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Resumo

Ligas com memoria de forma de NiTi sdo frequentemente submetidas a esforgos ciclicos
durante suas aplicagbes, o que pode acarretar em fratura por fadiga. Entretanto, o
comportamento em fadiga destas ligas ainda ndo é completamente compreendido. Neste
trabalho foi realizada uma avaliagdo das propriedades mecéanicas de fios superelasticos,
antes e ap0s tratamento térmico, por meio de ensaios de ciclagem mecénica uniaxial apos
submissdo a diferentes fracbes da vida em fadiga por flexdo. O tratamento térmico foi
realizado a 400°C por 30 min, seguido de resfriamento em &agua. As fases foram
identificadas por meio de difracdo de raios-x e as temperaturas de transformacgédo foram
determinadas por andlise calorimétrica diferencial. Os resultados obtidos mostraram que fios
austeniticos apresentaram comportamento superelastico durante toda sua vida em fadiga.
Entretanto, o acimulo de danos pdde ser notado como um aumento na tensdo maxima
atingida durante a ciclagem mecéanica apés ensaios até diferentes fragbes da vida em
fadiga. Os fios tratados, por outro lado, passaram por deformacgfes elasticas da martensita,
caracterizando comportamento similar ao de fadiga de alto ciclo de materiais convencionais.
Nestes fios, as tensdes maximas atingidas se estabilizaram, indicando que o acumulo de
danos é desprezivel se comparada aos fios superelasticos.
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MECHANICAL BEHAVIOR OF NITI WIRES SUBJECTED TO FATIGUE
Abstract
NiTi shape memory alloys are frequently subjected to cyclic stress and straining conditions,
being prone to failure by fatigue. However, the fatigue of behavior of these alloys is not yet
fully comprehended. In this paper, the mechanical properties of superelastic and heat-treated
wires were analyzed by means of uniaxial mechanical cycling after being subjected to
different fatigue life fractions on flexural fatigue. The heat-treatment was performed at 400°C
for 30 min and cooled in room-temperature water. The microstructure was characterized via
XRD analysis and the transformation temperatures were determined by DSC analysis. The
results showed that the austenitic wires presented superelastic behavior through all of their
fatigue life. However, damage accumulation could be noted as an increase in the maximum
achieved stresses after different fractions of the fatigue life. The heat-treated wires, on the
other hand, presented elastic deformation of the induced martensite, a behavior similar to the
observed in the high-cycle fatigue of conventional materials. In these wires, the maximum
stresses achieved during cycling stabilized, meaning that the damage accumulation is not as
high as in the superelastic condition.
Keywords: NiTi; Shape Memory Effect; Superelasticity; Fatigue.
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1 INTRODUCAO

Ligas de NiTi sdo conhecidas por serem ligas funcionais capazes de se recuperar de
deformacg@es superiores a deformacéo elastica, gracas ao efeito memaoria de forma e
a superelasticidade. Tais materiais passam por uma transformacédo martensitica
reversivel a partir de uma fase austenitica de alta temperatura para uma fase
martensitica de baixa temperatura. Ao se aplicar tensdo na liga no estado
austenitico, a transformagao martensitica € induzida e deformagdes da ordem de 8%
podem ser obtidas macroscopicamente. No descarregamento, a ocorréncia da
transformacao reversa € acompanhada da recuperacao da forma inicial e o efeito
superelastico é observado. Por outro lado, ao se aplicar tensédo na liga no estado
martensitico, a deformacdo macroscoépica é obtida por meio de um mecanismo de
reorientacdo das variantes. No descarregamento, a deformacao € mantida e a liga
passa apenas por uma recuperacdo elastica. Neste caso, a forma inicial pode ser
recuperada por meio de um aquecimento moderado através do qual se obtém a
transformacao reversa de martensita para austenita e o efeito memoria de forma é
observado [1-4].

Gracas a uma combinacdo adequada entre suas propriedades funcionais,
mecanicas e resisténcia a corrosao, ligas NiTi sGo comumente aplicadas como
sensores, atuadores e biomateriais [1]. Dentre suas aplicagfes, sédo frequentemente
submetidas a esforcos ciclicos. Na endodontia, limas de NiTi rotatérias sao
submetidas a condicdes agressivas de deformacado ciclica quando utilizadas no
tratamento de canais curvos. A fratura por fadiga ocorre sem aviso prévio, ja que o
acumulo de danos nédo causa modificacbes externas aparentes, podendo prejudicar
o tratamento caso os fragmentos nao sejam removidos [5-7].

