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Resumo
Na maioria de suas aplicacbes, as ligas NiTi sdo submetidas a solicitacBes ciclicas de
origem térmica e/ou mecanica, podendo portanto sofrer tanto fadiga estrutural, ou seja,
degradacdo da microestrutura, quanto fadiga funcional, com perda de suas propriedades
funcionais. Visando contribuir para uma maior compreensao da fadiga mecéanica nessas
ligas, foram levantadas curvas de vida em fadiga de diferentes fios de NiTi de procedéncia
comercial a partir de ensaios de flexao rotativa em diferentes deformacdes e temperaturas.
As caracteristicas das superficies de fratura de fios rompidos em diferentes amplitudes de
deformacédo na temperatura ambiente foram também avaliadas em imagens de microscopia
eletrbnica de varredura. Observou-se que as curvas de vida em fadiga dos fios de
martensita e austenita estaveis foram aproximadamente paralelas, mas os fios martensiticos
foram 100 vezes mais resistentes a fadiga do que os austeniticos. Ja a vida em fadiga dos
fios superelasticos apresentou um comportamento incomum para deformactes
intermediarias, com o numero de ciclos aumentando a medida que a deformacdo
aumentava. Da mesma forma, com o aumento da amplitude de deformacdo, a area de
fadiga das superficies de fratura permaneceu aproximadamente constante no intervalo de
4% a 7,5%, voltando a diminuir acentuadamente a partir de 8% de deformacé&o.
Palavras-chave: Ligas de NiTi; Fadiga; Nucleagéo; Crescimento de trincas.

ANALYSIS OF THE FRACTURE SURFACE OF NiTi WIRES SUBMMITED TO ROTATION-
BENDING FATIGUE

Abstract

In the majority of applications, NiTi alloys are subjected to cyclic solicitations of thermal

and/or mechanical origin and are prone to undergo structural fatigue, with microstructure

degradation, as well as functional fatigue, followed by loss of their functional properties.

Aiming to contribute to a greater understanding of the mechanical fatigue of these alloys,

fatigue life curves of different commercial NiTi wires were obtained by means of rotating-

bending tests performed at different temperatures. The characteristics of the fracture surface

of wires tested at various strain amplitudes at room temperature were also evaluated in

scanning electron microscopy images. It was observed that the fatigue life curves of stable

martensitic and austenitic wires were approximately parallel, although the martensitic wires

were 100 times more fatigue resistant than the austenitic ones. On the other side, the fatigue

life of the superelastic wires showed an uncommon behavior for intermediate strains, the

number of cycles increasing as the strain increased. Similarly, as the strain amplitude

increased, the fatigue area of the fracture surfaces remained approximately constant in the

interval from 4% to 7.5%, and then started to decrease markedly after 8% strain.
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1 INTRODUCAO

Alguns materiais, quando submetidos a grandes deformacfes, possuem a
propriedade de recuperar a sua forma quando aquecidos (Efeito Memoria de Forma
- EMF) ou apenas com a retirada da solicitacdo (Superelasticidade - SE). Ambas as
propriedades sdo devidas a transformacdes de fase adifusionais (martensitica e
reversa), se diferenciando apenas com relacdo a temperatura em que se da a
deformacéo, relativamente as temperaturas de transformacdo do material. As ligas
de NiTi estdo entre as que apresentam EMF e SE. Com a composi¢cdo da liga
aproximadamente equiatbmica, esse material vem despontando com o0s que
apresentam melhores caracteristicas para aplicacdes dessas propriedades,
especialmente na area biomédica.®

A recuperacao de forma nas ligas NiTi se d& através da transformacéo reversa, da
fase martensitica para a fase austenitica. A deformacdo pode ser acomodada seja
pela transformacdo da austenita para martensita, quando a liga é austenitica e a
temperatura de deformacédo ndo € muito elevada; ou pela reorientacdo das variantes
de martensita (demaclac¢édo), quando a liga estad no estado martensitico quando é
deformada. A recuperacédo de forma ocorre com a elevacao da temperatura no EMF,
e apenas com o descarregamento, na SE.

