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RESUMO

GODOI, Renan Pereira de. Estudo e Caracterizagdo da Liga Nitinol. 2015. 77f.
Trabalho de Conclusdo de Curso (Bacharelado em Engenharia de Materiais) —
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Londrina, 2015.

A liga Nitinol tem uma vasta aplicacao devido as propriedades de superelasticidade,
memoria de forma, biocompatibilidade e alta resisténcia a corrosdao. Essas
caracteristicas estao presentes gracas a combinacéo dos elementos niquel e titanio
em composicdes equiatdmicas. O efeito memoédria de forma, um dos efeitos mais
interessantes e conhecidos nessas ligas, pode ser explicado através de
transformacfes de fase austeniticas para martensiticas, que também propicia o
aparecimento do fendmeno da superelasticidade. Essas transformacfes podem
ocorrer através de estimulos mecéanicos, elétricos e térmicos que induzem a
reorientacdo da estrutura por mecanismos de maclacdo. Outra caracteristica
importante dessa liga é a sua biocompatibilidade, o que determina a maior parte de
sua aplicacdo na area biomédica, na producdo de stents, cateteres, implantes,
dentre outros. O Brasil atualmente importa os produtos finais e também alguns
lingotes que deverdo passar por conformacBes posteriores, devido a pequena
guantidade de informacgdes que se tem disponivel sobre essa liga. O alto valor nas
importaces e o valor agregado ao produto final motiva o desenvolvimento dessas
ligas em territorio nacional. Neste trabalho foi realizada uma revisédo bibliografica
visando o estado da arte da liga Nitinol, abrangendo as propriedades de memoaria de
forma, superelasticidade, propriedades mecanicas, biocompatibilidade, bem como
métodos de caracterizacdo, processamento e aplicacdes mais recorrentes. ISso
motivou a caracterizacdo de um fio Nitinol de origem importada que foi submetido a
ensaios mecanicos como tracdo e microdureza, ensaios de DSC, andlise
metalografica e determinacéo da densidade, comparando com padrées comerciais e
valores encontrados na literatura.

Palavras-chave: Nitinol. Transformagdes de fase. Caracterizacdo. Memoria de
Forma. Estado da Arte



ABSTRACT

GODOI, Renan Pereira de. Study and Characterization of Nitinol alloy. 2015. 77f.
Term paper (Bachelor in Materials Engineering) — Federal Technological University of
Parana. Londrina, 2015.

The Nitinol alloy has a wide application due to superelasticity properties, shape
memory, biocompatibility and high corrosion resistance. These features are present
due the combination of nickel and titanium in equiatomic compositions. The shape
memory effect, one of the most interesting effects associated with this alloys can be
explained by austenitic to martensitic transformations. These transformations can
also provide the phenomenon of superelasticity. These changes can occur through
mechanical, electrical and thermal stimuli that induce reorientation of the structure by
twining mechanisms. Another important feature of this alloy is its biocompatibility,
which determines most of its application in the biomedical field, the production of
stents, catheters, implants, among others. The characterization of the phase
transformations, with its transition temperature, and stress levels, is an important step
to define the component or device to be manufactured. Brazil currently imports the
end products and also some ingots must undergo further conformations due to small
amount of information available about this alloy. The high value of imports, and the
added value to the final product, motivates the development of these alloys in the
country. This work was performed a literature review to the state of art of the Nitinol
alloy, comprising many properties like shape memory, superelasticity, mechanical
properties, biocompatibility, characterization methods, processing and applications.
This led to the characterization of an imported Nitinol wire, subjected to mechanical
testing as a tensile and hardness; DSC tests; metallographic analysis and density
determination, compared to commercial standards and values found in the literature.

Keywords: Nitinol. Phase transformation. Characterization. Shape Memory Effect.
State of Art
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1. INTRODUCAO

Materiais metalicos, poliméricos, ceramicos, ou compdsitos, vém sendo
desenvolvidos visando a entrada em setores ainda nao explorados, ou entdo
buscando aplica¢cbes ainda nao alcancadas pelos pesquisadores. Outro ponto forte
gue restringe e a0 mesmo tempo motiva as pesquisas € o custo do componente, ou
do material que sera fabricado ou projetado para tal aplicacéo.

Uma das classes de materiais mais conhecida e estudada, principalmente
por suas aplicacfes estruturais, sdo os materiais metélicos, e uma das razdes para
tamanho conhecimento é a vasta combinacdo de propriedades que pode ser obtido
com a formacao de ligas metalicas.

As ligas metalicas, devido a sua composicao e ocorréncia, sédo classificadas
em dois grandes grupos, as ligas metalicas ferrosas e as ligas metélicas néo
ferrosas. As ligas ferrosas tém como principais representantes os agos, de grande
importancia industrial, e as ligas ndo ferrosas séo todas aquelas que nao levam em
sua composicdo o ferro como constituinte majoritario. As ligas de cobre, aluminio,
magnésio, titanio, dentre outras, sdo exemplos dessas ligas.

A necessidade de formagdo de uma liga metalica se da pela juncdo das
melhores propriedades de cada elemento envolvido e, dessa forma, cada liga possui
uma particularidade que a diferencia e direciona sua aplicacdo; como exemplos: as
ligas de niquel sdo extremamente resistentes a corrosao, as ligas de cobre sao boas
condutoras elétricas, as ligas de aluminio se destacam pela leveza (CALLISTER JR,
2012).

No universo das ligas metalicas, as ligas Niguel-Titanio vém exercendo um
papel de destagque nesse cenario, principalmente as ligas que possuem esses dois
elementos em composicdo equiatbmica, reconhecida comercialmente como Nitinol.
Um numero crescente de aplicacbes devido as caracteristicas exclusivas
decorrentes de sua estrutura € observado, porém o que barra seu uso em massa €
gue essas ligas apresentam alto valor agregado devido as dificuldades de

processamento.
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Atualmente, as industrias brasileiras que trabalham com produtos Nitinol
importam grande parte de seus produtos e subprodutos, mas o alto custo envolvido

na importacdo motiva o desenvolvimento de processos produtivos.

1.1. OBJETIVO

Este trabalho foi dividido em dois objetivos principais. O primeiro foi o
levantamento bibliografico sobre a liga Nitinol. Esse estudo abordou alguns tépicos
essenciais como os fendbmenos de superelasticidade e memoria de forma,
propriedades mecanicas, resisténcia a corrosao e a fadiga, biocompatibilidade e os
principais métodos de caracterizacao da liga, contribuindo em referencial tedrico na
visdo da engenharia.

Visando a correlagcdo dos fendbmenos estruturais com algumas propriedades
foram realizados ensaios tais como tais como tracdo e microdureza; andlises
térmicas por calorimetria diferencial de varredura (DSC); analises microestruturais
através de microscopia optica e determinacdo da densidade por pichometria no

intuito de determinar algumas caracteristicas interessantes a essa liga.

1.2. JUSTIFICATIVA

O principal motivo para a realizacdo desse trabalho é a escassez de
referéncias nacionais quanto a esse tipo de material. O nimero de publicacdes é
reduzido, tanto em trabalhos tedricos como praticos quando comparado a materiais
mais conhecidos como 0 aco. Esse trabalho visa, aléem da contribuicdo em termos

experimentais, também a contribuicdo como referencial teorico.
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. LIGA NITINOL

Os primeiros relatos existentes sobre a liga Nitinol datam do fim dos anos
50, mais precisamente em 1959, quando William Buehler anunciou a sua
descoberta, visando encontrar outras ligas com caracteristicas de meméria de forma.
O nome comercial atribuido a liga advém de uma combinacdo de palavras: as
iniciais dos elementos principais (niquel e titanio) e do seu local de descoberta, no
laboratoério naval da marinha americana, no Naval Ordance Laboratory.

O efeito de memdria de forma foi demonstrado pela primeira vez em 1932
pelo fisico Sueco Olander em seu estudo baseado em ligas compostas por Au-Cd,
nas quais percebeu o retorno da liga a forma original apdés aquecimento. Esse
fenbmeno foi novamente demonstrado seis anos mais tarde por Greninger e
Mooradian durante a pesquisa em ligas de Cu-Zn e Cu-Sn. A partir dessa época,
varias outras ligas passaram a ser investigadas e esse fenbmeno pode ser exibido
por ligas Ag-Cd, Au-Cd, Cu-Al-Ni, Cu-Zn, In-Ti, Ni-Al, Ni-Ti, Fe-Pt, Fe-Mn-Si, Fe-Pd e
Fe-Co-Ni-Ti, sendo as principais representantes as ligas Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni e a liga
Nitinol.

Trés anos apos o anuncio da descoberta das propriedades de memoria de
forma na liga Nitinol, Buehler, juntamente com Frederick Wang, revelaram o
potencial de aplicagbes dessas ligas, abrindo um espaco para sua comercializagao
gracas a novas técnicas de processamento, propriedades mecanicas superiores e
menor custo em relacéo as ligas existentes no mercado, citadas no paragrafo acima
(JANI et al., 2013).

O diagrama de fases para a liga Ni-Ti € mostrado na Figura 1. Devido a
complexidade da liga, seu conhecimento ainda ndo estd amplamente consolidado na

literatura técnico-cientifica em temperaturas abaixo de 630°C.
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Figura 1 - Diagrama de fases do sistema Niquel-Titanio.
Fonte: HANDBOOK (1991)

Visando uma maior compreensdo de como ocorrem as transformacoes
estruturais no Nitinol em temperaturas menores que 630°C, Campista (2005), em
seu trabalho, nos mostra um diagrama elaborado por Kompatscher e colaboradores
(2002), em porcentagem atdmica, dando énfase na area de composi¢cao entre 48% e

58% de niquel, como pode ser visto na Figura 2.
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Figura 2 — Representacdo parcial do diagrama de fases daliga
Nitinol na composicdo equiatémica.
Fonte KOMPATSCHER apud CAMPISTA (2005)
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Nesse diagrama é possivel observar a estreita composi¢édo da fase NiTi, que
possui algumas caracteristicas intrinsecas. Na fase TiNi, mostrada no diagrama de
fase na Figura 1, estdo certamente presentes duas estruturas: a estrutura
martensitica, monoclinica, estavel em baixas temperaturas e baixa resisténcia a
deformacéo; a austenitica cubica de corpo centrado, estabilizada em altas
temperaturas e resistente a deformacdo. Uma terceira estrutura pode surgir no
intermédio dessas comentadas, que é a estrutura romboédrica (DUCQOS, 2006).

O fenbmeno de transformacdo de fase est4d presente na liga Nitinol,
conferindo a esta propriedades especiais. A mudanca de estrutura ocorre de dois
modos principais: temperatura e tensdo. Devido as mudancas necessarias de
temperatura para que ocorra a transicdo de fase, as ligas com memoria de forma
recebem as denominacdes de Mg (Martensite Start), M; (Martensite Finish), As
(Austenite Start) e As (Austenite Finish). Segundo Ducos, para que a transicao
ocorra, a temperatura de uso da liga deve ser menor que a temperatura M; ou entao
superior a temperatura As. Se levarmos em conta a possivel transformacéo para uma
estrutura romboeédrica induzida por tenséo, temos também as temperaturas Rs e R.
(DUCOS, 2006).

A transformacéo de austenita para martensita pode ser dividida em duas
etapas: a primeira por uma mudanca nos parametros de rede da estrutura e a
segunda por uma deformacdo orientada da rede. A mudanca nos parametros
constitui em toda a movimentacdo atbmica necesséria para produzir uma nova
estrutura. Ja o cisalhamento orientado da rede constitui em acomodar essa nova
estrutura, jA que a estrutura martensitica possui volume e forma distintos da
austenitica. A acomodacdo pode ocorrer de dois mecanismos, tanto por
escorregamento, quanto por maclagdo. O escorregamento € 0 processo mais
comum de acomodacdo, porém ele resulta numa deformagcdo permanente, ja a
maclacdo permite o retorno a estrutura original (WIGGERS, 2007).

Na Figura 3 € possivel observar o processo de acomodacao por maclacao.
Pode ser observado o rearranjo da estrutura apos ser submetida a diferentes
condicbes de temperatura, bem como os planos de maclacéo, que se posicionam

em imagem especular em relagéo a estrutura original.
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Figura 3 — Auto acomodacao das variantes martensiticas por maclagéao.
Fonte: (OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2012)

2.2. MEMORIA DE FORMA

As transicdes de fase propiciam caracteristicas interessantes na liga Nitinol,
como o efeito de memdria de forma. Esse termo se refere a habilidade de alguns
materiais em retornarem a sua forma original depois de submetidos a uma
deformacédo. Esse fendmeno pode ser induzido por tensédo ou aquecimento. Quando
levamos em conta 0 aquecimento, sempre que o material sofrer deformacfes em
baixas temperaturas, estes permanecerdo deformados até serem aquecidos acima
da temperatura de transformacéo, retornando espontaneamente a sua forma original
(WIGGERS, 2007).

