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ESTUDO DAS PROPRIEDADES MECANICAS DA LIGA PASSIVEL DE
MEMORIA DE FORMA Cu-Mn-Al COM ADICAO DE INOCULANTES
COM VISTAS EM UTILIZACAO COMO ATUADORES MECANICOS
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RESUMO

As ligas com efeito memdria de forma (LMF) constituem uma importante familia de materiais
inteligentes e devido & sua capacidade de trabalhar como atuadores mecénicos vém encontrando
aplicagBes crescentes no campo da engenharia e no setor de petroleo e gas, em virtude da capacidade
gue essas ligas demonstram em memorizar uma forma previamente estabelecida quando submetidos a
uma variacdo de temperatura, gracas a uma transformacdo martensitica reversivel. Neste trabalho foi
utilizado a liga a base Cu-Al-Mn que sdo comercialmente mais baratas para as aplicagfes praticas da
superelasticidade (SE) e o efeito de memoria de forma (EMF), em relacdo as ligas Ni-Ti que séo
amplamente utilizadas. A liga foi obtida por fundi¢do, homogeneizada, temperada e caracterizada por
microscopia Optica e difracdo de raios X. Foram investigados os efeitos de refino de gréo a partir da
adicéo dos inoculantes Nb e Fe de modo a propiciar a aplicagcdo desses materiais para a confecgédo de
uma luva para unido de tubulagdes mecénicas sob o efeito memdria de forma. Foi observado que a
adicdo desses inoculantes modificou a estrutura granular do material de maneira positiva no tocante a
aplicagdo como atuadores mecanicos.

Palavras-chave: Ligas com efeito memoria de forma, Atuadores, Propriedades mecénicas,
Refinadores de gréo.

INTRODUCAO

Nas décadas recentes, foram realizadas varias iniciativas promissoras em ciéncia dos
materiais que podem vir a revolucionar o futuro desta area do conhecimento. Dos grupos de
matérias, um se destaca, 0s chamados materiais inteligentes, caracterizados como um grupo de
novos materiais de Ultima geracdo, que estdo sendo atualmente desenvolvidos e que terdo uma
influéncia significativa sobre muitas tecnologias. Entre os materiais inteligentes mais
importantes tecnologicamente encontramos as ligas com efeito meméria de forma (LMF),
termo utilizado para caracterizar uma série de materiais metalicos que possuem alta capacidade
de recuperacdo da sua forma previamente definida, ap6s serem submetidos a um ciclo
termomecénico apropriado (RAMOS, 2018).

As LMF sdo uma categoria de material inteligente que afetard profundamente os

principais ramos da indudstria e estdo ganhando atracdo por possiveis aplicacfes devido a sua
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confiabilidade e multifuncionalidade. Uma dessas aplicacdes sdo os dispositivos que podem
operar como atuadores mecanicos, como exemplo a producdo de Luvas com LMF para
acoplamento em tubulagdes. Por sua facilidade de utilizacdo prética, as unides por flanges sdo
amplamente utilizadas em estruturas de engenharia. Contudo, essas unides exibem dificuldades
no que diz respeito & manutencdo da forca de acoplamento por grandes periodos, devido a
carregamentos dindmicos. No setor de petroleo e gas, falhas em unides parafusadas podem
provocar inseguranca em plataformas Onshore e Offshore, com vazamentos por meio de juntas
parafusadas em tubulacgdes.

Portanto, o objetivo geral deste trabalho é estudar as propriedades mecanicas da liga
passivel de memoria de forma Cu-Mn-Al com adi¢do de inoculantes através da microscopia

Optica e difratometria de raios-x com vista na utilizagao da liga como atuadores mecanicos.

METODOLOGIA

Os ensaios laboratoriais referentes a este estudo foram realizados no Laboratério de
Solidificacdo Rapida (LSR) do Centro de Tecnologia da Universidade Federal da Paraiba
(UFPB) no periodo 01/08/2019 a 31/07/2020, sob coordenacdo do Prof.2 Dr.2 Rafael Evaristo
Caluéte.

