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Resumo

BUENO, Juliana Cristina; Desenvolvimento da Técnica de Identificacdo de Fases por
Metalografia Optica com Nanoindentacdo em Liga Inoxiddvel com Efeito de Memdria
de Forma. Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas,

Campinas, 2005. SP. 69 p. Dissertacdo (Mestrado)

Neste trabalho foi estudada uma liga inoxiddvel Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com efeito de memoria de
forma (EMF) e os objetivos principais foram otimizar a técnica de colorag@o por ataque quimico
(color etching) para identificacdo e andlise das fases presentes na microestrutura, 0 que permitiu a
determina¢do da dureza da martensita-€ e da austenita-y através da técnica de nanoindentacdo. O
desenvolvimento deste processo também permitiu a quantifica¢io das fases € e 'y por microscopia
Optica. A técnica de coloragdo por ataque quimico consiste na utilizacdo de reagentes especificos
que resultam em uma microestrutura composta por vérias coloragdes, o que permite identificar
fases por microscopia 6ptica. Os resultados de dureza obtidos por nanoindenta¢do foram de 7,0
GPa para a martensita-€ e de 3,0 GPa para a austenita-y. J4 para a fracdo volumétrica da
martensita-€, os resultados obtidos por microscopia Optica variaram de 33 a 40 % para amostras
no estado deformado. Para amostras de tamanho de grdo 123 pm e 3° ciclo de treinamento, os
resultados foram coerentes com os obtidos por difracao de raios X de trabalhos anteriores para a

mesma liga.

Palavras-chave: ligas inoxiddveis, efeito de memoria de forma, color etching, nanoindentacao,

fracdo volumétrica das fases
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Abstract

BUENO, Juliana Cristina; Development of Phase Identification Technique by Optic
Metallography with Nanoindentation in Stainless Alloys with Shape Memory Effect,
Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, Campinas,

2005. SP, 69 p. Dissertacdo (Mestrado)

In this work a Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co stainless alloy with shape memory effect (SME) was studied
and the main objectives were to optimize the technique of coloration by chemical attack (color
etching) for identification and analysis of the phases in the microstructure, allowing the
determination of the e-martensite and the y-austenite hardness by nanoindentation technique. The
development of this process also allowed the quantification of the €- and y- phases by optical
microscopy. The technique of coloration by chemical attack consists in the use of specific
reagents to identify phases by color using optic microscopy. The hardness obtained was 7.0 GPa
for e-martensite and 3.0 GPa for y-austenite. The volume fraction of the €-martensite, measured
with optical microscopy varied from 33 to 40 % for samples in the deformed state. For samples
with grain size of 123 um and after the 3° training cycle, the results were coherent with the

obtained by X ray diffraction of previous works for the same alloy.

Key words: stainless alloys, shape memory effect, color etching, nanoindentation, volume

fraction of phases
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CAPITULO 1

Introducao geral

1.1 Escolha do tema da dissertacao

Ligas com “efeito de memoria de forma” (EMF) apresentam a capacidade de voltarem a
forma original, ap6s deformacgdo pléstica, através de aquecimento acima de Ap (temperatura de
fim da transformacdo da martensita em austenita) [Funakubo, 1987]. Estas ligas apresentam
aplicacdes em diferentes dreas, tais como: aeroespacial, petrolifera e biomédica [Zhao, 2001].
Alguns exemplos de materiais que podem apresentar o efeito de memoria de forma sdo: ligas a
base de Cu; ligas de NiTi, ligas ferrosas, ceramicas e polimeros [Saadat, 2002].

O tema e os objetivos deste trabalho comegaram a ser definidos a partir de resultados das
pesquisas realizadas pelo grupo de memoria de forma que existe desde o inicio da década de 90
no Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de Engenharia Mecanica da
Universidade Estadual de Campinas. Em 1996 foi concluida a primeira tese envolvendo este tema
na Unicamp [Otubo, 1996] com a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co. A partir da mesma foram publicados
varios artigos [Otubo, 1994a - b - 1999] [Nascimento, 1999] e uma tese de doutorado foi
desenvolvida [Nascimento, 2002], propiciando grandes avangos no entendimento desta liga.

A liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co estudada neste trabalho foi desenvolvida por Otubo e
colaboradores na Eletrometal (hoje Villares Metals) que, como produtora de acos inoxiddveis e
de ligas especiais, tinha um interesse especial em desenvolver mais um produto que poderia,
futuramente, ser agregado a sua linha de produgdo (maiores detalhes sobre o processo de
producdo desta liga podem ser encontrados na tese de doutorado de J. Otubo [Otubo, 1996]).

A recuperagdo de forma para a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co em questdo € de at€é 90% para 4%
de deformacdo [Nascimento, 2002], o que ¢ um bom desempenho em termos de efeito de
memoria de forma (EMF). Também ja foi analisada para esta liga a influéncia do tamanho de

grao (TG) e da ciclagem térmica na recuperacdo de forma. O teor de martensita-€, parametro que



estd diretamente relacionado ao EMF, também foi obtido através da técnica de difracdo de raios
X [Nascimento, 2002].

Dando continuidade as pesquisas realizadas pelo grupo para esta liga, este trabalho
dedica-se a andlise da microestrutura utilizando a microscopia dptica, pois além de permitir a
identificacdo das fases presentes na microestrutura, esta técnica possibilita também a
determinacao da fracdo volumétrica de martensita-€ e, conseqiientemente, de austenita .

Os dados de fracdo volumétrica das fases poderdo ser obtidos por microscopia dptica
estabelecendo-se assim o processo de metalografia por “color etching” [Bergeon, 1997-1998]
[Qin, 1996] como uma ferramenta confidvel para a quantificacio de fases na liga Fe-Mn-Si-Cr-
Ni-Co. A técnica de “color etching” ja € muito utilizada para revelagao de fases em ligas Fe-Mn-
Si [Gu, 1994 e 1995] [Jang, 1995] [Bergeon, 1997 e 1998a-b] e sua otimizacdo para variacdes de
composi¢do da liga consiste em ajustes na concentragdo dos reagentes e no tempo de ataque.

Uma boa qualidade na identificacdo das fases € importante, pois possibilita o estudo de
propriedades mecanicas das fases com a utilizacdo de técnicas adequadas, como a técnica de
nanoindentag¢do, que pode fornecer informagdes como moédulo de elasticidade e dureza dentre
outros parametros, de regides proximas a superficie e da ordem de nandmetros. O estudo de
algumas propriedades mecanicas como a dureza e o mddulo de elasticidade pode trazer grandes
contribuicdes na caracterizagdo da liga considerando-se que na literatura nao existem estudos
especificos sobre a dureza da martensita-€ e da austenita para ligas inoxiddveis com efeito de

memoria de forma (EMF).

1.2 Objetivos

Para uma liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com EMF, os principais objetivos desta dissertacio
sdo:

- Otimizar a técnica de colorag@o por ataque quimico (color etching) para a identificacdo e
andlise das fases presentes na microestrutura;

- Determinar a dureza da martensita-€ e da austenita-y através da técnica de

nanoindentagio;



- Estimar a fracdo volumétrica das fases utilizando microscopia dptica e relacionar com

dados obtidos por difracdo de raios X nos trabalhos anteriores do grupo [Nascimento, 2002].

1.3 Apresentacio

O capitulo 2 apresenta uma revisao da literatura sobre o tema EMF em ligas inoxidaveis,
além do estudo de medidas de dureza e mddulo de elasticidade com o uso da técnica de
nanoindentagdo e, finalizando, uma revisao sobre a andlise de microestruturas através de técnicas
de metalografia e microscopia Gtica.

O procedimento experimental é descrito no capitulo 3, onde sdo relatadas a preparacdo
dos corpos de prova com o processo de treinamento e a obtencdo das amostras, as técnicas de
metalografia e as medidas de dureza, onde a técnica de nanoindentacio é abordada com detalhes
com a apresentacao do equipamento utilizado nos ensaios.

Os resultados obtidos sdao apresentados e discutidos no capitulo 4 e no capitulo 5 sdo

apresentadas as conclusdes deste trabalho e algumas sugestdes para trabalhos futuros.



CAPITULO 2

Revisao da Literatura

2.1 O Efeito de Memoria de Forma

Os primeiros estudos sobre o fendmeno do Efeito de Memoria de Forma (EMF) surgiram
na década de 50 com ligas Au-Cd [Chang, 1951] e In-Tl [Burkart, 1953]; j4 na década de 60
aconteceu um grande avangco com o surgimento da liga Ni-Ti [Buehler, 1963] e ligas a base de
Cu [Arbuzova, 1964]. Somente a partir da década de 70 surgiram as primeiras ligas a base de Fe
[Waymann, 1971]; [Enami, 1975]. No Brasil os primeiros trabalhos datam do comec¢o da década
de 80 com Koshimizu [Koshimizu, 1982], [Andrade, 1988].

No EMF a recuperacio de forma consiste na reversdo da martensita induzida
mecanicamente para austenita. A reversdo € (hc) — ¥ (cfc), que ocorre com o aquecimento,
resulta na recuperacdo de forma apds o material ter sido deformado plasticamente (Figura 2.1)
[Nascimento, 2002]; [Otubo, 1996]; [Jost, 1999]; [Liu, 2000]. Os principais fatores que
influenciam na recuperagdo de forma sao: composi¢do quimica [Airapour, 1999]; [Li, 1999],
estrutura inicial [Jang, 1995]; [Bergeon, 1997 e 1998a-b], treinamento [Jiang, 1997]; [Bergeon,
2000]; [Arruda, 1999], tamanho de grao [Murakami, 1987]; [Shiming, 1991]; [Otubo, 1996 e
1999] e energia de defeito de empilhamento [Meng, 2001]; [Li, 1999].
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Figura 2.1 — Efeito de Memoria de Forma (EMF)

2.2 Ligas inoxidaveis com EMF

A partir da década de 70, estudos mostraram que ligas a base de Fe apresentavam o
fenomeno do EMF [Waymann, 1971]; [Dunne, 1973]; [Sato, 1982]; [Kajiwara, 1985].

