REVISTAMATERIA V22N

ISSN 1517-7076 artigo e11786, 2017
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RESUMO

Um grande desafio no projeto de microssistemas ¢ a implementacio de principios eficientes de atuagdo mini-
aturizados em microescala. Ligas com efeito memoria de forma (EMF) tém sido consideradas como uma
solucdo potencial para este problema, uma vez que estes materiais oferecem propriedades atraentes como
grande deformacéo e capacidade para ser processada em microescala. Ligas com composicdo Ni-44, 8wt% Ti
e Ni-45, 3wt% Ti foram produzidas usando o método melt spinning em atmosfera argonio. Fitas obtidas neste
processo mostraram tamanho médio de graos martensiticos entre 5 e 30 um, dependendo do tipo de liga e da
velocidade linear da roda do melting spinning. As temperaturas de inicio de transformacdo martensitica (Mg)
assim como o tamanho de grios foram reduzidos com o aumento de velocidade linear da roda e da quantida-
de de titanio.
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ABSTRACT

One important challenge of microsystems design is the implementation of efficient principles of miniaturized
actuation at the micro-scale. Shape memory alloys (SMAs) have early been considered as a potential solution
to this problem as these materials offer attractive properties like a high-power to weight ratio, large defor-
mation and the capability to be micro-scale processed. Alloys of composition Ni-44,8wt%Ti and Ni-
45,3wt%Ti were produced using the melt spinning method in air atmosphere. Ribbons obtained in this pro-
cess showed martensitic grain size between 5 and 30 pm, depending on the alloy composition and the linear
velocity of the wheel.

Keywords: shape memory Ni-Ti alloy; rapid solidification; martensitic transformation.

1. INTRODUGAO

Os termossensores sao largamente usados em aplicagdes domésticas e em equipamentos industriais para con-
trole de temperatura. Em muitas aplicagdes, especialmente em sistema de alarme contra incéndio e em dispo-
sitivos de prote¢do contra superaquecimento, ¢ muito importante aumentar a velocidade de resposta, e para
isso é necessario miniaturizar esses dispositivos com garantia de baixo custo [1].

Os materiais mais promissores para atender tais exigéncias sao as ligas metalicas com Efeito de Me-
moéria de Forma (EMF). A designagdo dessas é aplicada a um grupo de materiais metalico que demonstram
capacidade de retomar uma forma ou tamanho previamente definido quando sujeitas a um ciclo térmico
apropriado [2].

Em virtude de possuirem propriedades especificas, as ligas com EMF sdo fortemente utilizadas em
muitas areas da ciéncia e tecnologia e esta cada vez mais aumentando o campo de suas aplicagdes. As aplica-
¢des mais importantes sdo na engenharia elétrica e mecanica, tecnologia aeroespacial, medicina e robdtica.
Com o surgimento de novos desafios na engenharia, novas pesquisas e desenvolvimentos em ligas com EMF
com espessuras finas se fazem necessarias, para atender as necessidades de miniaturizagdo, operagdo mais
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econOmica e resposta rapida de dispositivos. Uma perspectiva consiste em produzir fitas com espessura de
100 pm ou menos a partir de ligas a base de nitinol (NiTi). Porém, ¢ muito dificil produzir fitas com essa
espessura a partir de ligas pré-deformadas a base de NiTi utilizando a técnica convencional, que ¢ a de lami-
nag¢do, pois o tempo de processamento serd maior e o custo do processo se torna alto. Além disso, a tecnolo-
gia convencional de obtencdo da fita por laminagdo provoca diminui¢do do efeito de memoria de forma das
ligas [3].

Diante disso, ¢ bem sugestivo um projeto onde se possam obter fitas de ligas EMF utilizando resfria-
mento rapido (técnica de melt spinning). Essa técnica permitira obtengdo de uma grande quantidade de fita
com variacdo nas propriedades fisicas ¢ mecanicas. A principal vantagem dessa nova técnica estd no fato de
que ela permite, através do resfriamento rapido da ordem de 10° a 10° K/s, a obtengdo de ligas com estrutura
amorfa ou parcialmente amorfa, que depois do tratamento térmico, se tornam estruturas micro cristalinas ou
nano cristalinas com um fino grau de dispersao da ordem 1-2 nm, o que ndo ¢ possivel obter através da tecno-
logia convencional de processamento de ligas com efeito de memoria de forma [4].