O comportamento nao linear e dependente da temperatura dificulta a previsdo da
vida em fadiga em ligas NiTi. Além disso, a ocorréncia de transformacdes induzidas
e a sensibilidade das propriedades mecéanicas com relacdo ao histérico de
processamento termomecanico tornam o comportamento em fadiga destas ligas
complexo e de dificil compreensao. Desta forma, os mecanismos de acumulo de
danos durante a ciclagem ainda ndo € completamente compreendido [8,9]. Neste
contexto, diversos trabalhos ainda tém sido realizados sob diversas perspectivas
para investigacdo do comportamento em fadiga de fios e limas de NiTi [9-16]. Em
trabalhos recentes destes autores, buscou-se avaliar o comportamento de fios
tratados termicamente em diferentes temperaturas e notou-se que a resisténcia a
fadiga de baixo ciclo de fios inicialmente superelasticos melhora consideravelmente
apos tratamentos térmicos entre 400°C e 450°C [17,18].

Neste trabalho, buscando-se contribuir para uma melhor compreensao dos
mecanismos envolvidos durante acumulo de danos em fadiga bem como da
melhoria da resisténcia a fadiga em fios tratados termicamente, avaliou-se a
evolucdo de propriedades mecanicas ao longo da vida em fadiga de fios NiTi
inicialmente superelasticos antes e depois de serem tratados termicamente. Para
isto, ciclos de tensao uniaxial foram realizados em amostras no estado inicial e apés
serem submetidos a 50% e 80% da vida em fadiga por flexdo rotativa. Os testes
realizados com 30 ciclos de carregamento até 4% de deformacdo em tracao seguido
de descarregamento até carga nula em amostras em estagios diferentes da vida em



fadiga permitiram uma observacao das tensfes envolvidas e do comportamento de
fios de NiTi durante a ciclagem mecanica.

2 MATERIAIS E METODOS

Fios de NiTi superelasticos de 1mm de diametro, de composicdo nominal de
5lat%Ni e 49at%Ti, foram utilizados nesse estudo. Amostras de 12cm de
comprimento foram cortadas e submetidas a um tratamento térmico em forno tubular
a 400°C por 30 minutos sob atmosfera controlada de argdnio, e depois resfriadas em
agua a temperatura ambiente.

Amostras tratadas (400°C) e no estado de entrega (EE) foram caracterizados por
difracdo de raios-x (DRX) e calorimetria diferencial exploratéria (DSC). Ensaios no
DRX foram realizados a temperatura ambiente para identificacdo das fases
presentes em um difratbmetro PANalytical PW171 com radiacdo Cu-Ka e uma
velocidade de varredura de 0,02%s. A indexacédo dos picos foi feita com base em
padrdes da base de dados ICSD [19]. A analise calorimétrica foi realizada em um
calorimetro DSC60 Shimadzu no intervalo de -100°C a 100°C, com uma taxa de
agquecimento/resfriamento de 10°C/min, a fim de se determinar as temperaturas das
transformacdes de fases martensitica direta (Ms e Mf) e reversa (As e Af).

Para analise do comportamento mecéanico, ensaios de fadiga por flexdo controlada
por deformacdo foram realizados em equipamento adequado até a falha a uma
amplitude de deformacdo maxima de 4%. Os numeros de ciclos médios para falha
foram obtidos e amostras foram, entdo, submetidas niumeros de ciclos iguais a 50%
e 80% da vida média no equipamento de fadiga por flexdo a mesma amplitude de
deformacé&o. Em seguida, foram realizados testes de ciclagem mecéanica uniaxial em
uma maquina universal de ensaios Instron 5582 em amostras sem fadiga prévia e
nas amostras que foram submetidas a 50% e 80% da vida. Os ensaios de ciclos
uniaxiais foram realizados da seguinte forma: as amostras foram carregadas a uma
velocidade de 5mm/min até 4% de deformacédo e descarregados até carga nula.
Este ciclo de carregamento/descarregamento foi repetido 30 vezes.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os difratogramas obtidos para as amostras no estado de entrega e tratada estéo
apresentados na Figura 1. No estado como recebido, foi possivel detectar a
presenca de austenita (ICSD card #166366), conforme esperado em um fio
superelastico. Ja na amostra tratada, observou-se a presenca da fase-R (ICSD card
#155028). A fase-R é uma fase pré-martensitica de estrutura trigonal observada em
ligas ricas em Ni ap0s tratamento adequado [20]. Foi possivel observar também um
pico unico de fase martensitica B19’ (ICSD card #164155), que pode ter sido
induzida nas extremidades das amostras durante manipulacdo ou corte na
preparacao para analise do DRX.
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Figura 1. Difratograma dos fios no estado de entrega (EE) e tratados termicamente (400°C).

