE, essa recuperacdo acontece com a
retirada da carga que induziu a deformacéo, e no caso do EMF, a recuperacao se da por
meio do aquecimento do material acima de determinada temperatura caracteristica e
inerente ao material. Essa recuperacdo de deformacdo esta associada a transformacoes
martensiticas induzidas mecanicamente, na PE, e termicamente, no EMF. Esses dois
comportamentos tém grande potencial em diversas areas comerciais e de pesquisa. Em
aplicacbes nas quais o material € submetido a carregamentos mecanicos (PE) ou
termomecanicos (EMF) ciclicos, observa-se a ocorréncia de fadiga estrutural e fadiga
funcional, sendo a funcional caracterizada pela alteracdo de propriedades materiais ao
longo da ciclagem. O objetivo do presente trabalho é avaliar a influéncia do tratamento
criogénico profundo do ponto de vista microestrutural da liga Nis;Tiss submetida a
ciclagem mecénica. Corpos de prova dessa liga ndo tratados e tratados criogenicamente,
a -196°C por 24 horas, foram submetidos a carregamentos mecanicos ciclicos até a
ruptura. No comportamento pseudoeléstico, observou-se que o material tratado
criogenicamente apresentou aumento na deformacéo residual e deformacéo recuperavel
quando comparado ao material considerado como recebido. Além disso, houve uma
diminuicdo nos niveis de tensdo de transformacéo ao longo das ciclagens tanto para os
tratados quanto para os ndo tratados. Mas em relacdo a fadiga estrutural, os materiais
tratados criogenicamente apresentaram vida a fadiga menor quando comparados aos
corpos de prova do material como recebido. A partir desses resultados e, por meio de
ensaios de microdureza, DRX e EDS buscou-se compreender nesse trabalho as
alteracdes observadas. Observou-se que o0 tratamento criogénico ndo alterou a estrutura
cristalina do material, mantendo a estrutura cubica B2 com precipitados de mesma
composi¢do. Entretanto, observou-se a formacdo pontual de 6xidos possivelmente
associados ao TiNiO3 e um aumento da microdureza em torno de 4% apds o tratamento
criogénico. Nas amostras tratadas e ap6s cicladas, observou-se, a partir da morfologia
microestrutural e ensaios DRX, a presenca de martensita residual. Na anélise de falha
dos corpos de prova, verificou-se que tanto as amostras tratadas quanto as nao tratadas
apresentaram as mesmas caracteristicas, isto €, presenca de estrias de fadiga e dimples,
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dando sinais de que a falha foi ductil e ocorreu por sobrecarga da regido. Da analise dos
resultados, conclui-se que o comportamento pseudoeléstico da liga Ni57Ti43 foi afetado
pelo tratamento criogénico profundo, a -196°C por 24 horas, e que as alteracGes
observadas devem estar associadas, principalmente, a formacdo dos &xidos
identificados, de modo que podem justificar tanto a menor vida a fadiga quanto os
comportamentos associados a deformacdo residual e diminuicdo das tensbes de
transformacéo.

Palavras-chave: Ligas com Memdria de Forma, Pseudoelasticidade, Fadiga Funcional,
Fadiga Estrutural, Comportamento Ciclico, Caracterizacdo Microestrutural.
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ABSTRACT

MICROSTRUCTURAL AND FRACTOGRAPHIC
CHARACTERIZATION OF A CRYOGENICALLY TREATED Nls7T 43
SHAPE MEMORY ALLOY SUBMITTED TO MECHANICAL
CYCLING

Author: Bernardo José Leite da Silva
Supervisor: Prof. Dr. Edson Paulo da Silva
Brasilia, April 17th, 2020

The Shape Memory Effect (SME) and Superelasticity (SE) are the two typical
phenomena associated with Shape Memory Alloys (SMA), which are materials also
known as smart materials. In both behaviors, SMA’s present the capacity of strain
recovery up to 10%. In the SE, this recovery happens with the removal of the initial
applied load, and in the case of the SME, the recovery takes place by heating the
material above its transformation temperature, confirming that this kind of alloys have
great potential in several areas. In applications in which the material is submitted to
mechanical (SE) or thermomechanical (EMF) cyclicing, structural fatigue and
functional fatigue are observed, where the functional fatigue is characterized by the
change in the material’s properties throughout the cycling. The present work’s objective
is to evaluate the influence of deep cryogenic treatment (DCT) from a microstructural
point of view of the Nis;Tiyz alloy submitted to fatigue testing. Criogenically treated, at
-196°C for 24 hours, and non treated test specimens were submitted to mechanical
cyclicing until its rupture. In the superelastic behavior, it was observed that the
cryogenically treated material showed an increase in residual and recoverable strain
when compared to the as received material. In addition, it was observed a decrease at
the transformation stress levels throughout the cycles for both treated and non treated
samples. But when it comes to the structural fatigue, the cryogenically treated material
showed a decrease in fatigue life when compared to the non treated test specimens.
From these results and through microhardness, XRD and EDS tests, it was possible to
identify eventual changes at the treated samples. It was observed that the cryogenic
treatment did not cause changes in the material’s crystal structure, maintaining the B2
cubic structure with precipitates of same atomic composition. However, treated
specimens presented the formation of oxides possibly associated with TiNiO3 and also

an increase in microhardness of around 4%. In the treated samples and after its cycling,
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it was observed, from the microstructural morphology and XRD tests, the presence of
residual martensite. In the failure analysis of the specimens, it was found that both
treated and non treated test specimens had the same characteristics, which was the
presence of fatigue striations and dimples, showing that the failure was ductile and
occurred due to its overload. From the results analysis, it is concluded that the
superelastic behavior of the Nis;Tiys alloy was affected by the deep cryogenic treatment,
at -196°C for 24 hours, and that the observed changes must be associated, mainly, with
the formation of oxides, so that they can justify both the decrease at the fatigue life and
the behaviors associated with residual strain and decrease of transformation stress

levels.

Keywords: Shape Memory Alloys, Superelasticity, Functional Fatigue, Structural
Fatigue, Cyclic Behavior, Microstructural Characterization.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONTEXTO E MOTIVACAO

As Ligas com Memoria de Forma - LMF - sdo uma classe de materiais que
apresentam a capacidade de recuperar deformac6es a partir de seu aquecimento (Efeito
Memoria de Forma — EMF) ou da retirada do carregamento (Pseudoelasticidade - PE)
(Leo, 2007; Lagoudas, 2008). O EMF &, de um modo geral, um comportamento onde o
material, apos deformacdo aparentemente permanente, ao ser agquecido recupera sua
forma original. J4 a PE é associada a recuperacdo da deformacdo, gerada por

carregamento, apds seu descarregamento (Delaey et al., 1974; Leo, 2007).

Atualmente, as LMF mais investigadas e com maior nimero de aplicacdes sao as
do sistema Ni-Ti com propor¢des aproximadamente equiatdbmicas de Ni e Ti. Essas
ligas foram apelidadas de NiTiNoL em referéncia ao laboratério onde foram
incialmente desenvolvidas, no Naval Ordnance Laboratory (Leo, 2007). Duas
importantes vantagens das ligas NiTi, em relacdo as demais ligas com memdria de
forma, é a sua biocompatibilidade, que possibilita a sua ampla aplicacdo na medicina e
na odontologia, e a sua deformacdo recuperavel, que em algumas ligas e sob certas
condicdes, pode chegar a 10% (Otsuka e Wayman, 1998).

O Efeito Memoria de Forma e a Pseudoelasticidade, juntamente com a
biocompatibilidade, conferem as ligas NiTi um enorme potencial para aplicacbes
médicas. Explorando-se essas caracteristicas, foram desenvolvidos instrumentos
ortodonticos e dispositivos cardiovasculares (Lagoudas, 2008). Aplicacbes em fungéo
do comportamento pseudoelastico e capacidade de dissipacdo de energia de ligas NiTi
podem ser observados em aplicacdes pontuais como armacdes flexiveis, equipamentos
esportivos assim como aplicacdes de maiores dimensGes como cabos de amortecimento
para pontes projetados para terremotos (Lagoudas, 2008; Torra et. al, 2009). Em funcao
de sua fenomenologia, as LMF a base de NiTi sdo destinadas as aplicacdes de atuadores
e sensores. Nesses casos, 0 material € submetido a multiplos ciclos sendo importante o
estudo do comportamento a fadiga. O tipo de carregamento, o processo de fabricacdo e

as caracteristicas microestruturais impactam na vida a fadiga de LMF (Lagoudas, 2008).



Inicialmente utilizado em acos, o tratamento criogénico € um tratamento térmico
que proporciona melhorias em algumas propriedades mecéanicas do material, como
aumento da dureza, aumento da resisténcia ao desgaste e aumento da tenacidade
(Barron, 1982; Collins, 1997; Pellizari, 2001).

Em aplicacbes nas quais as LMF sdo submetidas a carregamentos ciclicos
observa-se uma variacdo de suas propriedades com a ciclagem (Lagoudas, 2008; Wang
et al., 2008). A esse processo de alteracdo de propriedades com a ciclagem da-se o nome
de fadiga funcional, uma vez que essas alteragdes podem comprometer alguma
funcionalidade de aplicacbes que as exploram. Neste trabalho sera investigado se e
como tratamento criogénico afeta o comportamento pseudoelastico sob carregamentos
ciclicos, investigando, também, seus efeitos sob o0 ponto de vista microestrutural no

material.

1.2 DESCRICAO DO ESTADO DA ARTE

Melton (1979) realizou ensaios de fadiga em ligas NiTi martensiticas que
apresentavam diferentes valores de Ms, onde concluiu que a diferenca de temperaturas
de inicio de transformacdo nao afetava no crescimento da trinca, mas, sim, na vida a
fadiga. Miyazaki et. al (1981) analisam que 0s modos de deformacéo de ligas NiTi séo
funcdo das temperaturas de transformacdo e que estas sdo impactadas caso o material
seja ciclado termomecanicamente. Mais tarde, Miyazaki et. al (1986) observam que, em
uma liga NiTi pseudoelastica, as tensdes de transformacédo para induzir a formacéo da
martensita e o lago de histerese diminuem com o aumento do nimero de ciclos, aléem da
deformacdo permanente se acumular e aumentar. Os pesquisadores concluem que a

causa desse efeito é a geracdo de deslocamentos durante a fase martensitica.

Hornbogen (2004) avalia que a resisténcia a fadiga de LMF ¢ afetada por uma
série de propriedades fisicas, como a presenca da fase austenitica, a fragilidade dos
contornos de grdo e pequenas particulas. Pelton (2011) revisita a literatura relacionada a
fadiga em Nitinol, onde fica demonstrado que as transformacdes ciclicas entre austenita
e martensita sdo mais complicadas aquelas que as teorias cristalograficas prevéem. Um
exemplo dessa complexidade é que a acumulagdo de deformacgdes ao longo dos ciclos

afeta no comportamento do material, impactando tanto nas temperaturas como nos



niveis de tensdo/deformacdo de transformacgdo. Pelton (2011) conclui que que o

processo de fabricacdo influencia de maneira incisiva na vida a fadiga do material.

McCormick (1994) faz uma andlise termodindmica da transformacéo
martensitica ao longo da ciclagem térmica e mecénica (pseudoelastica) de uma liga
NiTi, de modo que observa que as temperaturas de transformacéo decaem e a energia de
deformacdo elastica aumenta, onde o pesquisador justifica a situacdo observada pelo

acumulo de martensita residual retira na estrutura austenitica.

Tabanli et. al (1999) avalia o efeito da tensdo média no comportamento a Fadiga
de uma liga NiTi mostrando que, a uma deformacdo maxima fixa, os ciclos até a falha

variam de maneira ndo linear com o aumento da tensdo média.

Dolce (2001) estuda o comportamento mecéanico de ligas NiTi pseudoelasticas
observando a energia perdida por ciclo, deformacdes residuais e amortecimento. O
pesquisador conclui que se a liga NiTi pseudoelastica for utilizada para uma aplicacao
de dissipacdo de energia, uma pré deformacdo, de no méximo metade da deformacéo

maxima, deve ser aplicada.

A vida a fadiga de LMF ¢ dependente de parametros de controle externos como
temperatura, tensdo e deformacéo de transformacdo. Do ponto de vista interno, a vida
depende da composicdo da liga, o tipo de transformacdo e a estrutura cristalina do
material. A avaliacdo da fadiga em LMF ndo sdo restritas as analises de falha
tradicional, mas, também, deve-se considerar a perda da funcionalidade da liga com
memodria de forma (Humbeeck, 1991).

