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RESUMO

Dentre as varias ligas que apresentam efeito de memoria de forma, a liga NiTi
equiatdmica, conhecida comercialmente como nitinol, é sem ddvida a mais utilizada, tanto em
engenharia em geral como em aplicacdes biomédicas, na fabricacdo de fios ortodonticos,
stents e grampos de Judet. O volume de tais dispositivos biomédicos utilizados no Brasil €
consideravel, uma parte dos mesmos ja € fabricada nacionalmente, mas sempre utilizando
material importado. Assim, é evidente que o dominio do processo de obtencdo de fios e
chapas de nitinol pode abrir a possibilidade de nacionalizacdo da fabricacdo do material, o que
poderia significar criacdo de empregos, diminui¢do de importacéo e geracao de divisas para o
pais. Este trabalho de graduacdo propde a obtencdo de nitinol pelo processo de metalurgia do
po seguido de conformacdo plastica, e para tanto os p6s elementares de Ti e Ni foram
submetidos a compactacdo uniaxial e compactacdo uniaxial seguida de compactacao
isostatica. As densidades finais obtidas foram determinadas pelo método de Arquimedes. A
precipitacdo de fases intermetalicas secundarias também foi estudada e as amostras foram
caracterizadas por andlise metalografica, microscépica Optica e difracdo de raios X. Os
resultados obtidos indicam que a rota de sinterizacdo de 50 horas apresentou baixa quantidade
de intermetalicos e nenhum vestigio de elementos residuais. Pela metalografia e DRX a
temperatura ambiente, a fase predominante foi a B19’ que corresponde a fase martensitica.
Foi evidenciado também que todas as amostras apresentaram-se porosas, independentemente
do modo de compactacéo, e pode-se concluir que a aplicagdo de compactacao isostatica apos
a compactagdo uniaxial ndo contribui efetivamente para maior densificacdo das amostras. O
maior valor de densidade encontrado foi 4,8 g/lcm®, correspondente a 20,84% de poros, com
uma amostra sujeita a compactagao uniaxial, e a variagcdo encontrada foi considerada normal

do processo de determinacdo e independente do modo de compactacgéo aplicado.

PALAVRAS-CHAVE: Nitinol; metalurgia do p0; prensagem isostatica; prensagem uniaxial.
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ABSTRACT

Several alloys present the shape memory effect and among them, the equiatomic NiTi
alloy, nitinol, is the most important one. It is usually used in several engineering applications
and also in biomedical devices, in the fabrication of orthodontic wire, stents and Judet staples.
Although a considerable amount of these biomedical devices is utilized in Brazil and a
fraction of it is already made here, all nitinol used is bought abroad. Thus, it is important to
develop the necessary know-how to fabricate NiTi wire and sheet. It would mean less
importation with job creation and wealth generation for the country. In this work nitinol was
obtained powder metallurgy from elemental powders of Ti and Ni using uniaxial compression
and uniaxial compression followed by isostatic compression. The final densities achieved
were determined by the Archimedes method. The precipitation of intermetallic secondary
phases was studied and the samples were characterized by metallographic analysis, optical
microscopy and X-ray diffraction. Results indicated that 50 hours sintering route showed a
low amount of intermetallics, and no trace of unreacted powder. XRD and metallography at
room temperature indicated B19’ as the predominant phase, which corresponds to martensite.
Although density results showed little dispersion, the most dense sample was compacted under
uniaxial compression and presented 4.8 g/cm3, corresponding to 20.84% porosity. Density variation

was considered normal to the measurement process and independent of the compaction mode.

KEYWORDS: Nitinol; powder metallurgy; isostatic pressing; uniaxial pressing.
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1. INTRODUCAO

Vérias ligas metélicas tém sido intensamente pesquisadas visando as mais diferentes
aplicacdes em engenharia, dentre elas as ligas que apresentam efeito de memaria de forma.
Numero significativo de ligas metalicas apresenta o efeito de memoria de forma, no entanto
apenas aquelas capazes de recuperar deformacBes substanciais ou que geram forca
significativa quando da mudanca de forma séo de interesse comercial [1-3].

Sem duvida, a liga Ni-Ti equiatbmica, a mais utilizada liga com meméria de forma,
conhecida comercialmente como nitinol, tem tido utilizacdo intensa, tanto em casos variados
de engenharia, como em aplicacdes biomédicas [4 - 9] e pode ser utilizado por seu efeito de
superelasticidade ou por seu efeito de memoria de forma. O efeito de memdria de forma se da
quando a liga é deformada a temperatura considerada baixa e readquire uma forma prévia sob
eventual aquecimento. Exemplos de utilizagdo ¢ um “grampo de Judet”, concebido para fixar
um osso fraturado, ou stents, que funcionam como dilatadores de vasos sanguineos obstruidos
[10, 11]. Pode-se citar stents e fios ortod6nticos também como exemplos de aplicacdo do
efeito de superelasticidade do nitinol. O efeito de superelasticidade ocorre quando a liga em
estado austenitico é submetida a tensdo mecénica e a transformacao martensitica € induzida.
Pode-se obter deformacdes reversiveis de até 8,5% utilizando-se o efeito de superelasticidade,
que ocorre quando a liga é deformada a uma temperatura abaixo daquela conhecida como Md,
que fica entre 25°C e 50°C acima da temperatura final de transformag&o austenitica (Af) [1,
12]. Exemplos de utilizagdo na industria mecanica sdo molas utilizadas para ajuste de folga
em mancais [4], potencial utilizacdo em componentes altamente sujeitos a desgaste [13] e
atuadores [14].

A utilizacdo comercial do nitinol demonstra que o conhecimento adquirido sobre a liga
é consideravel, entretanto existem ainda aspectos a serem estudados [13 — 20], sendo
importante frisar também o fato de que a obtencdo da liga via metalurgia do p6 é objeto de
varios estudos recentes [21 - 25].

No Brasil, a despeito da utilizacdo consideravel, principalmente em dispositivos
biomédicos, como stents e fios ortodénticos, todo nitinol utilizado é importado, e assim

podemos dizer que a producdo nacional do material é interessante sob varios aspectos.
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2. OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho de graduacdo € obter uma liga NiTi, chamada de
nitinol, via metalurgia do pd, com boas propriedades mecanicas e comparar a porosidade final
através de dois modos de compactagdo: prensagem uniaxial e prensagem uniaxial seguida de

isostatica.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. MODOS DE CONFORMACAO CONVENCIONAIS

Operacgdes de conformacdo sdo aquelas nas quais a forma de uma peca de metal é
mudada por deformacdo plastica [26], ou o processo de modificacdo da forma de um corpo
metalico para outra forma definida [27]. Os modos de conformacgdo podem ser dividas em
metalurgia do p6, usinagem, fundicdo e conformacéo plastica.

E possivel subdividir os processos de conformacio, uma delas é o processo mecanico,
nas quais as modificacbes de formas sdo provocadas pela aplicacdo de tensbes externas, sem a
liguefacdo do metal, e os processos metalurgicos, nos quais as modifica¢fes de forma podem
estar relacionadas também as tensGes externas, mas com a liquefacdo do metal (fundicdo) ou
com a difusdo de particulas metalicas (sinterizacdo) [27].