A austenita, que é a fase estavel a altas temperaturas, comeca a se transformar em
martensita ao ser resfriada a partir do ponto em que atinge a temperatura de inicio
da transformacédo martensitica, Ms. O material torna-se completamente martensitico
abaixo da temperatura final de transformacdo martensitica, Mf. Durante o
aguecimento a partir da martensita, que € estavel a baixa temperatura e sob tensao
zero, 0 material permanece martensitico até a temperatura de inicio da
transformacdo reversa, As. Acima da temperatura Af (temperatura final de
transformacé&o reversa), a liga é considerada totalmente austenitica.®

A ocorréncia do EMF ou do efeito superelastico depende essencialmente da
temperatura de deformacdo em relacdo as temperaturas de transformacédo
martensitica e reversa da liga. Conforme ilustrado na Figura 1, se a liga é deformada
em temperaturas muito acima de Af, ou seja, na fase austenitica estavel, o material
se comporta como um metal tradicional, isto €, escoa e sofre deformacdo plastica
até a ruptura (Figura l1la). Quando a deformacdo é abaixo de Ms, a martensita
formada no resfriamento, dita martensita térmica, é a fase estavel, mas suas
variantes se reorientam em relacéo a tensédo aplicada e acomoda a deformacédo. A
reversdo da martensita para austenita no aquecimento da origem ao EMF
(Figura 1b). Quando a deformagdo ocorre em uma temperatura acima de Af mas
suficientemente proxima desta (Figura 1c), a liga apresenta o efeito superelastico, ou
seja, ocorre transformacdo martensitica induzida por tensdo e reversdo da
martensita para austenita com a retirada da tensdo. Neste ultimo caso, como a
transformacdo martensitica ocorre em competicdo com a deformacdo plastica da
fase austenitica, alguma deformacdo plastica sempre permanece apdés a
transformacao reversa na descarga. Nas ligas NiTi, a quantidade desta deformacéo
residual depende principalmente do teor de niquel, da temperatura e do tipo de
ciclagem termomecanica.®®
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Figura 1. Curvas tensao-deformacéo para o material na forma (a) austenitica estavel, (b) martensitica
estavel, e (c) superelastica.?’

Na maioria de suas aplicacdes, as ligas NiTi sdo submetidas a solicitacdes térmicas
e/ou mecanicas ciclicas, podendo portanto sofrer tanto fadiga estrutural, ou seja,
degradacdo da microestrutura, quanto fadiga funcional, isto é, degradacéo de suas
propriedades funcionais.”® Estudos realizados por Figueiredo, Buono e
Modenesi®!? e Figueiredoet al.*" apontam uma peculiaridade no comportamento
em fadiga de ligas NiTi. As curvas de vida em fadiga (amplitude de deformacao
versus numero de ciclos, €,-Nf) de um fio de NiTi superelastico, sob amplitudes de
deformacéo inferiores a 4%, sdo coerentes com as da literatura e proximas a curva
do fio austenitico estavel. Sob amplitudes de deformacdo maiores, a vida em fadiga
aumenta com a deformacéo, até que seja atingida a regido proxima a curva do fio
martensitico estavel, quando entdo o numero médio de ciclos até a fratura volta a
diminuir com o aumento da amplitude de deformacdo. Esse comportamento
incomum resulta em uma curva em forma de “Z”, conforme ilustrado na Figura 2.
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Figura 2. Curvas de vida em fadiga por flexao rotativa de ligas de NiTi e de aqo.(g)
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Visando contribuir para uma maior compreensdao deste fenbmeno, o presente
trabalho avaliou a vida em fadiga de diferentes fios de NiTi de procedéncia comercial
a partir dos resultados de ensaios de flexdo rotativa em diferentes deformacdes e
temperaturas, bem como a variacdo das caracteristicas das superficies de fratura de
fios superelasticos rompidos em varias amplitudes de deformacédo a temperatura
ambiente.