Lagoudas (2009) sugere que o comportamento de LMF em ensaios de fadiga
depende do processamento do material (processo de fabricacdo, tratamentos térmicos),
condicdes de carrregamento e as caracteristicas microestruturais induzidas (defeitos em

contornos de gréo).

A fadiga funcional e estrutural em ligas martensiticas de NiTi é avaliada por
Mammano e Dragoni (2011), em dois cenarios: a tensdo constante e a deformagéo
constante. Mais tarde, Mammano e Dragoni (2014) avaliam a fadiga funcional de fios

de NiTi submetidas a variadas condigdes de carregamento. Em 2015, Mammano e



Dragoni avaliam o efeito da tensdo, da taxa de aquecimento e o grau de transformacao

na fadiga funcional de fios martensiticos de NiTi.

Malleta (2012) realiza ensaios de fadiga por controle de deformacdo de uma liga
pseudoelastica de NiTi estimando a vida a fadiga por uma abordagem aproximada de
Coffin-Manson. Malleta avalia que as teorias de propagacao de trinca mais consolidadas
ndo podem ser aplicadas para ligas NiTi pelo fato desse material apresentar
caracteristicas e comportamentos particulares. Altos valores de tenséo local proximos a
descontinuidades geométricas podem causar mudangas microestruturais distintas,
podendo ser, apenas, uma reorientacdo da fase martensitica ou uma transformacao

martensitica induzida por tensao.

Ramos (2012) realizou ensaios de fadiga em uma liga NiTi pseudoelastica,
avaliando pardmetros como a energia dissipada, tensfes de transformacédo, deformacéo
acumulada e deformacdo pseudoelastica. Mais tarde, Ramos (2018) também avaliou, em
curvas S-N, a vida a fadiga em ligas pseudoelasticas quando submetidas a variagfes dos
valores de tensédo e frequéncia acumulada, observando a fadiga funcional e estrutural do

material.

Kang e Song (2015) observam que carregamentos ciclicos influenciaram no
comportamento de ligas NiTi. Porém, modelos tradicionais e ensaios conhecidos néo
podem ser aplicados em LMF pela prépria fenomenologia desses materiais, exigindo

maior aprofundamento e entendimento (Maletta et. al, 2014; Kang e Song, 2015)

Kim et al (2005) estudaram o efeito do tratamento criogénico profundo em
instrumentos endoddnticos de NiTi analisando os valores de microdureza, presenca de
fases e eficiéncia de corte desses instrumentos, comparando os resultados do mesmo
tratamento realizado em acos inoxidaveis. Segundo Kim et. Al (2005), a diferenca entre
acos inoxidaveis e ligas NiTi é a temperatura da fase martensita, onde 0s agos
apresentam uma temperatura de transformacdo martensitica superior & ambiente
enquanto a transformacdo em ligas NiTi acontecem abaixo da temperatura ambiente.
Kim et. Al (2005) observou que os instrumentos endoddnticos apresentaram um
pequeno aumento na microdureza do material, mas que ndo observou mudanca

quantitativa na composicéo das fases do material assim como na estrutura cristalina.



Vinothkumar et al. (2015) correlacionaram o DCT com o comportamento
mecénico de fios endoddnticos fabricados com uma liga martensitica de Ni 51-Ti 49.
Comparando dois tempos diferentes de imerséo, 6 e 24h, foi observado que o tratamento
criogénico de 24h apresentou uma maior fracdo da fase martensitica, menor dureza e
uma maior vida a fadiga quando comparada com as mesmas propriedades do material
exposto a 6 horas de tratamento. Uma possivel explicacdo para esses resultados seria o
surgimento de uma fase (martensita) que, quando comparada a austenita, apresenta
menores modulos de Elasticidade, denotando que a martensita exige menores niveis de

tensdo para apresentar algum tipo de deformacao.

Castilho (2017) estudou como o tempo de imersdao em tratamento criogénico
impactou uma liga austenitia e uma martensitica de NiTi, de modo que observou, de
uma forma geral, um aumento no fator de amortecimento da liga com memdria de

forma submetida ao TCP.

1.3 OBJETIVOS

O objetivo principal desse trabalho é avaliar como o Tratamento Criogénico
Profundo (TCP) realizado a -196°C por 24 horas afeta a microestrutura da liga Nis;Tiss
submetida a carregamentos mecanicos ciclicos por controle de tensdo. Os objetivos

especificos sdo:

e Investigar as eventuais alteragdes microestruturais devido ao tratamento
criogénico e a ciclagem mecanica;
e Desenvolver uma anélise da falha, observando eventuais mudancgas nos corpos

de prova comparando com as amostras tratadas e ndo tratadas.

1.4 METODOLOGIA

As diretrizes metodoldgicas para desenvolvimento desse trabalho sdo baseadas
numa analise experimental comparativa entres os comportamentos mecanicos ciclicos
(curvas tensdo-deformacéo ciclicas) e das caracteristicas microestruturais da liga tratada

e ndo tratada criogenicamente.

A curva tensdo-deformacao ciclica € obtida por meio de um ensaio de fadiga
seguindo procedimento adotado por Maletta et al. (2012). O tratamento criogénico é



feito por imersdo dos corpos de prova em nitrogénio liquido -196°C por 24 horas. A
andlise microestrutural, apds preparagdo metalografica, é feita por meio Espectroscopia
por Energia Dispersiva (EDS), Difratometria de Raio X (DRX) e ensaios de
microdureza. As caracteristicas da fratura dos corpos de prova sdo avaliadas por meio

de uma analise fractogréafica via Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).

1.5 ESTRUTURA DO TRABALHO

O presente trabalho esta dividido em 5 capitulos. No Capitulo 2 é apresentada
uma revisdo bibliografica sobre ligas com memoria de forma, suas definicBes e
fenomenologia associada. S&o revisados, também, conceitos relacionados a ensaios de
fadiga, analise da falha e criogenia, de modo que todos os pontos discutidos apresentam
importancia no entendimento do trabalho realizado. No Capitulo 3 s&o descritos ao
materiais e métodos utilizados para o desenvolvimento da pesquisa. O Capitulo 4

apresenta os resultados e discussdes e o Capitulo 5 as conclusdes.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS INTELIGENTES

Segundo Leo (2007) materiais inteligentes sdo aqueles que apresentam
capacidade de acoplamento entre dominios fisicos multiplos. O dominio é definido
como qualquer caracteristica fisica descrita por duas variaveis de estado, podendo ser,
por exemplo, dominio mecanico (tendo tensdo e deformacdo como variaveis de estado),
dominio térmico (com temperatura e entropia como as variaveis) etc. O acoplamento
ocorre quando a alteracdo de uma varidvel de um dominio fisico gera um efeito em
outra variavel de estado de outro dominio. Como exemplo, alterando-se a temperatura
(dominio térmico) de um material com memoria de forma, pode-se observar uma
variacdo na varidvel deformagdo (dominio mecénico) desse material, caracterizando um
acoplamento termomecéanico. A Figura 1 mostra de forma esquematica os trés tipos

mais comuns de acoplamento entre os dominios térmicos, elétricos e mecanicos.

Materiais Piezoelétricos

Polimeraos Eletroativas Ligas com
/ Memdria de Forma

Agquecimento por
Efeito Joule

Figura 1. Tipos de acoplamentos fisicos (adaptado de Leo, 2007).

Na Figura 1, os vértices representam os dominios e 0s vetores representam 0s
acoplamentos. Nota-se, também, que o acoplamento eletromecénico é caracterizado pela
capacidade de conversdo de energia em dois sentidos, sinal elétrico para resposta
mecanica ou estimulo mecanico resultando em uma respota elétrica. Esse processo de
acoplamento em daus vias € chamado de acoplamento bidirecional. J& o termomecanico
e o termoelétrico sdo chamados de acoplamentos unidirecionais, onde ha apenas, um
sentido de atuacdo de transicdo entre esses dominios (Leo, 2007). Os materiais

inteligentes sdo, também, chamados de materiais funcionais ativos onde podem



converter energia de uma forma para outra, podendo ser energia térmica, elétrica,
magnética e mecanica. Esses materiais podem produzir uma vigorosa resposta a
estimulos externos sem apresentar anomalias fisicas. Para se caracterizar um material
como funcional ativo, isto é, inteligente, a resposta aos estimulos externos deve ser
acentuada (Janocha, 2007).

2.2 LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

Lagoudas (2008) caracteriza as Ligas com Memdria de Forma (LMF) como
materiais que apresentam a propriedade de recuperar formatos quando submetidos a
variacOes de temperatura. Lagoudas acrescenta que as LMF, sob certas condicgdes,
podem absorver e dissipar energia mecanica quando carregadas de forma ciclica.
Portanto, essas propriedades fazem com que essa classe de materiais se popularize em
aplicacdes de sensores e atuadores, assim como em amortecedores e dissipadores de

vibrac6es e impactos.

As LMF apresentam duas fases, cada qual com uma estrutura cristalina diferente
que ocasiona diferentes propriedades mecanicas. A fase de alta temperatura, também
chamada de austenita, apresenta estrutura cristalina cubica e a fase de baixa
temperatura, martensita, que pode apresentar estruturas tetragonal, ortorrdmbica ou
monoclinica. A transformacéo entre as fases de LMF acontece de maneira que ndo ha
difusdo de atomos, sendo dependente da temperatura que o material se encontra
(Lagoudas, 2008). A Figura 2 ilustra de forma esquematica representada pela fragcdo de

martensita, &, induzida pela variagdo de temperatura, T, de uma LMF.

Martensita
Maclada

Figura 2. Esquema da fragdo volumétrica de martensita em funcéo das temperaturas de transformagéo
(Fonte: Prépria).
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Na Figura 2, observa-se que existem 4 temperaturas caracteristicas associadas ao
material. Durante a transformacdo de fase e partindo de uma estrutura austenitica, o
material resfriado, sem aplicacdo de carga, comeca a formar a estrutura martensitica,
indicado pelo valor de Mg (Martensite Start Temperature) até a transformacéo total
quando atingir o valor de M; (Martensite Finish Temperature). Caso ocorra o
aquecimento desse material, a austenita comecara a se formar quando atingir o valor de
As (Austenite Start Temperature) e retornara a condicdo de completamente austenita

quando atingir o valor de As (Austenite Finish Temperature) (Lagoudas, 2008).

2.3 FENOMENOLOGIA DAS LMF

2.3.1 TRANSFORMAGCAO MARTENSITICA

Nas ligas Fe-C, a transformacdo martensitica acontece quando o material esta na
fase austenitica (temperaturas altas) e é rapidamente resfriada até se atingir a fase
martensita, processo conhecido como témpera. Segundo Speich (1972), a fase méae
(austenita) é, normalmente, cubica de face centrada (cfc) e a fase martensita pode
apresentar estruturas cristalinas distintas como ccc, hcc variando de acordo com as
concentracdes de carbono. No processo de témpera, acontece uma precipitacdo de
carbono na estrutura cristalina austenitica, caracterizando o processo de témpera como

uma transformacéo por difusdo de atomos na estrutura cristalina do material.

A transformacdo martensitica em ligas com memoria de forma acontece de
forma termoelastica ou ndo termoelastica. Segundo Delaey et al. (1974), a formacdo da
martensita pode ser induzida termicamente ou por tensdo. A fase mée (austenita)
apresenta, normalmente, estrutura cristalina ctbica de corpo centrado enquanto a fase
martensita ndo apresenta grande simetria, sendo normalmente monoclinica ou
ortorrdmbica. Nas transformacGes martensiticas em ligas com memoria de forma, nédo
ha difusdo atdbmica e, devido a uma deformacdo cisalhante, ha um reordenamento
cooperativo dos atomos. Mostra-se, na Figura 3, representacBes esquematicas das

estruturas cristalinas observadas em ligas NiTi.



Austenita Fase R Martensita

Figura 3. Representacdo esquematica das fases austenita, fase R e martensita (adaptado de Shaw, 2000).

A fase R € caracterizada como uma fase intermediaria e sua presenca esta
relacionada a composi¢do quimica da liga, sendo favorecida pela presenca de aluminio
ou ferro (Stréz, 2002). A transformacdo intermediéria ocorre, preferencialmente, em
locais com concentragédo de tensdes, tais como deslocagdes ou precipitado.

