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RESUMO

No presente trabalho foi investigada uma liga monocristalina Cu-13,5%Al-
4%Ni obtida a partir da tecnologia desenvolvida pelo "Memory Crystals Group", na
Russia. Maior atencdo foi dada a alteragbes no comportamento mecénico e
estrutural da liga, no estado inicial e apds tratamentos termo-ciclicos (TTC) e,
posteriormente submetida a fraturada. Os espécimes foram aquecidos acima da
temperatura Ar e resfriados proximo a My, sob duas diferentes cargas. Para este
tratamento um dispositivo especial foi desenvolvido. O ensaio de deformagdo por
compressdo da liga foi executado na maquina INSTRON modelo 5582, a
temperatura ambiente. Na caracterizacao estrutural foram evolvidas as analises de
difracdo de raios-X, microscopia eletrbnica de varredura e microdureza Vickers.
Durante TMR a liga sofre alteragcbes tanto na estrutura quanto nas propriedades
mecanicas. O aumento das cargas aplicadas durante TTC diminui a tensdo de
“pseudo-escoamento” em 20-25 MPa, e a tensdo maxima até 950 MPa, sem muitas

modificagbes no carater da deformacéao.

Palavras-Chave: Liga monocristalina Cu-Al-Ni; Transformagbes martensiticas

reversiveis; Analise de estrutura, Propriedades Mecéanicas.

INTRODUGAO
As ligas com Efeito de Memoria de Forma (EMF) sao de grande interesse na

area de metalurgia fisica e metal-mecanica 3 0 principal obstaculo para sua
utilizagao pratica consiste na sensibilidade aos fatores metalurgicos, tecnologicos e

de exploracdo, que alteram a estrutura, o comportamento mecanico, os parametros
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de EMF, dentre outras propriedades essenciais.E conhecido que o EMF pode ser
exibido em ligas que sofrem Transformagdes Martensiticas Reversiveis (TMR) “.
Para ocorrer o EMF em regime repetitivo, estas ligas requerem multiplos ciclos de
aquecimento e resfriamento num intervalo de temperatura que abrange as
temperaturas criticas de TMR 42 Este tratamento promove alteragdes na estrutura,
na composicdo de fases e em muitas propriedades fisico-mecanicas do material “©.

Ultimamente, maior atencdo tém sido dada as ligas monocristalinas Cu-Al-Ni,
por apresentarem maiores parametros de EMF, e maior resisténcia ao acumulo de
deformacdo plastica, ndo reversivel "%, As ligas monocristalinas Cu-Al-Ni, em
relacdo as policristalinas, possuem elevada deformacao (até 12%) e tensdo de
retorno (acima de 600MPa) do EMF e baixo nivel de deformacéo residual %17,

O objetivo principal deste trabalho é o estudo das alteragbes no
comportamento mecanico e estrutural de uma liga monocristalina Cu-Al-Ni
submetida a TTC de 300 ciclos térmicos sob duas diferentes cargas e,
posteriormente, submetida a deformagdes compressivas até atingir a fratura.
MATERIAIS E METODOS

A liga monocristalina Cu-13,5%Al-4%Ni foi desenvolvida pelo "Memory
Crystals Group", na Universidade Técnica de Sao Petersburgo, Russia (.
A identificagdo da composicao de fase da liga foi realizada através da analise

de difracdo de raios-X com radiacdo Cu-Kq e Co-Kq, nos difratbmetros DRON-3M e

URD-65, respectivamente, para a faixa 20 entre 25° e 75°, com um passo de
varredura de 0,03° por 3s (URD-65) e 0,05° por 3s (DRON-3M) de acumulagao, em
temperatura ambiente de laboratoério.

Para realizagdo de TTC sob cargas estaticas de 0,2 e 0,5 kg um dispositivo
especial foi desenvolvido. Os corpos de prova foram cortados, num cortador
MINITOM, lixados e polidos com pastas de diamante, sem ataque quimico, e
submetidos a 300 ciclos de aquecimento acima de As (até 100°C) e resfriamento
préximo a My (até 0°C), finalizando o tratamento com % ciclo de resfriamento sob a
carga (resfriamento até 0°C e aquecimento até a temperatura ambiente) .

O ensaio de deformagao por compressao da liga foi executado na maquina do
tipo INSTRON modelo 5582, com velocidade de 0,1 mm/s, a temperatura ambiente.

A analise de fratura da liga foi realizada através do microscépio eletrénico

ZEISS/DSM-962. As imagens foram geradas a partir de elétrons secundarios.
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Os ensaios de microdureza foram executados com o auxilio de um dispositivo
MHP-100 acoplado ao microscépio 6tico NEOPHOT-32.

