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Resumo: As ligas com memoria de forma tém a propriedade de recuperar formas previamente impostas por tratamento
caracteristico. Esta recuperagdo, chamada efeito memoria de forma (EMF), acontece como resultado das
transformagoes martensiticas. Existem duas fases de interesse envolvidas martensita (baixa temperatura) e austenita
(alta temperatura), podendo também aparecer uma fase intermediaria R. Para ativar o EMF é necessario aquecer o
material acima das temperaturas criticas de transformagdo, assim, quando transformado em Austenita ele recupera sua
forma. A partir disso é de grande interesse entender como se comportam as temperaturas de transformagdo. As
temperaturas de transformacdo sdo influenciadas por diversos fatores como: composi¢do, temperatura e tempo de
tratamento térmico. Devido a possibilidade de haver interagdo entre os fatores, neste trabalho utilizamos a ferramenta
planejamento fatorial para avaliar quais delas exercem maior efeito sobre as temperaturas finais de transformagdo em
ligas Ni-Ti.
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1. INTRODUCAO

Segundo J. Mohd Jani ef al (2014) as ligas com memoria de forma (LMF) foram descobertas em 1932 por Arne
Olander e o termo “memoria de forma” foi utilizado pela primeira vez em 1941 por Vernon, porém as LMF s6 ganharam
notoriedade cientifica e reconhecimento da importancia de suas propriedades a partir de 1960, com a observagao do efeito
memoéria de forma (EMF) numa liga equiatomica de Ni-Ti em 1960 pelo laboratério da marinha dos Estados Unidos,
sendo patenteada como Nitinol, Buehler ef a/ (1962). Esta liga, devido a sua combinag@o de propriedades mecanicas,
dentre elas alta resistividade mecanica, biocompatibilidade, resisténcia a corrosdo e alta condutividade, se tornou a liga
mais estudada dentre as LMF.

As LMF tém a propriedade de recuperar formas previamente impostas por tratamento caracteristico ou ciclos de
carga. Esta recuperagdo, efeito memoria de forma, acontece como resultado das transformagdes martensiticas
termoelasticas. As LMF podem existir em duas fases diferentes, com trés estruturas cristalinas, sendo a austenita a fase
estavel a alta temperatura e a martensita estavel em temperaturas baixas. Assim, quando o material ¢ aquecido acima da
temperatura critica As (temperatura de inicio da formagdo da austenita), ele comeca a se transformar de martensita para
austenita, até atingir a temperatura Af, onde a transformacdo ¢ completa. Ao ser resfriado ocorre o retorno a fase
martensita que também é marcado pelas temperaturas criticas Ms e Mf (temperatura de inicio e fim de formacdo da
martensita). Esta transformacdo martensita induz o EMF, conforme mostrado na Figura 1, pois ela acontece através do
cisalhamento de planos, sem difusdo atémica.
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Figura 1. Fases da LMF (Oliveira C.A.N)

Sabendo que o EMF depende diretamente das temperaturas criticas de transformacao, o presente trabalho visa estudar
como estas temperaturas se comportam com a variacdo de alguns fatores. Para o treinamento das LMF ¢é necesséria a
realizacao de tratamentos térmicos, e através disso verifica-se que hd uma varia¢do nas temperaturas criticas dependendo
do tratamento escolhido, assim as variaveis do tratamento térmico (temperatura e tempo de permanéncia no forno) se
tornam importantes para o estudo na variagdo de As, Af, Ms e Mf. Além desses, um fator passivel de ser observado ¢ a
composi¢do quimica do material. Baseado nisso foram utilizados dois fios com ligas de composi¢ao diferentes de Ti-Ni,
sendo uma delas 43,8%atNi (doravante chamada Liga A) e a outra uma liga equiatdmica (doravante chamada Liga B). A
primeira com didmetro de 2,2 mm e a segundo de 0,636 mm. As amostras foram submetidas a tratamentos de
homogeneizacdo em forno a diferentes temperaturas (300, 400, 500 e 600°C) e com tempos de envelhecimento variaveis
(10 min, 15 min, 1h, 2h, 4h, 8h, 12h e 24h), ap6s todos os tratamentos a liga foi submetida a témpera em agua a 25°C.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1. Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

