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RESUMO

As ligas de CuAIMnN apresentam excelentes caracteristicas que as tornam bastante promissoras
para aplicacfes magnéticas. As inimeras propriedades, dependem das transformacdes de fase
martensiticas, transformacdes termoelasticas e das transicdes magnéticas. A liga utilizada neste
trabalho, dispbe de quatro lingotes com os mesmos elementos nas mesmas propor¢oes, Cu -
23.69 at.% Al - 15.51 at.% Mn - 0,48 at.% Ti - 0,39 at.% B, variando apenas a temperatura de
témpera. A homogeneizacdo da liga foi feita variando trés amostras em 50 °C na temperatura
de ttmpera e uma amostra foi deixada sob condic¢des bruta de fusdo. Para avaliar a influéncia
da temperatura de solubilizacdo na liga estudada, foram realizadas as caracterizages de
Microscopia Optica, Difracio de Raios X, Microdureza Vickers, Calorimetria Exploratdria
Diferencial e Magnetémetro de Amostra Vibrante. Que nos mostrou que o0 aumento da
temperatura de solubilizagdo provocou uma aumento no tamanho de grdo para as amostras
temperadas e uma reducdo na fracdo relativa da fase ferromagnética L21(f). As amostras
possuem uma orientacdo preferencial na direcdo (220) e a presenca dos picos (111) e (200)
comprovam a presenca da fase ferromagnética. O comportamento de microdureza esta de
acordo com a conhecida relagéo de Hall-Petch, reduzindo com o aumento do tamanho de gréo.
O ensaio de calorimetria mostrou que o tratamento térmico dificulta a transformacdo da fase
ferromagnética para paramagnética e facilita a transformagéo inversa. As curvas de histerese
comprovaram ordenamento ferromagnético para todas as amostras. Os valores de magnetizacédo
de saturacdo foram menores nas amostras de temperatura de solubilizacédo acima de 750°C. Os
valores de campo coercitivo e magnetizacdo remanescente diminuiram com o aumento da

temperatura de solubilizag&o.

Palavras-chave: CuAIMNnTIiB; TransformacOes de fase; Témpera; Aplicagdes magnéticas;

Ordenamento Ferromagnético.



ABSTRACT

CuAlMn alloys exhibit excellent characteristics that make them very promising for magnetic
applications. The numerous properties, depend on martensitic phase transformations,
thermoelastic transformations and magnetic transitions. The alloy used in this work, has four
ingots with the same elements in the same proportions, Cu - 23.69 at.% Al - 15.51 at.% Mn -
0.48 at.% Ti - 0.39 at.% B, varying only the tempering temperature. Homogenization of the
alloy was done by varying three samples by 50 °C in quenching temperature and one sample
was left under raw melt conditions. To evaluate the influence of the solubilization temperature
on the studied alloy, the characterizations of Optical Microscopy, X-ray Diffraction, Vickers
Microhardness, Differential Scanning Calorimetry and Vibrating Sample Magnetometer were
performed. That showed us that increasing the solubilization temperature caused an increase in
grain size for the tempered samples and a reduction in the relative fraction of the ferromagnetic
L21(f) phase. The samples have a preferential orientation in the (220) direction and the presence
of the peaks (111) and (200) provide evidence for the presence of the ferromagnetic phase. The
microhardness behavior is in accordance with the known Hall-Petch relationship, reducing with
increasing grain size. The calorimetry test showed that the heat treatment hinders the
transformation from ferromagnetic to paramagnetic phase and facilitates the inverse
transformation. Hysteresis curves proved ferromagnetic ordering for all samples. The saturation
magnetization values were lower in the samples of solubilization temperature above 750°C.
The values of coercive field and remaining magnetization decreased with increasing

solubilization temperature.

Keywords: CuAlIMnTiB; Phase Transformations; Quenching; Magnetic Applications;
Ferromagnetic Ordering.
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XVIII

ORGANIZACAO DO TRABALHO

Este presente trabalho esta dividido em seis capitulos, dispostos da seguinte forma:

Capitulo I:

Neste capitulo, consta uma breve introducéo sobre a importancia histérica do tratamento
térmico como meio de aprimorar as propriedades dos metais e a sua implicagcdo nas ligas de
memoria de forma. Também estdo presentes 0s objetivos gerais e especificos deste trabalho.

Capitulo 11:

Nesta secdo, esta presente uma fundamentacdo tedrica sobre as ligas de memoria de
forma e as ligas Heusler, a descricéo e explicacdo dos efeitos que ocorrem nessas ligas, como
o Efeito de Memdria de Forma, a Pseudoelasticidade, o Efeito Magnetocalorico e o Efeito
Magnetocalérico Gigante e o efeito Exchange Bias.

Capitulo I1I:

Aqui sdo relatados os materiais e métodos utilizados e realizados na elaboracéo e
caracterizacdo das ligas, bem como uma breve descricdo das técnicas de caracterizacBes
empregadas nas avaliacdes das propriedades da liga estudada neste trabalho.

Capitulo 1V:

Os resultados e discussdes referentes a liga estudada se encontram nesse capitulo.

Capitulo V:

Consta aqui a concluséo deste trabalho.

Capitulo VI:

Estdo localizadas neste capitulo as referéncias utilizadas como meio de fundamentar
este trabalho.
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CAPITULO |
1 INTRODUCAO

Data-se que aproximadamente 1000 a.C. os nossos ancestrais utilizavam o tratamento

térmico como meio de tornar 0s metais mais resistentes.

Observaram que ao aquecer um metal em altas temperaturas e posteriormente submeté-
lo a um resfriamento brusco, alterava diversas de suas propriedades. Com o passar do tempo,
notou-se gque ndo sé o resfriamento ao ar, ou agua, mas cada meio em que o resfriamento
ocorresse, implicaria em propriedades diferentes, por exemplo, um metal que é resfriado em
um meio como o ar, pode apresentar uma estrutura mais ductil do que um metal que € resfriado

em agua gelada.

Dentre tantas descobertas dos usos do tratamento térmico na metalurgia, nas ligas de
memoria de forma, ele atua na promocéo do efeito de memoria de forma nessas ligas. Antes do
tratamento térmico, as ligas metalicas podem ndo apresentar o efeito de memdria de forma,
contudo, quando submetemos essas ligas a um tratamento térmico, elas podem passar a
apresentar efeito de memdria de forma em temperatura ambiente e algumas chegam a manter o
comportamento em temperaturas abaixo de 0 °C. (W. TREHERN, 2022).

As ligas de memoria de forma (LMF) ou Shape Memory Alloys (SMA), sdo ligas
metalicas que apresentam inUmeras propriedades. O efeito caracteristico dessas ligas
corresponde a quando um material é deformado plasticamente e se aquecido em uma
temperatura adequada para a transformacao ocorrer, recupera total ou parcialmente sua forma,

entdo, diz-se que este material possui meméria de forma. (JUNIOR, et al., 2019).

Ainda existe outra classe de ligas de memoria de forma que derivam dessas, mas que
necessitam de outro tipo de estimulo para apresentar esse comportamento, que séo as ligas de
memoria de forma ferromagnéticas (LMFF) ou Ferromagnetic Shape Memory Alloys (FSMA).
Essas ligas apresentam-se com carater antiferromagnético ou paramagnético antes do
tratamento térmico e apds submeté-las ao processo de témpera, elas apresentam carater
ferromagnetico. Essas propriedades, ddo a ela a capacidade de recuperar sua forma, mesmo
apos sofrer uma deformacéo plastica, em resposta a um estimulo de um campo magnético
externo. (ULLAKKO, 1996). Desde sua descoberta por Friedrichn Heusler, as ligas Heusler
apresentaram grande interesse cientifico por caracterizarem-se como ligas ferromagnéticas,
constituidas por elementos ndo magnéticos. (CUNHA e KRAUSE, 2013).
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Além do Efeito de Memoria de Forma (EMF), essas ligas apresentam outros fendmenos
bastante significativos para suas propriedades, alguns destes sdo pseudoelasticidade e
transformacéo de fase martensitica devido a variacdo de temperatura e o efeito de memoria de
forma reversivel, cujo termo em inglés é Two-Way Shape Memory Effect (TWSME).
(ARAUJO, 2009). As propriedades estruturais e magnéticas das ligas Heusler dependem
fortemente da estrutura atdmica e da transformacao de fase martensitica (TFM) apresentada por
essas ligas. A transformacao de fase martensitica muda a estrutura e 0 magnetismo dessas ligas,
gerando o efeito de memoria de forma (EMF), o efeito magnetocalérico (EMC) e ainda o efeito
magnetocaldrico gigante (EMCG). (ANDREZ, 2013).