Elaboracdo da Liga

A liga selecionada para esta pesquisa é a base de cobre e 0s componentes das ligas
foram cortados e entdo pesados com o auxilio de uma balanca Shimadzu, modelo AUX 320.
Para a adicdo dos inoculantes Ferro e Nidbio, foram feitos dois testes, para 0,25% de Fe e 0,25%
de Nb e outro para 1% de Fe e 0,5% de Nb, sendo utilizado uma liga mae de Al-Fe, com 75%
de Aluminio e 25% de Ferro, e como a LMF ja é de Cu-Al-Mn, a quantidade do elemento

Aluminio levou em consideracgdo as proporcdes da liga mae.

Fundicdo das Ligas

Com as composicBes determinadas e os elementos e/ou ligas mées devidamente
pesados, a proxima etapa consistiu na fundicdo do material. Para tal foi utilizado um forno
elétrico de indugdo da INDUTHERM, modelo MU 400 (Figura 1) A ordem das deposices foi
Cobre, Manganés e Al-Fe devido a propriedade exotérmica do Aluminio. A temperatura
méaxima do forno atingia 1300°C, ap6s a fundicdo da liga, o metal liquido foi vazado nos moldes
metalicos confeccionados em aco 1045, para entdo, ap6s a solidificacdo, procedermos com o
restante do trabalho.
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Figura 1 - INDUTHERM MU 400

Fonte: LSR UFPB (2020)
Foi utilizado um cadinho removivel, feito em argila e grafite com luva ceramica para

isolamento térmico, que pode ser visualizado na Figura 2.

Figura 2 - Cadinho

Fonte: LSR UFPB (2020)
Tratamentos Térmicos
Para melhorar a dissolugdo dos elementos de liga no lingote, apds o processo de

fundicéo, as ligas foram homogeneizadas a 850°C durante 12 horas em um forno tipo mufla,

monofasico, da JUNG, Modelo 0912 (Figura 3).

Flgura 3- Forno JUNG
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Fonte: Jung (2020)
Apos isto, as amostras foram confeccionadas em uma maquina de corte a fio (Eletro-

Erosdo) de modelo ELETROCUT AR 1300. Em seguida foram submetidas ao tratamento
térmico de témpera que consistiu no aquecimento da liga & 850°C durante 30min em um forno
tipo mufla e resfriamento brusco em 4gua a temperatura ambiente (aproximadamente 25°C),

para a obtencdo do efeito de memoria de forma.
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Microscopia

A analise microestrutural das amostras foi feita em um microscopio éptico AXIOTECH
30, com lentes Carl Zeiss com auxilio do software ANALYSYS. A Partir do lingote obtido foi
realizado um corte transversal a partir do qual se pode observar a morfologia da liga em estudo.
A amostra foi lixada mecanicamente em lixas 320, 400, 600, 800, 1000 e 1200 e receberam
acabamento com alumina 1 um, até a superficie ficar isenta de riscos. Para visualiza¢ao dos
contornos de gréo, as amostras foram atacadas quimicamente em solucéo aquosa com Cloreto
de ferro a 10% (FeCls). No ataque, a amostra foi submersa sob agitacdo do banho durante 10s
e em seguida a superficie foi limpa com alcool isopropilico e secada com fluxo de ar quente
para posterior analise no microscopio dptico. Para determinacdo do tamanho médio de gréo,
tragou-se uma linha em tamanho arbitrario e em escala com a figura e verificou-se a quantidade
de grdos que sdo cortados ao longo do seu comprimento. Este método é conhecido como
“Método do intercepto linear (Heyn)”. Em seguida as microestruras das amostras
metalograficas foram determinadas por microscopia Optica.