A transformacdo martensitica termoeléstica é caracterizada pela nucleacdo e
crescimento de forma continua da martensita, podendo ser induzida de forma térmica ou
mecanica. O crescimento da fase martensita, proveniente desse tipo de transformacéo, é
caracterizada pelo aumento das tensfes internas no material e a sua, consequente,
diminuicdo dessa energia elastica na transformacao reversa (martensita para a fase mae).
Essa transformacdo acontece no equilibrio da energia de ativacdo da transformacéo e a
energia resistiva, isto é, energia elastica (Delaey et al., 1974). Segundo Lagoudas
(2008), cada cristal de martensita formado pode apresentar uma orientacdo diferente,
chamada de variante. O conjunto das variantes pode existir em duas formas: i)
Martensita Maclada (Twinned Martensite) e ii) Martensita Demaclada (Detwinned
Martensite). A estrutura maclada é formada por uma auto acomodacdo das diferentes
orientagcdes de cada cristal de martensita, enquanto a martensita demaclada apresenta
uma variante dominante que tem sua direcdo definida pela carga de atuacdo no material.

Na Figura 4, é demonstrado como se da o processo de formacdo da martensita maclada

e demaclada.
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Figura 4. Esquema da formacao da martensita maclada (a) e demaclada (b) (Fonte: Propria).
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2.3.2 PSEUDOPLASTICIDADE (QUASIPLASTICIDADE)

A pseudoplasticidade, também denominada de quasiplasticidade, é um
fendmeno observado em LMF que estdo em temperaturas abaixo de M isto &,
encotram-se na fase martensitica composta por variantes com diferentes orientacdes
(Krishnan et al., 1974; Otubo et. al; 2002). Mostra-se uma representacéo esquematica da
quasiplasticidade em uma LMF na Figura 5.
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Figura 5. Esquema do fendmeno da quasiplasticidade em um diagrama tenséo-deformacéo (Fonte:
Propria).
O material, inicialmente na estrutura de martensita maclada, é carregada até

atingir um nivel de tensdo de inicio de reorientacdo da martensita, 63y—mp

autoacomodada até atingir o nivel de reorientagéo completa, 6/,,,_,,, . onde, ao final, o
material ficara na condicdo de martensita demaclada. A medida em que se descarrega o
material, observa-se que o material ndo retoma sua forma original, dando origem a uma
deformacdo residual, eesiq (Otubo et al., 2002). E importante destacar que a

pseudoplasticidade ou quasiplasticidade é uma etapa do Efeito Memdria de Forma.

2.3.3 EFEITO MEMORIA DE FORMA

O Efeito Memoria de Forma (EMF) acontece se, ao induzir tensdes, 0 espécime
(inicialmente na fase martensita maclada) apresentar deformacGes aparentemente
plasticas (quasiplasticidade) e ndo retornar ao formato original no seu descarregamento,

sendo, somente, possivel pelo posterior aguecimento do material (Delaey et al., 1974).
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A Figura 6 apresenta um esquema de um corpo de prova de uma LMF ensaiado sob
tensdes uniaxiais © e consequentes deformagGes €, normalizadas pelo comprimento

inicial.
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Figura 6. Esquema do fenémeno EMF em um diagrama tensdo-deformacao-temperatura (Fonte: Propria).

Quando a fase martensita maclada comeca a ser carregada uniaxialmente, o

processo de reorientacdo se inicia no nivel de tensdo 63,,_p € termina 6,fV,MﬁMD,
onde esses niveis de tensdo sdo inferiores aos niveis de deformacdo plastica da
martensita (Lagoudas, 2008). Segundo Delaey (1974), essas deformacBes permanentes
sdo caracterizadas pela reorientacdo da martensita, inicialmente, maclada em
demaclada. Segundo Lagoudas (2008), o processo de reorientacdo martensitica
simboliza a evolucdo da variante favorecida pela inducdo de tensdo no ensaio e esta
associada a deformacdo do material. Posteriormente, o material é descarregado, mas a
fase martensitica demaclada (reorientada) é mantida. Ao se aquecer o material, sem
condi¢Bes de carregamento, até se atingir As, a transformagdo reversa se inicia e é

completada quando o especime atinge As e 0 material retorna ao formato original.
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2.3.4 PSEUDOELASTICIDADE

Segundo Delaey et al. (1974), a pseudoelasticidade é um comportamento
mecanico que acontece em ligas com memoria de forma onde a transformacao
martensitica ocorre continuamente a medida em que se aumenta os niveis de tensao e as
deformacgfes internas. A Figura 7 mostra de forma esquematica o fenbmeno da
pseudoelasticidade. A uma temperatura acima de As, 0 corpo de prova é tensionado até
atingir a tenséo de inicio de transformacdo de austenita para martensita, 63_,,,, . Nesse
nivel de tenséo, uma deformagéo inelastica se inicia ate atingir o nivel de tenséo SLMD
, onde cessa a transformacdo. Ao passo que se realiza o descarregamento do espécime,
atinge-se a tensdo de transformacéo reversa, 63,,_,4, Onde a martensita comeca a se
transformar em austenita (recuperando a deformacdo ineléstica observada no
carregamento) e finaliza a transformagéo reversa no nivel de tensdo 6,’:,,3_) 4, onde o

material volta a condicdo inicial do ensaio ao descarregar completamente o corpo de

prova.
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Figura 7. Fendmeno da pseudoelasticidade em um diagrama tensdo-deformacao (Fonte: Propria).

2.4 LIGAS NITI

As ligas NiTi tém sido extensivamente estudadas e utilizadas em uma série de
aplicacdes comerciais. Essa LMF apresenta forte EMF, TWSME (Two Way Shape
Memory Effect) e Pseudoelasticidade quando submetidas a condicbes especificas.
Apresentam, também, resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade, tornando possivel
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sua aplicacdo na biomedicina (Lagoudas, 2008). Otsuka e Ren (2005) consideram que
as ligas NiTi sdo as LMF mais importantes, também, pelas excelentes propriedades

mecanicas.

Considerando que se observa o crescimento e desaparecimento da fase
martensitica com a variacdo de temperatura nesse tipo de LMF, considera-se que a
transformacdo martensitica € termoelastica. Em ligas NiTi, a fase de alta temperatura,
austenita, é cubica de corpo de centrado, apresentando estrutura B2. A fase de baixa
temperatura, martensita, apresenta estrutura monoclinica B19’. Além disso, pode-se
observar a fase R, que pode aparecer previamente a martensita. Essa transformacéo
intermedidria € caracterizada pelo aumento da resistividade elétrica com baixa histerese
térmica (Otsuka e Ren, 2005).

Ligas NiTi sdo utilizadas em funcdo de sua fenomenologia, isto €, pelo Efeito
Memoria de Forma e Pseudoelasticidade. As aplicacBes que envolvem o EMF sdo,
normalmente, aquelas relacionadas a atuadores, acoplamentos ou materiais inteligentes
(Otsuka e Ren, 1998). Como exemplo, cita-se um acoplamento, CryOfit, de tubulacao
do submarino nuclear Nautillus que substitui as soldas (Figura 8). Seu funcionamento
depende do prévio alargamento mecéanico do didmetro e imersdo do conector em
nitrogénio liquido. Assim, apds retirado do tratamento criogénico, monta-se
rapidamente no sistema hidraulico e, a medida em que o material € reaquecido, o

material recupera o didmetro original (Hodgson e Brown, 2000).

— Acoplamento Expandido

mN \dl g/f LN\
| oty

Acoplamento Recuperado

Figura 8. Acoplamento do tipo Cryofit utilizado em tubulagdes de um submarino nuclear (adaptado de
Hodgson e Brown, 2000).
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Em relacdo a Pseudoelasticidade, as ligas NiTi, por apresentarem
biocompatibilidade, s&o utilizadas na medicina ou odontologia, como catéteres ou fios
ortodonticos (Otsuka e Ren, 1998). Mais ainda, na construgdo civil, barras de NiTi
podem ser utilizadas no reforco de estruturas com o objetivo de dissipar energia nos
ciclos de oscilagio Ramos (2012). Na Figura 9, mostra-se um fio ortodéntico

pseudoelastico.

Figura 9. Arcos ortoddnticos de NiTi pseudoelasticos (Ducos, 2006).

O principio de funcionamento é baseado na manutencdo de uma tensdo sob
grandes deformac6es, comportamento ndo observado em materiais comuns como 0 ago
inox (Figura 10). A Figura 10 realiza uma comparacdo em um diagrama Tensdo-
Deformacdo, onde fica evidente que a liga NiTi, quando submetida a um determinado
nivel de tensdo, apresenta grandes deformacgdes que, por sua vez, sao traduzidas nas

correcdes dos dentes do paciente.
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Figura 10. Comparacéo esquematica do comportamento de uma liga NiTi e um a¢o inox em um diagrama
tensdo-deformacéo (Otsuka e Wayman, 1998).
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2.5 COMPORTAMENTO CICLICO EM LMF

2.5.1 FADIGA FUNCIONAL EM LMF

Ligas com memdria de forma, em especial as ligas NiTi, tém sido utillizadas em
dispositivos e implantes biomédicos, atuadores, protetores sismicos e estruturas
aeroespaciais em funcdo de sua fenomenologia e biocompatibilidade (Otsuka e
Wayman, 1999). Nessas aplicacbes, as LMF sdo, normalmente, submetidas a
carregamentos ciclicos e repetitivos podendo ocasionar falhas, sendo, assim, importante
0 seu entendimento para que a vida a fadiga e a confiabilidade do material sejam

corretamente previstas.

De uma forma geral, observa-se alteracbes no laco de histerese térmica, a
degradacdo do efeito memoria de forma e pseudoelasticidade com a estabilizacdo do
ciclo em uma curva tensdo/deformacdo e a diminuicdo das temperaturas de
transformacédo (Mahtabi et al., 2015). Observa-se, na Figura 11, um ensaio por controle
de deformacdo em uma liga pseudoelastica, onde, a medida em que se cicla o material, 0
efeito da pseudoelasticidade vai se degradando pela acumulacédo de deformacao residual
e a alteracdo no laco de histerese. Na Figura 12, Pelton (2011) realizou uma ciclagem
térmica em uma liga NisgsTisgs utilizando DSC, onde fica evidente a diminuicdo das

temperaturas de transformacéo ao longo dos ciclos.

700 =
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Figura 11. Diagrama tenséo-deformagdo de uma liga NiTi pseudoeldstica ciclada por controle de
deformac&o (Wang et al., 2008).
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Figura 12. Ensaio DSC do resultado da ciclagem térrmica em uma liga NiTi (Pelton, 2011).

Uma LMF pode apresentar mudangas de forma de maneira repetitiva sob tenséo
constante ou nula, mas apenas ciclagem térmica. Esse comportamento é conhecido
como Two Way Shape Memory Effect, TWSME, (Figura 13). Esse processo de ciclagem
termomecénica é denominado de training e que, quando realizado em um grande
namero de ciclos, pode induzir mudangas na microestrutura que, por sua vez, causam
variacbes macroscopicas. O fenébmeno do training é um processo ciclico de
carregamento até o material apresentar uma estabilizacdo do laco de histerese e a
deformacdo permanente saturar. A cada ciclo realizado, apenas uma parte da
deformacdo induzida, seja térmica ou mecanicamente, é recuperada. Essa recuperagdo
parcial tem como consequéncia a acumulacdo de deformacéo residual que, por sua vez
vez, cria tens@es residuais facilitando a formacéo da fase martensitica (Lagoudas, 2009).
O TWSME pode ser observado sob diferentes sequéncia de training, podendo ser por
ciclagem térmica, mecanica ou termomecanca. Na Figura 13, mostra-se um processo de

training realizando uma ciclagem térmica sob tensdo constante.
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Figura 13. Ciclagem térmica de uma liga NiTi sob tensdo constante de 150 MPa (Miller, 2000).

Nas Figuras 11 e 13, é evidenciado que o material, quando submetido ao
processo de training, apresenta um acimulo de deformagdes residuais. A cada ciclo de
carregamento mecanico ou térmico, uma pequena deformacdo permanente remanesce
até que, ao final do ciclo, o acimulo de deformacéo plastica cessa e o0 laco de histerese
se estabiliza. O TWSME € um resultado da introducdo de defeitos, que criam tensdes
internas residuais, facilitando a formacdo de variantes da martensita (Lagoudas, 2009).
Rodriguez (1989) menciona que qualquer variacdo no estado de tensGes internas
perturbam o TWSME.

