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Resumo

Utilizou-se de duas ligas de NiTi aproximadamente equiatdmicas, produzidas em
forno de indugéo a vacuo (VIM) com diferentes teores de carbono, 0,188% e 0,052%
em peso respectivamente. O carbono é considerado impureza e advém do cadinho
de grafite usado para a fusdo da liga. As amostras na forma de fios foram
submetidas a ensaios de fadiga por flexdo rotativa, cuja vida foi determinada pelo
numero de ciclos até a ruptura relacionando-os a influéncia do carboneto de titanio.
O nivel de deformacao e o teor de carbono afetaram a vida em fadiga, mas a
influéncia da qualidade superficial do fio mostrou-se um paradmetro muito importante.
O numero de ciclos até a ruptura variou de cerca de 8.000 a 100.000 ciclos. Na
média, o fio com menor teor de carbono apresentou melhor desempenho em termos
de vida em fadiga quando comparada ao fio com teor de carbono maior.

Palavras chave: Fadiga; Fios de NiTi; Flexao rotativa; Carboneto de titanio.

THE EFFECT OF TITANIUM CARBIDES ON BENDING ROTATIVE FATIGUE LIFE
OF NiTi SHAPE MEMORY ALLOY
Abstract
They were used two NiTi alloys, nearly equiatomic, obtained by vacuum induction
melting (VIM) with different carbon content of 0.188%wt and 0.052%wt respectively.
The carbon in this alloy is considered as impurity and it comes from graphite crucible
that is used for melting the alloy. The alloys, in wire form, were submitted to bending
rotation fatigue tests, and their fatigue lives were measured in terms of number of
cycles until the fracture relating them to the influence titanium carbide. The bend
strain was restricted to superelastic field. The strain level, the carbon content affected
the fatigue life, but the influence of wire surface quality played a very important
factor. The number of fatigue life cycle varied from about 8,000 to 100,000 cycles. In
average, the wire with lower carbon content presented better performance in terms of
fatigue life when compared to one with higher carbon content.
Key words: Fatigue; NiTi wires; Rotary bending; Titanium carbide.
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1 INTRODUGCAO

O estudo da vida em fadiga das ligas NiTi (niquel-titanio), conhecidas desde a
década de 70, deve-se a sua propriedade superelastica, somada a sua capacidade
de recuperacdo de forma através de memorizagao por tratamento térmico,
conhecido por efeito memoria de forma (EMF). Tais caracteristicas possibilitam sua
aplicagdo em inumeras areas incluindo a médica, odontoldgica, robdtica e
aeroespacial. O presente estudo destaca aplicagdes nao estaticas deste material
como limas endodonticas!"? para tratamento do canal radicular, que necessita
operar em condigdo de consideravel deformagéo elastica para ajuste a anatomia do
canal radicular, associado ao movimento rotativo da ferramenta de corte.

O desenvolvimento tecnoldgico dos processos de obtencéo de ligas metalicas e
fabricagcado de ferramentas para a endodontia a partir da liga NiTi, tém proporcionado
um preparo biomecanico rapido e uniforme do canal radicular, reduzindo o
desconforto dos pacientes, e aumentando a qualidade do tratamento quanto ao
adequado corte dos tecidos nos procedimentos endodénticos. Entretanto, o uso de
instrumentos de NiTi acionados a motor causa séria preocupacido pelo fato da
ocorréncia de fraturas inesperadas, acarretando em partes fraturadas do ferramental
que ficam impossibilitadas de serem retiradas do interior do canal radicular. Urge,
portanto, a necessidade de se avaliar a vida em fadiga da matéria prima destinada a
fabricacdo de limas, considerando-se os diversos fatores que a influenciam como a
deformacgéo elastica sofrida, a carga aplicada, a velocidade de operacgao e os fatores
microestruturais e metalurgicos.