Nas curvas obtidas na andlise calorimétrica do EE, foram observadas
transformacdes em um estagio no resfriamento e no aquecimento associadas a
transformacdo martensitica direta e reversa, respectivamente, conforme indicado na
Figura 2 pela curva verde. Nas amostras tratadas (curva vermelha), foram
detectados dois picos no aquecimento e um pico no resfriamento. O pico no
resfriamento se refere a uma transformacéo de fases austenita — fase R, conforme
indicado pelo DRX. No aquecimento, os dois picos indicam que a transformacgao
reversa ocorreu em dois estagios, martensita B19’ — fase R — austenita B2. Desta
forma, nota-se que uma transformacao fase R — martensita ndo foi detectada no
resfriamento. De fato, foi reportado anteriormente [21,22] que esta transformacao
acontece em temperaturas muito baixas e estd associada a um pico de
transformacao caracteristicamente achatado, podendo ser de dificil detec¢do quando
localizado proximo aos limites inferiores de temperatura analisada, conforme

indicado na Figura 2.
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Figura 2. Andlise de calorimetria diferencial exploratéria para fios no estado de entrega (EE) e
tratados termicamente (400°C).

Nos ensaios de fadiga até a falha, obteve-se o numero de ciclos para falha médio
(Nf) de 1596 + 85 ciclos para amostras no estado de entrega e de 3218 + 342 ciclos
para as amostras tratadas. As curvas obtidas nos ensaios de ciclagem mecanica
uniaxial em amostras em diferentes estagios de fadiga prévia em flexdo estéo
apresentadas na Figura 3. As setas ao lado de cada curva indicam o sentindo
crescente do numero de ciclos. E possivel notar que as curvas tensdo vs
deformagéo uniaxial tendem a se estabilizar com o aumento do numero de ciclos
tanto nas amostras no estado de entrega quanto nas amostras tratadas.

As amostras no estado de entrega apresentaram comportamento superelastico em
todas as condicbes. Nestas curvas, as amostras passam por uma deformacéo
elastica inicial da austenita até que a tensdo necessaria para induzir martensita por
tensao é atingida e o patamar de transformacédo € observado. No descarregamento,
a transformacao reversa pode ser observada quando a tensdo de patamar inferior é
atingida e, por fim, a austenita se recupera elasticamente. Observa-se, também,
nestas amostras uma queda inicial das tensdes de patamar, especialmente evidente
no patamar superior da amostra que nao foi previamente submetida a fadiga. Este
comportamento pode estar relacionado a um “treinamento” das variantes
martensiticas formadas em ciclos anteriores que resultam em um decréscimo da
tensd@o necessaria para induzir martensita em ciclos posteriores [23].



Por outro lado, as amostras tratadas termicamente, inicialmente constituidas por
fase R, passam inicialmente pela deformacgédo eléstica e reorientacdo das variantes
desta fase. Em seguida, o patamar de transformacdo martensitica induzida pode ser
observado. Este ocorre em tensdes inferiores as amostras austeniticas, o que pode
ser explicado pelo fato de que menores tensdes sdo0 necessarias para induzir
martensita a partir da fase R do que da austenita uma vez que as distor¢des
envolvidas na primeira transformacdo sdo menores do que na segunda [24].
Diferentemente das amostras superelasticas, uma grande deformacéo residual pode
ser observada ao fim do primeiro ciclo. No segundo ciclo, ainda é possivel se
observar o patamar de transformacdo martensitica, entretanto, esta fase induzida
por tensdo passa também por deformacéo elastica. Nos ciclos seguintes, observa-se
gue esta amostra é deformada elasticamente e toda deformacédo é recuperada no
descarregamento.

Um comportamento similar pode ser observado nas amostras submetidas a 50% e
80% da vida em flexao rotativa. Esta similaridade pode ser explicada pelo fato de
que durante a ciclagem em flexdo prévia, a fase martensitica é formada
majoritariamente na regido central do arco, que € submetida a deformacdo maxima.
Em outras regifes, onde as tensdes maximas atingidas diminuem quanto mais longe
estiverem da regido central, a transformacdo martensitica induzida ocorre menos
acentuadamente ou ndo ocorre. Desta forma, quando os fios sdo retirados do
equipamento de fadiga por flexdo, uma grande fracdo deles ainda é constituida por
fase R, que, por sua vez, se transformard em sua totalidade durante a ciclagem

uniaxial.
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Figura 3. Ensaios de tragdo em ciclos em amostras EE e tratadas a 400°C, com vidas em fadiga de
0, 50 e 80%. As setas indicam o sentido crescente do nimero de ciclos.