Outra maneira de classificar os processos de conformacéo € em funcéo a temperatura de
trabalho, sendo assim quando a temperatura € maior que a temperatura de recristalizacdo do
metal o processo é designado como trabalho a quente, e abaixo da temperatura de
recristalizacdo € chamado de trabalho a frio. No trabalho mecénico a frio provoca-se o
aparecimento no metal do chamado efeito de encruamento, ou seja, 0 aumento da resisténcia
mecanica [27], com um acompanhante decréscimo em ductilidade [26].

Com relacdo ao processo de conformacdo mecénico, é possivel dividi-lo ainda em
funcdo da tensdo aplicada; Quando a tensdo aplicada € menor que o limite de resisténcia a
ruptura do material é chamado de conformacéo plastica, no entanto quando a tensdo aplicada
é maior que o limite de resisténcia a ruptura é chamado de processo de usinagem, onde ha
retirada de material.

Abaixo, abordaremos os principais processos de conformacdo plastica como:

Laminacéo, extrusao, trefilacdo, forjamento.
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3.1.1. Laminacao

A laminacdo € um processo de conformacdo onde o material é forgado a passar por dois
ou mais cilindros, girando em sentidos opostos, com controle de velocidades, separados por
uma distancia menor que a espessura original do material a ser deformado. Ocorre a

deformacao pléstica através da pressdo exercida pelos cilindros de laminag&o.[27]

Figura 01 - Processo de laminacéo.

CEPESTURE
RICAL
ba

] ESPESSURS
FIHAL
By

T

LARGURA | L ampuma
IIEIAL | b e e e e |
By | Ty

______ |

Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)

O processo de laminagdo ¢é altamente utilizado na pratica, devido & alta produtividade e
o controle dimensional do produto acabado que é altamente preciso, além de melhorar as
propriedades mecanicas devido ao efeito de encruamento, que consiste no aumento da dureza
decorrente da deformagdo pléstica.

Os produtos finais da laminacdo, geralmente sdo: formas que seriam dificeis ou
dispendiosas de serem produzidas por outros métodos. Estas formas vdo desde folhas e barras
finas, que, embora simples, sdo dificeis de serem produzidas economicamente por outros
métodos, até formas mais complicadas como vigas em I, trilhos e perfis especiais [28].

O processo de laminacdo pode ser divido em laminagdo a quente ou a frio, isso ocorre
em funcdo das dimensdes e da estrutura do material da peca requerida no inicio e no final do
processamento.

Laminacdo a quente ocorre geralmente em lingotes fundido obtidos do lingotamento

convencional. Tal denominagdo “a quente” ¢ referéncia, pois a temperatura de trabalho ¢
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acima da temperatura de recristalizacdo do metal, isso permite a recuperac¢ao da estrutura do
material evitando o fendbmeno de encruamento.

Laminacdo a frio € empregada quando o produto é semi acabado, como chapas
previamente laminado a quente. Tal denominagido “a frio” refere-se, pois, a temperatura de
trabalho é abaixo da temperatura de recristalizacdo do metal, provocando deformacdes
plasticas e, sobretudo o fendmeno de encruamento, aumentando a dureza do metal.

Os laminadores séo classificados de acordo com o numero e arranjo de cilindros[27],

conforme ilustra a figura 02, abaixo.

Figura 02 - Os varios tipos processo de laminag&o.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)
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3.1.2. Extrusao

A extrusdo € um processo de conformacéo plastica na qual um metal é for¢ado a passar
em uma matriz com forma definida, através da acdo de compressao de um pistdo hidraulico

ou pneumatico [27].

Figura 03 — llustracdo do processo de extrusdo.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)

A passagem do tarugo por um orificio com dimensdes menores, gera uma deformagéao
plastica. No entanto, geralmente a temperatura de trabalho é acima da temperatura de
recristalizacdo do metal, ndo provocando o efeito de encruamento.

O processo de extrusdo, quanto ao tipo de movimento, do material, pode ser classificado
em dois tipos: direto e inverso [27].

Na extrusdo direta o pistdo forca a passagem do tarugo pela ferramenta. Esse método é
mais aplicado devido a sua simplicidade e o custo menor. Ja na extrusdo inversa, o pistdo
permanece fixo e o tarugo avanca sobre a ferramenta, isso diminui o atrito entre o tarugo e o

recipiente, obtendo um produto final mais homogéneo.
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A classificagdo dos produtos extrudados é realizada de acordo com a forma da seccéo
transversal [27]. Os principais produtos sdo: barras redondas, quadradas, hexagonais; arames,

tubos e perfis que podem ser 0cos ou macicos.

Figura 04 — Exemplos de tubos de aluminio extrudados.

Fonte: (www.alcoaliminio.com.br,2014)

Os principais materiais metalicos extrudados sdo: aluminio, cobre e suas ligas, devido
as baixas resisténcias ao escoamento e temperatura de extrusao, a qual facilita o processo.

3.1.3. Trefilagio

A trefilacdo e um processo de conformacédo plastica que se realiza pela operacdo de
conduzir um fio (ou barra ou tubo) através de uma ferramenta (fieira), que contem um furo em
seu centro, por onde passa o fio. Esse furo tem o didmetro decrescente, e apresenta um perfil
na forma de funil curvo ou conico [27].

O principal objetivo desse processo é a reducdo da sec¢do do fio, que ocorre pela
passagem forcada do fio através da fieira. Normalmente o processo é realizado a temperaturas
de trabalho abaixo da temperatura de recristalizacdo, e, portanto, ocorre 0 encruamento
alterando as propriedades mecénicas do fio, com a perda de ductilidade.
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O processo pode ser realizado em diversas etapas, passando inumeras vezes por diversas
fieiras sucessivas, a fim de obter um produto final com didmetros final decrescente. Além
disso, ainda é possivel, realizar o tratamento térmico simultaneo, geralmente é realizado
tratamento térmico de recozimento para melhorar a ductilidade do produto final, visto que

ocorre encruamento.

Figura 05 - Processo de trefilagéo.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)

A ferramenta que apresenta o furo na regido central € chamada de fieira, e apresenta
varias geometrias diferentes, devido a cada tipo de produto final, abaixo a figura 06

exemplifica diferentes matrizes de trefilagdo com geometrias diversas.
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Figura 06 — Representacéo de diferentes matrizes de trefila¢éo.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)

A matéria prima para o processo de trefilacdo sdo materiais na forma de arame que pode
ser em barras ou tubos, obtidos inicialmente pelo processo de extrusdo. Sendo assim, o
processo de trefilacdo pode ser entendido como uma continuidade do processo de extrusséo
que combinadas apresentam um produto final.

As principais vantagens do processo de trefilacdo quando comparado a outros processos
ja descritos anteriormente nesse trabalho, é a grande capacidade de estiramento e reducdo de
didmetro e a grande precisdo dimensional aplicadas a bitolas de arames, visto que a laminagéo

a frio ndo se aplica a esses produtos.

3.1.4. Forjamento

O Forjamento ¢ o processo de conformacao por meio do qual se obtém a forma desejada
da peca por martelamento ou aplicagdo gradativa de uma pressdo [27]. O processo pode
ocorrer de duas maneiras a quente e a frio, no entanto a maioria das operacdes de forjamento é
realizada a quente, devido a maior maleabilidade do metal quando aquecido.