2.5.2 FADIGA ESTRUTURAL EM LMF

A fadiga € definida como uma deterioracdo gradual e progressiva dos materiais
sob carregamentos ciclicos, sendo que sua falha € inesperada e pode causar sérios danos
para sistemas mecanicos e biomédicos. Por volta de 50 a 90% de todas as falhas

mecanicas sdo causadas por fadiga (Stephens et al., 2001).

Wilkes e Liaw (2000) observam que ligas NiTi podem suportar maiores
deformacdes anteriores a falha quando comparadas com outras ligas metélicas.
Entretanto, mesmo suportando maiores deformacdes, o comportamento a fadiga de ligas
NiTi apresentam grande complexidade em sua resposta mecanica, tornando uma area
ndo completamente conhecida (Mahtabi et al., 2015). Robertson et. al (2012) analisa

que a fadiga de ligas NiTi devem ser monitoradas, principalmente, no surgimento da
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trinca e ndo na sua propagacdo. Isso acontece em funcdo da falha nesses materiais

ocorrerem logo ap0s a nucleacdo da trinca.

Qualquer mudanca na composicao, tratamento térmico ou temperatura do ensaio
pode afetar significativamente no comportamento a fadiga dessas ligas, sendo resultado

da formacdo de martensita residual sob deformacdo mecanica (Maletta et al., 2012).

2.6 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

2.6.1 TEMPERATURAS DE TRANSFORMAGAO

A Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) é a técnica utilizada para se
identificar tanto as temperaturas de transformacao do material em estudo quanto o calor
latente de transformacdo. Esse ensaio consiste, de uma forma geral, na medicdo da
diferenca da energia calorifica entre um material de referéncia e o material em analise

sabendo que ambos devem apresentar a mesma temperatura (Lagoudas, 2008).

O ensaio de DSC é representado em curvas (Figura 14) que relacionam o fluxo
de calor e a temperatura do ensaio, de modo que a etapa de aquecimento é endotérmica

e a de resfriamento, exotérmica.
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Figura 14. Curva de DSC de uma LMF (adaptado de Lagoudas, 2008).

No momento da transicdo de fase e sabendo que a temperatura das amostras
devem se manter iguais, ha uma necessidade de um fluxo maior de calor, que €

representado como um pico na curva. A area desses picos representa o calor latente da
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transformacdo de fase e a tangente nas regifes desses mesmos picos representam as

temperaturas de transformacéo do material (Lagoudas, 2008).

2.6.2 ESTRUTURA CRISTALINA

A técnica de Difratometria de Raios-X (DRX) € utilizada na identificacdo da
estrutura cristalina dos materiais. Esse ensaio consiste na medicdo da distancia entre
planos cristalinos, assim como na sua angulacgdo (Figura 15). A partir da difragcdo dos
raios X pelos cristais, identifica-se essa distancia a partir da Lei de Bragg que
correlaciona o comprimento de onda, o angulo de incidéncia e a distancia interplanar
(Callister, 1997).

3, =comprimento de onda Rao-X ). = comprimento NEo hi Ra-X
Incidentes\ de onda P Refetdos

Rao-X
” Reflatidos

: [a 1'°?>n -

Planos (h Kk, !p'<

Raio-) \\

Incidente
Q5%

(a) (b)
Figura 15. Interferéncia construtiva (a) e destrutiva (b) no ensaio de DRX (Smith, 1998).

Os feixes refletidos por dois planos de forma subsequente difratam e sdo
traduzidos como picos nos ensaios que relacionam a intensidade em funcéo do angulo
de incidéncia, configurando como uma superposi¢do construtiva. Caso ndo haja essa
difracdo, h4 uma superposicdo destrutiva, de modo que ndo é observado o pico

caracteristico da estrutura cristalina (Callister, 1997; Smith, 1998).

2.7 ANALISE DA FALHA

2.7.1 FALHA POR FADIGA

Ligas metélicas podem falhar por diferentes maneiras e por diferentes razdes,
onde a determinacdo de sua causa é vital para a prevencdo de acidentes. Para se obter
informagdes da falha, a analise da superficie de fratura tem grande importancia, sendo
fundamental para uma inspecédo detalhada da origem e do trajeto da falha. O caminho de
fratura de um material pode ser transgranular (entre os gréos) e intergranular (ao longo
dos contornos de gréo) (ASM Vol 12., 1992).
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Uma fratura resultante de ciclos de carregamento repetitivos é denominada de
fratura por fadiga. A magnitude de cada carregamento individual é muito pequena para
causar a completa fratura do componente, mas a acumulacdo de indmeros ciclos,
normalmente da ordem de centenas de milhares e milhdes, resultam no inicio da trinca e
sua propagacdo (ASM Vol.11, 2002). Esse tipo de fratura, em geral, acontece em trés
estagios: 0 processo € iniciado no Estagio I, o defeito se propaga no Estagio Il e vai a
falha catastrofica no Estéagio 111 (ASM Vol 12., 1992).

Na Figura 16-a, apresenta-se um exemplo esquematico de fratura por fadiga
onde sdo representados os 3 estagios desse tipo de falha. A presenca de uma ou mais
origens microscépicas da trinca originando a marca de catraca (Figura 16-b), as marcas

de praia e, por fim, a falha catastréfica do material.

Marcas
de Praia
Fratura por
Sobrecarga
Origem 1

Marca de
Catraca

Origem 2

Figura 16. llustracdo esquematica das caracteristicas gerais de uma fratura por fadiga (a) e marcas de
catraca (b) (adaptado de ASM, Vol. 11, 2002).

A iniciacdo da trinca durante o Estagio | acontece pelo escorregamento de
planos resultante de carregamentos alternados nos planos cristalograficos no material
(Forsyth, 1963; Wood e Head, 1950; Cooper e Fine, 1985). O crescimento da trinca é
fortemente influenciado pela microestrutura e tensdo média (Ritchie, 1979). A trinca
tem a tendéncia de se propagar ao longo dos planos cristalograficos, mas muda sua
direcdo em descontinuidades como contornos de grdo (ASM Vol 12., 1992). O Estéagio |
é caracterizado pela superficie facetada sem a presenca de estrias, mostrado na Figura
17.
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Figura 17. Estagio | de uma superficie de fratura apresentando a formacéo de degraus (ASM, Vol. 11,
2002).
Suresh (1998) separa o Estagio | em: i) acumulacdo de deformacOes plasticas
irreversiveis, ii) nucleacdo de falhas microscopicas e iii) o crescimento e coalescéncia

de falhas para a formacao de trincas.

A propagacdo da trinca denota o Estagio Il desse tipo de falha, onde geralmente
acontece pela fratura transgranular e € mais influenciada pela magnitude da tenséo
alternada (Ritchie, 1979; Richards e Lindley, 1972). Esse estagio € caracterizado pelas
estrias (Figura 18), que sdo uma representacdo visual da posi¢do da trinca durante a sua
propagacdo no material, onde o defeito se propaga perpendicularmente as estrias (ASM
Vol 12., 1992). Pelloux (1969) e Neumann (1974) dizem que a concentracdo de tenséo
em uma trinca resulta em deformacdo plastica confinada em uma pequena regido
enquanto o resto do material é submetido a deformacdes elasticas. Cada estria é o
resultado de um ciclo de carregamento, a partir do momento de formacao da trinca. As

marcas de praia indicam qualitativamente o caminho que a trinca seguiu.
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Figura 18. Estrias de fadiga na superficie de fratura de um corpo de prova de titanio puro (ASM, Vol. 12,
1992).

O Estéagio Il é a falha catastréfica do material, onde a formacdo de estrias é
progressivamente substituida por modos de falha estética, isto é, falha por nucleacéo de
microvazios (dimples) ou clivagem (Figura 19). Richards e Lindley (1972) mostram que
0 Estégio 111 é sensivel a microestrutura e a tensdo média do ensaio. Esse estagio final é

caracterizado por ser dutil ou fragil, dependendendo das propriedades do material (ASM

Vol.11, 2002).

Figura 19. Morfologia do Estégio I1l apresentando caracteristicas de clivagem (a) e dimple (b) (ASM,
Vol. 12, 1992).

As falhas frageis sdo caracterizadas pela aparéncia granular e brilhosa e pela
répida propagacdo de trinca sem deformacéo plastica aparente, ndo apresentando sinais
de empescogamento. A ruptura por clivagem se propaga ao longo de planos
cristalogréficos especificos, os planos de clivagem. Em teoria, a fratura por clivagem

apresentaria faces combinadas e planas. Entretanto, ligas metélicas que apresentem
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gréos, inclusbes e outras imperfeicOes afetam a propagacdo desse modo de fratura.
Assim, esse modo de ruptura é observado como degraus ou marcas de rio (ASM Vol
12.,1992).

J& as falhas duteis sdo caracterizadas pela aparéncia fibrosa e apresentam uma
regido de empescogamento. Sob uma perspectiva microscopica, a falha duatil € aquela
que ocorre pela nucleacdo e coalescéncia de microvazios. Esses microvazios nucleam
em regides de descontinuidade de deformacdo como particulas, inclusGes, contornos de
grdo. Esse tipo de fratura apresenta depressdes em formato de taca, também chamados
de dimples (ASM Vol 12., 1992).

2.7.2 FRACTOGRAFIA

A inspecdo visual, sendo a olho nu ou a pequenos aumentos (inferiores a 50x),
apresenta grande importancia por ser o ponto de partida da analise geral da fratura,
entendendo a origem e a sequéncia de fratura. Pode-se, também, detectar qualquer

caracteristica macroscoépica relevante para a origem da falha (ASM Vol 12., 1992).

Entretanto, a inspecdo da superficie de fratura é, normalmente, feita utilizando
aumentos maiores no microscépio eletrénico de varredura (MEV), examinando a regido
da secdo perpendicular a origem da fratura. Assim, a analise se torna mais detalhada,
podendo determinar se houve alguma variagdo microestrutural que contribuiu para o
inicio da falha, ou até mesmo o caminho da falha determinando se a fratura foi

transgranular ou intergranular (ASM Vol 12., 1992).

A analise macroscopica tem, inicialmente, o objetivo de localizar a origem da
fratura. O inicio da fratura e sua propagacdo produzem certas marcas na superficie,
como estrias, linhas radiais, marcas de praia que indicam a direcdo do crescimento da
trinca. Essas marcas macroscopicas sao resultantes do modo de carregamento, isto é, se

o material foi submtetido a tracdo, cisalhamento, flexao, dentre outros.

Apbs a falha catastrofica, alguns passos devem ser seguidos afim de preservar a
superficie de fratura (May, 1978). Caso haja algum tipo de interferéncia fisica na

superficie de fratura, a inspecdo visual ficara compometida, podendo ocasionar em
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conclusbes equivocadas (ASM Vol 12., 1992). A sequéncia padrdo para analise

macroscopica segue:

o Inspecdo geral do material

o Classificacdo da falha como fratura dutil, fragil, sob um ponto de vista macroscopico

e Determinacéo da origem da fratura

e Inspecdo em microscopio Gtico com aumentos de 50-100x para determinar o0 modo de

fratura, observando algumas caracteristicas como estrias e marcas de praia.

Para que as analises sejam corretamente feitas, deve-se evitar 0 manuseio

excessivo do material, pois 0 contato pode contaminar a superficie.

Assim, a partir das condigdes de carregamento do material e da geometria do
corpo, a superficie de fratura apresenta padrfes caracteristicos denotando o local de

iniciacdo, a propagacao até a falha catastréfica do material.

As andlises microscépicas da regido de fratura sdo facilitadas quando se utiliza o
microscopio eletrénico de varredura (MEV). Esse microscopio visualiza as superficies
por meio de um canhdo de elétrons que incide na amostra que, por sua vez, € iluminada
e revela sinais contendo informagOes composicionais e estruturais. Esse tipo de
microscopia garante uma maior resolucdo quando comparada a microscopios Oticos
convencionais pelo fato de utilizarem elétrons e ndo fétons. Além disso, o0 MEV conta
com uma gama de aumentos superior, indo de 10X a 30.000X, facilitando a observacédo

e a correlacdo entre imagens macro e microscopicas (ASM Vol 12., 1992).

