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Resumo
Este trabalho apresenta um estudo do comportamento de fios de NiTi submetidos a fadiga por
flexdo rotativa, através de analise da vida em fadiga sob controle de deformagé&o (curvas €,-Ny).
Apos caracterizagao fisica e mecénica do material, foram realizados ensaios com fios de NiTi
sob quatro condi¢des diferentes (austenitico estavel, superelastico, bifasico e martensitico
estavel, os trés ultimos a temperatura ambiente). Para comparagéo, foi ensaiado um fio de ago
inoxidavel austenitico. As curvas ¢,-N; obtidas foram comparadas entre si € com as
encontradas na literatura. Foram adotadas amplitudes de deformagéo variando de 0,6% a 12%
para os fios de NiTi e de 0,4% a 1,1% para o ago. Os valores de vida em fadiga encontrados
para os fios de NiTi foram superiores aos do aco em todas as faixas de deformacao e
condicdes iniciais estudadas. As curvas €,-N; dos fios de NiTi bifasico e superelastico, sob
amplitude de deformacao abaixo de 4%, s&o coerentes com as da literatura e proximas a curva
do fio austenitico estavel. Sob amplitudes de deformagao maiores, a vida em fadiga passa a
crescer com a deformacao, até que seja atingida a regido proxima a curva do fio martensitico
estavel. Esse comportamento incomum resulta, para valores altos de deformacgao, numa curva
martensitica na ponta da trinca, devida a reducédo de volume que a acompanha, até que ocorra
transformacao generalizada do material nas regiées mais solicitadas, préximas a superficie do
fio.
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FATIGUE CARACTERIZATION OF NITI SUPERELELASTIC ALLOYS BY ROTATING-
BENDING TESTS

Abstract
This paper presents an analysis of fatigue life under strain control (€,-N; curve) of NiTi wires submitted to
bending-rotation fatigue. After physical and mechanical characterization, fatigue tests were carried out on
NiTi wires at four different conditions (stable austenite, superelastic, biphasic and stable martensite). An
austenitic stainless steel wire was also tested for comparison. Strain amplitudes from 0.6% to 12% were
used for NiTi wires, and from 0.4 to 1.1% were used for steel. The resulting €,-N; curves together with
data from the literature are compared. Fatigue life of the NiTi wires were always longer than that of steel
in all ranges of strain and wire initial condition investigated. For strain amplitudes up to 4%, €,-N; curves
for biphasic and superelastic wires are consistent with those values reported in the literature, closely
approaching the stable austenitic wire’s curve. For higher strain amplitudes, it is found that fatigue life of
superelastic and biphasic wires increases with strain until they approach the fatigue life curve of stable
martensite wire. This unusual behavior results in a “Z-shaped” curve for high strain values. It is possibly
linked to the inhibition of martensitic transformation ahead of the crack tip, caused by the volume
reduction inherent to that phase transformation, until this transformation occurs all over the material in the
more stressed regions located close to the wire surface.
Key words: NiTi alloys; Superelasticity; Fatigue life
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INTRODUGAO

