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PROCEDIMENTOS
EXPERIMENTAIS

O fluxograma apresentado na figura 3.1 mostra o procedimento experimental
adotado para a realizag¢do do estudo para obten¢io de fios de Nitinol.
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Figura 3.1 - Procedimento experimental adotado para o estudo de obtendo de fios de NiTi.
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O procedimento adotado tem o objetivo de caracterizar o fio comercial de
NiTi e comparar suas propriedades com as amostras obtidas por metalurgia do p6
convencional. A obtenc¢do da curva de escoamento do fio comercial é importante para
que seja possivel definir a rota teérica de obteng¢do do fio.

3.1. CARACTERIZACAO DE FIO COMERCIAL DE
NITINOL

Os fios supereldsticos de NiTi de didmetro de 0,155mm que foram utilizados
para caracteriza¢do foram comprados da empresa Nitinol Devices & Components
Inc. (NDC, Fremont, Califérnia, E.U.A.), a liga escolhida do tipo S foi a SE508 em
estado de fornecimento austenitico, recozido e com superficie polida (anexo I). A
caracterizacao deste fio foi realizada através de ensaio de trag¢ao, medicio de dureza,

ensaio metalografico, MEV, Espectroscopia de Raios-X por Energia Dispersiva (EDS)
e DSC.

3.1.1. ENSAIO DE TRACAO

Para a realizagdo de cdlculos de redugio de um corpo de secdo transversal
cilindrica de Nitinol considerando etapas de recozimento, s3o necessarios alguns dados
fornecidos pelo ensaio de tracdo, como: limite de resisténcia Re, tensio de ruptura
verdadeira Rr, entre outros.

Tendo em vista que foram comprados fios de Nitinol diretamente no mercado,
optou-se por realizar o ensaio de tracdo para a obtencio direta dos dados [ASTM E
8M — 00b, 2000]. Foi utilizado um par de garras de aperto pneumatico para ensaios
de tracao em fios e cordonéis de capacidade maxima SkN de marca EMIC (Sdo José
dos Pinhais, Parana, Brasil) modelo GR026. A maquina de ensaios universais EMIC
DL 500 (com capacidade maxima de SkN) foi utilizada com célula de carga de 1kN.
Este ensaio (figura 3.2) foi realizado com velocidade constante de 1,5mm/min e na
temperatura ambiente de 25°C.
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Figura 3.2 — Mdquina de ensaios universais EMIC DL 500 equipada com acessorios para ensaio de tragio de fios de NiTi.
3.1.2. ENSAIO DE DUREZA

O método de dureza escolhido para o fio foi o de microdureza Vickers por questao
do tamanho da amostra ser muito reduzido. O microdurémetro utilizado foi o de
marca Shimadzu (Kiyamachi-Nijo, Kyoto, Japao) e tipo M. O tempo de identacio foi
de quinze segundos com carga de 100g na temperatura ambiente de 25°C [Yokoyama,
2005; ASTM E 384 —99,1999]. As identacdes foram realizadas na se¢io transversal do
fio de uma extremidade a outra, totalizando cinco pontos de medicio (figura 3.3).

Figura 3.3 — Distribuigdo das identagdes no fio de NiTi ao longo da segio transversal.
3.1.3. ENSAIO METALOGRAFICO, MEV E EDS

Na preparacdo para a andlise metalografica o fio foi cortado no equipamento
modelo PANCUT - 70 de marca PANTEC, empresa PANAMBRA (S3o Paulo, Sao
Paulo, Brasil) em sua secdo transversal e foi embutido a quente em resina baquelite
juntamente com uma amostra longitudinal. Realizado o embutimento, as amostras
passaram pela seqiiéncia de lixas #600 e #1200, girando a amostra em 90° na troca
de granulometria para uma melhor remogao dos riscos. O polimento foi realizado em
panos com pastas de diamante de granulometrias 4pm seguida de 1pm com lubrificagio
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através de alcool 96°GL.