Nas analises microscépicas, apenas algumas regides da superficie sdo analisadas
em maior profundidade e detalhamento, como, por exemplo, a origem da trinca. As
amostras a serem analisadas devem estar limpas, apresentar pequenas dimensdes afim
de facilitar a identificacdo no microscépio e serem condutoras (ASM Vol 12., 1992). A
partir da andlise das regiGes de fratura utilizando o MEV, pode-se detectar algumas
informacdes sobre 0 modo de carregamento do material, a diregdo de propagacao e a
dutilidade relativa do material (Williams, 1967; Law e Blackburn, 1980).

Em geral, as fraturas séo divididas em ddteis e frageis, isto €, sdo termos que

descrevem a quantidade de deformacéo plastica que precede a falha. As falhas duteis
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sdo caracterizadas pela aparéncia fibrosa e apresentam uma regido de empescogamento.
Ja as falhas frageis sdo caracterizadas pela aparéncia granular e brilhosa e pela répida
propagacdo de trinca sem deformacgdo plastica aparente, ndo apresentando sinais de
empescocamento. Sob uma perspectiva microscépica, a falha datil é aquela que ocorre
pela nucleacdo e coalescéncia de microvazios, enquanto a fratura dutil pode ocorrer pela
trinca transgranular ou intergranular, induzidas, por exemplo, por tratamentos térmicos
especificos (ASM Vol 12., 1992).

2.8 TRATAMENTO CRIOGENICO

O tratamento criogénico €, de modo geral, um processo que consiste no
resfriamento por meio da exposicdo ou imersdo do material em ambientes a
temperaturas baixas, mantendo-o por periodos determinados, seguidos de aquecimento

até a temperatura ambiente.

Destaca-se trés processos de tratamento criogénico: i) o Tratamento Subzero
(Cold Treatment), ii) Tratamento Criogénico (Cryogenic Treatment) e iii) e 0
Tratamento Criogénico Profundo (Deep Cryogenic Treatment) . O tratamento sub-zero,
CT, consiste na submersdo por alguns minutos ou horas do material a temperaturas da
ordem de -60 a -80°C, correspondente ao gelo seco ou metanol. Em seguida é
reaquecido, por conveccdo natural, até a temperatura inicial (Barron, 1982; Bailey
1971). O tratamento criogénico é similar ao tratamento Subzero, apenas variando a faixa
de temperaturas, indo de -125 a -196°C. O material €, também, reaquecido por
conveccdo natural até a temperatura inicial (Collins, 1998). Ja o tratamento criogénico
profundo, TCP, se refere a imersdo do material em nitrogénio liquido, a -196°C, e

reaquecido posteriormente de forma lenta e controlada (Huang et. al, 2003).

Esse tipo de tratamento térmico vem sendo utilizado, normalmente, em acos
ferramenta nos Gltimos anos. A exposicdo do aco a baixas temperaturas acarreta, em
linhas gerais, um aumento da resisténcia ao desgaste do material (Barron, 1982). N&o ha
COoNsenso para 0 micromecanismo que ocorre no material para que se observe esse
aumento na resisténcia. Barron (1982) acredita que é devido & completa transformacéo
da austenida retida em martensita em temperaturas criogénicas. J& Meng (1994) acredita
que esse incremento acontece devido a precipitacdo de carbonetos em temperaturas

criogénicas.
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Gobbi (2009) estudou o efeito do TCP no aco ferramenta AISI D2, onde foi
observado um aumento da resisténcia ao desgaste nas amostras tratadas
criogenicamente, onde a principal justificativa seria a formag&o de carbonetos dispersos
na matriz do aco estudado. Farina (2011) avaliou o tratamento subzero e tratamento
criogénico profundo em agos AISI D2, onde foi constatado que os tratamentos térmicos

induziram a disperséo de finos carbonetos secundarios na matriz.

Mohan et al. (2001) mencionam que o tratamento criogénico afeta
permanentemente todo o volume do material tratado. Portanto, o material, apos
tratamento térmico, pode ser trabalhado sem que seja observada perda das
caracteristicas. Portanto, uma vez realizado o tratamento criogénico, ndo se faz

necessario repetir o mesmo processo.

Kim et al (2005) estudaram o efeito do tratamento criogénico profundo em
instrumentos endodonticos de NiTi analisando os valores de microdureza, presenca de
fases e eficiéncia de corte desses instrumentos, comparando os resultados do mesmo
tratamento realizado em acos inoxidaveis. Segundo Kim et. Al (2005), a diferenca entre
acos inoxidaveis e ligas NiTi é a temperatura da fase martensita, onde 0s acos
apresentam uma temperatura de transformacdo martensitica superior a ambiente
enquanto a transformacdo em ligas NiTi acontecem abaixo da temperatura ambiente.
Foi observado que os instrumentos endod6nticos apresentaram um pequeno aumento na
microdureza do material, mas que ndo observou mudanga quantitativa na composicao

das fases do material.

Lemanski (2005) submeteu um dispositivo feito de uma liga NiTi martensitica a
um tratamento criogénico a -153°C, onde observou que ndo houve diferencas
significativas nas temperaturas de transformacdo de fase e nos valores de calor latente
de transformacdo nas amostras tratadas. George et al. (2011) estudaram o efeito do
tratamento criogénico profundo em instrumentos endododnticos de NiTi submetidos a
ciclagem mecénica, onde foi constatado que houve um aumento da ordem de 12% na

resisténcia a fadiga ciclica do material.

Kozlick (2013) estudou a influéncia de temperaturas criogénicas em tubos e
feitos de uma liga NiTi, onde o material foi exposto a -60°C e foi observado um

aumento da dureza do material, mas ndo houve diferenca significativa quanto as
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temperaturas de transformacdo e histerese térmica. Singh et al. (2013) avaliaram o
comportamento de instrumentos endodonticos feitos de NiTi em fungdo do TCP em
diferentes tempos de imersdo. Foi observada que os instrumentos de NiTi tratados
criogenicamente apresentaram um aumento na eficiéncia de corte, microdureza e

resisténcia ao desgaste.

Vinothkumar et al. (2015) avaliam a microestrutura de ligas martensiticas de
NiTi de instrumentos endodénticos quando submetidas a diferentes tempos de TCP.
Com um tempo de 24 horas de imersdo, o material apresentou um aumento na
concentracdo da fase martensita, quando comparado a outros tempos de imerséo.
Observou, também, que entre os tempos de imersdo, ndo houve variacao significativa do
tamanho de gréo do material. Cruz Filho (2016) estudou como o TCP com diferentes
tempos de imerséao influencia nas propriedades mecanicas e térmicas de uma liga NiTi.
Observou-se que o calor latente de transformacdo diminuiu, mas que o fator de

amortecimento aumentou.

Vinothkumar et al. (2016) correlacionaram o TCP com o comportamento
mecanico de fios endodoénticos fabricados com uma liga martensitica de Nis;Tigg.
Comparando dois tempos diferentes de imerséo, 6 e 24h, o pesquisador observou que o
tratamento criogénico de 24h apresentou uma maior fracdo da fase martensitica, menor
dureza e uma maior vida a fadiga quando comparada com as mesmas propriedades do
material exposto a 6 horas de tratamento. Uma possivel explicacdo para esses resultados
seria 0 surgimento de uma fase (martensita) que, quando comparada a austenita,
apresenta menores modulos de Elasticidade, denotando que a martensita exige menores

niveis de tensdo para apresentar algum tipo de deformacéo.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAL

O material em estudo é um fio de 57%Ni - 43%Ti de 3,81 mm de didmetro e
trefilado. Para induzir a formacdo de fase austenitica, a fabricante SAES Getters
recomendou a manutencao, por 20 minutos, do material a 525°C seguida de témpera em
agua a temperatura ambiente. Para esse tratamento térmico, utilizou-se o Forno
Nabertherm com controlador P310 e, em seguida, fez-se um ensaio DSC com uma
rampa de 10 °C/min para avaliacdo das temperaturas de transformacdo do material e
constatar que o material apresenta, de fato, valor de A: inferior a ambiente apos o

tratamento.

Para o ensaio de Calorimetria Diferencial de Varredura, utilizou-se o DSC 8500
da fabricante Perkin Elmer, do Laboratério de Materiais Inteligentes (LabMatl). Assim,
o material trabalhado apresentou as seguintes temperaturas de transformagao (mostrado
no item 4.1): A = -7,41°C, As = 3,31 °C, M = -39,40 °C, M¢ = -61,07 °C. Portanto,
sabendo que o material se encontra em fase austenitica a temperatura ambiente, espera-
se que a liga apresente o fendbmeno da pseudoelasticidade. A partir do ensaio de tracéo,
discretizado em 3.2.4, foi observado que o modulo eléstico do material considerado
como recebido foi de 61 GPa, com uma tenséo de transformacéo 6;_,,, = 450 MPa.
Nesse trabalho, considerou-se esse estado do material como a condicao de recebido, isto

é, sem submeter o material ao tratamento criogénico.

3.2 METODOS

3.2.1 FLUXOGRAMA

A Figura 20 apresenta as etapas realizadas nesse trabalho.
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Figura 20. Fluxograma das atividades desenvolvidas.

O fluxograma apresenta as etapas que foram seguidas por Bartasevicius (2019)
em sua dissertagdo de mestrado representada pela linha tracejada da Figura 20. A partir
de seus resultados e procedimentos, fez-se a caracterizacdo do material antes e depois
dos ensaios de fadiga, sempre comparando a amostra como recebida com a amostra

tratada criogenicamente.

A microestrutura, os ensaios de microdureza, os ensaios de DRX e EDS foram
analisados com o objetivo de se investigar possiveis alteracbes morfoldgicas, estruturais
e quimicas causadas pelo TCP. Com esses resultados, tém-se um perspectiva geral do

material tratado e ndo tratado antes de realizados os ensaios.

Apds os ensaios de fadiga, fez-se a analise microestrutural e os ensaios de
difratometria afim de se investigar a presenca de estruturas ou precipitados induzidas ao
longo da ciclagem. A fractografia foi feita para analise da regi&o de falha, investigando
caracteristicas que possam justificar eventuais diferencas nos resultados relativos da
fadiga funcional e estrutural do material. Portanto, ao final desse trabalho, tém-se um

panorama geral de como o TCP influenciou a liga Nis7Tigs.
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Para este trabalho, utilizou-se a nomenclatura STCP (Sem Tratamento
Criogénico Profundo) para designar as amostras ndo submetidas ao tratamento
criogénico, e, por conseguinte, as amostras tratadas criogenicamente foram designadas
como CTCP (Com Tratamento Criogénico Profundo). Além disso, avaliou-se as
amostras dos corpos de prova ap0s 0s ensaios, denominando-as, primeiramente, se
foram ou ndo tratadas criogenicamente, seguidas da tensdo maxima utilizada no ensaio
de fadiga em que foram retiradas. Portanto, as amostras analisadas sdo mostradas na
Tabela 1.

Tabela 1. Legenda das amostras analisadas.

Nomenclatura Condicéo
STCP Amostra considerada como recebida
STCP_400 Amostra como recebida ensaiada com tensdo maxima de 400 MPa
STCP_450 Amostra como recebida ensaiada com tensdo maxima de 450 MPa
STCP_500 Amostra como recebida ensaiada com tensdo maxima de 500 MPa
STCP_550 Amostra como recebida ensaiada com tensdo maxima de 550 MPa
CTCP Amostra tratada criogenicamente
CTCP_400 Amostra tratada criogenicamente ensaiada com tensdo maxima de 400 MPa
CTCP_450 Amostra tratada criogenicamente ensaiada com tensdo maxima de 450 MPa
CTCP_500 Amostra tratada criogenicamente ensaiada com tensdo maxima de 500 MPa
CTCP_550 Amostra tratada criogenicamente ensaiada com tensdo maxima de 550 MPa

3.2.2 PREPARAGAO DOS CORPOS DE PROVA

Afim de se obter corpos de prova para os ensaios de fadiga, o fio teve de ser
esticado, utilizando a MTS 810, e usinado. Visto que ndo ha norma para usinagem de
fios para ensaios de fadiga, adaptou-se, mantendo as proporcOes, 0S requisitos
dimensionais da norma ASTM E466-15, prdpria para ensaios de fadiga de materiais
metalicos por controle de forca. Portanto, adotando as dimensdes do corpo de prova de
secdo circular com fillets tangenciais a secdo Util (Specimens with tangentially blended
fillets between the test section and the ends), o corpo de prova tem as dimensfes

apresentadas na Figura 21-a.
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Figura 21. Desenho técnico do corpo de prova com dimens@es em mm (a) e corpos de prova apds
usinagem (b).