A ferramenta utilizada para realizar o forjamento na industria € principalmente a prensa,
que submete o metal a esforcos de compresséo a velocidades relativamente baixas,
provocando a deformacdo pléstica do metal e encruamento. No entanto ainda € utilizado o
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forjamento, de maneira mais rudimentar e com um pior controle dimensional, por martelos
que submetem a deformacao plastica do metal através de impactos em velocidades rapidas.

O processo pode ser divida em forjamento livre ou em matriz aberta, e o forjamento em
matriz fechada ou somente forjamento em matriz. No processo livre, o material ¢ deformando
entre as ferramentas, dessa forma as forcas de compressdo € direta e 0 material escoa no
sentido perpendicular a forga. J& no forjamento em matriz fechada o material é deformado
entre duas metades de matrizes, a deformacdo ocorre a altas pressdes em uma matriz fechada.
As figuras 07 e 08, abaixo, exemplificam os dois modos de forjamento, sendo que a primeira

trata-se de forjamento livre e a segunda trata-se de forjamento em matriz fechada.

Figura 07 — Representacéo esquematica do processo de forjamento livre.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)

Figura 08 — Representacdo esquematica do processo de forjamento em matriz fechada.
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Fonte: (BRESCIANI, FILHO,2011) (27)
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Os principais metais e ligas metélicas que sdo submetidas ao processo de forjamentos
sdo: acos-carbono, agos-liga, acos para ferramentas, acos inoxidaveis, ligas de aluminio, ligas

de cobre e ligas de titanio.

3.2. METALURGIA DO PO.

A metalurgia do p6 é uma das técnicas metallrgicas ndo convencionais, que consiste em
transformar pos de metais ou ligas metalicas, e as vezes também substancias ndo metalicas,
em pecas resistentes sem recorrer-se a fusdo, mas s6 pelo emprego de pressao e calor [29]. As
pecas sdo obtidas com auséncia de fase liquida ou, em alguns casos, presenca parcial de fase
liquida.

A metalurgia do p6 ganhou destaque devido a algumas vantagens: Trata-se de uma
técnica econbmica, rapida, permite a producdo de pecas em grandes escalas, de geometrias
complexas j& na forma definitiva (ndo € necessario usinagem) com um grande controle
dimensional e um rigoroso controle da composicdo quimica. Entretanto, Uma grande
dificuldade encontrada nessa técnica é de obter densidades uniformes e proximas dos
materiais obtidos por fusao.

De maneira geral, o processo para obter componentes por metalurgia do pé envolve
algumas etapas fundamentais: Obtencdo dos pds elementares, mistura e homogeneizagdo dos
pos metalicos; compressdo da mistura, chamada de compactacdo; Aquecimento do
compactado, chamada de sinterizagdo. Essas etapas sdo ilustradas através do fluxograma da

figura 09, e serdo abordadas com maiores detalhes no decorrer deste trabalho.

Figura 09 — Fluxograma simplificado das etapas para producao de pegas por metalurgia do po.
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Pos Metalicos ou Ligas ‘ ‘ Lubrificantes (opcional)

Mistura ou Moagem ‘
|
Consohidacio ‘
I
Acabamento Opcional/Operacdes Posteriores
|
Produto acabado |

Fonte:(ZANATTA,2007) (30).
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3.2.1. Matéria prima (p06s elementares).

Como abordado acima, a matéria prima para a metalurgia do pd, consiste em p6s de
metais ou ligas metalicas. A caracteristica do pé tem suma importancia nas qualidades e nas
propriedades do produto final. Dessa maneira algumas caracteristicas que devem ser
controladas sé&o:

Tamanho das particulas: E recomendando para obter uma maior densidade uma
distribuicdo de particulas grandes, médias e pequenas.

Forma da particula: As particulas de pds podem apresentar uma variedade de formas,
como, esféricas uniformes, esferdides ou em gotas entre outras formas.

Porosidade da particula: A porosidade interna afeta certamente a porosidade do produto
final.

Superficie especifica: Quanto maior o nimero de superficie de contato entre as

particulas no processo de sinterizacdo, melhor para a densificacdo do produto final.

3.2.2. Métodos de obtencado de p6s metalicos.

Os principais métodos de obtencdo de p6s metalicos, podem ser divididos em processos
mecanicos e quimicos. Nesse trabalho serdo abordados os métodos mecénicos de atomizacao
e moagem, por serem 0s mais aplicados.

A obtencdo de pds metélicos pelo método de atomizacdo, atualmente, &€ muito utilizado
na industria devido a sua grande produtividade de produgdo de pds metalicos. A técnica
consiste em forcar a passagem do metal, no estado liquido, por um orificio, dessa maneira na
saida existe um sistema de resfriamento que aplica um jato de agua, ar ou algum gas
especifico, a altas pressdes que provoca a solidificacdo do metal e também a desintegragéo do
fluxo, que séo colhidas em coletores especiais por meio de um sistema de sucgdo. Como
resultado dessa técnica, é entdo produzido pos metalicos com diferentes granulometrias e
morfologias.

A distribuicdo de tamanho das particulas é controlada através da variacdo de parametros
como pressao, volume de fluido, tipo de fluido, &ngulo de injecdo entre outras. Ja a geometria

é controlada pela variacao da velocidade de solidificagéo.
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Figura 10 — Representacdo esquematica de atomizador de p6s metalicos.
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Fonte:(KLEIN, 2010) (31)

Outro método mecénico de producdo de pds metalicos, trata-se da moagem de alta
energia. Nesse método as particulas sofrem deformacdes pléasticas, fratura e soldagem a frio,
através de colisdes de bolas dentro do moinho, resultando na formac&o de novas particulas. E
preciso frisar, que nesse método pode ocorrer & contaminagdo do po6 metélico, devido as
colisdes das bolas, isso é resultado da diferenca de composi¢do entre a matéria prima e as
bolas.

Quando o material tem propriedades ducteis as particulas de pds tendem a sofrer a
soldagem a frio, diminuindo consideravelmente a eficiéncia do processo de moagem.
Entretanto, é possivel selecionar diferentes configuragdes de moinho, sendo o0 moinho atritor e

0 moinho planetéario recomendado para esse caso.

Figura 11 — Cuba de moinho atritor.
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Fonte:(SURYANARAYANA,2001) (32)
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Na figura 11, é apresentada a cuba de um moinho atritor. O funcionamento desse
equipamento consiste em um impulsor vertical que promove movimento de rotacdo. Dentro
da cuba é colocado o p6 metalico e bolas, dessa maneira com a velocidade de rotacéo,
ocorrem impactos das bolas com o pé metalico e com as paredes da cuba, promovendo a

moagem.

3.2.3. Mistura e homogeneizacao de pds metalicos.

Trata-se da primeira etapa do processo de metalurgia do pé. E uma etapa simples,
entretanto muito importante. Consiste em misturar os pds metalicos de natureza diferentes
com o objetivo de assegurar lotes de pds uniformes e com caracteristicas especificas de
distribuicdo de tamanho de particulas, aléem de promover a homogeneizacdo. Os principais
equipamentos utilizados nessa etapa sdo: Moinho de bolas, misturadores de pas ou rolos,
homogeneizadores entre outros. Nessa etapa é importante que sejam controlados alguns
parametros com velocidade de rotacdo, tempo de mistura, a fim de garantir a mistura e

homogeneizacao adequada do p6s metalicos.