A origem do efeito de memoria de forma esta relacionada com a presenca
de transformacdes martensiticas cristalograficamente reversiveis sob aquecimento,
ou seja, o efeito de memoéria de forma ocorre quando a amostra é deformada abaixo
da temperatura M; ou entre as temperaturas M; e As e aquecida acima da
temperatura As em que a martensita se torna instavel (SASHIHARA, 2007).

Na Figura 4 é possivel observar que, durante o resfriamento da liga, a partir
da temperatura Ms a martensita € estavel. Com isso, atinge-se a temperatura critica
para o inicio da transformacdo martensitica, que possui a estrutura monoclinica.
Pode-se notar que no decorrer do resfriamento, ocorre um aumento na fracdo de
martensita até uma temperatura em que toda a liga passa a ter essa estrutura,
representada por M (CAMPISTA, 2005).
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Figura 4 - Transformacao de fase em funcdo da temperatura
Fonte: Oréfice, Pereira e Mansur (2012)

O efeito de memdria de forma pode ser classificado em unidirecional ou
bidirecional, segundo o comportamento mecanico do material em funcédo do ciclo
térmico. O caso unidirecional, mais comum, engloba materiais que apresentam a
recuperacdo em altas temperaturas, mas o resfriamento subsequente ndo leva o
material ao estado deformado, ou seja, o efeito de meméria de forma é irreversivel
no sentido de que o novo ciclo se consegue somente com nova deformacdo no
estado martensitico e novo aquecimento em temperatura acima de A (SASHIHARA,
2007).

E possivel, em algumas das ligas com memoria de forma, a ocorréncia do
efeito bidirecional, isto é, a mudanca de forma ocorre no aguecimento e no
resfriamento. A magnitude dessa mudanca de forma € menor quando comparada ao
efeito unidirecional, pois uma tens&o mais baixa deve ser exercida pela liga para
tentar assumir a sua forma em baixas temperaturas. A alteragcdo durante o
aguecimento ainda pode exercer forcas muito elevadas, como acontece na memoria
unidirecional.

Um ndamero de métodos de tratamentos térmicos tem sido propostos para
criar o efeito de memoria de forma bidirecional, e todos contam com a introducéo de
concentradores de tensdo microestruturais, que causam orientacfes da estrutura
martensitica em direcdes preferenciais durante o resfriamento (HANDBOOK, 1991).

O efeito de memoria de forma unidirecional pode ser visto na Figura 5, com

a deformacdo de um fio a baixas temperaturas que, ao ser aquecido retorna ao seu
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estado original. Com o resfriamento desse fio, ndo haverd uma nova mudanca de
forma, evento que ocorreria caso o fendmeno bidirecional estivesse presente nessa

liga.

Figura 5 - Demonstracdo da meméria de forma unidirecional.
Fonte: REIS (2001)

2.3. SUPERELASTICIDADE

A microestrutura do Nitinol e suas transformacdes de fase também propiciam
um fendmeno caracteristico: a superelasticidade, que pode ser definida como a
capacidade do material em sofrer grandes deformacdes quando submetido a um
carregamento e retornar ao seu estado original com o alivio da carga. O efeito da
superelasticidade s6 ocorrera se o material estiver nas condicfes favoraveis a
estrutura austenitica, e exposto a uma temperatura inferior a temperatura My
(temperatura maxima na qual a martensita pode ser induzida por tensdo), que se
localiza acima de As (SASHIHARA, 2007).

O material, inicialmente com estrutura austenitica, quando tracionado além
do seu limite elastico, sofre um escoamento aparente ao atingir um valor critico de
tensdo. Isso nos evidencia o inicio da transformacdo martensitica. Dessa forma, o
material € tracionado em tensdes constantes até que toda a sua estrutura seja
convertida em martensita. Com o alivio da tensdo a martensita se recupera
imediatamente e inicia a transformacdo reversa, reestabelecendo a estrutura
austenitica ao longo do descarregamento.

A acdo mecanica da tensdo equivale a uma diminuicdo da temperatura, que

corrobora para a estabilizacdo da estrutura martensitica. Do ponto de vista
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energético, esse fenbmeno pode ser entendido como mais favoravel a
transformacdo de fase do que a ocorréncia da deformacdo plastica (WIGGERS,
2007).

Pode-se comparar esse efeito da superelasticidade aos materiais
perfeitamente elasticos, que seguem a lei de Hooke. Nesses sistemas, as ligacdes
atbmicas se estendem a um valor de aproximadamente 0,5% antes do inicio da
deformacéo plastica. Para o Nitinol, enquanto ndo houver a transformacéao total de
fase, pode ocorrer a recuperacao elastica, sendo possivel recuperar totalmente uma
deformacédo de até 10% para algumas composi¢des da liga (SASHIHARA, 2007).

Graficos esquematicos tensdo-deformacdo das ligas Nitinol séo
apresentados na Figura 6 para diferentes temperaturas. Na curva A observa-se o
comportamento da liga na fase austenitica, em uma temperatura acima de My. Esse
comportamento assemelha-se a curva tensdo deformacdo caracteristica em agos
estruturais, por exemplo. Esse fato ocorre pois o fenbmeno de alteracdo
cristalografica de austenita para martensita que caracteriza o fendmeno da
superelasticidade ja ndo se faz presente nessas temperaturas devido a condi¢éo

energética favoravel para ocorréncia da deformacéo plastica.

600 - o 1 C
TS
n_ £
500 [ E
) B *§ 100}
o o T
£ 400 -
bk |
'E & 200}— = Deforma~950 (%)
o 300} £ '
= o
3 o)
200 o e £
(}H,_‘Jg; e - Temperatura
100} -V 7 & 7% Deformacado (%)
|
i N
0 2

Deformacido (%)

Figura 6 — Comportamento de meméria de forma da liga Nitinol variando a temperatura
de transformacéo.
Fonte: Adaptado de CAMPISTA apud SABURI (2005)
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Em B, a uma temperatura inferior que em A, acima de A e abaixo de My e
consequentemente ainda na fase austenitica, a curva mostra 0 comportamento
superelastico da liga. Apos a liberacdo da carga observa-se um retorno da
deformacéo ao estado original do material.

Na curva C temos o0 ensaio de tracdo da liga em baixa temperatura, com
estrutura martensitica estabilizada. Pode-se notar que a deformacdo ocorre em
valores menores de tensdo, gerando deformacdo plastica aparente no material.
Apo6s o alivio da tensdo, caso ocorra um aumento na temperatura da liga, essa
reverterd sua forma anterior a deformacgdo, caracterizando a memoria de forma,
voltando a exibir a estrutura austenitica (CAMPISTA, 2005).

Os efeitos da superelasticidade podem ser relacionados a memoaria de forma
se levar em consideracdo a temperatura e o carregamento em que o material esta

sujeito. A Figura 7 apresenta as fronteiras delimitadas para cada fenG6meno.

Tensao critica
/P para indugdo da
M, A / martensita

Tensao critica
para o
escorregamento

Tenséo

Limite para a Recuperacéo
Elastica

M. A Temperatura

Figura 7 - Representacdo das fronteiras do efeito de memdéria de forma (EMF) e

superelasticidade (SE).

Fonte: Adaptado de Miyazaki e Otsuka apud Campista (2005)

O efeito de memoria de forma ocorre apés uma deformacéo abaixo de Mg,
seguido de um aquecimento acima de A; e abaixo de My. Na faixa intermediaria,
entre M; e A;, os efeitos de memoaria de forma e superelasticidade competem entre si
e podem ocorrer parcialmente dependendo da estrutura inicial e da condi¢&do térmica
sofrida.

As regidbes de memoria de forma e de superelasticidade sdo também

delimitadas pela tenséo critica para inducdo da martensita e pela tenséo critica para
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0 escorregamento, pois ao superar essas tensdes o corpo fica sujeito a deformacéo
plastica permanente (SASHIHARA, 2007).

Os fios Nitinol possuem variadas temperaturas de transformacdo, como
pode ser observado na Tabela 1. Essas temperaturas caracterizam a aplicacdo da
liga e sdo funcado da sua composicao (VILLARINHO et al., 2010).

Tabela 1 - Temperaturas de transicao de ligas comerciais

Liga Efeitos Descrigao

Liga N Superelasticidade Liga com A; entre -10°C e -15°C

Liga S Superelasticidade Liga com A; = 0°C, mais ductil que a liga N
Liga C Superelasticidade Liga impregnada com cromo, mais rigida que

ligas S e N. Af entre -10°C e -20°C.

Liga B Memoria de Forma Liga com A; entre 25°C e 35°C
Liga M Memoéria de Forma Liga com Asentre 55°C e 65°C.
LigaH Memoéria de Forma Liga com A; entre 95°C e 110°C.

Fonte: Memory Metalle (2008).

2.4. PROPRIEDADES MECANICAS

No caso do Nitinol, como apresentado previamente, o comportamento da
curva de tensdo-deformacédo € diferente do apresentado nos agos convencionais,
pois depende da fase na qual material estd sendo ensaiado, se martensitico ou
austenitico (MICHELON, 2006).

Na Figura 8 temos uma curva teérica do comportamento tenséo-deformacéo

para a liga Nitinol com estrutura austenitica.
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Figura 8 - Comportamento tensédo-deformac¢ao do Nitinol com estrutura
inicialmente austenitica.
Fonte: Adaptado de Michelon (2006)

No trecho 0-a, a tensdo aplicada representa apenas a deformacéo elastica
da austenita. A partir desse nivel de tensdo aplicada, a austenita comeca a ficar
instavel e ocorre a nucleacdo da martensita monoclinica induzida por tensdo. Esta
mudancga para uma estrutura monoclinica ocasiona uma elongacdo macroscopica
representada pelo patamar a-b, ocorrendo a existéncia de ambas as fases.

Liberando o carregamento a partir do ponto b, ocorre um retorno elastico da
fase predominantemente martensitica. Assim como ocorre a instabilidade da
austenita no carregamento, a martensita comeca a ficar instavel no
descarregamento até o ponto b’, onde se inicia a transformagdo da austenita.
Continuando o descarregamento, ocorre um patamar de transformacdo onde
austenita e martensita coexistem e o corpo de prova sofre uma contracdo. A partir
do ponto a’, a martensita se transforma completamente em austenita e o material
retorna sua fase inicial chegando até o ponto 0, sem nenhuma deformacao.

Seguindo o trajeto a partir do ponto b até o ponto c, a deformacdo comeca a
exigir um acréscimo de tensdo causada pela distor¢cdo elastica da martensita
monoclinica. Na deformacédo ocorrida no trecho c-d a martensita comeca a
apresentar planos de escorregamento, gerando deformacgdes permanentes. NoO
ponto d o material ndo apresenta mais escorregamento dos planos cristalinos,
podendo chegar a ruptura caso ocorra um acréscimo de tensédo (SANTOS, 2006).

Dependendo das particularidades da liga e do seu historico termomecanico,
0 patamar a-b pode variar de uma curva continua com um ponto de inflexdo até uma
reta horizontal. Por causa desta variagdo do comportamento do escoamento, arbitra-

se que a tensédo de escoamento seja localizada a 1% da deformagé&o convencional
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guando ndo ha o patamar a-b visivel. O modo de carregamento também influencia
nas propriedades mecanicas do Nitinol, como pode-se observar na Figura 9. Fica
evidente a variacdo da resisténcia do Nitinol quanto as cargas de tracao,

compressao e tor¢ao.
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Figura 9 - Variacdo do comportamento tensdo-deformacao em funcao da natureza
da carga.
Fonte: Michelon (2006)

Na Figura 10 sdo apresentadas curvas esquematicas de tensao-deformacéao
de uma liga Nitinol em funcdo da temperatura de transformacéo, o que refletem o
gue foi comentado até agora. Na curva (a), onde a temperatura de ensaio (Tq) €
menor que Mt (material no estado martensitico), verifica-se um patamar de tenséo
constante durante a deformacdo, devido a reorientacdo da martensita. Apds a
liberacdo da tensdo ocorre a recuperacdo da forma pelo aquecimento. Por estar
numa temperatura mais baixa se comparada as demais curvas, nota-se uma
resisténcia mecénica mais baixa, com valores menores de limite de resisténcia a
tracdo, mddulo de elasticidade e tensdo patamar. Na curva (b), onde a temperatura
de ensaio esta entre A; e My (estado austenitico), a deformacdo ocorre em um
patamar superior de tensdo onde a martensita é induzida, seguida de recuperacao
de forma, sob descarregamento num patamar inferior.

