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Regides de cortes do fio para cada andlise: a) corte de 15mm
para DRX; b) regido de cortes para DSC; ¢) cortes de 25 mm
para os ensaios de tor¢ao; d) cortes de 30 mm utilizados para
MEV/EDS; e) cortes de 40mm utilizados para ensaios de

tracao.

Fios cortados em 10 pedagos de aproximadamente 15 mm de
comprimento e colocados unidos lado a lado em uma
superficie plana: a) Fio Supereldstico; b) Fio Multifilamentar

e ¢) Fio Memoria de forma.

Difratdmetro de raios-X DRX (PW-1710, Philips -
PANanalytical, Almelo, Holanda).

Preparo dos fios para EDS: a) Fio Multifilamentar; b) Fio

Memoria de Forma; ¢) Fio Superelastico.

XV

58

59

60

61

64

65

65

66

67



Figura 4.6 -

Figura 4.7 -

Figura 4.8 -

Figura 4.9 -

Figura 4.10 -

Figura4.11 -

Figura 4.12 -

Figura 5.1 -

Figura 5.2 -

Aparelho JSM 6360 ( Jeol, Tokyo, Japdo) utilizado.

a)Aparelho Shimadzu DSC 60 com computador acoplado; b)
Preparo da amostra; c¢) Compartimento dos termopares; d)

Termopares, panela de referéncia e da amostra.

Panela sem tampa com fragmentos de amostras utilizada no

grupo de fios ndo deformados.

Fio ativado a aproximadamente 135° em panela de aluminio

fechada, utilizada no grupo de fios deformados.

[lustracdo esquemdtica da curva tipica de DSC. O primeiro
pico no sentido vertical crescente indica um aumento de
entalpia, relacionado a um evento endotérmico. O outro pico,
no sentido oposto, mostra um efeito exotérmico. A alteracdo
da linha base mostra uma mudanga de fase com o surgimento

dos picos.

Miéquina de torcdo AN 8050 (Analdgica Instrumentagcdo e
Controle): a) Detalhe do fio preso ao “Gurin”; b) Vista
lateral do fio preso entre as garras da mdquina; c) Vista

superior; d) Vista frontal da maquina.

Maquina Universal de Ensaios Instron 5581 e detalhe das

garras.

Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma area do

fio Superelastico.

Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma area do

fio Multifilamentar.

Xvi

68

70

71

71

72

74

76

77

78



Figura 5.3 -

Figura 5.4 -

Figura 5.5 -

Figura 5.6 -

Figura 5.7 -

Figura 5.8 -

Figura 5.9 -

Figura 5.10 -

Figura 5.11 -

Figura 5.12 -

Figura 5.13 -

Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma édrea do

fio Memoria de forma.

Difratograma obtido do fio Supereldstico.

Difratograma obtido do fio Multifilamentar.

Difratograma obtido do fio Meméria de Forma.

Fio Superelastico: a) Sulcos longitudinais e residuos de

contaminacgao (pontos pretos).

Fio Superelastico: a) Sulcos longitudinais, residuos de
contaminagdo e precipitados (pontos brancos); b) Mesmos

detalhes em maior aumento.

Fio Multifilamentar: a) Fios trancados; b) Fios trancados.

Fio Multifilamentar: a) Superficie externa dos fios com

residuos de contaminacdo (pontos pretos); b) Mesmos

detalhes.

Fio Multifilamentar: a) Transicdo da superficie interna e

externa dos fios trancados e residuos de contaminagdo; b)

Porcao interna rugosa de um fio e residuos de contaminagao.

Fio Memoéria de Forma. Superficie rugosa com residuos de

contaminag¢do (pontos pretos).

Fio Memoéria de Forma: (a) e (b) “pitchs” de corrosdo com

Xvii

79

81

81

82

83

84

85

86

87

88

89



Figura 5.14 -

Figura 5.15 -

Figura 5.16 -

Figura 5.17 -

Figura 5.18 -

Figura 5.19 -

Figura 5.20 -

Figura 5.21 -

Figura 5.22 -

residuos de contaminagdo.

Curva de DSC para o fio Supereldstico nao deformado.
Observar 1 pico no aquecimento e 1 no resfriamento e menor

resolucao dos picos.

Curva de DSC para o fio Multifilamentar ndao deformado.

Observar 2 picos no aquecimento e 1 no resfriamento.

Curva de DSC para o fio Memoria de Forma ndo deformado.

Observar 1 pico no aquecimento e 1 no resfriamento.

Curva de DSC para o fio Supereldstico e Multifilamentar
deformados. O padrdo de picos permaneceu 0 mesmo dos fios
nio deformados, somente houve aumento na maioria das

temperaturas de transformacao.

Curva de DSC para o fio Memoria de Forma deformado. O
padrao de picos permaneceu o mesmo dos fios ndo
deformados, somente houve aumento na maioria das
temperaturas de transformacao.

Valores médios de torque para deflexdo angular de 500° para
os fios (1) Supereléstico; (2) Multifilamentar e (3) Memodria
de Forma.

Curva de tor¢do do fio Supereléstico.

Curva de tor¢ao do fio Multifilamentar.

Curva de tor¢do do fio Memoéria de Forma.

XViil

93

94

95

99

99

100

100



Figura 5.23 -

Figura 5.24 -

Figura 5.25 -

Figura 5.26 -

Figura 5.27 -

Figura 5.28 -

Figura 5.29 -

Figura 5.30 -

Figura 5.31 -

Média de valores de torque para deflex@o angular de 45° para:
(1) 1° (2) 20° e (3) 60° ciclos de tor¢do para o fio

Supereléstico.

Média de valores de torque para deflex@o angular de 45° para:
(1) 1° (2) 20° e (3) 60° ciclos de tor¢do para o fio

Multifilamentar.

Média de valores de torque para deflex@o angular de 45° para:
(1) 1°,(2) 20° e (3) 60° ciclos de torcao para o fio Memoria de

Forma.

MEV do fio Supereléstico, submetido a 60 ciclos de tor¢do

(a) e (b).

MEV do fio Multifilamentar, submetido a 60 ciclos de tor¢ao
(a) e (b).

MEYV do fio Memoria de Forma, submetido a 60 ciclos de

tor¢do (a) e (b).

Curvas obtidas por DSC do fio Supereldstico (Amostra 1) e
Multifilamentar (Amostra 2) submetidos a 60 ciclos de

torcao.

Curva obtida por DSC do fio Memoria de Forma (Amostra 3)

submetido a 60 ciclos de tor¢ao.

Média de valores de torque apds 60 ciclos de tor¢cdo para
deflexdo angular de 2.512° para os trés fios: (1)

Supereléstico; (2) Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.

Xix

102

103

103

104

105

106

108

109

111



Figura 5.32 -

Figura 5.33 -

Figura 5.34 -

Figura 5.35 -

Figura 5.36 -

Figura 5.37 -

Figura 5.38 -

Figura 5.39 -

Média de valores de torque apds 60 ciclos de tor¢cdo para
deflexdo angular de 2.512° para os trés fios: (1)
Supereléstico; (2) Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.
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RESUMO

Neste trabalho foi avaliado e comparado alguns aspectos do comportamento
termomecanico de trés diferentes tipos de fios ortodonticos de NiTi retangulares, através
da caracterizacdo estrutural, avaliacdo das propriedades mecéanicas em ensaios de tor¢ao
e tracdo, além da comparagdo das temperaturas de transformag¢do martensitica e reversa
obtidas entre fios como recebidos do fabricante, fios deformados e fios submetidos a
tor¢do ciclica. Como resultados da caracterizacdo pode-se verificar que dois fios eram
compostos por Ni e Ti em proporc¢des equiatdmicas € um por Ni, Ti e Cu. Todos os fios
apresentaram, a temperatura ambiente, a fase austenitica como fase principal e uma
menor propor¢ao de fase martensitica. Todas as superficies dos fios eram rugosas, com
acabamentos superficiais distintos e possuiam residuos de processamento e/ou
impurezas de manipulagdo. Todas as temperaturas Ay das amostras dobradas
apresentaram, em geral, um discreto aumento em relacdo as temperaturas Ay das
amostras nao deformadas. O comportamento em torcao nos fios como recebidos do
fabricante, juntamente com dados sobre as temperaturas de transformacao dos fios ndo
deformados informaram como é o comportamento dos fios. O fio Supereldstico
comportou-se como NiTi martensitico no experimento e deve se comportar como tal na
pratica clinica pelas altas temperaturas Ar e M. O fio Multifilamentar se comportou
como NiTi Supereléstico e o Memoéria de Forma mostrou caracteristicas de EMF e SE,
sendo classificado como NiTi com Memoéria de Forma. Os resultados de tor¢dao apds 60
ciclos indicaram que os ciclos de torcao ndo tiveram influéncia significativa sobre o
comportamento mecanico dos fios. Além disso, os resultados de tracao estdo de acordo
com os de tor¢do, mostrando os comportamentos mecanicos distintos entre os fios

estudados, como ja mencionados anteriormente.

PALAVRAS-CHAVE: Ligas NiTi, superelasticidade, comportamento em torcao, fios

ortodonticos, propriedades elasticas, fios multifilamentares.
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ABSTRACT

The purpose of this study was to evaluate and to compare the thermomechanical
properties of three distinct rectangular orthodontic NiTi wires by means of structural
caracterization, torsion and tensile tests. In addition, the martensitic and reverse
transformation temperatures were compared to straight, bent and cycled torsion wires.
Two NiTi wires were composed by equiatomic Ni and Ti and another one wire
composed by Ni, Ti and Cu. At room temperature, the austenitic was the main phase
presented in all wires. Roughness surface and finishing irregularities were observed in
all wires. The Af temperatures of bending wires were increased as compared to straight
ones. The torsional behavior and transformation temperatures of straight wires revealed
its properties. The Superelastic wires showed NiTi martensitic behavior under torsion
tests and probably in clinical use, due to the high Af and My temperatures exhibited. The
Shape memory wires showed superelastic and shape memory properties. The
multistranded wires showed superelastic behavior. The cycling torsion test did not
exhibit influence on the mechanical properties of the wires. By the way, the tensile

results were in according to the torsion findings.

KEY WORDS: NiTi alloys, superelasticity, properties in torsion, orthodontic wires,

elastic properties, multistranded wires.



CAPITULO 1: INTRODUCAO

Os fios ortodonticos sdo dispositivos utilizados em aparelhos para corre¢des dentdrias,
que geram forcas capazes de movimentar os dentes através do apoio adequado dos
mesmos nas canaletas dos braquetes, que sdao os suportes colados na superficie do
esmalte dental. A ativacdo dos fios transfere a energia potencial eldstica que atua por
um periodo de tempo, conduzindo os dentes as posicoes desejadas. Em todas as técnicas
ortodonticas utilizadas, os fios atuam na promog¢dao do alinhamento e nivelamento
dentdrio. A forca é determinada pela geometria da seccdo transversal (redonda,
quadrada ou retangular), pela espessura do fio, pela conformacdo do arco e pelas

propriedades termomecanicas da liga.

