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Introdução

Os primeiros estudos sobre o fenômeno do Efeito de Memória de Forma (EMF) surgiram na década de 50 com ligas Au-Cd e In-Tl; já na década de 60 aconteceu um grande avanço com o surgimento da liga Ni-Ti e ligas a base de Cu. As ligas a base de Fe com EMF foram descobertas apenas na década de 70. No Brasil os primeiros trabalhos surgiram apenas no começo da década de 80 e, conseqüentemente, o estudo de ligas inoxidáveis com EMF é um assunto ainda muito recente.

Ligas com efeito de memória de forma (EMF) apresentam a capacidade de voltarem à forma original, após deformação plástica, através de aquecimento acima de AF (temperatura de fim da transformação da martensita em austenita) [FUNAKUBO, 1987]. Estas ligas apresentam aplicações em muitos campos, tais como: indústria aeroespacial e petrolífera, e aplicações biomédicas [ZHAO, 2001]. Alguns exemplos de materiais que podem apresentar o efeito de memória de forma são: ligas a base de Cu; ligas de NiTi, ligas ferrosas, cerâmicas e polímeros [SAADAT, 2002].

No EMF a recuperação de forma consiste na reversão da martensita induzida termicamente ou mecanicamente. A reversão, ((hc)(((cfc), que ocorre com o aquecimento, resulta na recuperação de forma após o material ter sido deformado plasticamente [NASCIMENTO, 2002], [OTUBO, 1996], [JOST, 1999], [LIU, 2000]. Os principais fatores que influenciam na recuperação de forma são: composição química, estrutura inicial, treinamento, tamanho de grão e energia de defeito de empilhamento [NASCIMENTO, 2002], [MENG, 2001].

A identificação das fases presentes na estrutura é a base para um estudo mais completo da transformação ((( nas ligas com memória de forma. A análise óptica da microestrutura é essencial na identificação destas fases e pode ser realizada por microscopia óptica e microscopia eletrônica de transmissão (MET). Mas o sucesso na análise óptica depende da qualidade da preparação metalográfica. Então, com a microestrutura opticamente caracterizada, as diferentes fases identificadas, outros parâmetros podem ser investigados, tais como: propriedades mecânicas e o EMF.

Desde 1994 o Grupo de Memória de Forma do Departamento de Engenharia de Materiais da Unicamp tem trabalhado com ligas à base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni-(Co) [OTUBO, 1996], [NASCIMENTO, 2002]. O trabalho proposto aqui, dará continuidade a este trabalho, principalmente aos estudos iniciados em 1998 com a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co submetida a seis ciclos de treinamento utilizando ensaios de compressão [NASCIMENTO, 2002], e tem como principais objetivos: quantificar as fases presentes para cada tamanho de grão (TG) e ciclo de treinamento (estados deformado e recuperado), investigar através da técnica de nanoindentação propriedades mecânicas da martensita-( em função do treinamento para diferentes TG e verificar a hipótese de que a martensita-( precipita no contorno de grão [NASCIMENTO, 2002], [JIANG, 1997], [MENG, 2001]. Como primeira etapa será realizada a preparação metalográfica para posterior caracterização da microestrutura pela técnica de microscopia óptica e, na etapa final, a investigação da dureza da fase martensítica de ligas inoxidáveis com memória de forma após treinamento.

Metodologia

Conforme citado anteriormente, este trabalho dará continuidade aos trabalhos realizados pelo grupo de memória de forma do DEMA/FEM, sendo que a liga a ser utilizada aqui apresenta a composição química descrita na Tabela 1 e foi elaborada por J. Otubo e colaboradores [OTUBO, 1996] em um forno por indução a vácuo na Villares Metals.

	Tabela 1 – Composição química (% em peso)

	C
	Si
	Mn
	P
	S
	Co
	Cr
	Ni
	Mo
	Cu
	O2*
	N2*

	0,009
	5,25
	8,26
	0,002
	0,006
	11,84
	12,81
	5,81
	0,001
	0,16
	50
	52


* teor em ppm
Esta liga foi submetida ao processo de treinamento que consistiu em ciclos completos de deformação e aquecimento para recuperação de forma. Cada ciclo completo corresponde a 4% de deformação por compressão (estado deformado), seguido de aquecimento a 600ºC durante 30 minutos com posterior resfriamento para recuperação de forma (estado recuperado). As investigações serão realizadas para os dois estados distintos resultantes do treinamento: estado deformado (ciclos incompletos sem recuperação de forma) e estado recuperado (ciclos completos de deformação e recuperação de forma).