Difratometria de Raios-X

As estruturas das fases presentes nas microestruturas foram identificadas por difracéo
de raios-x. Os difractogramas foram realizados num Difratdmetro de Raios-X, modelo D5000
SIEMENS-BRUKER (Figura 4), utilizando radiacdo Cu-Ka com comprimento de onda de A =
1,54184A. A faixa de analise foi de 20°< 20 <90°, com uma taxa de aquisi¢do de dados de
0,02/4 (graus/s). A determinacdo das fases presentes foi realizada com o auxilio de cartas

cristalogréficas e do software EVA.
Figura 4 - D5000 SIEMENS-BRUKER

Fonte: CAE (2020)
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REFERENCIAL TEORICO

As ligas com comportamento memoria de forma (ou SMA, do inglés, Shape Memory
Alloys) sdo ligas metélicas que, sob tensdo revertem a sua forma original caso a temperatura
aumente acima de determinada temperatura de transformacdo critica. A mudanca a forma
original se deve a uma mudanca na estrutura cristalina quando a temperatura ultrapassa a
temperatura de transformacdo e quando submetidas a um processo de tratamento térmico
adequado (SMITH e HASHEMI, 2012).

O adjetivo “inteligente” implica que esses materiais sdo capazes de sentir mudancas nos
seus ambientes e assim responder a essas mudancas segundo maneiras predeterminadas. Uma
liga com memaria da forma é polimorfica, isto é, pode apresentar duas estruturas cristalinas (ou
fases), e o efeito de memoria da forma envolve transformacdes de fases entre essas estruturas
(CALLISTER e RETHWISCH, 2016). A primeira das duas fases denomina-se fase Austenita
tem uma estrutura cubica de corpo centrado que existe em temperaturas elevadas. A segunda
fase denomina-se Martensita com uma estrutura que pode ser tetrdgonal, ortorrdmbica ou

monoclinica, ocorre a baixa temperatura.

Figura 5 - Gréfico de Temperatura de Transformacao
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2020)

As ligas LMF no seu estado livre de tenséo sdo caracterizadas por quatro temperaturas
de transformacéo de fase: Mi e Mrdurante o resfriamento, Ai e Ar durante o aquecimento. As
temperaturas Mi e Ms representam, respectivamente, o inicio e fim da transformagéo
martensitica, enquanto as temperaturas Ai e Ar indicam, respectivamente, o inicio e fim da
transformacéo austenitica. O grafico das temperaturas de transformacdo de fase pode ser
observado na Figura 5.

A Austenita, com o resfriamento, se transforma espontaneamente em uma fase

Martensita, de modo que a transformacao ocorre sem difusdo e envolve uma mudanca ordenada
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de grupos de atomos, muito rapidamente, o grau de transformacdo depende da temperatura; as
temperaturas nas quais a transformacdo comeca e termina sdo Mi (temperatura de inicio da
transformacdo da austenita em martensita) e Ms (temperatura de fim da transformagéo
martensitica) (CALLISTER e RETHWISCH, 2016).

Sob a influéncia da aplicacdo de uma tensdo, a deformacdo da Martensita ocorre pela
migracdo de contornos de maclas, algumas regides crescem enquanto outras encolhem. Quando
atensdo é removida, a forma deformada € retida nessa temperatura. Finalmente, no aguecimento
subsequente até a temperatura inicial, o material reverte (isto ¢, “lembra”) a sua forma original.
Esse processo é acompanhado por uma transformacéo de fases da Martensita deformada para
a fase Austenita original de alta temperatura. Para essas ligas com memodria da forma, a
transformacédo da Martensita em Austenita ocorre ao longo de uma faixa de temperaturas, entre

as temperaturas representadas por Ai (inicio da Austenita) e At (final da Austenita).

Nucleacéo
A nucleacdo ¢ definida como o surgimento da fase sélida de maneira estavel dentro da

fase liquida, na forma de pequenos nucleos, que véo crescer e formar cristais (APARECIDO e
BALDAO, 2014). Os dois principais mecanismos responsaveis pela nucleacdo de particulas
solidas em um metal liquido s&o nucleacdo homogénea e nucleacdo heterogénea.