As principais ligas metalicas utilizadas na prética para a confeccdo de fios ortodonticos
sdo: ago inoxiddvel, cromo-cobalto, beta-titanio (TMA) e niquel-titanio (NiTi). A
selec@o para o uso dessas ligas depende das propriedades mecanicas especificas de cada
uma delas e da correcdo ortodontica que se deseja promover. Algumas dessas ligas
como o aco inoxiddvel e NiTi apresentam a forma multifilamentar para aplicacdo
clinica, possuindo mais de trés fios de espessura menor e entrelacados de diversas
maneiras. Esses fios multifilamentares oferecem excelente flexibilidade, grande limite
de trabalho e uma maior resisténcia em relacdo as mesmas ligas na versao unifilamentar.
Os fios NiTi multifilamentares retangulares foram introduzidos na pratica ortodontica
na década de 90 de forma a facilitar o encaixe na canaleta dos braquetes desde o inicio
do tratamento, minimizar a dor e desconforto para os pacientes ou para o realinhamento

dental durante o tratamento ortodontico.

O desenvolvimento tecnolégico das ligas em ortodontia tem promovido mudangas no
conceito de tratamento ortodontico, representadas pelo uso de ligas que apresentam
excelente biocompatibilidade, com maior faixa de trabalho sem deformacgdo
permanente, permitindo grandes deflexdes e sendo capazes de liberar forgas quase
constantes no retorno a forma original. Portanto, as propriedades estdo de acordo com
os estudos em relacio a movimentagdo ortodontica, que recomendam a utilizagdo de

forgas constantes e de baixa intensidade. Na pratica, essas caracteristicas se revertem na



reducdo do tempo de nivelamento e fechamento de espacos, redu¢do na duracdo das
consultas, além da reducao de efeitos colaterais gerados durante a mecanica ortodontica.
As ligas NiTi apresentam essas caracteristicas, capazes de superar as lacunas deixadas
pela ortodontia realizada somente com arcos seqiienciais de ligas de alta rigidez e pouca

elasticidade, como por exemplo, o ago inoxidavel.

As ligas niquel-titanio apresentam duas fases principais: a austenita, que é estavel a
temperaturas mais altas e a martensita que € formada em baixas temperaturas ou sob
tensdo. Essas ligas apresentam dois comportamentos tipicos: a superelasticidade (SE) e
o efeito memoria de forma (EMF), sendo que na SE existe a recuperacdo de forma, apds
grandes deformagdes, apenas retirando-se a tens@o aplicada inicialmente. No EMF, o
comportamento € termo-dependente, ou seja, a forma original é recuperada quando
ocorre o aquecimento do fio. Existem trés maneiras de se classificar essas ligas, sendo
que a mais conhecida divide as ligas em nao-supereldsticas, supereldsticas e com efeito
memoria de forma. Uma outra proposta de classificacdo também as divide em trés
categorias: martensita-estabilizada; martensita-ativa e austenita-ativa, além da

classificagdo em NiTi ativo ou NiTi estdvel.

A variedade de novos fios ortoddnticos de NiTi ampliou a escolha na prética clinica e
criou a necessidade de se entender melhor os fios com composi¢des quimicas e
comportamentos termomecanicos distintos, além de novas formas de apresentacdo,
como no caso dos fios NiTi multifilamentares retangulares e fios NiTiCu, de forma a se
adequar a utilizacdo para cada situacdo clinica. Parte dai a necessidade de se caracterizar

e avaliar comparativamente as propriedades termomecanicas de distintos fios de NiTi.

O objetivo do presente trabalho foi avaliar e comparar alguns aspectos do
comportamento termomecanico de trés diferentes tipos de fios de NiTi, através da
caracterizacao estrutural, avaliacdo das propriedades mecanicas em ensaios de torcao e
tracdo, além da comparacdo das temperaturas de transformagdo martensitica e reversa
obtidas entre fios como recebidos do fabricante, fios deformados e fios submetidos a

torcao ciclica.



CAPITULO 2: OBJETIVOS
2.1. Objetivos gerais:
Avaliar as caracteristicas estruturais e as propriedades termomecénicas de trés tipos de

fios ortodonticos de NiTi de geometria de sec¢do transversal retangular com espessura

0177 x .025” (0,43 x 0,64 mm), de acordo com a tabela II.1:

Tabela II.1 — Fios de NiTi utilizados no estudo

Amostra Nome Comercial Fabricante
1 Nitinol Superelastic 3M UniteK
2 Turbo Sds Ormco
3 Copper Ni-Ti 35°C Sds Ormco

2.2. Objetivos especificos:

e (aracterizar os trés tipos de fios ortodonticos de NiTi, como recebidos do
fabricante, de forma a se conhecer a composicdo quimica elementar, as fases
presentes a temperatura ambiente, as temperaturas de transformacdo martensitica e
reversa e os aspectos morfolégicos da superficie, buscando um melhor entendimento

da relagdo estrutura-propriedade-processamento;

e Avaliar e comparar a resisténcia a tor¢do dos trés tipos de fios ortoddnticos,
verificando se todos os fios estudados apresentariam comportamento supereldstico
quando submetidos a ensaios de torcdo até a deflexdo angular maxima e torque

maximo estabelecidos no estudo;

e Avaliar e comparar as temperaturas de transforma¢do martensitica e reversa em fios

previamente deformados;



Avaliar e comparar as temperaturas de transformag¢ao martensitica e reversa em fios
previamente submetidos a ensaios de torc¢ao ciclica com deflexdo angular de 45° e
retorno a posicao inicial, além de verificar possiveis alteracdes superficiais nestes

fios;

Avaliar e comparar a resisténcia a torcdo dos trés tipos de fios ortodonticos
previamente submetidos a ensaios de torcao ciclica com deflexao angular de 45° e
retorno a posi¢do inicial, em ensaios de torcdo até a deflexdo angular maxima e

torque maximo estabelecidos no estudo;

Avaliar e comparar o comportamento mecanico dos trés tipos de fios ortodonticos

em tracao.



CAPITULO 3: REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. As ligas NiTi

As ligas NiTi fazem parte do grupo de materiais metdlicos denominados ligas com
memoria de forma (LMF), que tém capacidade de retornar a um tamanho ou forma
previamente definidos quando submetidas a um tratamento termomecanico apropriado
(Hodgson et al., 1992). Quando se restringe a recuperacao da forma, estas ligas podem
produzir elevadas forgas de restituicio (Machado e Savi, 2002). Elas apresentam dois
importantes comportamentos: a superelasticidade (SE) e o efeito memoria de forma
(EMF), de acordo com Otsuka e Wayman (1998). As propriedades das LMF sao
conhecidas desde 1930, mas somente despertaram o interesse na década de 60, quando
Buehler et al. (1962) no U.S. Naval Ordinance Laboratory, descobriram o efeito
memoria de forma (EMF) em uma liga equiatdmica de NiTi, conhecida como Nitinol,
que € um acrostico das palavras Nickel, Titanium e Naval Ordinance Laboratory. Essas

ligas sao amplamente utilizadas na engenharia e na area biomédica.

3.1.1. Fases principais

Segundo Saburi (1998) existem duas fases principais nas ligas NiTi. Uma delas € a
austenitica, que apresenta apenas uma orientacao cristalografica com estrutura cristalina
cubica de corpo centrado ordenado. Esta fase € chamada fase 3, possui a estrutura B2 e
somente € estdvel em altas temperaturas. A outra fase € a martesitica, formada em
baixas temperaturas ou quando o fio estd sob tensdo, cuja estrutura é B197, isto é,
monoclinica ordenada de simetria inferior (Otsuka e Ren, 1999). Quando a martensita é
induzida por abaixamento da temperatura, ela ¢ denominada martensita maclada e
possui 24 variantes (Fig. 3.1), caracterizadas por diferentes orientagdes cristalograficas.
Ja quando a martensita € induzida por tensdo, as variantes da martensita se orientam de
forma a se tornar somente uma variante, de acordo com o carregamento de tensdo. O

processo de nucleagdo se inicia com o aparecimento de uma tensdo de cisalhamento



Figura 3.1 -

A) Quatro variantes martensiticas podem crescer de cada plano
passando através de uma face diagonal. B) Seis planos equivalentes
passam através das faces diagonais. Assim um total de 6x2x2=24
diferentes  variantes podem crescer a partir dos planos

(celso.telesc.net/br/arquivoslIl/nitinol.pdf)



direcionada paralelamente ao plano invariante de cada cristal orientado mais
favoravelmente. A martensita é facilmente deformdvel, atingindo grandes percentuais

de deformacdo em tensdes relativamente baixas (Fig. 3.2 e 3.3).

martensita

fase parente

A martensita
fase parente
Figura 3.2 -  Ilustracdo simplificada bi-dimensional da transformagdo martensitica. A

e B representam a fase martensitica com a mesma estrutura, mas com
orientacdes diferentes. O restante corresponde a fase parente ou

austenitica (Otsuka e Wayman, 1998).

(@ ) y/
./ Interface
Martensitica
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Figura 3.3 -  Ilustracdo esquemadtica do processo de deformagdo que ocorre nas ligas

o5

NiTi na transformagdo reversivel entre austenita e martensita. (a)
Estrutura totalmente austenitica; (b) e (c) Interface martensitica (estrutura

mista) e (d) Estrutura totalmente martensitica (Brantley, 2000).



Em alguns casos pode existir uma fase intermedidria na transformacdo martensitica
chamada de fase R, que apresenta estrutura cristalina romboédrica (Fig. 3.4), ocorrendo
por nucleacdo e crescimento de forma heterogénea, a partir do resfriamento ou
aplicag@o de tensdo. Finas placas de fase R s@o nucleadas a partir de defeitos de rede e
crescem de modo heterogéneo, até que toda a regido se transforme nesta fase (Otsuka e
Ren, 1999). Segundo Stroz (2003) a presenca da fase R poderia estar relacionada a
composi¢do quimica das ligas ou aos campos de tensdo gerados pela introducdo de
deslocacdes ou por precipitados coerentes nas ligas bindrias. A transformacgdo da fase
austenitica para a fase R € interessante, pois apresenta histerese de aproximadamente
1,5°C, considerada muito pequena, além de favorecer a utilizacdo do material em
aplicacdes como atuadores térmicos (Otsuka, 1990). A nucleagdo ocorre principalmente
em locais com concentracdo de tensdes como nas deslocacdes e interfaces matriz-

inclusdo (Fukuda et al., 1992; Tamiya et al., 1998).

Austenita Fase R Martensit:

Figura 3.4 - Representacdo esquemadtica da estrutura cristalina da austenita, fase R e

martensita (Shaw, 2000).