Na curva (c), onde T4 é maior que Mgy, nota-se que a deformacéo plastica
permanente da austenita antes que haja a formacdo da martensita induzida por
tensdo. Neste caso, a tensdo critica para a formacdo da martensita torna-se maior

gue a tensdo necessaria para promover a deformacéo plastica pelo processo de
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escorregamento de discordancias, devido a energia fornecida pela temperatura de
ensaio (SASHIHARA, 2007).
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Figura 10 - Gréafico tensdo-deformacédo em funcdo da temperatura de ensaio
Fonte: Adap(t-lz:lc(ji)(; de Oréfice, Pereira e Mansur (2012)

Se a temperatura a qual a liga esta exposta for no intervalo entre As e My, as
curvas tensao-deformacdo apresentam caracteristicas intermediarias as curvas (a) e
(b) acima apresentadas. Além disso, essas curvas sugerem gue a austenita possui
uma resisténcia mecanica maior que a martensita, e que aumenta diretamente com
a temperatura de deformacéo (SASHIHARA, 2007).

Quando a liga Nitinol esta submetida a uma temperatura intermediaria entre
Mt e As, pode-se ter a presenca da fase romboédrica. Essa fase possui algumas
peculiaridades quando analisamos seu comportamento mecanico. A Figura 11
mostra um ensaio de tracdo, com tensao-deformacao de engenharia, para uma liga
nessa fase.

Sob tensédo, o primeiro escoamento ocorre em Yg que é 0 ponto de inicio da
deformacgdo devido ao rearranjo das variantes da fase romboédrica, apresentando
uma deformacao de 0,8%. O segundo escoamento ocorre em Y\ onde se inicia a
deformacéo devido a formacdo da estrutura martensitica induzida por tensdo, que
apresenta uma deformacao em torno de 5% incluindo aquela da fase romboédrica.
Em seguida, com o aumento continuado de tensdo, os mecanismos de deslizamento
atuam e finalmente a fratura ocorre em torno de 15% de deformacéo.
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Figura 11 - Comportamento tensao-deformacéo na fase romboédrica.
Fonte: Santos (2006)

Alguns aspectos interferem no comportamento mecanico da liga Nitinol, pois
alteram sua configuracdo microestrutural, como, por exemplo: 0 aumento no grau de
laminacdo, que eleva a resisténcia a deformacdo plastica e consequentemente
melhora a superelasticidade; a maxima recuperacdo da deformacdo ocorre na
direcdo da laminacdo; a reducdo do tamanho de grédo obtida por tratamentos
térmicos é muito efetiva para melhorar a superelasticidade; a orientacdo dos graos
na estrutura, gerada pelo beneficiamento do material. Esses, por sua vez, alteram a

temperatura de transformacéo e a deformacédo maxima da liga (SASHIHARA, 2007).

2.5. RESISTENCIA A FADIGA

A capacidade de resistir a fadiga € o principal fator exigido do material na
maioria das aplicagdes. Muitos estudos sdo realizados visando um aumento na
resisténcia do material a esse tipo de carregamento (MORGAN, 2004).

Para citar um exemplo, a agéncia regulamentadora de produtos médicos nos
Estados Unidos, a norte-americana FDA (Food and Drug Administration), solicita que
stents intravasculares devem ter uma resisténcia a fadiga de 10 anos, o que

equivale a 400 milhdes de ciclos. Isto significa que é essencial um melhor
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entendimento dos fatores que afetam a vida em fadiga e 0os mecanismos de
nucleacao e crescimento de trinca (YAN; YANG,; LIU, 2007).

A natureza nao linear da transformacdo de fase superelastica do Nitinol
torna a teoria da fadiga tradicional dificil de ser aplicada. A fracdo volumétrica de
martensita e o seu papel no mecanismo de fadiga ainda ndo sao claramente
compreendidos e ndo ha uma conclusdo se essas transformacdes auxiliam ou
prejudicam a vida em fadiga do material.

Um fator determinante para a nucleacdo das trincas sdo as camadas de
oxido. Estas tendem a auxiliar, em certos periodos de incubacédo, na iniciacdo da
trinca por constituirem camada relativamente fragil, além de expor a superficie do
material subjacente através de fissuras na camada de 6xido, o que pode acelerar a
corrosao (MORGAN, 2004).

Tratamentos térmicos podem ter um efeito benéfico na vida em fadiga, como
pode ser observado no trabalho de Yan e colaboradores no qual € realizado um
estudo sobre a influéncia da temperatura de tratamento térmico em fios de Nitinol
soldados a laser. Ele observou que em tratamentos térmicos de uma hora a
temperatura de 400°C o material possui uma maior resisténcia a fadiga quando
comparado com um tratamento a 500°C pelo mesmo tempo, 0 que pode ser visto na
Figura 12 (YAN; YANG; LIU, 2007).

Este fato esta relacionado diretamente com o tamanho e a distribuicdo dos
precipitados decorrentes do processo de tratamento térmico. O tratamento térmico a
400°C produziu precipitados finos e coerentes com a matriz, resultado diferente
obtido com o tratamento térmico a 500°C, que apresentou precipitados com grande

heterogeneidade na sua distribuicdo ao longo do material (WIGGERS, 2007).
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Figura 12 - Comportamento em fadiga do Nitinol soldado a laser.
Fonte: Yan, Yang e Liu (2007)

Andlises das superficies de fratura e microestrutura mostram que aspectos
incomuns do Nitinol, como o aumento da resisténcia a fadiga com o aumento da
tensdo média, estdo associados com os dominios de alta densidade de
discordancias, tensdes internas, estabilizacdo da martensita e microfissuras. Outros
dados que sustentam a importancia da microestrutura e fracdo volumétrica da fase
martensitica, indicam que a resisténcia a fadiga do Nitinol é maior devido a
acomodacdo da martensita induzida por tensdo e que as discordancias e 0s
precipitados podem ser utilizados para melhorar a resisténcia do material.

Os mecanismos de andlise de falhas, incluindo periodos de iniciacao e
propagacdo da trinca até a fratura final, bem como a morfologia das superficies
fraturadas ainda sao fendmenos pouco retratados na literatura, revelando uma area

atrativa para as pesquisas (MORGAN, 2004).

2.6. RESISTENCIA A CORROSAO

A liga Nitinol encontra-se em uma posicdo notavel quando comparada a

materiais como o aco inoxidavel no que tange a resisténcia a corrosao e por isso sao
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frequentemente utilizados em ambientes agressivos. A excelente resisténcia a
corrosdo é resultado da formacdo de um filme passivo estavel de TiO, que é
formado naturalmente e é responsavel pela biocompatibilidade do material. Devido a
alta estabilidade deste filme que se explica a elevada resisténcia a corrosao da liga
Nitinol.

Em determinadas condi¢cdes agressivas, como, por exemplo, solucdes
altamente acidas contendo ions cloreto (CI) na presenca de ions fluoreto (F), a
guebra do filme passivo pode ocorrer. Essa quebra se deve a alguns fatores como
tempo de exposi¢cdo ao ambiente corrosivo, concentracdo dos agentes corrosivos e
presenca de heterogeneidades no material (WIGGERS, 2007).

Examinando varios fios que continham titanio em sua composicdo, foi
observado que a taxa de corrosao destas na presenca de ions flior aumenta em até
1000 vezes, ocorrendo também uma diminui¢cdo notavel no potencial passivo e um
colapso no filme também foi registrado.

Como exemplo, para testar a eficacia dos arcos ortodénticos fabricados em
Nitinol, Mirjalili e colaboradores (2013) realizaram um teste em solucdo de saliva
“simulada”. A essa solucao foram acrescentados primeiramente ions fluoreto e,

posteriormente, ions cloreto. O resultado pode ser visto na Figura 13.
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Figura 13 - Polarizagdo anddica de arcos ortoddnticos de Nitinol em trés
solucdes distintas de saliva "simulada”.
Fonte: Mirjalili, Momeni, et al. (2013)
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Com a adicéo de ions cloreto houve uma queda no potencial, como pode ser
visto na curva 2 da Figura 13. A adicdo de ions fluoreto também ocasionou essa
gueda, exibida na curva 3 da Figura 13.

Para avaliar qual das solucdes foi a mais efetiva no ataque, foi realizado um
experimento contendo apenas as solu¢des com os ions fluoreto e cloreto, ambos em

saliva simulada. Os resultados estdo apresentados na Figura 14.

g

Addition offluoride ions

Potential (mV vs. SCE)
2

=250 - (1) Simulated Saliva + cr /"}

[2) Simulated Saliva + F

0 50 100
Time (min)

150 200

Figura 14 - Potencial de corrosao do Nitinol: (1) Adicdo de ions cloreto; (2) Adicdo
de ions fluoreto.
Fonte: Mirjalili, Momeni, et al (2013)

Como pode ser observado, com a adigcdo de ions de fluoreto, apos 175
minutos o potencial de corrosdo diminui abruptamente. Isto significa que assim que
os ions fluoreto sdo adicionados a solucédo, a dissolucdo quimica da superficie
continua, ao contrario do comportamento dos ions cloreto, onde nao foi observado
uma queda brusca no potencial apés a insercdo dos ions em longos intervalos de
tempo.

Uma vez que o Nitinol tem estrutura cristalina, a corrosdo pode ter varios
pontos para inicio, como por exemplo a partir de regides de contornos de grao, ou
devido a heterogeneidades na espessura da camada de 6xido sobre a superficie
(MIRJALILI et al., 2013).
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2.7. BIOCOMPATIBILIDADE

Biocompatibilidade é basicamente a capacidade dos materiais em ndo se
decompor sob condicdes préprias do corpo humano, assegurando suas
propriedades mecanicas por longos periodos de tempo apdés a fabricacdo. Também
significa que os materiais ndo liberam ions, ou que o fazem dentro dos limites
aceitaveis pelo corpo humano e que ndao geram respostas alérgicas pelo paciente
(REIS, 2001).

Para a ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéaria), a
biocompatibilidade é definida como a capacidade de um biomaterial possuir
uma resposta apropriada a uma aplicacdo especifica, com o minimo de
reacbes alérgicas, inflamatérias ou tdxicas, quando em contato com 0s
tecidos vivos ou fluidos orgénicos, de forma a viabilizar sua utilizagdo sem
prejuizos consideraveis a salde do paciente. (AGENCIA BRASILEIRA DE
DESENVOLVIMENTO INDUSTRIAL, 2011)

Dentre os biomateriais metalicos, 0os acos inoxidaveis, principalmente os
austeniticos do tipo 316L, ligas de cobalto, titAnio puro e suas ligas, sdo os mais
usados. Eles possuem ampla aplicacdo em ortopedia, principalmente na confecgao
de proteses articuladas e ainda como elementos estruturais na fixacao de fraturas.

Esses implantes, como outros componentes estruturais, estdo sujeitos a
falhas, gerando a fratura mecanica do implante através de desgaste, corrosdo ou
pela combinagdo desses eventos. Neste contexto, prioridades como resisténcia a
corrosdo, fadiga, desgaste e tenacidade a fratura sao requisitos bastante
importantes para um biomaterial.

A liga Nitinol apresentam algumas propriedades que as tornaram boas
opcbes para aplicacdo em medicina e odontologia, como elevada resisténcia a
corrosdo e biocompatibilidade. Dentre as multiplas aplicacdes comerciais dessas
ligas, merecem referéncia os cateteres e os stents de desobstrucdo venal e arterial,
utilizados em cirurgias cardiovasculares e fios aplicados em aparelhos ortodénticos
(OREFICE; PEREIRA; MANSUR, 2012).

Numerosos estudos e pesquisas tém sido realizados sobre a
biocompatibilidade do Nitinol, uma vez que essas ligas possuem um teor elevado de
niquel quando comparado ao aco inoxidavel, causando uma preocupacao devido a
toxidade, pois o niquel é considerado téxico, podendo levar ao cancer quando em

altas concentracdes ou pode causar reacfes alérgicas em menores concentracoes.
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Na liga Nitinol, o niquel esta presente na forma de um composto intermetalico com o
tithnio, diferentemente das ligas convencionais, onde elementos sdo adicionados
visando uma melhoria nas propriedades do material. Com isso, a forca de ligacéo
entre os componentes é maior do que em elementos de liga, fazendo com que o
niquel ndo seja liberado na forma de ions, como pode acontecer com elementos de
liga. Além disso, o Nitinol oxida, formando uma camada de TiO, sem a presenca de
niquel na superficie. Na Europa e Asia, esses produtos tém sido implantados em
seres humanos desde a década de 80. Nos EUA, varios produtos tem recebido a
aprovacao da FDA durante os ultimos anos (MORGAN, 2004).

Deve-se ter em mente que os materiais podem reagir de forma distinta em
diferentes contextos e em diferentes organismos. Em outras palavras, embora
muitos estudos de biocompatibilidade mostrarem que o Nitinol tem mostrado uma
resposta satisfatoria, isso ndo significa que ele é adequado para aplicacdes médicas
(REIS, 2001).

