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RESUMO

O presente trabalho incidiu no estudo da possibilidade de se obter uma variação das
propriedades funcionais numa liga de NiTi rica em Ni comercial a partir de um processo
de tratamentos térmicos localizados por efeito de Joule. Para tal, foram tratados troços de
fitas de NiTi sujeitas a diferentes tratamentos termo-mecânicos prévios, que foram posteri-
ormente sujeitos a análise térmica por DSC (Differential Scanning Calorimetry) para se
identificar a influência dos tratamentos térmicos nas temperaturas de transformação. As fi-
tas foram também sujeitas a ciclos de deformação com utilização de um extensómetro para
averiguar a influência de cada troço na deformação/recuperação globais. Estes estudos
foram complementados por ensaios de resistividade elétrica, identificando-se as variações
de resistividade nos diferentes troços, e por ensaios de DRX para complementar a análise
térmica de modo a determinar as fases existentes nas fitas às diferentes temperaturas.
Questões relacionadas com o processo e os seus diferentes parâmetros de operação foram
também identificados e discutidas de modo a se poder adaptar e aperfeiçoar no futuro. Os
resultados mostraram que este processo se adequa ao objetivo pretendido, com capacidade
superior para se obter uma variação espacial das propriedades funcionais relativamente a
outros métodos utilizados.

Palavras-chave: Tratamentos térmicos; Gradiente funcional; Efeito de Joule; NiTi.
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ABSTRACT

A present work aims the study of the possibility to obtain a variation of the functional prop-
erties of a commercial Ni rich NiTi alloy using a process of localized thermal treatments by
Joule effect. For that, NiTi strips previously subjected to different thermo-mechanical testes
were heat treated in different sections then subjected to Differential Scanning Calorimetry
analysis (DSC) in order to identify the influence of the heat treatments on the trans-
formation temperatures. The strips were also subjected to deformation cycles using an
extensometer to assess the influence of each strip section on the global deformation/recu-
peration. These studies were complemented by electrical resistivity measures, identifying
its variation in the different sections annealed, and by X-Ray Diffraction to complement the
thermal analysis in order to check which crystallographic phases were present at different
temperatures. Issues related with the process and its different operation parameters were
also identified and discussed in order to adapt and improve in the future. The results
showed that this process suits the pretended objective, and has superior capacity to obtain
a spatial variation of the functional properties of these materials comparatively to other
methods currently used.

Keywords: Heat treatments; Functional gradient; Joule effect; NiTi.
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1
INTRODUÇÃO

A necessidade de materiais cada vez mais leves e resistentes, que permitam simultanea-
mente cumprir requisitos estruturais rigorosos e funcionalidade adicional, como atuação
mecânica ou sensorização, levou ao estudo e desenvolvimento de um ramo de materiais
multifuncionais, classificados como materiais ativos (ou inteligentes), com a capacidade
de gerar uma resposta mecânica quando sujeitos a um estímulo não-mecânico externo
(de natureza térmica, elétrica, magnética, ótica, entre outros) [1]. Destes, as ligas com
memória de forma (LMF) de níquel-titânio, ocupam um lugar de destaque apresentando a
capacidade de recuperar deformações até cerca de 10 % [1], podendo gerar tensões até 900
MPa [2] e energias de atuação superiores a 10 MJ/m3 [1] e com a capacidade para efetuar
mais de 105 ciclos de atuação [2]. Estas propriedades excecionais, aliadas a uma atuação
silenciosa e biocompatibilidade, levaram à simplificação, miniaturização e redução de
custo de muitos dispositivos atuadores [1, 3–6], podendo substituir sistemas hidráulicos e
eletromecânicos complexos e/ou volumosos [7–13]. Contudo, as baixas frequências (da
ordem da dezena de Hz [1, 7]), e os desafios inerentes ao estabelecimento de um bom
controlo e estabilidade de atuação, no que diz respeito a temperaturas de transformação,
tensões residuais e microplasticidade, limitam a sua aplicação.

As características estruturais associadas às LMF e às suas propriedades singulares serão
evidenciadas nesta introdução, assim como o seu comportamento termo-mecânico e ques-
tões relacionadas com a alteração das suas propriedades funcionais. Além disso, serão
revistos quais os modos de alteração dessas propriedades atualmente investigados, e de
que forma a corrente elétrica pode ser utilizada no processamento de LMF com variação
espacial de propriedades funcionais bem como as suas vantagens relativamente a outros
métodos.

Este trabalho vem na continuação de estudos anteriores onde se pretendeu induzir um
gradiente funcional em fitas de NiTi num forno, tendo-se verificado que este era ineficaz
no controlo das temperaturas de tratamento térmico ao longo do material. Pretendeu-se
portanto solucionar este problema através de um processo que permitisse um controlo
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1. INTRODUÇÃO

rigoroso e localizado dos diferentes tratamentos térmicos ao longo da extensão do ma-
terial, tendo-se optado pelos tratamentos térmicos por efeito de Joule dadas as suas
particularidades, evidenciadas mais adiante neste trabalho.

1.1 O Sistema Ni-Ti e a Transformação Martensítica

O sistema níquel-titânio (Ni-Ti) (Figura 1.1) apresenta um composto intermetálico – NiTi
– que a baixa temperatura tem uma composição centrada em torno da composição equi-
atómica (50 at.%Ni – 50 at.%Ti), e que apresenta neste domínio de composição dois
mecanismos principais de transformação de fase – o efeito de memória de forma (EMF) e o
efeito de superelasticidade (SE) – que ocorrem devido a uma transformação termoelástica
reversível, no estado sólido e sem difusão, entre duas fases cristalográficas – martensite
e austenite – denominada por transformação martensítica. A austenite, ou fase mãe, é a
fase NiTi de alta temperatura e apresenta uma estrutura B2 de simetria cúbica, enquanto a
martensite, de baixa temperatura, apresenta uma estrutura B19’ de simetria monoclínica.
Pode ainda ocorrer a formação de uma terceira fase de simetria trigonal designada por
fase-R (R), que é uma distorção da rede cristalina da austenite (B2) antes da sua transfor-
mação em martensite (B19’), sendo que a transformação martensítica se pode dar numa
só etapa (B2⇐⇒ B19’) ou em duas etapas (B2⇐⇒ R⇐⇒ B19’), podendo ser induzida
por tensão ou termicamente. É a transformação de fase reversível austenite-martensite
(transformação direta) e martensite-austenite (transformação inversa) que está na base do
comportamento singular apresentado pelas LMF [1, 4, 14].

Figura 1.1: Diagrama de Fases do Sistema Ni-Ti. Adap. [15].

Na transformação martensítica, a fase-R representa um papel de destaque no que diz
respeito à aplicação das ligas de NiTi em sistemas atuadores, pois apresenta uma histerese
térmica e mecânica muito reduzida, responsável por uma elevada capacidade de resposta
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1.2. EFEITO DO CICLO TERMO-MECÂNICO NA TRANSFORMAÇÃO MARTENSÍTICA
DAS LIGAS DE NITI

a alterações de temperatura e elevada estabilidade funcional durante a ciclagem termo-
mecânica [16, 17]. Esta fase intermédia pode ser induzida por diversos tratamentos termo-
mecânicos, em particular através de tratamentos de envelhecimento após deformação a
frio, sendo a formação do composto intermetálico Ni4Ti3 um dos principais responsáveis
pela sua presença [4, 16].

As temperaturas de transformação das ligas de NiTi ricas em Ni, e consequentemente
a transformação crítica para induzir a transformação martensítica, são extremamente
dependentes da sua composição, pois estas apresentam uma variação do limite de so-
lubilidade de Ni na matriz muito acentuado, comparativamente às ligas de NiTi ricas
em Ti. Tal, deve-se à precipitação de compostos intermetálicos – Ni4Ti3, Ni3Ti2 e Ni3Ti
– e consequente diminuição do teor de níquel na matriz. Deste modo, é possível um
controlo das temperaturas de transformação através de tratamentos térmicos adequados
[4] devendo-se ter em conta não só a temperatura e tempo do tratamento, mas todo o
ciclo térmico ou termo-mecânico, pois parâmetros como velocidade de arrefecimento e
aquecimento e nível de deformação a frio influenciam a cinética de precipitação destes
compostos [18].

Apesar dos fenómenos de EMF e SE serem frequentemente discutidos separadamente,
eles estão intimamente relacionados, estando apenas dependentes da temperatura e
tensão de trabalho [1, 4, 14], como está evidenciado na Figura 1.2. Ai, Af e Mi, Mf são,
respetivamente, as temperaturas de início e fim da transformação inversa e de início
e fim da transformação direta, e Md é a temperatura a partir da qual a tensão mínima
para induzir o escorregamento de deslocações é inferior à tensão mínima para induzir a
transformação martensítica, ocorrendo então deformação irreversível. A reta da tensão
crítica para induzir o escorregamento de deslocações pode ser alterada por tratamentos
de envelhecimento e/ou deformação a frio, deslocando-a, respetivamente para tensões
inferiores ou superiores e alterando deste modo as suas as características funcionais, em
particular, a janela de superelasticidade e Md.

1.2 Efeito do Ciclo Termo-Mecânico na Transformação
Martensítica das Ligas de NiTi

A história termo-mecânica das ligas de NiTi é um fator crucial a ter em conta no estudo das
propriedades funcionais deste material. As condições dos tratamentos térmicos como a
temperatura, tempo, carga aplicada, velocidade de arrefecimento, e o nível de deformação
a frio ou a quente, são os fatores que mais influenciam os fenómenos de precipitação e a
microestrutura das ligas de NiTi ricas em Ni [18, 20–27].
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Figura 1.2: Representação da influência da temperatura e da tensão na fase e comportamento das
ligas de NiTi. Adap. [19].

1.2.1 Deformação, Recuperação e Recristalização

Além das implicações de natureza mecânica da deformação a frio, como o aumento da
resistência mecânica e da dureza, e diminuição da ductilidade, devido ao aumento da
densidade de deslocações, observa-se também uma redução da recuperação por memória
de forma e do patamar superelástico, devido à estabilização da martensite a mais altas
temperaturas [27–31]. Contudo, a elevada densidade de defeitos e tensões internas pre-
sentes no material devido à deformação a frio, origina uma maior taxa de nucleação de
Ni4Ti3 durante o tratamento térmico subsequente podendo induzir a formação de fase-R
[22, 23, 26, 28]. Durante o tratamento de envelhecimento após a deformação a frio, numa
primeira etapa de alterações estruturais, ocorre a recuperação que consiste num rearranjo
da estrutura cristalina e consequente diminuição da densidade de deslocações. Posterior-
mente, dá-se início à etapa de recristalização onde ocorre a nucleação e crescimento dos
novos grãos nas regiões de maior diferença de densidade de deslocações, normalmente
na vizinhança dos grãos ou de outras partículas (p.e. óxidos). Quanto mais intensa tiver
sido a deformação a frio, maior será a taxa de nucleação dos novos grãos e mais fino será
o grão. Por outro lado, quanto menor a deformação, maior a temperatura necessária para
que ocorra a recristalização [32].