Antes de realizar qualquer ensaio, 0os 26 corpos de prova foram lixados com
lixas de granulometria 600, 800, 1000 e 2500 afim de se obter uma rugosidade
superficial inferior a 0,2 um, prevista na norma ASTM E466-15. A rugosidade foi
verificada no Microscopio Confocal LEXT OLS4100.

3.2.3 TRATAMENTO CRIOGENICO PROFUNDO (TCP)

Dentre os 26 corpos de prova, 13 foram imersos em nitrogénio liquido em um
dewar criogénico durante um periodo de 24 horas (Figura 22-a), sendo 1 destinado ao
ensaio de tracdo enquanto 12 foram destinados aos ensaios de fadiga. O periodo de 24
horas de imersao foi escolhido com base nos resultados de Castilho (2017). Mostra-se o

historico de temperatura do material do TCP na Figura 22-b.
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Figura 22. Dewar criogénico utilizado para o TCP (a) e historico de temperatura do TCP (b) (adaptado de
Castilho, 2017).
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Além dos 13 corpos de prova, fez-se o tratamento térmico em uma amostra
como recebida do material afim de se realizar a caracterizacdo do material tratado
criogenicamente sem que houvesse a ciclagem mecénica. Portanto, fez-se o TCP em 14

corpos de prova.

3.2.4 CARACTERIZAGAO DO COMPORTAMENTO PSEUDOELASTICO

Para a determinacdo das tensdes a serem adotadas nos ensaios de fadiga, fez-se
um ensaio de tracdo para uma amostra tratada e outra ndo tratada. Tomando-se como
base o procedimento previsto na norma ASTM F2516-06, propria para ensaios de tragcdo
de ligas NiTi pseudoelasticas, 0 processo consiste em dois grandes passos: i) tracdo do
material até deformacéo de 6% seguido de descarregamento até atingir uma tenséo de 7
MPa na secdo Util seguido de ii) carregamento até a falha do material. Para o ensaio de

tracdo, utilizou-se a MTS 810 mostrado na Figura 23-a.

A partir do gréafico de 6xe, pode-se obter informagdes relevantes como o modulo
elastico do material tratado e ndo tratado criogenicamente, assim como definir as

tensdes que serdo utilizadas nos ensaios a fadiga.

Para os ensaios de fadiga, adotou-se 4 niveis de tensdo, onde, por analise das
curvas 6xg, em teoria existiria os seguintes cendrios: i) tensdo na zona linear eldstica
austenitica, ii) dois niveis de tensdo intermediarios, isto é, apresentando propor¢oes
complementares das fases martensita e austenita e iii) tensdo na zona linear elastica
martensitica, isto é, considerando que o material inicialmente austenitico tivesse

martensita induzida por tensao ao longo de todo o ensaio dindmico.

Figura 23. Maquinas de ensaio MTS 810 (a) e MTS 647 (b).
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Portanto, fez-se 3 ensaios para cada um dos niveis de tensdo, totalizando 12
ensaios para as amostras ndo tratadas criogenicamente e 12 ensaios para as amostras
tratadas criogenicamente. Seguindo o procedimento de Maletta et al. (2012) os ensaios
foram feitos utilizando uma frequéncia de 0,5 Hz. Para os ensaios de fadiga, utilizou-se
a MTS 647 mostrado na Figura 23-b.

A partir dos resultados obtidos nos ensaios dinamicos, fez-se a caracterizacdo do
material tratado e ndo tratado criogenicamente com o objetivo de investigar e justificar
as possiveis diferencas encontradas ao término dos ensaios. A metodologia exposta dos
capitulos 3.2.2 até 3.2.4 foi utilizada no trabalho de Bartasevicius (2019). A

metodologia do capitulo 3.2.5 foi utilizada nesse trabalho.

3.2.5 CARACTERIZAGAO DO MATERIAL

Ap0s realizados os ensaios de fadiga, foi retirada uma amostra de cada corpo de
prova, tratado e ndo tratado criogenicamente. Além disso, retirou-se uma amostra do
material tratado e ndo tratado que ndo foi submetido a nenhuma ciclagem mecénica. As
amostras foram embutidas a frio em Resina Poliéster. Apds embutidas, foram lixadas
entre as granulometrias indo de 120 a 2500, polidas com Alumina de 1 a 0,3 pum
utilizando a politriz Politec do laboratério de Metalografia, localizada no SG-9,
Universidade de Brasilia. Em seguida, as amostras foram imersas em alcool e

submetidas a um banho de ultrassom de 10 minutos.

3.2.5.1 MICROESTRUTURA E MICRODUREZA

Para revelagdo da microestrutura, tomou-se como base a norma ASTM E407 —
99, prépria para pratica de ataques quimicos de metais e ligas. O ataque quimico foi
feito utilizando Acido Fluoridrico (HF), Acido Nitrico (HNO3) e Agua Destilada na
Proporgéo de 1:4:5. A amostra foi atacada durante 70 segundos. A microestrutura geral
foi, entdo, analisada utilizando o Microscopio Confocal LEXT OLS4100 (Figura 24-a).

Para a realizacdo dos ensaios de microdureza, seguiu-se o aquilo que é definido
na norma ASTM E384-05, visto que padroniza o procedimento de determinacdo da
microdureza. O ensaio foi feito com o microdurdémetro da EmcoTest, modelo DuraScan

20, mostrado na Figura 24-b. No ensaio, foram feitas 5 identa¢des ao longo da amostra
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com uma carga de 500 gf durante 10 s (Mahtabi et al., 2018). Pelo fato do ensaio de
microdureza ter sido realizado ao longo de toda a amostra e, além disso, ndo ter sido
feita em regiGes especificas do material como precipitados e dxidos, considerou-se que

a média das medidas de microdureza representou o valor dessa grandeza do material do

ponto de vista geral.

Figura 24. Microscopio Confocal (a) Microdurémetro (b) utilizados.

3.2.5.2 CARACTERIZAGAO DA ESTRUTURA CRISTALINA

Os ensaios de DRX foram feitos utilizando o Difratdmetro D8 Focus da marca
Bruker (Figura 25-a) afim de se observar as fases presentes nas amostras analisadas e
avaliar se o TCP impactou o material sob o ponto de vista estrutural. As amostras foram
analisadas em uma faixa de leitura de 10° a 80° em 260, com um incremento de 0.02° a
uma velocidade de 1°/min (Castilno, 2017). Utilizou-se software Match! para
identificacdo das fases presentes no material a partir da base de dados COD
(Crystallography Open Data Base).

Figura 25. Difratbmetro D8 Focus da marca Bruker (a) e porta amostra de resina utilizado (b).
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Para o posicionamento das amostras no equipamento de DRX, o material foi
embutido em resina poliéster em formato de discos, mostrado na Figura 25-b. Por
requisito do equipamento, o disco apresentou 45 mm de didmetro e 4 mm de espessura.
As amostras foram lixadas indo de granulometrias 120 a 1200 e em seguida foram
imersas em alcool, mantidas por 10 minutos em banho de ultrassom para, entéo, realizar

0 ensaio de difratometria.

3.2.5.3 FRACTOGRAFIA E CARACTERIZAGAO DE PRECIPITADOS

No microscépio Eletrénico de Varredura (Figura 26) foram feitas duas analises:
1) Ensaios EDS em 5 pontos da amostra para a identificacdo de fases ou precipitados
nas microestruturas tratadas e nao tratadas e 2) Analise Fractogréfica para a avaliagdo
da falha dos ensaios de fadiga.

Figura 26. Microscopio Eletronico de Varredura utilizado.

Para a Fractografia, utilizou-se o MEV, onde optou-se por analisar trés
caracteristicas gerais: i) vista superior com aumento da ordem de 30X para auxilio na
identificacdo dos estagios de falha por fadiga e avaliacdo geral da regido, ii) estrias para
assegurar que o modo de falha do material foi por fadiga utilizando aumentos de 8.000 a
20.000X e iii) presenca de dimples no estagio de falha, caracterizando a falha ddctil por
sobrecarga do material utilizando aumentos de 1.800 X, situagdo vista por Ramos
(2012) e Bahador (2018). Definiu-se que a regido de nucleagdo da trinca, isto &, o

Estagio | ndo seria analisada por ndo se poder assegurar com exatiddo a localizacao
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dessa regido, visto que o material ndo apresentava nenhum tipo de concentrador de

tensdo ao longo da secdo util.
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4 RESULTADOS

4.1 TEMPERATURAS DE TRANSFORMACAO

A partir do ensaio de DSC, chegou-se as temperaturas de transformacéo do
material (Tabela 2 e Figura 27) ap0s o tratamento térmico inicial, isto ¢, manutencdo do

material @ 525 °C por 20 minutos, seguida de témpera em agua a temperatura ambiente.

Tabela 2. Temperaturas de Transformacao da liga em estudo.

P Temperatura de
Indice Transformacéo (°C)
As -7,41
A 3,31
M; -39,40
M -61,07
10 -
B —
6 |
4 - T Endotérmico

L

r Ay=-741°C Ap=3,31°C

u —
M= -61,07 *C , M,= -3940 °C J

N

-2 -
N\ } l Exotérmico
-4 -

Temperatura(°C)

Fluxo de Calor {mW)

Figura 27. Curva de Calorimetria Diferencial de Varredura da liga NiTi pseudoeléastica.

O material apds o tratamento térmico apresentou temperatura final Austenitica
(A¢) inferior a temperatura ambiente, sendo provavelmente austenitico e, assim, podendo
apresentar o comportamento pseudoelastico. Essa condigdo do material foi considerada

como recebido para conducéo do trabalho.
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4.2 COMPORTAMENTO PSEUDOELASTICO

Bartasevicius (2019) realizou os ensaios dinamicos na liga Nis7Tis3 submetida a
um TCP de 24 horas, comparando 0s mesmos ensaios realizados no material como
recebido, isto é, ndo tratado criogenicamente. O seu trabalho tinha como objetivo
avaliar a influéncia do tratamento criogénico profundo na fadiga funcional e estrutural

da liga pseudoelastica de NiTi.

A partir dos ensaios de tracdo, do item 3.2.4, de uma amotra tratada e outra ndo
tratada, definiu-se que os niveis de tensdo méxima seriam de 400, 450, 500, 550 MPa.
Definiu-se, também, que a razdo de tensdo seria O para que fosse observada, apenas,
tracdo no material. Mostra-se alguns resultados obtidos apds a falha do material nas
Figuras 28 a 31, comparando os dois extremos de tensdo méxima a que o material
tratado e ndo tratado foram submetidos, isto é, 400 e 550 MPa.

Ciclo 1000

=== Ndo Tratado 400

Tensdo, o, [MPa)

= = Tratado 400

a% 6% 8% 10%
Deformagao, ¢, [%]

(@)

Ciclo 1000

Néo Tratado 550 MPa

= == Tratado 550 MPa

Tensdo, o, [MPa)
=1
8

0% 2% a% 6% 8% 10%
Deformagdo, €, [%)]

(b)

Figura 28. Comparagéo no milésimo ciclo do material tratado e ndo tratado criogenicamente sob tensdo
méaxima de 400 Mpa (a) e 550 MPa (b) (Bartasevicius, 2019).
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Figura 29. Niveis de deformacéo residual no material tratado e ndo tratado sob tensdo méaxima de 400
MPa (a) e 550 MPa (b) (Bartasevicius, 2019).
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Figura 30. Comparacao das tensdes de transformacdo do material tratado e ndo tratado sob tensdes
maximas de 400 Mpa (a) e 550 MPa (b) (Bartasevicius, 2019).
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Figura 31. Curva S-N do material tratado e ndo tratado criogenicamente (Bartasevicius, 2019).
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De uma forma geral, o material tratado criogenicamente apresentou maiores
indices de deformac6es residuais quando comparados as deformacgdes do material como
recebido (Figura 29). Além disso, as tensdes de transformacéo diminuiram ao longo da
ciclagem (Figura 30), podendo ser, justamente, em funcdo desse acumulo dessa
deformacéo residual. J& em relacédo a fadiga estrutural (Figura 31), Bartasevicius (2019)
observou que o TCP pode ter induzido transformac6es no material que fizeram com que
a vida a fadiga fosse diminuida. Portanto, € provavel que o TCP tenha alterado alguma
caracteristica morfoldgica da liga NiTi em estudo. A partir desses resultados, a
caracterizacdo do material foi feita com o objetivo de investigar possiveis causas para
justificar os fendbmenos observados por Bartasevicius (2019).

