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Resumo

Muitos dispositivos biomecéanicos tém sido produzidos com ligas superelasticas (SE)
de NiTi. Na maioria das aplicacdes, o material € submetido a solicitacdes mecanicas
ciclicas, tornando seu comportamento sob fadiga um parametro importante. Neste
trabalho séo apresentados resultados de ensaios de fadiga por flexao rotativa de um
fio SE, ensaiado a seis temperaturas diferentes, sob amplitudes de deformacéao (&a)
variando de 1% a 12%. As curvas mostram que a vida em fadiga do material na fase
martensitica estavel (ME) é cerca de 100x maior do que na fase austenitica estavel
(AE). A curva do fio SE se aproxima da curva do fio AE para pequenas €a €, cOm 0
seu aumento, se aproxima da curva do fio ME quando sa aumenta. As superficies de
fratura obtidas foram observadas ao microscopio eletrbnico de varredura e foram
calculadas as é&reas correspondentes a fratura por fadiga (af). Os resultados
mostram que, para o fio nas fases AE e ME, ar decresce continuamente com o0
aumento da ea. Para o caso do fio SE, ar permanece relativamente constante para
valores intermediarios de amplitude de deformacao (2% a 8%). Para uma mesma
deformacéo, ar cresce com a reducao da temperatura, com 0 consequente aumento
do numero de ciclos para falha.

Palavras-chave: Ligas de NiTi; Fadiga; Superelasticidade; Trincas de fadiga.

BEHAVIOR OF NiTi ALLOYS UNDER BENDING-ROTATION MECHANICAL
FATIGUE

Abstract

Superelastic alloys are commonly used in biomechanical devices. In many
applications, these devices withstand cyclic loading and therefore fatigue life is an
important design parameter. This paper studies the results obtained from fatigue
tests of a superelastic wire performed at six different temperatures, with strain
amplitudes (ea) ranging from 1% to 12%. When tested in temperature at which
martensite is stable (SM), the fatigue life is about 100 longer than in the temperature
at which austenite is stable (SA). The fatigue-life curve of the superelastic wire
approaches that of the SA wire for small ea and that of the SM wire for high
deformations. Fatigue growth area (FGA) was measured from the fracture surface of
the specimens using a scanning electron microscope. In the superelastic wire, this
area remains approximately constant after tests performed with deformations
between 2% and 8%. For a given test strain, the FGA area increases when the test
temperature is reduced, i.e., when the number of cycles to fracture increases.
Keywords: NiTi alloys; Fatigue; Superelasticity; Fatigue cracks.
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1 INTRODUCAO

Efeito memdéria de forma (EMF) e superelasticidade (SE) sdo propriedades que
alguns materiais possuem de recuperar grandes deformacgbes quando sao
aguecidos (EMF) ou apenas descarregados (SE). Ambas as propriedades estédo
relacionadas com mudancas de fase adifusionais no estado solido, transformacfes
martensitica e reversa, e sua ocorréncia € determinada pela relacdo entre a
temperatura em que ocorre a deformacgéo e as temperaturas de transformacéo do
material. Com tratamentos termomecanicos, é possivel programar o comportamento
dessas ligas, sendo as duas propriedades intercambiaveis em muitos casos. Outra
caracteristica importante desses materiais € a capacidade de dissipar energia
durante um ciclo de carga-descarga, devida a uma consideravel histerese mecanica.
Dentre os materiais metalicos que apresentam essas propriedades, destacam-se as
ligas aproximadamente equiatbmicas de NiTi que vém sendo empregadas
tecnologicamente, com sucesso, em areas tdo diversas quanto engenharia,
medicina e odontologia [1]. Na engenharia civil, especificamente engenharia
estrutural, as propriedades singulares dessas ligas tém atraido a atencdo de
pesquisadores, visando sua aplicagdo em estruturas inteligentes, através de
atuadores e dissipadores de energia. Para minimizar os efeitos de terremotos
severos em estruturas de edificios, as ligas de NiTi tém sido empregadas em
componentes de amortecedores histeréticos passivos, assim como em isoladores
para fundacdes. Nas areas médica e odontologica, a tendéncia a adocdo de
procedimentos cada vez menos invasivos tem impulsionado o desenvolvimento da
tecnologia de producdo desses materiais. Nessas areas, as ligas do sistema NiTi
vem substituindo com vantagens alguns materiais de comportamento convencional,
como acos inoxidaveis e algumas ligas de titanio, além de se mostrarem mais
adequadas que outras ligas superelasticas. Muitos dispositivos biomecanicos tem
sido produzidos com essas ligas, tais como stents auto-expansivos, filtros de veia
cava, sistemas de oclusdo de septo atrial, instrumentos cirargicos endoscopicos
variados, fios ortodénticos e limas endoddnticas. Entretanto, procedimentos médicos
sempre envolvem riscos em algum grau e 0s mais importantes estao relacionados
com a resposta do tecido biologico vizinho (biocompatibilidade) e com a vida
mecanica 0til do componente (vida em fadiga). Na maioria de suas aplicacfes, 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, degradacdo de suas propriedades funcionais [2,3]. Com
relacdo ao comportamento em fadiga mecanica (estrutural) dessas ligas, a natureza
nao-linear da superelasticidade, determinada pelas transformacfes de fase, dificulta
sua modelagem através das teorias convencionais. Varias questdes ainda ndo estao
bem respondidas e este permanece um dos aspectos menos compreendidos do
comportamento dessas ligas. Em particular, os requisitos rigorosos para aplicacao
em dispositivos biomecéanicos, como, por exemplo, um nimero de ciclos para falha
superior a 400 milhdes (por volta de 10 anos) para um stent intravascular exigido
pela norte-americana Food and Drug Administration (FDA), apontam a necessidade
de uma melhor compreensdo dos fatores que afetam a vida em fadiga de ligas
superelasticas de NiTi.