1.2.2 Efeitos Microestruturais - Precipitação de Ni4Ti3

Como visto anteriormente, o aumento do teor de Ni presente matriz de NiTi tende a
diminuir as temperaturas de transformação [4, 24] e, como é sugerido pelo diagrama de
fases do sistema Ni-Ti, temperaturas de tratamento mais baixas refletem-se em menores
teores de Ni na matriz. Contudo, é necessário ter em conta que, para tempos curtos, isto é,
microestruturas longe do equilíbrio, a temperaturas mais elevadas a mobilidade atómica
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é maior o que origina maior precipitação e consequentemente maior perda de Ni da
matriz, para além de que o aumento da temperatura altera a estequiometria dos precipita-
dos favorecendo também a perda de Ni da matriz. Além disso, a precipitação de Ni4Ti3

(precipitado formado até temperaturas de cerca de 650 oC [4]) afeta significativamente a
microestrutura destas ligas e a transformação martensítica [20–25, 33].

A cinética de precipitação de Ni4Ti3 e a sua influência na microestrutura das ligas de NiTi
ricas em Ni é muito dependente da temperatura e tempo de envelhecimento, de tensões
externas ou internas que possam existir nas etapas de nucleação deste composto e do teor
de Ni, pois esta define a sobressaturação dos grãos em Ni [20, 21, 23, 33]. A heterogeneidade
microestrutual, no que diz respeito à localização, densidade e dimensão dos precipitados
e distância entre eles, e heterogeneidade e teor de Ni na matriz, é responsável pelas
diversas etapas que podem ocorrer durante a transformação martensítica, seja térmica
ou mecanicamente ativada. Os campos de tensões criados pela precipitação de Ni4Ti3,
além de deslocarem as temperaturas de transformação para temperaturas superiores
e aumentarem a diferença entre as temperaturas de início e fim de transformação, são
também responsáveis pelo aumento da deformação residual e consequente diminuição da
deformação recuperável [20, 21, 23, 25, 33].

1.3 Gradiente Funcional em LMF

Uma propriedade da transformação martensítica é o facto desta ter intervalos de tempera-
turas de transformação intrinsecamente baixos (normalmente inferiores a 10 oC [14, 34]) e
a transformação induzida por tensão ocorrer frequentemente num único valor de tensão,
observando-se um patamar superelástico característico destas ligas [14, 35]. Deste modo,
quando o estímulo térmico ou mecânico atinge um dado valor crítico a transformação
ocorre na totalidade, não permitindo uma transformação progressiva, originando portanto
uma recuperação total de forma e/ou deformação praticamente instantânea e sem possibi-
lidade de estados intermédios [14, 34–36]. Um modo de ultrapassar estas limitações passa
pela conceção de atuadores de NiTi com variação espacial de propriedades funcionais, per-
mitindo que a transformação martensítica ocorra para diferentes temperaturas ou tensões,
conhecidas e controladas, ao longo do material, aumentando deste modo a controlabili-
dade dos dispositivos atuadores. Para tal, uma abordagem a ter conta passa pela alteração
das propriedades funcionais por via do processamento diferenciado ao longo do material
permitindo alterações microestruturais localizadas, pois, como visto anteriormente, es-
tas têm um efeito muito significativo nas propriedades funcionais das LMF do sistema
Ni-Ti. Uma das formas de se obter uma variação espacial das propriedades funcionais,
estudada por diversos autores [34, 36–39], é através de tratamentos térmicos em fornos
que permitam um gradiente de temperaturas entre os extremos do material, originando
assim um gradiente funcional. Este método tem a particularidade de não permitir um
controlo localizado e rigoroso sobre as propriedades funcionais localmente na extensão do

5



1. INTRODUÇÃO

material. Outros métodos estudados envolvem tratamentos térmicos localizados, como
o tratamento por laser [40], ou por efeito de Joule [41–44], e além destes, outros que não
envolvem tratamentos térmicos mas variações das propriedades funcionais por variação
de geometria de secção reta [45, 46].

A realização dos tratamentos térmicos por efeito de Joule compreende a aplicação de uma
diferença de potencial numa dada secção do material (secção de tratamento), sendo que
com a passagem de corrente proveniente ocorre aquecimento por efeito de Joule nessa
região devido à sua resistência à passagem de corrente elétrica (resistividade elétrica).
Controlando as condições de tratamento em diversas secções do material, controlam-se as
propriedades funcionais ao longo da sua extensão. Deve-se ter em conta que as diferentes
fases presentes no material apresentam valores de resistividade elétrica dispares [47]
influenciando as condições de tratamento térmico.

Os tratamentos térmicos localizados por efeito de Joule apresentam diversas vantagens
relativamente aos restantes métodos, não só no que diz respeito ao controlo das proprie-
dades funcionais [41–44], como em termos de processamento, reduzindo potencialmente
o seu tempo e custo: permitem um controlo exato da secção de tratamento, velocidades
de aquecimento elevadas e capacidade para ciclos térmicos complexos (pois a variação
da temperatura depende da corrente elétrica introduzida no sistema), versatilidade de
dimensão e geometria das amostras, e capacidade de ser automatizado e adaptado a
produção em grande escala.
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2
MATERIAIS E MÉTODOS

Neste capítulo será feita referência ao material utilizado na obtenção de um gradiente
funcional, à montagem utilizada para o seu processamento, às diferentes fases do trabalho
experimental e a todas as etapas de caracterização efetuadas.

2.1 Material

O material utilizado neste trabalho foi uma liga de NiTi comercial do tipo N da Memory-
Metalle GmbH com uma secção transversal de 2,9x0,9 mm. Esta fita é considerada pelo
fabricante uma liga superelástica standard, com cerca de 51at.% de Ni e com temperaturas
de transformação inversa (Af) entre -15 e 10 oC [48]. A Tabela 2.1 apresenta algumas
propriedades físicas e mecânicas destas ligas mais relevantes para o trabalho desenvolvido.

Tabela 2.1: Algumas propriedades físicas e mecânicas da liga de NiTi utilizada mais importantes
para o trabalho desenvolvido [49].

ρ
[kg/m3]

c
[J/kg.K]

ρe
[Ω.m]

k [W/moC] E [GPa] σc [MPa]
M A M A M A

6,45x103 322 5x10-7-1,1x-6 9 18 23-41 70-80 70-300 300-650

2.2 Montagem Experimental

Para efetuar os tratamentos térmicos por efeito de Joule, utilizou-se um circuito elétrico
alimentado por uma bateria de 12 V e 1000 A (Processo 1), ou uma fonte de alimentação
regulável de 0-30 V e 0-72 A da Keithley (Processo 2). A secção de tratamento da fita
de NiTi tinha 2 cm de comprimento e estava delimitada por um encastramento de dois
elétrodos de cobre, sendo a medição da temperatura efetuada por um termopar tipo-K
colocado no centro da secção, como esquematizado na Figura 2.1. Para se obter um material
com gradiente funcional efetuaram-se tratamentos em secções consecutivas das fitas de
NiTi a diferentes temperaturas. O circuito utilizado, para além da fonte de alimentação
e da resistência de prova, era constituído por elementos de medição de corrente, tensão
e temperatura, sendo o controlo do sistema efetuado em ambiente LabView. O sistema
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foi controlado por temperatura num sistema automatizado, adaptando-se deste modo a
corrente à temperatura que se desejava atingir. Os esquemas dos circuitos utilizados, com
a descrição de todos os seus elementos, incluindo a interface de controlo do processo no
software LabView, encontram-se no Apêndice A. De modo a verificar se os tratamentos
térmicos em secções consecutivas teriam a influência do tratamento efetuado na secção
anterior, colocaram-se termopares nessas regiões a diferentes distâncias dos contactos de
cobre. Fizeram-se também medições de temperatura a diferentes distâncias do centro da
secção tratada para determinar o perfil de temperaturas em função da corrente elétrica
(Figura 2.1), e obteve-se uma termografia da região de tratamento durante um ensaio
com uma câmara termográfica Fluke Ti400. De realçar que, idealmente, a temperatura
de tratamento devia ser uniforme em toda a extensão da secção de tratamento. Todos
os equipamentos utilizados eram propriedade do UNIDEMI, unidade de pesquisa e
desenvolvimento do Departamento de Engenharia Mecânica e Industrial da FCT/UNL.

Figura 2.1: Representação esquemática da secção de tratamento da fita de NiTi, onde se evidencia a
colocação dos termopares os testes referidos. Os indícies de T referem-se à distância em milímetros,
a que estes se encontram do centro da amostra.

2.3 Processamento

Antes das fitas de NiTi serem sujeitas aos tratamentos térmicos por efeito de Joule foram
efetuados diversos tratamentos termo-mecânicos de modo a se poder averiguar também a
sua influência nas temperaturas de transformação. Os tratamentos termo-mecânicos efetu-
ados foram: Solubilização (S); Laminagem (L); e Envelhecimento (E), sendo as amostras
sujeitas a diferentes sequências de operação. Algumas amostras foram laminadas e/ou
envelhecidas e/ou sujeitas a tratamentos térmicos por efeito de Joule diretamente a partir
do estado como recebido (denominado por AR). Os tratamentos de solubilização foram
efetuados a 950 oC, durante 15 ou 60 minutos, e os tratamentos de envelhecimento a 350,
450 e 550 oC durante 30 ou 60 minutos num forno, seguido de têmpera em água. Com o
processo de laminagem reduziu-se a espessura das fitas 20 e 33 %. Os tratamentos com
corrente elétrica foram efetuados também a diversas temperaturas e tempos: 200, 250, 300,
350, 400, 450, 500 ou 600 oC, durante 1, 5, 10 ou 15 minutos, seguidos de têmpera em água.
Na Tabela B.1, presente no Apêndice B, encontra-a descrição das condições de todos os
tratamento termo-mecânico efetuados.
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Com o tratamento de solubilização pretende-se estabelecer um estado de referência de
partida para os tratamentos termo-mecânicos subsequentes. Deste modo, dissolve-se
qualquer precipitação presente no material no estado AR, para além de se eliminarem
tensões de maquinagem e defeitos. Trataram-se amostras com tempos diferentes para
comparação. A laminagem foi utilizada de modo a induzir na microestrutura um aumento
significativo da densidade de defeitos, após o tratamento de solubilização, por forma a
aumentar os locais de nucleação nos tratamentos subsequentes, tanto de envelhecimento
no forno como nos tratamentos por efeito de Joule. Os envelhecimentos após a laminagem
a frio têm por objetivo a recristalização do material, e consequentemente a obtenção de
uma microestrura de grão mais fino com maior número de locais para a ocorrência de
nucleação dos compostos ricos em Ni nos tratamentos posteriores, bem como a indução
da fase-R.