Os corpos de prova, no estado inicial e apdés 300 ciclos térmicos sob cargas
de 0,2 e 0,5 kg, foram caracterizados por difracdo de raios-x e microdureza.
Posteriormente, estes foram submetidos a deformagdes compressivas e, novamente

caracterizados, inclusive o seu aspecto morfolégico de fratura.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As figuras 1 e 2 apresentam as analises estruturais da liga Cu-13,5%AIl-4%Ni.
Os difratogramas relacionam a intensidade dos picos de difracdo e a distancia
interplanar (ao invés de angulo 26), devido as diferentes radiagdes utilizadas.

No estado inicial, a liga Cu-13,5%AI-4%Ni apresenta trés fases metaestaveis:
a fase de alta temperatura B+, ordenada do tipo DOs; 'V; a fase martensitica y'y,
ordenada do tipo CusTi '?; e a fase com estrutura Al;CusNi ordenada >, do
sistema romboédrico, denominada no trabalho como fase R (), figura 1(a). A fase de
alta temperatura 3 apresentou um reflexo intenso (331)g1, enquanto a fase
martensitica y'y dois reflexos (011),4 e (111),41, com menores intensidades. Além
destes, verificam-se picos de difracdo, pertencentes a fase romboédrica R,
determinados pelos reflexos (107)r e (2014)r. Existe um pico desta fase semelhante
ao da fase martensitica y'y, do tipo (111),4](0015)r ™). Trabalhos prévios ©"
revelam por microscopia o6tica, que nao existe evidéncias de presenca da fase R em
forma de inclusdes, portanto, esta pode ser interpretada como uma fase coerente as
fases (1 e y'1, sendo intermediaria entre as mesmas e estabilizada na temperatura
de analise difratométrica.

Apds 300 ciclos térmicos sob carga de 0,2 kg foram observados os picos das
fases B4, Y1, € 0s de coeréncia (1|R e y1|R. A maior participacdo dos planos de
coeréncia caracteriza maior estabilidade do estado intermediario com o tratamento
realizado, figura 1(b).

A liga submetida a 300 ciclos com a carga aplicada de 0,5 kg apresenta em
sua estrutura a fase R, com seu pico (2014)r intenso e o pico (107)z de menor
intensidade. A participagado da fase martensitica y’y diminui e observa-se o pico de
coeréncia (111),+1/(0015)r de intensidade média. Nota-se que o pico (331)gs da fase

B1 diminuiu em sua intensidade, figura 1(c), quando comparado ao estado inicial.
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Figura 1 — Difratogramas da liga Cu-13,5%Al-4%Ni, no estado inicial (a) e ap6s 300
ciclos térmicos sob cargas de 0,2 kg (b) e 0,5 kg (c).

A figura 2 apresenta os difratogramas da liga Cu-13,5%AIl-4%Ni apos ensaios
por compressao até atingir a fratura. A analise difratométrica da liga apds a fratura
apresenta um reflexo intenso dos planos de coeréncia (111),4/(0015)r. A fase

(331)p1 se apresenta com menor intensidade, figura 2(a).
Apods TTC sob carga de 0,2 kg e ensaio de fratura os mesmos reflexos foram

observados, com pequena participacao da fase R, reflexo (2014)g, figura 2(b).

A liga submetida a 300 ciclos com a carga aplicada de 0,5 kg e submetida a
fratura apresenta em sua estrutura maior participagdo da fase (3 através do pico
(331)g1, enquanto que os picos (2014)r, (107)r € (111),4](0015)r apresentam-se com

menores intensidades, figura 2(c).
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Figura 2 — Difratogramas da liga Cu-13,5%Al-4%Ni no estado inicial (a) e ap6s 300

ciclos térmicos sob cargas de 0,2 kg (b) e 0,5 kg (c), submetidas a fratura.

O aumento da carga aplicada durante TTC de 300 ciclos favorece a existéncia
das fases R e y'4|R, figura 1 (c). No aquecimento a partir de 0 °C até a temperatura
ambiente, a carga deveria provocar a transformagao martensitica reversay’y - R -
By 1518 Entretanto, com a descarga, a estrutura pode sofrer um processo de
relaxamento, acompanhada pela transformacao em sentido oposto, pois o estado
sob tensdo nao é estavel termodinamicamente. Supde-se que as imperfeicoes
acumuladas na estrutura durante TTC sob cargas retardam todas as reagdes de

TMR, revelando melhor o estado metaestavel (fases R e y'4).
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Nos corpos de prova submetidos ao mesmo tratamento e posteriormente a
fratura observa-se maior participacdo do estado transitério y'¢|R, figura 2 (b). O
acumulo de deformagao plastica apos a fratura, do corpo de prova submetido ao
TTC sob carga de 0,5 kg, induza TMR y1 - R - [34 sob tenséo, figura 2 (c).