Efeito memadria de forma (EMF) e superelasticidade (SE) sdo duas manifestagdes da
propriedade que possuem alguns materiais de recuperar grandes deformacoes,
retornando a forma original. Diferindo entre si apenas com relagao as temperaturas em
que ocorrem, estas propriedades sdo um efeito macroscépico de transformagdes de
fase termoelasticas, cristalograficamente reversiveis, de uma fase parente austenitica
(FP) para uma fase produto martensitica (FM) — transformag¢des martensiticas (TM),
induzidas por tensdo e/ou temperatura. O mecanismo de recuperacdo €é a
transformacao reversa (TR), da FM para a FP. Capazes, ainda, de dissipar energia
durante os ciclos de carga-descarga devido a uma grande histerese mecanica, estes
materiais tém aplicacdo em diversas areas. Destacam-se as ligas aproximadamente
equiatdmicas de NiTi, uma vez que, além da capacidade de recuperar deformacdes da
ordem de 8%, apresentam outras propriedades importantes, tais como
biocompatibilidade, compatibilidade biomecanica, resisténcia a deformagdes
localizadas e a fadiga. Mostram-se adequadas as aplicagcdes médicas e dentarias, pois
o efeito pode ser conseguido na faixa de temperaturas entre a ambiente e a do corpo
humano.!"® Tratamentos termomecanicos e composi¢cao quimica determinam tanto a
extensdao da deformacao recuperavel, quanto a estabilidade desse efeito. Nesse
sentido, destacam-se as ligas com teores de Ni pouco acima de 50%, que se
decompdem precipitando, dentre outras, a fase metaestavel TisNis,® que acentua a
superelasticidade. Denominam-se, no resfriamento, My a temperatura na qual tem
inicio a transformacao FP—FM e M, a temperatura de término da TM, abaixo da qual o
material € essencialmente martensitico; no aquecimento, As a temperatura de inicio da
transformacao reversa FM—FP e As a temperatura em que termina a transformacgao
FM—FP, acima da qual o material encontra-se na FP (austenita); e My a temperatura
mais alta em que € possivel a ocorréncia de TM induzida por tensdo. Em alguns casos,
pode haver a formagao de uma fase martensitica (fase R) intermediaria entre as fases
austenitica e martensitica final. Outra caracteristica da TM das ligas de NiTi € a
variagao negativa de volume que a acompanha, menor que 0,5%.°% Na maioria de
suas aplicacdes, este material € submetido a solicitagdes térmicas e/ou mecanicas
ciclicas ou variaveis podendo sofrer fadiga tanto funcional (degradagdo das
propriedades), quanto estrutural (fratura),(g) determinadas pelas mudangas
microestruturais ocorridas durante a ciclagem. Segundo Duerig, Pelton e Stockel' e
Morgan,"" as ligas de NiTi oferecem boa resisténcia em situagdes de fadiga de baixo
ciclo, sob controle de deformacdo, enquanto podem apresentar pouca resisténcia a
fadiga sob controle de tensdo. Ainda segundo Morgan,"" ha convergéncia de opinides
a respeito da influéncia das condi¢des superficiais, inclusbes e deformagao plastica
sobre iniciagao e crescimento de trincas no estagio 1. Ha consenso também sobre o
estagio 3, de fratura final rapida, que é tipicamente caracterizado por coalescimento de
micro-cavidades (dimples) levando a fratura ductil por sobrecarga, tal como na maioria
dos materiais metalicos convencionais. Ja as informacdes sobre o crescimento de
trincas no estagio 2 séo ainda bastante controversas.'" O estudo da vida em fadiga de
ligas de NiTi, sob controle de deformacéao, tem sido realizado através de ensaios de
ciclagem tragdo-tragdo, tracdo-compressao,®'>™) ou flexdo rotativa.'%1%18202) pe
maneira geral, os trabalhos confirmaram, ou complementaram, os resultados de Melton
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e Mercier®' quanto ao fato da curva Amplitude de deformacdo x Numero de ciclos
para falha (curva €,-N¢) seguir a lei de Coffin-Manson. Relatam, ainda, que os efeitos
de variagado no didmetro do fio e na velocidade de rotagcdo sao devidos a variacéo de
temperatura delas decorrente, isto €, seu aumento diminui a vida em fadiga. Ressalta-
se que apenas o trabalho de Young e Van Vliet®® apresenta resultados de ensaios de
flexao rotativa com amplitudes de deformagédo maiores que 4% (até 18,2%).

