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Resumo

A deformacéo ciclica de ligas NiTi no regime superelastico podem causar mudangas
na tensado de transformacao e na extensdo da deformacgao nio recuperavel. Essas
mudancgas sdo mais acentuadas nos primeiros ciclos de deformacao e tendem a se
estabilizar. O objetivo deste trabalho foi avaliar a influéncia da taxa de deformacéao
durante a ciclagem na estabilizacdo do efeito superelastico em um fio de NiTi
comercial. O material foi caracterizado por meio de técnicas convencionais de
analise. Foram realizados ensaios de carga e descarga até 4% de deformacdo em
tracdo, nas taxas de deformagdo de 1,0x 102 s, 5,0 x 10° s" e 1,0 x 102 s™.
Observou-se diminuicdo da tensdo de transformagdo durante a ciclagem nas trés
taxas de deformacdo e da histerese mecanica com o aumento da taxa de
deformacgéo.
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INFLUENCE OF STRAIN RATE ON THE SUPERELASTICITY OF A NiTi WIRE
SUBMITTED TO LOAD-UNLOAD CYCLES IN TENSION

Abstract

Cyclic loading of NiTi alloys in the superelastic regime can cause changes in the
transformation stress and in the extension of the superelastic plateau. These
changes are more marked during the first deformation cycles and tend towards
stabilization. The aim of this work was to assess the influence of strain rate during
cycling loading on the stabilization of the superelastic effect in a commercial NiTi
wire. The material was characterized by means of the conventional techniques.
Load-unload tensile tests up to 4% strain were performed at strain the rates of
1.0x10%s7, 50x10°s" e 1.0 x 102 s™". A decrease in the transformation stress
during cycling loading in the three strain rates employed and in the mechanical
hysteresis with increasing strain rate was observed.

Key words: NiTi alloys; Superelasticity; Cyclic straining.

Contribuigéo técnica ao 63° Congresso Anual da ABM, 28 de julho a 1° de agosto de 2008,
Santos, SP, Brasil

Engenheiro Metalurgista, mestrando do Curso de Pés-Graduagdo em Engenharia Metaltrgica e
de Minas da Universidade Federal de Minas Gerais - UFMG

Dr., Professor Adjunto do Departamento de Engenharia de Estruturas da UFMG

Dr., Professor Associado do Departamento de Engenharia Metaldrgica e de Materiais da UFMG
Dr.,Professor Adjunto do Departamento de Tecnologia Mecanica da Universidade Federal da
Paraiba - UFPB

3057



1 INTRODUCAO

As ligas com memoéria de forma (LMF) sdo materiais que apresentam duas
propriedades importantes: o efeito memodria de forma (EMF) e a superelasticidade
(SE), também chamada pseudoelasticidade. No EMF, a deformagao nao elastica, na
fase de baixa temperatura, é recuperada através da transformacao reversa, pelo
aquecimento a uma temperatura critica, ligeiramente mais alta. Sob condi¢des
adequadas é possivel recuperar de 6 a 8% de deformacéao induzida por dobramento,
torcao, tracdo e compressao pelo aumento da temperatura, usualmente de menos
de 50°C acima da temperatura de deformac&o.!” Este efeito foi observado pela
primeira vez em 1951 em uma liga Au-Cd, mas o interesse crescente pelo EMF
originou-se da descoberta do “Nitinol”, uma liga NiTi equiatdbmica, em 1963, por
Buehler e colaboradores, e sua associacdo com a transformacao martensitica.®
Durante este tempo, o0 conhecimento dos aspectos micromecanicos das
transformagdes martensiticas alcangou um nivel adequado, entretanto, a conexao
entre os comportamentos microscopico e macroscopico das LMF é muito complexa.
Isto & parcialmente devido a grande variagao na resposta mecanica com relagéo a
temperatura, taxa de carregamento, quantidade de deformagdo, geometria da
amostra, histéria termomecanica, natureza do ambiente e a interacdo entre varios
destes parametros. A superelasticidade das ligas NiTi esta associada a uma grande
deformacgado recuperavel (até 15%) sob carga e descarga, em uma temperatura
apropriada. Enquanto o EMF envolve processos térmicos e mecanicos, na
superelasticidade a for¢a motriz para a transformagéao é mecanica. O carregamento
mecanico produz uma transformagao martensitica a partir da austenita, enquanto a
descarga resulta na transformacao reversa a fase parente. Como a transformacéao
martensitica induzida por tensdo compete com a deformacido plastica da fase
parente, alguma deformacgado plastica sempre permanece apds a transformagao
reversa na descarga.(3) A magnitude desta deformacdo residual depende
principalmente do teor de niquel, da temperatura e do tipo de ciclagem
termomecanica.®

