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Resumo

No presente trabalho, investigou-se a influéncia do tempo de imersiao em nitrogénio
liquido, nas propriedades mecénicas da liga Ni,,Ti,,. Pela técnica de excitagdo por im-
pulso, determinou-se o mddulo de elasticidade e o amortecimento, além dessas proprie-
dades, também foi determinada a microdureza. Os corpos de prova foram submetidos a
diferentes tempos de imersdo em nitrogénio liquido por 8, 16 e 24 horas a -196°C. Ob-
servou-se que o mddulo de elasticidade nio ¢ influenciado pelo tratamento criogénico,
porém o amortecimento aumentou em 119%, e a microdureza aumentou em 4,2% no
material submetido ao tratamento criogénico por 24 horas.
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Abstract

In the present study, it was investigated the time influence in liquid nitrogen immersion
in the mechanical properties of the Ni_ Ti,, alloy. For the impulse excitation technique, it
was determined the elasticity and damping module, and in addition to these properties,
it was also determined the microhardness. The specimens were subjected to different
times of immersion in liquid nitrogen for 8, 16 and 24 hours at -196 °C. It was observed
that the module of elasticity is not affected by the cryogenic treatment, but the damping
increased by 119%, and the microhardness increased by 4.2% in the material subjected
to cryogenic treatment for 24 hours.
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1 Introdugao

As ligas com efeito de memoria de forma
SMA (Shape Memory Alloys) apresentam um
enorme potencial de aplicagao em diversas
areas da engenharia e da medicina (DUERIG
et al., 1990; LAGOUDAS, 2008; YAMAUCHI
et al., 2011; LECCE; COCILIO, 2014). Desde
as primeiras aplicagdbes das SMA, pesqui-
sam-se formas de aprimorar suas proprieda-
des termomecéanicas (OTSUKA; REN, 1998;
LECCE; COCILIO, 2014).

Nos ultimos anos, houve aumento expres-
sivo na utilizagdo do tratamento criogénico
com a finalidade de melhorar a resisténcia ao
desgaste e durabilidade dos diversos materiais.
Esse tipo de tratamento térmico vem sendo
empregado para melhorar propriedades dos
acos ferramenta desde a década de 1970. Com
a crescente aceitagdo do tratamento criogénico
para metais, varios fabricantes atualmente ofe-
recem equipamentos de processamento, basea-
do em nitrogénio liquido, com taxas de resfria-
mento muito lentas em maquinas chamadas
“processadores criogénicos” (PAULIN,1992b).
Esses equipamentos sdo capazes de realizar o
ciclo de resfriamento e aquecimento com efi-
caz controle de temperatura, utilizando com-
putadores que controlam o fluxo de nitrogénio
dentro da camara de resfriamento.

O tratamento pode ser realizado de duas
maneiras, uma em uma atmosfera gasosa de
nitrogénio a -196°C, denominado tratamento
criogénico seco, mantendo-se os corpos de pro-
va nessa temperatura, por determinado interva-
lo de tempo e, posteriormente, retornando-os
lentamente a temperatura ambiente. Também
se realiza o tratamento criogénico por imersao
direta em nitrogénio liquido, denominado tra-
tamento criogénico molhado (PAULIN, 1992a).

Amini et al.(2012) observaram que o efeito
do tratamento criogénico sobre as propriedades
mecanicas do ago ferramenta 80CrMol2 pode
eliminar a austenita retida, favorecendo uma
melhor distribuicao de carbonetos e resultando
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em notavel melhoria da resisténcia ao desgaste.
Além disso, observa-se um aumento da resis-
téncia a tragao em 7%.

Moreira et al.(2009) avaliaram a influéncia
do tratamento criogénico sobre a usinabilidade
do a¢o rolamento ABNT 52100. As amostras
tratadas criogenicamente por 24 horas apre-
sentaram menor rugosidade e notaveis resulta-
dos para aplicagdes de deslizamento e retengao
de filmes lubrificantes.

Sartori, Yoshida e Fagundes (2006) obser-
varam que o processo criogénico produz incre-
mentos significativos na tenacidade de agos AISI
M2 e AISI D2, por meio do condicionamento da
martensita e da precipitagdo de carbonetos.

Farina (2011) avaliou os efeitos da introdugao
de etapas de tratamento criogénico e do alivio de
tensdes no ciclo térmico do ago ferramenta para
trabalho a frio AISI D2. O trabalho consistiu, ba-
sicamente, de verificar os efeitos dos tempos de
permanéncia de 3, 10 e 30 horas em tratamento
criogénico a -196°C e subzero a -80°C. Concluiu-
se que os carbonetos secundarios (micrométri-
cos) ndo apresentaram qualquer variagao. Ja os
carbonetos secundarios de revenido apresen-
taram-se mais finamente dispersos na matriz,
nas amostras com tratamento criogénico e sem
alivio de tensdes.