2 MATERIAIS E METODOS

Os testes foram realizados em dois fios de NiTi de 1mm de diametro, fabricados pela
Nitinol Devices and Components. As temperaturas de transformacéo dos fios foram
medidas por calorimetria exploratoria diferencial (DSC) em equipamento DSC 60 da
Shimadzu. Os ensaios de fadiga foram realizados em maquina de flexdo rotativa, em
que o fio é preso nas suas duas extremidades, fletido para atingir a amplitude de
deformacédo desejada e, posteriormente, posto a girar em torno de seu proprio eixo
até a ruptura (Figura 3). Os fios foram ensaiados na temperatura ambiente, mantida
entre 25 e 30°C controlando-se a velocidade de rotacéo, e nas temperaturas de 80 e
90°C utilizando um banho térmico contendo agua destilada. As amplitudes maximas
de deformacéo por tracao na superficie dos fios variaram entre 1 a 12%.

Figura 3. Detalhes da maquina de flexao rotativa (a) vista frontal (b) vista superior.

As superficies de fratura dos fios rompidos durante o ensaio foram analisadas
utilizando um microscoépio eletrénico de varredura (MEV) FEI Inspect S50 operando
a 15kV. A medida da fracdo das areas rompidas por fadiga foi realizada empregando
o programa de analise de imagens ImageJ®. A analise da morfologia das trincas nas
secdes longitudinais das amostras foi realizada a partir de imagens obtidas de
amostras embutidas longitudinalmente, lixadas e polidas em pasta de diamante.

3 RESULTADOS

A temperatura média de final de transformacéao reversa, Af, encontrada por DSC nos
fios analisados foi de 12,6°C no fio superelastico e 57,3°C no fio com efeito memoria
e 0s mesmos foram entdo denominados fios SE e EM, respectivamente (Tabela 1).
Desta forma, nas temperaturas de testes entre 25 e 30°C, o fio SE era
completamente austenitico e o fio EM completamente martensitico.
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Tabela 1. Temperaturas caracteristicas de transformacao (médias e desvios padrao) dos fios de NiTi

. e Fios de NiTi
Temperaturas de Transformacao (°C) SE EM
As -2,3(1,0) 46,0 (1,0)
Af 12,6 (1,6) 57,3 (0,8)
Ms 3,4 (0,2) 1,5(0,2)
Mmf -13,5 (1,0) -19,8 (0,4)

As curvas de vida em fadiga obtidas sdo mostradas na Figura 4. Observa-se que as
curvas dos fios SE80 e SE90 correspondem a austenita estavel e séo
aproximadamente paralelas & curva do fio EM25, correspondente ao fio martensitico.
Pode-se verificar, ainda, que a curva do fio superelastico SE25 est4 localizada entre
as curvas dos fios austeniticos e martensitico estavel.

Figura 4. Curvas de vida em fadiga (€,-Ny) dos fios de NiTi austeniticos (SE80 e SE90) e martensitico
(EM25) estaveis e superelastico (SE25).

A Figura 5 mostra imagens de elétrons secundarios obtidas por MEV das superficies
de fratura de fios SE rompidos em fadiga em amplitudes de deformacéo de 2,0 a
10,0%. As superficies de fratura sdo caracterizadas pela presenca de uma regido de
nucleagao e propagacéo lenta de trincas, localizada geralmente na periferia dos fios
e denominada de regido lisa ou area de fadiga. Na regido mais central dos fios
aparece a superficie rugosa, associada a ruptura ddctil final por sobrecarga de
tracao.