2.8. METODOS DE CARACTERIZACAO

2.8.1. Densidade

A densidade de um determinado material € considerada uma propriedade
intensiva deste, ou seja, uma propriedade que ndo depende diretamente da
guantidade de matéria. Portanto essa grandeza pode ser utilizada para distinguir um
material puro de um material impuro, pois a densidade é funcéo de sua composicao
e caracteristica para cada substancia.

Os procedimentos para a determinacdo de densidade séo simples e seguem
geralmente o mesmo padrdo. Primeiramente pesa-se a amostra e em seguida
determina-se o seu volume. Na maioria dos casos, os solidos analisados possuem
formas irregulares, com isso o volume pode ser determinado pelo método de
deslocamento de um liquido conhecido (CESAR; DE PAOLI; ANDRADE, 2004).
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A picnometria € uma das técnicas mais conhecidas e aplicadas para a
determinacao da densidade. Com o auxilio de um picnémetro (recipiente que possui
0 seu volume determinado com precisdo) é possivel, através da diferenca de

massas, calcular a densidade do material através da equacéo 1:

_ (m1 —m0) (1)
~ (m3 —m0) — (m2 —m1)

p

Onde mO € a massa do picnémetro, m1 representa a massa do picndmetro com a
amostra, m2 refere-se a massa total do sistema e m3 representa a massa do
picnémetro mais agua (MOREIRA et al., 2008)

Pouco se encontra sobre a determinacéo da densidade do Nitinol, sendo um
pouco presente em catalogos de fornecedores e em alguns raros trabalhos. Uma
boa fonte para pesquisa de propriedades de materiais € o banco de dados eletrénico
MatWeb, que mostra valores de densidade para o Nitinol entre 6,45 g/cm3 a 6,50
g/cms. (MatWeb, 2015)

2.8.2. Ensaio de Tracgao

Ensaio de tracdo consiste na aplicacdo da carga de tracédo uniaxial crescente
em um corpo de prova especifico até sua ruptura. Nesse ensaio algumas medidas
como a deformagédo do corpo de prova, o limite de escoamento e o limite de
resisténcia a tracdo sdo algumas das propriedades que podem ser determinadas
diretamente (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012).

Tendo como foco a liga Nitinol, o objetivo num ensaio de tracdo é obter
curvas que nos mostrem o fendmeno da superelasticidade, como comentado na
secao referencial teérico, um caso especial da memodria de forma. Para esses
materiais, 0s ensaios de tracao podem ser realizados a diferentes temperaturas para
verificar a influéncia destas no comportamento do material. Também é comum o
alivio da tensdo apos um valor de deformacgdo para averiguar o retorno elastico da
liga (VILLARINHO et al., 2010).
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Os dados mais comuns de se encontrar na literatura quanto a tracdo da liga
Nitinol se referem a maxima deformacé&o e ao limite de resisténcia a tracao. Algumas
vezes encontra-se também a chamada tensdo de patamar, sendo encontrada a
partir do primeiro patamar de transformacdo de fase no gréafico tensédo-deformacéo.
No Quadro 1 temos alguns valores de referéncia para essas grandezas.
(CAMPISTA, 2005)

Referéncia Deformacao Tenséao de
LRT* (MPa)
Maxima (%) Patamar (MPa)
(MatWeb, 2015) 960 15,5 N/D
(MatWeb, 2015) 1070 17,50 N/D
(MatWeb, 2015) 1240 12 N/D
(SASHIHARA, 2007) 895 10 N/D
(CAMPISTA, 2005) 1223 15,2 417
(CAMPISTA, 2005) 1300 14,9 420
(CAMPISTA, 2005) 1357 13,7 386
(SANTOS, 2006) 1090 20 240
(SANTOS, 2006) 1050 15 125

*A sigla LRT refere-se ao limite de resisténcia a tragao.

Quadro 1- Valores de referéncia para o ensaio de tracdo

2.8.3. Ensaio de Flexao

Segundo Garcia (2012), o ensaio de flexdo consiste na aplicacdo de uma
carga crescente em determinados pontos de um corpo de prova, que pode estar nas
condicGes apoiada ou engastada. Com isso, mede-se o valor da carga em funcao da
deformacdo méaxima, também chamada de flecha, deslocamento dos pontos de
aplicacao da carga, atingida na flexao (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012).

Os ensaios de flexdo s&o realizados com o fio apoiado em trés pontas com
distancia entre os pontos de apoio pré-estabelecidas. Essa distancia é praticamente

uma convencao dos trabalhos adotados na literatura, 0 que permite a comparacao
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imediata dos valores encontrados. Para avaliar o comportamento da liga, a carga
pode ser retirada por um tempo, e novamente submeter o material a flexdo (REIS,
2001).

2.8.4. Ensaio de Dureza e Microdureza

A dureza é uma propriedade mecanica cujo conceito se segue a resisténcia
gue um material, quando pressionado por outro apresenta ao risco ou a formacéo de
uma marca permanente. Com isso, 0S ensaios para determinacdo dessa
propriedade consistem na aplicagdo de uma carga na superficie do material,
empregando um penetrador padronizado, produzindo uma marca superficial ou
impressao (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012).

O tipo de ensaio usado varia de acordo com o tamanho da amostra
disponivel. Em alguns casos pode ser feito o uso da microdureza, principalmente
guando o objetivo é analisar essa propriedade em fases diferentes da amostra. A
forma do indentador e o0 tempo de carga sobre a amostra sdo padronizados por
normas como a ASTM E 384 — 99 (MICHELON, 2006).

2.8.5. Metalografia

Um método complementar para se entender os mecanismos envolvidos na
deformacdo dos materiais com memoéria de forma € observar as mudancas que
ocorrem na microestrutura a medida que se deforma a liga. Na Figura 15 temos
estruturas tipicas no Nitinol (DUCOS, 2006).
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Figura 15 - Micrografia 6ptica de duas fases da liga Nitinol. Em (a) observa-se a
estrutura austenitica revelada; Em (b) observa-se a estrutura martensitica.
Fonte: Ducos, 2006.

Para a revelacdo da estrutura contida na amostra executa-se o polimento da
mesma em lixas com diferentes granulometrias. Durante o polimento deve-se ter o
cuidado para que esse nao induza a transformacdo martensitica por deformacéo
residual. De modo a contornar esse problema, sdo utilizados outros métodos de
polimento, como o polimento eletrolitico na amostra.

Para que a microestrutura seja revelada, a amostra, apés o polimento, deve
ser atacada com uma solucéo acida. Para a liga Nitinol, a solucdo deve conter acido
fluoridrico para ocorrer 0 ataque. As referéncias divergem um pouco sobre quais 0s
outros &cidos que devem ser utilizados, mas geralmente os acidos nitrico e acético

séo inseridos na composicao (KNEWITZ et al., 2008).

2.8.6. Microscopia Eletrénica

O microscépio eletrbnico de varredura geralmente é utilizado para a analise
da superficie das amostras. As imagens obtidas nesse equipamento tém alta
profundidade de foco devido a utilizacdo de elétrons para a formacéo da imagem, o
gque leva a uma resolucdo maior, e consequente poder de ampliacéo
(CANEVAROLO JR., 2007).

Em alguns equipamentos de microscopia eletrénica de varredura, é possivel
a analise dos elementos que compdem a amostra através do EDS (energy

dispersive spectroscopy), que identifica os elementos quimicos presente na amostra
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pelos elétrons retroespalhados. Um exemplo de analise EDS da liga Nitinol pode ser
visto na Figura 16 (KNEWITZ et al., 2008).

800 L
600
Ni
400 —
200 Ti
Ni
0 | | T I |
0 P 4 & 8 10
keV

Figura 16 - Exemplo de um diagrama de espectroscopia de energia dispersiva para a

liga Nitinol.
Fonte: Knewitz, Luna, et al (2008)

2.8.7. Analise Térmica

O DSC (Differential Scanning Calorimetry) mede a quantidade de calor
emitida ou absorvida durante a mudanca de fase em relacdo a uma amostra de
comportamento conhecido. Uma das vantagens para esse tipo de ensaio € a
pequena quantidade de amostra necessaria para a realizacdo das medidas (em
torno de 5 a 30 mg) (VILLARINHO et al., 2010).

Nos ensaios de DSC, para as ligas com memoria de forma, é interessante
cobrir a maior faixa de temperaturas possivel, iniciando em temperaturas negativas e
atingindo temperaturas maximas de até 500°C. Nesse ensaio, tendo em vista a
susceptibilidade do material a oxidacdo em temperaturas a partir de 600°C deve-se
utilizar atmosfera protetora de nitrogénio, argénio e outros gases inertes (REIS,
2001).

As normas ASTM F2004-00 estabelecem alguns parametros para o uso do
DSC em ligas com memoria de forma, tais como a massa de amostra entre 5 mg e
20 mg; ensaio realizado em cadinho de aluminio; taxas de aquecimento e

resfriamento fixadas em 10°C/min; atmosfera de nitrogénio (REIS, 2001).
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A Figura 17 ilustra alguns resultados de ensaios de DSC para a liga Nitinol.
Os picos observados no grafico séo referentes as transformacdes de fase ocorridas
com o0 aumento ou diminuicdo da temperatura (BRAZ FERNANDES et al., 2010).

Resfriamento

%

—

Aquecimento

Fluxo de Calor

Temperatura (°C)

Figura 17 - Exemplo de curva DSC da liga Nitinol.
Fonte: Adaptado de Sashihara (2007).

No resfriamento, o primeiro pico exotérmico é decorrente da transformacéao
da fase austenitica para romboédrica. Posteriormente, o segundo pico exotérmico €
resultado da transformacao da fase romboédrica para martensitica. No aquecimento
0 comportamento de ambas as curvas, aumento suave da resistividade e pico
endotérmico revelam a transformacdo reversa de uma Unica etapa, da fase

martensitica para austenitica (SASHIHARA, 2007).

2.8.8. Ensaio de Resistividade elétrica

Outra maneira amplamente utilizada nos primordios dos estudos das ligas
com memodria de forma para a determinacdo das temperaturas de transformacao foi
a medida da resistividade elétrica da liga. Com o aumento ou diminuicdo da
temperatura, tem-se o0 surgimento de picos na andlise, que caracterizam a mudanca
de fase. O resultado que pode ser obtido por essa analise pode ser visto como
exemplo na Figura 18 (VILLARINHO et al., 2010)
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Figura 18 - Variagéo da resistividade elétrica em funcdo da temperatura.
Fonte: Braz Fernandes, Fava Gaspar, et al. (2010)

2.9. PROCESSAMENTO

A utilizacdo do Nitinol como material base em diversas aplicacbes €
crescente, principalmente quando estamos falando em dispositivos médicos. Assim,
€ importante compreender os processos de fabricacdo e qual efeito esses
acarretardo no desempenho final da liga (RUSSEL; PELTON, 2001).

As propriedades do Nitinol séo sensiveis a composi¢cao quimica inicial, o que
torna a principal dificuldade em seu processamento. A norma ASTM F2063-00 indica
alguns teores maximos de impurezas permitidos nas ligas Nitinol voltadas para
aplicacdes biomédicas. A contaminacdo desses elementos, além de fragilizar o
material nas etapas de processamento a frio, faz com que a liga ndo exiba as
propriedades com a eficiéncia desejada (SASHIHARA, 2007).

Um exemplo da influéncia dos contaminantes é a dos elementos carbono e
oxigénio, que podem afetar as temperaturas de transformacéo, podendo resultar em

um deslocamento de aproximadamente 100°C na mesma. Quando a concentracao
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de oxigénio excede 0,045%at, ocorre a formacdo de uma mistura eutética de NiTi e
um oxido de Ti4kNi,O, que leva a uma diminuicdo do teor de titdnio na matriz,
reduzindo a temperatura de Ms. No caso da presenca de carbono, também ha a
reducédo de titdnio na matriz devido a formacao de TiC, fragilizando o material. Com
a evolugcdo dos processos de producao, ja é possivel a obtencdo de teores entre
0,007% e 0,016% de carbono e oxigénio respectivamente, evitando problemas
futuros (SANTOS, 2006).

O processo de fabricagcdo da liga Nitinol consiste basicamente de cinco
etapas: fuséo/lingotamento; forjamento/laminacdo a quente; trabalho a frio;
conformacéo para a forma final e tratamento térmico para obter o efeito de memoria
de forma ou superelasticidade (SASHIHARA, 2007).

Fusao/Lingotamento

Devido a problemas relacionados a contaminacdo de elementos
indesejaveis, o0 método de fusdo da liga e a matéria prima devem ser selecionados
cuidadosamente para garantir um alto grau de pureza do Nitinol. A fusdo da liga
deve garantir a mistura do material, assegurando sua homogeneidade e
uniformidade nas propriedades finais do lingote (RUSSEL; PELTON, 2001).