Terminada a etapa de polimento foi realizado o ataque quimico que foi
administrado por um minuto na solu¢ao composta de: 30mL de acido acético glacial,
SmL de acido nitrico e 2mL de 4cido fluoridrico. Com a microestrutura revelada foram
realizadas as micrografias dpticas com registro fotografico digital e também MEV com
tensdo de aceleragdo de 20kV e Espectroscopia de Raios-X por Energia Dispersiva
(EDS) no aparelho de marca JEOL (Akishima, Tékio, Japao) modelo JSM 5800 do
Centro de Microscopia (CME/UFRGS).

3.1.4. CALORIMETRIA DIFERENCIAL EXPLORATORIA

A Calorimetria Diferencial Exploratéria foi realizada no Centro Tecnoldgico
de Polimeros (CETEPO/SENAI) no equipamento DSC TA Q100 da empresa TA
Instruments (New Castle, Delaware, E. U. A.). O software para aquisi¢io de dados
utilizado foi 0 TA Universal Analysis. A precisao calorimétrica utilizada no equipamento
foi de 1%, baseada em amostras padrao.

Os parametros fixados foram a taxa de aquecimento e de resfriamento constante
de 10°C/min em uma faixa de temperaturas que variou de 100°C até -150°C. Foi
utilizado portaamostra de aluminio ndo hermético, gas nitrogénio para o resfriamento
e amostras de massa aproximada a 10mg [ASTM D 3418 - 03, 2003].

Esta andlise foi realizada com o objetivo de identificar as temperaturas de
transformacdo de fase que ocorrem e, consequientemente, avaliar a propriedade de
memoria de forma.

3.2. OBTENCAO DE BILLETS DE NITI

A etapa de obten¢do de billets de NiTi foi realizada através da metalurgia
do p6 convencional, que se divide em: mistura de pds de Ni e Ti, compactagdo e
sinterizagao.

A mistura dos poés foi caracterizada por analise de difracdo de raios-X, MEV e
determinag¢io da densidade picnométrica. Ja a compactagao ideal do billet foi analisada
através da geracdo de uma curva de compressibilidade, e de sua porosidade.

3.2.1. MISTURA DE POS DE NIQUEL E TITANIO

Nesta mistura foram utilizados p6s de niquel e titanio (figura 3.4) com 99,8%
e 99,5% de pureza, respectivamente. Ambos possuem granulometria abaixo de
325mesh (equivalente a 44,5um) e foram fornecidos pela empresa Alfa Aesar (Hard
Will, Massachusetts, E. U. A.).
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Figura 3.4 — Pos de niquel e titdnio utilizados para a compactagdo dos hillets de Nitinol.

A mistura de p6s foi realizada em um moinho atritor de marca NETZSCH
(Pomerode, Santa Catarina, Brasil) modelo MOLINEX PE 5 utilizando atmosfera
controlada de argonio e refrigeracdo a agua; a rotagdo foi fixada em 800RPM pelo
tempo de 4h na propor¢io de 50% em massa de p6 de Ni e 50% em massa de p6 de
Ti (figura 3.5). Também foi utilizado lubrificante estearato de zinco em 1% da massa
total de Ni e Ti e a razdo de esferas e p6 foi de 10:1 em massa, respectivamente. Estudos
anteriores demonstraram que o tempo de 4 horas de mistura foi o mais adequado e
este parametro foi fixado [Vearick, 2006 B]
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Figura 3.5 — Moinho atritor ufilizado para realizar a mistura dos pés de niquel e titdnio no LATM/UFRGS.

Os ensaios de difracio de raios-X da mistura de pos foram realizados com
tensdo de operagdo de 40kV em um aparelho de marca Philips modelo X’pert MPD
(Eindhoven, Brabante do Norte, Holanda) com monocromador de grafite e anodo de
cobre, presente no Laboratério de Materiais Ceramicos (LACER/UFRGS). A analise
ao MEV da mistura foi obtida com tensdo de aceleragdo de 20kV no aparelho de
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marca JEOL (Akishima, Tokio, Japao), modelo JSM 5800 do Centro de Microscopia
(CME/UERGS).