3.1.2. Transformacao martensitica (TM)

Otsuka e Wayman (1998) relataram que enquanto a transformacdo martensitica (TM)
nos acos ocorre por t€émpera a partir de altas temperaturas, esse fenomeno nas LMF
representa uma transformacdo termoeldstica, sendo reversivel pelo aquecimento e
resfriamento em uma estreita faixa de temperatura. A TM nas LMF ocorre a velocidades

muito elevadas (Wasilevski, 1975) e um movimento cooperativo entre os 4tomos por



mecanismo de cisalhamento, ndo ocorrendo alteracdo quimica da matriz e havendo um
rearranjo da estrutura cristalina para uma estrutura mais estavel. As TM ocorrem por
deslocamento, pois como ndo hd migracdo atdmica, em geral estas transformacodes
independem do tempo, sendo referidas como transformagdes atérmicas, pois a
quantidade da nova fase, em geral, depende somente da temperatura, € nao do tempo de

permanéncia em uma determinada temperatura (Wayman e Duerig, 1990).

Atribui-se a causa dessas transformacgdes a diferenga de entropia entre as fases
austenitica e martensitica. A fase austenitica apresenta entropia vibracional mais alta e
estd relacionada as altas temperaturas. Ja a fase martensitica tem entropia vibracional
mais baixa e estd relacionada as baixas temperaturas (Otsuka e Ren, 1999). As TMs sdo
consideradas transformacdes de primeira ordem, ocorrendo por nucleagdo e
crescimento, havendo liberacdo de calor quando a martensita € formada, existindo uma
histerese associada a transformacdo e um intervalo de temperatura no qual austenita e
martensita co-existem (Wayman e Duerig, 1990). A histerese acima mencionada ¢é
geralmente definida como a diferenca entre as temperaturas nas quais o material estd
50% transformado em austenita no aquecimento € 50% transformado em martensita no

resfriamento (Funakubo, 1987).

Geralmente a mudanca de energia livre associada a transformagdo martensitica

(AG*™™) é dada por:

AGM= AGA™ + AGN ™ (3.1)

onde AGQA_’M ¢ a mudanca de energia livre quimica (por unidade de volume) associada
a transformacgdo da austenita para a martensita e AGNQA*}M ¢ a energia ndo quimica que
se opde a transformacdo (consistindo da deformacdo eldstica armazenada e da energia
de superficie). Como a interface martensita-austenita € semi-coerente, a energia de

superficie deve ser pequena e a energia eldstica dominante. A energia de deformacgao
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elastica por unidade de volume de martensita acompanha a razdo
comprimento/espessura. Assim, a placa de martensita continua a aumentar sua razao
comprimento/espessura até que a energia quimica e nao-quimica se equilibrem.
Portanto, uma placa de comprimento constante pode alterar sua espessura por alteracao

da temperatura de transformacio (Wayman e Bhadeshia, 1996).

De acordo com Otsuka e Wayman (1998) existem de forma geral, quatro temperaturas
que sdo caracteristicas da transformacao martensitica: M; (temperatura em que se inicia
a transformacdo da martensita); My (temperatura em que se termina a formagdo da
martensita); A; (temperatura em que se inicia a transformagdo da austenita); Ag

(temperatura em que se termina a formacdo da austenita) (Fig. 3.5). Existe ainda a
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Figura 3.5 - Temperaturas A¢ A;, Mt M; em curvas de aquecimento e resfriamento

obtidas por DSC (Gioka e Eliades, 2002).
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temperatura My que corresponde a temperatura mixima em que a martensita pode ser
induzida por aplicagdo de tensdo. A martensita formada desta maneira é chamada de
martensita induzida por tensdo (MIT) (Wayman e Duerig, 1990). As ligas que
apresentam a fase R apresentam mais duas temperaturas caracteristicas: a temperatura
Ri (temperatura em que se inicia a transformacdo da fase R) e a temperatura Ry
(temperatura em que termina a transformacgao da fase R). No intervalo de temperaturas
entre R; e Ry as fases R e austenitica coexistem (Tamiya et al.,1998; Fukuda et al.,

1992).

Existem duas classificacdes para as TMs: termoeldstica e ndo-termoelastica. As
termoeldsticas apresentam uma for¢ca motriz muito pequena para a transformagio,
podendo ser notada por pequena histerese de temperatura. As interfaces entre as fases
austenitica e martensitica mostram grande mobilidade durante o resfriamento e
aquecimento, € a martensita reverte para a fase austenitica com a mesma orientacdao
original (Otsuka e Wayman, 1998). Na transformagdo termoeldstica os deslocamentos
que ocorrem para a mudanga na estrutura cristalina s@o os unicos deslocamentos do
evento e independem da inducdo por tensdo ou por temperatura, sendo condi¢do
essencial é que a deformagdo de transformacdo seja acomodada elasticamente pela
matriz (Shaw e Kyriakides, 1995). J4 as transformacdes ndo-termoeldsticas apresentam
uma forca motriz muito grande, vista pela grande histerese de temperatura. A interfaces
entre as fases austenitica e martensitica sdo imodveis. A martensita cresce até um
determinado tamanho critico e a transformacdo reversa ocorre por renucleacdo da fase

parente, ndo sendo cristalograficamente reversivel (Otsuka e Wayman, 1998).

Como ja mencionado anteriormente, a TM pode ocorrer por redu¢do da temperatura ou
por aplicacdo de tensdo, sendo que a termodinamica e a cinética da transformacdo
dependem muito das direcoes das tensdes aplicadas em relacdo a orientacdo da rede
cristalina, ndo ocorrendo aparecimento ou desaparecimento repentino de grandes grupos
de placas. Durante a transformacao existe um equilibrio entre a energia motriz quimica
e a energia eldstica armazenada (resisténcia a transformacdo). Caso a energia motriz

exceda a energia eldstica armazenada, a transformagao é denominada espontanea, ja que
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uma vez iniciada, o crescimento e a nucleacdo catalitica ndo podem ser suprimidos por
influéncias externas (Delaey et al., 1974).

A acomodacdo das deformagdes € fundamental na nucleacdo e crescimento da
martensita, podendo ocorrer de duas formas: por escorregamento ou por maclacdo
(Fig.3.6). Em qualquer mecanismo de acomodagdo, a estrutura martensitica € mantida,
mas a forma global é a original da austenita. O escorregamento ¢ um mecanismo de
acomodag¢do comum em muitas martensitas, de forma permanente, ocorrendo quebras
de ligacdes atdmicas. J4 no processo de maclagdo, essas ligacdes permanecem intactas
durante o processo, que € capaz de acomodar mudangas de forma de um modo
reversivel. Para que o efeito memoria de forma ocorra, é necessario que a acomodacao

seja totalmente reversivel, portanto, nas ligas com memoria de forma, a maclacdo é o

N E
(a)

q %
(b)

q E
(c)

fase parente martensita

Figura 3.6 - llustracdo esquemdtica da deformacdo invariante de rede na
transformacdo martensitica: a) mudanga de forma na transformagao;
b) acomodacdo de deformagdes por escorregamento e c) por

maclacdo (Otsuka e Wayman, 1998).
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principal mecanismo de acomodacido das deformagdes geradas (Otsuka e Wayman,

1998; Wayman e Duerig, 1990).

Enquanto na maioria dos metais a deformacdo ocorre por deslocacdes, nas ligas NiTi a
resposta a tensdo ocorre por mudanga na geometria do cristal, através do movimento de
variantes geminadas, porém de tal maneira que a interface entre a variante da matensita
e a fase autenitica se torna um plano ndo distorcido e ndo rotacionado (plano
invariante), minimizando a energia de deformacao (Miyasaki et al., 1989). A martensita,
durante a TM, surge na forma de placas sobre os planos cristalograficos invariantes
(planos de hébito). Cada placa formada gera uma pequena distor¢do, sendo que as
contribuicdes somadas de todas as placas se anulam e a forma original do material é

mantida, ocorrendo uma auto-acomodacdo das placas (Wayman e Duerig, 1990).

Virios tipos de maclas podem ser formados durante o processo de auto-acomodagdo das
placas e variantes de martensita (Fig.3.7), sendo que em estudos sobre a microestrutura
martensitica de ligas NiTi de composicio aproximadamente equiatdmica, nao
deformadas, foram observados cinco tipos de maclas resultantes da transformacdo
martensitica: <011>tipo II, {111 }tipo I, {O11}tipo I, (001) e (100) compostas.
Dentre estas, as mais observadas foram: <011> tipo II, sugerindo que este tipo de macla
¢ a principal deformacdo invariante de rede da transformacdo martensitica nas ligas

NiTi (Miyazaki et al., 1989).

Figura 3.7 - Imagem obtida por microscopia eletronica de transmissio (MET)

mostrando maclas (Waitz, 2005).
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s contornos de maclas em geral se referem aos contornos entre as placas de martensita,
bem como os contornos dentro das placas. Esses locais apresentam energia
relativamente baixa, podendo se mover com relativa facilidade pela aplicacdo de tensao
devido a coeréncia atdmica. Os contornos entre placas individuais de martensita podem
se comportar como contornos de maclas, ou seja, as proprias placas individuais de
martensita funcionam como maclas em relagdo as placas adjacentes (Wayman e Duerig,

1990).

Segundo Shaw e Kyriakides (1995), a demaclagdo ¢ o movimento dos contornos de
macla por tensdo, resultando em mudanga de orientacdo de uma variante em outra, mais
favoravelmente orientada em relacdo a dire¢ao de tensao aplicada. Assim, a reorienta¢ao
da martensita pode seguir por migracdo do contorno de variante, gerando um
estreitamento de algumas variantes de martensita. A figura 3.8 mostra a demaclacdo da
liga NiTi quando deformada em uma temperatura menor que My e recuperacdo de forma
em temperaturas acima de Ay No resfriamento entre as temperaturas M; e M¢ o cristal

da fase austenitica se transforma em 24 variantes de martensita em uma forma de

b)) T<M;

(a)T> A

Figura 3.8 - Demaclacdo da liga NiTi quando deformada em uma temperatura
menor que Mg e recuperacio de forma em temperaturas acima de Ag: a)
cristal austenitico; b) variantes de auto-acomoda¢ao macladas A, B, C
e D, no resfriamento e transformag¢do martensitica; ¢) a variante A
torna-se dominante quando a tensdao de tracdo é aplicada (Wayman,

1980).
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auto-acomodacao. Nesta fase a forma do material nao se altera, porque os seis grupos de
quatro variantes se formam resultando no cancelamento das mudangas de forma
individuais e a mudan¢a de forma macroscépica média de cada grupo ¢
aproximadamente zero. Porém, quando esta martensita muti-orientada é deformada,
forma-se uma unica orientacdo de martensita. Esse fato se deve a demaclacido e ao
movimento de certas interfaces de martensita (Wayman, 1980). Sob tracdo abaixo de
M, acontece o alongamento por demaclagao dentro de uma variante, coalescéncia entre
variantes, seguida por coalescéncia entre grupos, resultando na permanéncia das
variantes em que a mudanga de forma permite a extensdo maxima da amostra na dire¢do
da tensdo aplicada. A recuperacdo da deformacgdo nos exemplos acima mencionados
depende do movimento reversivel das interfaces martensiticas por aquecimento ou por

remogao da tensao aplicada.