Dentre os ensaios mecanicos aplicados aos materiais empregados na confecgéo
de instrumentos endodonticos, seja como produto acabado ou na forma de fios,
destacam-se a torcdo e a fadiga em flexdo; recentemente, a fadiga em flexdo
rotativa tem sido aplicada como padrao para avaliagdo da fadiga estrutural de fios de
ligas com efeito de memodria de forma e superelasticidade, os quais por sua vez sao
usinados para fabricacdo dos instrumentos endodénticos.

Para os ensaios de fadiga em flexdo rotativa dos fios de NiTi EMF deve-se
controlar a carga e a deformagéo, mas a vida em fadiga podera ser influenciada pela
presenca de defeitos superficiais e precipitados, que atuardo como concentradores
de tensdo, que estimulardo o surgimento de trincas. A analise da condicdo de
superficie dos fios possibilita avaliar qualitativamente a presenca de danos oriundos
dos processos de conformagdo mecanica, em especial de trefilagdo, enquanto que a
analise quimica e microestrutural da liga NiTi permite avaliar a presengca de
precipitados TiC oriundo a partir do processo de fusdo e preparagdo da liga. A
obtencdo da liga através de forno de indugdo a vacuo (VIM) apresenta-se como
vantajosa quando considerada a homogeneidade da liga obtida, porém deve ser
ressaltada que ao causar contaminagao por carbono, e consequente formacao de
particulas de carbonetos, sua viabilidade deve ser avaliada quanto a influéncia
destas particulas na vida em fadiga do material, o que € objeto de estudo deste
trabalho.

Outros autores ) utilizaram dispositivos especificos para os ensaios de fadiga
em flexado rotativa, envolvendo o controle da amplitude de deformacéo, velocidade
de rotacdo e numero de ciclos necessarios a fratura completa. O estudo em questao
também considera o controle destas variaveis, ressaltando-se que o mesmo é feito
através de um microcomputador e software desenvolvido especialmente para este
fim, em linguagem C*".
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Visando aplicagbes futuras como matéria prima de limas endodénticas, os fios
de NiTi EMF produzidos pelo Instituto Tecnolégico de Aeronautica foram testados
por ensaios mecanicos de fadiga por flexdo rotativa, variando-se parametros
quimicos como teores de carbono e oxigénio, e também mecanicos como raio de
curvatura e velocidade de rotacgéo.

2 MATERIAIS E METODOS

3

Neste trabalho foram investigadas ligas NiTi em forma de fios com teor de
carbono e oxigénio diferenciado. As ligas foram produzidas pela equipe do professor
Jorge Otubo do Instituto Tecnoldgico de Aeronautica — ITA (Sdo José dos Campos -
SP) pelo processo de fusdo a vacuo (VIM) e denominadas Liga A e Liga B, com as
seguintes concentragdes de composi¢cdes quimicas apresentadas na tabela 1:

Tabela 1 — Composicao quimica das ligas A e B.

Amostra__| Ni(%w) | Ni(%ay) | Nicwo (%ay) | C(%wp | 0 (%wy)
Liga A
Tid9.81%atNi| 7! 49,81 50,92 0,188 0,036
Liga B
Ti5033%atNi| >4 50,33 50,74 0,052 0,057

As ligas no estado bruto de fusdo foram submetidas ao processo de laminagéao e
forlamento rotativo e entregues a pesquisa na forma de barras redondas com
diametros entre 202 e 4,7 mm. Através de trefilagdo em trefiladora monobloco
(Figura 1), utilizando-se de lubrificacdo a base de bissulfeto de molibdénio - MoS;
(Figura 2) os didametros dos fios foram rebaixados até 1,0 mm (Figura 3), medida
definida para os ensaios de fadiga. A reducdo aplicada em cada passe de trefilagéo
foi de 15% em area, com recozimentos intermediarios a 500°C por 10 minutos, em
forno tipo camara aquecido por resisténcia elétrica.