Nos agos, a transformag¢do mais comum € a da austenita ciibica de face centrada (CFC)
para a martensita tetragonal de face centrada (TCC). Nas ligas ferrosas com EMF a austenita y
(CFC) transforma-se em trés tipos de martensita quanto a estrutura, dependendo da composicao e
dos elementos de liga: martensita &’ (CCC ou TCC) como € o caso das ligas Fe-Ni-C, Fe-Pt e Fe-
Ni-Co-Ti; martensita TFC na liga Fe-Pd, e martensita € (HC) nas ligas a base de Fe-Mn [Otubo,
1996]. Na liga deste trabalho, a estrutura da fase austenitica € a CFC e a da fase martensitica € a
HC.

De um modo geral, a quantidade de martensita aumenta com o aumento do grau de
deformacdo, com a diminui¢do da temperatura de deformagdo e com o aumento da velocidade de
deformacao. O estado de tensdes aplicado também tem efeito na formacao da martensita [Padilha,

z

1994]. Com o aumento na quantidade de deformacdo a transformacido y—e—o’ € altamente



favorecida. Quando a deformacdo € pequena, apenas as variantes primdrias € sdo induzidas.
Como a martensita-o.’ impede a transformagdo reversa para austenita (y), a deformagao deve ser
limitada a 5% a fim de evitar a formac¢do de martensita &’ na estrutura [Jang, 1995]; [Gu, 1994 e
1995]. Como o tema deste trabalho é o estudo de uma liga inoxiddvel com EMF seré tratada aqui

apenas a transformagao martensitica 'y <> €.

2.2.1 Ligas inoxidaveis Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co

Na década de 90, com base em trabalhos realizados com a liga bindria Fe-Mn, as ligas
inoxiddveis Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com EMF comecaram a ser investigadas [Shiming, 1991];
[Bergeon, 1997 e 1998a-b]; [Otubo, 1994a-b, 1996 e 1999]; [Arruda, 1999]; [Chanda, 1999];
[Kajiwara, 1999].

Apesar do EMF ser conhecido desde a década de 50, somente a partir da década de 70
surgiram as primeiras ligas a base de Fe [Waymann, 1971], [Enami, 1975]. Enami e
colaboradores realizaram os primeiros estudos de EMF com uma liga bindria policristalina Fe—
18,5 Mn (% em peso) utilizando ensaios de dobramento na temperatura ambiente em amostras
laminadas e solubilizadas a 1050°C por 1 hora [Enami, 1975]. Os resultados obtidos foram
inferiores aos conhecidos atualmente para ligas nao ferrosas.

Na década de 80 comecgaram a ser estudadas as ligas a base de Fe-Mn-Si [Sato, 1982] e, a
partir de entdo, visando a melhora dos resultados de recuperacdo de forma, as ligas a base de Fe-
Mn-Si-Cr-Ni-Co comecaram a ser investigadas com base na influéncia dos novos elementos de
liga como Cr, Ni e Co [Bergeon, 1997 E 1998 A-B]; [Otubo, 1994A-B, 1996 e 1999]; [Arruda,
1999]; [Chanda, 1999]; [Kajiwara, 1999]; [Nascimento, 2002]. No Brasil, poucos pesquisadores
trabalham com esse tipo de material, pois se trata de um estudo ainda muito recente, [Otubo,
1995-1997, 1999a-b, 2002, 2003], [Arruda, 1999-2000], [Nascimento, 1999, 2001, 2002, 2003a-
b], [Bueno, 2002-2003].



2.2.2 Influéncia da composicao quimica

A composi¢do quimica é um fator determinante no efeito de memoria de forma da liga,
sendo que a atuacao de alguns elementos quimicos ja é conhecida.

Para que a recuperacdo de forma seja otimizada € preciso evitar o escorregamento
permanente das discordancias durante a deformagdo. Para este fim alguns elementos sdo
utilizados na liga para aumentar o limite de escoamento da fase matriz y como os substitucionais
Mn e Ni, Si, Cr e Al. Os intersticiais C e N, endurecem a matriz 7y eficientemente, mas devem ser
tao baixo quanto possivel para evitar a formacgao de carbonetos e nitretos que dificultam o EMF
[Gu, 1994]; [Padilha, 1994].

Elementos como cromo, silicio e aluminio t€ém a funcdo de melhorar a resisténcia da
matriz y a corrosdo e a oxidagao a altas temperaturas. Ja o excesso de manganés pode deteriorar a
resisténcia a corrosdo e a oxidacdo a altas temperaturas. Por outro lado, um teor de manganés
menor que 15% inibe a precipitagdo da fase sigma (6), que fragiliza a estrutura. A quantidade de
manganés pode ser reduzida para compensar um aumento no teor de cromo, pois estes elementos
reduzem a temperatura de inicio da transformagdo da austenita em martensita (M) estabilizando a
austenita [Padilha, 1994], [Gu, 1994], [Otubo, 1996].

O silicio diminui a estabilidade da fase Y e reduz a energia de defeito de empilhamento na
austenita. O excesso de silicio reduz bastante a trabalhabilidade tanto a quente como a frio, além
de reduzir a ductilidade. O teor de silicio também € importante, pois tem grande influéncia no
movimento de reversibilidade das discordancias parciais de Shockley responséaveis pelo EMF
[Murakami, 1987], [Kajiwara, 1999].

O teor de cromo define o cardter inoxiddvel de ligas ferrosas, resistentes a oxidacdo e
corrosdo, devendo conter, no minimo, 12% de cromo [Padilha, 1994]. O cromo, além de
melhorar a resisténcia a corrosao e a resisténcia a oxidacao a altas temperaturas, também aumenta
a tensdo de escoamento. Porém, o excesso de cromo causa a formagao da ferrita e reduz a energia
de defeito de empilhamento [Gu, 1994], [Padilha, 1994]

A adi¢ao de niquel estabiliza a fase y e inibe a formagdo de ferrita sem favorecer a

precipitacdo da fase 6. Além destes aspectos especificos para EMF, a adi¢ao de niquel também



aumenta a tensdo de escoamento da fase matriz, melhora a ductilidade, a resisténcia mecanica a
quente e a soldabilidade [Padilha, 1994-1997].

A variagdo no teor de cobalto provoca pequena mudanca de volume da célula unitdria na
transformagdo Yy (CFC) < & (HC) e reduz o moédulo de elasticidade apds a transformacgdo
martensitica, acentuando o EMF, além de aumentar a temperatura M; e de melhorar a
forjabilidade da liga [Otubo, 1996], [Padilha, 1997], [Jun, 1998], [Arruda, 2000], [Nascimento,
2002].

A figura 2.2 ilustra o diagrama de Schaeffler utilizado para classificacao do tipo de liga

com base no Cromo Equivalente e Niquel Equivalente calculados utilizando-se os teores de

alguns elementos da liga [ASM-Handbook, 1995].

al _ _ . FERRITA

|
AUSTENITA

Ni + 30

MARTENSITA

Niauel eauivalente [*

FERRITA

Cromo equivalente [%:Cr + %Mo+ (1.5 « %81 + (0.5 « “uNb)

Figura 2.2 — Diagrama de Schaeffler para acos inoxidaveis [ASM-Handbook, 1995]



2.3 Analise da Microestrutura

2.3.1 Coloraciao por ataque quimico (color etching)

A identificacdo das fases presentes na estrutura é a base para um estudo mais completo da
transformagdo y—¢€ nas ligas com memoria de forma. A andlise da microestrutura € essencial na
identificacdo destas fases e pode ser realizada por microscopia éptica.

A técnica de coloracdo por ataque quimico consiste na realizacdo de ataques quimicos
utilizando-se reagentes especificos que resultam em uma aparéncia da microestrutura composta
por varias coloracdes, o que permite identificar diferentes fases através de andlise por
microscopia 6ptica. Aplicando-se o ataque quimico adequado € possivel, também, analisar o
tamanho, a forma, a distribuic@o e a quantidade das fases presentes [ Vander Voort, 1985].

Um reagente especifico (K,S,0s + NH4HF,) que, segundo Bergeon e colaboradores
[Bergeon, 1997], foi desenvolvido por Gu [Gu, 1994] para revelagio das fases presentes no
material, revela cada fase de uma cor e com base na literatura [Jang, 1995], [Bergeon, 1997,
1998a-b] e em estudos realizados por Nascimento [Nascimento, 2002] pode ser adaptado
considerando-se os parametros especificos da liga, tais como: composi¢do quimica, tamanho de
grao, nimero de ciclos de treinamento e fracdo volumétrica das fases. A figura 2.3 mostra a
revelacdo das fases com cores distintas para martensita induzida termicamente utilizando o
reagente K,S,0s5 + NHsHF, [Bergeon, 1997]. O uso de microscopia Optica é fundamental nesta
andlise, sendo complementar e decisivo nos resultados ja obtidos [Otubo, 1996] [Nascimento,

2002].
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Figura 2.3 — Aparéncia apds coloracdo por ataque quimico em uma liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni

com efeito de memoria de forma. Reagente: K,S,0s+NH HF,+agua [Bergeon, 1997]

2.3.2 Nanoindentacao

7z

O ensaio de nanoindentacdo ¢ uma técnica largamente utilizada em materiais de
microeletronica (em geral, semicondutores) para medir propriedades mecanicas de filmes finos,
mas, também € util no estudo de revestimentos de materiais com superficies modificadas por
implantacdo idnica, tratadas a laser, revestimento 6ptico, solda, andlise da interface filme-
substrato, etc. [Pharr, 1992a-b], [Kuromoto, 1996], [Nascimento, 1998], [Maier, 2002], [ Vieira,
2002].