O objetivo do presente trabalho foi estudar o efeito do tamanho de grao e do teor de titanio nas tempe-
raturas de transformag@o martensitica das fitas de Ni-44,8%pTi e Ni-45,3%pTi solidificadas rapidamente.

2. MATERIAIS E METODOS

Ligas Ni-44,8%pTi e Ni-45,3%pTi foram produzidas pelo processo de fusdo por indugdo a vacuo Laboratério
de Caracterizagdo de Materiais do ITA. Pedagos de Ni com pureza de 99.80% adquirido da Hong Kong Sino
Mighty e Ti com pureza de 99.95% adquirido da TIBRASIL Titanio Ltda., foram colocados em um cadinho
de grafite e fundidos, com poténcia de fusdo variando de 15 a 17 kW e com presséo interna da cAmara de 107
Pa. Apos a fusdo, as ligas foram caracterizadas Difragdo de Raios —X (EDX) e por Calorimetria Diferencial
de Varredura (DSC) com taxa de aquecimento e resfriamento de 10 °C/s e faixa de temperatura variando em
torno de -30 a 300 °C, para obteng@o das temperaturas de transformagdo martensiticas.

As fitas foram obtidas através da técnica de melt spinning, que consiste em um jato de metal liquido
fundido que ¢ lancado sob pressdo numa roda de cobre girando a uma alta velocidade. Ao chocar-se com a
roda de cobre, que atua como substrato, o jato de metal liquido cria uma pocga gerada pela projecdo continua
do metal liquido que serve de reservatdrio de onde emerge uma fita de metal que, apds ser solidificada rapi-
damente, ¢ lancada fora da roda através da forga centrifuga, conforme mostra a Figura 1. Foram utilizadas
velocidades lineares da roda de 30 m/s e 50 m/s.
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Figura 1: Representacdo esquematica do processo melt spinning.
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Para caracterizagdo metalografica, as fitas foram cortadas suavemente com uma tesoura e embutidas
na posi¢do longitudinal da espessura, utilizando resinas acrilicas de cura a frio, para a observagdo da
microestrutura na secdo transversal. As amostras foram lixadas com diferentes granulometrias e polidas com
alumina e atacadas com uma solucdo de HF + HNO; + H,O numa propor¢do de 3%, 15% e 82%
respectivamente, durante 7 segundos. A captura das imagens e medida do tamanho de grdo foram realizadas
através de um programa de célculo do tamanho do grdo (TG) do Analisador de Imagem em que foram
calculados os didmetros dos graos para as amostras analisadas. Foram feitas 5 medidas de TG com o objetivo
de minimizar o erro na determinacao do didmetro médio do grao.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A Tabela 1 apresenta os valores das temperaturas de transformacdo matensitica, tanto da liga no estado bruto
de fusdo como das fitas obtidas por melting spinning com variacao da velocidade linear da roda. Observa-se
que com o aumento da quantidade de titdnio as temperaturas de transformacdo matersiticas (M) diminuem.
Com o aumento da quantidade de titdnio de 44,5 para 45,5%p e com o aumento da velocidade de solidifica-
¢do aumenta-se também a possibilidade de formacdo de precipitados de Ti nas fitas. Esses precipitados pre-
sentes geralmente se localizam nos contornos de grao e impedem o crescimento do grdo e consequentemente
diminuem as temperaturas de transformag@o martensitica [5], como apresentado na Figura 2.

Tabela 1: Valores das temperaturas de transformagdo martensiticas para a liga bruta de fusdo e para as fitas produzidas
com velocidades lineares da roda de 30 e 50 m/s.

AMOSTRAS Ti(%5p) Mr(oC) Mr(7C)
Bruta de fusio 443 383 440
30 ms 448 490 410
0 m's 448 313 237
Bruta de fusio 433 4407 340
) mfs 453 421 280
50 ms 453 287 225
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Figura 2: Temperaturas de transformacdo martensiticas (M) das fitas em fungdo do tamanho de grdo (TG).