Figura 1: Trefiladora monobloco do laboratério de processamento de materiais (LPM) do ITA.
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Figura 2: Porta fieira com fieira de metal duro, e montagem de fio lubrificado com bissulfeto de
molibénio (MoS,).

Figura 3: Fios de NiTi com 1,0 mm de didmetro.

Apos trefilacdo os fios sdo memorizados no formato retilineo, utilizando-se de
um forno tubular com elemento resistivo em kanthal (Cr, Al, Fe) (figura 4), no qual foi
adaptado um dispositivo de tracionamento do fio para permitir o seu endireitamento.
A tensdo de tracionamento do fio para memorizagdo é de 125MPa,® sendo que o
mesmo deve ser mantido tracionado por um tempo de 2 minutos, a uma temperatura
de 400°C.

Figura 4: Forno tubular com dispositivo de tracionamento do fio para memorizagéo de forma.
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A analise microestrutural dos fios foi realizada apods trefilagdo e anterior aos
ensaios de fadiga. O lixamento foi feito até 4000mesh, seguido de polimento com
pasta diamantada de 6 e 1um com veiculo silica coloidal diluida em agua. O ataque
foi efetuado com uma solugéo acida HF+HNO3+H20 (1:5:94%).

A distribuicdo dos carbonetos de titanio foi analisada sem ataque, utilizando-se
de microscopia Optica e eletronica de varredura (MEV). A presenga de precipitados
de carboneto de titanio foi feita pela técnica EDS (Energy Dispersive Spectroscopy).

O dispositivo de ensaio de fadiga por flexdo rotativa, desenvolvido de acordo
com informacdes obtidas de trabalhos similares,®" pode ser observado na figura 5.
O equipamento permite a montagem do corpo de prova em forma de fio num arco de
180°, acionado por motor de corrente continua e controlado por computador.

Figura 5: Dispositivo de ensaio de fadiga de fios por flexao rotativa, controlado por computador.

A fim de tornar desprezivel o efeito de tor¢gdo no fio, mesmo que estatica, foram
utilizadas buchas de nylon®, de baixo coeficiente de friccdo, lubrificadas com
bissulfeto de molibdénio.

O numero de ciclos, tempo de ensaio e velocidade de rotacdo sdo parametros
controlados pelo computador, e os resultados exibidos em sua tela de monitor em
configuracdo Windows®. Também sdo exibidos dados estatisticos de meédia e
desvio padréo da velocidade de rotagdo. O controle do numero de ciclos para falha
do corpo de prova é realizado por um sensor magnético conectado ao driver do
motor, ou seja, ao sistema eletrdénico de controle.

Foram utilizados trés raios de curvatura para os fios (corpos de prova),
previamente determinados como: 50,0mm, 62,5mm e 75,0mm. As velocidades de
rotacdo adotadas foram duas, para todos os corpos de prova: 250RPM e 455RPM.
Os ensaios foram conduzidos em temperatura ambiente.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Verifica-se que o fio de NiTi encontra-se na condigdo de superelastico a
temperatura ambiente, como indicam os valores de temperatura apontados na
Tabela 2 para as ligas A e B, obtidos através de ensaio DSC (Differential Scanning
Calorimeter).

A distribuicdo de particulas de carboneto de titdnio nos fios foi analisada por
microscopia optica, sem ataque quimico. A analise foi efetuada apds trefilagdo, com
os fios em didmetros intermediarios, aproximadamente 1,37mm. Pode-se observar
diferentes ocorréncias de particulas de TiC, acompanhando qualitativamente os
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teores de carbono das ligas (Figura 6). A grande ocorréncia de precipitados de TiC
pode ser observada em lingotes de NiTi com diferentes teores de C.®

Tabela 2 — Temperaturas de transformagdo de fases; M; martensita inicio, Mp martensita
pico, Mg martensita fim, Ay austenita inicio, Ap austenita pico, Ar austenita fim.