3.2.4. Compactacao dos pos.

A compactacao dos pos é uma importante etapa do processo de metalurgia do pd, pois €
um fator determinante na densidade final do componente apds sinterizagcdo. O processo
consiste basicamente, em aplicar uma forca de compressdo no p6 metdlico em matrizes

fechadas.

Figura 12 — Representacdo Esquematica do processo de compactacao de pds.
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Fonte:(CHIAVERINI, VICENTE, 1986) (29)
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Na figura 12, é representada a compactacao de pos através da prensagem uniaxial. As
etapas de compactacéo sdo:

Enchimento da cavidade da matriz com o p06; Abaixamento da puncdo superior da
matriz; Aplicacdo da pressao pela puncdo superior; Subida e retirada da puncdo; E por fim a
ejecédo do corpo prensado.

Entretanto existem varios modos de prensagem, destaca-se a prensagem uniaxial,
prensagem isostatica, que podem ser a temperatura ambiente ou a quente. A escolha do modo
de prensagem depende de muitos parametros como a forma do po utilizado, a composicao
quimica, o objetivo da aplicacdo do material final em funcdo do nivel de densidade, entre
outros.

Na prensagem uniaxial a compactacao do pos é realizada em uma matriz rigida, aberta
ou fechada e duas puncdes. A pressdo € aplicada na puncao superior, e a forca aplicada é na
direcdo axial. Na prensagem uniaxial em matriz fechada o grau de compactagdo ou
densificacdo pode variar nas diferentes zonas do componente, isso € ilustrado na figura 13,
gue nos mostra maiores graus de compactacdo junto a superficies das puncdes (superior e
inferior) devido ao atrito entre as particulas de pds metalicos e a parede da matriz, gerando um
material compactado com um gradiente de densidades e com diferentes propriedades

mecanicas.

Figura 13 — Distribuicdo de densidade durante prensagem uniaxial.

Fonte: (CHIAVERINI, VICENTE, 1986) (29)

A prensagem uniaxial de acdo simples, é utilizada para conformar pecas com
espessuras pequenas e com geometrica simples. Entretanto, existem algumas adaptacdes,

como por exemplo prensagem de duplo efeito, onde a matriz superior e inferior aplica o
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esforco de comprensdo. Essa modalidade de prensagem é aplicada a pecas de grandes
espessuras e geometrias complexas.

Outo método de prensagem muito usuado, trata-se da prensagem isostatica, que pode
ser divida em prensagem isostatica a frio(CIP) e prensagem isostatica a quente (HIP).

No caso da prensagem isostatica a frio (CIP), um molde flexivel, geralmente de
material polimérico, é preenchido com a mistura de p6s metélicos e colocado em uma prensa
onde o meio transmissor de pressao € um fluido, que pode ser agua, 6leo , glicerina entre
outros. Dessa forma, a pressdo é exercida pelo fluido que comprime o molde flexivel e
compacta a mistura de pé uniformente em todas as direcOes, resultando em uma maior

compactacao do p6 nao gerando mais gradiente de densidades.

Figura 14 — Representacdo prensagem isostatica a frio.
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Fonte: (Internet, 2014).

Na prensagem isostativa a quente (HIP), a mistura de p6 é colocada dentro de um
molde metalico, em seguida é colocada em uma autoclave em altas temperatura e pressao. O
meio transmissor de pressdo € um gas, que comprime e compacta a mistura de pé de maneira
uniforme. Trata-se de um processo muito caro e com baixa produtividade, no entanto o

produto prensado apresenta alta densificacdo e com poucos defeitos.
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3.2.5. Sinterizagao.

A sinterizacdo consiste na etapa da metalurgia do pd que visa obter microestruturas
com altas densidades, com porosidade praticamente nula. Essa etapa é conhecida como
queima e consolidacdo de um corpo conformando a partir de p6s, que ocorre a eliminagédo de
poros, &gua e ocorre a retracdo do corpo. Existem dois tipos bésicos de sinterizacdo : a
sinterizacdo sem fase liquida ou por fase solida e a sinterizacéo por fase liquida.

A sinterizacdo sem fase liquida ocorré em temperaturas abaixo da temperatura de
fusdo do pd, e como o nome diz ndo existe formacdo de fase liquida. A figura 14 ilustra os
dois fenbmenos responsaveis pela contracdo do componente e pela diminuicdo de sua
porosidade durante o processo de sinterizacdo sem fase liquida: aproximacdo dos centros e
rearranjo das particulas. Na sinterizacdo sem fase liquida a aproximacdo dos centros das
particulas é o fendbmeno dominante. Pode-se ainda dividir o processo em trés estagios: (i)
ligagdo solida entre as particulas, com a formagdo dos “necks”. Nota-se pequena reducdo da
porosidade, até que os “necks” sejam equivalentes a 1/3 do didmetro das particulas; (ii)
qguando a densidade é aproximadamente 75% da tedrica ocorre a transi¢do para o segundo
estagio. N&o se distingue mais as particulas iniciais individuais e os canais de porosidade se
encontram ao longo de jungdes triplas de gréos adjacentes. A contragdo é rapida e ocorre lento
crescimento de grao; (iii) o terceiro estagio comeca com densidade entre 91 e 95%, quando 0s
canais de porosidade se fecham e se transformam em poros isolados. Pode-se esperar alguma
influéncia da velocidade de aquecimento sobre a taxa de contracdo do componente. Menores
velocidades de aquecimento tendem a levar a maiores densidades, ja que se trabalha com

maiores tempos de sinterizacdo para cada temperatura [33].

Figura 15 — Fendmenos de aproximagdo dos centros e rearranjo das particulas durante a sinterizacao.
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Fonte: (O autor, 2014).
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A sinterizacdo com fase liquida trata-se do mais econdmico processo de sinterizacao, o
convencional, muitas vezes é possivel eliminar totalmente a porosidade quando se tem a
presenca de fase liquida. Pode-se também atingir bom controle dimensional se contracdo ou
dilatacdo durante a sinterizacdo forem despreziveis. A homogeneizagdo durante a sinterizacao
é uma condicgdo necessaria para se obter as propriedades mecéanicas desejadas, 0 que também
é bastante facilitado pela presenca de fase liquida. A fusdo acelera o transporte de material
durante a sinterizacdo e compensa parcialmente a contracdo com a dilatacdo induzida pela

penetracdo da fase liquida entre as particulas e ao longo dos contornos de gréo.
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3.3. SOBRE O NITINOL.

3.3.1. Aspectos metalurgia fisica do Nitinol.

A figura 16 mostra o diagrama Ni-Ti com a faixa de composicdes de interesse em
destaque. A liga NiTi apresenta uma transformacéo de fase, a baixas temperaturas apresenta
estrutura martensitica, conhecida como B19’ e a altas temperaturas sua estrutura ¢ austenitica,
conhecida como B2. As propriedades funcionais especiais e as boas propriedades mecanicas
sdo devidas exatamente a transformacdo martensitica e sua reversdo. Existem trés tipos
diversos de transformacdes martensiticas na liga TiNi (Fig. 16). (i) quando a liga é resfriada a
partir do estado solubilizado, portanto a partir da fase mée (B2) e obtém-se a estrutura
monoclinica (B19’). (ii) quando a liga ¢ tratada termicamente de forma a promover a
precipitacdo da fase Ti3Ni4 ou quando a liga é submetida a trabalho mecanico e recozida a
temperatura (~400°C) em que alta densidade de discordancias rearranjadas é deixada na peca.
Nesse caso sera gerada a fase R (trigonal) que posteriormente se transforma na estrutura B19°.
(iii) quando a liga recebe a adicéo de Cu (Ti-40Ni-10Cu por exemplo), durante o resfriamento
da fase mae forma-se a estrutura martensitica B19, que posteriormente se transforma na
estrutura B19’ [34].