As propriedades dessas ligas dependem diretamente dos elementos constituintes, da
composicdo e dos tratamentos térmicos a que sdo submetidas. Por isso, a combinacdo de
elementos quimicos diferentes permite a obtencdo de uma grande variedade de ligas que, ao
possuirem a mesma estrutura cristalina, possibilitam a comparacdo dos resultados
experimentais, observando os efeitos da alteragdo da composi¢cdo em suas propriedades.
(CUNHA e KRAUSE, 2013).

Ha diversos estudos sobre os usos dessas ligas, ja que elas fazem parte de uma nova e
importante classe de materiais inteligentes, além das muitas combina¢des que podem ser feitas
para gerar novas ligas. Essa diversidade em ligas de memdria de forma, abrange mais
aplicacdes, ja que cada tipo de liga vai apresentar uma propriedade especifica, levantando um
importante interesse nas ligas a base de cobre (Cu) que apresentam facilidade em sua producéo

e custo relativamente mais baixo em relacdo as demais ligas.

As ligas ternarias Cu-Al-Ni tém sido estudadas para aplicacfes como atuadores de alta
temperatura, com Ms > 0 °C. Para aplicacGes em baixas temperaturas (Ms < 0 °C), as ligas Cu-
Al-Be e Cu-Al-Mn apresentam melhores propriedades termomecénicas, sendo mais adequadas
que as ligas do sistema Cu-Al-Ni. (ANDRADE, 2018).

Segundo Andrade (2018) estudos realizados por Oliveira (2009) mostraram que a liga
Cu-Al-Be-Nb apresentou excelentes caracteristicas termomecanicas e baixas temperaturas de
transformac&o de fase, podendo ser utilizada com eficiéncia em atuadores mecéanicos, como por

exemplo, dispositivos de unido.

Tendo em vista a importancia do aprimoramento de ligas metalicas inteligentes e

funcionais, este trabalho tem como objetivo, descrever o comportamento de uma liga de
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CUuAIMNTIB sob a influéncia de trés temperaturas diferentes de témpera, em comparagdo com
uma liga de mesma composi¢do, mas que ndo passou pelo processo de témpera, a partir de

caracterizacdes térmicas, mecanicas, elétricas, magneticas e microestrutural.

2 OBJETIVOS
2.1  Objetivo Geral

Este presente trabalho tem por objetivo geral, avaliar a influéncia de diferentes
temperaturas de témpera nas propriedades de uma liga Heusler CUAIMNTIiB obtida por meio
da fundicdo, através das técnicas de caracterizacdo térmica, mecéanica, magnética, elétrica e

microestrutural.
2.2  Objetivos Especificos

+¢+ Avaliar a influéncia do tratamento térmico nas propriedades mecanicas;

¢+ Mensurar como o tratamento térmico gera influéncia nas propriedades elétricas;

+ Verificar como a témpera afeta as propriedades magnéticas;

+¢+ Observar as varia¢fes nas propriedades térmicas, decorrentes do tratamento térmico;

¢ Comparar a influéncia das diferentes temperaturas de témpera na microestrutura;

+¢+ Descrever a significancia dos resultados obtidos;

++ Apresentar algumas das principais aplicacdes préaticas das ligas Heusler Ferromagnéticas.
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CAPITULO I
3 FUNDAMENTACAO TEORICA

A significativa e harmoniosa relacdo entre o ser humano e 0s materiais se configurou
tdo importante, como ainda se configura. A historia nos mostra que cada era da humanidade foi
nomeada pelo material mais significativo em cada uma delas, iniciando na ldade da Pedra a Era
dos Metais, passando pelas eras batizadas com o nome da civilizacdo dominante num dado
periodo (periodos helénicos, romanos, bizantinos e islamicos), pela Era Moderna e chegando-
se hoje ao que se tem convencionado chamar de Era do Silicio. (NAVARRO, 2006 apud
OLSON, 2001).

Assim como 0 homem, 0s materiais avangam cada vez mais rapido com a historia. A
crescente necessidade de se desenvolver melhores materiais, mais leves, mais resistentes, com
menor custo e processamento mais facilitado, faz com que inimeros processos sejam adotados
para que possam ser aplicados em estruturas de engenharia contemporéanea que determinam o
progresso da tecnologia moderna. (S., NARENDRANATH et al., 2010).

Uma recente e crescente era tecnoldgica tem sido formada e com ela a necessidade de
aprimoramento dos materiais e dos processos para atender as aplicacfes exigidas. Dentre esses
materiais, as Ligas de Memdria de Forma tém sido usadas principalmente como materiais
funcionais, como grande exemplo das aplicacdes médicas/biomédicas. Quando adicionamos a
habilidades deles de “aprenderem”, bem como combinar a funcdo de um sensor ou atuador ou
de um material de construcdo (estatico), diante disso, podemos afirmar que estas ligas estdo
ocupando uma categoria superior, a categoria de materiais “inteligentes”, termo em inglés
“Smart Materials”. (CISMASIU, 2010).

3.1 Ligas de Memodria de Forma (LMF)

As Ligas de Memoria de Forma Ferromagnéticas, foram descobertas no ano de 1903
pelo engenheiro e quimico alemdo de nome Fredrick Heusler. Na ocasido ele notou que o
comportamento da liga CuzMnAl era ferromagnético, mesmo os seus constituintes (na forma
metalica) ndo sendo ferromagnéticos. (GRAF, et al., 2011).

As propriedades que essas ligas apresentam sdo inumeras e a maioria delas se devem
aos efeitos apresentados por essas ligas, destacados pelo Efeito de Memdria de Forma, Efeito

tipo Borracha ou comportamento borracha, Efeito Magnetocalorico e Efeito Magnetocalorico
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Gigante. Essas propriedades de interesse estdo vinculadas ao fato dessas ligas apresentarem
Transformacdo de fase Martensitica (TFM) que na termodindmica se descreve como uma
transicdo de 1° ordem (calor latente), mas sem difusdo atdbmica de longo alcance. (ANDREZ,
2013).

Em geral, a liga se ordena ferromagneticamente, embora seus elementos constituintes,
qguando na forma metéalica, sdo paramagneticos ou diamagnéticos, temos também na ligas
Heusler elementos de transicdo, Mn, Ni, Co. Os mesmo possuem momentos magnéticos
diferente de zero, subnivel 3d incompleto, portanto, com grande potencial para gerar
ferromegnetismo quando da formacdo de um solido cristalino. Todo esse ordenamento
ferromagnético é intensificado apds de submeter a liga a um tratamento térmico adequado.
Podemos assim dizer que além da Transformacdo de fase Martensitica, a liga também apresenta
Transformacéo de fase Magnética (TM). (ANDREZ, 2013).

Um mecanismo atomistico bem conhecido que ocorre nas Ligas de Memoria de Forma
é ilustrado na Figura 1. A fase estavel depende da temperatura, e as fases em alta e baixa
temperatura sdo de estrutura Cubica de Corpo Centrado (CCC ou B2) e martensita,
respectivamente. A fase martensita consiste em muitas variantes, e cada variante possui uma
célula unitaria direcional. (CISMASIU, 2010).

Figura 1: Esquema ilustrativo da deformacéo e da recuperacéo pelo EMF.
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Fonte: Adaptada de CISMASIU, 2010.
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A fase martensita, caracterizada por apresentar elevada resisténcia mecénica é gerada
pelo resfriamento da estrutura B2 mostrada na Figura 1 (a). Variantes orientadas aleatoriamente
sdo entdo geradas, conforme mostrado na Figura 1 (b), nos casos da martensita, a estrutura se
comporta em formatos de agulhas. Ainda na Figura 1 (b), por exemplo, notamos uma célula
unitaria da martensita sendo ilustrada como uma caixa inclinada na dire¢éo positiva ou negativa
ao longo do eixo x. E importante notar que, células inclinadas na mesma dire¢do constituem
uma camada, e a direcdo da inclinacdo, alterna entre as camadas. Neste caso, a camada é
chamada de variante. Quando uma carga de cisalhamento é imposta a este estado, algumas das
camadas mudam de orientacdo, conforme mostrado na Figura 1 (c). Esta mudanca estrutural
induz a deformacdo macroscopica. Quando a carga de cisalhamento externa € liberada, a
deformacdo ndo retorna ao estado original, exceto por uma leve recuperacao elastica. Quando
aamostra € aquecida até a temperatura de transformacao, a martensita se transforma na estrutura
B2 e a martensita aparece novamente com o resfriamento da amostra. Como a estrutura B2 é
cUbica, a forma da célula unitaria € independente da orientacdo das camadas de martensita.

Portanto, a amostra macroscopicamente recupera sua forma original. (CISMASIU, 2010).