Liga Mi(K) | Mp(K) | Mp(K) | Ai(K) | Ap(K) | Ar(K)
A
Ti49,81%atNi 263.5 255 245.5 267.4 2717.1 285.9
B
Ti50,33%atNi 275.8 268.1 256.8 279 290 330.2

Figura 6: Analise metalografica da Liga A e da Liga B, em (a) e (b) respectivamente, sem ataque
quimico.

As amostras também foram submetidas a ataque acido a fim de se observar a
microestrutura do material com identificagdo de fases presentes. Verificam-se
contornos de grao e particulas de TiC alinhados com a diregao de trefilagdo do
material (Figura 7).

X /s i £ BRI

Figura 7: Analise metalografica da Liga A e da Liga B, em (a) e (b) respectivamente, sem ataque
quimico.
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A andlise quimica pontual feita através do EDS indica que as particulas de
precipitados sao predominantemente constituidas de Ti, com aproximadamente
97%Ti (Figura 8), o que significa que sédo carbonetos, uma vez que o carbono, pela
sua pequena massa, nao pode ser identificado por este tipo de ensaio. Segundo a
literatura, a presenga de regides ricas em Titdnio com tragos de carbono
identificadas em analises quimicas pontuais de ligas de NiTi sdo determinadas como
precipitados de TiC. ©
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Figura 8: Analise quimica pontual através de EDS.

Os dados obtidos nos ensaios de fadiga por flexdo rotativa podem ser
observados na Tabela 3 para a velocidade de 455RPM, e na Tabela 4 para a
velocidade de 250RPM; sédo apresentados os resultados de cada teste e o valor
médio do numero de ciclos até a ruptura para cada condi¢ao de raio de curvatura e
velocidade de rotacéo, para ambas as ligas.

Tabela 3 — Desempenho em fadiga para rotacéo de 455 RPM.

®=455 RPM
Liga A Lica B
Ny Média Ny Média
Ry= 50,0 mm 10339 24855
R &= 1% 14028 12895 29694 29441
A 14320 33775
I Ry 62.5 mm 7229 35323
(0] &= 0,8% 11580 9057 25665 29127
S 8362 26395
(mm) Ry=75.0 mm 50203 39363
6= 0,67% 37911 41733 34955 37570
37087 38394
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Tabela 4 — Desempenho da vida em fadiga para rotagdo de 250 RPM.

®=250 RPM
Liga A Liga B
Ne Média N¢ Média
R,= 50,0 mm 21014 43835
R &= 1% 34903 29815 48285 38301
A 33529 22785
| Ry= 62,5 mm 17779 28281
(0) &=0,8% 36385 30171 41714 31380
S 36351 24147
&= 0,67% 36500 68754 40856 39497
108323 25336

Os resultados mostram uma relagéo inversamente proporcional entre 0 niumero

de ciclos

em fadiga e a amplitude de deformacgédo. Esta relagdo em si, de forma

qualitativa, ndo surpreende, uma vez que o comportamento da vida em fadiga de um
material qualquer é sabidamente influenciado pela amplitude e frequéncia da
deformacéao sofrida.'™” No caso de grandes deformacgdes ¢, estdo associadas

elevadas

tensdes, resultando em baixos Nr. Quando a deformacédo € € menor que

0,8% Nf aumenta significativamente, sendo que a regido deformada abaixo de 0,8%
corresponde a uma transformacgao de fase romboédrica. Assim, aplicacées de ligas
NiTi EMF podem resultar em elevada vida em fadiga caso seja solicitada na

condicao
aspectos:

1)

em que ocorra presenga de fase R.(®' Ressaltam-se, porém, dois

A relagao quantitativa entre amplitude de deformacgao e vida em fadiga de
fios de NiTi submetidos a flexdo rotativa, ou seja, o comportamento da
vida em fadiga pode ser equacionado matematicamente proporcionando a
obtencdo de um modelo para o fenbmeno, que pode ser facilmente
verificado na forma grafica (Figura 9);