A técnica de nanoindentacdo surgiu da necessidade de desenvolvimento de
instrumentacdo adequada para a realizacdo de medidas de propriedades mecanicas superficiais e

de filmes finos [Doerner, 1986]. A utilizacio da nanoindentacdo para determinacdo de
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propriedades mecanicas de filmes finos tem aumentado cada vez mais em anos recentes,
tornando-se rapidamente a principal técnica também para determina¢do de propriedades
mecanicas proximas a superficie [Pharr, 1992a-b], [Tsui, 1995]. Esta popularidade e a sua intensa

N

utilizacdo na caracterizacdo de novos materiais ndo se deve apenas a alta resolugdo das
indentagdes (menor que 10 nm), mas também a simplicidade com a qual as propriedades
mecanicas podem ser determinadas, a boa reprodutibilidade dos testes, além de ser necessaria
pouca quantidade de material para a realizac@o do teste e ndo existirem restri¢des quanto a forma
das amostras [Brotzen, 1994], [Gubicza, 1996]. A nanoindentacdo também apresenta grande
habilidade para medir propriedades mecanicas com alta resolucido de carga e posicao [Brotzen,
1994], [Pharr, 1992].

Uma vez identificada a fase €, as medidas de nanoindentacdo permitem determinar com
precisao a dureza da mesma [Bueno, 2002]. Neste trabalho as durezas da martensita-€ e da
austenita-y foram investigadas, dando continuidade a estudos ja realizados pelo grupo com ligas
Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co [Nascimento, 1999]. A grande importancia deste trabalho estd no fato de ndo
haver estudos na literatura sobre a dureza da martensita-€ e da austenita-y para esta liga com
EMF.

Um ensaio de nanoindentacdo consiste basicamente na aplicacdo de uma carga que
aumenta progressivamente pressionando o indentador na superficie do material (Figura 2.4). Com
a andlise da curva carga-deslocamento sdo adquiridas informag¢des ndo apenas da dureza, mas

também do mdédulo de Young (E) [Pharr, 1992].

lp

Figura 2.4 — Perfil simplificado do processo de nanoindentaciao
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Da mesma forma que os ensaios mecanicos convencionais, a nanoindentacdo fornece as
propriedades mecanicas mediante medidas de forca, deslocamento e de tempo. Os dados de
carga-deslocamento obtidos sao muito similares e contem muitas das mesmas informacdes que
sao obtidas em testes convencionais de compressdo. A maior diferenca reside na geometria do
contato entre o sistema de carga e a amostra. No ensaio de compressao de uma amostra cilindrica,
por exemplo, a drea de contato é considerada constante durante todo o teste, e durante a aplicacdao
da carga, observa-se, inicialmente, uma fase de deformacdo elastica e posteriormente a fase de
deformacdo plastica. Durante o descarregamento as deformacgdes eldsticas sdo recuperadas
[Pharr, 1992], [Brotzen, 1994].

Ja o ensaio de nanoindentacdo é diferente porque utiliza um indentador pontiagudo,
fazendo com que a drea de contato da ponta na superficie seja inicialmente pequena, e por nao ser
possivel distinguir a regido eldstica no inicio do teste, ou seja, a deformacao ja a partir do inicio
tem deslocamentos eldstico e pldstico. A drea de contato varia continuamente quando o
penetrador € introduzido ou retirado da amostra, complicando, assim, a andlise dos resultados
[Pharr, 1992]. Para indentadores com geometria planar este problema pode ser evitado, mas tais
indentadores apresentam baixo grau de resolucdo espacial devido a grande area de contato, além
de ser dificil assegurar o contato uniforme entre ele e a amostra devido a rugosidade da
superficie. Por estas razdes o penetrador mais freqiilentemente utilizado nos ensaios de
nanopenetracdo € o de ponta de diamante do tipo Berkovich que possui uma geometria piramidal
de trés lados (Figura 2.5a), com mesma relacdo profundidade-area apresentada pelo tipo Vickers.
O penetrador Berkovich é preferido em relacdo ao Vickers pela dificuldade de se conseguir
durante a fabricagdo um bom acabamento nos quatro lados da ponta Vickers, resultando num
unico ponto [Brotzen, 1994]; [Kuromoto, 1996].

No entanto, testes tradicionais de dureza, que sdo baseados na drea deixada pela
indentacdo e, consequentemente, nas deformagdes pldsticas permanentes, podem dar resultados
que diferem dos obtidos pelos testes de nanoindenta¢io nos quais a drea considerada nos cédlculos
€ aquela sob carga maxima (Pn4x), podendo assim conter por¢cdes que ndo foram deformadas

plasticamente [Brotzen, 1994].
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P]  Perfil da superficie apds a
Indentador retirada do carregamento
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b, «— Perfil da superficie
sob carregamento
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Figura 2.5 - (a) Geometria do indentador; (b) Perfil da superficie durante o processo de

nanoindentacao [Pharr, 1992a]

O célculo direto da dureza para um teste de indentacdo continua apresenta dificuldades de
andlise, pois geralmente nao existe uma forma simples para a determinacdo da drea de contato
[Li, 1997]. Oliver e Pharr [Pharr, 1992a] elaboraram um procedimento interativo para a
determina¢do da drea projetada da superficie de contato. Os parametros iniciais necessario sao a
méxima profundidade de penetracdo durante o contato, h,, (Figura 2.5) e a inclinacdo da curva de
descarregamento S (Figura 2.6) [Gubicza, 1996].

Muitos trabalhos foram realizados para o entendimento e andlise da curva de
descarregamento com o objetivo de obter dados da drea de contato, dureza e mddulo de
elasticidade para pequenas escalas [Doerner, 1986], [Pharr, 1992]. O principal problema
encontrado foi a determinagao da drea de contato verdadeira entre o indentador e a superficie do
material quando, em materiais de alta dureza e alto médulo de elasticidade, a drea de contato é
pequena e onde uma possivel deformacdo do préprio indentador € comum [Pharr, 1992a-b]. A
reducdo da drea de contato exige um Otimo conhecimento da geometria da ponta, levando em
consideragdo as incertezas entre a calibracido do formato da ponta e a drea de contato efetiva para
um dado deslocamento [Hainsworth, 1996].

Como a geometria do indentador pode ser descrita por uma fun¢do que relaciona a drea da

secdo transversal do indentador com a distancia a sua ponta, [Oliver, 1992]; e, considerando que
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o indentador ndo sofra deformagao significativa, entdo a drea de contato projetada durante a carga

maxima P4, pode ser calculada em funcdo da profundidade de contato 4.

P max <

carregamento

N

Carga (P
g (P) descarregamento

Deslocamento (h)

Figura 2.6 — Curva de carregamento e descarregamento [Pharr, 1992a]

O método mais comum para medida de dureza e mdédulo de elasticidade utilizando
métodos de nanoindentacdo envolve fazer uma pequena indentagdo, usualmente com um
indentador Berkovich. O teste prossegue com a penetracdo do indentador, sendo registrados a
carga, P, e o deslocamento, h, durante um ciclo completo de carregamento e descarregamento.
Uma seqiiéncia tipica de carga-deslocamento € mostrada na figura 2.6, a qual também serve para
definir algumas das quantidades experimentais envolvidas na andlise.

Os principais parametros das medidas sdo a carga mixima, P4, 0 deslocamento a carga

maxima, hy, a inclinagdo de contato inicial do descarregamento, S = d%h (isto é, a inclinagdo

da porc¢do inicial da curva de descarregamento. Em inglés, stiffness) e o deslocamento encontrado
pela extrapolacdo linear da parte inicial da curva de descarregamento para a carga zero, hy.

[Pharr, 1992a-b]; [Hainsworth, 1996]; [Gubicza, 1996]; [Li, 1997].
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Quando o indentador € introduzido na superficie do material, ambas as deformacdes
plastica e eldstica ocorrem. A deformacdo pléstica resulta na formacdo de uma impressdao
permanente que depende da geometria do indentador e da profundidade de contato, h.. O
processo eldstico resulta em um componente adicional do deslocamento, visto que a superficie
desloca-se uma quantidade hg, além da borda do contato (Figura 2.7). O deslocamento total h do

indentador € definido como:

h=h, +h,

onde, conforme descrito anteriormente, h, € o deslocamento vertical durante o contato € hg é o

deslocamento da superficie (do ponto de fim do contato até a posi¢do da superficie inicial).

Perfil da superficie apds
remocgao da carga

Indentador .
Superficie inicial

Perfil da superficie sob
carregamento

Figura 2.7 — Esquema do perfil da superficie durante o ensaio de nanoindentacao:

sob carregamento e ap6s remocao da carga [Oliver, 1992].
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Quando a carga méixima P, € atingida, o respectivo deslocamento do indentador €
definido como h e neste ponto o raio da superficie de contato € a. Apds a remoc¢do da carga, a
profundidade final da impressao € hg.