Observa-se também que com o aumento da velocidade linear da roda as temperaturas de transforma-
¢do martensiticas diminuiram. Essa queda nos valores de temperaturas de transformacgao estd relacionada,
provavelmente, com o tamanho de grao, ou seja, quanto maior a velocidade linear da roda menor tamanho de
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grdo obtido, como mostra a Figura 3. Isto porque o processo de solidificagdo rapida gerada pela alta extracdo
de calor da roda de cobre quando da obtengéo das fitas, gera uma grande quantidade de defeitos e tensdo re-
sidual. O contorno de grao e os defeitos causados pela tensdo residual podem agir como barreiras para a
transformagdo martensitica como um resultado da energia extra requerida durante a transformagao, levando a
uma diminui¢do das temperaturas de transformacdo quando a velocidade linear da roda ¢ aumentada [5].
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Figura 3: Tamanho de grio (TG) em funcdo da velocidade linear da roda. A velocidade linear da roda de 0 m/s
corresponde a liga bruta de fusao.

Nas Figuras 4 ¢ 5 sdo apresentadas as microestruturas tipicas obtidas por microscopia dtica da se¢do
transversal das ligas brutas de fusdo e das fitas produzidas por melting spinning com velocidade linear da
roda de 30 m/s e 50 m/s.

b) ¢)
Figura 4: Microscopia otica da liga bruta de fusdo e das fitas com composi¢do Ni-44,8%pTi: a) Bruta de fusdo; b) Fita
produzida com velocidade linear da roda de 30 m/s; c) Fita produzida com velocidade linear da roda de 50 m/s.
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LADO DA RODA

b) ¢)
Figura 5: Microscopia 6tica da liga bruta de fusdo e das fitas com composigdo de Ni-45,3%pTi: a) Bruta de fusdo; b) Fita
produzida com velocidade linear da roda de 30 mV/s; c) Fita produzida com velocidade linear da roda de 50 m/s.

Observa-se que quando se aumenta a velocidade linear da roda ocorre uma diminuig¢do do tamanho de
grdo. A regido da fita em contato com a roda, por resfriar mais rapidamente, apresenta grdos mais finos e
logo em seguida apresenta gridos maiores ¢ mais alongados. O lado da fita em contato com a roda sofre um
processo de solidificacdo rapida com alto nivel de super-resfriamento. Sabe-se que a forga motriz para a soli-
dificagdo de um fundido super-resfriado ¢ a diferenga das energias de Gibbs entre o solido e o liquido. Entre-
tanto, o tamanho de grdo da liga solidificada ¢ inversamente proporcional ao nivel de super-resfriamento.
Quando o nivel de super-resfriamento ¢ baixo, a solidificacdo acontece em condigdes de equilibrio, fazendo
com que tanto a nucleagdo quanto o crescimento dos cristais ocorram lentamente. Mas quando o nivel de
super-resfriamento ¢ alto, a nucleacdo e a velocidade de crescimento dos cristais também sao altas, provo-
cando refino de grio na microestrutura [6].

Quanto maior a taxa de extragdo de calor, mais rapida é a velocidade de crescimento devido ao alto
grau de super-resfriamento que esta submetido a liga. Como consequéncia do alto grau de super-
resfriamento, o processo de solidificacdo é rapido e uma microestrutura mais refinada é obtida [7].

Em alguns trabalhos sobre ligas Ni-Ti [6, 8] e outras ligas com efeito de memoria de forma [9, 10] sédo
relatados a diminuigdo do tamanho de grdo a medida que aumenta-se a velocidade linear da roda do processo
melting spinning, atribuindo também esse fato ao processo de solidificagdo rapida provocada pela rapida
extracdo de calor, o que retarda a nucleacdo e o crescimento dos graos.

4. CONCLUSOES

A técnica de melting spinning permite a producdo de fitas da ordem de 30 um em apenas uma etapa de pro-
cessamento. [sto ¢ muito importante principalmente quando se quer aplicagdes em micro escala. Observou-se
que com o aumento da velocidade linear da roda ocorreu um refino de grdo em torno de 95% e consequente-
mente a diminui¢do das temperaturas de transformacao. Isto ocorreu, provavelmente, porque essa diminui¢ao
¢ induzida pela maior quantidade de contornos de grdo e tensdes residuais provocadas pelo rapido resfria-
mento, que retardam a formagao da martensita. O aumento da quantidade de titanio na liga também provocou
uma diminui¢do das temperaturas de transformacdo martensiticas, isto porque quanto maior a quantidade de
titdnio, aliado ao rapido resfriamento, existe uma probabilidade maior do surgimento de precipitados nos con-
tornos de gréo, retardando assim a transformacdo martensitica.
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