2.4 Técnicas de Caracterização

2.4.1 Caracterização Térmica

De modo a determinar a influência de todos os tratamentos termo-mecânicos a que as fitas
de NiTi foram sujeitas nas temperaturas de transformação, efetuou-se análise térmica por
Calorimetria Diferencial de Varrimento, denominada por DSC (do inglês Differential Scan-
ning Calorimetry) em diversas amostras em várias fases do seu processamento. Os ensaios
foram efetuados entre -150 oC, ou -100 oC, e 150 oC a 10 K/min, pois é nesta gama de tem-
peraturas que por norma ocorrem as transformações de fase nestas ligas. As amostras para
análise térmica das fitas tratadas por corrente elétrica foram retiradas do centro da secção
de tratamento, no local onde se encontrava o termopar a adquirir os dados de temperatura.

Utilizou-se também a técnica de DSC para efetuar rampas de aquecimento a diversas
amostras, simulando os tratamentos térmicos efetuados, de modo a averiguar que fenó-
menos (relaxação de tensões, recristalização, precipitação, entre outros) ocorriam nesse
intervalo de temperaturas. Estes ensaios foram efetuados a 20 K/min entre a temperatura
ambiente e 500 oC. A análise térmica foi realizada no equipamento DSC 204 F1 Phoenix da
NETZSCH presente nas instalações do CENIMAT.

2.4.2 Caracterização Elétrica a partir de uma Sonda de Quatro Pontos

A caracterização elétrica foi efetuada varrendo o material com diferentes secções de trata-
mento por efeito de Joule, com recurso a uma sonda de quatro pontos com uma distância
entre pontos de contacto de 0,635 mm. Uma vez que o material tem uma espessura de 0,9
mm, sendo superior mas da mesma ordem de grandeza da distância entre contactos da
sonda, para o cálculo da resistividade elétrica utilizaram-se dois métodos: um conside-
rando o material semi-infinito, i.e., com uma espessura (t) muito maior que a distância
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entre pontos de contacto da sonda (d); e noutro considerando t<d. Informações adicionais
acerca desta técnica encontram-se em [50].

2.4.3 Caracterização Mecânica

Algumas amostras foram sujeitas a ensaios de tração até à fratura e a três ciclos de
deformação até 6 %. A velocidade de deformação em ambos os ensaios foi entre 0,5 e 2
mm/min. Analisou-se também a deformação e recuperação de cada troço na deformação
total das fitas com recurso a um extensómetro. Esta caracterização teve por objetivo aferir
acerca da influência dos tratamentos térmicos com corrente, efetuada aos diversos troços
das fitas de NiTi, na transformação martensítica induzida por tensão. Os ensaios foram
realizados no equipamento AUTOGRAPH SHIMADZU modelo AG500Kng, com uma
célula de carga da SHIMADZU tipo SFL-50kN AG de 50 kN, presente nas instalações do
CENIMAT.

2.4.4 Caracterização Estrutural por Difração de Raios-X (DRX)

A análise por difração de raios-X foi efetuada num difratómetro Bruker (ânodo XM18H,
radiação de Cu-Kα (1,5418 Å), 30 kV/100 mA, goniómetro D5000 e uma câmara TTK-450
da Anton Paar) com varrimento θ/2θ convencional. Este equipamento está presente nas
instalações do CENIMAT.

Esta técnica foi utilizada para determinar a evolução microestrutural, em termos de
fases presentes, entre a temperatura ambiente e 440 oC em amostras no estado AR, e
para determinar alterações de fase num ciclo térmico entre 100 e -160 oC a uma amostra
previamente envelhecida a 440 oC, de modo a comparar com a análise térmica. Utilizou-se
ainda esta técnica para determinar a influência do tratamento de solubilização em duas
amostras sujeitas a um tratamentos térmico no forno a 950 oC durante 15 e 60 minutos.

10



3
RESULTADOS E DISCUSSÃO

Neste capítulo serão apresentados todos os resultados mais relevantes referentes ao
processo e caracterização seguidos da respetiva análise e discussão. Os resultados não
apresentados nesta secção encontram-se em anexo e estão devidamente referenciados. De
modo a se estabelecer a identificação das amostras recorre-se à seguinte nomenclatura:

AR+S(T,t)+L(%)+E(T,t)+C(T1,T2,T3,...,t1,t2,t3. . . )

em que S, L, E e C são, respetivamente, Solubilização, Laminagem, Envelhecimento e
ensaios com Corrente. T e t referem-se, respetivamente, à Temperatura (em oC) e tempo
(em minutos) de tratamento e os índices 1,2,3,. . . aos diferentes troços tratados com
corrente. A título de exemplo considere-se o caso de uma amostra solubilizada a 950 oC
durante 60 minutos, laminada posteriormente a frio para uma redução de espessura de
33 %, seguidamente envelhecida a 450 oC durante 30 minutos e tratada por efeito de
Joule a 300 oC durante 5 minutos após o envelhecimento. A nomenclatura atribuída a esta
amostra seria: AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30)+C(300,5).

3.1 Processamento Térmico Localizado

Neste capítulo serão analisados resultados reltivamente às condições e parâmetros do
processo, de modo a aferir quanto aos seus benefícios e limitações, e em que condições
este método pode ser utilizado para elaborar tratamentos térmicos.

Como referido na descrição do Processo 1 no Apêndice A, a estabilização da temperatura
foi obtida através de um sistema de controlo simples em anel fechado com recurso a um
transístor colocado em série no circuito elétrico. Portanto, aquando da abertura do circuito
elétrico ocorria uma decréscimo de temperatura que voltava a ser compensado quando
este era novamente fechado. Tal provocou oscilações da temperatura em torno do valor
desejado, tanto maiores quanto maior o tempo de resposta do sistema controlador de
menor frequência de operação, que neste caso era o controlo da temperatura. Com efeito,
as curvas de temperatura e corrente em função do tempo obtidas durante o ensaio, têm
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o aspeto apresentado na Figura 3.1, que corresponde a uma das amostras tratadas com
corrente elétrica a 300 oC durante 1 minuto. A Figura 3.2 apresenta a variação de corrente
no circuito e da tensão aos terminais da secção de tratamento durante o ensaio por efeito
de Joule à mesma amostra.

Figura 3.1: Curvas da temperatura e corrente
em função do tempo para uma amostra tratada
termicamente por efeito de Joule com o Processo
1.

Figura 3.2: Curvas da corrente e tensão aos ter-
minais da secção de tratamento em função do
tempo para uma amostra tratada termicamente
por efeito de Joule com o Processo 1.

Diversos acontecimentos podem ser observados na Figura 3.1. Em primeiro lugar há uma
grande oscilação da temperatura numa fase inicial do tratamento (t=10 s), que acaba por
decrescer até um máximo de cerca de 30-40 oC de amplitude durante o restante ensaio,
mas que ainda assim se torna problemática no controlo de temperatura do tratamento
térmico. Por outro lado a variação de corrente que ocorre durante o ensaio, relacionada
com o aumento da resistividade tanto do material tratado como das resistências de Ti e
aço colocadas em série devido ao aumento da temperatura. Este valor de corrente acaba
por ser também afetado pela perda de capacidade da bateria ao fim de alguns ensaios ou
para ensaios de longa duração, como os de 10 ou 15 minutos. Estes dois factos são comuns
a todas as amostras, sendo que para temperaturas de tratamento superiores a amplitude
de oscilação da temperatura é menor. Este facto é justificado por para temperaturas mais
elevadas se estar mais próximo da temperatura de equilíbrio entre a potência inserida na
amostra e a dissipada do sistema por condução e convexão.

A Figura 3.2 mostra que durante a etapa de aquecimento há uma diminuição da corrente,
como observado anteriormente na Figura 3.1, e um aumento da tensão. A variação de
corrente é da ordem dos 5% enquanto a variação de tensão chega a atingir os 20-25 %.
Uma vez que a tensão é medida aos terminais da secção tratada com corrente elétrica, este
aumento de potência dissipada na resistência de prova prende-se com aumento da sua
resistividade elétrica devido ao aumento de temperatura. Em cada ciclo este acréscimo de
tensão, e decréscimo de corrente, é observado embora em menor grau devido à menor
duração e variação de temperatura. Apenas é possível uma análise qualitativa, ou seja,
um análise em relação à variação relativa da potência, pois não foi possível obter valores
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de tensão aos terminas do troço tratado fidedignos o suficiente para tecer comentários em
relação aos valores obsolutos de potência dissipada durante o ensaio por este processo
(potência essa que gera o calor para o tratamento térmico).

De uma forma geral, as curvas da temperatura em função do tempo do ensaio para os
tratamentos térmicos com o Processo 1, apresentam o aspeto das representadas na Figura
3.3. Nesta é possível observar as amplitudes de oscilação da temperatura para os diversos
tratamentos térmicos com este processo.

Figura 3.3: Curvas da temperatura em função do tempo para amostras tratada termicamente por
efeito de Joule a diversas temperaturas com o Processo 1.

No método de processamento com a fonte de alimentação (Processo 2), cuja descrição
se encontra no Apêndice A, as variações de corrente foram muito menos acentuadas,
resultando em perfis de temperatura com amplitudes de oscilação inferiores a 5-10 oC
após a estabilização. A Figura 3.4 apresenta a variação da temperatura em função do
tempo durante o processamento de uma fita de NiTi por este processo, e a Figura 3.5 as
curvas da temperatura e corrente em função do tempo para o processamento de uma
fita a 300 oC. Observa-se, comparativamente às curvas do Processo 1 (Figura 3.3), um
melhor controlo sobre o valor de corrente que em vez de oscilar entre um dado valor
máximo e zero, oscila entre dois valores próximos e previamente estabelecidos. Na Tabela
3.1 estão representados os valores médios de corrente e potência envolvidos em ensaios
com diferentes temperaturas de tratamento térmico.