O comportamento das ligas superelasticas € determinado em grande parte por suas
temperaturas de transformacgéo de fase no estado sdlido, sendo Ms a temperatura,
no resfriamento, na qual tem inicio a transformacdo martensitica (fase austenitica
FA— fase martensitica FM) e Mt a temperatura de término desta transformacgéo,
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abaixo da qual o material € essencialmente martensitico; As € a temperatura, no
aquecimento, de inicio da transformacéo reversa FM—FA e Ar é a temperatura em
que esta transformacdo termina, acima da qual todo o material esta na FA
(austenita). Entre Ms e My, no resfriamento, e entre As e As, N0 aquecimento, estao
presentes simultaneamente as duas fases, austenita e martensita [1].

O comportamento mecanico das ligas com EMF é fortemente determinado pela faixa
de temperaturas em que se da a solicitacdo mecanica, relativamente as suas
temperaturas de transformacdo de fase. Superelasticidade e efeito memoéria de
forma sé@o fenbmenos estreitamente relacionados e complementares: o que nao é
recuperado quando a carga € retirada (efeito SE) pode ser recuperado com
aquecimento acima de As (EMF) [4]. Nas ligas superelasticas, a grande deformacéao
produzida pela transformacdo martensitica (FA—FM), quando o material é
carregado, pode ser recuperada pela transformacao reversa (FM—FA), quando o
material é descarregado.

Uma vez que no processo de deformacao das ligas superelasticas, particularmente
as de NiTi, ocorre uma competicdo entre os mecanismos de deformacao associados
as transformacfes de fase e os associados a deformacao plastica, os tratamentos
termomecanicos que elevam a tensao de escoamento da liga favorecem o EMF e a
SE.

Fadiga mecéanica € um mecanismo de nucleacao e crescimento estavel (subcritico)
de trincas, que atua com tensfes flutuantes, ou ciclicas, inferiores ao limite de
escoamento [5-13].

Quando se considera o0 conjunto das investigacfes, ao longo do tempo, sobre
comportamento em fadiga das ligas de NiTi, constata-se que mesmo as publicacdes
mais antigas [14,15], até as um pouco mais recentes [16-18], relatam um melhor
comportamento das ligas martensiticas em relacdo as austeniticas estaveis e as
superelasticas. Algumas hipoteses aventadas em certos trabalhos podem ajudar a
explicar esse comportamento, como a de Yi [19] e Yi et al. [20], que o atribuem ao
alivio de tensdes na ponta da trinca devido a TM, observado sob carregamento
monoténico. Outro grupo de autores [21-23] defende a hip6tese da inibicdo da TM
na ponta da trinca, devida ao estado triaxial de tensdes criado pela reducdo de
volume inerente a esta mudanca de fase. Assim, nesta regido a liga permaneceria
austenitica e sujeita a uma intensificacao de tensdes aumentada, o que explicaria o
pior desempenho deste material em relacdo ao martensitico. Outro aspecto a ser
ressaltado é a relativamente pequena quantidade de informacdes disponiveis na
literatura sobre o comportamento em fadiga sob amplitudes de deformacdo maiores
que 3%, o que faz do comportamento em fadiga de baixo ciclo das ligas
superelasticas de NiTi uma area ainda pouco explorada. Essa perspectiva evidencia
que o0 assunto nao esta esgotado e que se faz necessaria a continuidade de
investigacdes focadas no comportamento do material transformavel na ponta da
trinca, seja diretamente através da observacdo das caracteristicas das superficies
de fratura e da morfologia de iniciagcdo e propagacgéo de trincas, seja indiretamente
atraves de alteracdes na resposta mecanica do material submetido a fadiga de baixo
ciclo.

