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Resumo — As propriedades eletro-termomecanicas das ligas com memoria de forma (LMF) sdo investigadas
neste trabalho pela técnica de medicGes de resistividade elétrica (RE) acopladas aos ensaios de tracdo em fungédo
da deformacédo durante a execugdo dos fendbmenos de memoria de forma. Os comportamentos destas proprieda-
des séo relacionados com as modificagGes da estrutura cristalina, processo de reorientagdo das variantes de mar-
tensita e movimento das interfaces. MedicOes acopladas de resistividade e de tensdo podem ser utilizadas para
programar, monitorar e intervir no material a partir de um controle eletro-eletronico. Assim, as informacoes des-
te estudo poderdo ser aplicadas ao controle das LMF quando utilizadas como atuadores térmicos, mecanicos
e/ou elétricos. Neste trabalho as medicgdes de RE sédo aplicadas simultaneamente aos testes de tragdo num mono-
cristal da liga de memoria de forma Cu-Zn-Al. Os testes foram conduzidos nas fases austenitica e martensitica.
Nos testes de superelasticidade, as variages de RE dependem diretamente da quantidade de martensita induzida
por tensdo. A curva da RE em fung¢do da deformacdo apresenta uma relagao linear e sem histerese, independente
da temperatura. O teste na fase martensitica mostra uma variacdo de RE que foi atribuida ao processo de reo-
rientacdo das variantes de martensita. Uma correspondéncia para as medi¢des de RE foi estabelecida para a
formacédo de um monovariante de martensita. Este resultado pode ser interpretado como uma dependéncia da RE
com a dire¢cdo da medicéo (anisotropia de resistividade).

Palavras chave — Liga com memoria de forma, transformagdo martensitica termoelastica, anisotropia de resis-
tividade.

1. INTRODUGCAO

Os avancos das aplicagdes tecnoldgicas no campo de controle de sistemas dindmicos conduziram as
pesquisas da area de materiais para o desenvolvimento de metais e ligas capazes de realizarem fungdes de
sensores e de atuadores. Esta nova classe de materiais € conhecida como materiais inteligentes, na qual se
destacam as ligas de memoria de forma (LMF). Estas ligas possuem a incomum habilidade de recuperar
uma deformacdo pseudoplastica que tenha sido produzida por temperatura e/ou por tensdo. Esta capaci-
dade é devida as propriedades termomecanicas da transformacao martensitica. Estas propriedades formam
um conjunto de fendmenos conhecidos por efeito memoria de forma (EMF) e que sdo classificados em:
efeito memoria de forma simples, efeito memoria de forma reversivel, superelasticidade e comportamento
tipo borracha. Estes eventos tém atraido as LMF para aplica¢fes tecnoldgicas, principalmente como ele-
mentos de sensores e de atuadores térmicos, mecanicos e/ou elétricos. No entanto, as aplicacbes do EMF
ndo podem ser realizadas diretamente pelos métodos convencionais. O principal motivo est nas alterag-
des que ocorrem durante a transformacdo martensitica, que afetam as propriedades fisicas do material,
tornando dificil o dimensionamento e o controle da performace das ligas durante as aplicacfes tecnoldgi-
cas.
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Alguns procedimentos experimentais tém sido utilizados com a finalidade de estudar as ligas durante a
execucdo dos fendbmenos de memoria de forma. Recentemente, medicBes de resistividade elétrica (RE)
foram acopladas ao comportamento mecénico no estudo das ligas policristalinas Ti-Ni e Ti-Ni-Cu quando
submetidas aos fendmenos do EMF [1,2,3]. Durante a evolucdo destes fendmenos ocorrem variac@es de
temperatura e de deformacéo, que provocam modificacdes na estrutura cristalina, deslocamento das inter-
faces, processo de reorientagdo das variantes de martensita e micromecanismos relacionados com a intro-
ducdo e/ou rearranjo dos defeitos cristalinos [4]. Os comportamentos das propriedades eletromecanicas
das LMF podem ser utilizados nos estudos dos fendmenos fisicos e nas aplica¢@es tecnoldgicas para con-
trolar, monitorar e/ou intervir no material a partir de um sistema eletro-eletrénico.