No processo de andlise os dados de descarregamento eldstico podem ser utilizados para
relacionar quantidades medidas experimentalmente com a drea de contato projetada, A, e um

modulo elastico reduzido:

s=9P_2 p ja,
dh z

onde o médulo reduzido, E;, leva em conta o fato de que as medidas do deslocamento eldstico

incluem contribui¢des da amostra e do indentador. O médulo reduzido é dado por

E E E,

r m 1

1 _(-v,) d-v))

onde E, e v, sa0 0 mddulo elastico e a razdo de Poisson para o material, e E; e v; sdo 0s mesmos
parametros para o indentador (para o diamante, E;=1,141 GPa e v;=0,07) [Pharr, 1992b].
Concluindo, considerando o método descrito acima proposto por Oliver et al. [Oliver,
1992], e com base no fato de que nos ensaios de nanoindentacdo, da mesma forma que nos
ensaios de compressdo, a dureza é uma medida da resisténcia a deformacgdo local, que pode ser

definida pela razao:

onde P; € a carga mdxima aplicada pelo indentador e A € a drea projetada da impressdo da

dureza.
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CAPITULO 3

Procedimento Experimental

3.1 Material

Neste trabalho foi utilizada uma liga inoxiddvel Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com memoria de
forma elaborada por Otubo [Otubo, 1994a e 1996] cuja composi¢do quimica ¢ mostrada na tabela

3.1.

Tabela 3.1 Composi¢ao quimica (% em peso) da liga utilizada neste trabalho.

C Si Mn P S Co Cr Ni Mo Cu | Oy* | Ny*

0,009 | 5,25 | 8,26 | 0,002 | 0,006 | 11,84 | 12,81 | 5,81 | 0,001 | 0,16 | SO | 52

* teor em ppm

Esta liga foi elaborada em um forno de indu¢do a vacuo na Villares Metals S.A.. Maiores
detalhes e informagdes sobre a elaboracdo e caracterizac@o desta liga podem ser encontrados na

tese de doutorado de Otubo [Otubo, 1996].

3.2 Preparaciao das amostras

Um grupo de amostras foi preparado seguindo o mesmo procedimento realizado em
trabalho anterior de Nascimento [Nascimento, 2002]. A seguir, sdo apresentadas as etapas com os

detalhes do processo.

17




Primeiramente a liga, em cilindros de aproximadamente 20mm de didmetro foi
austenitizada a 1050°C durante 1 hora, com posterior resfriamento em dgua. Como ndo existe na
literatura o diagrama Fe-Cr-Ni-Co vamos analisar por partes. Pelo diagrama Fe-Cr-Ni (Fig.
3.1.a) observa-se que a 1000 °C uma liga de composi¢ido 5,8 % Ni, 12,8% Cr e 81,4% Fe &
austenitica. Como o cobalto € um estabilizador da austenita a adicdo do mesmo s6 aumentaria o
potencial de austenitizacio da liga, o que € confirmado pela figura 3.1.b. Uma liga sem niquel, de

composi¢ao 12,8% Cr, 11,8% Co e 75,4% Fe aquecida a 1000°C sera totalmente austenitica.

3 5 7 N R T T T 4
Fe 10 20 40 £0 S0 &0 TO &0 80 Ni
M1 (% ern pesa)

(a)
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(b)

Figura 3.1 — (a) Diagrama Fe-Cr-Ni; (b) Diagrama Fe-Cr-Co [ASM-Handbook, 1995]

O resfriamento em 4gua foi para prevenir possivel formacdo de carbonetos de cromo,
embora o teor de carbono da mesma fosse extremamente baixo (0,009 %C). Uma liga Fe-12 %Cr
com esse teor de carbono teria seus possiveis carbonetos de cromo totalmente solubilizados a

1050 °C (Figura 3.2).
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torneamento resultando em barras cilindricas de 18mm de didmetro.

20

Figura 3.2 — Diagrama Fe-Cr-C, com teor de cromo em 12% [Bain, 1966]

Para a preparacdo de amostras para os ensaios de compressdo e para a andlise

metalogrifica foi necessdria a redu¢do do didmetro da barra. Inicialmente foi realizado um

Estas barras foram submetidas ao forjamento rotativo a frio para a redugdo gradativa. Na
primeira etapa de forjamento houve uma reducdo de drea (R.A.) de 43%, resultando em um
diametro de 14 mm, seguida de uma nova homogeneiza¢do a 1050°C por 1 hora para reducdo de

dureza do material. Na segunda etapa do forjamento foi obtida uma RA de 49% com didmetro de




10 mm, seguida de homogeneizacdo a 1050°C por 30 minutos e, finalmente, a Gltima etapa de
forjamento com RA de 37% e diametro final de 8 mm. A figura 3.3 apresenta um esquema do

procedimento experimental realizado para obtencao dos corpos de prova.

Condigdes iniciais: barra cilindrica no estado bruto de laminado com diametro da ordem de 20mm

Homogeneizacido a 1050°C por 1h com resfriamento em dgua I

Desbaste no torno para obtenc@o de barra com didmetro de ~18mm. I

Forjamento a frio — R.A.~43% ;= 14mm

Homogeneizagdo a 1050°C por 1h com resfriamento em agua.

Foriamento a frio — R.A.~ 49% Os= 10mm

Homogeneizagdo a 1050°C por 30min com resfriamento em agua.

Foriamento a frio — R.A.~ 37% 0= 8mm

] ] ]

Tratamento térmico a Tratamento térmico a Tratamento térmico a

1050°C por 10min com 1050°C por 1h com 1050°C por 8h com
resfriamento em agua resfriamento em dgua resfriamento em agua

Usinagem dos corpos de prova — dimensdes: 20mm de comprimento por 6mm de didmetro

Figura 3.3 — Procedimento realizado para obtencao dos corpos de prova

3.2.1 Tratamento térmico para obtencao de diferentes tamanhos de grao (TG)

Ap6s o forjamento a frio da barra de 8mm de didmetro foram retiradas 3 amostras com
20mm de comprimento. As amostras foram aquecidas a 1050°C durante trés diferentes periodos

de tempo: 10 minutos, 1 hora e 8 horas, com posterior resfriamento em dgua. A microestrutura de
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cada amostra foi analisada por microscopia Optica. Apds as etapas de lixamento e polimento
mecanico foi utilizado como reagente a glicerégia HCI:HNOs:Glicerina e as imagens foram
adquiridas utilizando-se o equipamento NEOPHOT. A determinagao do tamanho de grao foi feita
pelo “método de interceptacdo de Heyn” (baseado na norma ASTM E112-96). Neste método,
efetua-se a contagem do nimero de contornos de grdos interceptados por uma linha de

comprimento conhecido. Quando a micrografia tem um aumento m, tem-se:

_ n°deinterseccOes X m
NL - . .
comprimento da linha

Pode-se obter o diametro médio dos graos usando a relagao:

3.2.2 Preparacao dos corpos de prova

Os corpos de prova para cada TG foram obtidos apds a redugdo final do didmetro por

usinagem e corte das barras resultando em corpos de prova com dimensdes 20x6mm (Figura 3.3
e Figura 3.4).

6mm

<>
YN
N

20mm

N

Figura 3.4 — Esquema com as dimensoes dos corpos de prova (h, = 20 mm)
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3.2.3 Ensaios de dureza Vickers

As medidas de dureza Vickers foram realizadas com carga de 49N aplicadas por 15

segundos, num durémetro Heckert WPM do DEMA/FEM/UNICAMP.

3.2.4 Treinamento

O treinamento consistiu de ensaios de compressdao para inducdo da martensita-g, seguido

de aquecimento para recuperacdo de forma (Figuras 3.5 e 3.6). O treinamento € também

denominado ‘ciclagem termomecanica”’, visto que cada procedimento de deformacdo e

aquecimento consiste em um ciclo.

T (°C) ,
1CR 3CR 6CR
600 -
23 43 63
; ac .
T.A LICD CD 6CD
1” | .3 | | L S | .
| | | 1 1 1 > Cicl
1 2 3 4 5 6 1clos

Figura 3.5 — Ciclos de treinamento para as 6 amostras de cada TG: CD amostra no

estado

apenas deformado (ciclo incompleto) e CR amostra no estado recuperado (ciclo

completo).

Para cada TG foram preparadas 6 amostras:
- A primeira submetida a 1 ciclo de deformacao.
- A segunda submetida a 1 ciclo de deformacdo e 1 ciclo de recuperagdo.

- A terceira submetida a 3 ciclos de deformacdo e 2 ciclos de recuperacao.
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- A quarta submetida a 3 ciclos de deformacao e 3 ciclos de recuperagdo.
- A quinta submetida a 6 ciclos de deformacao e 5 ciclos de recuperagdo.

- A sexta submetida a 6 ciclos de deformacao e 6 ciclos de recuperagao.

As amostras sofreram redu¢do de 4% em altura (4% de hy) e os ensaios de compressao
foram realizados segundo a norma ASTM E 9-89a com velocidade de 0,075mm/minuto e
1,4x10™*s™". O aquecimento para recuperacdo de forma foi realizado a uma temperatura de 600°C

por 30 minutos, com resfriamento em 4gua.