A representacdo da estrutura cristalina e da microestrutura de cada fase é apresentada

na Figura 2.
Figura 2: Representacao de Estrutura Cristalina e Microestrutura em LMF.
FASE ESTRUTURA CRISTALINA MICROESTRUTURA
N O
A
Martensita
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Monoclinica B19 Termica Orientada
I e
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@ @ A o
Cubica B2 Térmica

Fonte: SIMOES, 2016.
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A fase de alta temperatura, mais quente, foi denominada de austenita (A) que em LMF
tem uma estrutura cristalina cibica de corpo centrado (CCC). Ja a fase de baixa temperatura,
mais fria, foi denominada de martensita (M), e que por ndo possuir uma estrutura cubica, pode
apresentar diferentes orientacdes originando uma estrutura tetragonal, ortorrémbica ou
monoclinica. Ainda, algumas LMF podem apresentar uma fase pré-martensitica ou

romboédrica, também conhecida como fase R. (SIMOES, 2006).

O comportamento de materiais avancados como as ligas de memoria de forma (LMFs)
é significativo sob varias condi¢des térmicas e mecanicas devido a transformacdo martensitica

termoeléstica, que ocorre na maioria desses materiais. (CAMBAY, et al., 2014).

A Transformacdo Martensitica Termoelastica é uma transformacéo de fase de primeira
ordem soélido-sélido e é explicada pelo movimento coletivo dos &tomos. Durante a
transformacao, a histerese de temperatura, que é a diferenca entre a fase final da austenita e a
fase inicial da martensita (Ar — Ms), procede da absorcdo da energia interna descrita por trés
mecanismos: (i) dissipacdo de energia devido ao atrito interno, (ii) armazenamento de energia,
(iii) transferéncias de calor devido ao calor latente da mudanca de fase. (CAMBAY, et al.,
2014).

O que diferencia a Liga de Memdria de Forma (LMF) da Liga de Meméria de Forma
Ferromagnética (LMFF), é que as LMF, recuperam sua forma devido ao aquecimento gerado
pela inducdo de temperatura (T), ja as LMFF retornam para a sua forma original pelo
aquecimento que ocorre ao induzir um campo magnético externo sob a amostra, o efeito

responsavel por esse mecanismo sera explicado mais a frente.

A importancia técnica das LMFs se baseia nas propriedades como alta capacidade de
amortecimento, pseudoelasticidade (PE) e Efeito de Memdria de Forma (EMF). Em LMFs a
base de cobre (Cu), propriedades termomecanicas exclusivas derivam da transformacéo
martensitica termoelastica e dependem das estruturas cristalinas das fases envolvidas no
processo de transformacdo. As LMFs a base de Cu exibe uma transformacdo martensitica no

resfriamento e uma transformagéo austenitica no aquecimento. (CAMBAY, et al., 2014).

Sabe-se que as LMF exibem uma grande deformacéo além da faixa elastica linear
guando uma tensdo externa é aplicada no estado austenitico. Na temperatura acima de Af
(austenita final), a deformacéo extra é quase totalmente recuperdvel no descarregamento e,
como resultado, a martensita ird transformar-se espontaneamente em austenita ndo deformada

apos a liberacéo do estresse. Por outro lado, EMF ¢ aquele em que a liga, uma vez deformada
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a baixa temperatura, permanecerd deformada até aquecida. (S., NARENDRANATH et al.,
2010).

As LMFs sdo aquecidas acima da temperatura de transformacdo de martensita para
austenita As (austenita inicial) e a transformacdo de martensita em austenita terminard em Af
(austenita final). Este fendmeno de recuperagdo de tensdo é chamado de FRT. Esses dois efeitos
em LMFs, mostram a transformacéo termoelastica da martensita, ambos foram compreendidos
usando 0 mecanismo de auto-acomodacao provocando o coalescimento das variantes com o
aquecimento. Se as LMFs encontrarem qualquer restricdo durante a transformacdao reversa, elas
podem gerar tensdes de recuperagdo extremamente grandes. Este fendmeno fornece um

mecanismo Unico para aplicacdes em atuadores. (S., NARENDRANATH et al., 2010).

As diferentes fases das LMF encontram-se representadas esquematicamente na Figura
3. A fase austenitica é caracterizada por uma estrutura atomica ordenada do tipo cubica, como
podemos ver na Figura 3 (a) e é estavel para temperaturas mais altas e pequenas tensoes,
enguanto a fase martensitica é do tipo monoclinica Figura 3 (b), resultante da distor¢ao de uma
estrutura do tipo ortorrdmbica Figura 3 (c) e € mais estavel a baixas temperaturas e elevadas
tensdes. (PEREIRA, 2010).

Figura 3: Estrutura Atdmica das Diferentes Fases das LMF.
Vista macroscopica

Austenite Martensite Martensite deformada

Vista microscopica

Austenite Martensite Martensite deformada

(a) (b) (c)

Fonte: PEREIRA, 2011.
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As ligas com memoria de forma sdo materiais metalicos com uma estrutura cristalina e
que, como ja referido, destacam-se dos demais materiais existentes por possuirem duas
caracteristicas singulares conhecidas como o Efeito de Memoria de Forma e a
Pseudoelasticidade. Em termos de propriedades vejamos como cada uma exerce sua influéncia.
(PEREIRA, 2011).

3.2  Efeito de Memdria de Forma (EMF) — Simples e Duplo

Sob condi¢Ges de baixas temperaturas, 0 material encontra-se na sua fase martensitica e
apresenta o Efeito de Memoria de Forma (EMF). Na Figura 4, podemos observar que para uma
dada solicitacdo, a partir da sua condicdo inicial demonstrada na Figura 4 (a), existe o
comportamento que sera descrito abaixo e é denominado de Efeito de Memoria de Forma
Simples (EMFS). Na Figura 4 (b) o material pode apresentar deformacdes recuperaveis
elevadas, devido ao mecanismo de maclagem, onde a estrutura atbmica se vai desdobrando de
acordo com o grau de solicitagdo mecénica imposto. 1sso produz um aumento de deformacéo a
tensdo constante, até que a estrutura atbmica realize sua ultima distribuicdo. Na Figura 3 (c),
encerra-se a solicitacdo e essa distribuicdo atbmica deixa de ser estavel e no retorno para uma
distribuicdo mais compacta e estavel, o material recupera parte de sua configuracao inicial. Na
Figura 3 (d), podemos notar que ao final do processo, ainda existe alguma deformacéo residual,
aquecendo a liga numa temperatura que corresponda a passagem da fase martensita para
austenita, resultar na minimizacéo desta deformacgdo. (PEREIRA, 2011).

Figura 4: Efeito de Memdria de Forma Simples.
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Fonte: PEREIRA, 2011.



26

Existe ainda o chamado Efeito de Memdria de Forma Duplo (EMFD), representado
esquematicamente na Figura 5. Na Figura 5 (a) podemos ver a configuragéo inicial da liga na
sua fase martensitica. Na Figura 5 (b) vemos o comportamento da liga apds aplicar uma
deformacédo irreversivel. Na Figura 5 (c) é observado que mesmo depois de aquecer a liga na
temperatura que propicia a origem das transformacdes de fase, a liga ndo retorna completamente
a sua forma inicial. E na Figura 5 (d) vemos uma segunda forma final apresentada pela liga,
apos o aquecimento, onde a liga ndo consegue se livrar das tensdes residuais restantes e ainda
permanece deformada. (PEREIRA, 2011).

Figura 5: Efeito de Memoria de Forma Duplo.
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Fonte: PEREIRA, 2011.

E preciso notar que a liga é capaz de memorizar duas configuracdes diferentes, em altas
e baixas temperaturas, que dependera do tipo de conformagdo ou “memorizacao” fornecida a
essa liga. Da mesma forma que pode acontecer um fenomeno conhecido como “amnésia” que
ocorre se a liga conformada for aquecida além de uma dada temperatura, fazendo com que o
efeito de memoria de forma duplo (EMFD) seja perdido. (PEREIRA, 2011).

3.3 Pseudoelasticidade

As ligas com Efeito de Memoria de Forma, como vimos, apresentam uma transformacao
martensitica termoelastica, e por isso, podem apresentar também um comportamento chamado
pseudoelasticidade. Essa pseudoelasticidade, como o proprio nome sugere, é uma “falsa”
elasticidade, porque o material deforma-se plasticamente, mas s6 é capaz de recuperar-se

elasticamente quando submetidos a um ciclo téermico apropriado.
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De acordo com Monteiro (2012, p. 23):

Pseudoplasticidade: ¢ o termo empregado para descrever as aparentes
deformacdes elasticas da austenita. As ndo usuais e amplas deformacdes reversiveis
sdo possibilitadas através de transformacdo martensitica, a qual, neste caso, ndo é
causada por resfriamento, mas por um aumento no nivel de tensionamento do
material. Um carregamento suficientemente elevado na fase austenita induz a
transformacdo desta na martensita, onde apenas crescerdo as variantes da martensita
de orientagdo favoravel a direcdo do carregamento. Mediante a retirada da carga, a
transformac&o reversa ocorre e a deformacgdo desaparece. (MONTEIRO, 2012 apud
SOUZA, 2005).