Este trabalho realiza testes no dominio tensdo-deformacéo (o-€) acoplado as medicdes de resistividade
elétrica com um monocristal da LMF Cu-Zn-Al, com o corpo de prova nas fases austenitica e martensiti-
ca. Os comportamentos apresentados pelas propriedades sdo analisados segundo 0s mecanismos ativados
em cada teste.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Uma liga de composi¢do nominal Cu- 8wt% Zn- 15,4wt% Al foi elaborada num forno de indugdo a
1100°C. O monocristal foi preparado pelo método de Bridgman modificado. Os corpos de prova foram
confeccionados por eletro-erosdo com as seguintes dimensdes: comprimento Gtil = 10 mm, largura = 4
mm e espessura = 1,2 mm. As amostras foram submetidas ao seguinte tratamento térmico: 850°C por 15
min e resfriado em agua a 25°C (témpera), seguido por revenido em &gua a 100°C durante 1h, com o
objetivo de eliminar lacunas em supersaturacao introduzidas pela témpera e estabilizar a ordem da fase
austenitica (By).

Testes de tracdo foram realizados numa maquina de tracdo servo-pneumatica confeccionada nos labora-
torios do INSA de Lyon. A Fig. 1 mostra detalhes desta maquina que foi especialmente concebida para
estudos especificos dos fendbmenos de memoria de forma [5]. O motor pneumatico aplica a carga direta-
mente sobre o corpo de prova sem atritos externos. A maquina é equipada com célula de carga de 1000N
(incerteza de 1%) e um extensémetro com incerteza da medicéo de 0,02%. Os testes foram conduzidos a
uma taxa de deformagdo constante de 0,2%.min™. A temperatura da amostra é mantida homogénea e
constante por um sistema de controle, com variagdo maxima de temperatura de + 0,1°C.

As medicOes de resistividade elétrica acoplada ao ensaio de tracdo foram realizadas pelo método dos
guatro terminais, no qual uma corrente estabilizada (0,5A) passa através da amostra e a diferenca de po-
tencial (4V) é medida no comprimento Gtil do corpo de prova (Fig. 2). Os terminais foram fixados ao
corpo de prova por solda ponto. As varia¢fes de RE sdo atribuidas as alteracfes geométricas do corpo de
prova e aos processos relacionados as transformagdes de fases. A contribuicdo das alteracdes geométricas
provocadas pela deformacdo pode ser eliminada admitindo-se que a transformacdo martensitica termoe-
lastica se processa a volume constante. A resisténcia elétrica (R) é dada por:

R = p.('g) (1)

onde p € a resistividade elétrica, | e s s80 0 comprimento e a sec¢do da amostra, respectivamente. A va-
riacdo da resisténcia é expressa pela derivada da equacéo (2):
dR_dp ,dI_ds

T 2)
R P I s

. . - A . dv  dl ds

O volume da amostra é v = |.s, cuja variacdo durante a transformacao é a derivada: — = T 5

v S

- . o dv . dl ds dl
A condicdo de transformacdo a volume invariavel impfe: — =0, assim: T =-—, onde I_ correspon-
v S

de
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Fig. 1. Representacdo esquematica da maquina de tragdo servo-pneumatica.

Multimetro

Extensémetro

Fonte Estabilizada

Fig. 2. Esquema de montagem para medi¢do da RE nos corpos de prova (dimensfes em mm).
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Fig. 3. Transformagdo térmica da liga Cu-Zn-Al. Fig. 4. Curvas ¢ e pe/peo versus ¢ na fase martensitica.

a deformacdo longitudinal da amostra (&). Substituindo estas considera¢bes na equacdo (2), obtemos a

equacdo da variacdo de RE ( AP, ):

A AR
2Pl B g (3)
pé‘o Ré‘o
onde os indices de p e R representam os valores a uma deformacéo ¢ e para a deformagéo nula g, na tem-
peratura do ensaio [2,4].