A natureza néo-linear da superelasticidade dificulta a compreensédo e a modelagem da
fadiga através das teorias convencionais, permanecendo ainda pouco compreendidos
a vida em fadiga e alguns dos fatores que a afetam.!"" Busca-se, neste trabalho,
comparar as curvas &,-N; determinadas por ensaios de flexao rotativa de fios de NiTi
sob quatro formas diferentes: austenitica estavel, superelastica, bifasica e martensitica
estavel, a luz da caracterizacédo dos materiais envolvidos. E feita, também, comparagao
com a curva de um acgo inoxidavel austenitico, obtida no presente trabalho, e com as
curvas obtidas na literatura.(®%

MATERIAL E METODOS

Foram empregados fios de NiTi de 1mm de didmetro, fabricados pela Nitinol Devices
and Components (EUA) e submetidos a tratamentos termomecanicos tais que um
deles apresenta microestrutura austenitica superelastica (aqui denominado A0), outro
apresenta microestrutura martensitica estavel (A45) e o terceiro é bifasico a
temperatura ambiente (A25). O fio A0 possui 50,8%.: Ti e A; nominal de 0°C; os fios
A25 e A45 possuem ambos 50,4%.; Ti e As nominal de 25°C e 45°C, respectivamente.
Foi empregado um fio de aco inoxidavel austenitico 308L, também de 1mm de
didmetro. As temperaturas de transformacdo efetivas dos fios de NiTi foram
determinadas por calorimetria diferencial de varredura (DSC), com o equipamento DSC
60 (Shimadzu, Japéao). As fases presentes foram identificadas através de difratometria
de raios X (DRX) em um equipamento PW 1710 (Philips-PANalytical, Holanda), em
amostras tanto dos fios como recebidos (analise da superficie), quanto dos fios
preparados metalograficamente (se¢des longitudinais), visando avaliar se o preparo
das amostras modifica a microestrutura da superficie do material, principalmente na
fase de polimento, tanto por introducido de deformagdes residuais quanto por um
possivel aquecimento. A analise microestrutural foi realizada em microscépio eletrénico
de varredura (MEV), JSM 6360 (Jeol, Japao), em sec¢des lixadas, polidas e atacadas
com uma solu¢do de HNO3-10% e HF-5% em agua. As propriedades mecéanicas do fio
A0 foram determinadas através de ensaio de tragao, sob velocidade de deformacéao de
10°s™, em equipamento Instron 5582 (EUA). As propriedades mecénicas dos fios A25
e A45 foram obtidas em ensaios desenvolvidos anteriormente.? Os ensaios de flexdo
rotativa foram realizados em equipamento desenvolvido no Departamento de
Engenharia Metalurgica e de Materiais da UFMG (Figura 1). Consiste de um motor
elétrico de corrente continua (A) alimentado por uma fonte de energia (B), que controla
de velocidade de rotagdao. O fio a ser ensaiado é fixado ao eixo do motor por um
mandril (E) e sua outra extremidade é apoiada em um pequeno rolamento (C). Os
apoios permitem apenas a rotagao do fio em torno de seu proprio eixo. Foi adotado o
angulo interno de 60°, menor que os angulos de 90°?* e 180° adotados por outros
autores,®?? visando reduzir tanto os esforcos de torgdo no fio, devidos & geometria da
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montagem, quanto o volume de material exposto a fadiga.®® O rolamento (C) pode ser
fixado em qualquer ponto da guia (D), o que permite variar o raio de curvatura e, assim,
a deformacgao maxima do fio.

raio de
curvatura

(a) (b)
Figura 1. Equipamento utilizado para ensaios de flexao rotativa: (a) esquema — planta; (b) fotografia —
perspectiva.