A atmosfera de fusdo deve ser controlada visando garantir a pureza dos
lingotes, assim todos os processos de fusdo devem ser realizados em vacuo ou em
atmosfera inerte. O titanio contido na liga € extremamente reativo na temperatura de
fusdo da liga (1300°C), logo, as propriedades do lingote e a composi¢cdo quimica
requerida ndo seriam atingidas caso a fusao fosse realizada em atmosfera reativa.
Os dois métodos mais comuns de fabricacdo do Nitinol sdo: Vim (Vaccum Inducion
Melting) e VAR (Vaccum Arc Remelting) (WIGGERS, 2007).

O processo VIM, que esta esquematizado na Figura 19, consiste em agrupar
todos os elementos constituintes da liga em um cadinho eletricamente condutor em
uma camara de vacuo e aquecer o cadinho através de inducao elétrica. Uma vez
fundidos os constituintes, o campo de inducdo movimenta o material fundido
completamente, resultado na homogeneidade do material fundido. A
homogeneidade € confirmada nos lingotes, onde uma variacdo de dois graus nas

temperaturas de transformacédo € permitida. A fusdo pelo método VIM pode ser
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utilizada na producdo de lingotes com faixas variadas de pesos. A principal
desvantagem do VIM € a contaminacdo do lingote por uma pequena quantidade de
carbono oriunda do cadinho de grafite. Niveis de carbono de 300 a 700 ppm sé&o
comuns na producao do Nitinol através deste processo (RUSSEL; PELTON, 2001).

Bobina
Inid itora

Camara de Yacuo

Liga fundida

Cadinho

Fomha de ¥acon

Figura 19 - llustracdo esquematica do processo VIM
Fonte: Russel (2001)

No processo VAR, mostrado na Figura 20, a matéria-prima € inicialmente
compactada em uma pré-forma na qual sera utilizada como eletrodo consumivel. Um
arco elétrico é inicialmente disparado entre o eletrodo e o fundo do cadinho, onde
um determinado valor de corrente é aplicado continuamente causando a fusao
continua do eletrodo. O metal fundido € armazenado em um cadinho de cobre e
resfriado a agua, dificultando a contaminacédo do metal pelo material do cadinho. Em
consequéncia disto, a fusdo pelo processo VAR possibilita a obtencdo de um alto
grau de pureza no material, com teor de carbono inferior a 200ppm. A desvantagem
deste método é a falta de homogeneizacdo da liga provocada por este tipo de
processo de fuséo, pois ndo ha uma mistura completa de todo o material fundido.

Frequentemente é necessario fundir o Nitinol por um determinado numero de vezes
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para adquirir um razoavel grau de mistura. Na maioria dos casos, o lingote é cortado
em pequenos pedacos e € reagrupado em diferentes configuracbes no eletrodo
passando novamente pelo processo de fusdo por descarga elétrica com o intuito de
obter-se um grau adequado de mistura. Este processo pode tornar-se muito oneroso
e ndo proporcionar uma mistura ideal quando comparada ao processo VIM. O
processo VAR é frequentemente utilizado para refinar os lingotes produzidos através
do VIM (WIGGERS, 2007; RUSSEL; PELTON, 2001).

Sistema de
FMowvimentacao
do Eletrodo

oo |

BEomba de ¥Yacuwo

Cadinho
Pafrigerado
a agua

Figura 20 - llustracéo esquematica do processo VAR
Fonte: Russel (2001)

Outros processos de fusdo como fusdo em arco nao consumivel, fusdo por
feixe de elétrons e fusdo por plasma sédo usados em escalas experimentais. Esses
processos vém sendo adaptados para escalas industriais por permitirem a
fabricagdo de ligas com baixissimo teor de contaminantes e melhor controle de

composicado, podendo até adicionar outros elementos a liga (SASHIHARA, 2007).
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Metalurgia do P6

Visando um controle preciso da microestrutura e composi¢cao, a metalurgia
do p6 se mostra uma solucdo para esse problema. Trata-se de um processo
metallrgico de fabricacdo de pecas que se distingue dos processos convencionais
pelas seguintes caracteristicas: a utilizacdo de pds metalicos e ndo metalicos como
matérias primas; auséncia de fase liquida ou presenca apenas parcial durante o
processo de fabricacdo; producdo de pecas definitivas ou praticamente definitivas,
dentro de tolerancias muito estreitas, geralmente sem necessidade de operacdes de
usinagem posteriores ou de qualquer outro tipo de acabamento; obtencdo de pecas
em grandes seéries, tornando o processo altamente competitivo em relacdo aos
processos convencionais; controle mais apurado de composicdo que afeta nas
temperaturas de transformagéo (CHIAVERINI, 2001).

Quando tratamos da metalurgia do p6 para a liga Nitinol, uma das
dificuldades é a tendéncia de formacdo de fases intermetdlicas, tais como NiTi, e
NiTi3, que ndo apresentam memoria de forma. Outra consequéncia negativa é a alta
reatividade do titanio e a presenca quase certa do oxigénio, o que pode gerar a
formacao de 6xidos que séo indesejaveis na estrutura (MICHELON, 2006).

A metalurgia do p6é permite a obtencdo de materiais porosos e estudos
mostram que o Nitinol poroso recentemente tem atraido atencdo em aplicacdes
como material de implante. Os materiais com porosidade na faixa de 30-70% e o
tamanho de poro de 60-100 um foram sintetizados por sinterizacdo do Niquel e
TitAnio a temperaturas de pos elementares, com a presenca da fase liquida (WU,
2001).

Conformacg&o Mecanica

Para a confeccédo de fios e demais dispositivos, as ligas Nitinol sdo fundidas
em lingotes, ou pré-conformadas pela metalurgia do p0O, e posteriormente sdo
submetidas a outros tipos de conformacao (KNEWITZ et al., 2008).

Para adquirir o balanco final entre propriedades fisicas e mecanicas
requeridas na maioria das aplicagOes, as etapas de conformacdo a quente Ssao

seguidas por uma série de etapas de conformacdo a frio. O processo de
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conformacdo mecanica a frio tem como objetivo fornecer o perfil final do produto, o
acabamento superficial, o refinamento da microestrutura e as propriedades
mecanicas do material (RUSSEL; PELTON, 2001).

Ligas de Nitinol s&o usualmente conformadas a frio a um percentual de 30 a
50% de reducao da espessura, antes de passarem pela etapa de recozimento. Uma
série de etapas de conformacéo a frio e recozimento séo realizadas até o produto
atingir a sua forma final (WIGGERS, 2007).

O trabalho a frio para o Nitinol é bastante desafiador, pois a liga endurece
rapidamente com o trabalho a frio. Exige redu¢des mdultiplas e frequente recozimento
interpasse na temperatura de 600-800°C até que a dimensao final seja obtida (WU,
2001).

Apos a fabricagdo do lingote, a microestrutura do Nitinol deve ser refinada
através do processo de conformacdo mecanica para obtencdo das propriedades
desejadas. A microestrutura fundida da liga exibe uma ductilidade muito baixa, nado
apresentando memoria de forma e superelasticidade. Essas deficiéncias sé&o
alteradas apoés a etapa de conformagcdo mecanica a quente do lingote, modificando-
se a estrutura do Nitinol e a forma do lingote. O processo de conformagéo a quente
dependera da forma final do produto, permitindo a utilizagdo de técnicas como
forjamento por presséo, forjamento rotacional, extrusdo, laminacdo e estampagem.
A conformacdo a quente é tipicamente processada a temperaturas que se
encontram na faixa de 600°C a 800°C (WIGGERS, 2007).

Extrusao

A extrusdo caracteriza-se por forcar um tarugo, ou billet, normalmente
aquecido a fluir através de uma matriz com a forma desejada. Uma grande
diversidade de geometrias especiais pode ser produzida por extrusdao em uma
maneira rapida e econémica com grande precisdo dimensional e com pouca ou
nenhuma necessidade de operacdes de usinagem e acabamento superficial
posterior. A versatilidade deste método pode ser estendida através da combinacéo
de processos de trefilagdo e forjamento (KIMINAMI; CASTRO; OLIVEIRA, 2013).
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Figura 21 - Billet de Nitinol.
Fonte: Michelon (2006)

Para a extrusdo do Nitinol a quente utiliza-se um tubo de cobre envolto no
billet para evitar que ocorra interacdo entre o Nitinol e as ferramentas, devido a alta
afinidade entre estes materiais. O aco AISI H19 é utilizado para a confeccédo de
matrizes, o AISI H13 para pungbOes e no caso de insertos, usa-se a liga Stellite
HS21. A temperatura de aquecimento das ferramentas fica ao redor de 460°C,
enquanto que o billet fica na faixa de 850°C a 950°C (MICHELON, 2006).

Trefilacao

A trefilacdo € uma das mais antigas operacdes de conformacdo e possui
uma grande aplicacdo industrial. Este processo permite excelente acabamento
superficial e tolerancias dimensionais muito fechadas, podendo ser obtidos em
produtos longos com secdes transversais constantes. Na trefilagdo, um produto
previamente processado é puxado através de uma matriz ou fieira, a uma velocidade
relativamente alta (MICHELON, 2006).

Os fios de Nitinol podem ser trefilados facilmente em pequenos diametros,
embora haja a retencdo de Oxidos superficiais, porém esse fato ndo altera o
processo. Os lubrificantes utilizados com éxito para a trefilagdo desses fios incluem
estearato de sodio, dissulfeto de molibdénio, lubrificante de grafite em agua e
lubrificantes a base de petrdleo. Tubulacdes de Nitinol, embora dificeis de serem
fabricadas, sdo feitas em escala comercial. Tubos pequenos, como 0,25mm de
diametro externo, sao produzidos por trefilagdo ao longo de um mandril ndo

deformavel (MICHELON, 2006).
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Um importante fator a ser considerado na trefilacdo do Nitinol é o retorno
elastico que ocorre apO0s o processo. No caso de tubos, alguns resultados
experimentais demonstram que o retorno elastico pode ficar entre 1 a 4% do
diametro inicial apos a operacéo de trefilacdo sem plug e de 3 a 6% no caso de plug
com haste. Estes valores sdo aumentados ap6s o recozimento (700°C por trinta
minutos e apos o resfriamento ao ar) podendo ficar entre 3 a 7% no caso sem plug e
8 a 9% no caso de plug com haste. Estes resultados séo similares no caso de
trefilacdo em fios Nitinol (MICHELON, 2006).

Embora a superelasticidade do Nitinol apresente uma significativa
recuperacao elastica quando deformada em ambos os estados, trabalhados e
tratados termicamente a frio, a liga é dificimente conformada a temperatura
ambiente. Uma deformacédo elevada do Nitinol superelastico induz a martensita e,
portanto, afeta as propriedades mecéanicas e de transformagéo (WU, 2001).

Usinagem

Embora seja dificil e proporcione um desgaste significativo da ferramenta, o
Nitinol pode ser usinado com técnicas convencionais, tais como fresa, torneamento
e furacdo. Ferramentas de metal duro com lubrificante clorado sdo recomendadas
para estas operacfes. Processos abrasivos como a moagem, lixamento e corte por
jato d’agua com particulas abrasivas sao utilizados com éxito para o Nitinol.
Usinagem a laser, usinagem por eletroerosdo e processos de corrosao fotoquimicos
sdo usados para fabricar componentes de Nitinol como stents, brakets e filtros. Em
particular, a usinagem a laser de Nd:YAG se tornou a preferida para a fabricacdo de
stents tubulares (WU, 2001).

Solda

A solda em Nitinol tem sido realizada com sucesso utilizando o laser de CO»,
solda TIG (Tungsten Inert Gas) e soldagem por resisténcia, sob Ar, He ou outra
atmosfera protetora. A degradacdo da resisténcia a tracdo e a resisténcia a
deformacgéo permanente foi notada principalmente na zona afetada termicamente.

No processo a laser Nd:YAG, foi preservado 75% da resisténcia a tracdo do metal
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de base e foi mantida uma deformac¢&o permanente inferior a 0,2% depois de uma
deformacédo de 7% de um espécime superelastico de solda, que parece sofrer menor
degradacéao térmica. O uso de um preenchimento consumivel de metal na solda por

resisténcia ajuda a reduzir o risco e aumenta a for¢a de jungéo (WU, 2001).

Tratamento Térmico

O tratamento térmico das ligas metalicas na teoria pode parecer muito
simples e direto, porém existem alguns pequenos detalhes que podem tornar a
compreensao do processo um pouco dificil. A dificuldade se origina quando visamos
realizar varios objetivos simultaneos em ligas Nitinol. Ha uma série de objetivos que
podem ser desejados com o tratamento térmico dessas ligas, porém, em alguns
casos esses tratamentos podem ser conflitantes, podendo ser necessério a
alteracdo do método de fabricacao.