Na curva “tensédo x deformagéao”, figura 3, a liga apresenta o comportamento
elastico seguido por um patamar de “pseudo-escoamento”, tipico para todas as ligas
com efeitos nao elasticos . No estado inicial este patamar apresenta-se com cerca
de 8% de extensdo em deformagao e uma tensao de escoamento variando entre 60-
65 MPa, onde ocorre o acumulo de deformacgao reversivel, correlacionada ao EMF,
acompanhado por TMR vy~ [ e reorientagdo da estrutura inicial. Em maiores
tensdes, a liga se deforma de modo elastico, até a ruptura, apresentando uma
tensdo maxima de aproximadamente 1350 MPa e uma deformacgao total em torno de
18%, revelando sua alta resisténcia mecanica, figura 3(1). Estes resultados estao de
acordo com trabalhos anteriores "' onde foram utilizadas ligas monocristalinas

Cu-Al-Ni de composicdes comparaveis.
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Figura 3 — Diagrama “tensdo x deformacéo” da liga Cu-13,5%AI-4%Ni até a fratura,

no estado inicial (1) e apds 300 ciclos térmicos sob cargas de 0,2 (2) e 0,5 kg (3).

Observa-se que a liga submetida a 300 ciclos térmicos sob carga de 0,2 kg
revela o patamar de pseudo-escoamento e tensdo de ruptura proximo ao estado
inicial, figura 3(2). A analise difratométrica também apresenta uma estrutura

comparavel com maior participagao do estado transitorio y'¢|R, figura 2(a,b).
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A liga submetida a 300 ciclos térmicos sob carga de 0,5 kg, revelou menor
resisténcia mecanica, apresentando uma diferenca na tensao e deformagdo maxima
de 394 MPa e 4,3%, respectivamente, comparado ao estado inicial, figura 3(3).

O aumento das cargas estaticas aplicadas durante o TTC favorece a TMR
Y1+ B1, evidenciado pela diminuicdo da tensdo de pseudo-escoamento em torno de

20 a 25 MPa e através da analise difratométrica, figura 2(c).

A superficie de fratura da liga Cu-13,5%Al-4%Ni no estado inicial, figura 5(a-
c), revela o aspecto de fratura fragil, pelo processo de clivagem, figura 5(a). O
mesmo comportamento foi observado na liga Cu-Al-Ni com composi¢ao comparavel,
em nosso trabalho anterior %, A trinca se desenvolveu na secdo transversal da
amostra, figura 5(a). Uma parte sofreu um deslizamento parcial, enquanto que, a
outra parte se deslocou através dos planos de deslizamento de ~ 45° em relagao a
diregdo da carga aplicada. O deslocamento de uma das partes, provavelmente,
refere-se a um dos blocos periféricos, conforme observado por microscopia 6tica em
trabalhos anteriores . No inicio de propagagao da trinca, figura 5(b), & possivel
visualizar uma morfologia composta por “nervuras” que compdéem toda a estrutura
da liga. A figura 5(c), revela linhas de deslizamento cruzadas.

O aspecto morfolégico da liga fraturada, apos 300 ciclos sob carga de 0,2 kg, é
apresentado na figura 5(d-f). A amostra se fraturou dividindo sua superficie em trés
partes, quase simétricas, figura 5(d). Foi possivel caracterizar trincas com planos de
deslizamento de ~ 45° em diregdo a carga aplicada. A estrutura se desprende
formando “finas folhas” que possivelmente se deslizariam por seus planos
preferenciais, figura 5(e,f).

A liga fraturada apés 300 ciclos térmicos sob carga de 0,5 kg, figura 5(g-i),
revelou um comportamento de fratura comparavel ao estado inicial. O deslizamento
das regides do corpo de prova revela alteragdes irregulares na textura da superficie,
figura 5(g-i). O TTC sob carga promove alteracbes tanto no comportamento

mecanico quanto morfolégico da liga monocristalina Cu-13,5%Al-4%Ni.
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Figura 5 — Superficie de Fratura da liga Cu-13,5%AIl-4%Ni apds 300 ciclos térmicos

sob carga de 0,5 kg e submetida ao ensaio de compresséao.

A liga em estudo, apresenta no estado inicial um valor de microdureza Vickers
em torno de 300,5 + 20,4 kgf/mm?, figura 6. Com o aumento da carga aplicada
durante TTC, os valores de microdureza tendem a aumentar, figura 6(a), enquanto
que, apoés o tratamento e submetidos a fratura, tendem a diminuir, figura 6(b).