Quando a nucleacdo ocorre dentro da fase liquida sem haver interferéncia ou
contribuicdo energética de elementos estranhos ao sistema original, definimos essa situacdo
como nucleacdo homogénea (APARECIDO e BALDAO, 2014).

Os metais liquidos estruturalmente consistem em &tomos desordenados, em que
aleatoriamente surgem regibes ordenadas se agrupando na estrutura cristalina do metal sélido
correspondente. Essas regides sdo chamadas de embrides.

A nucleacdo heterogénea caracteriza-se pela influéncia de elementos estranhos ao
sistema. chamados de substratos, cuja energia de superficie (tensdo superficial) participa do
balanco energético da sobrevivéncia do embrido sob a forma de nucleo solido (APARECIDO
e BALDAO, 2014).

Refinadores de Gréo (Inoculantes)

Quando se deseja conceder e/ou aprimorar as caracteristicas da liga, como maior
resisténcia mecanica, € comum buscar um processo que aumente a frequéncia de nucleacéo e,
consequentemente, minimize o tamanho médio dos cristais solidos. Esse processo é
denominado refino de grio (APARECIDO e BALDAO, 2014).
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A adicdo de refinadores de grdo no metal fundido é a forma mais efetiva de promover
uma estrutura granular fina e uniforme através da adicao de agentes nucleastes.

Adiciona-se entdo elementos ternarios e quartenarios, podendo esses servir como
refinadores de grdo, vindo a proporcionar a diminui¢do de temperatura de transformacéo e
aperfeicoar as propriedades mecanicas (ERGEN, UZUN, et al., 2013)

Adicionar esses substratos heterogéneos com alto poder de nucleagcdo favorecem o
refino. Essas adi¢des, chamadas de inoculantes, séo dispersas uniformemente no metal liquido.
Assim, cada particula atua como um substrato localizado para nuclear a fase soélida
(APARECIDO e BALDAO, 2014).

Microscopia Optica e Caracterizacdo das Ligas

A microscopia Optica € utilizada para estudar a microestrutura, com o microscopio
optico e seu sistema de iluminacdo. Para os materiais opacos a luz visivel (todos 0s metais),
apenas a superficie esta sujeita a observacdo, e 0 microscépio optico deve ser usado no modo
de reflexdo. As investigagdes desse tipo sdo frequentemente denominadas metalogréficas, uma
vez que os metais foram os primeiros materiais a serem examinados com 0 emprego dessa
técnica (CALLISTER e RETHWISCH, 2016).

Difracdo de Raios X (DRX)

Adifracdo de raios X é uma ferramenta poderosa usada para medir a cristalinidade, as
técnicas de difracdo permitem determinar a estrutura dos solidos cristalinos. Utiliza-se uma
amostra de metal de maneira que exista uma orientagdo aleatéria de muitos cristais,
assegurando assim, que algumas das particulas estejam orientadas, em relacéo ao feixe de raios
X, de modo a satisfazer as condi¢des de difracdo da lei de Bragg (SMITH e HASHEMI, 2012).
Em um equipamento de difracdo de raios X, uma fonte emite radiacdo contra essa amostra e

um detector recebe os feixes difratados.

Liga Cu-Mn-Al
As ligas a base de Cu e Fe sdo comercialmente atraentes para as aplicacdes praticas da

superelasticidade (SE), o efeito de memdria de forma (EMF) e estdo chamando a atengdo como
alto amortecimento. Entre essas ligas, as LMF a base de Cu tém menor custo do que as ligas a
base de Ni-Ti e mostram melhores EMF e SE do que as ligas a base de Fe e sdo as ligas mais
atraentes para aplicacGes préaticas. Contudo, as LMF policristalinas a base de Cu, como Cu-Al-

Ni e Cu-Zn—Al séo frageis demais para serem suficientemente trabalhados a frio devido ao alto
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grau de ordem e alta anisotropia elastica na fase. Ja as ligas Cu—Al-Mn com um baixo teor de
Al menor que 18 a.% mostram excelente ductilidade porque a fase detém uma estrutura que
possui um baixo grau de ordem (KAINUMA, TAKAHASHI e ISHIDA, 2004).