Existe grande interesse nas ligas ricas em Ni, ja que suas temperaturas de
transformacdo podem ser controladas pelo teor de Ni [17, 18, 20]. Deve-se notar aqui que
existe apenas uma transformacao alotropica mas séo feitas referéncias a varias temperaturas
de transformacdo, ja que existem a temperatura inicial (Mi) e a temperatura final (Mf) de
transformacgéo martensitica no resfriamento, e a temperatura inicial (Ai) e a temperatura final
(Af) de transformacéo austenitica no aquecimento da liga. As temperaturas de transformacéo
dependem da exata composi¢do, dos tratamentos termomecénicos aplicados e do teor de
impurezas; oxigénio e carbono afetam essas temperaturas drasticamente [35]. O fator mais
importante na determinacao da temperatura de transformacao martensitica € o teor de Ni [36].

A despeito de em geral se considerar a liga NiTi como monofésica, vé-se no diagrama
de fases (fig. 16) que & temperatura ambiente ela € um composto linear posicionado entre 0s
campos Ti2Ni + NiTi e NiTi + TiNi3, o que sugere a ocorréncia de precipitados de Ti2Ni e
TiNi3 [9, 36]. Guoxin [37] obteve NiTi poroso por MIM e reportou a precipitacdo de Ti2Ni.
Segundo Mehrabi [35] a precipitacdo de Ti2Ni e TiNi3 no contorno de grdo resulta em

maiores valores de dureza. Varios trabalhos reportam a presenca de Ni4Ti3 [26, 38, 39, 40,
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41]. Como a fase Ni4Ti3 € rica em Ni sua precipitacdo altera a composi¢do da liga, alterando
assim a temperatura de transformacdo martensitica. Ainda, a presenca de precipitados, sua
distribuicdo e seu grau de coeréncia com a matriz alteram a Ms, alterando assim as
propriedades de memoria de forma da liga, ja que as areas entorno dos precipitados séo sitios
preferenciais de nucleacdo de placas martensiticas [42].

Figura 16 — Diagrama de Equilibrio de Fases da liga NiTi.
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Figura 17 — Transformac6es Martensiticas possiveis na liga de NiTi.
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3.3.2. Comportamento Mecanico.

Assim como qualquer outro material, ao ser solicitada mecanicamente a liga se
deforma elasticamente e a seguir se deforma plasticamente. A deformacao pode se dar por trés
mecanismos diferentes, que sdo: (i) reorientacdo de alguma variante da martensita, quando a
deformacdo ocorre a temperatura abaixo da temperatura inicial da transformacéo austenitica
no aquecimento As; (ii) transformacdo martensitica induzida por tensdo, quando a solicitacdo
mecanica se da entre a temperatura de inicio de transformacdo martensitica no resfriamento,
Ms, e a temperatura (Td) em que a tensdo necessaria para a transformacdo austenita —
martensita se iguala a tensdo de deformacdo da austenita; (iii) deformacdo plastica da
austenita a temperatura acima de Td [43]. A figura 18 mostra um diagrama o X € de uma liga
NiTi comercial [17]. A figura ilustra perfeitamente as regifes citadas, de deformacéo elastica
inicial, superelasticidade e deformacdo pléastica; note-se que o comportamento superelastico se

da no patamar de isotensao designado eL.

Figura 18 — Diagrama o X ¢ qualitativo de uma liga NiTi comercial [17].
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Fonte: (OTSUKA, K, 2005) (1)

A figura 19 apresenta um diagrama o X & que demonstra o aspecto retornavel da
deformacéo observada no patamar de isotensdo na figura anterior. Deve-se notar que a regido
do ensaio de tragdo mostrada na figura 19 ilustra o efeito de memdria de forma da liga, ja que

ao se retirar a carga a deformagao também retorna.
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Figura 19 — Diagrama o X ¢ qualitativo de uma liga NiTi comercial [17].
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Fonte: (OTSUKA, K, 2005) (1)

3.3.3. Rotas de Obtengéo da liga.

Ao considerar a utilizacdo de nitinol é fundamental saber as temperaturas de
transformacéo de fase (TTF) da liga, ja que estas determinam suas possiveis temperaturas de
utilizacdo. O meio mais comum de producdo de nitinol € fundicdo [34], e para amostras
fundidas as temperaturas de transformacdo de fase dependem do processamento posterior
aplicado, como deformacéo e temperatura de recozimento apds trabalho mecénico a frio ou a
quente. Sobre o material obtido por metalurgia do po, o processamento de uma mesma liga
por diferentes técnicas, como metalurgia do po convencional, HIP e MIM, resulta em ligas
com TTF diferentes, j& que a maior ou menor adic¢do de ligantes e lubrificantes, por exemplo,
determina o nivel de contaminacdo, com influéncia sobre as TTF da liga [36].

Aspectos que dependem do processo de obtencdo utilizado, como tamanho de gréo,
nivel de contaminantes e fases presentes, determinam ndo s6 as TTF como também as
propriedades mecanicas da liga gerada, e portanto sdo importantes na utilizacdo final dos
componentes. Bram et al. [34] obtiveram amostras de nitinol, utilizando tanto HIP quanto
MIM. Usando HIP, sob temperatura de 1050°C, pressdo de 195 MPa e tempo de 5 horas e
partindo de pds elementares, Bram obteve amostras que considerou suficientemente
homogéneas, porém reportou a presenca de outras fases prejudiciais as propriedades
mecéanicas da liga. Ensaio ciclico de tragdo revelou comportamento relativamente fragil, com
deformacdo méaxima inferior a 2% e quebra do corpo de prova no 3° ciclo. Alguns problemas
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de dificil solu¢do sdo encontrados na obtencdo de amostras de NiTi por metalurgia do po:
geralmente o teor de oxigénio de amostras sinterizadas é mais alto, quando comparado a
amostras fundidas, que resulta na formagao de 6xidos, como Ti4Ni20x (0 < x < 1) [36, 37,
38], importante causa de fragilizacdo das ligas NiTi. As fases intermediarias Ti2Ni e Ni3Ti
normalmente se formam e dificilmente sdo eliminadas por posterior tratamento de
homogeneizacdo. Em geral amostras sinterizadas apresentam porosidade devido a diferenca
de difusividade entre Ti e Ni, principalmente quando obtidas a partir de pds elementares. Os
fatores acima explicam porque € particularmente dificil obter ligas NiTi por metalurgia do p6
com homogeneidade satisfatéria e boas propriedades de memédria de forma [37]. Por outro
lado, ensaios realizados com chapas laminadas de espessura 1,4 mm resultaram em
deformacdes variando entre pouco mais de 20% até aproximadamente 60%, dependendo do
tratamento térmico aplicado [44]. Favier [39] trabalhou com tubos conformados a quente e
envelhecidos por varios periodos de tempo, obtendo comportamento supereldstico bem
definido e deformacdo de 8%.