A Figura 3.6 mostra uma termografia, com a correspondente fotografia, da secção de
tratamento por efeito de Joule, onde se identifica um gradiente de temperatura do centro
para a periferia da secção tratada.

A Figura 3.7 mostra a variação da temperatura ao longo da região de tratamento, bem
como nos contactos de cobre e regiões exteriores ao troço tratado térmicamente, para
diferentes temperaturas de tratamento. Estas medições foram realizadas pelo Processo
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Figura 3.4: Curvas da temperatura em função do
tempo para amostras tratada termicamente por
efeito de Joule a diversas temperaturas com o
Processo 2.

Figura 3.5: Curvas da corrente e tensão aos ter-
minais da secção de tratamento em função do
tempo para uma amostra tratada termicamente
por efeito de Joule com o Processo 2.

Tabela 3.1: Corrente e potência médias envolvidas no Processo 2 para as diferentes temperaturas
de tratamentos térmicos (TT) por efeito de Joule.

T(TT)
[oC]

Imed
[A]

Pmed
[W]

300 34 82
350 37 93
450 43 129
600 50 165

Figura 3.6: Termografia e correspondente fotografia da região de tratamento térmico por efeito de
Joule durante um ensaio.

2 pelo que a temperatura de tratamento corresponde à temperatura a que o sistema
estabiliza para uma determinada corrente elétrica I praticamente constante. A Figura 3.8
apresenta o gradiente de temperatura apenas ao longo da região de tratamento.

Observa-se pela Figura 3.7 que os contactos de cobre atingem uma temperatura máxima
de cerca de 170 oC para o tratamento térmico de 600 oC, o que não é suficiente para
provocar fenómenos de precipitação na região da fita de NiTi, e consequentemente alterar
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Figura 3.7: Curvas da temperatura em função do
tempo para amostras tratada termicamente por
efeito de Joule a diversas temperaturas com o
Processo 2.

Figura 3.8: Curvas da corrente e tensão aos ter-
minais da secção de tratamento em função do
tempo para uma amostra tratada termicamente
por efeito de Joule com o Processo 2.

significativmaente as suas propriedades funcionais. E portanto a 3 e 5 mm do contacto
(x=-24 mm e x=-27 mm) as temperaturas atingidas também não são responsáveis por
fenómenos de precipitação. Relativamente à região de tratamento (-10 mm < x < 10 mm)
a variação de temperaturas apresenta um perfil aproximado de uma função gaussiana
com o pico de temperatura no centro. Tal é justificado pela perda de calor por condução
para os contactos de cobre e restantes elementos condutores térmicos, como aliás já foi
identificado por outros autores [44].

A Figura 3.9 apresenta a variação da temperatura em função da corrente aplicada em cada
um dos locais de medição da temperatura, quer no interior quer no exterior da região
tratada. Nesta realça-se a variação de declive dos segmentos entre diferentes valores de
corrente, de modo a se perceber qual a evolução da temperatura na região de tratamento
e nas regiões adjacentes. A Tabela 3.2 apresenta a variação média de temperatura com a
corrente elétrica aplicada.

Figura 3.9: Variação da temperatura em função da corrente aplicada nos interior e exterior da
secção tratada.
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Tabela 3.2: Variação média da temperatura em função da corrente elétrica nos os diferentes pontos
medidos.

x [mm] -26/-24 -15 -7/7 -4/4 0
Varmed [oC/A] 2 3 15 15 19

A evolução da temperatura no ponto central do troço de tratamento é aproximadamente
linear e é a que apresenta a maior variação. A 4 e 7 mm do centro há um aumento do
declive destas curvas mais abrupto entre 43 e 50 A, aproximando-se da variação de tempe-
ratura observada no ponto central. A variação de temperatura nos contactos de cobre e
nas regiões exteriores são as mais baixas, inferiores a 3 oC/A.

A Figura 3.10 apresenta a velocidade de arrefecimento média em função do tempo dos
tratamentos térmicos com corrente elétrica das diversas amostras, desde a temperatura do
ensaio até 50 oC, e a Figura 3.11 mostra a velocidade de arrefecimento média em função da
temperatura do ensaio nas mesmas condições. Na realidade a variação de temperatura em
arrefecimento segue uma função exponencial [51]. A velocidade média serve unicamente
para comparação das diferentes condições de tratamento.

Figura 3.10: Variação da velocidade de arrefeci-
mento em função do tempo de tratamento tér-
mico por efeito de Joule.

Figura 3.11: Variação da velocidade de arrefeci-
mento em função da temperatura do tratamento
térmico por efeito de Joule.

A curva da Figura 3.10 confirma para o que foi dito anteriormente sobre o escoamento de
calor por condução pelos contactos e cabos de cobre do circuito. Após atingido o tempo
de tratamento o circuito é aberto. O arrefecimento, ao ar, ocorre por convexão e condu-
ção pelos elementos adjacentes de cobre, bons condutores térmicos. Para tempos mais
elevados de tratamento térmico o aquecimento destes componentes é mais significativo,
originando menores gradientes térmicos entre estes e a amostra reduzindo deste modo a
sua velocidade de arrefecimento [51]. A maior velocidade de arrefecimento nas amostras
tratadas com corrente elétrica a temperaturas mais elevadas (Figura 3.11), está relacionada
pelo mesmo tipo de princípio, tanto na perda de calor por condução como por convexão,
pois ambas são proporcionais ao gradiente térmico [51].
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3.2 Caracterização Térmica

Neste subcapítulo serão apresentados e discutidos os resultados da análise térmica em
termos de temperaturas de transformação e fenómenos de recuperação e recristalização,
ao material no estado AR e após as restantes etapas de tratamento termo-mecânico. Nos
gráficos que mostram as temperaturas de transformação de cada amostra são apresentadas
as temperaturas de pico de transformação inversa (Ap); pico de transformação direta (Mp);
pico de transformação em fase-R em arrefecimento (Rpc); e pico de transformação em
fase-R em aquecimento (Rph).

3.2.1 Material "As Received"(AR)

Na amostra AR não ocorreram variações de energia durante o varrimento de tempeaturas
entre -150 e 150 oC por DSC (Figura C.1 do Apêndice C.1), implicando a não ocorrência
de transformações de fase. Deste modo, conclui-se que o material se encontra encruado,
sendo que a elevada densidade de deslocações impede a transformação martensítica. A
caracterização por DRX a este material, presente no Apêndice C, corrobora a afirmação.

3.2.2 Influência dos Tratamentos Térmo-Mecânicos

3.2.2.1 Solubilização

Com o tratamento de solubilização ocorre a relaxação de tensões e diminuição da densi-
dade de defeitos, permitindo a transformação martensítica. A Figura 3.12 apresenta as
curvas de DSC a duas amostras inicialmente no estado AR seguidos de tratamentos de
solubilização a 950 oC durante 15 e 60 minutos.

Figura 3.12: Curvas de DSC das amostras AR+S(950,15) e AR+S(950,60).

Observa-se uma deslocação das temperaturas de transformação para menores temperatu-
ras na amostra sujeita ao tratamento de solubilização durante 60 minutos em aquecimento,
e um aumento em arrefecimento. Além disso, também se observa um maior espraiamento
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dos picos de transformação na amostra AR+S(950,60). Considerando-se que ocorrerá solu-
bilização dos precipitados a esta temperatura em ambas as amostras, a variável tempo terá
apenas efeito no crescimento de grão e na oxidação superficial. Devido à maior reatividade
do Ti, a oxidação resulta num enriquecimento da matriz em Ni à superfície. Contudo,
o ensaio de DSC analisa todo o volume da amostra, não podendo ser justificação para
esta variação das temperaturas de transformação a variação do teor de Ni à superfície. O
maior crescimento de grão que terá ocorrido na amostra AR+S(950,60) é possivelmente a
justificação para o menor espraiamento dos picos de transformação desta amostra, pois
a menor densidade de fronteiras de grão origina menos obstáculos à deslocação das in-
terfaces facilitando, consequentemente, a transformação martensítica. O crescimento de
grão nesta amostra tem também implicações de natureza mecânica que serão discutidas
na Secção 3.4. Outras implicações microestruturais são também discutidas no Apêndice C.

3.2.2.2 Laminagem a Frio

O aumento da densidade de defeitos após a laminagem a frio origina, como espectável, um
material encruado, com as interfaces bloqueadas impedindo deste modo a transformação
martensítica. Assim, do mesmo modo que no mateiral no estado AR, não são observadas
quaisquer transformações de fase pela análise de DSC efetuada (Figura C.2 presente no
Apêndice C.1). Uma questão importante relativamente à laminagem a frio prende-se
com o grau de homogeneidade da deformação, que podes ter implicações diretas nas
propriedades e microestrutura dos materiais laminados. A homogeneidade da deformação
por um processo de laminagem pode ser definida por um parâmetro ∆ que para produtos
planos é dado por [52]:

∆ =
2− r

2

√
h0

rR
(3.1)

Em que r é a fração de deformação, h0 é a espessura do material a laminar e R é o
raio dos cilindros de laminagem. Se ∆ for inferior a 1, considera-se que a laminagem é
homogénea. A Tabela 3.3 apresenta os parâmetros da ferramenta de laminagem e a fração
de deformação. Deste modo, ∆ apresenta um valor de 0,2, para uma deformação de 33 %, e
0,3, para 20 % de deformação, considerando-se portanto que a deformação por laminagem
foi homogénea.

Tabela 3.3: Parâmetros da laminadora utilizada na laminagem a frio e correspondente ∆

r h0 [mm] R [mm] ∆
0,2

0,9 36
0,3

0,3 0,2
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3.2.2.3 Envelhecimento no Forno

O tratamento térmico de envelhecimento no forno demonstrou diferentes influência
consoante os tratamentos termo-mecânicos sofridos anteriormente, temperatura e tempo
de envelhecimento. A Figuras 3.13 mostra as curvas de DSC para diferentes amostras
envelhecidas a 450 e 500 oC durante 30 minutos.

Figura 3.13: Curvas de DSC de amostras envelhecidas no forno a 450 e 500 oC em diferentes
condições.