As ligas a base de cobre apresentam boas performances em termos de propriedades
termoelésticas podendo ser utilizadas em diversas aplicacfes tecnoldgicas. A principal
vantagem das ligas a base de cobre é econdmica (PAIVA, BRAGA e SAVI, 2004). Além disso
as LMF baseadas em Cu de baixo custo foram investigadas e desenvolvidas, com vantagens em
condutividades elétricas, térmicas e deformabilidade, em compara¢do com as LMF baseadas
em Ti-Ni (OTSUKA e WAYMAN, 1998).

Contudo, uma das dificuldades encontradas é a fragilidade (comum as ligas a base de
cobre) a elevada temperatura de transformacéo o que as tornariam invidveis para aplicacdes
praticas. Estes inconvenientes sao geralmente atribuidos a caracteristicas microestruturais das
ligas com EMF.

Todavia, recentemente mostrou-se que é possivel desenvolver-se ligas Cu-Al-Mn, que
modificadas com a adicdo de elementos de liga e a aplicacdo do controle da microestrutura
alcancado por tratamento termomecanico, podem apresentar baixas temperaturas de
transformacdo, boa recuperagdo de forma e propriedades mecénicas compativeis com a
utilizacdo dessas ligas como atuadores (KAINUMA, TAKAHASHI e ISHIDA, 2004).

Aplicacoes das LMF na indUstria de petréleo e gas

Nos ultimos anos, 0 uso da liga com comportamento memoria de forma (LMF) como
um componente em diversas aplica¢fes, atraiu mais interesses especialmente no campo da
mecanica. A industria Onshore e Offshore é um setor vasto e com potenciais perigos para quem
trabalha em campo. Os locais extremos e as condi¢fes adversas inerentes a operagdo no mar
aumentam a complexidade e os riscos que, por natureza, fazem parte da pesquisa e recuperacao
de recursos naturais.Os recursos adaptativos das ligas com memoria de forma os tornam
candidatos atraentes para fornecer um ambiente de trabalho mais seguro e eficiente. Um nimero
crescente de ligas com memdria de forma com aplicacOes e patentes baseadas na industria de
petréleo e gas atestam esse fato (SONG, PATIL, et al., 2010).

As caracteristicas positivas de boa confiabilidade, alta densidade de energia,
simplicidade de projeto, compacidade na configuracdo e operacdo silenciosa, apontam o LMF
como um candidato promissor para atuador (HONGYAN, YANJIAN e ERIC, 2010).

Muitas aplicacdes de conexdo e vedacdo usadas na industria dependem do efeito

memoria de forma. Na industria de petrdleo e gas, os pesquisadores tentam investigar 0 uso
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desse efeito na criacdo de fixadores de conexdo subaquaticos, acopladores ou conectores
incorporados.

Os métodos tradicionais de fixacdo com parafusos e porcas sdo demorados, caros e
requerem atencgdo especial para que cada conexdo seja perfeita. Consequentemente, surge uma
dificuldade quando tenta-se aprimorar esses metodos para aplicacbes de grande escala. Uma
possivel solucdo para esse problema é a utilizacdo de fixadores de aperto automatico, feitos de

liga com efeito memoria de forma (POST, 2004).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Microscopia da liga Cu-Mn-Al-Nb-Ni

Abaixo na Figura 6 é possivel observar o resultado da microscopia realizada nas ligas
com adicdo de Nb. Percebe-se uma reducdo do gréo austenitico com o aumento do teor do
inoculante. O tamanho de grdo, quando comparado a liga sem refinador estudada por Caluéte
(2012), teve uma reducdo percentual importante, como é possivel visualizar no Quadro 1. Este
resultado indica que o elemento nidbio contribui positivamente para ativar a nucleacdo
heterogénea no material, resultando assim em resultado proximo daquele obtido por Oliveira
(2009) em seu estudo da liga Cu-Al-Be-Nb-Ni.