Gobbi (2009) avaliou a resisténcia ao des-
gaste microabrasivo no ago AISI depois do
tratamento criogénico. Sua analise foi baseada
em medidas de microdureza, difratometria de
rajos-X, analises microestruturais em micros-
copico optico (MO) e eletronico de varredura
(MEV). Ap6s o tratamento criogénico, aumen-
tou a resisténcia ao desgaste do ago ferramenta
AISI D2 em 44%. Esse efeito foi relacionado
ao aumento da quantidade de carbonetos finos
dispersos nas matrizes das amostras, apos o
tratamento criogénico.

O amortecimento ou atrito interno é defi-
nido como a capacidade de um material para
amortecer as vibragdes mecanicas, por meio da
dissipagao da energia de um sistema vibracio-
nal, essa dissipagdo ocorre basicamente, através

Revista Liberato, Novo Hamburgo, v. 17, n. 28, p. 119-252, jul./dez. 2016.



de mecanismo de radiacdo ou da absorgéo in-
terna (LAZAN, 1959, 1968). O amortecimento
nas ligas metalicas pode ser causado por uma
combinagdo de mecanismos fisicos tais como:
a granulometria, presenca de impurezas e os
efeitos termoelasticos, causados por gradientes
de temperatura (SILVA, 2007).

Shaohong, Lihui e Xiaochun (2010) inves-
tigaram os efeitos do tratamento criogénico
profundo sobre o atrito interno em ligas de ago
de alto carbono e concluiram que a redu¢ao do
atrito interno, apods o tratamento criogénico
profundo, esta relacionada com a redistribui-
¢do dos precipitados de carbonetos e com a
transformacdo da austenita retida.

A capacidade de amortecimento nas ligas,
com efeito de memoria de forma, esta direta-
mente relacionada com a fragdo martensitica da
liga (SILVA, 2007). Durante a transi¢ao de fase, o
amortecimento podera ser reduzido, alcan¢ando
valores inferiores na fase austenitica. Isso signi-
fica que, para aplicagdes, onde o material é sub-
metido a movimentos vibracionais a uma tem-
peratura constante, uma liga 100% martensitica
oferece melhor capacidade de amortecimento
(VAN HUMBEECK; STALMANS, 1998).

A literatura especializada apresenta pou-
cos trabalhos sobre a influéncia de tratamentos
criogénicos nas propriedades de ligas com efeito
de memoria de forma. Dentre eles, destacam-se
os que investigam a influéncia de tratamen-
tos criogénicos em limas endodonticas. Singh,
Chandak e Saxena (2013) avaliaram a influéncia
do tratamento criogénico em limas endodonti-
cas rotativas, fornecidas pela Dentsply Maillefer
Instruments SA, e observaram que limas en-
dodonticas tratadas criogenicamente apresen-
taram aumento de 20% na eficiéncia de corte,
7,3% na resisténcia ao desgaste e 13,2% na mi-
crodureza. Kim et al. (2005) analisaram o efeito
do tratamento criogénico, em nitrogénio liqui-
do a-196°C, nos instrumentos endododnticos de
Ni, Ti,,, predominantemente na fase austeniti-
ca em situagdes de uso. Para avaliar a eficiéncia
de corte, foram utilizados 80 instrumentos no
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preparo de canais in vitro, tendo sido a meta-
de dos instrumentos submetida ao tratamento
criogénico e a outra ndo. A avaliagdo consistiu
em determinar a microdureza e a eficiéncia de
corte, e concluiu-se que os instrumentos sub-
metidos ao tratamento criogénico apresentaram
aumento de 2,06% na microdureza em relagao
ao grupo nao tratado, porém, nao houve melho-
ria na eficiéncia do corte.

Vinothkumar et al. (2015) investigaram os
efeitos do tratamento criogénico na durezaenare-
sisténcia ao desgaste nas SMA de Ni, Ti, austeni-
tica a temperatura ambiente (24°C). Concluiram
que houve uma reducdo na dureza Vickers e na
resisténcia ao desgaste das ligas Ni, Ti,, com tra-
tamento criogénico de 6 e 24 horas em 12%, com
relagdo ao material como recebido.

Esta pesquisa teve como objetivo avaliar a
influéncia de tratamento criogénico profundo
no moédulo de elasticidade, no amortecimen-
to e na microdureza de uma liga Ni, Ti,,, com
efeito de memoria de forma.