É possível observar a existência da fase-R após os envelhecimentos a 450 e 500 oC, tanto nas
amostras no estado AR, como nas amostras sujeitas previamente a laminagem a frio. Este
resultado era expectável, pois ambas as amostras se encontravam, antes do evelhecimento,
suscetiveis à ocorrência de recristalização nesta gama de temperaturas, favorecendo a
ocorência desta fase intermédia da transformação martensítica. É de notar também que
existem diferenças nas temperaturas de transformação consoante o envelhecimento é efe-
tuado no material no estado AR, ou no material solubilizado e posteriormente laminado
a frio com cerca de 33 % de redução de espessura. As amostras envelhecidas a 500 oC
após solubilização e laminagem apresentam menores temperaturas de transformação.
No caso das amostras envelhecidas a 450 oC esse facto não é tão evidente, contudo, em
ambos os casos, existe uma menor sobreposição dos picos de transformação de martensite
em fase-R e de fase-R em austenite. Além disso, observam-se maiores temperaturas de
transformação nas amostras envelhecidas a 500 oC.

Analisando somente o efeito do nível de deformação por laminagem a frio nas tempera-
turas de transformação, conforme se observa na Figura 3.14, constata-se que o aumento
da deformação origina uma diminuição de Ms para um mesmo tempo e temperatura de
envelhecimento, mantendo-se as restantes temperaturas semelhantes. Contudo, na amos-
tra com 33 % de redução de espessura, há um desdobramento do pico de transformação
inversa em dois, mantendo-se, ainda assim, o valor de Af. É possível observar também
que, na transformação direta, o pico de transformação aparenta ser a sobreposição de dois
picos (assinalado pela seta). Uma vez que a densidade de defeitos é mais elevada nas
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fronteiras de grão, agravando-se após a laminagem, este facto pode dever-se à precipitação
heterogénea que ocorre preferencialmente nestas regiões, empobrecendo as regiões exteri-
ores dos grãos em Ni. Contudo, seria necessária análise microsestrutural para esclarecer
este resultado.

Figura 3.14: Curvas de DSC de amostras envelhecidas no forno a 500 oC com diferentes níveis de
deformação por laminagem a frio.

3.2.3 Tratamentos Térmicos com Corrente Elétrica

3.2.3.1 Após Solubilização

As Figuras 3.15 e 3.16 apresentam, respetivamente, a variação de Ap e Mp em função do
tempo de tratamento térmico com corrente elétrica após o tratamento de solubilização a
950 oC durante 60 minutos. Não há indícios da presença de fase-R durante a transformação
martensítica. As temperaturas de transformação para t=0 minutos referem-se à amostra
AR+S(950,60), portanto sem tratamento com corrente elétrica.

Figura 3.15: Variação de Ap para diferentes tem-
peraturas de tratamento térmico em função do
tempo de tratamento por efeito de Joule à amos-
tra AR+S(950,60).

Figura 3.16: Variação de Mp para diferentes tem-
peraturas de tratamento térmico em função do
tempo de tratamento por efeito de Joule à amos-
tra AR+S(950,60).
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As maiores diferenças de temperaturas de transformação entre temperaturas dos trata-
mentos térmicos ocorrem para 5 e 15 minutos. Em particular, aos 5 minutos de tratamento
há uma grande variação nas temperaturas de transformação das amostras tratadas a 500 e
600 oC. Deste modo, resolveu-se efetuar os restantes tratamentos térmicos com corrente
durante períodos de 5 minutos de modo a tentar obter a maior variação de temperaturas
de transformação entre as diferentes temperaturas de tratamentos térmicos com corrente,
maximizando um possível gradiente funcional. Observa-se claramente a capacidade de
se obter um gradiente funcional alternando entre segmentos de 350 ou 600 oC durante
5 ou 10 minutos num material sujeito a tratmento de solubilização a 950 oC durante 60
minutos. Contudo, Mp encontra-se muito abaixo da temperatura ambiente e as histereses
de transformação pico a pico (Ap – Mp) são de cerca de 40 oC, limitando deste modo a sua
aplicação.

3.2.3.2 Após Laminagem a Frio

A Figura 3.17 apresenta a variação das temperaturas de transformação para amostras trata-
das com corrente elétrica durante 5 minutos a diferentes temperaturas, após o tratamento
de solubilização a 950 oC durante 60 minutos e redução de espessura de 33 % por lami-
nagem a frio. As amostras AR+S(950,60)+L(33)+C(300,5) e AR+S(950,60)+L(33)+C(350,5)
apresentaram a transformação martensítica em duas etapas, observando-se dois picos de
transformação em arrefecimento e a sobreposição de picos em aquecimento. As curvas de
DSC referentes a estas duas amostras encontram-se na Figura 3.18.

Figura 3.17: Variação das temperaturas de pico
de transformação em função do tratamento tér-
mico por efeito de Joule à amostra AR+S(950,60).

Figura 3.18: Curvas de DSC de amostras defro-
madas por laminagem sujeitas a tratamentos tér-
micos por efeito de Joule a diferentes temperatu-
ras.

Relativamente à Figura 3.17, é possível observar que nas secções tratadas por efeito de
Joule que apresentam a transformação martensítica numa só etapa quanto maior Mp, maior
Ap, e que estas temperaturas são crescentes com o aumento da temperatura do tratamento
térmico, embora a variação seja pouco significativa. Este resultado é o expectável pelo fato
de a temperaturas mais elevadas a mobilidade atómica ser mais elevada e os fenómenos
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de precipitação ocorrerem com maior velocidade, precipitando mais Ni. Além disso, as
secções que apresentaram a formação de fase-R têm maior variação das temperaturas de
transformação. Observando a Figura 3.18, constata-se que o suposto pico correspondente
à transformação de B2 em fase-R do tratamento de 300 oC está muito pouco definido e
o do tratamento a 350 oC está muito espraiado. Atribui-se o espraiamento, nada típico
da transformação de B2 em fase-R, à ocorrência de transformação de B2 numa mistura
de B19’ e fase-R. A pouca definição do pico da amostra tratada a 300 oC é atribuída à
formação de fase-R em muito pequena escala. Na realidade sabe-se que a recristalização
propicia a formação de fase-R, e uma vez que a amostra foi laminada e é suscetivel de
ocorrer recristalização, pensa-se que esta tenha ocorrido em pequena escala dado o tempo
e temperatura do tratamento térmico.

Apesar da pequena variação das temperaturas de transformação, é possível obter um
material com gradiente funcional tratado com segmentos, por exemplo, de 350, 400 e
600 oC (Figura 3.19). Além disso, a histerese de transformação pico a pico (Ap – Mp) é
de cerca de 30 oC (menor que nos tratamentos com corrente elétrica após solubilização a
950 oC durante 60 minutos), possibilitando uma resposta mais rápida do material numa
aplicação em que se queira pôr em evidência o EMF.

Figura 3.19: Curvas de DSC dos tratamentos térmicos à amostra AR+S(950,60)+L(33) que melhor
descrevem a sua capacidade de obter um material com gradiente funcional.

3.2.3.3 Após Envelhecimento no Forno

A Figura 3.20 apresenta a variação das temperaturas de pico de transformação em amos-
tras tratadas térmicamente com corrente elétrica, previamente sujeitas a tratamento
térmico de solubilização a 950 oC durante 60 minutos, laminagem a frio com redu-
ção de espessura de 33 % e envelhecimento a 450 oC durante 30 minutos. As amos-
tras AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30), não sujeita a tratamento com corrente elétrica, e
AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30)+C(300,5) apresentaram a transformação martensítica, di-
reta e inversa, em duas etapas. A Figura 3.21 apresenta as curvas de DSC consideradas
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as que melhor representam a capacidade dos tratamentos com corrente neste material
produzirem um material com gradiente funcional. A temperatura de Mp da amostra
AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) não está representada no gráfico da Figura 3.20 porque a
transformação não acaba dentro dos limites do ensaio de DSC (Figura 3.21), mas é inferior
ao da amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30)+C(300,5).

Figura 3.20: Variação das temperaturas de
pico de transformação em função do trata-
mento térmico por efeito de Joule à amostra
AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30).

Figura 3.21: Curvas de DSC da amostra
AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) sujeita a trata-
mentos térmicos por efeito de Joule a diferentes
temperaturas.

Como já foi observado anteriormente a amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) apresenta
um pico de transformação de B2 em fase-R bem definido devido ao envelhecimento que
terá propiciado a recristalização do material. Com o tratamento com corrente elétrica
a 300 oC durante 5 minutos este pico de transformação deslocou-se para temperaturas
menores, a sua intensidade diminuiu e aumentou o espraiamento (Figura 3.21). Observa-se
na Figura 3.20 que Mp aumenta à medida que Rp diminui. Ap acompanha o decréscimo
de Rp e, após a extinção do pico referente à transformação de B2 em fase-R, acompanha
Mp. A histerese de transformação das amostras que não apresentam fase-R (Mp – Ap) é
de cerca de 30 oC, enquanto a histerese da fase-R (Rpc – Ap) é muito mais baixa (cerca
de 1 a 8 oC). Deste modo, para aplicações em que seja necessário o efeito de memória de
forma, torna-se interessante o tratamento de envelhecimento após a laminagem, de modo
a que ocorra recristalização, e consequentemente se obtenha um material em que ocorra a
transformação de B2 em fase-R.

Um outro grupo de amostras tratadas com corrente elétrica são as envelhecidas no estado
AR (AR+E(450,30) e AR+E(500,30). As curvas de DSC referentes aos tratamentos com
corrente elétrica efetuados à amostra AR+E(450,30) encontra-se na Figura 3.22, e na Figura
3.23 encontra-se a variação das temperaturas de pico para cada uma das temperaturas de
tratamento térmico por efeito de Joule.
Relativamente às curvas de DSC (Figura 3.22), observa-se para todas as amostras que
a transformação martensítica ocorre em duas etapas, tanto em aquecimento como em
arrefecimento. Mesmo a amostra AR+E(450,30)+C(450,5), que em aquecimento apresenta
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Figura 3.22: Curvas de DSC da amostra
AR+E(450,30) sujeita a tratamentos térmicos por
efeito de Joule a diferentes temperaturas.

Figura 3.23: Variação das temperaturas de pico
de transformação em função do tratamento tér-
mico por efeito de Joule à amostra AR+E(450,30).

apenas um pico endotérmico, a pequena diferença de temperatura com o pico de trans-
formação de B2 em fase-R em arrefecimento e o espraiamento que ocorre na fase final da
transformação inversa, sugerem que esteja a ocorrer em simultâneo a transformação de
B19’ em B2 e fase-R. As transformações de fase-R em B19’, representadas pelo segundo
pico exotérmico em arrefecimento, não foram finalizadas devido à gama de temperaturas
do ensaio de DSC, com excessão da amostra AR+E(450,30)+C(450,5) na qual Mp se encon-
tra em redor de -70 oC. Além disso, observa-se que à medida que a transformação B2−→R
se desloca para temperaturas inferiores, as temperaturas da transformação R−→B19’ au-
mentam, como já foi observado noutras amostras.