Para a construgdo das curvas €,-N;, foram realizados 171 ensaios a temperatura
ambiente com o fio AO, 36 com este fio a 90°C (acima de My), 47 ensaios com o fio
A25, 37 com o fio A45 e 27 ensaios com o fio de ag¢o. Para minimizar alteracdes nas
propriedades do material,">'"?? a temperatura dos fios de NiTi durante os ensaios,
medida com termopar, foi controlada através da velocidade de rotacdo do fio, na faixa
de 30 a 480 rpm. A temperatura dos fios foi mantida entre 22°C e 30°C, que no caso do
fio AO é superior a As (18°C);no caso do fio A45 é inferior a As (46°C) e, no caso do fio
A25, situa-se entre As e A (18°C e 48°C, respectivamente). A temperatura de 90°C, na
qual foi ensaiada outra série do fio A0, foi suposta superior a My, considerada esta da
ordem de Ar+50°C (hipdtese comprovada, posteriormente, a partir dos resultados dos
ensaios).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os difratogramas de RX registram, nas duas amostras do fio superelastico AO (como
recebido e preparado), a presenca apenas de austenita (FP), além do precipitado
TisNis. Nenhum registro foi obtido da presencga de fase martensitica induzida durante o
preparo da amostra. No fio A45, era esperada a presenca apenas de fases
martensiticas, além do precipitado TizNis. Entretanto, € também observada presenca
de fase austenitica, que ndo parece advir de TR durante o preparo, uma vez que foi
detectada também no material como recebido. Resultado semelhante foi obtido para o
fio A25, o que, neste caso, veio confirmar a presenca das duas fases a temperatura
ambiente. As temperaturas de transformacédo médias encontradas nos ensaios de DCS
sao apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Temperaturas de transformacao dos fios A0, A25, A45 "Média (Desvio-Padrao)

Fio A (°C) A: (°C) M; (°C) M; (°C) R (°C) R: (°C)
AO -16,0 (1,0)* | 17,9 (0,6) 8,6(0,2) | -20,0(1,0)

A25 18,0 (0,0) | 48,0(0,0) | 36,4 (0,0) 27,9 (0,4)

Ad5 46,0 (1,0) | 57,3(0,8) 1,5(0,0) | -19,8(0,4) | 41,0(0,0) | 34,5 (0,0)
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A andlise metalografica sugere tamanho de grédo do fio A0 da ordem de 30um e de
20um para os outros fios. P6de-se notar a presenca de particulas dispersas na matriz,
cuja composi¢ao quimica, verificada por EDS no fio AO, sugere TisNi,O, oxido de
presenca comum nesse material,®>®) além de cavidades alinhadas, possiveis

evidéncias de precipitados globulares arrancados durante o preparo. A Figura 2
apresenta curvas de ensaio de tracao de cada um dos fios de NiTi. A forma geral
destas curvas, particularmente o valor da tensdo de transformacao, coincide com o
esperado para os trés fios. As propriedades mecénicas obtidas a partir dos ensaios de
tragcao (valores médios de trés ensaios para cada fio) estao listadas na Tabela 2.

A25

1400 NiTi
1200+
1000-

800+

600

Tensdo (MPa)

400 ‘
200{f

0

0o 2 4 6 g8 10 1z 14 16
Deformacdo (%)
Figura 2. Curvas tensdo-deformacao tipicas dos fios AQ, A25 e A45, obtidas nos ensaios de tragéo.

Em sintese, visando sua utilizagdo em ensaios de fadiga, pode-se considerar que os
fios apresentaram o comportamento mecanico esperado, isto é, tomando a
temperatura ambiente como padrdo, na qual o comportamento do fio A0 é
superelastico, ensaiar os fios A25 e A45 nessas condigdes equivale a ensaiar o A0 a
uma temperatura mais baixa, entre As € Ar no caso A25 (bifasico), e abaixo de As no
caso A45 (martensitico estavel). Complementarmente, buscou-se obter o
comportamento de um fio austenitico estavel, inibindo a TM do fio A0 através da
elevagao da temperatura até 90°C.

Tabela 2. Propriedades mecénicas obtidas em ensaios convencionais de tragao.