Segundo Andrade, 2018, “O termo pseudoelasticidade descreve dois fendmenos
distintos: a superelasticidade (SE), que ocorre durante a fase austenitica e o chamado efeito

borracha (EFB), que ocorre durante a fase martensitica”.

A superelasticidade ocorre sempre que as transformacGes de fase forem suscitadas
somente por um carregamento mecanico. Ela € uma propriedade que permite ao material
recuperar sua forma apds sofrer grandes deformacdes, apenas com a retirada da tensdo, sem
necessidade de variacdo térmica. Esse ciclo de carregamento e descarregamento, dissipa ao
mesmo tempo uma quantidade consideravel de energia de histerese. (ANDRADE, 2018, apud
CISMASIU, 2010).

A superelasticidade ainda pode ocorrer de trés formas distintas: Superelasticidade
encruada por conformacdo mecanica, superelasticidade linear que apresenta uma estreita
histerese com uma pequena deformacdo residual e superelasticidade ndo-linear caracterizando-

se pela formac&o de um platd de deformagcéo a tenséo constante. (SIMOES, 2006).

Na Figura 6, podemos ver apenas a representacdo de uma curva tipica do efeito de
superelasticidade. Nesta Figura, consideremos a LMF numa temperatura acima de Af, nesse
ponto, ela tem uma estrutura completamente austenitica, e quando submetido a um
carregamento mecanico deforma elasticamente apresentando um comportamento semelhante a
um metal, até um limite critico (caminho 1-2). Ap0s o carregamento continuo, a partir da tensao
critica (ponto 2), as LMF apresentam um comportamento Unico e a austenita que ndo €
termodinamicamente estavel, a esse nivel de tensdo, experimenta uma transformacéo
martensitica em uma Unica variante para uma nova fase. Essa nova fase foi denominada de
martensita induzida por tensdo (MIT) ou martensita orientada para diferenciar-se da martensita
que foi formada durante seu processamento de formacdo (solidificacdo da LMF). Essa

transformacdo ocorre a uma tensdo quase constante que a partir de uma estrutura cristalina
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cubica monoclinica proporciona uma grande deformacdo macroscopica (caminho 2-3).
(SIMOES, 2016).

Figura 6: Curva Tensdo-deformacéo tipica do efeito de SE.
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Fonte: SIMOES, 2016.

Apbs a transformacdo completa (ponto 3), caso o carregamento seja mantido, a
deformacéo elastica da fase MIT é observada (caminho 3-4). Porém, se as cargas forem ainda
mais elevadas (acima do ponto 4) deformacGes plasticas da fase MIT podem ocorrer, € isso
impediria a recuperacdo da deformacdo de forma completa durante o descarregamento
resultando em deformacdes residuais. No descarregamento (caminho 4-5), se o carregamento
ndo induziu qualquer deformacéo plastica permanente, a fase MIT é descarregada até o ponto
5, que é termodinamicamente estavel, e a partir dai a transformacéo para a estrutura austenita é
iniciada (caminho 5-6). Esse trecho representa a transformacdo inversa da fase MIT em fase
austenita de forma semelhante ao caminho (2-3) até que a recuperagdo completa seja atingida
(ponto 7). (SIMOES, 2016).

Ja o Efeito Tipo Borracha (ETB) é um fenémeno no qual a fase martensita exibe um
comportamento de deformacgdo reversivel ou pseudoeldstico apos um tratamento de
envelhecimento junto com um aumento na tenséo limite acima da qual tem inicio a deformacéo
plastica irreversivel (MONTEIRO, 2012, apud SOUZA, 2005).

Na figura 7, o que vemos é a martensita nomeada auto-adaptavel sendo deformada pelo

deslocamento das interfaces entre as variantes, presentes nas etapas 1 — 2. Quando ocorre 0
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alivio da tenséo, a deformacéo apresenta um aspecto reversivel ocorrido pelo retrocesso parcial
das interfaces, e uma parte residual devido a estabilizacdo matensita orientada, esquematizado
nas etapas 2 — 3. Observa-se que a parte reversivel da deformacédo € maior do que se ocorresse
em um retorno puramente eldstico. Em seguida, aplicando-se um ciclo de estresse, observe nas
etapas 2 — 3 — 2, resultara em um comportamento reversivel, chamado comportamento tipo
borracha ou emborrachado (GONZALEZ, 2002).

Figura 7: Efeito tipo borracha, representacdo esquematica.
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Fonte: GONZALEZ, 2002.

A Figura 8, ilustra o principio de funcionamento de um atuador feito com Liga de
Memoria de Forma Magnética no modo de retorno por mola. No ponto 1 da Figura, o campo
apresenta o valor nulo e a corrente também, ao comprimir a mola sobre o elemento e dado o
inicio da inducdo de uma corrente elétrica, do ponto 1 para o ponto 2, a corrente elétrica passa
pelas bobinas e gera um campo magnético externo sobre o elemento, fazendo com que ocorra
a reorientacdo das variantes martensiticas, demostrados na figura nas cores azul e amarelo, pela
transicdo de fases. No ponto 3, a corrente elétrica alcanca seu estagio de maior valor, e 0
elemento, agora destacado em amarelo, completa a sua transformacdo, provocando uma
deformacéo que é representada pelo aumento do seu comprimento. Do ponto 3 ao ponto 4, a
corrente elétrica é reduzida, consequentemente, 0 campo magnético externo também sera
reduzido, e vemos a representagdo da reorientacdo do cristal na dire¢cdo oposta ao campo

magnético aplicado. No ponto 5, os valores de corrente elétrica e campo magnético, tornam-se
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novamente nulos e o elemento retorna ao seu comprimento e configuragOes iniciais.
(BATISTA, 2021 apud MINOROWICZ, 2016).

Figura 8: Principio de operacdo do atuador LMFM no modo de retorno por mola.
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Fonte: Adaptada de Minorowicz, et al., 2016.

3.4  Efeito Magnetocal6rico (EMC) e Efeito Magnetocaldrico Gigante (EMCG)

O Efeito Magnetocaldrico (EMC) apresenta-se nos materiais magnéticos como uma
resposta térmica causada pela variacdo de um campo magnético aplicado, sendo percebido
através de uma variacao de sua temperatura, € maximizado quando o material esta perto da sua
temperatura de ordenamento magnético, i.e., Temperatura de Curie (TC). Em outras palavras,
ele é descrito como sendo a propriedade que materiais magnéticos tém de se aquecer quando
submetidos a um campo magnético externo e se resfriar quando este campo magnético é
afastado. (CADENA, 2009).

Este efeito foi descoberto por Warburg em 1881, na ocasido, ele notou que quando
aplicava um campo magnético em um ferro, ele absorvia esse campo e expelia calor. Em 1905,
Langevin demonstrou que variando a magnetizacdo de um material paramagnético se produz
uma variacdo reversivel de temperatura. Tempos depois, Edison e Tesla tentaram usar esse
efeito numa maquina de calor para produzir energia, mas em 1926, Debye e em 1927 Giauque,
em ocasides independentes, propuseram o uso desse efeito para obter temperaturas perto do 0
K. A demonstracdo experimental desta descoberta foi realizada por Giauque e MacDougall em
1933, quando atingiram com sucesso temperaturas abaixo de 1 K pela desmagnetizacéo
adiabética de sais paramagnéticos, e isso tem sido utilizado até hoje. (CADENA, 2009).

De acordo com Cadena (2009 apud Briick, 2007, p. 26):
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A natureza do EMC ¢ o resultado da transferéncia de entropia interna de um
material magnético entre seus dois reservatorios de energia; as excitaces de fénons
ligadas aos graus de liberdade da rede e as excitagGes magnéticas ligadas aos graus de
liberdade dos spins. Estes dois reservatérios estdo bem conectados pelo acoplamento
spins-rede que facilita a transferéncia de calor sem perdas em tempos de
milissegundos (CADENA, 2009 apud BRUCK, 2007).