Pela Figura 3.23, é possível ver que houve um decréscimo das temperaturas de pico com
o aumento da temperatura de tratamento com corrente elétrica. O fato de na amostra
AR+E(450,30)+C(450,5) Rph estar coincidente com Ap está relacionado com o que foi dito
anteriormente sobre o pico de transformação em questão. Há fortes suspeitas da existência
de fase-R nesta amostra. A variação de Ap nas amostras tratadas com corrente com estas
três temperaturas (300, 350 e 450 oC) foi de cerca de 40oC, permitindo portanto à amostra
AR+E(450,30) uma gama alargada das temperaturas de transformação com os sucessivos
tratamentos com corrente elétrica nesta game de temperaturas. Além disso, possibilita a
transformação martensítica, direta e inversa, acima da temperatura ambiente.

Na Figura 3.24 são apresentadas as curvas de DSC dos ensaios com corrente efetuados
à amostra AR+E(500,30). A Figura 3.25 apresenta a variação das temperaturas de pico
referentes a esta amostra.

Observa-se pela Figura 3.24 que a transformação martensítica em todos os ensaios com
corrente à amostra AR+E(500,30) ocorre em mais do que uma etapa, sendo que para
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Figura 3.24: Curvas de DSC da amostra
AR+E(450,30) sujeita a tratamentos térmicos por
efeito de Joule a diferentes temperaturas.

Figura 3.25: Variação das temperaturas de pico
de transformação em função do tratamento tér-
mico por efeito de Joule à amostra AR+E(500,30).

AR+E(500,30)+C(300,30) e AR+E(500,30)+C(450,30) se observam três etapas de transfor-
mação. Estas podem estar relacionadas com a precipitação heterogénea de Ni4Ti3 pre-
ferencial nos limites de grão que ocorre durante os tratamentos térmicos. Mesmo em
aquecimento, apesar da quase total sobreposição de transformações, é possível observar a
existência de dois picos endotérmicos. Em relação à variação das temperaturas de trans-
formação com os diferentes tratamentos com corrente nesta amostra (Figura 3.25), mais
uma vez se observa a variação de Ap no sentido de Rpc, e quando se começa a extinguir a
fase-R e a aumentar Mp (AR+E(500,30)+C(450,30)), Ap também aumenta.

Ao contrário do que aconteceu com a amostra AR+E(450,30), as temperaturas de transfor-
mação não decrescem com o aumento da temperatura de tratamento térmico com corrente,
mas oscilam (Figura 3.24). Além disso, a variação de Ap é de cerca de 9 oC, na gama
de temperaturas de tratamento, menor do que na amostra AR+E(450,30), mantendo-se
contudo a transformação martensítca acima da temperatura ambiente, em aquecimento e
arrefecimento.

A Figura 3.26 apresenta as curvas de DSC de uma outra amostra tratada com corrente
após envelhecimento a 500 oC durante 30 minutos. Contudo, esta sofreu um tratamento
de solubilização a 950 oC durante 60 minutos seguido de laminagem a frio com redução
de espessura de 20% antes de ser envelhecida. A Figura 3.27 apresenta a variação das
temperaturas de pico de transformação para a amostra AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30) e
os sucessivos tratamentos com corrente elétrica.

Pela análise da Figura 3.26 observa-se que a transformação martensítica direta ocorre em
duas etapas em todas as amostras com exceção da tratada com corrente a 450 oC. No caso
da transformação inversa a amostra AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30)+C(300,5) apresenta
evidência de transformação de fase em duas etapas devido ao alargamento do pico da fase
final da transformação. Suspeita-se que para as amostras AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30) e
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Figura 3.26: Curvas de DSC da amostra
AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30) sujeita a trata-
mentos térmicos por efeito de Joule a diferentes
temperaturas.

Figura 3.27: Variação das temperaturas de
pico de transformação em função do trata-
mento térmico por efeito de Joule à amostra
AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30).

AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30)+C(350,5) a transformação inversa também ocorre em duas
etapas, devido à baixa histerese entre o pico de transformação direta B2−→R e o pico de
transformação inversa, ocorrendo portanto uma sobreposição de picos de transformação.
Contudo, estes são denotados com Ap na Figura 3.27.

Observa-se na Figura 3.27 que, há semelhança do que aconteceu com os tratamentos
com corrente elétrica à amostra AR+E(500,30), há uma oscilação das temperaturas de
transformação com as diferentes temperaturas de tratamento com corrente. Contudo, após
o tratamento com corrente a 450 oC à amostra AR+ E(500,30) houve um ligeiro aumento
de Ap relativamente ao tratamento com corrente a 350 oC (Figura 3.25), e no mesmo
tratamento com corrente à amostra AR+S(950,60)+L(20)+E(500,30), observa-se um grande
decréscimo de Ap, motivado provavelmente pelo facto de a transformação martensítica
direta ocorrer numa só etapa com Mp a cerca de -60 oC. Além disso, observa-se que apesar
de Rpc variar apenas cerca de 3 oC, Ap varia, para o mesmo conjunto de amostras, cerca
de 15 oC.

3.2.4 Rampas de Aquecimento

A Figura 3.28 apresenta a variação de energia em função da temperatura para as amos-
tras AR, AR+S(950,60), AR+S(950,60)+L(33) e AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30), onde se
evidencia a variação de energia relativa entre as diversas amostras.

A Figura 3.29 mostra a comparação entre as amostras AR e AR+S(950,60)+L(33). Observa-
se que estas amostras apresentam o início de boças exotérmicas bem definidas a partir de
150 a 200 oC, representativas da relaxação de tensões e recuperação que ocorrem geral-
mente nesta gama de temperaturas em amostras deformadas a frio, observando-se maior
intensidade na amostra deformada a frio comparativamente à amostra AR. O facto da
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Figura 3.28: Curvas de DSC das rampas de aquecimento efetuadas às amostras AR, AR+S(950,60),
AR+S(950,60)+L(33) e AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30).

amostra AR estar encruada justifica a recuperação que ocorre nesta gama de temperatu-
ras. Pela Figura 3.28 é possível observar também que a amostra AR+S(950,60) também
apresenta o início de uma boça exotérmica na mesma gama de temperaturas embora com
uma intensidade muito menor. Este facto está evidenciado em maior detalhe na Figura
3.30. Pensa-se que esta boça possa estar associada à relaxação de tensões térmicas geradas
após a têmpera em água a partir de 950 oC. A amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) não
apresenta qualquer boça representativa da recuperação, o que é plausível pois a etapa de
recuperação já terá ocorrido durante o envelhecimento a 450 oC durante 30 minutos.

Figura 3.29: Curvas de DSC das rampas de
aquecimento efetuadas às amostras AR e
AR+S(950,60)+L(33).

Figura 3.30: Curva de DSC da rampa de aqueci-
mento efetuada à amostra AR+S(950,60).

Observa-se na Figura 3.28 a presença de picos exotérmicos nas diversas amostras, as-
sinalados por setas. Do ponto de vista da intensidade observa-se que o primeiro pico,
a começar por volta dos 250 oC, é mais intenso nas amostra AR e AR+S(950,60)+L(33),
relativamente à amostra AR+S(950,60). A amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) apre-
senta apenas um pequeno declive por volta dos 400 oC, onde as curvas representativas
das restantes amostras apresentam também uma perturbação. Atribui-se o primeiro pico
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exotérmico ao início da recristalização, pois a amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) não
apresenta esse pico uma vez que a etapa de recristalização já terá ocorrido devido ao
envelhecimento. Deste modo, atribui-se a perturbação exotérmica por volta dos 400 oC à
precipitação dos diversos compostos ricos em Ni, em particular de Ni4Ti3. Contudo, o pri-
meiro pico exotérmico pode também estar relacionado com a precipitação de Ni4Ti3, visto
a esta temperatura já ser plausível a ocorrência de fenómenos de precipitação, podendo
estar a ocorrer sobreposição dos dois fenómenos. O facto de não existir este primeiro pico
na amostra AR+S(950,60)+L(33)+E(450,30) deve-se ao facto de esta já ter ocorrido a par
com a recristalização. A pequena escala de energias a que estas perturbações ocorrem
pensa-se estar relacionado com o facto da precipitação ocorrer em pequeno grau devido ao
curto tempo de permanência a estas temperaturas. Pela Figura 3.29 observa-se que o início
do pico exotérmico que se atribuiu ao início da etapa de recristalização acontece por volta
dos 200 oC para a amostra AR+S(950,60)+L(33) e a partir dos 250 oC para a amostra AR.
Este facto pode ser interpretado por a densidade de defeitos imposta pela deformação ser
mais elevada na amostra AR+S(950,60)+L(33), iniciando-se deste modo a recristalização
mais cedo.

O pico referente à recristalização presente na amostra AR+S(950,60) é curioso, pois estando
esta amostra solubilizada não se justifica a sua presença. Contudo, a sua intensidade é
muito menor comparativamente às amostras AR e AR+S(950,60)+L(33). Isto leva a crer
que este primeiro pico exotérmico, nesta e nas restantes amostras, esteja relacionado
com uma recristalização em muito pequeno grau que possa ter ocorrido motivada pelo
aumento da densidade de deslocações após a têmpera.

3.3 Caracterização Elétrica

As Figuras 3.31 e 3.32 apresentam, respetivamente, os perfis de resistividade para as
amostras AR+E(450,30)+C(300,350,450,5) e AR+E(500,30)+C(300,350,450,5).

Relativamente aos resultados da Figura 3.31 observa-se para os troços tratados a 350 e
450 oC uma diminuição significativa da resistividade. Comparando com as curvas de DSC
desta amostra, presentes na Figura 3.22, identifica-se que o troço C(300,5) aparenta ser
maioritariamente constituído por fase-R à temperatura ambiente, enquanto para os troços
C(350,5) e C(450,5) essa fase-R dá lugar à austenite. Tal, justifica a diminuição da resistivi-
dade nestes dois últimos troços pois a fase-R apresenta uma resistividade mais elevada
que a austenite [47]. Na Figura 3.32, as variações de resistividade são muito inferiores
observando-se um ligeiro aumento no troço C(350,5) e uma diminuição no C(450,5). Pelas
curvas de DSC desta amostra (Figura 3.24), todos os troços apresentam uma mistura de
fase-R e austenite à temperatura ambiente, embora todas aparentem ter predominância
de austenite que se revela ainda mais predominante no troço C(450), o que justifica as
pequenas variações de uns troços para os outros. Apenas varia o teor destas duas fases.
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Figura 3.31: Ensaio de resistividade elétrica efe-
tuado por uma sonda de quatro pontos à amos-
tra AR+E(450,30)+C(300,350,450,5).