A0 A0 nominal® A25 A45
Propriedade Média (D.P.) Média (D.P.) |Média (D.P.)
Tensao critica de — a0 310,0 (11,0 100,0 (26,0
TM/demaclacio (MPa) 552,0 (2,0) |450 (¢ = 3%) (11,0) (26,0)
Lim. de resisténcia (MPa) 1240,0 (0,0) [1100a 1150 |1.380,0(35,0) [1.260,0 (27,0)
Deform. max. no patamar *) 0 ) ™"
del)/demaclacgo’” (%) 7,2 (0,4)" | max. 8% 4,4 (0,4) 3,0(0,2)
Deformagéo na ruptura (%) 13,0 (1,0) | min. 10% 11,0 (2,0) 17,0 (2,0)

[62)

valores de referéncia, fornecidos pelo fabricante, NDC - Nitinol Devices & Componentes (www.nitinol.com)

Os resultados obtidos nos ensaios de fadiga por flexao rotativa, tanto para os fios de
NiTi quanto para o ago, estdo na Figura 3. Foram tragadas as curvas de tendéncia,
para cada caso, com suas respectivas equacoes e coeficientes de correlagao (R2).
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Figura 3. Curvas €,-N; para NiTi (A0, A0 a 90°C, A25, A45) e ago 308L

Na maioria dos ensaios, a ruptura deu-se na regidao proxima ao mandril, possivelmente
por ser esta a regido onde ocorre a transmissao do esfor¢co do motor ao fio. Os fios de
NiTi, nas quatro formas ensaiadas, apresentaram maior vida em fadiga do que o ago,
em todas as regibes da faixa de deformagdes analisada. Considerando o valor
convencional (N; = 10%) para limite entre fadiga de alto e baixo ciclos, a maior parte dos
ensaios do acgo situa-se na regido de alto ciclo. Nao foi possivel ensaiar este material
com amplitudes de deformagdo maiores que 1,1% devido a pequena rigidez do fio,
nem menores que 0,42%, devido as dimensdes do equipamento. Nos fios de NiTi,
foram realizados ensaios com deformacdes de até 12%.

Do conjunto das quatro curvas obtidas para os fios de NiTi observa-se que:

a) As curvas dos fios A0 (temperatura ambiente) e A25 encontram-se entre as curvas
de AO (90°C) e A45, inicialmente proximas a primeira. Para deformagdes acima de
determinados valores, nota-se uma tendéncia de crescimento de Ns com a deformacéo,
até que seja alcancada a regidao da curva do fio A45, a partir de onde as curvas
praticamente se superpdem. Como resultado, nesta regido as curvas dos fios AO
(temperatura ambiente) e A25 adquirem a forma de um “Z".

b) As curvas dos fios A0 (90°C) e A45 apresentam a forma usual. O fio A0 (90°C)
parece, de fato, ndo sofrer transformagcao martensitica, comportando-se como um
material metélico convencional, obedecendo a lei de Coffin-Manson com duas regides
de coeficiente (B diferentes, préximo a 0,2 para N; > 1000 e préximo a 0,5 para valores
menores.®' A curva do A45 (martensitico) € também semelhante as convencionais e
mostra desempenho bem superior ao do A0 (90°C), o que é consistente com o fato do
NiTi ser mais macio e mais dutil na forma martensitica.