2 Materiais e métodos

A liga utilizada para estudo foi fornecida
pela empresa Nimesis Technology em forma de
barras cilindricas, com didmetro de 10 mm. Em
temperatura ambiente (24°C), a liga encontra-
se na fase martensitica e apresenta o efeito de
memoria de forma. A composi¢ao quimica foi
informada pelo fabricante e confirmada por
Espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X
(EDX) como sendo: Ni 55,408%, Ti 43,888%, Al
0,295%, Fe 0,157%, Ca 0,143% e Si 0,109%.

O tratamento criogénico foi realizado por
imersao direta do corpo de prova em nitrogénio
liquido a -196°C. Os tempos de imersdo foram
de 8, 16 e 24 horas. Apos esses tempos de trata-
mento, os corpos de prova foram retirados do
nitrogénio liquido e aquecidos por convec¢ao
natural até a temperatura ambiente de aproxi-
madamente 24°C. Os corpos de prova foram
identificados como CPCR, para designar corpos
de prova do material como recebido e CPO8H,
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CP16H e CP24H, para designar corpos de pro-
va, submetidos aos tempos de tratamentos crio-
génicos de 8, 16 € 24 horas, respectivamente.

O mddulo de elasticidade e o amortecimen-
to foram determinados por meio da técnica de
excitagdo por impulso, utilizando-se o siste-
ma Sonelastic® da empresa ATCP Engenharia
Fisica. Esse equipamento capta o som emitido
pelo corpo de prova, submetido a um impul-
s0 mecanico e, a partir dele, determina as fre-
quéncias naturais do material e o decaimen-
to da vibragdo; posteriormente, o mddulo de
elasticidade e o amortecimento, respectiva-
mente, conforme as normas ASTM E1876-09
(AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS, 2009). Considera-se aqui, o fa-
tor de amortecimento ({), mecanismo, pelo
qual a amplitude das oscilagoes de um sistema
¢ diminuida pela conversao de energia cinética
em outro tipo, geralmente sonora ou calor. O
fator de amortecimento quantifica o amorteci-
mento de um sistema mecéanico bem como a
dissipacdo interna de fluidos, metais, polime-
ros, materiais viscoeldsticos entre outros.

Para obter as analises microestruturais, se-
guiu-se a norma ASTM E3-11 (AMERICAN
SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS,
2011). As amostras foram embutidas em re-
sina epdxi de cura a frio, em seguida lixada

com lixas de granulometrias de 200, 300, 400,
600 e 1200, respectivamente, e polidas com
particulas de alumina de 0,5 um. A micro-
estrutura do material foi analisada por meio
de um Microscépio de Varredura Eletronica
(MEV) da marca Jeol, JSM-6610, equipado
com Ensaio por Espectrometria de Energia
Dispersiva (EDS).

Para determinar os perfis da microdureza
da liga, foram realizados os ensaios nas amos-
tras, na forma como foram recebidas, e naque-
las tratadas criogenicamente. Foram realizadas
cinco (5) endentagdes de 100gf, durante 15s
em cada amostra, e a impressdo obtida tinha a
forma de um losango. A microdureza Vickers
foi calculada, a partir das medidas das dia-
gonais nos losangos, de acordo com a norma
ASTME384-08 (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING AND MATERIALS, 2008).

3 Resultados e discussdes

A tabela 1 e a figura 1 apresentam a evolu-
¢do do modulo de elasticidade com o tempo de
imersdo dos corpos de prova em nitrogénio li-
quido. Os valores dos percentuais sdo, para efei-
to de comparagao, representados pela letra gre-
ga delta (A), indicando a diferen¢a em mdédulo
entre o corpo de prova como foi recebido e o
corpo de prova que foi tratado criogenicamente.

Tabela 1 - Modulos de elasticidade

Nomenclatura E (GPa) A(%) em relagao ao CPCR
CPCR 72,12 + 1,21 -
CPO8H 71,66 + 2,14 0,63+ 0,13
CP16H 71,28 £ 1,45 1,16 £ 0,21
CP24H 71,23 + 2,52 1,23 £ 0,22

Fonte: Os autores (2016).

Observa-se pequena variagio do moédulo
de elasticidade. Entretanto, considerando-se a
margem de erro, do equipamento em torno de
1%. Essa variacao do moddulo de elasticidade
pode ser considerada praticamente desprezivel.
Esse comportamento é esperado, tendo em
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vista o fato de que o mddulo de elasticidade ndo
é sensivel a tratamentos térmicos e depende,
predominantemente, da composi¢do quimica
do material e do tipo de ligacao envolvida e,
assim, o tratamento criogénico ndo é suficiente
para alterar esse parametro (SABURI, 1998).
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Figura 1 - Evolugao do mdédulo de elasticidade com o tempo de imerséo
Fonte: Os autores (2016).
Por outro lado, como mostrado na figura 2 Observa-se que ele aumenta com o tempo de
e na tabela 2, o fator de amortecimento é for- imersao, sendo o maior aumento de 119,03%
temente afetado pelo tratamento criogénico e em relagdo ao material como foi recebido para
pelo tempo de imersdo em nitrogénio liquido. o tempo de imersdo de 24h.