3.4. METODO DE ARQUIMEDES
3.4.1. Introdugéo.

Define-se massa especifica ou densidade de uma substancia como a razdo entre a

massa e seu volume.

p=" €
\)

Na obtencdo de densidades de corpos com geometria complexa ou COrpos porosos,
nem sempre existem meios para determinar de maneira correta e com precisao seu volume, o
que dificulta o célculo da densidade pela equacédo (1). Dessa maneira, € necessario utilizar
outro método para determinar a densidade do corpo. Um método muito usado e simples trata-

se do Principio de Arquimedes.
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3.4.2. Fundamentacao Teorica

Pelo principio de Arquimedes, todo corpo, submerso em um fluido liquido, fica sujeito
a uma forca de empuxo E, do liquido, na direcdo vertical e sentido de baixo para cima e com

maodulo igual ao peso do liquido deslocado.

Figura 20 — Representacdo esquematica da for¢a de Empuxo.

o /

Fonte: (O autor, 2015).

Desse modo 0 empuxo (E) é definido pela equacao:

E=mxg )
onde: m = massa do liquido deslocado.

g = Aceleragdo da gravidade.

Entretanto, a massa do liquido deslocado é definido como:
m =p, xV ©)
onde: p, = densidade do liquido
V = Volume submerso.
Substituindo (3) na equacéo (2), obtemos a equacdo do empuxo ( E):
E=p xVxg 4)

O volume do corpo submerso € expresso em funcdo da sua massa e da sua densidade,

conforme equacdo abaixo:
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v="s ®)
Ps
onde: m,= massa do solido.

Ps = densidade do solido.

Por fim, a densidade do sélido, expresso em funcdo da densidade do liquido e da
massa de liquido deslocado e dado por:
my

Ps =P X— (6)
m

3.4.3. Meétodo.

O método de determinacdo de densidade pelo principio de Arquimedes consiste em
primeiramente medir a massa do corpo, em seguida colocar um béquer que contenha um
fluido liquido de densidade conhecida sobre uma balanga, no qual ira registrar a massa de
liquido. E entdo usado um dispositivo (imagem 21), onde o sélido é posicionado e submerso
no liquido sem entrar em contato com as paredes e o fundo do béquer. A balanca ira registrar
um aumento de massa que € proporcional a forca de reacdo do empuxo devido a massa de
liquido deslocado.

Figura 21 — Dispositivo de Arquimedes.

Fonte: (O autor, 2015).
Desse modo € possivel determinar a densidade do corpo através da equagéo (6).
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4. MATERIAIS E METODOS

As prensagens Isostatica e uniaxial foram realizadas nas dependéncias do Laboratério
de Materiais cerdmicos do Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de
Engenharia de Guaratingueta (FEG). A sinterizacdo dos corpos de provas de Ni-Ti, foi
realizada nas dependéncias da Central de Laboratérios do Departamento de Engenharia de
Materiais da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta (FEG).

A preparacdo das amostras para analise macroscépica, microscopicas e de porosidade da
liga ap6s sinterizacdo pelo método de Arquimedes, foram no Laboratorio Metallrgico do
Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta
(FEG).

Os equipamentos utilizados na preparacao da liga até sua sinterizagdo foram:

e Balanca analitica, Marte AL 500 C: Utilizada para obter composi¢éo de
Niso 5 Tige 5 €M porcentagem atomica.

Figura 22 — Balan¢a Analitica Marte AL 500c

Fonte: (O autor, 2015).
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o Misturador: Utilizado para homogeneizacao da mistura de pos elementares de Ni
e Ti.

Figura 23 — Misturador e homogeneizador.

Fonte: (O autor, 2015).

e Matriz e puncdo: Utilizada para prensagem uniaxial.

Figura 24 — Matriz e puncéo.

Fonte: (O autor, 2015).

e Céamara para prensagem isostatica: utilizada em conjunto com a prensa para

compactacao isostatica. — camara para compactacao isostatica

Figura 25 — Camara para compactacao isostatica.

Fonte: (O autor, 2015).
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e Prensa Uniaxaial, Bonevau 30 toneladas: Utilizada para realizar a prensagem

Uniaxial.

Figura 26 — Prensa uniaxial.

Fonte: (O autor, 2015).

e Forno Elétrico com atmosfera controlada: Utilizada para realizar a sinterizagdo
da liga NiTi.

Figura 27 — Forno por resisténcia elétrica.

Fonte: (O autor, 2015).
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Os equipamentos utilizados para preparacdo da amostra e metalografia foram:

e Lixadeira rotativa: utilizada na preparacdo da amostra para o lixamento das
amostras.
Figura 28 — Lixadeira rotativa.

Fonte: (O autor, 2015).

e Politriz Arotec: utilizada para o polimento do material para os ataques quimicos.

Figura 29 - Politriz automatica.

Fonte: (O autor, 2015).

e Estereoscopio Stemi: utilizado para afericdo da superficie polida:

Figura 30 - Estereoscdpio Stemi.

Fonte: (O autor, 2015).
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e Microscopio Nikon Epiphot 200: utilizado para analisar e fotografar as amostras
em ampliacGes superiores a 50 vezes.

Figura 31 - Microscopio Nikon Epiphot 200.

Fonte: (Samwoo Scientific Co., 2013).

Os equipamentos utilizados para realizacdo do método de Arquimedes para

determinacédo da densidade foram:

e Balanca analitica: Utilizada para medir a massa do corpo seco e a massa
deslocada de agua.
e Béquer e dispositivo de Arquimedes (balanca hidrostatica)

Figura 32 — Dispositivo de Arquimedes (balanca hidrostatica)

Fonte: (O autor, 2015).
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41. MATERIAIS

Os materiais utilizados para prensagem e sinterizacdo da liga NiTi, foram os pos

elementares, ja moidos e adquiridos em granulométrica adequada.

Figura 33 — Pds Elementares Ni e Ti.

Fonte: (O autor, 2015).

4.2. METODO

4.2.1. Pesagem dos pos elementares.

Com base na composicao quimica desejada (Ni50,5Ti49,5 em porcentagem atdmica) 0s

pos elementares de Ni e Ti foram pesados em balanca de preciséo.

4.2.2. Mistura e Homogeneizacao.

Os pos elementares de Ni e Ti foram levados ao misturador (figura 21) e misturados
mecanicamente durante um intervalo de tempo de 40 minutos. N&o foram utilizadas bolas
para misturar os pos, visto que pode ocorrer contaminagdo, com prejuizo das propriedades

finais obtidas.
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4.2.3. Prensagem uniaxial em matriz fechada.

Apdbs a homogeneizacdo a mistura foi colocada na matriz flutuante e posicionada na
prensa para ser compactada uniaxialmente, através de um ciclo sob trés tensdes diferentes:
1000, 750 e 500 MPa, sendo que apds cada aplicacdo de tensdo a carga era totalmente
retirada. Foi utilizada essa metodologia com o objetivo de obter um corpo de prova com
maior densidade final, visto que a compactacdo € um fator decisivo e determinante para obter
um corpo denso e com boas propriedades mecanicas apos a sinterizagéo.