Através do método de calorimetria diferencial de varredura foi possivel identificar as temperaturas criticas de
transformag@o, As, Af, Ms e Mf. Foi utilizado um equipamento da marca Mettler Toledo, modelo 823. Neste equipamento
as amostras sdo submetidas a ciclos térmicos de -60 a 150 °C, e obtém-se graficos similares ao mostrado abaixo, Figura
2. Neste exemplo ¢é possivel visualizar uma curva de calorimetria da liga B envelhecida a 300°C durante 2 horas e
submetida a t€émpera em agua a 25°C, sendo a parte superior do grafico a rampa de aquecimento e a parte inferior de

resfriamento.
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Figura 2. Exemplo de grafico obtido no DSC

Na figura temos a presenca de picos endotérmicos e exotérmicos, que caracterizam a presenca de mudanca de fase
do material. O programa utiliza retas tangentes para identificar as temperaturas de inicio e fim de pico (temperaturas de
inicio e fim da transformacao). Conforme pode ser visto no grafico acima hé a presenga de trés picos de transformacao,
o que nos indica que aparece uma fase intermedidria entre a austenita e a martensita, esta fase ¢ chamada fase romboédrica
(fase R). E importante entender, quando da aplicagio de ligas com memoria de forma, se o aparecimento desta fase ¢ ou
ndo desejado, porém neste trabalho ndo iremos abordar a fundo o tema, visto que o objeto de estudo € a transformagao

martensitica em si.

2.2. Planejamento fatorial

O planejamento fatorial ¢ uma ferramenta estatistica cuja a aplicagdo ¢ amplamente abrangente, com ela € possivel
avaliar multiplos fatores e a interag@o entre eles. Ela permite otimizar o estudo experimental fazendo o menor niimero de
experimentos e varrendo o maior espago amostral, obtendo respostas confiaveis. Neste método as variaveis sdo chamadas
fatores que influenciam as respostas, o nosso objeto de estudo, segundo esquema mostrado na Figura 3.

Figura 3. Um sistema representado como funcio. Adaptado de Barros Neto at al. (p. 84)

O planejamento fatorial utiliza como ferramenta a ANOV A (Analise de varidncia) e através dela € possivel determinar

o efeito que cada um desses fatores, e suas interagdes, tem sobre a resposta.
Neste artigo, a fim de entender a influéncia dos trés fatores estudados (composicao quimica, temperatura e tempo de

envelhecimento) utilizamos mais de um arranjo de planejamento fatorial.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Para o estudo de trés fatores, o planejamento fatorial completo 2° nao foi considerado satisfatorio, pois o planejamento
ndo atendia a hipotese de normalidade dos residuos. Sendo assim foi utilizado um planejamento com 3 fatores e niveis
variaveis entre eles, mostrou-se satisfatorio o uso de 2 niveis para concentragdo, 3 para o tempo de envelhecimento e 4

para a temperatura, conforme mostrado na Tabela 1.
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Tabela 1. Arranjo experimental fatorial 3 fatores

Niveis | A B C
1 50% | 1h 300
2 43,8% | 2h 400
3 - 4h 500
4 - - 600

O Figura 4 apresenta o grafico de pareto para os fatores do nosso modelo. Conforme pode ser visualizado, os fatores
que apresentarem efeitos acima do nivel 2,45 (indicado em vermelho) sdo considerados influentes na variagdo das
temperaturas.

Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(a resposta é As; a = 0,05)
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Figura 4. Grafico de pareto dos efeitos para As (a) e Ms (b)

A composic¢do quimica é o fator de maior influéncia para as temperaturas de transformagdo. Tendo em mente que o
nivel 1 é o nivel onde ha mais niquel na composi¢do, tem-se que com a diminui¢do de niquel na liga as temperaturas As
e Ms também diminuem (Figura 5). Para uma diminuigdo de 6,2% de niquel, As diminui em 73% no seu valor ¢ Ms em
65%.



X Congresso Nacional de Engenharia Mecanica, 20 a 24 de maio de 2018, Salvador - Bahia

Grafico de Efeitos Principais para As
Médias Ajustadas

Composicao Tempo Temperatura
90
80
@ 70
<
[
T 60
8 ./0/.
<
s 50
40
30
20
1 2 1 2 3 1 2 3 4

Todos os termos exibidos estGo no modelo.