4% de
Antes do inicio deformacio Apés o
de um ciclo Apés recuperaciio aquecimento
] elastica
h(} hD

Figura 3.6 — Etapas do treinamento

Os cdlculos de recuperacdo de forma e de recuperagao total sao feitos a partir dos valores
de altura inicial (hy), altura sob 4% de deformacdo (hp), altura apds recuperagdo eléstica (hg) e
altura apds o aquecimento (hg).

A recuperacdo total (Rt) do material € a soma da recuperacao de forma (Rg), que ocorre
com o aquecimento, com a recuperagdo eldstica (Rgp), que ocorre com a retirada do

carregamento. A recuperacgdo elastica (Rg) € calculada por:

Ry =h,—h, (em mm)
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Analogamente, a recuperacdo de forma (Rg) é dada por:

R.=h,.—h, (em mm)

E, finalmente, a recuperagao total (Rry) é:

R, =h,.—h, (em mm)

Ja os valores percentuais de recuperacao de forma e recuperagdo total, sdo obtidos a partir

da relacdo dos valores de Rr e Rt em milimetros (mm) com o valor da deformacao total (Ah)

correspondente a 4% de deformacao:

Ah=h,—h, (em mm)

Assim, temos o valor de Ah (em mm) como sendo equivalente a 100% de recuperacgdo e,

relacionando com Ry (em mm) e Rr (em mm), € possivel obter os correspondentes valores em

porcentagem:

Ah (em mm) = 100 % Ah (em mm) = 100 %
Rt (em mm) = Rt (%) E Rr (em mm) = Rg (%)

A tabela 3.2 apresenta as amostras obtidas ap0s a etapa de treinamento.
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Tabela 3.2 — Condicées das amostras obtidas apés o treinamento

TG (um) 1 ciclo 3 ciclos 6 ciclos
D | R
123
151
197
D — Deformada R - Recuperada

3.3 Otimizacao do processo de ataque quimico para coloracao (color etching)

Apdbs o treinamento, iniciou-se a etapa de andlise da microestrutura por microscopia
optica. Os objetivos foram identificar claramente as fases presentes na microestrutura para
permitir a realizacdo dos ensaios de nanoindentagdo, para a determina¢do da dureza de cada fase,
e permitir a quantificagdo das fases por microscopia optica.

Tal identificacdo foi possivel otimizando-se o reagente [K,S,Os + NH4HF, + H,O]
chamado de ataque quimico para coloracdo (color etching ou tint etching) [Vander Voort, 1985];
[Bergeon, 1998] que, para ligas a base de ferro, revela uma microestrutura colorida permitindo a

identificacdo das fases através da cor.
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3.4 Nanoindentacao

A técnica de nanoindentacdo [Nascimento, 1998]; [Michler, 2001] foi escolhida, pois
possibilita a realizacio de medidas de dureza superficial na escala de nandmetros com
profundidade de penetracdo de alguns décimos de micron [Michler, 2001], ou seja, permite
medidas de dureza da martensita-€ sem influéncia de outras fases (desde que estas estejam
claramente identificadas com o reagente adequado).

Como na microestrutura em questdo as placas de martensita-€ sdo da ordem de
nandmetros [Bergeon, 1997] a utilizacdo da técnica de nanoindentacdo € necessdria para a
determinac¢ao da dureza e do médulo de elasticidade (m6dulo de Young).

Conforme exposto no capitulo 2, o sistema de nanoindenta¢do € usado para se medir carga
e deslocamento, de forma andloga a um sistema convencional de teste mecanico.

Em sistemas de nanoindentacdo usualmente a carga € aplicada através de um sistema
magnético e de uma mola, sendo o carregamento controlado a partir da intensidade de corrente
através da mola ou através de cristais piezoelétricos. O deslocamento geralmente é medido por
sensores capacitivos. Em alguns dos melhores instrumentos as resolucdes de carga e
deslocamento chegam a 0,01 uN e 0,1 nm. Alguns sistemas de nanoindentacdo incluem um
sistema de controle de feedback que possibilita uma maior variedade de condi¢des de teste.

[Pharr, 1992a-b].

3.4.1 Apresentacio do nanoindentador

O equipamento utilizado foi um Nanoindenter XP do Departamento de Fisica da
Universidade Federal do Paran4 fabricado pela MTS (USA). E um equipamento para ensaios de
penetracdo (ensaios de dureza e resisténcia ao risco), capaz de operar com cargas da ordem de uUN
e idealizado para medir propriedades mecanicas de filmes finos ou de materiais com superficies
modificadas, como por exemplo, por irradiagdo idnica, tratamentos a laser ou outros tipos de

revestimentos. O Nanoindenter é composto por trés partes principais: cabegote indentador,
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microscopio e mesa mével. O equipamento foi escolhido por apresentar caracteristicas que
possibilitam uma variedade de seqii€éncias de ensaios e resolu¢do carga-deslocamento apropriada
para os objetivos deste trabalho.

A figura 3.7 mostra uma imagem do dispositivo de ensaios onde se localizam os sistemas
operacionais: o sistema de penetracdo controlada (cabecote penetrador), a mesa movel, porta-
amostras, microscopio Optico e microcamera. O dispositivo de ensaios localiza-se em uma cabine
isolada e o conjunto de programagdo e controle composto pela estac@o de trabalho localiza-se na

parte externa a cabine.

Figura 3.7 — Nanoindentador da Universidade Federal do Parana

As operacdes do Nanoindenter XP sdo controladas por um sistema Workstation 4.0
instalado no computador fabricado pela Dell Computer Corporation. E possivel controlar todas as
fungdes do penetrador, incluindo a focalizacdo e mudancga de amplificagdo do microscopio, os
movimentos dos estdgios da amostra e a selecdo dos locais de penetracio.

As principais caracteristicas sd@o a resolucdo de carga de 75nN (5,1ug), sendo a carga

méxima de 500mN (50,8g), com resolucdo de 200nN; a taxa de carregamento entre 1UN/s e
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7x10"°uN/s; a forca de contato de 1,0uN; resolucdo de deslocamento de 0,04nm e profundidade
maxima de indentagdo maior que 40pm.

Em um ensaio completo de nanoindentacdo, a ponta do indentador segue os seguintes
passos: aproximacao até o contato com a amostra, aplica¢do de carga a taxa constante, parada no
ponto de maior deslocamento para a carga selecionada, retirada da carga a taxa constante e
medicdo das variacdes térmicas sobre a amostra. Geralmente as indentagdes sdo feitas formando
matrizes pré-determinadas nas regides escolhidas, e em cada posicdo da matriz, uma indentacao é

feita com aplicacOes de carga, da mais leve a mais pesada.

O sistema de penetracao controlada

O sistema de penetragdo controlada (Figura 3.8) é formado por uma haste rigida que pode
movimentar-se verticalmente no interior de um tubo que lhe € concéntrico e estd fixo na
estrutura. Em uma das extremidades da haste existe uma bobina imersa num campo magnético, e
na outra extremidade fica a ponta do penetrador. Assim, € possivel estabelecer a intensidade da
forca aplicada pelo penetrador mediante a intensidade da corrente elétrica que passa no solendide.

A medicdo dos deslocamentos € feita por um sistema capacitivo formado por trés placas
planas e paralelas onde a central estd fixa no tubo e as demais, presas na estrutura do cabegote.
Este sistema proporciona o alinhamento da haste com o tubo e também pode medir qualquer
deslocamento da placa central, pela variacdo da diferenca de potencial deste capacitor.

As molas que acoplam o sistema movel ao cabecote do penetrador tém como objetivos

alinhar e manter o sistema suspenso na auséncia de cargas.

O microscopio

A posicdo de uma penetragdo na amostra € selecionada utilizando um microscopio optico

que faz parte do equipamento. Uma camera CCD estd montada no topo do microscépio a qual
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permite visualizar a imagem da amostra. O microscépio produz ampliacdes de até 1000 X na tela

do monitor.

Carga aplicada com
<« atuadores eletromagnéticos

: : Sistema capacitivo para controle
—
do deslocamento da ponta

\V Porta-amostras com motores

«— ara movimentacao x-
|—| P ¢ y

Figura 3.8 — Representacio esquematica do sistema de penetracio controlada

A mesa movel

As amostras sdo fixas em um porta-amostras (Figura 3.9) situado sobre uma mesa que
pode movimentar-se, em relacdo ao microscépio ou ao penetrador, segundo as direcdes x, y. Este
movimento pode ser controlado pelo “mouse” durante a programagdo de um ensaio e €
automdtico no decorrer do ensaio. O movimento em z € utilizado para focalizar a amostra. O
processo de determinagdo da posi¢do da superficie, que precede uma penetragdo, assim como 0
controle de todos os dados de uma penetracao, sdo executados automaticamente, de acordo com a

programacao feita para o ensaio.

30



—
]
< >

Figura 3.9 - Esquema do porta-amostras

O porta-amostra é uma placa quadrada de 225 cm? de drea contendo 5 furos circulares de

1,25 polegadas de diametro como mostra a figura 3.9.

A cabine isolada

O penetrador, a mesa e o microscopio estdo montados numa cabine que tem por objetivo
assegurar a estabilidade térmica da amostra e evitar a transmissao de vibragdes do local no qual
estd instalado o equipamento. Para tanto a cabine possui um isolamento térmico e o conjunto,
cabecote penetrador, microscopio, mesa mével, estd montado sobre uma plataforma pneumaética
que € mantida suspensa em relacdo ao solo por gés nitrogénio sob pressao.