Ainda de acordo com Cadena (2009, p.26):

Dessa maneira, a aplicacdo de um campo magnético resulta num alinhamento
dos momentos magnéticos de um material, que inicialmente encontravamse
orientadores aleatoriamente, conduzindo a uma reducdo da entropia magnética.
Considerando um caso adiabatico, onde a entropia total do sistema permanece
constante, a entropia € transferida para a rede por meio do acoplamento entre o
subsistema de spins e o da rede. Isto gera um aumento na entropia da rede, fazendo
com gue 0s 4tomos vibrem mais rapido, promovendo um aumento na temperatura do
material. (CADENA, 2009).

Um exemplo desse processo € o ciclo de refrigeracdo magnética, ilustrado na Figura 9,
0 processo ocorre a temperatura ambiente T, através do EMC o material sofre um aumento de
temperatura quando aplicado sob ele um campo magnético B. Este calor gerado, chamado de
calor externo (Qext), é removido do material para 0 ambiente através da transferéncia térmica
realizada por um fluido refrigerante, mantendo o campo magnético aplicado no material.
Quando o campo magnético é retirado, 0s momentos magnéticos se desorganizam, de forma a
aumentar a entropia magnética do material, provocando a diminuicdo da entropia da rede e o
resfriamento do material. E deste modo, o sistema pode absorver calor, calor absorvido (Qabs),

do corpo que se deseja refrigerar por meio da transferéncia de calor. (CADENA, 2009).

Figura 9: Representacdo esquematica de um ciclo de refrigeracdo magnética.

T=T,+AT
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Fonte: CADENA, 2009.
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No ano de 1997 foi descoberto o Efeito Magnetocalérico Gigante (EMCG) por
Pecharsky e Gschneider Jr., com um composto ternatio a base de Gd, Ge e Si e posteriormente
por outros pesquisadores, a sua presenca em metais de transicdo. Esse EMCG corresponde a
um efeito magnetocal6rico maior do que o efeito que apresenta o Gd. Isto € representado por
uma maior variagdo da entropia magnética e da temperatura adiabatica do material quando

aplicado um campo magnético nele. (CADENA, 2009).

A Figura 10 ilustra o principio de funcionamento do refrigerador magnético baseado no
ciclo termodinamico Active Magnetic Regenerative (AMR). Quatro processos estdo presentes
neste ciclo e sdo estes: (a) Magnetizacdo Adiabatica; (b) Resfriamento do Isocampo; (c)
Desmagnetizacdo Adiabatica e (d) Aguecimento do Isocampo. Durante a magnetizacdo cada
particula do leito se aquece adiabaticamente, o campo alto estd presente e promove o
resfriamento do isocampo, quando o fluido é soprado pelo émbolo da extremidade fria para a
extremidade quente, ele absorve calor do leito e expele calorauma T > Tw no trocador de calor
guente. Inicia-se a desmagnetizacao cada particula do leito passa a esfriar novamente, de forma
adiabatica, e entdo, o campo é zerado e o fluido é soprado pelo émbolo, da extremidade quente
para a fria, expelindo calor para as particulas do leito e absorvendo calor a uma T < Tc no
trocador de calor frio. (BATISTA, 2011 apud APREA, 2015).

Figura 10: Quatro processos esquematicos de um ciclo AMR: solido e linhas tracejadas se
referem ao perfil de temperatura final e inicial respectivamente.
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Fonte: BATISTA, 2021.
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3.5 Efeito Exchange Bias (EB)

Este efeito chamado de Exchanges Bias, foi descoberto, quando na ocasido, pretendia-
se entender o que estava causando o comportamento de anisotropia magnética em materiais na
presenca de um campo magnético externo, HFC. Quando posto em contato, um material
antiferromagnético (AF) e um material ferromagnético (FM), sob resfriamento T < T,
promovia o deslocamento da curva de histerese. Denominado como um efeito de interface, é
necessario que se exista contato microscépico entre as camadas FM e AF do material para que
se verifigue a manifestacdo do Exchange Bias. A curva de histerese é a representacao dessa
observacio a nivel macroscopico. (GUIMARAES, 2016), (SANTOS, 2011).

Na Figura 11, podemos ver como ocorre este fendmeno. Na Figura 11.1 podemos
analisar que nas condigGes de T > Tn, 0s spins da camada FM se alinham na dire¢do do campo
aplicado, enquanto os da camada AF encontram-se aleatoriamente orientados em seu estado
paramagnético. Nesta situagdo, a curva de histerese é equivalente a de um sistema FM, ndo
sendo afetada pela camada AF. (GUIMARAES, 2016).

Na Figura 11.2, ocorre o resfriamento do sistema aplicando um campo alto o suficiente
para saturar o material FM (Hrc), a T < Tn, 0S momentos magnéticos no interior da camada AF
se organizam antiparalelamente, enquanto os spins interfaciais em seu interior (dispostos de
maneira ndo compensada) se alinham paralelamente com os spins da camada FM, que estéo
alinhados na direcdo do alto campo aplicada. Isto se da devido a interacdo de troca na interface
do material FM com o AF. (GUIMARAES, 2016).

Figura 11.3, Promovendo a reversdo do campo aplicado, os spins das camadas FM
tentam rotacionar no plano, na tentativa de se realinhar com o campo externo na dire¢ao oposta,
porém o acoplamento com a camada AF dificulta essa reorientacdo. Na Figura 11.4, Para que
eles consigam vencer essa interacdo serd necessaria a aplicacdo de campos magnéticos mais
intensos. Na Figura 11.5, é alcancada a magnetizacdo de saturacdo e os spins do material FM
rotacionam sem dificuldade para valores positivos de campo magnético e campos pouco
intensos sdo suficientes para fazé-los retornar a direcdo original. Durante esse processo final,
h& um torque atuando nos spins ferromagneticos em todos os outros angulos, exceto para a
direcdo estavel ao longo da qual foi aplicado o campo Hec, 0 que configura uma anisotropia
unidirecional. Enquanto isso, os spins AF sdo considerados rigidos e fixados na dire¢do de Hrc

durante todo o processo de reversdao. Como resultado, teremos um deslocamento da curva de
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histerese para valores negativos de campo aplicado. Esse deslocamento é conhecido como
campo de Exchange Bias (Hes). (GUIMARAES, 2016), (SANTOS, 2011).

Figura 11: As orientacdes dos spins de um sistema FM-AFM durante o processo de
resfriamento na presenca de um campo magnético externo HFC.
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Fonte: GUIMARAES (2016)

A gravacdo magnética, € um método de se preservar informacgdes (sons, imagens e
dados) através da magnetizacao seletiva de regides de um meio magnético. Ela esta baseada no
principio de que a variagdo de fluxo magnético pode induzir uma corrente elétrica num circuito.
A Figura 12, corresponde a aplicagdo deste efeito EB em cabeca de gravacdo magnética. Nos
temos presentes nessa imagem, a cabeca de gravacao, a cabeca de leitura e o sensor de valvula
de spin, sendo ele composto por uma camada de referéncia FM, cuja direcdo de magnetizacao
é fixada por polarizacdo de troca a uma camada AF e uma camada de sensor cuja dire¢do pode
ser alterada por um campo relativamente pequeno. Essa camada AF fornece polarizacdo de
troca e fixa a magnetizacdo da camada de referéncia FM, enquanto a camada do sensor fM pode

ter sua magnetizacdo comutada eletricamente por corrente de carga com spins polarizados da
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camada de referéncia via transferéncia de rotacdo, pelo mecanismo de torque. (VAIDYA,

2019).

Figura 12: llustracdo de uma valvula de spin em uma cabeca de gravacdo magnética.
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Fonte: VAIDYA, 2019.
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CAPITULO 11l

4 MATERIAIS

A liga Heusler utilizada para desenvolver esta pesquisa foi elaborada utilizando os

seguintes elementos: Cobre (Cu), Aluminio (Al), Manganés (Mn), Titanio (Ti) e Boro (B).

Para realizacdo do resfriamento apds o tratamento térmico, utilizou-se agua a

temperatura ambiente (~25 °C).

Para a etapa de metalografia, utilizou-se para o lixamento das amostras, lixas d’agua de
granulometria 120, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1500 e 2000 mesh.

Para promover o embutimento das amostras, foi empregada uma resina fendlica

condutora para embutimento carregada com grafite.

Para polimento das amostras, aplicou-se uma pasta diamantada de 6 um, 3 um ¢ 1 um,

em torno de 30 min em cada pasta.

Outro polimento foi realizado, utilizando o equipamento vibrometer, com um abrasivo

de eposil de 0,06 um, deixando no equipamento por 2h.
Para realizar o atague quimico das amostras, utilizou-se como &cido, o cloreto de ferro.
4.1  Composicao Da Liga

A liga compreende a uma matriz de Cobre (Cu) com a adi¢do dos elementos Aluminio
(Al), Manganés (Mn), Titanio (Ti) e Boro (B) nas seguintes proporgdes, Cu - 23.69 at.% Al -
15.51 at.% Mn - 0,48 at.% Ti - 0,39 at.% B.