3.1.3. Comportamento termomecanico das ligas NiTi

As formas de deformacao das ligas NiTi sao dependentes da relacdo entre a temperatura
de deformacgdo (T4) e as temperaturas de transformacgdo. Existem quatro regimes de

temperatura basicos (Melton e Mercier, 1979; Miyasaki et al., 1981):

a) Tgq < Mg — Observa-se uma estrutura martensitica maclada, composta de varias
variantes com orientacdes diferentes. A deformacgdo consiste no movimento dos
contornos entre as placas e maclas de martensita (demaclacdo), resultando na
reorientagdo da martensita, com o crescimento de uma variante melhor orientada
em relacdo a tensdo aplicada, as custas de outra adjacente, orientada
desfavoravelmente.

b) M; < Tq < Af — No carregamento ocorre formagdo de MIT, que, por ser estavel
neste intervalo de temperaturas, permanece apds a retirada da carga.

c) Af< T4 < My - Material estd no estado austenitico. A deformacgao ocorre através
da formacgdo de MIT, que, com a retirada da carga, torna-se instdvel e retorna a

fase austenitica.
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d) Tgq > My — Nesta faixa de temperaturas ocorre deformacgado pléstica da austenita
antes que haja formacdo de MIT. A tensdo critica para formacdo de martensita
torna-se maior que a tensao necessaria para promover a deformacao plastica pelo

movimento de deslocacdes.

O EMF, também conhecido como “one way” é obtido por deformacido em temperaturas
correspondendo a (a) e (b) seguida de aquecimento acima de A¢. Quando a deformacgao
inicial estd abaixo de um limite de deformacdo de aproximadamente 6%, uma
recuperacdo de 100% pode ser obtida, significando que a concentragdo de defeitos num
Unico teste € insignificante, ou seja, a contribuicdo dos processos de fluxo plastico

convencional é muito baixa (Melton e Mercier, 1979).

O EMF foi descrito como um deslocamento do lago de histerese no diagrama tensao-
deformacao (Fig.3.9), isto pode ser visto quando uma amostra da liga € submetida a um
carregamento mecanico a uma temperatura abaixo de M. Quando a tensdo atinge um
valor critico, ocorre o inicio da transformacdo da martensita maclada para a martensita
nao maclada. Apds o descarregamento a amostra apresenta uma deformacdo residual
que pode ser recuperada a partir de um aquecimento, que faz com que a liga apresente
transformacdo de fase. O EMF é um evento térmico e mecanico, ou seja, a martensita é
inicialmente formada através do resfriamento e entdo deformada abaixo da temperatura
M;. Em seguida € aquecida acima da temperatura Ay, retornando a estrutura austenitica,
e a forma € entdo recuperada (Machado e Savi, 2002). A magnitude da histerese
depende do tipo de liga, mas valores entre 20 e 40°C sdo caracteristicos nas ligas com
memoria de forma (Otsuka e Wayman, 1998). Segundo Kennon e Dunne (1981) é
possivel uma recuperacdo de 6 a 8% de deformacdo induzida por dobramento, torcao,
tracdo e compressdo pelo aumento da temperatura (menos de 50°C acima da

temperatura de deformacao).

De acordo com Stoeckel (2001) se a tensao for aplicada em temperaturas entre Ar e My
no EMF, a martensita pode ser induzida por tensdo, necessitando de menos energia para

esse processo que é chamado de superelasticidade (SE) ou pseudoelasticidade.
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Figura superior: diagrama tensdo-deformacdo de uma liga com
memoria de forma a baixa temperatura. A) inicio da transformacdo da
martensita maclada para a ndo-maclada apds valor critico de tensdo; B)
término da transformacdo iniciada em A; C) deformacao residual que
pode ser recuperada por aquecimento. Figura inferior: 1) amostra em
temperatura acima de Ay, (somente a fase austenitica); 2) apds a
temperatura estar abaixo de My (martensita maclada), houve um
carregamento mecanico a temperatura constante (martensita nao-
maclada); 3) deformagdo residual; 4) forma original pode ser

recuperada por aquecimento da amostra (Machado e Savi, 2002).
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A SE foi descrita como um fendmeno que ocorre quando a amostra da liga estd em uma
temperatura superior a Ar e € submetida a um carregamento mecanico (Fig. 3.10), nesse
ponto uma resposta eldstica ocorre até que o valor critico seja atingido, quando a
transformacdo da austenita para a martensita acontece. Nesse momento a estrutura
cristalina da amostra é totalmente formada pela martensita ndo-maclada. Quando o
descarregamento ocorre, existe uma recuperagdo eldstica. Esse processo de carga-
descarga nao mostra nenhuma deformacgdo residual (Wayman e Bhadeshia, 1996).
Nesse caso a transformacdo martensitica também exibe histerese, com a tensdao da
transformacdo direta, no carregamento, sendo maior que a tensdo da transformacdo
reversa, no descarregamento (Wayman e Duerig, 1990). A superelasticidade s6 pode
ocorrer se a temperatura do material estiver abaixo de Mgy e acima de Ay, caso esteja
abaixo de Ay, a martensita induzida por tensdo permanecerd estdvel durante a descarga
(Duerig e Zadno, 1990). A for¢ca que impulsiona essa transformag@o é mecanica, € ndao
térmica. Acima de Ay, a tensdo critica para a formacao de martensita aumenta a medida
que a temperatura aumenta, ja que a fase austenitica é mais estdvel em temperaturas
mais altas. Esse aumento ocorre de forma linear obedecendo a relagao de Clausius-

Clapeyron:

d_gz_ﬂz_ﬂ (3.2)
dTr E &r

onde ¢ € uma tensdo uniaxial, 7' é a temperatura, ¢ € a deformacgao de transformacao, AS
¢ a entropia da transformagcdo por unidade de volume e AH € a entalpia da
transformacdo por unidade de volume (Wayman e Duerig, 1990; Otsuka e Wayman,

1998) .
3.1.4. Fabricacao dos fios de NiTi
A fabricacdo de ligas NiTi é um processo complexo e em geral envolve as seguintes

etapas: a) Fusao/fundicdo a vacuo; b) Forjamento e laminacao a quente; ¢c) Conformacgao

a frio; d) Tratamento de memoéria de forma.
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Temperatura
=

Figura 3.10 - Diagrama tensdo-deformacdo de liga supereldstica. Figura superior: A)
carregamento mecanico causando uma resposta eldstica até um valor
critico de tensdo. Inicio da transformacdo martensitica; B) término da
transformagdo martensitica (martensita ndo-maclada); C) inicio da
transformacdo reversa; D) descarregamento eldstico da austenita sem
deformacdo residual. Figura inferior: 1) carregamento mecanico a
temperatura acima de Af e formacdo de martensita ndo-maclada; 2)
transformagdo reversa; 3) Retorno a forma original sem deformacgdo

residual (Machado e Savi, 2002).
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a) Fusao/fundicao a vacuo: De acordo com Otsuka e Ren (1999), a transformacdo de
fase martensitica ocorre numa faixa de temperatura que varia de acordo com a
composi¢do quimica de cada liga. No diagrama de fases do sistema NiTi, (Fig.3.11)
existe um maior interesse na fase austenitica que estd limitada pelos precipitados Ti,Ni
e TiNi3, que se localiza numa estreita faixa em temperaturas abaixo de 650°C, em geral
com composicdo entre 50 e 50,5%at Ni. Esses precipitados tém grande influéncia nas
propriedades mecanicas, assim como nas temperaturas de transformacdo. Além disso,
uma pequena mudanca na composicdo pode alterar as temperaturas de transformacgao
drasticamente (Suzuki, 1998). A liga Nitinol original era composta por 55% de niquel e

45% de titanio (em peso) como descrito por Buelher et al. (1963).
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Figura 3.11 - Diagrama de equilibrio de fase da liga Ni-Ti, mostrando a regido do
composto intermetalico NiTi que € relevante para os fios ortodonticos

(Otsuka e Ren, 1999).
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Apo6s a selecdo da propor¢do entre os elementos quimicos, a liga é fundida em alto
vacuo, por indugdo sob alta freqiiéncia, em cadinhos de grafite (Suzuki, 1998), sendo
este 0 método mais utilizado para fundicdo das ligas NiTi (Ramaiah et al., 2005). Esse
processo € vantajoso, proporcionando maior homogeneidade da composi¢do quimica ao
longo do lingote e um maior controle desta composi¢do (Suzuki, 1998), pois na
temperatura de fundi¢do a liga equiatdmica € altamente reativa, principalmente com
oxigénio, nitrogénio e carbono, formando 6xidos e outros compostos. Também para se
reduzir a contaminagdo por carbono e oxigénio, pode-se utilizar cadinhos de CaO,

devendo-se evitar cadinhos de alumina e magnésio (Ramaiah et al., 2005).

b) Forjamento e laminacio a quente: Apds a solidificagdo, o material se apresenta
pouco dictil e ndo mostra superelasticidade ou efeito memdaria de forma. Neste ponto a
estrutura precisa ser refinada pelo forjamento e laminacdo a quente, objetivando a
melhoria das propriedades mecénicas e a redu¢do da seccdo transversal para facilitar
outros processos (Ramaiah et al., 2005), sendo que nessa etapa o material é forjado e
laminado a quente em barras ou placas do tamanho desejado. A liga € facilmente
trabalhada em temperaturas acima de 527°C, mas para se evitar a maior oxidacdo da
superficie, ndo se utiliza temperaturas muito altas, sendo a temperatura 6tima para o
trabalho a quente de aproximadamente 800°C (Suzuki, 1998). Ao término da laminagdo
a quente, pode-se notar a primeira mudanga na microestrutura em funcio do aumento da
temperatura, representada pelo crescimento de precipitados de TizNig. O tamanho e a
coeréncia dos precipitados influenciam diretamente as temperaturas de transformacdo e
o comportamento mecanico dos fios. A tensdo interna causada pelos precipitados
coerentes diminui a tensdo de transformacdo da martensita, vista pela reducdo da

temperatura M; (Frick et al., 2005).