Figura 3.32: Ensaio de resistividade elétrica efe-
tuado por uma sonda de quatro pontos à amos-
tra AR+E(500,30)+C(300,350,450,5).

Os valores de resistividade medidos são superiores aos da literatura, que atribui à fase-R,
austenite e martensite resistividades da ordem dos 100, 80 e 70 µΩ.cm, respetivamente
[47]. Contudo, a variação de resistividade relativa entre fases é muito idêntica. A diferença
destes para os referenciados na literatura pode estar relacionada com o feito de bordo que
poderá ocorrer devido à pequena larguras das amostras (29 mm) que é muito próxima
da distância entre os contactos extremos da sonda (25,4 mm). Além disso, poderá haver
alguma oxidação superficial que afetará também os valores de resistividade elétrica.

3.4 Caracterização Mecânica

A Figura 3.33 mostra as curvas de tração ao material no estado AR e após solubilização
durante 15 e 60 minutos.

Figura 3.33: Curvas de tensão-deformação do ensaio de tração efetuado às amostras AR,
AR+S(950,60) e AR+S(950,15).
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Relativamente à amostra AR, os resultados do ensaio de tração confirmam que o material
se encontra encruado, devido à ausência de patamar superelástico ou de desmaclagem
da martensite. Relativamente à amostra sujeita a tratamento de solubilização a 950 oC
durante 60 minutos, pelo ensaio de DSC apresentado na Figura 3.30, esta estaria comple-
tamente austenítica à temperatura ambiente, sendo espectável que exibisse um patamar
superelástico. Contudo, esta exibe um patamar com um declive acentuado e fratura muito
prematuramente, sugerindo que tenha ocorrido fragilização por crescimento de grão. Em
relação à amostra AR+S(950,15), esta exibe um patamar superelástico baixo, por volta dos
300 MPa, que se estende até à fratura, não havendo indício de deformação plástica da mar-
tensite transformada. Pode portanto, ter sofrido igualmente fragilização por crescimento
de grão.

As Figuras 3.34 e 3.35 mostram as curvas tensão-deformação efetuadas de amostras
tratadas com corrente elétrica no estado AR+E(450,30) e AR+E(500,30), respetivamente.
A distância entre garras destas amostras tinham cerca de 6 cm. Dois troços tratados por
efeito de Joule com 2 cm cada e 1 cm para cada lado destes troços, portanto referente ao
material no estado AR+E(450,30) ou AR+E(500,30).

Figura 3.34: Curvas tensão-deformação de en-
saios de ciclagem mecânica até 6 % efetuados às
amostras AR+E(450), AR+E(450)+C(300,350,5)
e AR+E(450)+C(350,450,5).

Figura 3.35: Curvas tensão-deformação de en-
saios de ciclagem mecânica até 6 % efetuados às
amostras AR+E(500), AR+E(500)+C(300,350,5)
e AR+E(500)+C(350,450,5).

Relativamente à amostra AR+E(450,30) (Figura3.34) observa-se que os tratamentos por
efeito de Joule tendem a diminuir a sua tensão de cedência, associada à desmaclagem da
martensite ou transformção martensítica induzida por tensão. Considerando a hipótese
de que a tensão exercida em cada ponto da fita é o mesmo e que a deformação varia
localmente (implicações do modelo de Voigt), então dir-se-à que o material cederá pelo
elo mais fraco, que se supõe ser o que apresenta maior teor de martensite ou fase-R.
Considerando esta suposição e comparando as tensões de cedência do material com os
resultados de DSC para os diferentes troços destas amostras (Figura 3.23), observa-se que
Ap está mais distante da temperatura ambiente para os troços de 300 e 350 oC, a uma
distância menor para este último. É, portanto, de esperar maiores teores de martensite
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nestes troços, e em particular no troço C(300,5) que, de facto, é o que apresenta a me-
nor tensão de cedência. As mesmas suposições são válidas para a amostra AR+E(500,30)
(Figura 3.35), pois comparando estes resultados com a análise de DSC efetuada (Figura
3.25) obtém-se o mesmo tipo de resposta: os troços C(350,5) e C(450,5) apresentam Ap

acima da temperatura ambiente, considerando-se os que terão maior teor de martensite, e
presentam tensões de cedência mais baixas.

A hipótese e suposições consideradas, apesar de simplistas, verificam-se, sendo neces-
sário uma análise estrutural e mecânica mais fina para melhor esclarecimento. Além
disso, são ainda corroboradas por uma ciclagem mecânica até 6 % de deformação efe-
tuada com recurso a uma extensómetro em diferentes troços. Deste modo foi possível
medir a deformação dos diferentes troços individualmente durante um ensaio à amostra
AR+E(450)+C(300,350,400,450,5), evidenciando a sua contribuição para a deformação/re-
cuperação globais. As curvas tensão-deformação são apresentadas na Figura 3.36.

Figura 3.36: Curvas tensão-deformação obtidas através de ciclagem mecânica até 6 % de deforma-
ção à amostra AR+E(450,30)+C(300,350,400,450,5) com utilização de um extensómetro nos troços
C(350,5) e C(450,5).

É possível observar a diferente contribuição de cada um dos troços para a deformação total,
sendo que o troço C(450,5) apresenta uma rigidez muito mais elevada que a amostra total
e do que o troço C(350,5), resultando numa deformação muito inferior. Tendo em conta
as curvas de DSC obtidas para esta amostra (Figura 3.22) o troço C(450,5) encontra-se
maioritariamente austenítico à temperatura ambiente, enquanto o troço C(350,5) supõe-
se que se apresente com uma mistura de fase-R e martensite. Tal justifica o diferente
comportamento individual destes dois troços, pois, por um lado ocorre a desmaclagem da
martensite na região C(350,5), por outro lado a região C(450,5) aparenta estar no limite
para atingir a tensão crítica para induzir a transformação martensítica. A diferente rigidez
destas duas regiões também é indicativa das diferentes fases presentes, pois a austenite é
mais rígida que a martensite [14].
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Convém ainda ter em atenção que, conforme visto anteriormente (Figura 3.9), a tempera-
tura de tratamento térmico varia significativamente na região de tratamento por efeito de
Joule, o que significa que do centro para a periferia a temperatura de Ap varia (Figura 3.22),
variando assim o teor de martensite e/ou fase-R à temperatura ambiente. Este resultado
será também responsável pelo declive que se observa após a tensão de cedência, pois
essa tensão difere dentro do próprio material e essa diferença será tanto maior quanto
mais heterogénea for a composição ao longo do comprimento da fita. No Apêndice C.2
encontram-se na Tabela C.1 os valores de tensão crítica e variação de tensão entre o início
e o fim do patamar para as diferentes amostras testadas.
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Relativamente ao processamento por efeito de Joule, é evidente o controlo superior que o
processo utilizando a fonte de tensão regulável apresenta. É possível um controlo maior
sobre a temperatura de tratamento e potência inserida no sistema, e é também possível
modular ciclos térmicos elaborados.

A variação de temperatura observada na região tratada é muito significativa para as
propriedades funcionais finais destes materiais. Contudo, as temperaturas na região do
encastramento e regiões exteriores não são suficientes para que ocorra precipitação nem
haja alterações nas propriedades, mesmo para correntes mais elevadas que as utilizadas
no trabalho experimental.

Para diminuir o gradiente de temperatura na secção de tratamento poder-se-ia dimi-
nuir o comprimento dessa secção ou alterar o modo de encastramento do material nos
contactos de cobre. No entanto convém ter em atenção que a diminuição excessiva da
área de contacto dos contactos de cobre com o material a tratar pode provocar, para a
gama de correntes utilizada, pontos de elevada resistência, com consequente aumento de
temperatura pontual nesse local. Poder-se-ia também munir os contactos de cobre de des-
locamento durante o tratamento, variando assim o local de pico máximo de temperatura e
aumentando o número de graus de liberdade do sistema.

Relativamente aos tratamentos termo-mecânicos efetuados, observa-se que as variações
das temperaturas de transformação são majoradas nas amostras em que a transformação
martensítica ocorre em duas etapas; estas amostras foram as que sofreram previamente
envelhecimento a 450 e 500 oC durante 30 minutos após deformação. Como resultado
possuem também a particularidade de terem as temperaturas de transformação acima da
temperatura ambiente, muito útil em aplicações em que é utilizado o EMF. O gradiente
funcional foi maximizado nas amostras em que a transformação martensítica ocorreu em
duas etapas, em que ocorreu portanto a formação de fase-R, observando-se variações de
Ap de até 40 oC.
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Observa-se também claramente a influência dos tratamentos térmicos diferenciados aos
diferentes troços no comportamento mecânico geral das fitas, identificando-se declives
nos patamares de desmaclagem e de transformação martensítica induzida por tensão, o
significa que a amostra apresenta diferentes tensões críticas de desmaclagem/para induzir
a transformação martensítica ao longo da sua extensão. Este facto é comprovado pela
análise individual dos troços com a utilização do extensómetro nos ensaios de ciclagem
mecânica.

A comparação entre as rampas de aquecimento a amostras sujeitas a diferentes tratamen-
tos termo-mecânicos permitiram tirar algumas conclusões sobre os diferentes fenómenos
envolvidos entre a temperatura ambiente e 500 oC, como a relaxação de tensões, pre-
cipitação e recristalização. No entanto sugere-se que as mesmas sejam elaboradas com
intervalos de tempo de permanência a diferentes temperaturas por forma a detetar os
diferentes fenómenos individualmente. Outro assunto que será necessário estudar é a
cinética de precipitação destas ligas. Este estudo será de grande utilidade na definição de
ciclos térmicos para o tratamento destes materiais, providenciando melhor controlo sobre
as propriedades funcionais.