Uma porta articulada na frente da cabine possibilita o acesso ao sistema. A fonte de luz do
microscopio € também localizada fora da cabine. Como precaucido contra rdpidas mudangas
térmicas a cabine do penetrador situa-se numa sala com temperatura controlada na faixa de

0,5°C.
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3.4.2 Ensaio de nanoindentacao

Para cada condicdo, foram selecionadas vdrias regides da amostra onde foram realizadas
as indentacdes. A figura 3.10 mostra um esquema simplificado das indentacdes. A andlise final

dos dados € baseada na analise estatistica das medidas realizadas.

Martensita
(hc)

) 400x By y; Austenita
Qi - 100ml TEOF12% K 8,008 N0 aE, ()

Figura 3.10 — Esquema das regioes de nanoindentacao [Nascimento, 2002]

As medidas foram realizadas com 8 carregamentos usando cargas de 0,3; 0,6; 1,3; 2,5; 5;
10; 20 e 40mN. Para cada carregamento a carga foi aplicada por 15 segundos e em seguida

descarregada. A figura 3.11 mostra a seqiiéncia de carregamento utilizada em cada medida.
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Figura 3.11 — Seqiiéncia de carregamentos para cada medida
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CAPITULO 4

Resultados e discussao

4.1 Analise da microestrutura por microscopia 6ptica

A grande variacdo no tamanho do grio austenitico em uma mesma amostra, claramente
notada na figura 4.1, explica os valores elevados do desvio padriao apresentados na tabela 4.1. A
figura 4.1 mostra alguns aspectos da microestrutura apdés o aquecimento a 1050°C: a
heterogeneidade do TG (tamanho do grio) e a grande quantidade de inclusdes sdo caracteristicas

comuns em todas as amostras analisadas.

Tabela 4.1 — Tamanho de griao em funcio do tempo de tratamento térmico

Tempo de tratamento térmico a 1050°C (min) 10 60 480
Tamanho de Grao (um) 123 +/- 24 151 +/-30 | 197 +/- 40

As referéncias correspondentes aos trés tamanhos de grdo apresentados na tabela 4.1, a

partir deste ponto, serdao 123, 151 e 197 um.
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= AT,

TG=197um

Figura 4.1 - Aspecto da microestrutura apos tratamento a 1050°C por diferentes periodos

de tempo. Amostras antes do treinamento. Reagente: 2ml HCI + 2ml HNO; + 1ml glicerina.

35



Uma andlise do tamanho das inclusdes, realizada em trabalho anterior do grupo
[Nascimento, 2002], encontrou valores entre 2,5 e 5um de didmetro para as mesmas. Este
parametro € importante, pois a grande quantidade de inclusdes pode comprometer a anélise da
fracdo volumétrica das fases por microscopia Optica. No presente trabalho a técnica de ataque
quimico (color etching + polimento eletrolitico) ndo revela as inclusdes, evitando que as mesmas

possam ser quantificadas como uma das fases presentes (martensita e austenita).

4.1.1 Caracteristicas gerais da martensita-¢

Na figura 4.2 observa-se que as placas de martensita-€ (aparecem como bandas claras)
estdo distribuidas no interior do grao austenitico, sendo esta caracteristica independente do TG.

Para outros ciclos de treinamento observou-se esta mesma morfologia.
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TG=151pym

60.1 pm
P

TG=197pm

Figura 4.2 — Microscopia éptica mostrando a morfologia da martensita-€ dentro do grao
austenitico. Amostras: 1° ciclo — estado deformado. Reagente: 1,2g K,S,0s5 + 0,8g NH;HF,
+ 100ml de agua

Outra caracteristica da microestrutura das amostras analisadas é a grande quantidade de
maclas, caracteristica de materiais com baixa energia de defeito de empilhamento (Figura 4.3).
Em ligas com EMF a baixa energia de defeito de empilhamento € essencial para o bom

desempenho na recuperacao de forma [Kajiwara, 1999].
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TG=151
el

Figura 4.3 — Microscopia éptica mostrando a presenca de maclas. Amostras antes do

treinamento. Reagente: 2ml HCI + 2ml HNOj; + 1ml glicerina.

Além das caracteristicas gerais citadas anteriormente, observou-se também a acomodacio
das variantes da martensita-€ ao cruzar com uma macla (Figura 4.4). Isto ocorreu com maior

freqiiéncia em amostras com maior TG.
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TG=197um - 6 ciclos — estado deformado

Figura 4.4 — Microscopia éptica mostrando a mudanca de orientacdo da martensita-¢

ao ‘atravessar’ uma macla. Reagente: 1,2g K,S,0s + 0,8g NH4HF, + 100ml de agua

4.2 Limite de escoamento a 0,2% de deformacio (G ¢24)

Os valores do limite de escoamento a 0,2% de deformacdo em fun¢do do tamanho de grao
(TG) e dos ciclos de treinamento estdo apresentados na tabela 4.2a. Os resultados foram obtidos a

partir da curva carga-deformacao.
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Tabela 4.2a — Limite de escoamento a 0,2% de deformacao (6 ¢.2%)

Tamanho de Grao (um) | 1 ciclo | 3 ciclos | 6 ciclos

123 282 268 286
151 281 250 287
197 265 284 261

4.3 Tensao a 4% de deformaciao por compressao (G 49,)

A tensdo para 4% de compressao (G 44,) também foi analisada a partir dos dados de forga-

deformacao para todos os tamanhos de grao e os resultados estdo relacionados na tabela 4.2b.

Tabela 4.2b — Tensao a 4% de deformacao por compressio (G 49,)

Tamanho de Grao (um) | 1 ciclo | 3 ciclos | 6 ciclos

123 521 471 482
151 478 474 471
197 464 469 459

4.4 Recuperacao de forma

Os resultados de recuperacdo de forma apresentados na figura 4.5 foram obtidos através

de ciclos completos de treinamento.
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Figura 4.5.a — Recuperacao total em funcao do tamanho de grao e ciclos de treinamento.

100

90 —- L
80 /1. e _
70
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Forma

50 —
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20

10
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Figura 4.5.b — Recuperacio de forma em funcdo do tamanho de grao e ciclos de

treinamento.
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Confirmando resultados de estudos anteriores do grupo [Otubo, 1996], [Nascimento,
2002], a recuperacdo total e a recuperacao de forma melhoram muito com o aumento da ciclagem
termomecanica de 1 para 3 ciclos e depois mais lentamente com a elevacao da ciclagem de 3 para
6 ciclos. A reducdo do tamanho médio de grao de 197 para 123 um provocou uma discreta
melhora na recuperacdo de forma e na recuperacdo total. O gréafico da figura 4.6 mostra a

conformidade dos resultados anteriores com os resultados deste trabalho.

100
90 — fo//i
J i —
W747
80 *
70 -
60 - -
- _
S 504 TG (um)
o j —m— 180 [OTUBO, 1996]
2 40 - 75 [NASCIMENTO, 2002]
_ 106 [NASCIMENTO, 2002]
30 129 [NASCIMENTO, 2002]
- —+—123 ESTE TRABALHO
20 —&— 151 ESTE TRABALHO
1 —w— 197 ESTE TRABALHO
10
0 I I I I I I
0 1 2 3 4 5 6
Ciclos

Figura 4.6 — Comparacio de resultados de recuperacio total para diferentes TG e

ciclos de treinamento [Otubo, 1996], [Nascimento, 2002]

4.5 Otimizacao do processo de ataque quimico para coloracio (color etching)

Como o polimento mecanico induz martensita na amostra foi necessdrio utilizar o

polimento eletrolitico apds o polimento mecanico para retirar a martensita induzida (Figura 4.7).
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TG =197 — 1 ciclo — estado recuperado

Sem polimento eletrolitico

TG =197 — 1 ciclo - estado deformado

Com polimento eletrolitico

Figura 4.7- Amostras com polimento mecéanico, sem posterior polimento eletrolitico e
com posterior polimento eletrolitico. As bolhas que aparecem na foto inferior sao

devido a secagem incompleta da amostra. Reagente: 1,2 g K,S,;05 + 0,8 g NH/;HF, +
100 ml de agua
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Os parametros otimizados para o polimento eletrolitico estdo descritos na Tabela 4.3.
Outro aspecto observado € que o polimento eletrolitico respondia melhor com o uso de solugdes
“novas” de 4cido oxdlico e assim toda vez que o polimento eletrolitico era aplicado preparava-se

uma nova solugao de 4cido oxélico.