A densidade picnométrica foi determinada através de um multipicnometro
de marca Quantachrome (Boynton Beach, Florida, E. U. A.) que fornece o volume
verdadeiro de materiais solidos ou na forma de pé. Isto significa que o valor medido
¢ correspondente a densidade de uma amostra sem porosidade. A técnica de medicao
utiliza o principio de Arquimedes no deslocamento de fluido, no caso, o gas hélio
[Nyberg, 2005]. Este gs penetra em poros de até 1A (10-10m). Conhecidos o volume
e a massa da amostra, sua densidade verdadeira é determinada.

3.2.2. COMPACTACAO

Os billets de Nitinol de dimensdes de 8,3mm de didmetro e 12,45mm de altura
foram obtidos em uma matriz de compactagio projetada no LATM/UFRGS (figura
3.6) em aco ABNT D6 com dureza final de SOHRC de modo que os corpos de prova
resultantes obedecessem a razdo de altura/didametro de 1,5, visto que é condicdo
necessaria para o ensaio de compressio [ASTM E 9 — 89a, 2000]. Para isto foram
realizados testes que comprovaram que a massa de 3,8g da mistura de 4 horas de p6
de niquel e titanio é suficiente para atingir a razao desejada.

Com a definicio da massa do billet, é necessiria a realizacio da curva
de compressibilidade para determinagio da for¢a ideal para compactagio. O
procedimento foi realizado da seguinte forma: pesam-se algumas amostras de 3,8g de
po que sdo compactadas progressivamente, amostra por amostra, aumentando-se a
for¢a gradualmente. Cada billet sera resultado de uma for¢a de compactagao diferente,
mas com a mesma massa. Apds as compactacoes foi medida a densidade a verde de
cada corpo de prova, dividindo-se a massa pelo volume, que é obtido pelo método de
Arquimedes [Nyberg, 2005], originando os pontos da curva de compressibilidade.

A prensa apresentada na figura 3.7 foi utilizada para a compactacao dos billets no
LATM/UFRGS e possui capacidade maxima de 300tonf. Os equipamentos acoplados
a esta foram: uma matriz fechada de compactacido (figura 3.6), uma célula de carga
confeccionada e calibrada no LATM/UFRGS com capacidade maxima de 20tonf
conectada ao condicionador de sinais da empresa Hottinger Baldwin Messtechnik
(HBM, Merck, Darmstadt, Alemanha) modelo KWS/T-5 e um multimetro digital para
leitura da forca de compactagio.
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Figura 3.6 — Matriz de compactagdo e puncdes fabricados no LATM/UFRGS para obtengo dos billets de 8,3mm de didmetro e
12,45mm de altura.

Para a medicao de porosidade do billet a verde (definido pela curva de
compressibilidade) primeiro mediu-se a densidade utilizando o método de Arquimedes
com 4gua destilada e apds, comparou-se o valor encontrado com o valor de densidade
picnométrica da mistura dos pds de Ni e Ti (correspondente a um billet sem
porosidade). Esta diferenca percentual entre as densidades € a porosidade resultante do
billet [Nyberg, 2005]. Para as medi¢des foram utilizados billets somente compactados
e também impermeabilizados com verniz incolor. Esta diferenciagio foi experimentada
para verificar a possibilidade de alteracdo de resultados da densidade/porosidade por
penetracao da agua destilada nos poros.
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3.2.3. SINTERIZACAO

O processo de sinterizacdo dos billets utilizou um forno construido e presente
no LATM/UFRGS (figura 3.8). O gds argonio foi utilizado para evitar a oxidagao das
amostras, enquanto que a refrigeragdo utilizou dgua corrente em temperatura ambiente
para evitar o superaquecimento e conseqiiente desprendimento da unido flange/tubo
ceramico. Na figura 3.9 é apresentada a curva de sinterizagdo com patamares (taxa de
aquecimento de 2,2°C/min) que foi executada através de programacao do controlador

do forno.
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Figura 3.8 — Forno de sinterizagio fabricado no LdTM/UFRGS.
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Figura 3.9 — Ciclo térmico utilizado na sinterizagio (980°C) de NiTi [Vearick, 2006 B].