Este processo permitiu, portanto, obter materiais com variação espacial de propriedades
funcionais (ou gradiente funcional), mostrando-se efetivo neste objetivo. A sua versa-
tilidade foi demonstrada, pois este permite, de forma simples, controlar a secção de
tratamento, bem como modular os seus parâmetros operatórios de forma autónoma e
monitorizá-los, podendo ser utilizado para elaborar ciclos térmicos complexos. Existe uma
perspetiva de utilização deste processo em tratamentos térmicos por efeito de Joule a ara-
mes ortodônticos modificando localmente as tensões críticas para induzir a transformação
martensítica, e consequentemente a força exercida nos dentes dos pacientes. Este é um
problema real encontrado pelos médicos de ortodontia atualmente, pois diferentes dentes
precisam de diferentes forças para se deslocarem.
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A
PROCESSOS

As Figuras A.1 e A.2 mostram, respetivamente, os esquemas de montagem dos Processos 1
e 2 utilizados nos tratamentos térmicos por efeito de Joule, com todos os seus constituintes.
Em ambos, utilizou-se o software LabView para controlo e monitorização dos parâmetros
do processo. A principal diferença em termos de processamento, com a utilização dos
Processos 1 e 2, prende-se com o modo como a corrente, e consequentemente o valor de
temperatura, foi controlado. Devido à limitação no controlo da corrente, no Processo 1
limitou-se a temperatura no software a um dado valor que, quando atingido, conduz à
abertura do circuito atrvés de um MOSFET colocado em série, fechando-o novamente
quando a temperatura baixava do valor pretendido. Deste modo, a corrente no circuito
variava entre zero e um dado valor máximo previamente definido, ou seja, trata-se de um
controlo simples em anel fechado. No Processo 2, com recurso à fonte de tensão, a corrente
é controlada por um controlador PID (Proporcional Integral Derivativo). As interfaces do
software com o circuito elétrico para cada um dos processos encontram-se nas Figuras A.3
e A.4.

Figura A.1: Representação esquemática da montagem experimental do Processo 1, utilizado nos
tratamentos térmicos por efeito de Joule.
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Figura A.2: Representação esquemática da montagem experimental do Processo 2, utilizado nos
tratamentos térmicos por efeito de Joule

Descrição dos elementos presentes no circuito elétrico:

• Bateria: Fonte de energia do circuito elétrico do processo 1, com 12 V e corrente
nominal de 1000A. A capacidade da bateria utilizada é de cerca de 120Ah.

• Fonte de Alimentação Keitlhey 2260B-30-72: Fonte de energia do circuito elétrico do
Processo 2, regulável entre 0-30 V e 0-72 A, com capacidade para gerar potências de
720 W.

• Pinça Amperimétrica LEM LA 200-P: Equipamento para medição e aquisição dos
valores de corrente que atravessam o circuito elétrico.

• Resistência (Rs): Colocada em série para diminuir a corrente no circuito debitada
pela bateria de 12 V

• Transistor MOSFET: Utilizado para controlar o valor da corrente elétrica no circuito
de modo a manter uma determinada temperatura na região de tratamento.

• Módulo NI 9211 da National Instruments: Aquisição de dados de temperatura
medidos pelos termopares. Este módulo tem uma resolução de 24 bits, com uma
taxa de aquisição de 14 S/s numa gama de ±80mV. Módulo montado num chassi
NI cDAQ-9178 da National Instruments.

• Módulo NI USB 6008 da National Instruments: Aquisição de dados de corrente e
tensão, e controlo do MOSFET no Processo1. A sua resolução é de cerca 12 bits e tem
uma taxa de aquisição de 10 kS/s.
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• Software LabView: Utilizado para monitorização do processo e controlo dos parâme-
tros operatórios, controlo do MOSFET no Processo1 e do sistema PID da fonte de
alimentação no Processo 2.

Figura A.3: Interface do sistema com o software LabView para o Processo 1

Figura A.4: Interface do sistema com o software LabView para o Processo 2

Legenda da Figura A.3

1. Definição da temperatura desejada.

2. Parâmetros da pinça amperimétrica para medição da corrente.
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3. Descrição da amostra e ensaio

4. Variação da tensão aos terminais da amostra ao longo do tempo.

5. Variação da temperatura na secção de tratamento ao longo do tempo.

Legenda da Figura A.4

1. Descrição da amostra e parâmetros da pinça amperimétrica para medição da cor-
rente.

2. Parâmetros de controlo da fonte de tensão.

3. Definição da temperatura desejada.

4. Controlo do controlador PID

5. Variação da corrente no circuito ao longo do tempo.

6. Variação da tensão aos terminais da amostra ao longo do tempo.

7. Variação da temperatura na secção de tratamento ao longo do tempo.
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B
AMOSTRAS

A Tabela B.1 apresenta as condições de todos os ensaios térmo-mecânicos efetuados
durante o trabalho desenvolvido. Os resultados da caracterização de algumas das amostras
não são apresentados neste trabalho, tendo apenas sido utilizados para decidir quais
utilizar no tratamento por efeito de Joule. A condição "O"refere-se ao material no estado
AR.

Tabela B.1: Lista das amostras caracterizadas

Condição
S

[min]
L

[%]
E (T)
[oC]

E (t)
[min]

C (T)
[oC]

C (t)
[min]

A 60 - - - 350, 400, 450, 500, 600 1, 5, 10, 15
B 60 33 - - 300, 350, 400, 450, 500, 600 5
C 60 33 450 30 300, 350, 400, 450, 500, 600 5
D 60 33 450 60 - -
E 60 33 350 60
F 15 - - - - -
G - - 350 30 - -
H - - 350 60 - -
I - - 450 30 300, 350, 400, 450 5
J - - 450 60 - -
K - - 500 30 300, 350, 450 5
L - 20 500 30 - -
M 60 20 500 30 300, 350, 450 5
N 60 33 500 30 - -
O - - - - - -

45





C
RESULTADOS

C.1 DSC

Figura C.1: Curvas do DSC efetuado à amostra AR.

Figura C.2: Curvas do DSC efetuado à amostra AR+S(950,60)+L(33).
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C.2 Caracterização Mecânica

Tabela C.1: Valores de tensão crítica e variação de tensão do patamar, para 6 % de deformação, das
amostras AR+E(400,30) e AR+E(500,30) e subsequentes tratamentos por efeito de Joule.

AR+E(450,30) AR+E(500,30)
C(300,350,5) C(350,450,5) - C(300,350,5) C(350,450,5) -

σc
[MPa]

147 215 285 180 89 156

∆σc 43 27 15 52 111 56

C.3 Difração de Raios-X

As Figuras C.3 e C.4 mostram, respetivamente, os difratogramas correspondentes à análise
das amostras AR+S(950,15) e AR+S(950,60) por difração de raios-X, onde são identifica-
dos os picos de difração correspondentes às diferentes fases presentes. Observa-se na
Figura C.4 a presença do pico referente à presença de Ni3Ti, precipitado formado a alta
temperatura nas ligas NiTi ricas em Ni, além do já esperado pico [110] da fase B2. Uma vez
que não há evidência da presença deste precipitado na amostra AR+S(950,15), leva a crer
que terá ocorrido durante o tratamento térmico oxidação preferencial do Ti originando
um enriquecimento em Ni na superfície do material, que terá deslocado a temperatura
de solubilização dessa região para temperaturas superiores e propiciando a formação de
Ni3Ti à superfície.

Figura C.3: Difratograma da amostra AR+S(950,15) efetuado a 25 oC.

A Figura C.5 apresenta os difratogramas, numa vista trimensional, a diferentes temperatu-
ras correspondentes ao aquecimento de uma amostra AR desde a temperatura ambiente
até 440 oC onde se evidencia a evolução estrutural nesta gama de temperaturas. O pico
corresponde à fase B19’ apresenta-se incialmente bastante espraiado, confirmando o facto
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Figura C.4: Difratograma da amostra AR+S(950,60) efetuado a 25 oC.

de o material estar encruado. À medida que o aquecimento prossegue ocorre uma relaxa-
ção de tensões e rearranjo de defeitos diminuido o espraiamento e viabilizando a austenite
a partir de cerca de 250 oC, fase estável à temperatura ambiente pela especificação do
fabricante.

Figura C.5: Difratogramas em vista 3D do aquecimento da amostra AR de 25 a 440 oC.

A Figura C.6 mostra, numa vista tridimensional, os difratogramas correspondentes à
análise por difração de raios-X da amostra AR previamente aquecida até 440 oC durante
um período de 2,5 h (amostra representada na Figura C.5, numa gama de temperaturas
entre 100 e -160 oC. Nesta evidencia-se o desdobramento do pico da austenite em dois picos
de fase-R à medida que o arrefecimento prossegue. Mais tarde, durante o arrefecimento
aparece um pico correspondente à fase B19’. Em aquecimento, observa-se exatamente o
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inverso, ou seja, B19’−→R−→B2. Além disso observa-se que há uma extensão da austenite
até -160 oC, (embora menos intensa) em conformidade com os resultados de DSC otidos
para a amostra AR+E(450,30) (Figura 3.22).

Figura C.6: Digratogramas em vista 3D do ciclo térmico de uma amostra AR+E(440).

50



20
15

F.
E.

Fe
rr

ei
ra

Pr
od

uç
ão

e
ca

ra
ct

er
iz

aç
ão

de
m

at
er

ia
is

co
m

gr
ad

ie
nt

e
fu

nc
io

na
la

pa
rt

ir
de

lig
as

co
m

m
em

ór
ia

de
fo

rm
a




	Lista de Figuras
	Lista de Tabelas
	Glossário
	Introdução
	O Sistema Ni-Ti e a Transformação Martensítica
	Efeito do Ciclo Termo-Mecânico na Transformação Martensítica das Ligas de NiTi
	Deformação, Recuperação e Recristalização
	Efeitos Microestruturais - Precipitação de Ni4Ti3

	Gradiente Funcional em LMF

	Materiais e Métodos
	Material
	Montagem Experimental
	Processamento
	Técnicas de Caracterização
	Caracterização Térmica
	Caracterização Elétrica a partir de uma Sonda de Quatro Pontos
	Caracterização Mecânica
	Caracterização Estrutural por Difração de Raios-X (DRX)


	Resultados e Discussão
	Processamento Térmico Localizado
	Caracterização Térmica
	Material "As Received"(AR)
	Influência dos Tratamentos Térmo-Mecânicos
	Tratamentos Térmicos com Corrente Elétrica
	Rampas de Aquecimento

	Caracterização Elétrica
	Caracterização Mecânica

	Conclusões e Perspetivas Futuras
	Referências
	Processos
	Amostras
	Resultados
	DSC
	Caracterização Mecânica
	Difração de Raios-X