Tabela 4.3 — Parametros otimizados para o polimento eletrolitico

Reagente Tensao (volts) | Tempo (minutos)

acido oxalico 10% 15 2

O trabalho de otimizacdo do color etching iniciou-se com testes de diferentes
concentracdes do reagente K,S,0s + NH4HF, em 4gua, com base na literatura [Jang, 1995],
[Bergeon, 1997, 1998a-b], [Nascimento, 2002]. O reagente que se mostrou mais adequado foi o
de composicdo: 1,2g de K,S,0s + 0,8g de NH4HF, + 100ml de &4gua. Fixando-se esta
composi¢do, o proximo parametro analisado foi o tempo de ataque. Apds repeticdes de bons
resultados notou-se que, ao atingir o tempo 6timo de ataque, a superficie da amostra tornava-se
amarelada. Neste ponto o ataque era interrompido. Em seguida a amostra era submetida a um
enxdgiie em 4gua e seca por fluxo de ar, de maneira cuidadosa, para que ndo ocorresse acimulo
do reagente em algumas partes da superficie, causando manchas. Tais manchas comprometem a
andlise quantitativa da fracdo volumétrica as fases. A figura 4.8 mostra a diferenca na qualidade
final da imagem obtida por microscopia Optica para diferentes tempos de ataque. Nota-se que na
figura 4.8a ocorreu super-ataque devido ao longo tempo de imersdo no reagente. A perfeita
identificacdo das fases na figura 4.8b ocorreu para um tempo de 20 segundos. A partir dai todos
os ataques das amostras utilizadas nos ensaios de nanoindentacdo foram com solucdo de
composi¢do otimizada (1,2g de K,S,0s5 + 0,8g de NH4HF, + 100ml de 4gua) por um tempo

otimizado (20 segundos), que serdo referidos como condicdo otimizada de ataque.
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TG=151pm - 1 ciclo - estado deformado

f § oy

(a) t=60s

(b) t=20s
Figura 4.8 — Aparéncia da superficie apos color etching para diferentes tempos de

ataque. Reagente: 1,2g de K,S,0s + 0,8g de NH4HF; + 100ml de dgua
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A aplicagdo da condic¢do otimizada de ataque também foi adequada para a observacao das
amostras utilizadas em todos os ciclos de treinamento. Conclui-se, entdo, que uma vez
otimizados, tanto a concentracdo do reagente quanto o tempo de ataque sdo parametros que
podem ser aplicados para amostras submetidas as diferentes condi¢des de treinamento.

Por fim, foram realizados testes de durabilidade da qualidade da superficie submetida ao
color etching. Em trabalhos anteriores do grupo e durante os primeiros testes com o reagente,
notou-se que a superficie atacada ia se deteriorando com o passar do tempo, dificultando ou
mesmo impossibilitando a observacdo das fases. Era necessdrio determinar a durabilidade do
ataque quimico, pois o mesmo era realizado na UNICAMP e a etapa posterior, o ensaio de
nanoindentagdo, cuja confiabilidade depende totalmente da qualidade da superficie apos o color
etching, era realizada na Universidade Federal do Parand. Chegou-se a conclusdo de que a
qualidade da superficie permanecia adequada até trés dias apds o ataque quimico. Passado este
tempo notava-se uma deterioragdo da superficie atacada comprometendo a andlise por

microscopia optica.

4.6 Nanoindentacao

Esta etapa iniciou-se com a calibracdo do nanoindentador (Figura 4.9) e posterior escolha
das regides para realizacdo das medidas. Na figura 4.9 observa-se a geometria da indentagdo com

a ponta Berkovich, conforme exposto em capitulo anterior.
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Figura 4.9 — Indentacdo realizada para a calibracio do indentador. Reagente: 1,2g de

K>S,0s + 0,8g de NH4HF; + 100ml de agua
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As indentacOes foram realizadas em diversas regides escolhidas e programadas
individualmente ou dispostas em matrizes regularmente, seguindo um padrdo de linhas e colunas.
Ao final do ensaio foi necessdrio um mapeamento com legenda de cada indentacdo pois, apesar
da calibragdo, ap6s alguns ensaios ocorre um desvio das posicoes pré-selecionadas dificultando a
identificacdo a partir da posicao original. A figura 4.10 mostra a disposi¢do das indentacdes com
a legenda de cada nanoindentacdo, o que permitiu a selecdo precisa dos pontos e regides cujas
medidas apresentam total confiabilidade. A grande dificuldade encontrada neste procedimento
devido ao desvio € a localizagdo por imagem dos locais de ensaio, pois o sistema de video e
iluminacdo do equipamento fornecem imagens pouco nitidas, sendo necessdrio ajuste de
intensidade de luz e de contraste. Além disso, o sistema de video do nanoindentador fornece
imagens em branco e preto o que exigiu uma 6tima qualidade da superficie apos o color etching,

visto que as cores das fases passaram a ser cinza escuro e cinza claro.
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Figura 4.10 — Imagens fornecidas pelo sistema de video do nanoindentador de uma
regido onde foi realizado um conjunto de medidas (aumento 1000x). Amostra:
TG=197um - 1 ciclo - estado deformado. Reagente: 1,2g de K,S,0s + 0,8g de NH,HF,
+ 100ml de agua

O mapeamento e legenda possibilitaram o descarte de medidas realizadas em regides da
superficie que apresentam problemas, como contornos de grao e fronteiras de fases (Figura 4.10).
Outro procedimento adotado foi o descarte de algumas indentacdes em matrizes que abrangiam

graos diferentes.
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TG=123um

TG=197um

Figura 4.11 — Imagem obtida por microscopia éptica: regido de nanoindentacio com
medidas precisas em fases distintas. Condicao: 1 ciclo — estado deformado. Reagente:

1,2g de K,S,05 + 0,82 de NHsHF; + 100ml de agua
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Na figura 4.11 observou-se a presenca de ‘bolhas’ possivelmente formadas durante o
ataque quimico para coloracdo. Como tais bolhas podem prejudicar a andlise de dureza, as
indentacdes realizadas sobre elas foram rejeitadas.

Como era esperado para esta liga inoxiddvel a base de ferro, a fase martensitica-€
apresenta uma dureza maior que a fase austenitica y. Assim o indentador nas regides de

martensita alcanga uma profundidade (deslocamento) menor para uma mesma carga (Figura

4.12).

Martensita

Figura 4.12 — Imagem obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV):
impressao das indentacoes na austenita (regido clara) e na martensita (regido escura).
Amostra: TG=151pm - 1 ciclo — estado deformado. Reagente: 1,2g de K,S,0s + 0,8g
de NH4HF; + 100ml de agua

Com o método utilizado para as medidas de nanoindentagdo por carregamento e

descarregamento, notou-se na figura 4.13 uma diferenca nas curvas carga versus deslocamento
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para a martensita e para a austenita. Para um mesmo valor de carga, as indentacdes realizadas nas
regides de martensita apresentaram menor deslocamento do indentador do que as indentacdes

realizadas nas regides de austenita, indicando a diferenca de dureza entre as fases.

®  Martensita
= Austenita

CARGA (mN)
S
1

T T T T T T
200 300 400 500 600 700

DESLOCAMENTO (nm)

Figura 4.13 - Grafico carga versus deslocamento para martensita e austenita.
Configuracio do procedimento de nanoindentacio com sucessivos carregamentos e
descarregamentos e detalhe das diferentes curvas devido a diferenca de dureza das

fases. Amostra: 197um — 6 ciclos — estado deformado

Conforme descrito no capitulo 3, em cada local da amostra foram realizadas oito
indentagdes com cargas crescentes (Figura 4.13). Porém, na andlise dos dados, notou-se que a
dureza da austenita-y aumentava a cada indentagdo devido a transformacdo em martensita-€ que
ocorre com a compressao para ligas com efeito de memdria de forma. Portanto, para a
determina¢do dos valores de dureza e mdédulo de elasticidade foram considerados apenas os
dados obtidos com os trés primeiros valores de carga: 0,3; 0,6 e 1,3mN.

Os valores médios de dureza encontrados para cada tamanho de grdo e ciclos de
treinamento sdo apresentados na Tabela 4.4. Os valores equivalentes em dureza Vickers (HV)

foram calculados pela equacao [fonte: http://www.micromaterials.co.uk]:

52



HV =94,5x H(GPa)

Tabela 4.4 — Dureza média das fases para cada tamanho de grao e ciclo de treinamento

(estado deformado)

TG | MARTENSITA AUSTENITA
(m) (GPa) (GPa)
1 3 1 3
ciclo ciclos ciclo ciclos

123 | 6,620,8 | 6,9£1,1 | 3,0£0,8 | 3,0£1,2

151 | 7,114 | 6,9£1,0 | 3,3%1,1 3,3%1,1

197 | 7,6£1,2 | 6,5t1,2 | 2,8%1,0 | 2,8%1,0

Média| 7,1+1,1 | 6,8x1,1 | 3,0£1,0 | 3,0%1,1

Total 7,0£1,1 3,0£1,1

Observa-se na tabela 4.4 que os valores de dureza da martensita e da austenita
praticamente nao foram influenciados pelos diferentes tamanhos de grao austenitico, o que era de
se esperar visto que as medidas foram realizadas com indentacdes que ndo atravessavam O
contorno de grao. Também ndo foi observada influéncia significativa da ciclagem nas durezas da
austenita e da martensita. Os valores de dureza medidos para amostras submetidas a 6 ciclos nao
foram utilizados, pois apresentaram problemas de medicao.

A dureza do aco AISI 420 (inoxiddvel martensitico) temperado a 20°C € de 52 HRC ou
545 Vickers [ASM, 1995], valor inferior ao encontrado para martensita da liga estudada neste
trabalho, que foi de 6,8 a 7,1 GPa ou 643 a 671 Vickers (composi¢ao do ago 420: 0,15% C, 1%
Mn, 1% Si, 12% Cr).

No caso da austenita a dureza dos acos inoxiddveis recozidos € da ordem de 58 HRA ou
200 a 220 Vickers [ASM, 1995]. Para a liga deste trabalho a dureza da austenita encontrada foi
de 3,0 GPa ou 284 Vickers.
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A relacdo entre as durezas da martensita e da austenita obtida em acos inoxidaveis é de

550/210 = 2,6; préxima a encontrada neste trabalho que foi de 7,0/3,0 = 2,3.

4.6.1 Modulo de elasticidade

O modulo de elasticidade, ou médulo de Young, também foi medido para cada tamanho
de grdo e os valores obtidos estdo listados na tabela 4.5. Da mesma forma que a dureza medida
por nanoindentacdo, o modulo de elasticidade ndo foi afetado de maneira significativa pelo

tamanho de grao austenitico ou pela ciclagem.