4.3 MICROESTRUTURA

Na Figura 32, mostra-se as micrografias das amostras tratada e ndo tratada

criogenicamente ndo submetidas a ciclagem. S8o apresentadas com um aumento de
200X.

I L Tyt .

200X feita no '

Figura 32. Amostra ndo tratada (a) e tratada (b) cr iogenicamente com aumento de
Microscopio Confocal.

As imagens do microscopio confocal demonstraram que as amostras tratada e
ndo tratada ndo apresentaram diferencas de uma forma geral. Ambas amostras
revelaram a presenca de precipitados Tii1Niy, identificados no item 4.5, e morfologia
caracteristica de uma estrutura austenitica, assim como observado por Castilho (2017).

N&o foi observada a presenca de estruturas lamelares, tipicas da martensita,
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ratificando o resultado do ensaio de calorimetria que sinalizou que, a temperatura
ambiente, ndo seria esperado observar a presenca de uma estrutura cristalina

martensitica.

A diferenca notavel entre as amostras foi a presencga de pontos mais escurecidos
e espacados na amostra tratada criogenicamente (Figura 32-b), identificadas no item 4.5
como possivelmente oOxidos TiNiOs. Castilho (2017) realizou o mesmo tipo de
tratamento térmico na liga pseudoelastica de NiTi e observou morfologia semelhante. A
partir de ensaios EDS-MEV, regides semelhantes as apresentadas foram identificadas

por Castilho como oxidos Ti4Ni,O em sua tese de doutoradi.

Nas Figuras 33 e 34, sdo mostradas as micrografias de amostras retiradas dos
corpos de prova ensaiados até a falha. Foram analisadas 8 amostras no total, sendo 4
tratadas e 4 ndo tratadas criogenicamente. Sdo dispostas de acordo com a tensdo

maxima utilizada no ensaio e sdo apresentadas com um aumento de 200X.

Figura 33. Amostras sem TCP retiradas dos corpos de prova ensaiados com aumento de 200X.
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Figura 34. Amostras com TCP retiradas dos corpos de prova ensaiados com aumento de 200X.

A partir das micrografias apresentadas e em comparagdo com as amostras
mostradas na Figura 32, péde-se observar que todos os corpos de prova apresentaram a
formacdo de estruturas lamelares. Segundo Miyazaki et. al (1986), a fase martensitica
em uma liga a base de Ti é caracterizada pela presenca de estruturas lamelares, com
formato de agulha. Portanto, observa-se nas Figuras 33 e 34 que essas estruturas
formadas apds as ciclagens mecanicas podem ser associadas a fase martensitica
induzida por tensdo que nédo se transforma novamente em austenita quando ocorre o
alivio do carregamento, acumulando-se, assim, ao longo do ensaio. Assim, esse
acumulo pode ter relacdo as deformacdes residuais observadas por Bartasevicius (2019)

mostrado na Figura 29.

Outro fato que pode corroborar que as estruturas em formatos de agulha sejam
estruturas martensiticas € pela diminuicdo das tensdes de transformacdo do material

mostrado na Figura 30. Assim, a medida em que o material fosse ciclado e, por
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conseguinte, as tensGes de transformacdo fossem diminuindo, ndo era necessario
carregar o material com a mesma tensdo inicial, 63_,, = 450 MPa, para induzir a

formagéo da martensita.

De uma forma geral, ndo ficaram evidentes diferencas quanto a morfologia do
material em relacdo a variacdo de tensdo maxima dos ensaios, isto &, de 400, 450 e 500
MPa, sendo que todas as microestruturas apresentaram caracteristicas semelhantes. Em
relacdo aos ensaios realizados com tensdo maxima de 550 MPa, o material
aparentemente apresentou uma maior concentracdo de estruturas de formato lamelar.
Uma possivel explicagdo para esse fendmeno seria pelo fato da tensdo de 550 MPa estar
na regido de transformacdo completa do material, em acordo com o0s ensaios de tracao

feitos por Bartasevicius (2019).

4.4 ESTRUTURA CRISTALINA

A Figura 35 mostra o resultado dos ensaios de DRX na amostra tratada e ndo

tratada criogenicamente ndo carregadas.
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Figura 35. Ensaios de DRX da amostra ndo tratada e tratada criogenicamente.

A partir dos difratogramas, observou-se que, em 20 = 42,38° e 206 = 77,56°, 0
material tratado e ndo tratado apresentaram picos associados a estrutura cristalina B2,
denotando presenca da fase austenitica. A presenca da austenita corrobora o ensaio de
DSC, pois, de acordo com o ensaio de calorimetria, o material apresentaria essa fase a
temperatura ambiente.
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Além disso, ndo ficou evidente que o TCP induziu formacdo de fases ou
precipitados de maneira significativa para que pudessem ser identificados no ensaio de
difratometria. Kim et. al (2005) observaram que o tratamento criogénico ndo alterou a
estrutura cristalina nem induziu formacéo de precipitados de uma liga martensitica de
NiTi utilizada em instrumentos endodonticos. Castilho (2017) realizou tratamento
criogénico profundo por diferentes tempos de imersdo na liga pseudoelastica de
Nis; Tis3, onde constatou, também, que o TCP ndo alterou a estrutura cristalina do

material.

Na Figura 36, mostra-se os difratogramas das amostras retiradas dos corpos de
prova, tratados e ndo tratados, apds ensaiados sob diferentes tensdes méaximas e

comparadas com a condicdo de antes da ciclagem.
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Figura 36. Difratogramas das amostras nao tratadas (a) e tratadas (b) criogenicamente apés ciclagem
mecanica.

No material ndo submetido ao tratamento criogénico (Figura 36-a), observou-se
que a liga Nis;Tis3 em estudo, apds ciclada mecanicamente, em 26 = 35,96°, 20 =

38,88° e 20 = 45,14° apresentou picos associados & estrutura cristalina B19°, denotando
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formacdo da fase martensitica. Ja no material submetido a criogenia (Figura 36-b),
observou-se, em 20 = 36,84° e 26 = 38,88°, a formagdo de estruturas B19’. A partir da
analise dos difratogranas, observa-se que o material, inicialmente austenitico,
apresentou a formacéo de variantes da fase martensitica tanto no material submetido ao
TCP quanto ao material considerado como recebido apos realizados os ensaios a fadiga.
Porém, mesmo apds a falha, o material apresentava estrutura cristalina B2, associada a

austenita.

A formagéo das variantes martensiticas esta em conformidade com os resultados
de Bartasevicius (2019). Ela observa que, ao longo da ciclagem, ocorre a acumulacgéo de
deformacédo residual devido a formacéo da martensita que nao se transforma novamente
em austenita. Além disso, a presenca dessa fase corrobora com o observado nas
micrografias das amostras retiradas dos mesmos corpos de prova, apds ciclagem, que
apresentaram lamelas caracteristicas. Entretanto, ndo se pode afirmar qual a influéncia
do TCP na formacéo da martensita visto que ndo ficou evidente um padrdo nas amostras
quando realizada a comparagdo (Figura 36-b) das estruturas cristalinas presentes nas
amostras ndo tratadas.

4.5 COMPOSICAO QUIMICA DOS PRECIPITADOS

A Figura 37 apresenta os pontos analisados no ensaio de EDS realizado no MEV

com um aumento de 450X.

Figura 37. Pontos analisados no ensaio EDS da amostra néo tratada (a) e tratada (b) criogenicamente com
um aumento de 450X.
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As imagens obtidas no microscépio confocal (Figura 32) demonstravam que as
amostras submetidas ao TCP aparentemente ndo exibiam diferencas do ponto de vista
morfologico quando comparadas ao material considerado como recebido. Os ensaios de
DRX demonstraram, também, que o tratamento criogénico ndo alterou sua estrutura,
isto é, o material continuou apresentando estrutura cristalina B2, associada a fase
austenita (Figura 35). O ensaio de espectroscopia da amostra tratada e nédo tratada
mostrou que as duas amostras apresentaram precipitados com proporc¢des atbmicas de
52,44% de Ti e 47,36% de Ni, podendo ser possivelmente associados aos precipitados

Ti1zNigg (Figura 38)
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Figura 38. Espectroscopia dos precipitados da amostra nao tratada (a) e tratada criogenicamente (b).

A diferenca entre as amostras ficou restrita as regides mais escurecidas do
material tratado criogenicamente, destacada na Figura 37-b no ponto 001. Essa regido
foi identificada pelo ensaio EDS como tendo as proporc¢des atdmicas de 62,36% de O,
20,60% de Ti e 17,04% de Ni, possivelmente representando o 6xido TiNiO3 (Figura 39).
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Figura 39. Espectroscopia da regido escurecida da amostra tratada criogenicamente.

Firstov (2002) menciona que a formacgdo to TiNiOz é devido a oxidacdo do
material em temperaturas abaixo de 500 °C. Castilho (2017) observou que a liga

pseudoelastica de Nis7Tisz submetida a um TCP sob diferentes tempos de imerséo

apresentou a formacdo do precipitado TisNi>O. Portanto, pode-se inferir que o TCP

facilitou a oxidacdo do material estudado. Mesmo apresentando a formagdo de 6xidos

nas amostras tratadas criogenicamente, o possivel precipitado TiNiO3 pode ndo ter sido

identificado nos ensaios de DRX pelo fato de ndo aparecer de forma significativa no

material.

4.6 MICRODUREZA

Os resultados obtidos nos ensaios de microdureza sdo mostrados na Tabela 3 e

na Figura 40.

Tabela 3. Valores de microdureza.

Corpo de Prova Microdureza HV (0,5) A%
STCP 257,8+153 -
CTCP 268,2+ 19,1 4,03+ 1,47
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Figura 40. Comparacdo grafica dos valores de microdureza das amostras com e sem TCP.

Comparando as amostras STCP e CTCP, pode-se observar um aumento da
ordem de 4% na microdureza da amostra submetida ao tratamento criogénico profundo.
Alguns mecanismos podem justificar o aumento da dureza do material: i) Barron (1982)
sugere que o tratamento criogénico induz a transformacdo martensitica aumentando a
dureza do material; ii) Rapisardia et. al (2000) observam que pode ocorrer uma reacdo
entre 4tomos de nitrogénio e titdnio formando nitratos; iii) Shackelfold (2001) avalia
que o aumento da dureza em tratamento criogénico pode ocorrer devido a deposicdo de
atomos de nitrogénio em espacos intersticiais da liga NiTi causando deformacbes na
estrutura cristalina; iv) Huang (2003) entende que a formacdo de precipitados ao longo

da estrutura cristalina induz o aumento da dureza do material.

Na andlise de EDS, ndo foi observada a presenca de precipitados que
contivessem nitrogénio, descartando a possibilidade da reacdo entre atomos de titanio e
nitrogénio, assim como a possibilidade de deposicdo de seus atomos em espacos da liga
NiTi. Jaware (2015) menciona que a formacao de 6xidos como TiO, e TiNiOz em ligas
NiTi aumentam a dureza do material. Os ensaios DRX demonstraram que o TCP nao
induziu a transformacdo martensitica, visto que o material ndo teve mudanca do ponto
de vista de estrutura cristalina, isto €, continuou apresentando estrutura cristalina B2,
associada a fase austenitica. A razdo mais provavel, entdo, para justificar um aumento
da microdureza é a formacgdo dos oOxidos (provavelmente TiNiOgz) observados nos
ensaios de EDS da Figura 39. A formacédo dos 0xidos pode ter induzido deformagdes na
estrutura cristalina do material que, por sua vez, induziram tensdes residuais. Assim,

esse fendmeno pode ter dificultado a penetracdo do identador no ensaio de mirodureza.
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Fez-se 0 mesmo procedimento descrito em 3.2.5.1 nas amostras retiradas dos
corpos de prova ensaiados que foram submetidos ao tratamento criogénico. Mostra-se
0s resultados na Tabela 4 e na Figura 41.