3. RESULTADOS

As medi¢des de RE foram empregadas no estudo da transformagdo martensitica por inducdo térmica e
por tensdo (T > Ag), e para a deformacdo da fase martensitica (T < Mg). As setas na Fig. 3 indicam as
temperaturas dos testes executados no dominio tensdo-deformacdo (c-¢). ApoOs cada teste, o corpo de
prova foi aquecido a 150°C para eliminar a deformacéo residual.

3.1. Transformacao térmica

A Fig. 3 mostra a varia¢do de RE do monocristal da liga Cu-Zn-Al quando submetido a transformacao
por temperatura, representada pela curva Ap/p,-T, onde p, € a RE da amostra a 100°C. Quando a amostra
atinge a temperatura Ms durante o resfriamento, tem inicio a transformacdo martensitica que ocorre pelo
processo de auto-acomodacdo das variantes. As plaquetas de martensita (variantes), podem se formar em
24 diferentes orientagdes cristalograficas de maneira a acomodar as deformacdes entre elas [6,7]. Ao
atingir a temperatura Mg, o cristal formado é chamado de polivariante de martensita. A estrutura martensi-
tica desta liga é ortorrdmbica e representada por B’;. No aquecimento ocorre a transformacao inversa,
cujas temperaturas do inicio e final de transformacéo séo representadas por As e Ar, respectivamente. A
fase austenitica possui estrutura CCC do tipo super-rede DO; e designada por B;. A curva da Fig. 3 indica
que a resistividade do polivariante de martensita apresenta uma variacao de cerca de 22% em relacdo a
fase austenitica, com as seguintes temperaturas criticas: Ms = 38°C, Mg = 32°C, As =40°C e A =42°Ce
histerese térmica de 6°C (Hr = Ms - As). As temperaturas foram determinadas pela regra das tangentes
aplicada a curva da Fig. 3, cujos valores foram confirmados por analise térmica diferencial (calorimetria).
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Fig. 5. Representacdo do efeito memoria de forma simples.

3.2. Teste na fase martensitica

Neste teste, a amostra é inicialmente transformada termicamente na fase martensitica (polivariante), e
em seguida deformada. A Fig. 4 apresenta os gréficos ¢ e Ap./p., em fungdo da deformacéo no teste rea-
lizado a 20°C. A amostra foi deformada de 5,8%, apresentando uma variacdo de resistividade de 15%, a

d(Ap Ip
uma taxa linear p de 2,7 (p= 3—80 ). No descarregamento, a amostra apresenta uma deformacao
&

residual de 5,3%. Esta deformacgdo é recuperada durante o aquecimento da amostra acima de Ag. Este
mecanismo conhecido por efeito memaria de forma simples é representado na Fig. 5. Inicialmente, a mar-
tensita é formada termicamente por auto-acomodacdo das variantes, sem deformagcdo macroscéopica. A
aplicacdo da tensdo promove o crescimento da variante favorecida pelas configuracfes geométricas em
detrimento das demais [6,7]. O processo de reorientacdo das variantes de martensita é realizado pelo mo-
vimento das interfaces martensita/martensita, onde a variante “v1” torna-se dominante na configuracéo da
Fig. 5. Apos a retirada da carga, o cristal torna-se deformado e orientado no sentido da tenséo, resultando
num monovariante de martensita. O processo de reorientagdo torna as variantes estabilizadas, resultando
na deformacdo residual ou pseudopléstica, que € recuperada por aquecimento durante a transformacédo
inversa a fase austenitica. Portanto, a variacdo de resistividade elétrica observada no teste da Fig. 4 co-
rresponde ao processo de reorientacdo das variantes.

3.3. Teste na fase austenitica

A fase austenitica das LMF quando solicitada por tensdo pode se transformar na fase martensitica. A
tensdo provoca instabilidade no equilibrio termodindmico das fases de equilibrio, resultando na diminui-
cao do Ms. Quando a tensdo atinge um ponto critico a transformacédo tem lugar provocando uma deforma-
cao superelastica. Para completar a transformacdo, esta deformag&o pode atingir nos policristais cerca de
6% e nos monocristais 10%. Esta deformacdo é completamente recuperada no descarregamento. Esta
superelasticidade é denominada de transformacdo martensitica induzida por tensédo (MIT). A morfologia
da seqliéncia da transformacéo € apresentada nas micrografias da Fig. 6. Inicialmente sdo formadas finas
plaquetas de martensita que crescem e coalescem durante a aplicacdo da tensdo. As interfaces austeni-
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Fig. 7. Testes superelasticos da liga Cu-Zn-Al. Fig. 8. Diagrama de faseG-T para MIT do Cu-Zn-Al.

ta/martensita possuem a mesma dire¢do, indicando que apenas uma variante de martensita é acionada
(monovariante). A orientacdo cristalografica desta variante depende da relacdo de Schmid (teoria da ten-
sdo de cisalhamento critica) [6,7,8].