5 METODOS
5.1 Elaboracao Da Liga

A liga foi fundida em quantidade aproximadamente de 600 g em atmosfera ambiente e
aquecimento em forno em um forno de inducgéo, do tipo INDUTHERM MU 400, sem atmosfera
controlada, em um cadinho de grafite. Apds fusdo a liga foi vazadas em molde metalico com a

seguinte forma: molde de aco quadrado com capacidade para cinco lingotes de forma cilindrica
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com 12 mm de didmetro e 110 mm de comprimento, sendo o preenchimento do molde pela
parte superior. Apos a fundicdo, trés dessas ligas foram submetidas a diferentes rotas de
tratamento térmico para avaliar a influéncia do mesmo nas suas propriedades, variando 50 °C

na temperatura em cada amostra, seguido de témpera em agua.
5.2  Tratamento Térmico Da Liga

A homogeneizacdo da liga foi feita através do tratamento térmico e processo de témpera
sob quatro condi¢Oes diferentes. Na Amostra 01, a liga foi mantida sob as mesmas condicdes
deixadas ap0s a fundicdo, ou seja, ndo foi tratada termicamente. Nas demais amostras, as ligas
foram submetidas a um tratamento térmico em trés temperaturas diferentes, na Amostra 02, a
temperatura de tratamento térmico foi 750 °C, na Amostra 03, a temperatura de tratamento

térmico foi de 800 °C, e na amostra 04, a temperatura de tratamento térmico foi de 850 °C.

Na Figura 13, podemos ver as 4 amostras apds ataque quimico com cloreto de ferro.
Ap0s serem tratadas termicamente, seguidas do processo de metalografia, as amostras sofreram

ataque quimico.

Figura 13: Amostras apds ataque quimico.
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Fonte: Autor.
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6 CARACTERIZACOES

Para realizacdo das caracterizacfes, as amostras passaram pelo processo de
metalografia, foram lixadas em lixas d’agua de granulometria 120, 400, 600, 800, 1000, 1200,
1500 e 2000 mesh.

As amostras foram embutidas no equipamento de modelo OPAL 410 — QATM
localizado no Laboratério de Solidificacdo Rapida — LSR — UFPB, utilizando resina fendlica
condutora para embutimento carregada com grafite e foram submetidas novamente a
metalografia, utilizando lixas d’agua de granulometria 120, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1500 e
2000.

Foram polidas no equipamento de modelo SAPHIR 250 M2 — QATM localizado no
Laboratorio de Solidificagdo Réapida — LSR — UFPB, utilizando uma lixa com pasta diamantada

de 6 um, 3 yme 1 pm.

Ap0s, a amostra foi colocada no equipamento vibrometer, modelo SAPHIR VIBRO -
QATM, utilizando abrasivo de eposil de 0,06 um por 2h.

Em seguida, foram iniciadas as caracterizagdes.

Vejamos abaixo algumas breves descri¢cdes de como cada caracterizagdo € feita e o tipo
de equipamento utilizado.

6.1  Microscopia Optica (MO)

O objetivo da microscopia € a obtencdo de imagens ampliadas de um objeto, que nos
permitam distinguir detalhes ndo revelados a olho nu. Cada microscopio possui um poder de

resolucdo que € a capacidade de um instrumento resolver detalhes. (MANNHEIMER, 2002).

A imagem microscopica é caracterizada por trés pardmetros: aumento, resolugdo e
contraste. O aumento ocorre de forma linear para uma lente ou um sistema optico, com relagédo
entre o tamanho da imagem e a do objeto, e pode ocorrer aumento de forma angular. A resolucéo
de um sistema 6ptico quantifica sua capacidade de separar individualmente detalhes adjacentes
de uma imagem. E o contraste, € a capacidade de distinguir tracos caracteristicos da estrutura
sobre o plano de fundo. (MANNHEIMER, 2002).

Para obter imagens microscopicas, utilizamos um microscépio, que é um instrumento

utilizado para ampliar e observar estruturas pequenas. O microscopio optico utiliza luz visivel
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e um sistema de lentes de vidro que ampliam a imagem das amostras. Os microscopios épticos
sdo constituidos por uma componente mecanica de suporte e de controle da componente Optica
que amplia as imagens. Acoplando-se 0 microscopio a um computador, através de um software

especifico, podemos capturar as imagens. (MOREIRA, 2013).

O contraste da imagem € resultado da diferenca de refletividade da luz nas regides da
microestrutura, seu sistema é constituido basicamente pela fonte de iluminacéo e do sistema de
lentes. Para materiais que s@o opacos a luz visivel, como é o caso dos metais, somente a
superficie pode ser observada, precisando ser cuidadosamente preparada de maneira a revelar
os detalhes da microestrutura. (MALISKA, 2018).

Para aquisi¢do das imagens por microscopia Optica, foi utilizado o equipamento de
modelo Zeiss AXIOMET.

6.2  Difratometria De Raios X (DRX)

Raios-X sdo radiacGes eletromagnéticas que apresentam comprimento de onda na ordem
de 1 A, que devido ao seu campo elétrico associado, interagem com particulas carregadas, como
elétrons em um solido. (NEWELL, 2009). Essa interacdo faz com que os elétrons emitam
radiacdo e quando estas radiagcfes interagem umas com as outras de forma construtiva, ocorre

difracdo.

Para que ocorra interferéncia construtiva, deve ser satisfeita a lei de Bragg e o
posicionamento dos 4tomos na célula unitaria do solido a ser examinado deve permitir que
ocorra interferéncia construtiva para determinados espagamentos interplanares. (CALLISTER,
2016).

A difracdo de raios-X pode ser classificada como uma técnica quantitativa e qualitativa
que nos fornece a identificacdo e caracterizacdo de compostos cristalinos, independente da
forma alotropica na qual ele se encontra, por meio de picos de cristalizacdo que variam de
acordo com a mudanca na rede cristalina do material, mesmo que o material seja equivalente,
ele possuira difracdo diferente se houver mudangas no comportamento tridimensional, sendo

esta difragdo Unica para cada tipo de material existente. (CALLISTER, 2016).

Em geral, ocorre uma linha difratada para cada conjunto de planos cristalinos. A figura
de difracdo é tipicamente apresentada na forma de um grafico que relaciona a intensidade das

linhas difratadas em funcdo do angulo de difracdo ou espacamento interplanar. Uma vez que
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cada material ordenado é formado por um Unico arranjo e nimero de dtomos (célula unitéria),
estes apresentardo difratogramas tnicos. Assim, a figura de difragéo sera formada por uma série
de difratogramas superpostos, um para cada fase da amostra. As fases podem ser identificadas

comparando os difratogramas a padrdes catalogados. (LENG, 2008).

Na Figura 14, esta esquematizado o funcionamento geral de um difratdmetro de raios-
X. Os raios-X sdo gerados no tubo de raios-X e em seguida, sdo direcionados para a amostra
que se quer estudar e, apos sofrerem a difracdo no material, sdo medidos no detector. Quando
os feixes difratados encontram-se em fase, essa interferéncia gera picos de intensidades que sdo
captados pelo detector, gerando gréaficos caracteristicos de acordo com a composi¢do da
amostra. Esses graficos, sdo chamados de difratogramas e podem oferecer informag6es muito
relevantes sobre o material analisado, a exemplo disso, a rugosidade, densidade, tipo de

estrutura cristalina e composicéo. (BRUM, et al., 2018).
Figura 14: Esquematizacdo da andlise de Difracdo de Raios-X em uma amostra.
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Fonte: BRUM, et al., 2018.

Para a identificacdo das fases presentes as amostras foram submetidas a analises em um
difratbmetro de raios-X, utilizando um difratdmetro modelo SIEMENS D5000 operando com

radiagdo Cu-Ka, na faixa de 20°-90°, com passo de 0,02°.
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6.3 Ensaio de Microdureza Vickers

O ensaio de dureza Vickers, ocorre através da penetracdo de uma piramide de diamante
de base quadrada e angulo entre faces de 136°, com a aplicacdo de uma determinada carga sob
a superficie de um material. O valor de dureza Vickers (HV) é obtido pelo quociente da carga
aplicada (F) dividido pela area de impressdo de um losango retangular (A) deixada no corpo
ensaiado, cujas diagonais devem ser medidas por meio de um microscépio acoplado a maquina
de ensaios e a média dessas duas medidas pode-se ser usada para determinacdo da dureza
Vickers. (GARCIA, 2012).