Figura 6 - Microscopia realizada nas ligas com adicdo de Nb

i

* Fonte: Caluéte (2012)

Quadro 1 - Reduco percentual

%Nb Tamanho Médio do Gréo (um)
0,25 329,25

0,5 260,75

1,0 172,36

Fonte: Elaborado pelo Autor (2020)

Microscopia da liga Cu—Mn-Al-Fe

Abaixo na Figura 7 é possivel observar o resultado da microscopia realizada nas ligas
com adicdo de Fe. Percebe-se, também, que uma reducdo do grdo austenitico com o aumento

do teor do refinador. Fazendo a mesma comparacdo com a liga estudada por Caluéte (2012),
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percebe-se que houve uma reducdo percentual importante, como €é possivel visualizar no
Quadro 2.

Este resultado indica que o elemento Fe adicionado a liga base Cu-Mn-Al também
contribui positivamente para ativar a nucleacdo heterogénea no material, resultando assim em

resultado proximo daquele obtido por Oliveira (2009) em seu estudo da liga Cu-Al-Be-Nb-Ni.

adi é_de Fe

Fonte: Caluéte (2012)

Quadro 2 - Reducdo percentual

%Fe Tamanho Médio do Gréao (um)
0,25 180,00
1,0 224,00

Fonte: Elaborado pelo Autor (2020)

Difracdo de Raios-X da liga Cu—Mn-Al-Fe

Abaixo pode ser observado o difratograma das ligas com adicédo de 0,25 e 1,0% de Fe.
Pode-se observar para os dois graficos, em angulos de difragdo proximos a valores de 20 iguais
a42°e 73°, a presenga de picos caracteristicos da fase ° com estrutura 18R, condizente com a
fase apresentada na Figura 8 e Figura 9 (microscopia).

Figura 8 - Difratograma das ligas com adicéo de 0,25%
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2020)
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As ligas com memoria de forma possuem picos caracteristicos de suas fases austenita e
martensita. Ao se obter o difratograma de uma amostra, comparasse 0s picos obtidos no ensaio
com aqueles conhecidos na literatura e, a partir disso, é possivel determinar a presencga de uma

fase caracteristica naquele material.

Figura 9 - Difratograma das ligas com adicéo de 1%
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2020)

CONSIDERACOES FINAIS

Nesta pesquisa, examinamos 0 método de producdo e os efeitos da adicdo de Fe e Nb as
propriedades microestruturais da liga com efeito memaria de forma (LMF) Cu-Al-Mn, obtida
via fusdo em forno de inducdo. E com base nos resultados obtidos através da microscopia dptica
e da andlise realizada pela Difracdo de Raios-X, pode-se concluir que a partir da adicdo dos
inoculantes a base de Fe e Nb, notou-se uma reducdo do gréo austenitico com o aumento do
teor dos inoculantes adicionados. Com isso, foi possivel reduzir o tamanho dos gréos da liga
Cu-Al-Mn, quando comparado a liga sem refinador de gréo, o que podera acarretar em melhores
propriedades mecanicas ao material desenvolvido. E importante ressaltar ainda que com a
diminuicdo do tamanho de grdo com o aumento do teor de ferro presente, pode-se baratear ainda
mais a producao de ligas metalicas uma vez que o Fe € uma das principais impurezas da maioria
das ligas, com o silicio, ou seja, diminuiu o custo do refino.

Finalmente, podemos concluir que a capacidade da liga com efeito memoria de forma
Cu-Al-Mn pode ser efetivamente aprimorada pela adi¢do dos refinadores de gréo (inoculantes)
Fe e Nb, o que torna essas ligas mais viaveis para aplicacdes tecnolégicas como a producéo de
atuadores mecanicos. Como sugestdo para trabalhos futuros a possivel fabricacdo de um

atuador, a partir desta LMF estudada, do tipo Luva para unido de tubulacdes.
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