Existe clara influéncia da condicdo de superficie dos fios (presenca de
defeitos) sobre a vida em fadiga, ja identificada por Matheus et al.,('?
capaz de se tornar em alguns casos, a principal variavel de controle do
processo. Isto pode ser claramente observado para ensaios da Liga A,
com 0,8% de deformacdo, a uma velocidade de rotacdo de 455 RPM. O
mesmo ocorre para a liga Liga B, com 0,8% de deformagdo, a uma
velocidade de 250 RPM.
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Figura 9: Valores médios obtidos nos ensaios de fadiga por flexao rotativa.

Constata-se uma superioridade de resultados para a Liga B, que em média,
considerando-se todas as condigbes de ensaios, apresentou vida em fadiga 55%
superior a da Liga A. O numero maior de ciclos que a Liga B é capaz de suportar em
fadiga por flexdo rotativa, para todas as condicbes ensaiadas estd muito
provavelmente relacionado ao baixo conteudo de particulas de carbonetos TiC em
relacdo a Liga B, e consequentemente a menor ocorréncia de pontos
concentradores de tensdo. Entretanto deve-se voltar atengcdo ao elevado desvio
padrdo dessa comparagdo, algo em torno de 100%, significativa variancia que
certamente incorpora os defeitos de superficie como parametros ndo controlados
neste estagio de pesquisa. Um claro exemplo pode ser observado para a velocidade
de rotacdo de w= 250 RPM, com deformacgdo ¢,= 0,67%, em que a Liga A, a
despeito da grande presenga de carbetos de titanio, potenciais nucleadores de
trincas, apresentou excepcional resisténcia a fadiga (N; superior a 100.000 ciclos)
quando comparada a Liga B, comportamento este justificado pelo bom acabamento
superficial apresentado pela amostra ensaiada.

Ao se comparar os resultados obtidos neste estudo com aqueles colhidos por
Sawaguchi,m nas mesmas condigdes de €,, w e variaveis do material, percebe-se
numeros de ciclos muito superiores para os fios da Liga A, os quais possuem grau
de pureza semelhante aos fios utilizados no estudo citado. Por exemplo, para a €,=
1% foram 29815 ciclos em média, contra 4094 ciclos obtidos por Sawaguchi.”

Ainda em relacao a influéncia do acabamento superficial sobre a vida em fadiga
dos fios de NiTi analisados, foram selecionadas algumas amostras de fios das ligas
VIM 06 e VIM 41, onde se nota grande presenca de defeitos nos fios da Liga B
(Figura 10). Foram feitas analises da superficie de fratura onde se visualiza as
regides de nucleacao de trincas do processo de fadiga para fios da Liga B com baixo
nivel de defeitos superficiais (Figura 11 — a) comparativamente aos fios da Liga B
com acentuado defeito de superficie (Figura 11 — b).
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Figura 11: Fios da Liga B com (a) N=25.336 e (b) N=65 (falha precoce em fungéo de acentuado
defeito superficial).

4 CONCLUSOES

Constatou-se que em média o numero de ciclos para falha do material em
processo de fadiga por flexdo rotativa foi maior para a Liga B com menor teor de
carbono e consequentemente menor fragdo volumétrica de carboneto de titanio TiC,
como era esperado.

A vida em fadiga dos fios de NiTi apresentou forte correlagdo com o acabamento
superficial das amostras, sendo que o melhor resultado se deu com a Liga A, com
mais de 100.000 ciclos até a ruptura, e com excelente acabamento superficial do fio,
enquanto que o pior resultado ocorreu também com a Liga A, em um ensaio de
fadiga que levou a fratura do fio com apenas 7.229 ciclos até a ruptura, que
independentemente dos demais fatores de ensaio, apresentava o fio grande
concentragao de trincas longitudinais oriundas do processo de fabricagcéo do fio.
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