Como a superficie de ensaio é uma superficie tratada pelo processo de témpera, a
determinacéo da dureza é feita através do ensaio de microdureza Vickers, que envolve 0 mesmo
procedimento pratico que o ensaio Vickers, sé que utiliza cargas bem menores que 1 kgf. Como

a carga aplicada é pequena, a impressao produzida é microscopica. (GARCIA, 2012).

Foi realizado o ensaio de microdureza Vickers, quantificando assim a dureza das
amostras analisadas, esse ensaio foi realizado através de um equipamento Shimadzu HMV
MicroHardness Tester. Foi utilizada uma carga de 0,05 kgf (50 g), o tempo de carga foi 15s.

Para cada amostra, foram realizadas 6 indentacGes para cada amostra.
6.4  Ensaio De Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC), pode ser definida como uma técnica
termo analitica na qual as varia¢des da entalpia da amostra séo monitoradas em relagdo a um
material de referéncia tecnicamente inerte, enquanto ambas sdo submetidas a uma programacao
controlada de temperatura. (DENARI, 2012).

As amostras séo submetidas ao ensaio de DSC cujo funcionamento depende do ajuste
de parametros como taxa de resfriamento e aquecimento, atmosfera, faixa de temperatura e
faixa de fluxo de calor. Esse tipo de ensaio é empregado visando estabelecer uma relacéo entre
a quantidade de ciclos térmicos com as alteracbes provocadas nas temperaturas de

transformacéo de fase do material estudado. (BRITO, et al., 2011).

As temperaturas de transformacdo de fase austenina-martensita e da transformacao
reversa martensita-austenita foram determinadas por calorimetria diferencial de varredura

utilizando-se um equipamento DSC-60 da Shimadzu em taxas de aquecimento e refrigeracao



42

de 10°C/min. As amostras usadas no ensaio de DSC possuiam geometria cilindrica com
dimensdes aproximadas de @5 x 1,5 mm e massa de aproximadamente 208 mg.

6.5 Magnetdmetro de Amostra Vibrante (VSM)

Do inglés, Vibrating Sample Magnetometer (VSM), O magnetémetro de amostra
vibrante é um sistema utilizado para obter curvas de magnetizacdo de materiais submetidos a
campos magnéticos. (ARAUJO, 2009). Essa técnica é Gtil para realizar a caracterizagio
magnética do material (momento magnético) em funcdo do campo magnético aplicado, também
para determinacédo da temperatura de transicdo supercondutora e na determinacéo de fracGes de
fases supercondutoras. (SANTOS, 2014).

No ensaio de VSM se emprega um eletroima que fornece o campo de magnetizacao, a
amostra é colocada na ponta de uma haste ndo magnética junta a um mecanismo vibrador para
vibrar a amostra que esta localizado na ponta da haste, mantém-se a amostra imersa num campo
magnético com bobinas de deteccdo proximas que geram a tensdo do sinal devido a mudanca
no fluxo que emana da vibracdo amostra. (SANTOS, 2014). A medicdo de saida exibe o
momento magnético M em funcdo do campo H. A medida da magnetizacdo em funcdo do
campo magnético aplicado, nos permite determinar a magnetizacdo de saturagcdo da amostra, e
com a utilizacdo de uma amostra padrdo podemos ainda dar este valor em unidades absolutas

como, por exemplo, emu/g. (FORNER, 1996).

A caracterizacdo magnética foi obtida usando um Vibrating Sample Magnetometer
(VSM), (Lakeshore model 7407) com um campo magnético méximo de +_1.5T, aplicado no

plano da amostra.
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CAPITULO IV
7 RESULTADOS E DISCUSSOES

7.1 Microscopia Optica

As imagens de microestrutura oOptica da liga CUAIMNTIiB, submetida a diferentes
temperaturas de solubilizacdo da austenita, € apresentada na Figura 15, onde a Figura 15 (a),
corresponde a microestrutura da amostra bruta de fusdo, que ndo foi tratada termicamente. A
Figura 15 (b) corresponde a microestrutura da amostra que foi tratada termicamente a 750 °C,

a Figura 15 (c) se refere a que foi tratada a 800 °C e a Figura 15 (d), a amostra tratada a 850 °C.

Da observacdo destas imagens, podemos verificar que a amostra solubilizada a 850 °C
apresentou 0 maior tamanho médio dos grdos em comparacdo com as demais amostras,
incluindo a amostra bruta de fusdo que obteve o menor tamanho de grdo. De acordo com a
literatura, podemos atrelar este acontecimento ao fato de que o aumento da temperatura de
recozimento, em ligas com memoria de forma, provoca um aumento do tamanho médio dos
grdos. (MONTECINOS, et al., 2015), (YAO, et al., 2017), (TONG, et al., 2005). Também
podemos observar que a amostra a 750 °C apresentou uma grande quantidade de precipitados.

Figura 15: Quatro processos esquematicos de um ciclo AMR: s6lido e linhas tracejadas se
referem ao perfil de temperatura final e inicial respectivamente.

|~ soum |
Fonte: Autor do Trabalho.
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A partir da anélise das micrografias presentes na Figura 15, utilizando o método de
Heyn, onde ao se investigar 0 nimero de grdos por unidade de &rea, sdo contados 0s grdos
interceptados por varias linhas tedricas tracadas na superficie da amostra. Logo, foi possivel
estimar o tamanho médios dos grdos em funcdo da temperatura de solubilizacdo, em
conformidade aos resultados apresentados na Figura 16, onde foi comprovado que a amostra a

850 °C apresentou o maior tamanho de gréo.

Figura 15: Influéncia da temperatura de solubilizacdo o tamanho médio dos gréos da liga
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7.2  Difratometria de Raios X (DRX)

Na Figura 17 é mostrado o difratograma a temperatura ambiente para a liga Cu-Al-Mn-
Ti-B em diferentes temperaturas de solubilizacdo da fase austenita, para as quatro amostras. O
ensaio indica que os picos foram indexados satisfatoriamente com base na estrutura L2;
(Estequiometria CuoMnAl) e fases DO3 (Tipo Cu3Al). De acordo com a literatura, sabe-se que
as ligas CuAlMn que apresentam composi¢do CusxMnxAl, com x variando em 0 < x < 1,
apresentam uma mistura de fases L2: + DOs. Para ligas que apresentam esta composi¢éo
relatada acima, essas duas fases L2; e DOz sempre irdo coexistir, devido a decomposicéo
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espinoidal. (YANG e LIU, 2006), (VELAZQUEZ, et al., 2020), (MEDEIROS, et al., 2021).
Como a nossa composicdo, se enquadra neste tipo de composicdo, entdo ela também ird
apresentar a coexisténcia dessas duas fases. Vale ressaltar que as duas fases apresentam super
rede e sdo ordenadas, sendo a fase L2; ferromagnética e a fase DOs paramagnética, como elas
apresentam comportamento estrutural semelhante, ndo seria possivel quantificar a presenca de
cada fase utilizando o método de refinamento.

Para a amostra que ndo foi temperada, ABF foram identificados os picos (111), (200),
(220), (311), (400) e (422). De acordo com o difratograma, a presenca dos picos (111) e (200)
na estrutura da amostra bruta de fusdo, estdo comecando a ser suprimidos pelo tratamento
térmico, como podemos observar nas amostras a 750 °C, 800 °C e 850 °C, o que indica uma
reducdo no ordenamento ferromagnético da fase L2; com a témpera. Também é possivel notar
que o pico de maior intensidade é o pico (220), logo indica que temos uma orientacdo
preferencial nesta diregdo. Isto pode ser confirmado pela estrutura Cu2AlMn utilizada como
carta cristalografica para este DRX. E caracterizada pela ocorréncia de reflexdes tipicas de CFC
(111) e (200) e sua relacéo de reflexdo com (220). (GRAF et al., 2009). Desta forma, pode-se
verificar um aumento na intensidade dos picos (111) e (200) para a amostra TBF, representa

um indicativo de uma presenca em maior quantidade da estrutura L2;.
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Figura 16: Influéncia da temperatura de solubilizagdo o tamanho médio dos gréos da liga
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7.3 Microdureza Vickers (HV)

A Figura 18 apresenta 0 comportamento da microdureza Vickers (HV) em fungéo da
temperatura de solubilizagcdo (°C) da fase austenita. Com base na observacdo do gréafico,
podemos verificar uma reducdo dos valores médios de microdureza com o0 aumento da
temperatura de solubilizagdo para todas as amostras, sendo a amostra com maior valor de

dureza, a amostra bruta de fusdo e a de menor dureza, a amostra a 800°C. Esta reducéo pode
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ser atribuida ao crescimento do tamanho meédio dos gréos, com o aumento de temperatura de
solubilizacdo, e estd de acordo com a conhecida relacdo de Hall-Petch o que também foi
confirmado pelo ensaio de microscopia optica, onde as amostras temperadas aumentaram seu
tamanho de grao, devido ao recozimento. (TASHA e HAMMAD, 1990).