Trabalhos anteriores da equipe [24-26] mostraram que as curvas de vida em fadiga,
isto €, amplitude de deformacédo versus numero de ciclos para ruptura (€a-Nf) de um
fio de NiTi superelastico, sob amplitudes de deformacédo inferiores a 4%, sé&o
coerentes com as obtidas na literatura [3,18,23,27-30] e proximas a curva do fio
austenitico estavel (AE). Sob amplitudes de deformacéo maiores, a vida em fadiga
aumenta com a deformacdo, até que seja atingida a regido proxima a curva do fio
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martensitico estavel (ME), quando entdo o niumero médio de ciclos até a fratura volta
a diminuir com o aumento da amplitude de deformacdo, acompanhando a curva do
fio ME. Esse comportamento incomum € mostrado na Figura 1, em que ME refere-se
a liga na fase martensitica estavel, BF, quando bifasica, SE, quando superelastica e
AE, na fase austenitica estavel. Pode-se verificar, ainda, que em qualquer de suas
ocorréncias, a liga NiTi possui vida em fadiga largamente superior a de um ago
inoxidavel (308L).

Curvas de vida em fadiga (NiTi e aco)

100000

N¢(média)

0,1~

[©ME = BF 2 SE1 = SE2 0 AE = ago 308L]

Figura 1. Curvas de vida em fadiga por flex&o rotativa de fios de liga de NiTi e de ago [25].

Este trabalho apresenta a caracterizacdo do comportamento em fadiga de baixo
ciclo de uma liga superelastica de NiTi, através da curva de vida em fadiga
controlada por deformacéo, obtida em ensaios de flexdo rotativa de fios de 1mm de
diametro, sob amplitudes de deformacdo de 1% até 12%, realizados sob seis
diferentes temperaturas (80°C, 60°C, 45°C, 25°C, 0°C e -10°C). Com isso, foi
possivel estabelecer o comportamento da liga em suas fases austenitica estavel,
superelastica com trés niveis de estabilidade da austenita e martensitica estavel.
Foram analisadas, por microscopia eletrénica de varredura (MEV), as superficies de
fadiga dos fios assim rompidos, visando estabelecer correspondéncia entre a
variacdo em suas superficies de fratura (area de fadiga) com as caracteristicas das
curvas de vida em fadiga.

2 MATERIAIS E METODOS

Foi empregado um fio de 1mm de didmetro de liga de NiTi, superelastica a
temperatura ambiente, fabricado pela Nitinol Devices and Components, Fremont,
CA, EUA.

A composicao quimica da liga foi verificada por espectroscopia de energia de raios X
(EDS), realizada em microscopio eletronico de varredura - MEV, (FEI Inspect S50,
operando a 15kV). As temperaturas de transformacao foram determinadas através
de calorimetria diferencial de varredura (DSC), utilizando equipamento DSC 60, da
Shimadzu (Kyoto, Japao). Foram ensaiadas trés (3) amostras de cerca de 30mg
cada, no intervalo de temperaturas de -80°C a 80°C, com taxa de
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aguecimento/resfriamento de 10°C/min. As temperaturas de inicio e final das
transformacdes martensitica e reversa foram calculadas pela média dos resultados
obtidos a partir das respectivas curvas de aquecimento e resfriamento, por
intersecdo de tangentes.

As propriedades mecanicas foram obtidas de ensaios convencionais de tracdo, com
o0 emprego de extensémetros, em equipamento Instron 5582, Canton, MA, EUA.
Foram ensaiadas amostras com 80mm de comprimento Util, a temperatura ambiente
e com velocidade de deformacédo de 1,0 x 103s. Os resultados foram calculados
pela média de trés ensaios.

Os ensaios de fadiga foram realizados em maquina de flexao rotativa, projetada e
construida pela Analdgica Instrumentagcdo e Controle, em que o fio, apos ser fixado
nas extremidades, é fletido até atingir a amplitude de deformacdo desejada e,
posteriormente, posto a girar em torno de seu proprio eixo até a ruptura (Figura 2). E
possivel realizar ensaios com a imerséo do fio em banho térmico, para controle de
temperatura. O numero de ciclos para ruptura € registrado por um contador
magnético.

(a) (b)

Figura 2. (a) Maquina de flexao rotativa; (b) vistas frontal e superior de um fio posicionado (detalhe).