A transformacédo martensitica (TM), que caracteriza os dois efeitos acima, € uma
transformacdo de fase adifusional nos sdlidos, em que os atomos se movem
cooperativamente por um mecanismo do tipo cisalhamento, sem alterar a
composi¢cado quimica da matriz, e sdo rearranjados em uma nova estrutura cristalina
mais estavel. Nas ligas NiTi a austenita, fase parente ou de alta temperatura, possui
a estrutura cubica de corpo centrado ordenada B2, enquanto que a martensita é
monoclinica ordenada, designada B19’, de simetria inferior.® Enquanto a
transformacdo martensitica nos acos € produzida por témpera a partir de altas
temperaturas, a transformacdo martensitica nas ligas com memoria de forma é
usualmente termoelastica, ou seja, é reversivel pelo aquecimento e resfriamento e
ocorre em uma estreita faixa de temperatura. Quando a austenita, estavel em alta
temperatura, é resfriada, a martensita comeca a se formar na temperatura Mg, € o
material torna-se completamente martensitico na temperatura final de
transformacdo, M;. Durante o aquecimento da martensita, o material permanece
martensitico até a temperatura de inicio de formacao da austenita, As. Entre As e Ay,
a temperatura de final da transformagdo reversa, ambas as fases, martensita e
austenita, estao presentes. Acima da temperatura Ay, a liga € totalmente austenitica.
Um dos parédmetros usados para avaliar o desempenho das ligas com memdéria de
forma é a velocidade de resposta, que depende da forma e dimensao dos elementos
e das propriedades do material. A taxa de deformacao e/ou a taxa de variagao na
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temperatura sdo, portanto, variaveis importantes nos projetos de aplicagao dessas
ligas. A influéncia da taxa de deformacgédo em tragdo, ¢, sobre as propriedades de
ligas NiTi superelasticas foi investigada por diferentes autores,®") que observaram
uma elevagéo da tensdo de transformacdo martensitica com o aumento da taxa de
deformacéo no intervalo de 1,7 x 10°s" a 3,3x 102 s™,

Na maioria de suas aplicagdes, as ligas NiTi sdo submetidas a solicitagdes térmicas
e/ou mecanicas ciclicas, podendo portanto sofrer tanto fadiga estrutural, ou seja,
degradagao da microestrutura, quanto fadiga funcional, isto €, degradacdo de suas
propriedades funcionais.®® Durante a deformacso ciclica de fios de NiTi, ocorre, nos
ciclos iniciais, um decréscimo na tensdo de transformacdo e um aumento da
deformagao nao recuperavel. Essas ocorréncias tém sido associadas a geracao de
deslocagdes e outros defeitos devido ao movimento das interfaces de fase que
acompanha a transformacgao induzida por tensdo.® Uma caracteristica importante
do comportamento das ligas NiTi superelasticas sob carregamento ciclico é a
tendéncia de estabilizagdo desses efeitos apds os ciclos iniciais de deformacg&o.!'%1"
De um modo geral, se a taxa de deformacéo é alta em ciclos de carga e descarga, a
temperatura do material aumenta durante o teste e tanto a tensédo de transformacgao
martensitica quanto a tensdo de transformacdo reversa devem aumentar, como
resultado da elevacao de temperatura. As consequéncias deste aumento na tensao
de transformac¢ao podem ser drasticas para o comportamento do material em fadiga,
pois espera-se maior geracao de defeitos nesta condi¢gdo. Visando verificar esta
hipotese, buscou-se, no presente trabalho, avaliar a influéncia da taxa de
deformacgdo durante a ciclagem na estabilizagcdo do efeito superelastico em um fio
de NiTi de procedéncia comercial.