Figura 17: Microdureza em funcdo da temperatura solubilizacdo da fase austenita.
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7.4  Calorimetrica Exploratoria Diferencial (DSC)

As curvas obtidas pelo ensaio de DSC durante as etapas de aquecimento e resfriamento
para a liga CUAIMNTIB, em funcdo da temperatura de solubilizacdo (°C), sdo mostradas na
Figura 19. Foi possivel observar, para ambas as condic¢des de solubilizacdo da fase austenita,
um evento endotérmico, caracterizados por pico descendente em relacdo a linha de base, e um
evento exotérmico, caracterizado por pico ascendente em relagcdo a linha de base. Durante o
aquecimento, o evento endotérmico corresponde a transicao de L21(f) + DOs— L21(p), na qual
a fase DOz é dissolvida na matriz e a estrutura ferromagnética L2:(f) produz a fase

paramagnética L2:(p) (SILVA, et al., 2013), j& o evento exotérmico, observado durante o
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resfriamento, corresponde a transicdo de L21(p) — L21(f) + DOs, onde a fase paramagnética

gera uma fase ferromagnética L2 e uma fase paramagnética DOs.

Figura 18: Grafico DSC em funcédo da temperatura solubilizacdo da fase austenita.
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A Figura 20 apresenta a influéncia da temperatura de solubilizacdo (°C) na temperatura
de pico (°C) e a Figura 21 a influéncia da temperatura de solubilizagdo (°C) na entalpia das
transformacdes, das transigdes L21(f) + DOs— L21(p) e L21(p) — L21(f) + DOs. A curva na
cor vermelha, representa a etapa de resfriamento que corresponde a transi¢do L21(p) — L21(f)
+ D03, a curva na cor preta, representa a etapa de aquecimento e corresponde a transi¢ao L2;(f)
+ DOs— L21(p).

Na Figura 20, o comportamento da curva de aguecimento nos mostra um leve aumento
na temperatura de pico para as amostras temperadas, quando comparadas com a amostra bruta
de fusdo. Este resultado indica que o tratamento de témpera teve pouca influéncia na
temperatura de Curie da liga. E durante o resfriamento o comportamento € inverso e a
temperatura de pico é maior para a amostra bruta de fusdo. Isso nos mostra que o tratamento
térmico aumentou a temperatura de transicdo ferromagnética para paramagnética, este
comportamento, pode estar atrelado aos defeitos oriundos do processo de témpera, pois este

induz defeitos na estrutura e dificulta a transformacdo. Enquanto no resfriamento, o tratamento
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térmico, facilita a transformacao de fase paramagnética para ferromagnética e serve como uma

nucleacdo de fases.

Figura 19: Temperaturas de transi¢cdo em funcéo da temperatura solubilizagédo da fase

austenita.
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Na Figura 21, foi observado na curva de entalpia comportamento semelhante ao
ocorrido com a curva da temperatura de pico, sendo maior parar as amostras tratadas
termicamente, devido aos defeitos do processo de témperas e da presenca de tensdes residuais.
Também houve uma reducdo na magnitude da variagdo de entalpia da transicdo de L2:1(f) +
DO3z— L21(p) com o aumento de temperatura de solubilizagdo. Este resultado indica que a
amostra bruta de fusdo apresenta uma fragdo relativa da fase L2:(f) maior que as demais
amostras, corroborando com o resultado obtido no DRX. Este aumento da fracdo relativa desta
fase, na amostra bruta de fusdo, pode ser atribuido ao efeito taxa de resfriamento a qual a
amostra foi submetida. A taxa de resfriamento lento pode favorecer a decomposicéo das fases
podendo produzir uma maior quantidade da fase L21(f). (SANTQOS, et al., 2019).
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Figura 20: Entalpia de transi¢cdo em funcéo da temperatura solubilizagéo da fase austenita.
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7.5  Magnetdmetro De Amostra Vibrante (VSM)

A Figura 22 nos mostra o comportamento das curvas de magnetizacdo, medidas a
temperatura ambiente, para as diferentes temperaturas de solubilizacdo da fase austenita. De
um ponto de vista geral, a forma das curvas de histerese, comprova a existéncia de uma ordem
ferromagnética para todas as amostras. Na insergéo inferior direita da imagem, vemos um zoom
detalnado da magnetizacdo perto do campo coercitivo, destacando a contribuicdo

ferromagnética das amostras.
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Figura 21: Curvas de magnetizacdo, em funcao da temperatura de solubiliza¢do, medidas a
temperatura ambiente. A insercdo inferior direita mostra um zoom detalhado da magnetizagéo
perto do campo coercitivo, destacando a contribuicdo ferromagnética das amostras.
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A Figura 23 descreve 0s principais parametros magnéticos (Campo coercitivo Hc,
magnetizacdo remanescente Mr e magnetizacao de saturacdo Ms) das curvas de magnetizacao
mostradas na Figura 22. Foi observado que a amostra bruta de fusdo e a amostra tratada a 750
°C, apresentaram 0s maiores valores de magnetizacdo de saturagdo. Para a amostra bruta de
fusdo, este comportamento pode ser atribuido ao seu maior valor de fracdo relativa da fase
L2(f). J& para amostra tratada a 750 °C o resultado sugere uma mudanca no grau de ordem da
fase ferromagnética L2:(f), promovendo uma maior magnetizagdo de saturacdo, e
provavelmente devido a presenca de precipitados e sua interacdo com a fase ferromagnética.
(SILVA, etal., 2013).

Foi verificado ainda nas curvas de Mr e Hc, uma reducdo nos valores de campo
coercitivo e magnetizacdo remanescente para as amostras submetidas ao tratamento de témpera.
Esta reducdo nos valores Mr e Hc pode ser atribuido ao aumento do tamanho médio dos graos,

onde a literatura sugere que o valor de campo coercitivo tem crescimento linear com o inverso
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do tamanho de gréo e é conhecido que os valores de magnetizacdo remanescente dependem de
inimeras variaveis, incluindo o tamanho de grdo. (BANCE, et al., 2014), (SRIVASTAVA, et
al., 2017).

Figura 22: Pardametros magnéticos obtidos das curvas de magnetizacdo mostradas na Fig. 27.
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CAPITULO V
8 CONCLUSAO

Neste presente trabalho foi avaliada a influéncia da temperatura de solubilizacdo nas
propriedades térmicas, elétricas, mecanicas, magnéticas e microestrutural da liga durante o
tratamento térmico de témpera, nos parametros termodinamicos e nas propriedades de uma liga
Heusler CUAIMNTIB.

Diante de todos os resultados, podemos concluir que o aumento da temperatura de
solubilizacdo provocou um aumento no tamanho de grdo para as amostras temperadas e uma
reducdo na fracdo relativa da fase ferromagnética L21(f) com o aumento da temperatura. Os
resultados de DRX também comprovam a existéncia de uma orientagdo preferencial na direcdo
(220) em todas as amostras e a presenca dos picos (111) e (200) na amostra bruta de fusdo,

indicam presenca da fase L2;.

O comportamento da microdureza Vickers esta de acordo com a conhecida relacdo de
Hall-Petch, ou seja, reduzindo com aumento do tamanho de grdo. Este aumento do tamanho de
gréo foi provocado pelo aumento da temperatura de solubilizacdo. Foi possivel concluir que o
tratamento térmico dificulta a transformac&o da fase ferromagnética para paramagnética devido
ao aumento na temperatura de pico em funcdo da temperatura de solubilizacdo, em
contrapartida, facilita a transformacao inversa durante o resfriamento. Na entalpia de transicdo
L2.(f) + DOs— L21(p), foi observado comportamento semelhante ao obtido na curva de
temperatura de pico, onde obteve aumento com o aumento da temperatura de solubilizag&o,
indicando que a amostra bruta de fusdo apresenta um maior percentual de fase ferromagnética
L24(f).

As curvas de histerese comprovaram ordenamento ferromagnético para todas as
amostras. Os valores de magnetizacdo de saturagdo foram menores nas amostras nas
temperaturas de solubiliza¢do acima de 750 °C, indicando que acima dessa temperatura a fragéo
de fase ferromagnética L2 (f) é suprimida. Além disso, a magnetizacdo remanescente e 0 campo
coercitivo diminuiram com o aumento da temperatura de solubilizacdo. Este fato pode ser

atribuido ao crescimento dos grdos com o aumento da temperatura de solubilizag&o.
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