Para explicar os resultados é necessario mencionar que, um material com
TMR ao ser deformado, comporta-se durante a deformacédo de maneira diferente ao
material convencional . Quando o marcador do microdurdmetro incide sob uma
carga na amostra, provoca uma certa deformagdo, acompanhada por TMR. Com a
descarga, a impressao pode ser diminuida, devido as reagbes de TMR reversas.

De acordo com pesquisadores 49 os efeitos ndo elasticos mostram melhores
parametros nos materiais que passam por um “treinamento”, onde a estrutura sofre
reorientacdo, modificacdo na composigcdo de fases e acumulo de energia elastica.
Por outro lado, a maioria dos trabalhos revela que o acumulo da deformacéo plastica

dificulta o desenvolvimento dos mesmos.
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Figura 6 — Microdureza Vickers em funcao da carga aplicada (a) acumulo de 300
ciclos térmicos e (b) acumulo de 300 ciclos e ensaio de fratura.

(0,0 kg refere-se ao estado inicial)

Espera-se que a fase (31 se transforme para a fase y'y e com a descarga
possa sofrer, parcialmente, a transformacdao ao estado estabilizado apés TTC,
resultando em diminuigdo da impresséo, figura 6(a). Com o acumulo de deformagao
plastica, no material fraturado, este processo de retorno ocorre com maiores
dificuldades, deixando a impressdo menos alterada apdés a descarga, o que esta

coerente com os resultados obtidos, figura 6(b) e figura 2(c).

CONCLUSOES

1. A carga aplicada durante TTC promove a transformacdo martensitica reversa
Y1-R- B4, no aquecimento a partir de 0 °C, re-orientando a estrutura e

estabilizando a fase R, coerente a fase y'y, com 0 aumento da carga aplicada.

2. O acumulo de imperfeigdes na estrutura da liga apés TTC sob carga de 0,5 kg

induz a transformagéao martensitica reversa y'1 - R - [ sob tenséo apds a fratura.

3. A liga Cu-13,5%Al-4%Ni apresenta um patamar de “pseudo-escoamento” de até
8% de extensdo, com limite de escoamento de 60-65 MPa onde ocorrem TMR,
reorientacdo da estrutura e acumulo de deformacéo correlacionada ao EMF. Com
maiores tensdes, ela se deforma de modo elastico, até 1350 MPa, revelando alta
resisténcia mecanica. Com o acumulo de 300 ciclos sob carga de 0,5 kg, as

alteragdes estruturais e a estabilidade da fase (31 sob tensdo, promovem a
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diminuigao da tensédo de pseudo-escoamento até 40-45 MPa e a tensdo maxima até

950 MPa, mas n&o modificam o carater da deformacao.

4. A liga apresenta no estado inicial o valor de microdureza Vickers em torno de
300,5 £20,4 kgf/mmz. As alteragdes estruturais apos TTC e fratura ndo alteraram a
microdureza de modo significativo. Com o aumento da carga aplicada durante TTC
nota-se uma tendéncia ao aumento no valor de microdureza, e apds a fratura uma
diminuicdo. Este comportamento pode ser correlacionado com dois processos;
melhores paradmetros de EMF apés TTC sob cargas e acumulo de deformagao

irreversivel durante a fratura.

5. A liga participa de um processo complexo que envolve as TMR sob tenséao,

revelando a fratura do produto de transformacéo com aspecto morfolégico fragil.
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ABSTRACT

In the present work a monocrystalline Cu-13.5%AI-4%Ni alloy, produced at the
Memory Crystals Group, in Russia, was investigated. More attention was paid to the
mechanical behavior changes and structural of the alloy, in initial and after thermo-
cycling treatment (TCT) and fracture. The samples were submitted to TCT under load
in interval that covers the critical temperatures associated with reversible martensitic
transformations (RMT). A special device was developed to allow for the TCT under
load. The compressive deformation tests were performed in specimens at room
temperature in a model 5582 INSTRON machine. X-ray diffraction, scanning
electronic microscopy and Vickers hardness were used to characterize the alloy
structure. During the RMT the alloy suffers changes in structure as well as in
mechanical properties. TCT testing under loading reduces the stress of the “pseudo-
yielding” plateau in 20-25 MPa and maximal stress up to 950 MPa, without any

modifications in the character of deformation.

Key Words: Cu-Al-Ni monocrystalline alloy;, Reversible martensitic transformations;

Structural analyze; mechanicals proprieties.
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