A variagdo, com a amplitude de deformacgéo, da fragdo média de area de fadiga
medida em 3 corpos de prova para cada condicdo é mostrada na Figura 6, ilustrando
gue em pequenas amplitudes de deformacdes a area de fadiga € maior, mas com o
aumento dessas, a area ndo decresce linearmente e a tendéncia de diminuicdo
continua dessas areas de fadiga é interrompida pela ocorréncia de um patamar.
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Figura 5. Superficies de fratura de fios superelasticos NiTi submetidos a fadiga por flexao rotativa
com amplitudes de deformacéo ¢, de (a) 2,0% (b) 4,0% (c) 5,5% (d) 8,0% (e) 9,0% (f) 10,0%.
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Figura 6. Variacdo da fracdo de area de fadiga em fungéo da amplitude de deformagé&o nos ensaios
de fadiga por flexao rotativa.

A Figura 7 mostra imagens com 3000 vezes de aumento da sec¢ao longitudinal dos
fios ensaiados nas amplitudes de deformacéo (¢,) de 3% e 10%. As imagens foram
coletadas em regibes proximas das superficies de fratura e revelam que, nas
menores deformag¢des hd uma tendéncia de nucleacdo de poucas trincas, que se
propagam por longas distancias, enquanto que, para deforma¢cdes mais severas, a
nucleacéo de trincas € mais intensa.
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4 DISCUSSAO

Diferentes autores tém estudado a resisténcia a fadiga de ligas NiTi, porém as
amplitudes de deformacéo consideradas sdo sempre muito pequenas, menores que
2%.121%) Esses autores registraram comportamentos semelhantes aos observados
no presente trabalho na mesma faixa de deformacao, ou seja, queda do numero de
ciclos até a fratura, Nf, com o aumento da amplitude de deformacéo, e,. As curvas
de vida em fadiga obtidas neste trabalho (Figura 4) sdo semelhantes as mostradas
na Figura 2 e revelam o comportamento incomum das ligas NiTi superelasticas de
aumentar ou pelo menos interromper a tendéncia de queda em Nf quando e,
aumenta a partir de valores intermediarios, conforme observado em trabalhos
anteriores.®*

Figura 7. Imagens da secao longitudinal de amostras do fio superelastico de NiTi rompidas em
ensaios de fadiga por flex&o rotativa na temperatura ambiente com amplitudes de deformagéo (g,) de
(a) 3% e (b) 10%.

A relacdo deste comportamento com a transformacdo martensitica induzida por
tensdo/deformacéo fica evidente quando a curva de fadiga do fio SE25 se aproxima
da curva do fio martensitico, EM25, para maiores deformagfes. Isso se da em
amplitudes de deformacdo as quais, na curva de tracdo dos fios superelasticos
representada esquematicamente na Figura 1, correspondem a formacdo de
martensita. Portanto, mede-se, nos experimentos, a resisténcia a fadiga da
martensita nos niveis mais elevados de .

Os resultados relativos a estabilizacdo dos valores médios de area de nucleacao e
propagacéo de trincas de fadiga nas superficies de fratura (Figura 6), bem como as
morfologias tipicas mostradas na Figura 7, sdo coerentes com o argumento de que o
comportamento do fio mudou devido a transformacao austenita-martensita. A maior
resisténcia a fadiga da martensita nas ligas NiTi pode estar relacionada a nucleacéo
multipla de trincas de fadiga nas interfaces de variantes de martensita e contornos
de maclas,*** dando origem as baixas taxas de nucleacéo e propagacéo de trincas
observadas por outros autores.®®
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5 CONCLUSAO

As curvas de vida em fadiga dos fios de martensita e austenita estaveis foram
aproximadamente paralelas, mas os fios martensiticos foram 100 vezes mais
resistentes a fadiga do que os austeniticos. JA a vida em fadiga dos fios
superelasticos apresentou um comportamento incomum para deformacdes
intermediarias, com o numero de ciclos aumentando a medida que a deformacao
aumenta. Da mesma forma, com o aumento da amplitude de deformacéo, a area de
fadiga permaneceu aproximadamente constante no intervalo de 4% a 7,5%, voltando
a diminuir acentuadamente a partir de 8% de deformacéo.
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