1 1652+ 12,15
149841 £12,15 120374 %11.35

754,30 £ 11,23

Fator de amortecimento ({) (E-6)

CPCR CPO8H CP16H CP24H

Figura 2 - Fator de amortecimento em fung¢do do tempo de imersdo no nitrogénio
Fonte: Os autores (2016).

A capacidade de amortecimento das SMA martensiticas e contornos de maclas das inter-
esta relacionada ao movimento de interfaces faces que se movimentam mais facilmente na
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martensita do que na fase austenitica, o que con-
tribui paraaumentar na capacidade de amorteci-
mento na fase martensitica (VAN HUMBEECK,
2003). Além disso, 0 amortecimento também

depende diretamente de varidveis externas,
como a taxa de aquecimento e resfriamento, da
frequéncia e da amplitude de oscilagao imposta
(CAL LU; ZHAO, 2005).

Tabela 2 - Fator de amortecimento

Nomenclatura Fator de amortecimento ({) (E-6) A(%) em relacdo ao CPCR
CPCR 754,30 £ 11,23 -
CPO8H 1498,41 £ 12,15 98,65 £ 1,27
CP16H 1563,74 + 11,35 107,31 £ 2,18
CP24H 1652,14 £ 12,15 119,03 + 2,32

Fonte: Os autores (2016).

Algumas variaveis internas também influen-
ciam na capacidade de amortecimento do mate-
rial, a exemplo o tamanho de grao, a densidade
de variantes martensiticas e a presenga de pre-
cipitados (VAN HUMBEECK, 2003), investiga-
dos posteriormente, utilizando a microscopia
eletronica de varredura (MEV).

A figura 3 apresenta as micrografias, obtidas

1pm
X5,000 20.0kV LED SEM WD 15.4mm

por microscopia eletronica de varredura, com
ampliacdo de cinco mil vezes, das amostras
com diferentes tempos de imersdo em nitrogé-
nio liquido. Observa-se que, com o aumento do
tempo de tratamento criogénico da liga Ni Ti,,
ocorreu também o aumento de precipitados
identificados pelo EDS, como sendo predomi-
nantemente titanio.

-— 1pm
20.0kV LED

X5,000

Figura 3 - Micrografias. a) Corpo de prova como recebido; b) 8 horas; ¢) 16 horas; d) 24 horas
Os autores (2016).
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Na tabela 3 e na figura 4 estdao os resulta-
dos da microdureza, obtidos para as amostras,
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como foi recebido, e para os corpos de provas
que receberam o tratamento criogénico.

Tabela 3 - Resultado do ensaio de microdureza Vickens

Nomenclatura Microdureza Vickers (HV) A(%) em relagao ao CPCR
CPCR 212,4+0,1 -
CPO8H 216,1 £ 0,2 1,74 + 0,27
CP16H 220,8 £ 0,2 3,95+ 0,32
CP24H 221,3+£0,2 4,2 +£0,11

Fonte: Os autores (2016).
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Figura 4 - Resultado das microdurezasFonte: Os autores (2016).
Fonte: Os autores (2016).

Os resultados encontrados sugerem que
o tratamento criogénico, aplicado na liga de
Ni, Ti,,, pode propiciar o surgimento dos preci-
pitados ricos em Ti. A dureza Ti comercial puro
é, em média, 80% maior em rela¢do a dureza do
Ni, nas mesmas condigdes, resultando no au-
mento da dureza da liga. Esse efeito é conhecido
como endurecimento por precipitagdo.

4 Conclusao

Ainda ¢é recente a aplica¢io do tratamen-
to criogénico nas ligas com efeito de memoria
de forma e existem poucos estudos sobre o seu
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efeito nesse tipo de material. Para o caso da liga
Ni, Ti,,, submetida a um resfriamento criogéni-
co, por imersao direta em nitrogénio liquido e
mantida na temperatura de -196°C por 8, 16 e
24 horas, percebeu-se alteragdes mecanicas no
fator de amortecimento e na microdureza. O
tratamento criogénico influenciou no amorteci-
mento e na microdureza da liga, porém o mo-
dulo de elasticidade nao foi alterado. Por outro
lado, com o aumento do tempo de imersiao em
nitrogénio liquido, o fator de amortecimento e a
microdureza aumentaram, chegando a 119,03 %
e 4,2% respectivamente, em relacdo ao material
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ndo tratado. O surgimento de precipitados, pre-
dominantemente formados por Ti, favoreceu o
aumento da microdureza e do fator de amorte-
cimento na liga Ni_,Ti,,, apos a realizagdo dos
tratamentos criogénicos.
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