A Fig. 7 apresenta as curvas o e Ap./p. Versus € dos testes superelasticos realizados na liga Cu-Zn-Al
as temperaturas de 60, 70 e 80°C. O comportamento linear inicial nas curvas c-¢ corresponde a defor-
macdo elastica da fase austenitica. Quando a tenséo critica de inducdo da transformacéo é alcancada, a
amostra comeca a apresentar uma deformacdo pseudoplastica. A regido do plateau de tenséo (c ~ cons-
tante) corresponde ao deslocamento das interfaces para formar o monovariante de martensita. No caso dos
monocristais apenas um sistema de cisalhamento é ativado, cuja deformacdo maxima de transformacéo
também depende da orientacéo cristalografica do cristal [7,8]. No descarregamento ocorre a transformag-
do inversa que apresenta duas caracteristicas: histerese de tensdo (diferenca entre as transformac@es direta
e inversa - H,), e auséncia de deformacéo residual aparente.

A tensdo para induzir a martensita aumenta com a temperatura do teste, mas a histerese de tensdo per-
manece constante. Este comportamento da tensdo em funcéo da temperatura € deduzido através de uma
equacdo termodindmica do tipo Claussius-Clapeyron adaptada aos fendmenos do EMF [9]:
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Tabela 1. Variacdes de resistividade elétrica dos processos.

Operagao Processo Apl p, (%)
A Transformagdo Térmica 22
(austenita = martensita polivariante)

B Processo de Reorienta¢do das Variantes 15
(polivariante = martensita orientada por tenséo)

C Superelasticidade 39
(austenita = monovariante de martensita)

D A + B ~C (monovariante de martensita) 37

do, AH PV, 4)
dT T,.€,
onde o, é a tensdo critica para inducdo da martensita, AH*~™ é o calor latente da transformacao (ental-
pia), vy € a massa volumétrica especifica, T, € a temperatura de equilibrio da transformacéo e ¢, € a de-
formagcé&o de transformagao.

A Fig. 8 apresenta o diagrama de fase do tipo tensdo versus temperatura (o-T) das transformagfes mar-
tensiticas induzidas por tenséo, a partir dos testes realizados na liga Cu-Zn-Al. A rela¢do termodindmica
para a transformacdo austenita (B;) <> martensita (8’,) € de 4,8 MPa/°C. A extrapolacdo da reta das tens-
Oes criticas fornece uma temperatura de 37°C, que corresponde ao Ms estabelecido na transformacao
térmica (secdo 3.1).

A variagdo de resistividade elétrica obtida nos testes foi de 39% para a deformacdo reversivel da MIT
(sr = 5,9%), com uma taxa p de 6,7. As curvas de RE variam linearmente com a deformacéo nos testes da
Fig. 7. Esta proporcionalidade da RE com a deformag&o para a formagdo do monovariante de martensita
pode ser representada pela equacéo (5):

A —
Ps _(Pa—Pu) _ 0 5)
Pe, Pa
onde p, e pm representam respectivamente as resistividades das fases austenitica e martensitica, ¢ € a de-
formacéo e p é a taxa caracteristica.

Ao contrario do comportamento mecanico, as curvas de RE ndo apresentam histerese entre as transfor-
macdes direta e inversa, e as taxas ndo variam com a temperatura do teste. As curvas apresentadas na Fig.
7 foram deslocadas ao longo do eixo y, uma vez que elas se superpdem. O efeito da temperatura consiste
essencialmente na alteracdo do valor de referéncia (p,), sem afetar a variacdo de RE da transformacao.
Assim, as caracteristicas elétricas dos testes superelésticos sdo praticamente constantes e independem da
temperatura.