O processamento do Nitinol, como mostrado acima, necessita de etapas
sucessivas de conformacdo, que envolvem grandes deformacgdes no material,
especialmente em processos como a trefilacdo e a laminagcdo. Essa deformacgao
elevada faz com que o Nitinol endureca rapidamente e perca grande parte das suas
propriedades intrinsecas, como a capacidade de recuperar deformacées (RUSSEL;
PELTON, 2001).

O recozimento ird proporcionar o fendbmeno de memodria de forma e a
superelasticidade, contudo esse tratamento causara a diminuicdo da tensdo de
escoamento. O conflito entre a quantidade de deformacdo e os parametros de
tratamento térmico reflete na necessidade de se atingir um ponto Otimo de
combinacdo dessas duas etapas de processamento do Nitinol. O recozimento é
recomendado ap0s o material ser submetido a deformagdes de 30% a 40%. Esse
tratamento é realizado em temperaturas entre 700°C e 800°C, com tempo variavel
entre 5 a 15 minutos nessa faixa de temperatura.

Este tratamento térmico faz com que ocorra um rearranjo das discordancias
gue foram inseridas no material durante a conformagéo a frio e que impediam a
mobilidade dos contornos de macla. As discordancias sao rearranjadas, e

posicionadas de tal forma que originem subcontornos de gréao, constituindo uma
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estrutura de células livres de discordancias, permitindo a movimentacdo dos
contornos de macla (WIGGERS, 2007).

O tratamento térmico mais utilizado para as ligas Nitinol ap0s 0 seu processo
completo € o de envelhecimento, pois através deste é que sdo ajustadas as
temperaturas finais de transformacgédo de fase. Esse tratamento ndo é tdo simples
guanto parece, pois dependendo da variacdo composicional da liga a resposta sera
distinta. Para ligas com composi¢cao muito préxima da equiatdmica (50% Ni- 50% Ti),
verifica-se que quanto maior a temperatura do envelhecimento, maior a temperatura
de transformacdo de fase. Ja para as ligas com alto teor em Niquel, um aumento na
temperatura de envelhecimento gera temperaturas de transformacdo mais baixas,
devido as menores precipitacdes (RUSSEL; PELTON, 2001).

Durante o tratamento térmico de envelhecimento, a liga Nitinol se decompde
em uma sequéncia de compostos estaveis, que sédo definidos em funcéo de algumas
variaveis como tempo e temperatura de tratamento. Ao realizar esse tipo de
tratamento é necessario saber quais precipitados se necessita obter, como por
exemplo: se visamos a memoria de forma, o precipitado a ser conseguido € o0 NigTis,
se buscamos um aumento na resisténcia mecanica, os precipitados Ni4Tiyy NizTi; €
NisTi séo preteridos (WIGGERS, 2007).

O tratamento térmico de envelhecimento é totalmente dependente do tempo,
e como discutido acima, da composicdo da liga. Geralmente utilizam-se
temperaturas na faixa de 400°C a 600°C, com intervalos de tempo variados.

Devido ao Nitinol se tratar de uma liga termicamente ativada, a sua forma
final pode ser definida com a realizacdo de outro tratamento térmico. Para isso, é
utilizado o método de fixacdo da forma, onde a liga € engastada e exposta a
temperaturas entre 450°C e 550°C durante alguns segundos. ApOs a liberacdo
mecanica e o resfriamento do componente, a forma desejada pode ser obtida. Esse
método é muito utilizado por dentistas ha moldagem de arcos ortodbnticos a arcada
dentaria do paciente (RUSSEL; PELTON, 2001).

Outros tratamentos térmicos como a témpera e tratamentos superficiais
podem ser encontrados na literatura, porém o envelhecimento e o recozimento sédo
mais recorrentes devido a restauracdo dos fendémenos de memoria de forma
(RUSSEL; PELTON, 2001).
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2.10. APLICACOES

A liga Nitinol possui vérias caracteristicas que faz dela um material
interessante para varios campos de aplicagbes, desde aplicacbes estruturais,
aplicacbes como atuadores eletrdnicos ou mecanicos, biomateriais, dentre outros
campos. As aplicacbes em larga escala comecaram na década de 70 em
acoplamentos hidraulicos de avides F14, navios e submarinos e posteriormente em
antenas de satélites e fios ortodénticos. Para melhor apresentagcdo, as aplicacbes
serdo divididas em duas classes: aplicacdes na area biomédica e aplicacdes fora da
area biomédica (SASHIHARA, 2007).

2.10.1 Aplicacdes na area biomédica

O movimento em dire¢do da cirurgia menos invasiva faz com que técnicas
sejam executadas em um percentual maior da populacdo, resultando em
necessidades de intervengdes cirirgicas mais avancadas. O desempenho favoravel
do Nitinol na industria biomédica se d& principalmente por duas caracteristicas: a
memoaria de forma e a superelasticidade. Juntamente com essas propriedades, a liga
exibe uma excelente biocompatibilidade (HENDERSON; NASH; DEMPSTER, 2011).

A liga de Nitinol, pelas suas caracteristicas especificas, tém tido ampla
aplicac@o na &rea da bioengenharia. Podem-se ressaltar os arcos de fechamento de
espaco dentario, brackets ortodénticos, stents endovasculares, fios para conectar
partes Osseas, fixacdo intramedular, agulhas cirargicas, estiletes, cateteres, filtros
cirdrgicos para prevenir embolia pulmonar, tecido de corre¢cdo e ancoragem 0ssea,
instrumentos de cirurgia nasal, diafragmas artificiais, dentre outros (CAMPISTA,
2005).

Provavelmente, o exemplo mais encontrado nas literaturas para aplicacao da
liga Nitinol é a producédo de fios ortodbnticos utilizados para correcdo da arcada
dentaria. Essa liga recebeu destaque na ortodontia por proporcionar forcas mais

leves e constantes ao longo do tratamento ortodéntico, uma caracteristica desejavel
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para que se evitem danos ao tecido periodontal do paciente. Outras vantagens sao
menores tempos de tratamentos e menor desconforto para o paciente.

A elevada elasticidade da liga Nitinol permite que os arcos desta liga sejam
manipulados e dobrados com grande facilidade durante 0 manuseio, e encaixem nos
brackets sem se deformarem plasticamente. Além disso, a energia armazenada da
regido de deformacéo elastica dessa liga, neste caso revelada pela propriedade de
resiliéncia, € consideravelmente maior que a do aco inoxidavel o que reflete um
maior trabalho disponivel para mover o dente e consequentemente uma menor
necessidade de troca de arcos (REIS, 2001).

A camada de passivacdo formada por 6xido de titanio (TiO,), discutida na
secao 2.6, pode ser dissolvida pelo contato com flior gel acidulado, utilizado como
profilaxia odontolégica, logo os tratamentos realizados com arcos Nitinol devem
fazer o uso de enxaguantes bucais sem flior (BUCCI; CANDIDO ; PONCIANO,
2003).

Uma aplicacdo para o Nitinol, no campo da biocompatibilidade, é na
confeccao de préteses que auxiliam em tratamentos traumaticos, como por exemplo
0 grampo de Judet. Esses componentes sdo Orteses inseridas no paciente, no intuito
de tratar uma lesdo toracica. Geralmente esses grampos sao inseridos nas costelas
do paciente, e até entdo se tinha um grande problema para se colocar essas
orteses, devido aos materiais disponiveis. As ligas Nitinol, gracas ao efeito de
memoéria de forma resolvem esse problema, visto que a liga, antes de entrar em
contato com o corpo e ser “aquecida” é extremamente maleavel (MATINS et al.,
2009).

Os stents em Nitinol constituem uma das aplicacdes mais encontradas para
essa liga. Trata-se de um pequeno tubo expansivel que é colocado dentro da artéria,
com o objetivo de manté-la aberta, evitando a obstru¢do da mesma, o que poderia
causar a diminuicdo ou o interrompimento do fluxo sanguineo. Eles tém uma forma
pré-definida para a configuracdo aberta, comprimidos em um cateter e em seguida
empurrados para fora do cateter, deixados para expandir contra a parede do vaso.
Tipicamente o stent € produzido por volta de 10% maior que a artéria a ser
introduzido, de modo a assegurar sua ancoragem no local. Estes dispositivos sao

fabricados em uma malha ou fios soldados, cortados a laser ou fotogravados em
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folhas. Os dispositivos preferenciais sdo os cortados a laser, sem soldas ou
sobreposi¢cdes (DUERIG; PELTON; STOECKEL, 1999).

Utilizar o Nitinol para a fabricacdo de stents significa utilizar um material que
oferece caracteristicas superiores quanto a memoéria de forma e superelasticidade.
Os stents auto-expansores em Nitinol tém provado reduzir a extensdo do recuo
arterial em comparacdo com os procedimentos da angioplastia e proporcionar uma
alternativa menos invasiva para o tratamento dessa doenca (AZAOUZI et al., 2013).

Um dos problemas associados a colocacdo do stent € uma restenose,
fendbmeno que gera o crescimento de um tecido através do stent, criando um
blogueio a corrente sanguinea. De modo a suprir essa deficiéncia, foi desenvolvida
uma estrutura com material de enxerto, que é composto pela armacédo em Nitinol e o
enxerto em politetrafluoretileno ou em poliéster. Esse stent enxertado pode ser visto
na Figura 22 (MORGAN, 2004).

Nos dias atuais, o termo stent é reservado para dispositivos usados como
substrato para preparar a passagem de lumens tubulares, como o esbéfago, duto
biliar, vasos sanguineos, carétida e artérias femurais. O stent nos sistemas
cardiovasculares é frequentemente utilizado como sequéncia de uma angioplastia,
procedimento no qual um baldo é colocado na artéria e expandido. Com a colocacéo
do stent na artéria danificada, observa-se um aumento imediato no fluxo sanguineo
(DUERIG; PELTON; STOECKEL, 1999).

Outra aplicacdo do Nitinol na area médica é no controle de natalidade
permanente Essure®. O seu funcionamento envolve a insercdo de uma serpentina
de Nitinol superelastico nas trompas de falépio. Ao longo de 12 semanas, um tecido
cresce nessa serpentina e atua como uma barreira fisica. Trata-se de uma aplicacéo
muito interessante, pois trabalha na contramdo do stent, visando bloquear a
passagem pelo tecido em crescimento. Esse dispositivo tem eficacia comprovada de
99,8% de sucesso na prevencdo da gravidez apos dois anos de implante
(MORGAN, 2004).
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Teflon ® ou
Nitinol Poliéster

b)

Figura 22 - a) Stent com enxerto de poliéster; b) Stent ndo enxertado.
Fonte: Morgan (2004)

Outros dispositivos podem ser citados como o Homero Mamalok®, que
consiste em um dispositivo para deteccdo do cancer de mama, utilizado por
radiologistas para o diagnostico da doenca. Também esta disponivel o sistema de
oclusdo da comunicacdo intra-arterial, que permite a oclusdo ndo cirdrgica de
buracos na parede arterial do coracdo com diametros compreendidos entre 20 a 35
mm. O filtro de veia cava Simon € outro exemplo de aplicagcdo do Nitinol na area
medica.

Fios guia também sao produzidos em Nitinol, de modo a explorar sua
superelasticidade, evitando a tor¢cdo do fio em curvas agudas e juncdes nos vasos
sanguineos. Esses fios possuem maior resisténcia a torcdo que 0s a¢os inoxidaveis,
auxiliando na capacidade de manobra através dos vasos sanguineos (TOWHIG et
al., 2014).

Os radiologistas, tradicionalmente, tém empregado a passagem desses fios
guia como cateteres nas artérias e veias, como um teste puramente diagnostico,
conhecido como cateterismo. Essa abordagem teve sucesso por se tratar de um
exame eficiente e minimamente invasivo. Com o0 avanco das técnicas de
ressonancia magnética, raios x e fluorescéncia, esse diagndstico evoluiu, porém
com a liga Nitinol ainda presente como cateter.

Algumas caracteristicas requeridas por esse tipo de aplicacdo, e que sdo
muito bem cumpridas pelo Nitinol, sdo a recuperacdo de altas deformacdes e boa

resisténcia a torcao.
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Outra caracteristica importante do Nitinol, em comparacdo ao ago inoxidavel
(material pioneiro nessa aplicacdo), € a baixa sensibilidade do primeiro a
ressonancia, o que produz uma imagem mais limpa e mais nitida (MORGAN, 2004).