Dessa modo, foram obtidos corpos de provas cilindricos com diametro de 12 mm,
conforme ilustrado na figura 34.

Figura 34 — Representacéo do corpo de prova apds prensagem uniaxial.

™ L1

A

Fonte: (O autor, 2015).

4.2.4. Prensagem uniaxial e Isostatica.

Nesse modo de prensagem, foi realizada, primeiramente, a prensagem uniaxial sob trés
tensdes diferentes: 1000, 750 e 500 Mpa, sendo que apés cada aplicacdo de tenséo a carga era
totalmente retirada. Dessa maneira, foram obtidos corpos de provas cilindricos. Em seguida,
esses corpos de provas foram colocados em bexigas, e utilizando-se uma bomba de vacuo, o
ar foi parcialmente retirado de seu interior. As amostras foram ent&o colocadas na cdmara de
prensagem isostatica usando-se etanol como fluido de prensagem. A pressdo de compactacao
nesse estagio foi de 200 MPa. Essa metodologia foi realizada com o objetivo de obter um
corpo de prova com maior densidade final, e compara-la com o modo de prensagem uniaxial,

a fim de estabelecer a melhor rota de compactacéo.
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4.2.5. Sinterizacdo sem fase liquida

Os corpos de provas foram entdo levados ao forno para sinterizacdo (figura 25) a
930°C.

Uma rota especifica de aquecimento foi utilizada visando o menor tempo possivel para
aquecimento das amostras com o devido cuidado com o acabamento superficial das mesmas.
Assim, as amostras foram aquecidas da temperatura ambiente até 500°C sob taxa de
15°C/minuto e de 500°C até 930°C sob taxa de 2°C/minuto. As amostras foram sinterizadas
em 3 tempos distintos, 20, 30 e 40 horas.

A temperatura de sinterizacdo de 930°C foi selecionada a partir do diagrama de fase e
da literatura, visto que na temperatura de 942 °C existe um ponto eutético ocorrendo fusao e
inicio de formacdo de fase liquida, e o objetivo desse trabalho é realizar a sinterizacdo sem
fase liquida.

Foi utilizada atmosfera de argbnio, visto que é um gas inerte, com o objetivo de evitar
a contaminacdo e oxidacdo da liga NiTi, ja que o titanio € muito reativo e se oxida muito

facilmente.

4.2.6. Metalografia

Nesse trabalho foi usada a técnica de metalografia convencional, que consiste
basicamente na seccdo do corpo de prova, lixamento e polimento, ataque quimico e analise
metalogréafica.

Desse modo os corpos de prova sinterizados foram seccionados, lixados com lixas grana
200, 300, 420, 600 e 1200, sempre rotacionando o corpo de prova em 90° a cada troca de lixa.
Em seguida, foi realizado o polimento da superficie da amostra com suspensao de diamante 1

e 0,3 um.

4.2.7. Ataque quimico

O ataque quimico € a técnica mais antiga e comum aplicada para a producdo do
contraste microestrutural. Nesta técnica, 0 reagente quimico reage com a amostra sem 0 uso
de corrente externa. O ataque prossegue com a dissolucdo de acordo com as caracteristicas
qguimicas dos constituintes microestruturais. As variedades dos ataques sdo disponiveis,

incluindo ataques com &cidos, bases, solu¢des neutras e sais.
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O ataque quimico foi realizado logo ap6s o polimento dos corpos de prova. Foi utilizada
uma solucdo com a seguinte composi¢do quimica: 30 ml de acido acético, 5 ml de &cido

nitrico e 2 ml de acido fluoridrico e o tempo de ataque foi de aproximadamente 30 s.

4.2.8. Obtencdo da densidade pelo método de Arquimedes.

Para obtencao da densidade dos corpos de provas pelo método de Arquimedes foi usado
0 seguinte método: Inicialmente foi pesado os corpos de provas de NiTi, ap6s a sinterizacdo,

em balanga de preciséo, chamado de massa do solido (m,). Em seguida, em um béquer foi
adicionado agua destilada de densidade conhecida (o, ), e colocado na balanga de precisdo e

tarado. Foi, entdo, montado o dispositivo de Arquimedes, chamado de balanga hidrostatica
(figura 32), e submerso no béquer contendo agua. O corpo de prova foi posicionado na
balanca hidrostatica de forma a ndo tocar as paredes e o fundo do béquer. Na balanca de

precisdo é registrado um aumento da massa (m), que é proporcional a forga de reacdo do

empuxo devido a massa de liquido deslocado.

Por fim atraves da equacdo (6), foi possivel calcular a densidade do solido ( p))-
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S. RESULTADOS OBTIDOS

Os resultados obtidos no presente estudo podem ser divididos nos resultados da rota de
sinterizacdo mais adequada comparando os tempos de sinterizacdo e do nivel de porosidade
quando comparada a prensagem uniaxial e isostatica através da analise metalografica e

determinacédo de densidade pelo principio de Arquimedes.

5.1. Rota de sinterizagao.

Conforme descrito no item 4.2.4 os corpos de provas foram sinterizados a 930°C e em 3
tempos distintos : 20, 30 e 40 horas.

Desse modo, a sinterizacdo por 20 e 30 horas, segundo a analise por difracdo de raio-x
(DRX), gerou a presenca de elementos residuais (Ti e Ni), mostrando que esses tempos de
sinterizacdo sdo insuficientes. Alguns fatores podem ser determinantes para que existam
elementos residuais, como a alta taxa de aquecimento, temperatura e tempo de sinterizagéo.
Nesse trabalho a taxa de aquecimento foi moderada, portanto o fator determinante para

nuclear fases secundarias seria o tempo de sinterizacéao.

Figura 35 — Difragdo de Raio-X, amostra de 20 horas de sinterizag&o.
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Figura 36 — Difragdo de Raio-X, amostra de 30 horas de sinterizag&o.
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Ao analisarmos a rota de 40 horas de sinterizacdo, ndo foi mais observada a presenca

dos elementos residuais descritos acima e foram observados, também, baixos volumes de

fases intermetalicas secundarias. 1sso indicou que para sinterizar a liga de NiTi, considerando

os parametros utilizados nesse trabalho, o tempo minimo de sinterizacdo é de 40 horas. Dessa

maneira, € possivel concluir que essa é a rota de processamento de melhor desempenho,

considerando os parametros adotados nesse trabalho.

Figura 37 — Difragdo de Raio-X, amostra de 40 horas de sinterizac&o.
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Desse modo, foi realizada microscopia Otica, para analise metalografia das amostras de
20, 30 e 40 horas de sinterizacdo, que sera discutida a seguir.

5.2. Anélise metalografica.

Através da analise das microscopias abaixo, é possivel ver claramente que em todas as
amostras apresentam as fases B19” e B2, que correspondem as fases martensitica e austenita,
respectivamente, sendo esse resultado confirmado pela anélise do DRX (figuras 35-37), que
apresenta pico de maior intensidade correspondente a fase B19’ e pico de baixa intensidade
referente a fase B2, mostrando maior quantidade da fase martensitica, conforme esperado, ja
que da literatura, em temperatura ambiente a liga de Ni-Ti com a composic¢do estudada
apresenta a fase martensitica, devido a liga ser rica em niquel.