3.3. CARACTERIZACAO DOS BILLETS DE NITINOL
OBTIDOS

Os billets de Nitinol obtidos foram caracterizados através do ensaio de compressao
para obten¢io da curva de escoamento, medicdo de dureza, ensaio metalografico,
MEYV, EDS, difracio de raios-X, DSC e medi¢do de porosidade. A porosidade do
billet resultante da sinterizacdo foi realizada utilizando o mesmo método do billet
compactado [Nyberg, 2005].
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3.3.1 ENSAIO DE COMPRESSAO

Este ensaio também utilizou a prensa de capacidade maxima de 300tonf (figura
3.10) e a forca foi medida utilizando uma célula de carga de capacidade maxima de
300tonf que foi desenvolvida e calibrada no LATM/UFRGS. Os puncoes utilizados e
recomendados pela literatura foram os apresentados em detalhe na figura 3.10 com
o lubrificante teflon® aplicado as duas interfaces billet/pung¢io. A velocidade utilizada
foi constante e de 0,1mm/s, a temperatura foi de 25°C e o billet respeitou a razao de
diametro/altura de 1,5 indicada pela norma [ASTM E 9 — 89a, 2000].

O sistema de aquisi¢ao de dados utilizado foi o Spider 8 da empresa HBM com o
software Catman Express V.3.1 que possibilitou a aquisi¢io de dados da curva média
de tensdo vs. deformacio.

Computador

Figura 3.10 — Montagem experimental para o ensaio de compresso  25°C dos hillets de Nitinol no LATM/UFRGS.
3.3.2. MEDICAO DE DUREZA

Os billets possuem porosidade relativamente alta, entdo a microdureza nio é a
técnica mais adequada para obter uma média geral para a amostra, pois as medidas
realizadas apresentam desvio-padrdo alto. Como alternativa para este problema,
utilizou-se a dureza Rockwell de escala C com identador de diamante esferoconico
com angulo de 120°, pré-carga de 10kgf e carga de 150kgf por quinze segundos em
temperatura ambiente de 25°C. As identagdes foram empregadas na se¢io transversal
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do billet seguindo a mesma distribuicao das realizadas no fio comercial de NiTi (figura
3.3) e o durometro utilizado foi o da marca MITUTOYO (Suzano, Sao Paulo, Brasil)
série 90118.

3.3.3. ENSAIO METALOGRAFICO, MEV, EDS E DIFRACAO DE
RAIOSX

A preparagao metalografica dos billets seguiu o mesmo procedimento adotado
para o fio comercial, com exce¢ao da sequéncia de lixas #120, #240, #320, #400, #600
e #1200.

Neste caso também foram realizadas as analises micrograficas ao microscopio
optico, MEV e EDS no CME/UFRGS com os mesmos parametros e aparelhos que os
utilizados para os fios comerciais. Ja os ensaios de difracao de raios-X foram realizados
com tensdo de operagao de 40kV em um aparelho de marca Philips modelo X’pert MPD
(Eindhoven, Brabante do Norte, Holanda) com monocromador de grafite e anodo de
cobre, presente no Laboratorio de Materiais Ceramicos (LACER/UFRGS).

3.3.4. CALORIMETRIA DIFERENCIAL EXPLORATORIA

A Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC) dos billets de NiTi foi realizada
com 0 mesmo equipamento e parametros descritos no item 3.1.4 com o intuito de
comparagdao com a DSC obtida no fio comercial e citada pela literatura (figura 2.1).

Este ensaio promove a determinagdo da temperatura em que ocorrem as
transformacdes de fase e também comprova a propriedade de memoria de forma do
billet de NiTi obtido.

Os resultados e discussdes preliminares apresentados sio baseados na
caracterizacao do fio comercial de Nitinol e do billet obtido por metalurgia do p6
convencional. Primeiramente serdo apresentados e discutidos os resultados da
caracterizacdo do fio comercial, apds os resultados dos billets produzidos e, finalmente,
¢ apresentada uma rota teérica de obteng¢do do fio.
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