Tabela 4.5 — Médulo de elasticidade para cada tamanho de grao (estado recuperado)

TG | MARTENSITA AUSTENITA
(um) (GPa) (GPa)

1 ciclo |3 ciclos|1 ciclo |3 ciclos

123 | 192+35]199+40|151+46|127+36

151 |191+26|219+41 1413814155

197 |207+35{200+30132+441132+44

Média| 197+£32|206+37|141+43|133+45

Total 202435 137+44

Os resultados obtidos indicam uma relagdo entre os moddulos de elasticidade da
martensita e da austenita de 202/137=1,47.
O modulo de elasticidade mede o esforco realizado para deslocar os dtomos de suas

posi¢des primitivas dentro de uma estrutura. Ao se retirar a carga aplicada os d&tomos voltam as
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suas posicoes originais, sem deixar qualquer deformagdo permanente, ou seja, o material
encontra-se dentro de sua regido eléstica.

Para os acos inoxidaveis recozidos (séries 200, 300 e 400) o mddulo de elasticidade
varia entre 193 e 200 GPa [ASM, 1995]. Ndo foram encontrados na literatura dados do médulo
de elasticidade para acos inoxiddveis temperados. Com o ensaio de nanoindentacdo foi possivel
medir o mddulo de elasticidade das fases martensitica e austenitica isoladamente. Esta
informacao ndo estava disponivel na literatura e também € uma contribui¢ao original levantada

por este trabalho.

4.7 Dureza Vickers

As medidas de dureza Vickers foram realizadas com amostras antes do treinamento, ou
seja, com estrutura totalmente austenitica. Os resultados obtidos indicaram uma redugdo da
dureza com o aumento do tamanho de grio (Figura 4.14), pois o contorno de grao funciona como
uma barreira aumentando a resisténcia ao escoamento e consequentemente elevando a dureza do
material.

As medidas de dureza Vickers com carga de 49N deixaram uma impressao da ordem de
140x140 wm. Como o tamanho de grao era da ordem de 120 a 200 um a impressao era realizada
em mais de um grao. Também neste caso nao houve uma identificacdo visual da drea selecionada

para se evitar indentacdes em graos distintos.
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Figura 4.14 — Dureza Vickers versus dureza em GPa. Condicées: amostras apods
tratamento térmico a 1050°C por diferentes tempos para obtencio de diferentes

tamanhos de grao. Estado austenitico

Os valores da dureza Vickers encontrados (200 a 210 Vickers) ficaram préximos aos
fornecidos pela literatura para agos inoxidaveis recozidos, que é de 200 a 220 Vickers [ASM,
1995].

Quando se compara a dureza da austenita medida por microindentacio (carga de 49N)
com a por nanoindentacdo (cargas de 0,3 a 1,3mN) observa-se que, em média a dureza é 203
Vickers para a microindentagdo (Tabela 4.6) e de 284 Vickers para a nanoindentagdo. Como na
microindentacdo houve contribuicdo do contorno de grao austenitico, o0 que ndo ocorreu na
nanoindentacdo, observa-se que os valores de nanoindentacio foram maiores em
aproximadamente 100 unidades na escala Vickers.

O mesmo ocorreu com a dureza da martensita-€ da liga estudada obtida por
nanoindentacdo em comparacdo com a dureza da martensita-€ medida por microindentacdo em
acos inoxiddveis, ou seja, ela foi em 100 unidades na escala Vickers maior na nanoindentac¢do do

que na medida de microindentagdo (dados da tabela 4.4).
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Tabela 4.6 — Dureza Vickers (estado solubilizado)

Tamanho de grao | Dureza | Dureza
(um) (Vickers) | (GPa)
123 210 2,2
151 204 2,2
197 199 2,1
MEDIA 203 2,2

4.8 Fracao volumétrica das fases

Conforme citado anteriormente, apds a otimiza¢do do processo de ataque quimico para
coloracdo foi possivel a quantificacdo das fases por microscopia Optica. As imagens obtidas
foram convertidas para escala de cinza e, utilizando-se o programa QW500 do equipamento

NEOPHOT, foi realizada a quantificacao das fases (Figura 4.15).
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Figura 4.15 - Fracao volumétrica da martensita-€¢ em funcio do tamanho de grao

para o 1° e 3 ° ciclos no estado deformado.

Com o aumento do tamanho de grao observou-se uma reducdo da fracdo volumétrica de
martensita-€. Esta redu¢do € maior para amostras submetidas a trés ciclos de treinamento. Para
explicar esses resultados podem ser consideradas duas hipéteses: que o contorno de grao atua
como uma regido de nucleagdo da martensita e de acomodacdo da deformacdo produzida pelo
crescimento de placas de martensita [Nascimento, 2002]. Entdo, como as amostras com menor
tamanho de grdo apresentam mais contornos de grao resultariam em uma maior quantidade de
martensita-€.

Outra caracteristica observada neste trabalho foi o aumento da fracdo volumétrica de
martensita-€ com o aumento da ciclagem térmica (Tabela 4.7). O treinamento contribui para o
surgimento de bandas da ordem de nanometros com estrutura lamelar, formada por austenita e

martensita-€, que contribuem para a reversdo da martensita [Bergeon, 2000]. Outro fator que
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ocorre com o treinamento € a elimina¢do das variantes de martensita que ndo contribuem na

direcdo de solicitagdo, aumentando as que contribuem para a deformacgdo [Nascimento, 2002].

Tabela 4.7 — Fracao volumétrica da martensita-€ para o estado deformado (em %)

Tamanho de grao
1 ciclo | 3 ciclos
(m)
123 34,844,6 | 41,2130
151 33,8127 | 39,115,2
197 33,2447 | 36,312.5

Os resultados para fracdo volumétrica de martensita-€ obtidos neste trabalho, por
microscopia optica, coincidem com os resultados obtidos por Nascimento [Nascimento, 2002]
para a mesma liga, utilizando o método de difrac@o de raios X (Figura 4.16).

Para valores de tamanhos de grdo préximos, 123 um deste trabalho com 129 um de
Nascimento [Nascimento, 2002], e, especialmente para as amostras do 3° ciclo, obteve-se uma
mesma fragdo volumétrica de martensita-€, em torno de 40 %, tanto na caracterizacdo por
microscopia optica como por difracdo de raios X. Isto mostra que o ataque quimico desenvolvido
permite distinguir claramente as duas fases (austenita e martensita-€), possibilitando a

quantificacdo das mesmas por andlise de imagem.
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Figura 4.16 — Comparacao de resultados de fracao volumétrica de martensita-€ para

diferentes tamanhos de grao e ciclos de treinamento [Nascimento, 2002]
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CAPITULO 5

Conclusoes

Os principais objetivos deste trabalho foram a andlise da morfologia da martensita em
funcdo do tamanho de grao e dos ciclos de treinamento, a determinacdo da dureza da martensita-€
e da austenita através da técnica de nanoindentacio e a determinacdo da fracdo volumétrica das
fases utilizando-se microscopia Optica. Para a liga inoxiddvel com Efeito de Memoéria de Forma
estudada cuja composicao foi (0,009C-5,25Si-8,26Mn-11,84Co-12,81Cr-5,81Ni-0,16Cu - % em

peso) com diametro médio de grao variando de 123 a 197 um pode-se concluir que:

1) As condi¢des otimizadas de ataque quimico para coloracdo (color etching) foram
20 segundos para o tempo de ataque e uma composi¢do do reagente de 1,2g de K,S,0s5 + 0,8g de
NH4HF, + 100ml de 4gua. Comprovou-se ser necessario o polimento eletrolitico antes do ataque

quimico para coloragdo visando a remog¢ao da martensita induzida no polimento mecanico.

2) Pela técnica de nanoindentacdo foi determinada a dureza da martensita-€ em 7,0
GPa ou 662 Vickers e da austenita em 3,0 GPa ou 284 Vickers. Os valores de modulo de
elasticidade, também obtidos pela técnica de nanoindentacdo, foram de 202 GPa para a
martensita-€ e de 137 GPa para a austenita. A ciclagem praticamente ndo alterou os valores de

dureza medidos das duas fases.

3) Com o ataque quimico para coloracdo otimizado, foi possivel também a
quantificacdo por microscopia Optica da martensita-€ presente na microestrutura. A fracao
volumétrica de martensita-€ variou de 33 a 40 % para amostras no estado deformado, sendo que a
reducdo do tamanho de grdo austenitico e o aumento do nimero de ciclos de treinamento
elevaram a fracdo volumétrica da mesma. Tais resultados sdo coerentes com estudos anteriores
realizados para esta mesma liga utilizando-se o método de difracio por raios X para a

quantificagcdo da fracdo volumétrica da martensita-€.
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Sugestoes para trabalhos futuros:

Realizar medidas de nanoindentacdo nas fases da liga, com procedimento diferente do
utilizado neste trabalho, de modo que seja feito somente um carregamento e descarregamento em
cada ponto, evitando-se a possivel transformacdo de parte da austenita em martensita durante

carregamentos e descarregamentos multiplos em um mesmo ponto.

Medir a fracdo volumétrica por difracdo de raios X e comparar com os dados obtidos por

andlise de imagem.

Estudar o efeito de diferentes teores de cobalto (entre 0 e 15 %) nas propriedades

mecanicas e de memoria de forma das ligas.
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