Na figura 4 estdo evidenciadas as tensfes maximas, obtidas a 4% de deformacéo,
em cada ciclo nas diferentes condicbes estudadas. Nota-se que enquanto as
tensBes na amostra superelastica caem com o aumento do numero de ciclos em
uma mesma condicao, as tensées nas amostras tratadas termicamente aumentam.



Na amostra superelastica, as tensdes maximas atingidas passam por uma queda
brusca apés 50% da vida em fadiga e aumentam levemente apds 80% da vida em
fadiga (Figura 4-a). Na amostra tratada, as tensdes maximas também séo superiores
na amostra que néo foi previamente submetida a fadiga, mas as tensdes se mantém
muito proximas apos 50% e 80% da vida (Figura 4-b).
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Figura 4. Tensdes maximas por ciclo em (a) amostras no estado de entrega (EE) e (b) amostras
tratadas termicamente, com vidas em fadiga prévia de 0, 50 e 80%.

Estes resultados indicam que fios tratados termicamente inicialmente constituidos
por fase R atingem tensGes maximas superiores as atingidas nos fios superelasticos
quando submetidos a fadiga. Entretanto, enquanto os fios superelasticos passam
por consecutivas transformacdes martensiticas induzidas por tensdo e
transformacdes reversas, os fios tratados termicamente passam por deformacéo e
recuperacdo elastica da martensita induzida por tensdo. Nota-se também uma
estabilidade das tensfes maximas nos fios tratados e um aumento dessas nos fios
superelasticos com um aumento da porcentagem da vida em fadiga. Este pode ser
um indicio do acumulo de defeitos envolvido nas transformacfes martensitica e
reversas induzidas durante a ciclagem dos fios superelasticos.

Desta forma, nota-se que os fios tratados tém comportamento em fadiga de baixo
ciclo similar ao comportamento em fadiga de alto ciclo de materiais convencionais.
Entretanto, os fios de NiTi submetidos a condicbes agressivas de deformacgéao
atingem tensdes muito superiores as comumente observadas em fadiga de alto
ciclo, o que justifica o fato do numero de ciclo para falhas ainda ser relativamente
pequeno se comparado a materiais submetidos a fadiga de alto ciclo. Nota-se,
porém, que a vida em fadiga dos fios tratados termicamente € consideravelmente
alta para condic¢des de baixo ciclo.

4 CONCLUSAO

A evolucdo do comportamento mecanicos durante a vida em fadiga de amostras de
NiTi foram estudadas neste trabalho através da observacdo do comportamento
durante ciclagem uniaxial ap6s serem submetidas a diferentes porcentagens da vida
em fadiga por flexdo. Amostras foram estudas no estado de entrega e apos
tratamento térmico a 400°C.



As amostras no estado de entrega apresentaram estrutura austenitica e
comportamento supereléstico e fios tratados apresentaram uma estrutura constituida
por fase R. Estas amostras foram analisadas mecanicamente em seu estado inicial,
sem fadiga prévia, e apds serem submetidas a 50% e 80% da vida em fadiga por
flexao.

Os resultados obtidos permitiram concluir que:

e Durante a ciclagem mecanica, amostras austeniticas apresentam

comportamento superelastico durante toda a sua vida em fadiga enquanto
amostras constituidas por fase R passam por deformacdo e recuperagao
elastica da martensita induzida por tenséo, formada nos ciclos iniciais da vida
em fadiga de alto ciclo.

e A melhoria da vida em fadiga de baixo ciclo de fios NiTi ap0s tratamento

térmico adequado pode estar relacionado ao fato de que amostras nesta
condi¢cdo apresentam comportamento similar ao de fadiga de alto ciclo de
materiais convencionais, estando envolvidas apenas deformacdes elasticas.

e As tensbes envolvidas na ciclagem mecéanica das amostras tratadas séo

superiores as das amostras superelasticas. Entretanto, notou-se uma maior
estabilizacdo nos niveis de tensfes apods diferentes porcentagens da vida em
fadiga nas amostras tratadas. Nas amostras superelasticas, por outro lado,
0s niveis de tensdo aumentaram nas amostras submetidas a 80% da vida em
fadiga em relacdo as submetidas a 50%. Este pode ser um indicio de
maiores concentracdo de tensdes e acumulo de danos durante a ciclagem
em flexdo destas amostras, associados a transformagdo martensitica
induzida e reversa.
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