Grafico de Efeitos Principais para Ms
Médias Ajustadas

Composicao Tempo Temperatura
60
50
v
=
o
°
©
S w0 /
N
=
30
20
1 2 1 2 3 1 2 3 4

Todos os termos exibidos estdo no modelo.

Figura 5. Grafico dos efeitos principais para As (a) e Ms (b)

Apesar das temperaturas criticas apresentarem grande sensibilidade a quantidade de niquel presente na liga, esse fator
¢ limitado pela disponibilidade comercial das ligas, visto que o processo de obtengdo das mesmas ¢ complexo e
inacessivel. A partir disto tem-se a interagdo temperatura x composi¢do como o fator de maior interesse, para entender
melhor o efeito desta intera¢@o, foram realizados experimentos separados para cada uma das ligas estudadas, mantendo
os niveis utilizados no primeiro experimento (Tabela 2), onde o foco de estudo é da temperatura de envelhecimento.

Tabela 2. Arranjo experimento fatorial 2 fatores

Niveis | A B
1 1h 300
2 2h 400
3 4h 500
4 - 600

A partir da Figure 5 podemos prever o aparecimento de inflexdo no comportamento da temperatura a medida que ela
aumenta. Inicialmente o As ¢ Ms tendem a aumentar com o aumento da temperatura e depois passam a diminuir. Este
efeito pode ser uma caracteristica do comportamento da temperatura ou pode ser resultado da interagdo com a composicao.
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Figura 6. Grafico de pareto e dos efeitos para a Liga A, As(a) e Ms (b)

O experimento fatorial confirma o previsto anteriormente quanto a influéncia das temperaturas de tratamento térmico
(Tt) nas temperaturas criticas de transformacdo. Na Figura 6(b) tem-se que o aumento na Tt causa diminui¢do na
temperatura Ms, enquanto que (Figura 6(a)) ndo é possivel fazer nenhuma inferéncia em relagdo ao comportamento de
As com as Tt, visto que ha variagdo no comportamento ao longo do intervalo estudado.
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Figura 7. Grafico de pareto e dos efeitos para a Liga B, As(a) e Ms (b)

O experimento confirma o esperado, porém para a Liga B, equiatomica, ¢ possivel dizer que o aumento da Tt eleva
As e Ms.

4. Conclusao

A utilizacdo do planejamento fatorial mostra:

e Astemperaturas criticas sdo muito sensiveis ao aumento de Ni na composicao das ligas TiNi.

e Para efeito de deslocamento das temperaturas criticas ndo ¢é relevante o aumento no tempo de tratamento
térmico. O resultado pode ser relacionado com o trazido por Gonzalez et al que demonstra que a partir de
certo tempo de homogeneizagao as temperaturas de transformacao tendem a estabilizar o aumento em ligas
de Cu-Al-Be e Cu-Zn-Al, em experimento no qual a temperatura de homogeneizagado foi mantida constante
e os tempos de permanéncia variados.

e  As ligas equiatomicas de Ti-Ni mostraram uma tendéncia a uniformidade na variagéo de suas temperaturas
criticas.

e Se faz necessario um estudo mais detalhado das ligas Ti43,8%atNi a fim de prever os efeitos da temperatura
de tratamento térmico nas temperaturas criticas.
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Abstract. Shape memory alloy have the ability to recover a previous shape learned by an especific treatment. This
recover is called shape memory effect (SME), this happens as a result of martensitic transformation. There are two
phases involved, martensite (low temperature phase) and austenite (high temperature phase), an intermediate phase R
may appear. When the material is heated above the transformation temperature the SME is activated. The material
recoverd his shape when it become austenite. From this, its very important to understand how is this temperatures
behavior. The transformation temperatures are influenced by many factors such as: composition, temperature and time
of heat treatment. We used factorial experiment to study the possibilitie of interaction between the factors and discover
wich factor has bigger effect in transformations temperatures in Ni-Ti alloys.

Keywords: Ni-Ti alloys, shape memory, martensitic transformation, factorial experiment