¢) Conformacao a frio: Nesta etapa as ligas s@o laminadas a frio para reducdo da
seccdo transversal e para facilitar a conformagdo final do fio. Essa etapa € bastante
dificil nas ligas NiTi, pois estas apresentam endurecimento rapido, necessitando de
multiplas redugdes de seccdo transversal associadas aos freqiientes tratamentos de
recozimento (Suzuki, 1998). A liga conformada a frio apresenta martensita residual e

grande densidade de dislocagdes. Quando a microestrutura recebe tratamento térmico
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procura-se remover as dislocacdes e promover o crescimento de precipitados.
Entretanto, esses tratamentos térmicos demonstram uma influéncia nas propriedades de
tensdao-deformacgao similar ao do material laminado a quente, produzindo precipitados
que tem uma grande influéncia no comportamento mecanico, apesar ainda da presenca
de martensita e da alta densidade de deslocagdes. A conformacio a frio sem a etapa de
recozimento destréi o patamar martensitico na curva tensdo-deformagdo. Assim, um
material com 20% de trabalho a frio, na fase martensitica, apresenta alto limite de
escoamento e restritas propriedades de memoria de forma, pois somente deformacodes
muito baixas podem ser recuperadas. J4 quando se faz o recozimento, ocorre a
restauracdo do EMF e reduc¢do da tensdo de escoamento (Melton, 1990). De acordo com
Ramaiah et al. (2005), usualmente a quantidade de deformacao esta restrita a 30 a 40%
de forma a evitar trincas nos fios (Fig. 3.12). De acordo com Russel (2000), a
conformacdo a frio nio deve ultrapassar 30 a 50% em cada estdgio, antes do material ser
recozido, pois as ligas NiTi apresentam um encruamento muito rapido. Geralmente as
temperaturas de recozimento sdo menores que as temperaturas da laminagdo a quente e
estdo entre 600 e 800°C (Russel, 2001; Wu, 2002). Essa combinac¢ao de conformagao a
frio e recozimento € importante para as caracteristicas da microestrutura (Fig.3.13) da
liga (Russel, 2001; Wu, 2001) e os efeitos foram avaliados por DSC por Kurita et al.
(2004) que verificaram (Fig.3.14):

® Que picos largos e baixos ocorreram em ligas conformadas a frio;

® Que aredugdo da porcentagem de trabalho a frio aumentou da largura dos picos;

e (Que o aumento do numero de ciclos térmicos de recozimento aumentou o
tamanho dos picos;

® Que a fase R apareceu apds a conformacgdo a frio e subseqiiente recozimento.
Esta fase formou-se claramente na temperatura de recozimento de 500°C. Isso
fez com que os autores concluissem que essa fase seria estabilizada pelos

defeitos da conformacdo a frio e subseqiiente recozimento.
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Figura 3.12 - Secc¢do transversal de ligas NiTi equiatomicas conformadas a frio e
totalmente recozidas: a) 10%, b) 20%, 30% e 40% do fio de diametro
inicial de 1,14mm (Miller e Lagoudas, 2001).

Figura 3.13 - Microestrutura de liga NiTi conformada a frio a 15% com alta densidade
de dislocagdes: a) escorregamento de bandas; b) placas de martensita.
Liga conformada a frio e recozida a 773 K: c) durante 15min e d)
durante 30min. Ver o desenvolvimento das deslocacdes que crescem

com o0 aumento no tempo de recozimento (Chrobak e Stroz, 2005).



24

T T T T T N T T : I : ! : I : _
Iu' ||
|
|I | g] I/’_'_ “
@ I| o /
] /| .
_4_-/ ﬂ PP - \‘. ||
A |
f'll l II‘ || |
| | -
—
L/ | |
ol ;, - \i\ll,|-. |
| 0|
g ] ___,_/'\_)J L ~ E'; ‘ ll\wl
s . - ]
1 1 1 1 i | 1 1 1 1 1 1 1 1
-100 -50 0 50 100 -50 0 50 100 150
a b Temp(°C)
Temp(°C) emp

Figura 3.14 - Picos de DSC (a) no resfriamento e (b) no aquecimento (1) de uma liga
NiTi equiatomica laminada a frio a 41,6%, (2) recozida nas temperaturas

de 400 e (3) 500°C e (4) antes da laminacdo a frio (Kurita et al., 2004).

Baseado em observacdes experimentais da tensdo de transformacdo e dissipacdo de
energia das ligas NiTi em relagdo a temperatura de recozimento, Nemat-Nasser ¢ Guo
(2005) fizeram as seguintes observagdes:
e As temperaturas de recozimento tiveram um efeito significativo no
comportamento supereldstico das ligas NiTi. A tensdo de transformacdo e a

dissipacdo de energia mudaram com a temperatura de recozimento (Fig.

3.14);
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Figura 3.15 - Tensdo de transforma¢do em fun¢do da temperatura de recozimento

(Nemat-Nasser e Guo, 2005).
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e A dissipagdo de energia chegou ao minimo quando a temperatura de

recozimento se aproximou de 600K (Fig 3.16);

D.R. (deformacio residual) Ty=296K

D.R. D.R.

n
T

Energia Dissipada J/m?)

o {111 disi S i T 1] i Joa

Temperatura de recozimento (K)

Figura 3.16 - Dissipacdo de energia em fun¢do da temperatura de recozimento

(Nemat-Nasser e Guo, 2005).

¢ Embora a tensdo de transformacdo das ligas NiTi aumentasse com a reducao
das temperaturas de recozimento, foi também induzida uma grande
deformacao residual;

¢ (Quando a temperatura de recozimento estava em torno de 923K, o material
ndo era mais supereldstico;

¢ A duracdo do recozimento (473K) teve pouco efeito no comportamento

supereldstico se comparado a temperatura de recozimento (Fig. 3.17).
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Figura 3.17 - Efeito da duracdo do recozimento no comportamento supereldstico

(Nemat-Nasser e Guo, 2005).
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A figura 3.18 mostra os fios sendo bobinados apds conformacio a frio.

Figura 3.18 -  Fios de NiTi semi-acabados sendo bobinados

(http://www.memry.com/productsservices/semifinished.html).

d) Tratamento de memoria de forma: o material entdo, é submetido a tratamentos
térmicos para adquirir as propriedades desejadas, sendo que os tratamentos térmicos de
superelasticidade e memoria de forma s@o muito parecidos, diferindo apenas quanto as
temperaturas de transformacdo (Suzuki, 1998). Normalmente o tratamento térmico &

feito abaixo da temperatura de recristalizacdo (Ramaiah et al., 2005). As temperaturas
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médias de recozimento de 350 a 450°C de 10 a 100 minutos s@o as mais utilizadas para
que o efeito supereldstico se manifeste, sendo que para se obter esse efeito pode-se
utilizar também o tratamento de envelhecimento (Suzuki, 1998). Saburi (1998) relatou
que a redu¢do do tamanho de grio, obtida através de tratamentos térmicos, ¢ muito
efetiva na melhoria das propriedades superelésticas do material como pode ser visto na

Figura 3.19.
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Figura 3.19 - Curvas de tensdo-deformag@o mostrando a influéncia do tamanho de
grao na superelasticidade. Observar que o menor tamanho do grao

melhora o comportamento supereldstico (Saburi, 1998).

Uma outra forma para obteng¢do de superelasticidade e efeito memdria de forma é
através de utilizacdo de ligas ricas em Ni submetidas a tratamento térmico de 600 a
900°C, seguidos por uma baixa temperatura de envelhecimento em torno de 400°C
(Wu, 2002). Em uma condi¢ao de resfriamento lento a partir de altas temperaturas, as
ligas NiTi com mais de 50,5 % de Ni em porcentagem atomica se decompdem
formando TiNi3 em coexisténcia com a matriz. A formacao de TiNi3, que € uma fase de
equilibrio, ¢ comumente precedida pela formacdo de fases metaestaveis TizNig e Ti,Nis.

O processo de decomposicao segue o esquema abaixo (Otsuka e Wayman, 1998):

a) envelhecimento em temperaturas abaixo de 680°C

TiNi — TiNi + Ti3Nigy — TiNi + Ti,Niz — TiNi+ TiNi3
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b) envelhecimento em temperaturas entre 680 e 750°C
TiNi — TiNi1 + Ti,Niz — TiNi + TiNi3
¢) envelhecimento em temperaturas entre 750 e 800°C

TiNi— TiNi + TiNi3

Em qualquer dos intervalos de temperatura, o produto final da decomposi¢do € uma
mistura de TiNi e TiNi;z (Saburi, 1998). Em temperaturas acima de 627°C ha
decomposi¢do dos precipitados TisNiy em Ti;Niz e TiNi3, que podem ser encontrados

juntamente com a matriz de fase 3 (Nishida et al., 1986).

Os precipitados TisNiy apresentam estrutura romboédrica e promovem melhorias nas
caracteristicas de memoria de forma e superelasticidade das ligas NiTi. Eles também
afetam as caracteristicas da transformacdo martensitica, podendo atuar como centros de
nucleacdo para formagdo da fase R, devido a pequena histerese de temperatura desta
transformacdo. Este comportamento é explicado pelo fato dos precipitados coerentes
induzirem o aparecimento de campos de tensdes/deformagdes na matriz circundante
(Otsuka e Ren, 1999). A formacao de precipitados e evolu¢do da microestrutura com o

envelhecimento podem ser vistos na figuras 3.20, 3.21 e 3.22.

As ligas NiTi ricas em Ni apresentam temperaturas de transicdo controladas pelo teor de
Ni, formando nos estdgios iniciais de envelhecimento, em baixas temperaturas,
precipitados de TisNis finamente dispersos (fig. 3.21), melhorando as caracteristicas de
SE e EMF (Otsuka e Wayman, 1998). Estes precipitados que possuem forma lenticular
sdo coerentes com a matriz e originam campos de tensdo ao redor deles (Allafi et al.,
2002). Dois fatores regem a nucleagdo e crescimento difusionais dos precipitados. Em
altas temperaturas a energia térmica € suficiente para ocorrer uma rdpida difusdo dos
atomos de Ni e Ti na matriz, mas € dificil a formag¢do de um nicleo de precipitado
quando a temperatura aumenta. J4 em temperaturas mais baixas ocorrem altas taxas de
nucleacdo e baixas taxas de difusdo. Os processos de difusdo e nucleagdo sdo
otimizados em temperaturas intermedidrias (350-450°C), resultando em taxas de
precipitacio maximas e maior impacto sobre as temperaturas de transformacao. Apds

tratamentos térmicos a 425°C ocorre 0 maximo de precipitagdo e o Af aumenta mais
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Figura 3.20 - Modificacdo da microestrutura vista por MET de liga NiTi conformada
a frio e envelhecida por 1,5h: a) Liga conformada a frio: com grande
densidade de deslocacbes e presenca de placas de martensita
estabilizadas; b) envelhecimento a 350°C: grande densidade de
deslocagdes; c¢) envelhecimento a 450°C: martensita presente, grande
quantidade de dislocacdes e precipitados em torno de 50nm; d)
envelhecimento a 550°C: alguns grdos sdo mostrados como dislocacdes
livres, desenvolvimento de outras dislocacdes em rede com a reducao da
tensdo interna e das dislocagdes. O tamanho dos precipitados ndo foi
determinado; e) envelhecimento a 600°C: precipitados de
aproximadamente 1 nm entre as dislocagdes observadas (Frick et al.,

2005).



30

=

400°C por 1h 450°C por 1h 500°C por 1h

400°C por 10h 450°C por 10h 500°C por 10h

Figura 3.21 - Observacdo por microscopia eletronica de transmissdo (MET) dos
efeitos do envelhecimento de ligas NiTi ricas em Ni com memoria de
forma apés 400, 450 e 500°C de 1 a 10 h. E importante notar que de 1 a
10 h de envelhecimento ocorre precipitacio de particulas nas

proximidades dos contornos de grao (Khalil-Allafi et al., 2004).
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Figura 3.22 - Observacdo por MET de ligas NiTi ricas em Ni apds envelhecimento a
500°C por 100h: a) A microestrutura apresentando precipitados grandes
e muito distanciados; b) Martensita entre grandes e distanciados

precipitados de NisTis (Khalil-Allafi et al., 2004)

rapidamente, devido a difusdo dos atomos de Ni e Ti, que se congregam nos
precipitados € os atomos de Ti se movem para a matriz. Com o enriquecimento da
matriz em Ti, a temperatura aumenta, de acordo com a relacdo entre composi¢io e

temperatura de transformacao (Melton, 1990).