4. DISCUSSAO

A Tabela 1 apresenta o resumo dos resultados das medi¢fes de RE dos testes de transformacéo térmica,
de deformacdo da fase martensitica e de superelasticidade. A operacdo A corresponde a formacgdo da mar-
tensita polivariante a partir do monocristal de austenita. A deformacdo deste polivariante corresponde a
operagdo B, cujo resultado é a formagdo de um monovariante de martensita orientado pela tensdo através
do processo de reorientacdo das variantes. Este monovariante pode ser obtido diretamente pela aplicacdo
de tensdo num monocristal de austenita, como ocorre nos testes superelésticos (operacdo C). Portanto,
existem dois caminhos para produzir um monovariante de martensita, como ilustra a Fig. 9.

Uma correspondéncia é evidenciada pela analise das variacBes de RE das operacfes que resultam na
formacdo do monovariante de martensita. A variacdo de RE da operacdo D, que representa a soma das
operagdes A+B na Tabela 1, é equivalente a variacao de resistividade registrada nos ensaios superelasti-
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Fig. 9. Esquema dos processos para formagdo de um monovariante de martensita.

cos (operacdo C). As diferencas dos valores podem ser devidas ao fato que a sucessdo das operacdes A+B
ndo resulte num monovariante perfeito, com algumas interfaces e variantes com orientacdo diferente da-
quela da variante preferencial. Esta analise mostra que a resistividade da amostra no estado martensitico
polivariante é diferente para a mesma amostra no estado monovariante. Este fato pode ser interpretado
como a dependéncia da resistividade com a direcdo de medicdo na fase martensitica (anisotropia de resis-
tividade elétrica).

5. CONCLUSOES

Os comportamentos eletro-termomecénicos de um monocristal da liga com memoria de forma Cu-Zn-
Al foram analisados através de testes sob condigdes especificas. As curvas da variagdo de resistividade
elétrica nos testes superelasticos possuem comportamento linear e sem histerese, independente da tempe-
ratura do ensaio. Os testes mostraram que a variagdo de resistividade obtida para formagdo de um poliva-
riante de martensita é diferente daquela do monovariante induzido por tensdo na mesma amostra. As vari-
acOes de resistividade elétrica para a formagdo de um monocristal de martensita obtido por processos
distintos (teste superelastico ou a soma dos processos de transformacéo térmica e do teste na fase marten-
sitica) apresentam valores equivalentes. Estes resultados indicam que o cristal de martensita apresenta
anisotropia de resistividade elétrica.
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ELECTRO-THERMOMECHANICAL PROPERTIES IN SINGLE CRYSTALS
SHAPE MEMORY ALLOYS

Abstract — The coupled stress-strain and electrical resistivity measurements technique is utilised to investigate
shape memory phenomena. In these events the resistivity and stress curves are affected by structural modifica-
tions, interfaces movements, martensite variant reorientation process and micromechanisms related to introduc-
tion of defects. The shape memory alloys are utilised as active elements in thermal, mechanical and/or electrical
actuators. Thus, the knowledge of electro-thermomechanical behaviours has special relevance for technological
applications. In this work, electrical resistivity measurement is applied in simultaneously with mechanical tests
in a single crystal of Cu-Zn-Al shape memory alloy. The samples were tested at different temperatures (marten-
sitic and austenitic phases) to analyse the behaviour of the stress and ER versus € curves. In the superelastic
tests, resistivity variations depend directly on the amount of stress-induced martensite. A linear relationship be-
tween electrical resistivity and strain (g) is obtained for all the temperature tests. No hysteresis between these
properties was observed. During deformation of martensitic phase, variants reorientation process promotes a
variation of electrical resistivity with strain. A relationship between the resistivity variations in the tests of
thermal transformation, superelasticity and martensitic reorientation process is obtained. These results can be in-
terpreted as a dependence of resistivity with the direction of measurement in the martensitic phase therefore the
martensite variants present a resistivity anisotropy.

Keywords — Shape memory alloy, termoelastic martensitic transformation, anisotropy resistivity.
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