Estruturas porosas de Nitinol vém sendo amplamente utilizadas como
implantes 0sseos devido a sua excelente biocompatibilidade, recuperagdo pelo
efeito de memdria de forma e devido as propriedades mecanicas que sao proximas
ao comportamento do tecido 0sseo, como pode-se observar na Figura 23. A
porosidade interconectada em implantes 6sseos permite o transporte de fluidos
dentro de uma estrutura para integracdo O6ssea. Muitas técnicas tém sido
desenvolvidas para criar estruturas porosas de Nitinol com o controle de algumas
variaveis tais como forma, fracdo volumétrica e distribuicAo da porosidade
(BEWERSE; BRINSON; DUNAND, 2014).

Os implantes podem ser de quadril, espacadores de 0ssos, placas de cranio,
dentre outros. Uma técnica de dissolu¢do de um substrato tridimensional feito em
aco inoxidavel, proporcionou a estrutura porosa que pode ser vista na Figura 24.
Esse corpo compactado serd sinterizado para dar origem ao implante &ésseo
comentado acima (BEWERSE; BRINSON; DUNAND, 2014).

Cabelo

Tensdo

Mitinol

Deformaciao

Figura 23 - Compara¢do do comportamento mecanico do Nitinol em
relacdo a alguns tecidos do corpo humano.
Fonte: Adaptado de Duerig e Pelton (1999)
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Figura 24 - Estrutura com porosidade interconectada a base de Nitinol para implantes.
Fonte: Adaptado de Bewerse e Dunand (2014)

2.10.2. Aplicacdes fora da area biomédica

Nas aplicacbes fora da area biomédica observa-se a versatilidade
proporcionada pelo conjunto de propriedades do Nitinol. Aplicagdes como armacdes
de 6culos e de soutiens, antenas para telefones celulares, arcos para headphones,
armacodes de vestidos de noiva, lustres para lampadas, dentre outras.

Dispositivos atuadores, que agem na verdade como sensores no caso de
incéndio, como € o caso do atuador Proteus-Link que substituiu os links sensiveis ao
calor. Essas ligas também podem atuar como um componente para disjuntores, no
gual uma for¢ca compressiva pode atuar em hastes de Nitinol.

Existe um grande interesse militar para absor¢cao de choque no material do
colete, assim como placas de protecdo em tanques de guerra, uma vez que a alta
amplitude de tensédo, combinada com um Unico impacto permite as condi¢des Otimas
das ligas com memodria de forma para o amortecimento (HUMBEECK, 1999).

Armacdes para 6culos com propriedades superelasticas sdo outro exemplo
de aplicacdo do Nitinol. Essas armacdes podem ser torcidas em angulos de até
180°, sem deformacdo permanente, porém, 0 mais importante, as armacdes
proporcionam um conforto ao paciente, pois ndo pressionam o 6culos contra a sua
cabeca (DUERIG; PELTON; STOECKEL, 1999).
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Segundo Song e colaboradores, embora a maioria das aplicagbes de ligas
com memoria de forma em estruturas civis ainda esteja em fase de teste, alguns tém
sido implementadas para aplicacbes praticas com resultados eficazes, como por
exemplo na basilica de S&o Francisco de Assis, na Italia, onde algumas colunas séo
feitas em Nitinol. O uso de ligas de memdéria de forma para o controle passivo da
estrutura, baseia-se na capacidade de amortecimento da liga, que representa sua
capacidade de dissipar energia de estruturas mecanicas sujeitas a cargas dinamicas
de vibracdo. Essa capacidade se da pela reorientagcdo martensitica que atua na
absorgao de impactos (SONG; MA; LI, 2006).

Jani e colaboradores (2013) citam varias referéncias para aplicacdes das
ligas Nitinol em quatro grandes campos. No campo automobilistico € possivel
encontrar componentes do radiador, anéis do pistdo, controle de transmissao,
valvulas, atuadores, dentre muitas outras aplicacbes. Na area aeroespacial,
componentes da asa e turbina de avides, assim como atuadores e controladores em
naves espaciais podem ser produzidos em ligas Nitinol. Na area da robotica, os
atuadores predominam as aplicac6es (JANI et al., 2013).

Como visto, a liga Nitinol ndo se restringe apenas a aplicacbes médicas,
ampliando o seu campo de atuacdo, de modo a aperfeigcoar produtos ja existentes

no mercado, ou entdo abrindo as portas para produtos a serem desenvolvidos.

3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Os fios Nitinol utilizados neste trabalho possuem trés especificacdes
distintas, sendo um deles de origem importada, com 0,7+0,05 mm de diametro, outro
de origem nacional, modelo Thermoplus®, processado e distribuido pela Morelli
Ortodontia, com 0,50 mm de diametro e um terceiro, modelo Superelastico, também
fabricado pela Morelli Ortodontia, com 0,45 mm de diametro. Todos os fios foram

utilizados como recebido.
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3.2 Métodos

Densidade

Para a determinacdo da densidade relativa por picnometria utilizou-se um
picnbmetro de 10mL e da balanca analitica Bioscale 2204, com precisdo de 0,1 mg,
de acordo com o seguinte procedimento: as amostras foram cortadas em pequenos
fragmentos, de modo que pudessem ser colocadas no picndmetro, pesadas, e
seguiu-se o procedimento padrdo da picnometria: mediu-se a massa do picnémetro
vazio, em seguida a massa do picndmetro com amostra, depois a massa do
picnbmetro apenas com agua e por fim, a massa do picnometro com a amostra e
agua. Com esses valores utilizou-se a Equacéo 1 para o célculo da densidade. Apds
a realizacdo de cada medida, o picndmetro era lavado com agua destilada e alcool

etilico e submetido a secagem na estufa para a realizacdo de novas medidas.

Tracao

Para o ensaio de tracdo foi utilizada a maquina universal de ensaios Shijin
modelo WDW 100E, que possui uma célula de carga de 100 kN, com adaptacdes
nos mordentes para fixacdo e realizacdo do ensaio. Essa adaptacao foi realizada
com auxilio de mandris de 3/8”, adaptados com hastes que foram fixadas nos
mordentes da maquina de ensaio, como mostrado na Figura 25. A area de contato

maxima entre o mandril e o fio é de 198,96 mm2.

55



v : 4 2

Figura 25 - Adaptacédo dos mandris no mordente da maquina de ensaios: a) visdo
geral; b) visdo ampliada de um dos mordentes.

Seis fragmentos da amostra importada como recebidos foram cortados com
um comprimento util de 53 mm entre as garras, identificados de acordo com o
Quadro 2:

Amostra Descricao
AIM1 Amostra 1 com mandril adaptado
AlM2 Amostra 2 com mandril adaptado
AIM3 Amostra 3 com mandril adaptado
AlP4 Amostra 4 com mordente plano
AIP5 Amostra 5 com mordente plano
AIP6 Amostra 6 com mordente plano

Quadro 2 - Amostras utilizadas no ensaio de tragéo.

Para esse ensaio foi assumido taxas de deformacdo de 0,5 mm/min,
conforme utilizado em referéncias anteriores. Nas primeiras medidas, os fios foram
fixados nos mandris em suas extremidades, e nas medidas posteriores, os fios foram
fixados nos mordentes planos da maquina de ensaios. O ensaio foi realizado até a
ruptura do material. As adaptacées nos mordentes e a utilizacdo das garras planas
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foram necessarias devido a pequena quantidade de material disponivel para a
analise, o que inviabilizava realizar os procedimentos segundo a norma para ensaios

em fios.

Dureza

Para a determinagdo da dureza do material, em funcdo das dimensdes
disponiveis, foram realizados ensaios de microdureza vickers no microdurdmetro
Future Tech FM-800. O ensaio de dureza foi realizado nas amostras Importada,
Superelastica e Thermoplus, seguindo a mesma metodologia: as amostras foram
embutidas em baquelite (curada em 175°C), de modo a proporcionar uma
ancoragem mecanica a amostra durante o0 ensaio. Foram realizadas cinco
indentacbes em cada amostra, com uma carga de 500 gf durante cinco segundos.
As diagonais do indentador eram calculadas com auxilio do software presente no

microdurdémetro e as medidas eram automaticamente calculadas.

Microscopia

Para a realizacdo das analises microestruturais, as amostras Importada e
Thermoplus foram preparadas seguindo o procedimento padréo para observacéo
metalografica: primeiramente ocorreu o polimento das amostras, através de lixas
abrasivas com granulometria de 100, 220, 600, 800 e 1200 graos/cms, com
polimento em suspenséo de particulas de alumina com didmetro médio de 0,3 um.

Apoés o polimento, as amostras foram atacadas durante 60 segundos por
uma solucdo acida contendo os é&cidos fluoridrico e nitrico, na proporgéo de 1:1 e
agua destilada. Tendo em vista a dificuldade na obtencdo do acido fluoridrico
comercial, foi analisada a viabilidade de um condicionador acido para porcelanas,
denominado comercialmente Condac Porcelana, como fonte alternativa para o acido
fluoridrico. Os volumes utilizados de cada reagente na solucdo podem ser visto na
Tabela 2:
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Tabela 2 - Volumes das solugdes para ataque metalogréafico

Amostra Thermoplus Amostra Importada
2,0 mL de Condac Porcelana 10 mL de Acido Fluoridrico
0,3 mL de Acido Nitrico 1,53 mL de acido Nitrico
1,7 mL de Agua 10,46 mL de Agua

Apds o ataque com a solucdo acida, as amostras foram visualizadas no
microscopio optico Carl Zeiss, com aumento de 50X, 100X, 200X, 500X e 1000X.

Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

As temperaturas de transformacgao foram determinadas por ensaios DSC
(Differential Scanning Analysis) da marca Shimadzu DSC-60, com fluxo de nitrogénio
em 20mL/min. As amostras foram cortadas em pequenos fragmentos de modo a se
ajustarem a dimensfes dos cadinhos padrdo do equipamento. Apds o corte, as
amostras eram limpas em alcool etilico, pesadas na balanca analitica, com massas
variando entre 5 mg a 26 mg, acomodadas no cadinho de aluminio e submetidas ao
ensaio. As taxas de aquecimento e resfriamento utilizadas foram de 10°C/min e
20°C/min, partindo da temperatura ambiente (entre 14°C a 20°C), até temperaturas
finais de 100°C, 150°C e 300°C.

No intuito de observar os picos de transformacdo na amostra importada,
foram submetidos a tratamento térmico dois fragmentos. Um dos fragmentos foi
submetido a uma témpera, com aquecimento até 510°C, com um patamar isotérmico
por 30 minutos e subsequente resfriamento em agua, e o outro fragmento foi
submetido a um envelhecimento, com o mesmo aquecimento de 510°C, com o
patamar isotérmico por 30 minutos, porém com um resfriamento lento dentro do
forno, a 20°C/min, com reducdo dessa taxa em funcdo da diminuicdo da

temperatura.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Densidade

Os valores encontrados para a densidade das amostras importada,
Thermoplus e Superelastica bem como a densidade relativa média estdo exibidos

nos Quadros 3,4 e 5 respectivamente:

Densidade Relativa
Amostra mO (g) | ml(g) | m2(g) | m3(9)

(g/cm3)
Importada 10,552 | 11,314| 21,187 | 20,542 6,474
Importada 10,547| 11,289 21,175| 20,543 6,701
Importada 10,551| 11,282 21,253| 21,153 6,428
Importada 10,548 | 11,280 21,156| 20,532 6,731
Importada 10,553 | 22,284 | 21,149| 20,535 6,210
Densidade relativa média (g/cm3) 6,509
Desvio Padréao 0,214

Quadro 3 - Valores de densidade relativa para a amostra importada.

Densidade Relativa

Amostra mO (g) | m1l(g) | m2(g) | m3(g) (g/cm?)
ThermoPlus 10,545| 11,140| 21,036 | 20,532 6,480
ThermoPlus 10,544 | 11,153 | 21,048 | 20,533 6,424
ThermoPlus 10,540 | 11,152 | 21,048 | 20,531 6,388
ThermoPlus 10,541 | 11,152 | 21,047 | 20,529 6,513
ThermoPlus 10,543 | 11,152 | 21,046 | 20,531 6,424
Densidade relativa média (g/cm3) 6,446
Desvio Padrao 0,049

Quadro 4 - Valores de densidade relativa para a amostra Thermoplus
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Densidade Relativa
Amostra mO (g) | m1l(g) | m2(g) | m3(g) (g/cm?)
Superelastica 10,542 | 11,412 | 21,267 | 20,530 6,510
Superelastica 10,543 | 11,384 | 21,237 | 20,528 6,340
Superelastica 10,542 | 11,369 | 21,231 | 20,527 6,686
Superelastica 10,541 | 11,374| 21,226 | 20,524 6,327
Superelastica 10,541 | 11,373| 21,240| 20,538 6,368
Densidade relativa média (g/cm3) 6,447
Desvio Padréao 0,152

Quadro 5 - Valores de densidade relativa para a amostra Superelastica

Os resultados de densidade para a liga importada, levando em consideragéo
0s respectivos valores de desvio padrdo, se mostram proximos com relacao as ligas
presentes no comercio nacional (Superelastica e Thermoplus) e todas estas se
encontram dentro da faixa de variacdo mostrada no banco de dados eletrénico
MatWeb, entre 6,45 g/cm?3 e 6,50 g/cms.