Embora a composi¢cdo do material ndo se altere, mudancas localizadas de composicao
podem influenciar as temperaturas de transformacdo. As ligas ricas em niquel, como ja

foi dito, apresentam um valor baixo de A; na condicdo temperada e um aumento
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significativo nesta temperatura apds o envelhecimento. J4 as ligas ricas em Ti
apresentam uma diferenca muito pequena para as mesmas condicdes de tratamento

térmico (Suzuki, 1998).

As martensitas R e B19” se nucleiam préximo aos precipitados de TizNiy € em seguida
crescem na matriz com comportamentos de crescimento distintos. A fase R cresce sem
interrupgdes aparentes, enquanto a B19’ se nucleia em explosdes abruptas e cresce
rapidamente, necessitando de um superesfriamento adicional antes de consumir o
restante da matriz. Estas duas regides formam dois passos em uma temperatura mais alta
proxima aos precipitados e em uma temperatura inferior distante deles. Dependendo do
tempo e da temperatura de envelhecimento sdo desenvolvidas distribui¢des ndo
homogéneas de Ni, que podem afetar as temperaturas de transformagao. No inicio do
envelhecimento a concentracdo de Ni da matriz altera-se somente em regides proximas
as particulas e a maior parte da matriz ndo € afetada. Apds tempos intermedidrios de
envelhecimento, a concentragdo de Ni varia fortemente em relagdo a localizacdo entre
as particulas e ap6s longos tempos, todo o excesso de Ni € consumido e a estrutura de
duas fases alcancga equilibrio termodindmico. Apds tempos de envelhecimento, pode
observar-se através de curvas por DSC, o comportamento de transformacao 2-3-2: dois
picos distintos de transformacdo, trés picos apds tempos intermedidrios de
envelhecimento e dois picos apds longos picos de envelhecimento (Baitaillard e Bidaux,

2002; Allafi et al., 2002). A Figura 3.23 mostra o comportamento 2-3-2.

Um estudo realizado por Khalil-Allafi et al. (2004) mostrou que o comportamento de
transformacdo observado em curvas de DSC em relacdo aos tempos de envelhecimento
era bem mais complexo que o 2-3-2, podendo ter comportamento 1-2-3-2-1 (Fig. 3.24).
Os autores relataram que existem casos em que somente um pico pode ser observado
como em 400°C por lhora e em 500°C por 100 horas. As transformagdes de um passo
que ocorreram apods longos tempos de envelhecimento sdo caracterizadas por grandes
espacamentos entre os precipitados. Essas particulas ndo interferem na TM e somente
afetam o comportamento de transformacao através da diminui¢do na concentracdo de Ni

na matriz.
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Figura 3.23 -  Curvas de DSC envelhecidas a 400°C por 2, 10, 50 e 100 horas e a
450°C por 0,5, 1, 10 e 100 horas. Em tempos intermedidrios de
envelhecimento as curvas de DSC apresentam 3 picos € 2 picos em

curtos e longos tempos de envelhecimento (Allafi et al.,2002).
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Figura 3.24 - Curvas de DSC obtidas apds trés temperaturas de envelhecimento (400,
450 e 500°C) para trés tempos de envelhecimento (1, 10 e 100 horas).
Existem casos em que somente um pico pode ser observado como em

400°C por lhora e em 500°C por 100 horas (Khalil-Allafi et al., 2004).

De forma resumida Jacson et al. (1972) descrevem os passos do tratamento térmico para

as ligas NiTi, particularmente para o Nitinol (Fig. 3.25):

1. Obtenc¢do da liga na forma desejada;
2. Forma da configuracdo de memoria desejada;
3. Enclausuramento da configuracdo de memoria. Escolha da temperatura de

aquecimento e resfriamento feito em dgua.
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Figura 3.25 - [llustracdo esquemadtica do tratamento térmico da liga NiTi: a)
Obtencdo do fio; b) Configuracio na forma de arco; c)
Enclausuramento do arco e aquecimento na temperatura escolhida; d)

Resfriamento em 4gua.

3.2. Comportamento das ligas NiTi em torcao e tracao

3.2.1. Grafico tensao-deformacio para as ligas NiTi

N

A aplicacdo de tensdo sobre uma liga metaestiavel susceptivel a transformacdo
martensitica em uma temperatura constante T;, é representada pela curva tensdo-

deformacao da Figura 3.26, caso T; seja maior que Ag.



36

Lo
o
L ﬁw-m
2 '?*s
g ¥F s
4

™ b

Detormacio

Figura 3.26 - Curva tensdo-deformacao (Krishnan et al., 1974)

O segmento AB mostra a deformacgdo eldstica da fase austenitica. No ponto B,
correspondendo a um nivel de tens@o oy (T;) ocorre a formagdo das primeiras placas de
martensita. A transformacio se completa quando o ponto C € alcancado, sendo que a
inclinacdo do segmento BC mostra a facilidade do prosseguimento da transformagao até
o final. Espera-se que ao final do patamar de tensdo (BC) a maior parte do material
tenha se transformado em martensita, porém como o material é policristalino, podem
ocorrer dreas de austenita residual, que necessitam de uma tensdo mais alta para que
ocorra a transformacdo (Miyazaki et al., 1981). Apds o ponto C, para que se aumente a
deformacao, € necessario um aumento na tensdao. No inicio, o principal mecanismo de
deformacdo é a distorcdo eldstica da martensita monoclinica acompanhada pela
transformacdo gradual das dreas de austenita residual. Quando a deformacdo esta

préoxima de 7,5% (préximo ao ponto C’), a tensdao chega a um nivel suficientemente alto
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para que ocorra o escorregamento da martensita (deformagdo permanente). Entao nesse

ponto a inclinag@o da curva comeca a decair (Shaw e Kyriakides, 1995).

Caso a tensdo aumente continuamente, o material que estd na condicdo de
completamente transformado se deforma elasticamente, como representado na secao CD
da curva. O ponto de escoamento pléstico, GeP da martensita ocorre em D e o material se
deforma plasticamente até a fratura. Caso a tensdo seja liberada no ponto C’, a
deformacdo é recuperada em vdrios estagios. O segmento C’F da curva mostra o
descarregamento eldstico da martensita e quando se alcan¢a uma tensao ca(T;) em F, a
transformacdo reversa se inicia e a fracdo de martensita decresce até que a fase
austenitica seja totalmente restaurada (G). O descarregamento eldstico da austenita esta
representado pelo segmento GH e a deformacgdo total pode ou ndo ser completamente
recuperada. A quantidade de energia dissipada, associada a superelasticidade, ¢
fornecida pela drea englobada pelas curvas de carga e descarga, devido a seqiiéncia de
formacdo das interfaces entre as fases (Lim e McDowell, 1995) e a histerese de tensdo é

determinada pela diferenca entre oy(T)) € 6a(T) (Krishnan et al., 1974).

Como ja mencionado anteriormente, a tensao necessaria para induzir a transformacgao
om(T;) € uma funcdo linear da temperatura, com uma relacao semelhante para ca(T)).
As tensdes om(T;) e oa(T;) aumentam com o aumento da temperatura, enquanto a
tensdo de escoamento da fase f3, ceP, decresce com o aumento da temperatura. As
variagdes adicionais do comportamento tensao-temperatura sdo devidas as variagdes dos

componentes da tensdo aplicada em relacdo a orientagdo cristalina (Krishnan et

al.,1974).

Em temperaturas abaixo de Agf, as curvas tensdo-deformacdo revelam uma grande
quantidade de alongamento residual (e,) ap6s a descarga, enquanto aquelas obtidas em
temperaturas acima de A¢ revelam um comportamento supereldstico, que € caracterizado
por uma recuperagdo, quase perfeita, da forma de descarga. Quanto a relagcdo entre o
alongamento residual relativo (e./em.x) € a temperatura, verifica-se que abaixo de Aj;,
es/emax € cerca de 0,8 e quase constante, independente da temperatura. Isso se deve a
recuperacdo da deformacgdo na descarga, que em temperatura abaixo de A;, mostra
principalmente de uma deformacdo eldstica e uma deformacgdo induzida por demaclacao

na martensita, que independe da temperatura. Acima de A;, o alongamento residual
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relativo inicia uma reducio abrupta, chegando a um valor minimo em Ay. A recuperacao
da deformacgdo na descarga nestas temperaturas engloba a recuperagdo da deformacgdo
reversa da martensita e as deformacodes eldstica e induzida pela demaclacdo (Strnadel et

al., 1995).

Quanto a dependéncia da tensdo critica para indugdo de martensita (op) € a

temperatura, pode-se notar que:

e A medida que a temperatura aumenta, 6y diminui inicialmente, alcangando um
minimo aproximadamente no ponto M;. Nesta faixa de temperatura, oy
representa a tensao para o movimento dos contornos e interfaces de macla entre
as variantes de martensita, jA4 que a amostra se encontra na fase martensitica

antes do carregamento;

e Acima de M;, oy aumenta com a temperatura, uma vez que ela representa a

tensdo para induzir a formacdo de martensita;

e Proximo ao ponto Ay, os resultados se desviam desta linearidade, pois oy se
torna maior que a tensao critica para o escorregamento (o). A redugdo relativa
em o, comparada com oy, quando a temperatura sobe, leva ao aumento da
deformacdo pldstica residual e por isso ao aumento do alongamento relativo,

€o/€max-

Deve-se notar que no sistema NiTi a tensdo critica para o escorregamento (c;) eleva-se
com o teor de niquel, pelo endurecimento por solucdo sélida somado a alta densidade de
deslocacdes termicamente rearranjadas, e nas ligas ricas em niquel, em alguma

extensdo, a precipitados finos de Ti3Ni4 (Strnadel et al., 1995).

3.2.2. Comportamento em torc¢ao e tracao

Filleul e Constant (1999) estudaram o comportamento mecanico de fios ortodonticos de
aco inoxiddvel (SS) e dois tipos de fios de NiTi com temperatura Ay de 25,3 e 29°C, M;
de -20,3 e 35,5°C e espessura de 0.435 x 0.64mm em ensaios de torcio com

carregamento nas temperaturas de 22°C e descarregamento em 22 e 37°C, utilizando
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variacdes de momento de 0 a 350; 0 a 700; O a 1050 e 0 a 1400gmm. Os autores
verificaram que uma menor temperatura M; indica um maior momento para indugdo da
formacdo da martensita para um dado angulo de tor¢do, podendo explicar os diferentes

comportamentos dos dois fios de NiTi estudados (Fig. 3.27 e 3.28).