c) O fio A25 é mais resistente a fadiga que o AO (temperatura ambiente),
coerentemente com o fato de ser bifasico (comportar-se como o A0 a uma temperatura
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mais baixa). Além disso, a formacdo do “Z” ocorre com valores de deformagao
menores que os do fio A0, atingindo também mais cedo a curva do A45.
Na Figura 4, os valores médios de Ny, para os quatro casos de NiTi, sdo comparados
com dados obtidos na literatura. Em comparacdo com estes, os valores do fio AQ
(temperatura ambiente), para deformacdes de até ~4% (Figura 4-a), encontram-se
dentro da faixa limitada pelas curvas dos outros autores.'®%? O comportamento de A0
(temperatura ambiente) para €,<2% é bastante semelhante as curvas de Tobushi et
al.'"” ao ar, Miyazaki et al.'® e Sawagushi et al.?” referentes & mesma faixa de
deformacdes. A semelhanca com as curvas obtidas sem controle de temperatura!'®?%
pode ser explicada pelo fato de que, sob pequenas deformagdes (abaixo de 1%, em
fios de Tmm de diametro) o efeito da temperatura ndo é importante (produgao de calor
insuficiente).®” Os resultados de todos os autores,!"®2? relativos a regido de N¢ < 103,
também sao proximos aos do AO, principalmente levando-se em conta a dispersdo dos
resultados deste fio que, na regido de € =2%, apresenta um valor médio de
aproximadamente 18%. As curvas apresentadas por Tobushi et al.'"® em agua,
Tobushi et al.'” e Yang"® mostram diferengas maiores, em relacéo a do fio A0, do
que as demais. Ressalta-se que, além das trés referirem-se a ensaios sob controle
rigoroso de temperatura, o didmetro do fio usado em Tobushi et al."®'" ¢ 25% menor.
Estas duas diferem mais fortemente de AO na regido de deformacdes intermediarias,
sendo que a de Tobushi et al.(® apresenta valores maiores de vida em fadiga em
grande parte desse trecho, como esperado. Porém, as duas outras curvas mostram
valores menores de vida em fadiga que os de AO, e sdo muito semelhantes entre si
nesta regido, a despeito da diferenga no didmetro do fio.

100 1

() Curvas €3-N¢ NiTi
(A0, AO 90°C, A25, Ad5 e literatura)
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104 0" Ll
1 L 2 * . "0 * o
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2 .
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Figura 4. Curvas €,-N; para NiTi (a) valores médios e curvas obtidas na literatura para g, até ~4% ¢
(b) dispers&o e valores obtidos em Young e Van Vliet.?*)

16-22)

Os resultados de Young e Van Vliet.?® (ar), para deformacgdes de até 12%, também
estdo situados na regido limitada por A0 (90°C) e A45, com poucas excegbes. Pode-
se, inclusive, vislumbrar um efeito (“Z”) semelhante ao observado na curvas de AO e
A25, ndo cabendo, entretanto, conclusdes mais afirmativas, uma vez que os autores!'®
22) nao deixam claro a qual situacao, dentre as estudadas, aqueles resultados se
referem.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos permitem considerar a hipétese de que o fio de NiTi, ensaiado
numa faixa de temperaturas na qual seria esperado comportamento superelastico,
responde de maneira semelhante ao material na sua forma austenitica estavel (curva
do fio AO ensaiado a 90°C), ainda que sob amplitudes de deformagdo acima das que
produzem o inicio da transformagao martensitica em ensaios de tragéo (acima de 2%).
Tal fato parece corroborar a hipotese de que a transformagcao martensitica, que em
principio poderia ocorrer na(s) ponta(s) da(s) trinca(s), foi afetada, ou mesmo inibida,
pela variagdo negativa de volume que a acompanha.®® Entretanto, a elevacdo da
amplitude de deformagao acima de determinado valor (~4% no caso do fio AQO) parece
produzir ndo somente TM na ponta das trincas, mas rapidamente a TM em todo o
volume do material, invertendo a tendéncia de reducao de N;, até que a resposta atinja
a regido do material martensitico (curva do fio A45), quando passa a se comportar
como este ultimo, com curvas praticamente superpostas. A resposta do fio A25,
bifasico a temperatura ambiente, também corrobora esta hipétese, uma vez que
teoricamente se comportaria de forma semelhante ao fio A0 sob temperaturas mais
baixas (entre As e As). Coerentemente, neste caso a indugdo de TM deu-se sob
deformacdes menores, produzindo mais precocemente tanto seu descolamento da
curva austenitica, quanto seu encontro com a curva martensitica.
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