Nos ensaios de fadiga, foram adotadas amplitudes de deformacé&o variando de

a) de 1% a 12% as temperaturas de 80°C, 60°C, 25°C; e 0°C;

b) de 2% a 12% a temperatura de -10°C.
Estes limites foram impostos pelas dimensdes do equipamento, com excecdo dos
ensaios a -10°C, em que o limite inferior (2%) foi imposto pelo elevado niumero de
ciclos para a fratura, tendo em vista que o foco principal deste trabalho € o
comportamento da liga sob fadiga de baixo ciclo. A temperatura foi controlada
realizando os ensaios em banho térmico de etanol para as temperaturas de 0°C e -
10°C e de agua destilada nas demais temperaturas.
Para a construcdo das curvas ea-Nf, foram realizados 242 ensaios, distribuidos no
esquema de temperaturas mostrado na Tabela 1.

Tabela 1 — NUmero de ensaios a cada temperatura
Temperatura (°C) | 80 60 |45 |25|0 |-10
N° de ensaios 37 36 |51 48|36 |34
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A caracterizacdo das superficies de fratura, apds rompimento por fadiga, foi
realizada utilizando imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV — mesmo
equipamento empregado nos demais procedimentos), para fios ensaiados as
temperaturas de 80°C (AE), 25°C (SE) e -10°C(ME). De cada superficie de fratura,
foi calculada a area referente a nucleacédo e propagacéo de trinca por fadiga (ar),
empregando o programa de analise de imagens ImageJ®. Com os resultados, para
cada temperatura foi construida a curva “area de fadiga (%) versus amplitude de
deformacéo (%)” e as trés curvas foram comparadas entre si. Agrupando os dados
de outra maneira, foi construido o grafico de variacdo da area de fadiga (%) com o
namero de ciclos para falha (Nf), com a amplitude de deformacéo (ga%), para cada
temperatura de ensaio.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A composi¢do quimica do fio, verificada por EDS, foi 48,8%atTi-51,2%atNi. As
temperaturas médias de transformacdo martensitica e reversa (Ms, Mr, As e Ay),
obtidas por DSC, estdo apresentadas na Tabela 2. Verifica-se que a liga possui
temperatura final de transformacéo reversa (Ar) abaixo da temperatura ambiente,
indicando potencial de apresentar superelasticidade a esta temperatura.

Tabela 2 — Temperaturas de transformacéo da liga, obtidas por DSC.

Aquecimento (°C) Resfriamento (°C)
AS Af Ms Mf
Média (DP) -10,0 (1,0) 16,7 (0,8) 9,2 (0,3) -14,1 (0,3)

(DP — Desvio padréo)

Uma curva tipica obtida nos ensaios de tracdo estd mostrada na Figura 3, e os
valores médios das propriedades mecénicas, determinadas a partir das curvas o-
g, S840 mostradas na Tabela 3. As caracteristicas da curva de tracdo e os valores das
propriedades mecanicas indicam que o material € superelastico a temperatura do
ensaio.

Curva g-¢ (ensaio de tragao)

w &8 R B @
5 8 8 &8 8

Tensdo (MPa)

@
=]
=}

0% 2% 4% 6% 8% 10% 12% 14% 16% 18%

Deformacao (%)

Figura 3 — Curva tenséo-deformacgdo convencional (c-g), construida com resultados do ensaio de
tracdo até a ruptura de uma das amostras.
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Tabela 3 — Propriedades mecénicas do fio.

E (GPa) |o transf. (MPa)| o rupt. (MPa) | & patam. (%) | € rupt.(%)
Média 35,6 504,3 1368,4 8,4 16,5
DP 7,5 12,5 6,6 1,4 2,6

ISSN 1516-392X

(DP — Desvio padréo)

As seis curvas de vida em fadiga (N+ médio) construidas com os resultados obtidos
nos ensaios de ruptura por fadiga por flexdo-rotativa, uma para cada temperatura de
ensaio (-10°C, 0°C, 25°C, 45°C, 60°C e 80°C), estao mostradas na Figura 4. Verifica-
se que Nrf aumenta quando a quantidade de martensita na microestrutura aumenta,
seja por transformagdo martensitica induzida por tensdo, no caso de deformacgdes
mais elevadas do fio SE a 25°C, seja por transformacao da austenita em martensita,
quando a temperatura de ensaio é reduzida de 80°C para -10°C.

Curvas de vida em fadiga
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1,0 10,0 1000 1000,0 10000,0 100000,0
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Figura 4 — Curvas €a-Nf dos fios rompidos sob fadiga por flexdo-rotativa, para seis temperaturas de
ensaio (-10°C, 0°C, 25°C, 45°C, 60°C e 80°C).