Momento (g.mm)

120
0 Carregamento:22°C

1000 Descarregamento: 37°C

800

600

400

200

Figura 3.27 - Curvas de tor¢do com carregamento a 22°C do fio NiTi (Af de 29°C e
M; de -35,5°C ) e do ago inox (SS) com momentos variando de (1) 0 a
350gmm; (2) 0 a 750 gmm; (3) 0 a 1050 gmm e (4) 0 a 1400 gmm. O
descarregamento ocorre a 37°C. As curvas de descarregamento foram

semelhantes para as duas ligas (Filleul e Constant, 1999).

Outra observacao feita foi a diferenca de comportamento apds o descarregamento a 22 e
37°C do fio NiTi com A¢ de 25,3°C e M; de —20,3°C. Essa diferenca foi relatada

levando em consideracdo que a 22°C a martensita foi induzida por tensdo, mas no
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descarregamento a 22°C (entre Af e Aj) o processo de restauragdo ocorreu
aproximadamente entre M; e Ay. Ja quando o descarregamento ocorreu a 37°C, a curva
foi desviada para cima (Fig. 3.29). Os autores ainda afirmaram que se houver
necessidade de utilizar um fio supereldstico durante o tratamento ortodontico, a liga

escolhida devera ter um M; mais alto.

Meling e Odegard (1996) estudaram o comportamento em tor¢do de oito fios
ortodonticos de NiTi, utilizando ativagdo de 20° e temperaturas de 10°C e 80°C por

aplicacdo de dgua fria e quente. Os autores observaram que a resisténcia em tor¢cao de

Momento (g.mm)
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Figura 3.28 - Curvas de tor¢dao com carregamento a 22°C do fio NiTi (Arde 25,3°C e
M; de —20,3°C ) e do ago inox (SS) com momentos variando de (1) 0 a
350gmm; (2) 0 a 750 gmm; (3) 0 a 1050 gmm e (4) 0 a 1400 gmm. O
descarregamento ocorre a 37°C. As curvas de descarregamento foram

semelhantes para as duas ligas (Filleul e Constant, 1999).
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Figura 3.29 - Curvas de tor¢cdo com carregamento a 22°C do fio NiTi (Afde 29°C e
M; de -35,5°C ) e do ago inox (SS) com momentos variando de (1) 0 a
350gmm; (2) 0 a 750gmm; (3) 0 a 1050gmm e (4) 0 a 1400gmm. O
descarregamento ocorreu a 22°C e declive da curvas de
descarregamento reduziu com a diminui¢do da deformacdo (Filleul e

Constant, 1999).

alguns fios foi muito afetada. Em geral, o efeito da d4gua quente desaparece rapidamente,
mas os fios permanecem até o nivel de reducio de resisténcia em torcdo apds rapidas
aplicacoes de dgua fria. Os arcos com memoria de forma mostraram redugdes na
resisténcia em torcdo quando a dgua fria foi aplicada repetidamente, além da resisténcia
permanecer baixa e ndo haver uma tendéncia de aumento até mais de duas horas apds a
exposicao ao frio. Os resultados levaram os autores a pensar que alguns fios poderiam
gerar for¢as inadequadas para a movimentagdo dentdria apés a ingestdo de liquidos

frios.

Um fator que interfere na aplicagdo de forcas pelo aparelho ortoddntico € a seccdo

transversal do fio, ocorrendo aumento da resisténcia e da forca aplicada aos dentes a
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medida que hd um aumento da sec¢do transversal do fio. Para traduzir o efeito da sec¢do
transversal em conceitos fisicos, Burstone (1981) criou um sistema numérico chamado
de Valor de Rigidez Transversal (RT), considerando como unidade de rigidez o fio
redondo de aco inoxiddvel com espessura de 0.004 polegada (0,Imm). A partir dessa
referéncia, o RT do fio significa quantas vezes mais rigido ele € em relacdo ao fio de
aco inox 0.004 polegadas. A rigidez nos fios retangulares pode ser medida em dois
sentidos: base maior (1* ordem) e base menor (2* ordem), sendo que o horizontal

apresenta maior rigidez que o vertical por possuir maior diametro (Fig.3.30).

s 22 Ordem

12 Ordem

Figura 3.30 - Medida da rigidez nos sentidos horizontal (1* ordem) e vertical (2*

ordem) nos fios retangulares de NiTi (Oliveira, 2000).

A andlise da tor¢do de fios retangulares ¢ matematicamente complexa (Popov, 1968),
pois o eixo do fio se deforma durante o ensaio (Fig. 3.31) e a distribui¢do da tensdo de

cisalhamento no fio retangular torcido (figura 3.32) é zero nos angulos e maxima nos

Figura 3.31 - Deformacgao do fio retangular sob tor¢do (Popov, 1968).
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Figura 3.32 - Distribuicdo da tensdo de cisalhamento em fios retangulares

submetidos a tor¢c@o: b corresponde a base maior do fio e ¢

corresponde a base menor do fio (Popov, 1968).

pontos médios das bases maiores dos fios. A tensdo de cisalhamento maxima no fio

retangular submetido ao torque T pode ser escrita como:

Omax = T (3.3)

obc

onde b € a base maior , ¢ € a base menor , o € o parametro que depende da razdo b/c.
Existem trés valores de o dependendo da razdo b/c para o cédlculo da tensdo de

cisalhamento maximo em fios retangulares (Tab. III-1).
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Tabela III-1 -  Valores do pardmetro o em fungdo da razdo b/c em fios retangulares.

a b/c
0,208 1,00
0,231 1.50
0,246 2,00

As transformagdes martensiticas em torcao e tracdo foram estudadas por McNaney et al.

(2003) e foram verificadas vias bastante diferentes para as duas condicdes:

e A tensdo de transformacdo em torcdo foi significativamente mais alta que em

tracdo, ao contrdrio do escoamento inicial em metais;

¢ Quando se aplicou um carregamento em tragdo seguido por tor¢ao, observou-se
a formacdo de bandas de Liiders logo que a tensdo alcangou o valor de

aproximadamente 400MPa em 1% de deformagdo em tragdo;

® As bandas permaneceram visiveis durante todo o ciclo de tor¢do, onde a tensdo

de tracdo minima foi mantida fixa;

e As bandas de Liiders ndo foram encontradas durante a tracao-torcao.

As bandas de Liiders sdo formadas durante o escoamento do material em que a
deformacao € heterogénea, isto é, existem bandas de material deformado ao lado de
bandas de material ainda ndo deformado. Em geral, varias bandas se formam em
diversos pontos de concentracdo de tensdes, sempre alinhadas a 45° com a dire¢do
de tragdo e sdo conhecidas também como linhas de distensdo. Cada oscilacdo da
carga durante o escoamento corresponde a formagdo de uma banda. Assim, a
transformacdo da martensita no escoamento ocorre pela propagacdo de bandas de
Liiders, que varrem regides que ainda ndo escoaram, até que ocorra o escoamento de

todo o material (CIMM, 2006).
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Segundo Liu et al. (1998) a reorientacdo da martensita ocorre em trés estigios do
grafico tensdo-deformacao em ligas NiTi policristalinas durante a deformacao uniaxial.
O inicio e o final do platd estdo somente associados com o inicio e a completa
propagacao da reorientacdo localizada das bandas. O processo de reorientagdo continua
apos o estagio de ““ bandas de Liiders” com o aumento da tensdo, como pode ser visto na
Figura 3.33. Durante o estigio de “bandas de Liiders” (II) somente duas deformacdes

s@o possiveis: uma deformacdo até ativacao do platd de tensdo e a outra corresponde a

deformacao até o final do plat6 de tensao.

Tem-se como hipétese que a formagdo das bandas de Liiders durante a tracdo facilitaria
a deformacdo. Ja em tor¢do ocorrem tensdes mais altas que em tragdo e as bandas de

Liiders nao se formam até 2% de deformacao por cisalhamento (McNaney et al.,2003).
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Figura 3.33 - Curva tensido-deformacdo: Estdgios I I e III (Liu et al., 1998).
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3.2.3. Deformacao ciclica

Geralmente quando as ligas NiTi sofrem deformagdo ciclica, podem ocorrer
deformacgdes permanentes por introducdo de deslocagdes e outros defeitos formados em
niveis altos de tensdo nos ciclos de tracdo (Melton e Mercier, 1979). Assim, a
estabilidade do comportamento tensao-deformacao pode ser melhorada pela elevacao da
tensdo critica de escorregamento, existindo dois mecanismos disponiveis para isso nas

ligas NiTi (Miyazaki et al., 1982):

a) Endurecimento por precipitagio, mais efetivamente realizado pelo
envelhecimento a 400°C por 1 hora, ap6és a solubilizacdo a 1000°C (Melton e
Mercier, 1979). Nesse tratamento hda uma mudanga gradual e crescente da

inclinacdo do patamar de tensao pela deformacao ciclica (Miyazaki et al., 1982);

b) Endurecimento devido a alta densidade de deslocacdes rearranjadas
termicamente, obtido pelo recozimento a 400°C por 1 hora, apds trabalho a frio
(Melton e Mercier, 1979). Nesse tratamento o patamar de tensdo é conservado

mesmo apds 100 ciclos (Miyazaki et al., 1982).

E importante a elevacdo da tensdo critica para o escorregamento, pois desta forma se
estabilizam as caracteristicas de superelasticidade e evitam a deformacdo ciclica, sendo
que a tensdo critica depende do tratamento termomecanico e teor de Ni da liga

(Miyazaki et al., 1986).

De acordo com Strnadel et al. (1995) nas ligas com menores teores de Ni ocorre uma
maior deformagdo de transformagdo que em ligas ricas em Ni, devido a natureza das
deslocacdes que oferecem pequena resisténcia ao crescimento de variantes de martensita
preferencialmente orientadas. J4 nas ligas ricas em Ni, ocorrem valores mais altos de
tensdo critica de escorregamento e menor grau de deformacdo residual, menor
quantidade de endurecimento ciclico por deslocacdo, menor tensdo de inducao interna e
a tensdo para a formacao de martensita ndo decresce tdo rapidamente quando o nimero

de ciclos aumenta, como no caso das ligas com baixo teor de Ni.
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As propriedades das ligas NiTi submetidas a ciclagem termomecanica foram relatadas

por Miyazaki et al.(1986) e por Tobushi et al. (1996) de uma forma geral como:

¢ (Com o aumento do nimero de ciclos as tensdes criticas para o inicio e final das

transformacdes martensitica e reversa decrescem;

¢ Com o aumento do numero de ciclos as temperaturas de inicio e final das

transformacdes martensitica e reversa se elevam;

e (Com o progresso da deformacdo ciclica a deformacao residual nao recuperdvel

aumenta;
e (Com o aumento do nimero de ciclos a histerese de tensdo torna-se menor;

¢ Com o aumento do ndmero de ciclos a extensdo da deformacdo de

transformacao decresce devido ao aparecimento da deformacao nao recuperavel;

e Os fendmenos acima relatados variam significativamente nos ciclos iniciais, mas
a quantidade de variacdo em cada propriedade decresce com o aumento no

ndmero de ciclos.