Preparação Metalográfica

O trabalho experimental terá início com a preparação metalográfica das amostras, a partir do embutimento a frio, seguido por processos de lixamento, polimento mecânico e polimento eletrolítico. O lixamento será realizado com lixas # 100, 220, 320, 400, 600, 800 e 1200 e o polimento mecânico com pasta de diamante de 6, 1 e 0,25m. O polimento eletrolítico é necessário para estas ligas pois durante a preparação das amostras, pode ocorrer a indução da fase martensítica-( comprometendo a posterior análise quantitativa da microestrutura. Nesta etapa, uma pesquisa do eletrólito mais adequado ao caso deverá ser realizada.

Em seguida será realizada uma adaptação do reagente específico (K2S2O5 + NH4HF2) que, segundo Bergeon e colaboradores [BERGEON, 1997], foi desenvolvido por Q. Gu para revelação das fases presentes no material, revelando cada fase de uma cor. Esta é outra etapa essencial neste trabalho e será realizada com base na literatura [JANG, 1995], [BERGEON, 1997, 1998a-b] e em estudos realizados por F. C. Nascimento [NASCIMENTO, 2002] considerando os parâmetros específicos da liga, tais como: composição química, tamanho de grão, número de ciclos de treinamento e fração volumétrica das fases.

Análise Óptica da Microestrutura

A análise da microestrutura será feita utilizando-se o microscópio óptico NEOPHOT (analisador de imagens Leika 500) do Laboratório de Metalografia da Faculdade de Engenharia Mecânica da Unicamp, onde também serão feitas as aquisições de imagem. Este equipamento identifica e quantifica as fases presentes desde que estas apresentem cores distintas, daí a grande importância da otimização do reagente conforme citado anteriormente. 

O uso de microscopia óptica é fundamental nesta análise, sendo complementar e decisivo nos resultados já obtidos, onde uma das hipóteses previstas é a de que a martensita precipita no contorno de grão austenítico [NASCIMENTO, 2002]. Logo, os resultados obtidos permitirão identificar e quantificar a fase martensítica, complementando os resultados de raios-X já obtidos em trabalhos anteriores do grupo.

Propriedades Mecânicas da Martensita-(
Uma vez identificada a fase (, as medidas de nanodureza serão realizadas e os resultados permitirão confirmar ou não a hipótese prevista por F.C. Nascimento [NASCIMENTO, 2002], onde os resultados preliminares levaram a crer que esta fase é mais dura quando comparada com a fase austenítica. A dureza de um material depende principalmente da densidade e da composição química do mesmo, características estas que podem ser alteradas quando ocorrem mudanças na estrutura cristalina e/ou devido a tratamentos térmicos ou mecânicos aos quais o material é submetido [MICHLER, 2001].

A relação da nanodureza da martensita-( com outras propriedades mecânicas e com o EMF em função da profundidade de penetração, também será estudada. A relação entre nanodureza e dureza Vickers também será analisada com base em trabalhos com outras composições e ligas [NASCIMENTO, 1999], [OHMURA, 2001].

A técnica de nanoindentação [NASCIMENTO, 1998], [MICHLER, 2001] foi escolhida pois possibilita a realização de medidas de dureza superficial na escala de nanômetros com profundidade de penetração de alguns décimos de microns [MICHLER, 2001], ou seja, permite medidas de nanodureza da martensita-( sem influência de outras fases (desde que estas sejam claramente identificadas com o reagente adequado).

A nanoindentação é um ensaio de penetração onde utiliza-se uma ponta de diamante tipo Berkovick que possui uma geometria piramidal de três lados (Figura 1a). Nos ensaios de nanoindentação, da mesma forma que nos ensaios de compressão, a dureza é uma função da carga aplicada e da profundidade de penetração do penetrador na amostra, 
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	Figura 1 – (a) geometria do indentador; (b) perfil da superfície durante o processo de nanoindentação [BUENO, 2002]


Para cada condição, serão selecionadas várias regiões da amostra onde serão realizadas as indentações. A figura 2 mostra um esquema simplificado das indentações. A análise final dos dados será baseada na análise estatística das medidas realizadas.

	Figura 2 – Esquema simplificado das regiões de nanoindentação [NASCIMENTO, 2002], [BUENO, 2002]


Os valores de carga para os ensaios de nanoindentação serão definidos com base em trabalho anterior com ligas inoxidáveis com EMF realizado por F. C. Nascimento [NASCIMENTO, 1999] com variação de carga de 0,40 a 40,00mN.
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