2 MATERIAL E METODOS

Os fios analisados, com 1,0 mm de diametro, foram adquiridos da empresa Nitinol
Devices and Components. (Fremont, CA, EUA). Sua composi¢do quimica foi
analisada semi-quantitativamente utilizando espectroscopia de energia de raios-X
(EDS) no microscopio eletrénico de varredura Jeol 6360LV. Foram analisadas 10
areas na superficie do fio em duas amostras com aumento de 100x. A estrutura do
material foi analisada por difratometria de raios X (DRX) em um difratdmetro
PANalytical PW1710 equipado com cristal monocromador de grafita, utilizando
radiacdo Cu Ka. As temperaturas de transformagao martensitica (Ms € My) e reversa
(As e A¢) foram determinadas por calorimetria exploratéria diferencial (DSC). Foram
realizados ensaios em triplicata, empregando amostras de cerca de 30 mg de
massa, em equipamento Shimadzu DSC 60, utilizando taxas de aquecimento/
resfriamento de 10°C/minuto. Em cada ensaio, as temperaturas de transformacao
foram determinadas pelo método do desvio da linearidade, utilizando o programa de
analise fornecido pelo fabricante do equipamento.

Trés amostras do fio foram ensaiadas em tragao até a ruptura em uma maquina de
ensaios Instron 5581, a uma taxa de deformagdo de 1,0 x 102 s, para
determinacdo das propriedades mecanicas do material. O efeito da taxa de
deformagdo durante a ciclagem foi avaliado em ensaios em triplicata de 20 ciclos de
carga e descarga até 4% de deformacédo em tragdo, nas taxas de deformagao de
1,0x10° s, 50 x 10° s’ e 1,0 x 102 s™'. Visando preservar a deformacdo
recuperavel, o descarregamento foi feito até zero de tensao aplicada. A temperatura
da amostra durante os ensaios foi monitorada utilizando um termopar tipo K em
contato com o fio.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A composicao quimica do fio, determinada por EDS, foi 50,5% at. Ni — 49,5% at. Ti
(com um desvio padrdao de 0,3%), conforme seria esperado para um material
superelastico. O difratograma de raios X obtido, mostrado na Figura 1, revelou que a
austenita, denominada fase B no sistema NiTi, era a fase dominante no material.
Fios superelasticos com Ni em excesso da composicdo equiatbmica podem
apresentar precipitados coerentes de TisNis,® que é uma fase de transigdo formada
no recozimento em baixas temperaturas de ligas deformadas a frio. Juntamente com
a subestrutura de células de deslocagcbes formada nessas condicdes, estes
precipitados aumentam a resisténcia mecanica da fase p e favorecem a
superelasticidade, dificultando sua deformagdo por mecanismos convencionais de
escorregamento. Entretanto, a quantidade de precipitados de TisNis € geralmente
muito pequena para ser detectada por DRX.
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Figura 1. Difratograma de raios X do fio estudado (distancias interplanares em Angstrons).

Curvas tipicas de resfriamento e aquecimento obtidas no DSC sdo mostradas na
Figura 2, juntamente com os valores médios das temperaturas de transformagéo
determinados nesses ensaios (erros médios absolutos menores que 5%). O fato de
que a temperatura Ars encontrada é menor que a temperatura ambiente indica que o
material deve apresentar o efeito superelastico nessa temperatura. O valor de A¢
esta também de acordo com os resultados de DRX, que mostraram a presenca
apenas da fase  no material. Ambos os resultados estdo de acordo com o esperado
para a liga contendo 50,5% at. Ni.®
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Figura 2. Curvas tipicas de DSC para amostras do fio com as massas indicadas.

A Figura 3 mostra uma curva tipica de tensado convencional, o, versus deformagéo
convencional, e, obtida em ensaio de tracdo do fio até a ruptura. Sdo também
apresentados na figura os valores médios da tensao de transformacéo, do limite de
resisténcia e do alongamento até a fratura determinados nos ensaios (erros médios
absolutos menores que 5% para as tensées e 10% para o alongamento). As
propriedades mecénicas pouco usuais do fio estdo bem caracterizadas nessa figura:
verifica-se, por exemplo, que o material apresenta elevada tensao de transformacéo,
proxima de 600 MPa, o que indica a presenga de subestrutura de deslocacdes
decorrentes de recozimento a baixa temperatura apos severa deformagao a frio no
ultimo passe de trefilagéao.

e (%)

Figura 3. Curva de tracao tipica do fio estudado.
Outra caracteristica importante mostrada na Figura 3 é o extenso patamar

superelastico, em excesso de 8% de deformagdo. O maximo na tensdo de
transformacdo no inicio do patamar corresponde a nucleacdo de variantes de
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martensita convenientemente orientadas em relacdo a tensdo aplicada, que em
seguida crescem a valores mais baixos e aproximadamente constantes de
tenszo.? O aspecto serrilhado da curva c-e no patamar superelastico indica que a
nucleacdo e o crescimento das variantes de martensita se ddao de maneira
heterogénea ao longo do corpo de prova.®