Na Figura 5 estdo apresentadas imagens de elétrons secundarios, obtidas por MEV,
de trés diferentes regides de uma mesma superficie de fratura de um fio rompido em
ensaio de fadiga. Na Figura 5a, esta mostrada uma regido em que ocorreu
propagacao estavel da trinca por fadiga, na qual podem ser observadas estrias
caracteristicas deste tipo de fratura. Na Figura 5c, podem ser vistos “dimples”
caracteristicos de fratura por deformacgéo plastica, na regido de fratura final rapida
por sobrecarga. E, na Figura 5b, estd mostrada uma regido intermediaria, em que
podem ser observadas caracteristicas dos dois mecanismos.
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Figura 5 — Superficies de fratura do fio rompido por fadiga (T=25°C, €a=5,5%); regibes
correspondentes a (a) fratura por fadiga, (b) regido intermediaria e (c) fratura final rapida.

Na Figura 6 estdo mostradas superficies de fratura, obtidas de ensaios realizados
sob €a=2%, 6% e 10%, as temperaturas de 80°C, 25°C e -10°C. Nas superficies,
estdo marcadas com uma linha vermelha as regides que foram identificadas como
as de nucleacao e propagacao estavel das trincas de fadiga.

Figura 6 — Superficies de fratura do fio rompido por fadiga em ensaios as temperaturas de 80°C,
25°C e-10°C, sob amplitudes de deformacéo de 2%, 6% e 10%.

Na Figura 7 € mostrada a variacdo da area de fadiga (ar) com a amplitude de
deformacgéo (ea), para trés temperaturas de ensaio, 80°C (material AE), 25°C
(material SE) e -10°C (material ME).
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Figura 7 — Variacdo da area de fadiga com a amplitude de deformacao nas superficies de fratura das
amostras ensaiadas a 80°C, 25°C e -10°C.

A Figura 8 apresenta, para cada temperatura de ensaio (80°C, 25°C e -10°C), a
variacdo da area de fadiga ar (%) com o numero de ciclos para falha (Nf), com a
amplitude de deformacdo ea (2%, 4%, 6%, 8%, 10%). Para o caso do fio SE, ar
permanece relativamente constante para valores intermediarios de amplitude de
deformacédo (2% a 8%). Para uma mesma deformacéo, ar cresce com a reducéo da
temperatura.
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Figura 8 — Variacdo da area de fadiga com o numero de ciclos para falha (Nf), com a amplitude de
deformagéo (ea%), para cada temperatura de ensaio.

Como esperado, para os fios AE e ME verifica-se que, com a redugdo da
deformacédo (ca), a area de fadiga (ar) tende a crescer com o aumento do numero de
ciclos até a fratura (Nr). Entretanto, no caso dos fios ensaiados a 25°C (SE), ar
permanece relativamente constante com o aumento da deformacdo, apesar da
expressiva reducao de Nr. Desse modo, a area de fadiga (ar) do fio ensaiado a 25°C
sob ga entre 2% e 8% é relativamente igual tanto a ar do fio ensaiado a 80°C sob €a =
2% quanto a ar do fio ensaiado a -10°C sob ga=10%.
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4 CONCLUSAO

As curvas de vida em fadiga obtidas em ensaios de fadiga por flexao rotativa de um
fio de NiTi superelastico a temperatura ambiente mostraram que a vida em fadiga
(Nf) deste material na fase martensitica estavel - ME (temperatura de ensaio de -
10°C) é cerca de 100x maior do que na fase austenitica estavel — AE (temperatura
de ensaio de 80°C). Além disso, a area da superficie de fratura, correspondente a
nucleacdo e propagacdo estavel de trincas de fadiga (ar) aumenta
consideravelmente com a reducdo da temperatura de ensaio de 80°C para -10°C,
coerentemente com o aumento de Nr. J4 a curva de vida em fadiga do fio
superelastico (SE) para ensaios sob pequenas amplitudes de deformacéo (ea) se
aproxima da curva do fio AE e, para ensaios sob grandes ga, se aproxima da curva
do fio ME, coerentemente com a transformacdo martensitica induzida por tenséo
que ocorre no material. A ar do fio superelastico (temperatura de ensaio de 25°C)
permaneceu relativamente constante para valores intermediarios de amplitude de
deformacdo (2% a 8%) e aproximadamente igual tanto a ar apresentada pelo fio
ensaiado a 80°C sob pequena deformacdo (2%) quanto a ar apresentada pelo fio
ensaiado a -10°C sob grande deformacéo (10%).
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