As amostras apresentam duas fases claramente visiveis nas imagens, que podem ser
diferenciadas por suas estruturas caracteristicas. A estrutura acicular, presente em grande
quantidade, é a fase martensitica, e é possivel observar que em menores tempos de
sinterizacdo (20 horas) seu aspecto € fino e alongado, entretanto a medida que aumenta o

tempo de sinterizacdo ocorre uma diminui¢do em seu comprimento e aumento de largura.

Figura 38 — Microscopia Optica, da amostra de 20 horas de sinterizacdo. Ampliagéo 200x.

Fonte: (O autor, 2015).
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Figura 39 — Microscopia Optica, da amostra de 30 horas de sinterizacdo. Ampliacdo 200x.

Fonte: (O autor, 2015).

Figura 40 — Microscopia Optica, da amostra de 40 horas de sinterizagcdo. Ampliacdo 200x.

Fonte: (O autor, 2015).

Sobre a formacdo de fases do nitinol, analisando o diagrama de fases de equilibrio
(imagem 16), em temperatura ambiente € um composto linear posicionado entre 0os campos de
Ti2Ni + NiTi e NiTi + TiNi3. Portanto, isso sugere a presenca de fases intermetélicas

secundarias, que foi comprovada através da analise de DRX, em pequena quantidade.
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Desse modo, uma vez analisado que o tempo de sinterizacdo de 30 e 40 horas foi
satisfatorio para obtencao do nitinol, com poucos elementos residuais e com baixo volume de
fases intermetalicas, foram selecionados esses corpos de provas para estudo do nivel de

porosidade, levando em consideracdo o modo de compactacao.

5.3. Porosidade.

O nivel de porosidade e o grau de homogeneidade de nitinol quando processado a partir
dos pds elementares sdo os atributos mais importantes e que determinam suas propriedades
mecanicas, e a fase de compactacdo é um fator decisivo e determinante para obter um corpo
denso e com bhoas propriedades mecanicas apds a sinterizagdo. Por esse motivo, nesse
trabalho foram realizadas compactacdo uniaxial e isostatica com o objetivo de definir o
melhor modo de compactacéo, tendo como variavel resposta a densidade da liga.

Tanto o modo de compactacdo uniaxial e isostatica, quanto a rota de sinterizacdo de 30
e 40 horas, apresentaram grande nivel de porosidade. As micrografias mostram que ha
heterogeneidade na distribuicdo e nos tamanhos dos poros e que ndo houve reducdo mesmo
em maiores temperaturas de sinterizagdo, mostrando que nao existe relacdo entre eles. A
variacdo da distribuicdo dos poros foi atribuida as condi¢bes de atrito entre a amostra e as

paredes da matriz, que também € variavel.

Figura 41 — Microscopia Optica, da amostra de 30 horas de sinterizacdo e compactacao uniaxial. Ampliagao 50x.

Fonte: (O autor, 2015).
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Figura 42 — Microscopia Optica, da amostra de 30 horas de sinterizacdo e compactacao uniaxial seguida de

isostatica. Ampliacéo 50x.

Fonte: (O autor, 2015).

Figura 43 — Microscopia Optica, da amostra de 40 horas de sinterizagdo e compactacdo uniaxial . Ampliagéo 50x.

Fonte: (O autor, 2015).
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Figura 44 — Microscopia Optica, da amostra de 40 horas de sinterizacdo e compactacao uniaxial seguida de
isostatica. Ampliacéo 50x.

3 L L
Fonte: (O autor, 2015).

De maneira geral, as amostras sinterizadas apresentam porosidade devido a diferencga de
difusividade entre o niquel e o titanio, e apresentam maior nivel de porosidade quando obtidas
a partir de pos elementares. Outro fator que pode maximizar o volume de porosidade sdo 0s
espacos livres existentes entre as particulas dos pés elementares, devido a ndo utilizacdo de
pos bem graduados (pds pequenos, médios e grandes).

As propriedades mecanicas esperadas para essa liga dependem de um nivel de
porosidade baixo, visto que a porosidade € grande fator de determinacdo de concentracdo de
tensdo quando carregamentos mecanicos sdo aplicados. Entretanto, para aplicacdes

biomédicas, algumas vezes, € interessante que a liga apresente estrutura porosa.
5.4. Anélise da densidade.

Como apresentado anteriormente, as amostras de nitinol apresentaram-se porosas,
independentemente do modo de compactacdo e tempo de sinterizacdo. Dessa forma foi
utilizado o método de Arquimedes para determinar quantitativamente a densidade das

amostras e por consequéncia o nivel de porosidade.
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Tabela 1 — Valores de densidade e porcentual de porosidade encontrada através do principio de Arquimedes.

MODO DE TEMPO DE SINTERIZACAO DENSIDADE PORCENTAGEM DE
COMPACTAGCAO [HORAS] [g/cm®] POROSIDADE [%]
UNIAXIAL 30 4,85 20,63%
ISOSTATICA 30 4,39 22,78%
UNIAXIAL 40 4,75 21,06%
ISOSTATICA 40 4,65 21,49%

O melhor valor de densidade obtido foi de 4,85 g/cm3 com 20,63% de poros, para o
modo de compactacdo uniaxial e 30 horas de sinterizacdo. No entanto, a variacdo de
densidade encontrada foi considerada muito baixa e atribuida muito mais ao processo de
determinacdo que a variacdo da densidade das amostras, o que levou a conclusdo de que a
prensagem uniaxial seguida de prensagem isostatica ndo ajuda na obtencdo de amostras mais

densas, para a liga estudada.
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6. CONCLUSAO

Nesse trabalho, a liga de Ni-Ti, chamada de nitinol, foi obtido via metalurgia do p6 sem
fase liquida, e foi analisado o efeito da compactacéo isostatica e uniaxial na densidade final da
liga, além do estudo do tempo de sinterizagdo através da andlise por meio de metalografia
convencional, difracdo de Raio X (DRX) e por fim pelo método de Arquimedes, podendo
chegar as seguintes conclusoes:

- O nitinol foi obtido de maneira satisfatoria a partir dos pos elementares de Ni e Ti,
com composi¢do NisosTisgs,

- A rota de processamento com 40 horas de sinterizagdo a 930°C foi a de melhor
desempenho,pois apresentou a menor quantidade de fases intermetalicas e nenhum vestigio de
elementos residuais, concluindo que a mesma é adequada.

- Pela anélise metalografica e de DRX, a estrutura predominante a temperatura ambiente
foi a fase B19’, caracterizando, a fase martensitica, conforme era esperado devido a
composicao da liga.

- Foi observado um pequeno volume de fases intermetalicas secundarias indicando que
o resfriamento da liga apds sinterizacao foi adequado.

- A segunda fase encontrada na liga foi de Ti,Ni, embora pelo diagrama de equilibrio do
Ni-Ti, fosse esperado Ni3Ti.

- Tanto os modos de compactacéo uniaxial quanto isostatica apresentaram grande nivel
de porosidade. O modo de compactacdo uniaxial foi que apresentou maior densidade, em
média 4,8 g/cm®, que corresponde a 20,84% de poros. No entanto a variacdo de densidade
encontrada foi muito baixa e atribuida muito mais ao processo de determinagédo que a variacdo
de densidade das amostras, o que podemos concluir de que a prensagem uniaxial seguida de

isostatica ndo ajuda na obtencdo de amostras mais densas.
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