Curvas tipicas de carregamento até 4% de deformacado e descarga até tensdo zero
sdo mostras nas Figuras 4a-c para 20 ciclos, nas trés taxas de deformacéao
empregadas. Observa-se, em cada uma dessas figuras, a ocorréncia de diminuigdo
da tensdo de transformacdo e aumento da deformagdo nio recuperavel com a
ciclagem. Verifica-se, também, que essas mudangas s&o maiores nos primeiros
ciclos e tendem a se de estabilizar nos ciclos subsequentes. Caracteristicas
semelhantes foram anteriormente observadas em até 100 ciclos de carga e
descarga de fios superelasticos de NiTi usados na fabricagdo de instrumentos
endodonticos' e também em stents arteriolares,'® tendo sido atribuidas a
estabilizagcdo da subestrutura da martensita apds os ciclos iniciais de deformag¢ao no
regime superelastico.!"?

De particular interesse no presente trabalho sdo as tendéncias observadas nas
curvas de carga e descarga quando a taxa de deformagao aumentou de cinco e dez
vezes. Verifica-se que em taxas maiores ocorreu um aumento relativamente
pequeno nas tensdes médias de inicio do patamar superelastico e na deformagao
nao recuperavel, e uma redugéo consideravel na histerese mecéanica. Além disso, a
aparéncia serrilhada da curva no patamar superelastico se tornou mais evidente e
sua inclinacdo aumentou, na medida em que a taxa de deformag¢do aumentou. Estes
efeitos podem ser entendidos como consequiéncia do movimento das interfaces
martensita/austenita sob influéncia da taxa de deformacéo. Para valores mais baixos
de ¢, as tensdes geradas nas interfaces de fase podem ser relaxadas e poucas
variantes necessitam ser nucleadas para acomodar a deformacédo imposta. Como
essas variantes se movem com relativa facilidade, a tensédo de transformacao, ca.w,
€ aproximadamente constante. Quando ¢ aumenta, torna-se mais dificil o
relaxamento das tensdes interfaciais, ou seja, ocorre um aumento na resisténcia
friccional do material, e a deformagdo requer a nucleagdo de novas variantes,
resultando na flutuacdo mais acentuada de oca.v € em uma maior inclinagdo do
patamar superelastico. Uma maior geracao de defeitos associada a nucleagao de
variantes resulta também no aumento da deformagao nio recuperavel.
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Figura 4. Curvas de carga e descarga em tragao nas taxas de deformacao indicadas.

As mudancgas observadas no comportamento mecanico do material sé ndo foram
mais acentuadas devido ao fato das taxas empregadas e da pequena dimensao do
corpo de prova nao proporcionarem aumento apreciavel na temperatura de teste.
Conforme mostrado na Figura 5 para as duas taxas de deformagao limites, a
temperatura do fio ndo variou de maneira apreciavel (28°C a 30°C) durante a
ciclagem mecanica. Devido ao fato de que as taxas de deformagdo empregadas
foram relativamente baixas, o calor de transformacg&o e aquele gerado no atrito do
movimento das interfaces durante o carregamento foi parcialmente reabsorvido
durante a transformacao reversa e dissipado no ciclo de descarga subsequente.
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Figura 5. Temperaturas maximas, minimas e médias do fio durante a ciclagem nas taxas de
deformacéo indicadas.

4 CONCLUSOES

O aumento da taxa de deformacdo durante a ciclagem até 4% de deformagé&o em
tracdo de um fio superelastico de NiTi comercial provocou um aumento
relativamente pequeno nas tensdes médias de inicio do patamar superelastico e na
deformacado nao recuperavel, e uma reducao consideravel na histerese mecéanica.
Além disso, a aparéncia serrilhada da curva no patamar superelastico se tornou
mais evidente e sua inclinagdo aumentou, na medida em que a taxa de deformagao
passou de 1,0 x 102 s" a 1,0 x 102 s™'. Estes efeitos podem ser entendidos como
consequéncia do movimento das interfaces martensita/austenita sob influéncia da
tensdo em taxas de deformacao diferentes.
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