Tabela 4. Valores de microdureza nas amostras retiradas ap6s 0s ensaios.

A Valor de Microdureza Vickers
mostra
(0,5)
STCP 257,8 +15,3
STCP_400 295,2+23,1
STCP_450 300,4 + 10,5
STCP_500 291,8+19,4
STCP_550 285,4+ 14,3
CTCP 268,2 +19,1
CTCP_400 311,6 £19,7
CTCP_450 311,8+12,6
CTCP_500 324,2 +10,2
CTCP_550 341,2 + 29,6
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Figura 41. Comparagdo gréafica dos valores de microdureza das amostras com e sem TCP ap0s ensaios.

Foi observado, no item 4.3, que todas as amostras ensaiadas, tratadas e nao
tratadas apresentaram a formacdo de estruturas cristalinas lamelares, caracteristicas da
martensita. A partir da formacao dessa fase, a estrutura cristalina do material pode ter se
deformado e, por sua vez, causado uma tensdo residual. Assim, pode-se inferir que a
tensdo residual criada na estrutura cristalina dificultou a identacdo, aumentando a
microdureza do material. Analisando a Figura 41, observa-se que as amostras ndo
tratadas ndo apresentaram varia¢es de microdureza superiores a 3% ap0s as ciclagens,

girando em torno de HV 293,2. Ja as amostras tratadas apresentaram uma tendéncia de

51



aumento na microdureza a medida que se aumentava a tensdao maxima. Uma possivel
explicacdo para esse comportamento seria a formagdo dos Oxidos que podem ter
ocasionado deformacdes pontuais, além das relacionadas a formacéo da martensita.

4.7 FRACTOGRAFIA

As Figuras 42 e 43 apresentam a fractografia dos corpos de prova tratados e ndo

tratados apds as ciclagens mecanicas.

Figura 42. Fractografias dos corpos de prova sem TCP ensaiados com tensdo maxima de 400 (a), 450 (b),
500 (c) e 550 (d) MPa.
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Figura 43. Fractografias dos corpos de prova com TCP ensaiados com tensdo maxima de 400 (a), 450 (b),
500 (c) e 550 (d) MPa.

Visualmente, a regido de falha do material, tanto tratado como néo tratado
criogenicamente, apresentou indicios de falha fragil, isto é, ndo exibiu uma deformacéo
alongada no Estagio III. Todos os CP’s apresentaram, no Estiagio II, as estrias
caracteristicas de ensaios de fadiga. Apenas com ampliacfes nas regiGes pOde-se
identificar e diferenciar as regides do Estagio Il e I1l, assim como observado por Ramos
(2012). A partir da analise das regides de Estagio Ill, pode-se avaliar que a falha,
mesmo ndo apresentando macroscopicamente uma regido de deformagdo permanente,

apresentou concentracdo espacada de dimples, caracteristica de falha ductil.
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O material ndo tratado criogenicamente apresentou, visualmente, superficie mais
rugosa, enquanto o material tratado apresentou maior homogeneidade. Chluba et. al
(2015) acredita que a superficie rugosa é resultado da transformacdo incompleta da
martensita residual e que pode influenciar a formacao da trinca e a falha do material.
Assim, consegue-se observar que esse fendmeno corrobora com aquilo observado por
Bartasevicius (2019), pois o material tratado criogenicamente apresentou maiores

indices de deformacdo residual.

Portanto, pode-se inferir que o material falhou por sobrecarga de tragdo durante
0 ensaio. A presenca de dimples na regido de falha, isto €, no Estagio Ill corrobora com
estudos fractogréaficos realizados por Ramos (2012) e Bahador (2018), onde, também,
foi constatada sua presenca nos locais de falha de ligas de NiTi, caracterizando falha
dactil.

A partir das analises de EDS do capitulo 4.5, foi constatado que o TCP induz a
formacdo de precipitados possivalmente identificados como os 6xidos TiNiOsz. Yan et
al. (2007) estudaram a influéncia de precipitados na vida a fadiga de uma liga NiTi,
onde observou que a formacdo do precipitado TizNis diminui a vida a fadiga e aumenta
as temperaturas de transformacédo. Jiang et a.l (2016) observaram que a presenca de
Oxidos em uma superliga de Niquel favoreceram o mecanismo de fratura intergranular.
Portanto, pode-se inferir que o éxido TiNiO3z pode ter influenciado na diminuicdo da
vida a fadiga do material, possivelmente justificando a menor vida a fadiga quando
comparada com o material ndo tratado criogenicamente, isto €, considerado como

recebido.
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5 CONCLUSOES

Nesse trabalho, uma liga pseudoeléstica de Nis;Tigz foi submetida a um
Tratamento Criogénico Profundo por um periodo de 24 horas. Em seguida, fez-se
ensaios dindmicos em 4 diferentes valores de tensdo maxima, comparando o material
como recebido com o tratado criogenicamente. Fez-se também, a caracterizacdo do
ponto de vista microestrutural e quimico com o objetivo de se identificar possiveis
alteracdes do material causados pelo tratamento criogénico. Algumas conclusées podem

ser feitas.

1. De acordo com os resultados de Bartasevicius (2019), o material tratado
criogenicamente apresentou um aumento nos niveis de deformacdo residual e
recuperavel, diminuicdo nas tensdes de transformacdo e diminuicdo na vida a fadiga

quando comparada a liga NiTi considerada como recebida.

2. A partir da revelacdo metalogréfica, foi observado que, de uma forma geral, a
amostra tratada criogenicamente ndo apresentou diferencas morfoldgicas, apenas
apresentando a formacdo de 6xidos, provavelmente sendo o TiNiOg, identificados nos
ensaios EDS . Os ensaios de microdureza revelaram que a amostra tratada
criogenicamente apresentou valores da ordem de 4% maiores quando comparadas ao
material considerado como recebido. Os ensaios DRX demonstraram que o material
tratado criogenicamente ndo apresentou variacdo na estrutura cristalina, apresentando
apenas a fase austenitica antes e depois do tratamento criogénico. Portanto, pode-se
inferir que o TCP ndo produziu alteragdes do ponto de vista da estrutura cristalina do
material, mas induziu a formacdo de alguns éxidos que, por sua vez, podem ter
introduzido tens@es residuais e que podem justificar o aumento da microdureza do

material.

3. As amostras retiradas apds os ensaios dindmicos corroboraram com os resultados
obtidos por Bartasevicius (2019), onde o material apresentou a formacéo de martensita
retida ao longo da ciclagem, representada pela deformacdo residual. A formacdo da
martensita residual foi confirmada morfologicamente pela analise das micrografias de
todos os corpos de prova, onde apresentaram estrutura lamelar caracteristica dessa fase.

Os ensaios de difratometria confirmaram, também, a formacdo da fase martensitica
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(estrutura cristalina B19’) nas amostras cicladas. Essa formacdo cristalina, pode

justificar o aumento de uma forma geral na microdureza do material.

4. A partir da analise em MEV da regido de falha, ndo foram constatadas diferengas
evidentes nas amostras tratadas e ndo tratadas criogenicamente. Todos 0s corpos de
prova apresentaram estrias de fadiga e a presenca de dimples, denotando uma falha
ductil por sobrecarga no ultimo estagio da falha. Assim, pode-se inferir que o TCP, pelo
fato de ter oxidado o material, pode ter impactado na vida a fadiga estrutural do

material.

Sugere-se, em trabalhos futuros, que seja feito uma avaliagdo da fadiga funcional
e estrutural dessa liga NiTi pseudoeléstica submetida a diferentes tempos de imerséo em
nitrogénio liquido. Sugere-se, também, que seja feita a caracterizacdo do material antes
e depois do TCP, assim como a caracterizacdo do material antes e depois dos ensaios
dindmicos. Desse modo, pode-se entender, de fato, 0 que o Tratamento Criogénico
Profundo induz no material e como o tempo de imerséo influencia sob o ponto de vista

da vida a fadiga estrutural e funcional.
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Anexo 1

Ficha de n° 1100132 do Crystallography Open Database utilizada para identificacdo da

fase cubica associada a Austenita B2.

d 2theta Int. h k 1 mMult.
3.0150 29.6302 35.11 1 0 0 0
Z2.1319 42,3988 1000, 00 1 0 1 12
1.7407 52.5764 Q.40 1 1 1 B
1.5075 61. 5144 134,94 2 0 0 0
1.3483 69,7466 10.64 2 0 1 24
1.2309 77,5606 228.7 2 1 1 24
1. 0660 92.6436 06.13 2 0 2 12
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Anexo 2

Ficha de n°® 9016342 do Crystallography Open Database utilizada para identificacdo da

fase monoclinica associada a Martensita B19°.

d 2theta Int. h k T Mult
4.1032 21. 6589 24.02 0 1 0 2
3.0715 29,0735 1000. 00 0 1 1 4
2.8683 31.1832 16.13 1 0 0 2
2.4965 35.9741 30. 54 1 -1 0 2
2.4386 36. 8588 1.05 1 0 1 4
2.3161 38. BESE 253.11 0 0 2 2
2.2280 40. 4878 36.69 1 1 0 2
2.1977 41.0722 1.14 1 -1 1 4
2.0516 44,1441 §5. 30 0 2 0 2
2.0169 44,9441 7.04 0 1 2 4
2.0078 45,1588 20.07 1 1 1 4
1.8758 48,5329 16.07 0 2 1 4
1. 8020 50. 6604 a.09 1 0 2 4
1.7730 51. 5491 2.1a -1 2 0 2
1.6979 54.0073 7.43 1 -1 2 4
1.6558 55.4974 56.52 -1 2 1 4
1.6057 57. 3883 22.55 1 1 2 4
1.5809 58.3743 3.24 1 2 0 2
1.5357 60. 2650 58.62 0 2 2 4
1.4961 62.0327 54. 66 1 2 1 4
1.4451 64,4820 78.69 0 1 3 4
1.4341 65.0350 30.60 2 0 0 2
1.4078 06,4066 1.51 -1 2 2 4
1.4078 06.4093 18.19 2 -1 0 2
1.3700 08.4900 20.92 2 0 1 4
1.3677 08. 6184 3.24 0 3 0 2
1.3596 69, 0892 0.07 1 0 3 4
1.3469 69, 8304 37.10 2 -1 1 4
1.3132 71. 8998 0.41 -1 1 3 4
1.3117 71.9903 Q.25 0 3 1 4
1.3057 72.37681 3.25 1 2 2 4
1.3057 72.3787 3.23 2 1 0 2
1.2968 72.9503 17.67 -1 3 0 2
1.2691 74. 8147 4.24 1 1 3 4
1.2567 75.6808 32. 86 2 1 1 4
1.2488 76.2432 .87 -1 3 1 4
1.2483 76,2828 7.09 2 -2 0 2
1.2337 77,3504 3.63 0 2 3 4
1.2193 78.4360 32.05 2 0 2 4
1.2053 79,5294 21.08 2 -2 1 4
1.2030 79,7118 19.52 2 -1 2 4
1.1805 B1. 5477 7.8a 1 3 0 2
1.1777 B1.7799 3. BO 0 3 2 4
1.1644 B2.9208 14.53 -1 2 3 4
1.1580 B3.477 19.29 0 0 4 2
1.1439 B4.7451 0.45 1 3 1 4
1.1374 B5. 3469 3.7 2 1 2 4
1.1315 B5. 8941 21.17 -1 3 2 4
1.1145 7.5359 0. 88 0 1 4 4
1.1140 7.5827 6.40 2 2 0 2
1.1046 88.5236 16. 80 1 2 3 4
1.0988 89.1102 .82 2 -2 2 4
1.0831 90.7576 0.25 2 2 1 4
1.0738 91,7701 1.608 1 0 4 4
1.0554 93, 8500 4. 87 -2 3 0 2
1.0517 94,2791 24.44 1 3 2 4
1.0508 94 . 3896 7.8Bo 2 0 3 4
1.0505 94.4231 3.04 -1 1 4 4
1.0403 95. 6472 14.61 2 -1 3 4
1.0290 7.0390 1.77 -2 3 1 4
1.0275 7.2304 4.18 1 1 4 4
1.0258 7.4488 0. 00 0 4 0 2
1.0238 7.7022 3.85 0 3 3 4
1.0085 99,7189 12.64 0 2 4 4
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