4.2. Ensaio de Tracao

As Figuras a seguir mostram as curvas de tensdo-deformacdo para as

amostras ensaiadas em temperatura ambiente (aproximadamente 20°C).
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Figura 26 - Curva do ensaio de tracdo referente & amostra AIM1
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Figura 27 - Curva do ensaio de tracdo referente a amostra AIM2
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Figura 28 - Curva do ensaio de tracdo referente & amostra AIM3

As Figuras 26 a 28 referem-se as amostras de origem importada ensaiadas

com mandris adaptados aos mordentes. A Figura 26 mostra valores inferiores

guanto a deformac&o maxima e limite de resisténcia em tracdo. Isto ocorreu devido a

falta de aderéncia entre o mandril e o fio, gerando um deslizamento da amostra,

sendo evidente pelo longo patamar apés o limite de resisténcia a tracdo. O

deslizamento também pode ser visto na Figura 28, que apresenta valores

excessivos de deformacdo, ndo condizentes com a literatura. Outro problema

apresentado pela adaptacéo foi a imprecisdo nos patamares de transformacéo, onde

ocorre a inducdo da martensita por deformacdo. As Figuras 29 a 31 exibem o

comportamento tensao-deformacdo da amostra utilizando os mordentes planos para

0 ensaio, sem a interferéncia dos mandris.
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Figura 29 - Curva do ensaio de tracao referente & amostra AlP1
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Figura 30 - Curva do ensaio de tracao referente a amostra AlP2
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Figura 31 - Curvas do ensaio de tracdo referente & amostra AIP3

Analisando as figuras acima, pode-se observar uma maior precisdo na

definicdo dos patamares e também a auséncia do deslizamento da amostra no

mordente. Esse ensaio se mostrou eficiente, pois exibiu valores similares aos

encontrados na literatura para propriedades como, deformacdo maxima, tenséo

patamar e limite de resisténcia a tracdo. O Quadro 6 exibe essas grandezas obtidas

com o auxilio de um software para tratamento de dados.

Curva Deformacgéao Tenséo Patamar | Limite de Resisténcia a
Maxima (%) (MPa) Tracdo (MPa)
AIM1 3,45 306 435
AIM2 14,45 585 1337
AIM3 32,25 486 1371
AIP1 12,71 413 1367
AlP2 11,41 402 1345
AlIP3 11,38 416 1341

Quadro 6 - Valores de Deformagdo Maxima, Tensao Patamar e Limite de Resisténcia a tragao

para os graficos tensdo deformacdo da amostra importada.
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4.3. Dureza

Os valores de dureza para as amostras importada, superelastica e
thermoplus como recebidas, e para as amostras importadas submetidas a

tratamentos térmicos, estdo mostrados na Tabela 3:

Tabela 3 - Valores de Dureza para as amostras analisadas

Amostra Dureza (HV)
Medida Medida Medida Medida Medida Médi Desvio
édia
1 2 3 4 5 Padrao

Thermoplus 397,7 449,6 5295 4404 399,8 4434 47,8
Superelastica  421,3 440,4 4075 399,2 4215 4179 14,1
Importada 379,4 410,6 387,8 438,7 412,1  405,7 23,3
Importada
497,9 3495 478,7 5415 578,2 489,1 102,6
Temperada
Importada

491.8 670,9 535,3 421.,6 423,6 508,6 87,1
Envelhecida

Com base nesses dados, observa-se que a dureza da amostra importada se
aproxima, em média, da amostra Superelastica e da amostra Thermoplus se
levarmos em consideracdo os desvios. Na literatura é possivel encontrar resultados
gue variam entre 365HV e 450HV para o material sem tratamento. Também foi
avaliado a dureza do material apdés tratamentos térmicos distintos. Através dos
resultados foi possivel observar um leve aumento nos valores de dureza para ambas
as amostras tratadas, em relacdo a dureza da amostra importada como recebida.
Isso se deve, segundo Sashihara, a uma distribuicdo mais homogénea dos gréos e
dos precipitados presentes apds o tratamento térmico.

As medidas de dureza foram avaliadas nas amostras sem ataque, portanto
nao foi possivel verificar a dureza de cada fase especifica ou até mesmo de algum
precipitado que poderia se fazer presente. Esse fato também justifica os altos
valores de desvio padréo para a amostra envelhecida e para a amostra temperada,

poiS nessas espera-se uma quantidade maior de precipitados e, na amostra
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envelhecida é notavel a diminui¢cdo do desvio padrdo em fungéo da distribuicdo mais

homogénea dos gréaos e dos precipitados presentes apds o tratamento térmico.

4.4. Metalografia

As micrografias relativas a amostra importada, atacada com uma solucéo de

acido fluoridrico comercial durante 60 segundos estdo mostradas na Figura 32, na

sec¢dao longitudinal.

Py g)

Figura 32 - Imagens da secéo longitudinal da amostra importada, atacada com acido
fluoridrico. Aumentos: a) 50X, b) 100X, c) 200X, d) 500X e e) 1000X
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Como pode ser observado pelas imagens, a eficiéncia do ataque foi muito
baixa, revelando algumas regides distintas nas imagens ampliadas em 200X, 500X e
1000X, e nédo é possivel caracterizar a microestrutura. Na Figura 33 sdo exibidas as

micrografias da se¢ao transversal dessa mesma amostra.

Figura 33 - Imagens da secdo transversal da amostra importada, atacada com acido
fluoridrico, aumentos: a) 50X, b) 100X, c) 200X, d) 500X e e) 1000X

Na secao transversal foi observado que o ataque teve uma eficiéncia maior,
mostrando alguns pontos de corrosao do material. Porém ndo foi possivel, com o
tempo de ataque usado, caracterizar a microestrutura presente nessa regiao.

Com o intuito de verificar a eficacia do condicionador Condac Porcelana
como fonte alternativa de acido fluoridrico para o ataque, a amostra Thermoplus foi
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utilizada para observacdo metalogréafica. A Figura 34 mostra imagens obtidas com o

auxilio do microscoépio para a secao longitudinal.

{100 pmy

c) d)

Figura 34 - Imagens da secdo longitudinal da amostra Thermoplus, atacada com acido
fluoridrico proveniente do condicionador Condac Porcelana. Aumentos: a)
100X, b) 200X, c) 500X e d) 1000X

A partir das imagens da Figura 34, pode-se observar uma morfologia distinta
da apresentada nas micrografias anteriores. Também néo é possivel caracterizar a
microestrutura presente devido a baixa eficiéncia do ataque &cido, que apenas
manchou a amostra, provavelmente devido a presenca de outros componentes na
solucdo como espessantes, tensoativos e corantes. Com isso, ndo foi possivel
confirmar a eficacia da solucdo Condac Porcelana, como uma fonte alternativa de
acido fluoridrico.

Na Figura 35 sédo apresentadas imagens da secédo transversal da amostra
atacada com essa mesma solucdo. A analise dessas micrografias nos evidenciou
gue o ataque nao foi efetivo na secéo transversal da amostra, sem revelar detalhes
do ataque. Isso se deve a um possivel plano oriundo do processo de polimento
irregular, o que fica evidenciado pelas marcas mais fortes da lixa presentes nessa

secao, o que pode ter impossibilitado uma maior eficiéncia no ataque.
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b)

d)
Figura 35 - Imagens da secdo transversal da amostra Thermoplus, atacada com &cido

fluoridrico proveniente do condicionador Condac Porcelana. Aumentos: a) 100X,
b) 200X, c) 500X e d) 1000X

Na literatura muito pouco se encontra sobre a concentracdo dos acidos que
deve ser utilizada para se obter um ataque eficiente, com estruturas reveladas
claramente.

4.5. Ensaio DSC

Os resultados do ensaio de calorimetria diferencial estdo mostrados nas
imagens a seguir. As Figuras 36, 37 e 38 mostram os gréaficos para as amostras

importada, Superelastica e Thermoplus como recebidas, respectivamente.
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Figura 36 - Grafico DSC da amostra importada, como recebida, submetida a taxas
de aquecimento distintas.
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Figura 37 - Grafico DSC da amostra Supereléstica, como recebida, submetida
a taxas de aquecimento distintas.
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Figura 38 - Gréfico DSC da amostra Thermoplus, como recebida, submetida a
taxas de aquecimento distintas.

Como pode ser observado, os resultados do DSC n&o mostraram 0s picos
de transformacdo de fase esperados. A auséncia dos picos pode ser devido a baixas
temperaturas de transformacao, que nao foram observadas devido as limitacdes do
equipamento, ou também devido a auséncia de precipitados NisTis, responsaveis
pela transformacao de fase.

No intuito de eliminar a hipétese da auséncia dos precipitados, a amostra
importada foi submetida a tratamento térmico de envelhecimento e de témpera, com
objetivo de precipitar as fases NizTi; e encontrar os picos de transformacgéo, como
realizado em estudos anteriores presentes na literatura. Esse resultado pode ser

visto nas Figuras 39 e 40.

71



Fluxo de Calor (mW)
1

2] Lf__f_
10°C/min

5 20°C/min

T T T T T T
0 100 200 300
Temp (°C)

Figura 39 - Amostra Importada submetida a tratamento térmico de témpera,
com taxas de aquecimento distintas.
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Figura 40 - Amostra Importada submetida a tratamento térmico de
envelhecimento, com taxas de aquecimento distintas.

Como pode ser observado, nas Figuras 39 e 40, a auséncia de picos
prevaleceu apds os tratamentos térmicos, evidenciando que as temperaturas de

transicdo estao abaixo da temperatura inicial do ensaio (14 a 20°C).
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5. CONCLUSAO

Esse estudo abordou de forma tedrica alguns topicos essenciais
relacionados a liga Nitinol, como fendmenos microestruturais, principais
propriedades, formas de processamento e aplicacdes.

Com o decorrer do trabalho foram surgindo algumas ideias que fomentaram
a caracterizacdo de uma liga de origem importada adquirida com recursos proprios.
Através do ensaio de picnometria, foi encontrado um valor de densidade de 6,509
g/cm3 para o material, condizente com a literatura. Os valores encontrados nos
ensaios de tracdo foram satisfatorios a ensaios realizados anteriormente para limite
de resisténcia a tracao, tensdo de patamar e deformacdo méaxima. Em virtude da
guantidade de amostra disponivel foram realizadas adaptacdes nos mordentes
através de mandris, como uma alternativa para o ensaio. A adaptacdo se mostrou
efetiva, porém requer algumas melhorias no aspecto do engaste da amostra ao
mandril.

No ensaio de dureza obtiveram-se valores préximos as ligas comerciais
utilizadas neste trabalho e a valores encontrados na literatura. Apds o tratamento
térmico houve um incremento na dureza do material, fato comprovado em
referéncias publicadas anteriormente.

A metalografia foi realizada em duas amostras distintas, com solugdes
distintas. A amostra importada foi atacada com uma solugdo contendo &cido
fluoridrico comercial, porém néo foi possivel caracterizar com clareza as fases
presentes devido a alguns fatores como tempo de ataque e concentracdo da
solucdo. J4 a outra amostra foi atacada com uma solucao contendo o condicionador
acido para porcelanas, o Condac Porcelana, como fonte alternativa de &cido
fluoridrico. Também né&o foi possivel a caracterizacdo dessa amostra, provavelmente
devido ao tempo de ataque e a concentra¢édo da solucao.

O ensaio de calorimetria diferencial de varredura foi realizado nas amostras
comerciais € na amostra importada, porém em nenhuma dessas foi possivel
observar a existéncia dos picos de transformacdo de fase, nem mesmo nas
amostras submetidas a tratamento térmico, o que nos leva a concluir que a liga esta

em uma temperatura abaixo da temperatura de ensaio, que foi por volta de 18°C.
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6. TRABALHOS FUTUROS

Tendo em vista o tempo disponivel para a realizagdo do trabalho e alguns

obstaculos que surgiram no desenvolvimento deste, é necessaria a continuidade dos

experimentos que sera realizada abordando os seguintes tépicos:

Alterar o modo de fixa¢do do fio aos mordentes no ensaio de tragao, de modo
a encontrar valores quanto a retorno elastico da amostra;

Realizar ensaio de flexdo ao fio, adaptando um sistema para engastar o fio e
realizar o ensaio;

Modificar o tempo de atague nas solucbes acidas visando uma melhor
resolucdo das estruturas presentes na amostra;

Avaliar propriedades elétricas e térmicas da amostra;

Avaliar a composicdo quimica e modo de fratura com uma analise de

microscopia eletrénica de varredura.
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