As temperaturas Aj; e M; foram observadas em ensaios com variagdes de temperaturas
ciclicas sob tensdo constante e elas variaram significativamente nos primeiros ciclos e
se tornaram praticamente constantes apos um certo nimero de ciclos (Tobushi et al.,

1996).

A ocorréncia de deformacdo por escorregamento durante o ciclo de deformacgdo
precedente e a permanéncia das placas de martensita apds a descarga sdo as provaveis
causas para a deformacao residual (Melton e Mercier, 1979). A introdu¢do do campo de
tensdo pela deformacao satisfaz a condi¢do de compatibilidade das deformagdes em um
contorno de grao, que aumenta com o ndmero de ciclos. A martensita residual que esta
nas proximidades dos contornos de graos contribui para a deformacao residual. A tensdo
interna gerada por estas deformacdes por escorregamento auxilia a formacgdo de
martensita induzida por tensdo, causando um decréscimo na tensao critica aplicada para

induzir martensita pela deformagdo ciclica. O aumento da deformacgdo residual e a
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reducdo da tensdo critica para formar martensita dependem da tensdo critica de
escorregamento e da capacidade de endurecimento ciclico da liga. Uma maior tensdo
critica de escorregamento, em ligas ricas em niquel, e intenso endurecimento ciclico
pela geracdo de deslocacdes, geralmente reduzem a taxa de crescimento da deformacgdo
residual com o aumento do numero de ciclos e causa a estabilizacdo do diagrama
tensdo-deformacao ciclica. J4 a menor tensdo ciclica de escorregamento nas ligas com
baixo teor de niquel, considerdvel endurecimento por deformacgdo ciclica e grande
deformacao residual, induzem a maiores tensdes internas e a uma queda pronunciada da
tensdo critica para a formacdo de martensita quando o nimero de ciclos aumenta

(Tobushi et al., 1992 e Strnadel et al., 1995).

3.3. As ligas NiTiCu

Nas ligas NiTiCu uma fracdo de niquel € substituida pelo cobre. Assim essa substitui¢ao
afeta o comportamento de transformacdo e as caracteristicas de memoria de forma
(Saburi, 1998). De acordo com Sachdeva (1997) e Gil e Planell (1999) o cobre dissolve-
se na fase B2 (austenita) em concentracdoes acima de 30%. Entretanto, as solucdes
s6lidas NiTiCu mais utilizadas na pratica sdo as que contém de 5 a 10% de cobre. Os
efeitos do cobre nas propriedades da liga sdo:
® O cobre de 5 a 15% muda a estrutura cristalogrifica da fase de baixa
temperatura (martensitica). A transformacgdo de fases ocorre na seguinte
seqiiéncia: B2 (austenita, bcc) para B19 (martensita, ortorrdmbica) para
B19’ (martensita, monoclinica) no resfriamento;
¢ A histerese térmica reduz de 40K na liga bindria para 11K para a terndria
com 10% Cu;
® A histerese de tensdo supereldstica diminui, ou seja, a diferenca no nivel

de tensdo entre o carregamento € a restauracao diminui.

Como foi dito anteriormente, a histerese de transformacdo de B2 — B19 nas ligas
NiTiCu é muito menor que a transformacdo B2 — B19” que ocorre nas ligas bindrias.
Essa pequena histerese é explicada pela maior facilidade de movimentacao da interface

durante a transformacao (Saburi et al., 1986).
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Um estudo de fios ortodonticos supereldsticos de NiTi e NiTiCu por DSC mostrou que
as ligas NiTi apresentaram dois picos no aquecimento e interposi¢do de fase R, além de
temperaturas Asde 16 e 22°C e M, menores que as ligas NiTiCu. J4 as ligas NiTiCu
apresentaram um pico no aquecimento € um no resfriamento, ndo apresentando fase R e
At de 37°C (lijima et al., 2002). Também através de anlises de curvas obtidas por DSC
das ligas bindrias e terndrias, Es-Souni et al. (2001) verificaram que as ligas NiTiCu
apresentavam uma transformacao direta da austenita para martensita, enquanto as ligas
NiTi se transformavam primeiro em fase R para depois se transformarem em B19’ a

baixa temperatura (temperaturas Arde ambas sdo semelhantes).

A adicdo de cobre também afeta o comportamento mecanico, sendo que a medida que
se aumenta a porcentagem de cobre na liga, hd uma grande diminui¢do da histerese de
transformacdo. Outras ocorréncias em ligas com cobre sdo a redugdo da histerese de
tensdo supereldstica (Fig. 3.34) e a prevencdo da precipitacio de TisNig no
envelhecimento. Assim, evita-se também que a temperatura M; mude por diferencas na

velocidade de resfriamento (Saburi, 1998).
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Figura 3.34 - Curvas tensdo-deformacdo de liga bindria, liga NiTiCu e Nb, mostrando
que o cobre reduz a diferenca do nivel de tensdo entre o carregamento e

a restauracdo (Saburi., 1998).
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3.4. As ligas NiTi em ortodontia

3.4.1. Classificacao das ligas NiTi

Existem trés formas de se classificar as ligas NiTi utilizadas em ortodontia. A primeira
classificac@o estabelecida dividia as ligas em: a) Martensiticas; b) Supereldsticas e ¢)
Com efeito memoria de forma (Brantley, 2000). Kusy (1991) sugeriu uma classificagdo
alternativa para as ligas NiTi, dividindo-as também em trés categorias: a) Ligas com
ativacdo austenitica; b) Ligas com martensita estdvel e c) Ligas com a ativacdo
martensitica. Segundo Filleul (1993) outra forma seria classificar as ligas em dois tipos:

a) NiTi estdvel (M-NiTi) e b) NiTi ativo (A-NiTi) .

As ligas martensiticas, com martensita estdvel ou M-NiTi ndo apresentam mudanca de
fase, por apresentarem uma estrutura martensitica estavel (Kusy, 1991; Brantley, 2000;
Filleul, 1993). Nesse grupo também estdo incluidas as ligas que apresentam a
temperatura Ay bem mais alta que a temperatura intrabucal, pois nestas condig¢des,
dificilmente ocorre o retorno a fase austenitica. Nesses casos a deformacdo ocorre por
movimento dos contornos de placas e maclas de martensita, ocorrendo a reorientacao da

martensita e o crescimento de uma variante melhor orientada em relagdo a tensdo

aplicada (Melton e Mercier, 1979; Miyazaki et al., 1981).

No grupo das ligas supereldsticas, com ativacao austenitica ou algumas ligas A-NiTi, a
deformacdo ocorre pela formacdo de MIT e retornam para a fase austenitica apds a
remog¢ao da tensdo. Essas ligas apresentam a temperatura Af mais baixa ou igual a
temperatura intrabucal para que ocorra a SE (Melton e Mercier, 1979; Miyazaki et al.,

1981).

Ja no grupo das ligas com memoria de forma, com ativagdo martensitica ou algumas
ligas A-NiTi, a deformacdo ocorre em temperatura bem inferior a intrabucal (My), por
resfriamento intencional do fio pelo ortodontista, de forma a facilitar a instalacdo do
mesmo nos braquetes. Com o resfriamento, o fio se torna completamente martensitico e

quando o mesmo ¢ instalado no aparelho e atinge a temperatura A¢ da liga, tenta retornar
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a estrutura austenitica. Observa-se que se ocorre a remocao da tensdo em temperatura
acima de Ay, o descarregamento ocorre por MIT (Melton e Mercier, 1979; Miyazaki et

al., 1981).

3.4.2. Utilizacao das ligas NiTi

O tnico fio ortoddntico disponivel no mercado até 1930 era de ouro tipo IV, que exercia
uma forga eldstica muito menor que fios de aco inox de mesmo calibre. O aco inox
austenitico 18%Cr-8%Ni somente se tornou popular na década de 50, combinando o
baixo custo e boas propriedades mecanicas (Brantley, 2000). Steiner (1953) sugeriu
que em algum dia, fios de ligas extremamente eldsticas seriam utilizados na pratica

ortodontica para alinhamento e nivelamento dentério.

Como ja mencionado, a liga niquel-titinio foi desenvolvida no inicio da década de 60
por Buehler et al.(1963) no Naval Ordnance Laboratory (NOL), com o nome genérico
de “Nitinol”, derivado dos elementos da liga (Ni e Ti) e da sigla NOL. Porém a liga
niquel-titanio (NiT1) s6 foi introduzida na pratica ortodontica por Andreasen e Hilleman
(1971) com caracteristicas diferentes do Nitinol desenvolvido por Buehler et al.(1963).
O Nitinol ortoddntico fabricado pela Unitek Corporation era um fio martensitico
(McLaughlin e Bennet, 1999; Miura et al.,1986) deformado plasticamente e que ndao
tinha a forma recuperada por EMF. Além dessas caracteristicas, o fio obedecia aos
critérios de biofuncionabilidade e biocompatibilidade. A biofuncionabilidade refere-se
a realizacdo de determinadas fung¢des desejadas por um determinado periodo no corpo e
a biocompatibilidade refere-se a ndo toxicidade durante o periodo em que estiverem
implantados (Miyazaki, 1990). O Nitinol ortodontico € indicado principalmente nos
estdgios iniciais do tratamento ortodontico, em que os dentes estdo desalinhados,
necessitando de maior flexibilidade do fio e para a fase de intercuspidacdo (Graber e

Vanarsdall, 1996).

Andreasen e Brady (1972) sugeriram a aplicag¢ao da liga NiTi em ortodontia utilizando

TTR (transition temperature range ou faixa de transi¢ao de temperatura) entre 32 e 42°C
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e que o aquecimento dos fios até estas temperaturas seria responsavel pela
transformacdo de fase e retorno do fio a forma original. Os autores entdo definiram a
TTR como a temperatura em que o fio retorna a sua forma original apds a deformagao,
ou seja, a temperatura em que o fio se torna totalmente austenitico (Af). Andreasen
(1980) sugeriu também o uso de fios com temperatura As variando entre 31°C e 45°C,
que apods serem resfriados e deformados até um certo limite, retornam a configuracdo
original ao atingirem essas temperaturas. Andreasen e Morrow (1978) definiram a
memoria de forma do fio de NiTi relatando ser possivel que o arco retorne a forma
prévia de fabricacdo desde que a forma do arco seja selecionada antes de ser feito o
tratamento térmico a alta temperatura, sendo deformado apds retornar a temperatura
ambiente. Quando o fio é aquecido até a temperatura programada, retorna a
configuragcdo original. A Figura 3.35 mostra o encaixe dos fios de NiTi nas canaletas
dos braquetes e o alinhamento e nivelamento dental a medida que o fio retorna a forma

original.

Uma nova geracdo de fios de NiTi surgiu no mercado na década de 80, representada
pelos fios de NiTi Chineses, que apresentavam pouco trabalho de endurecimento e fase
austenitica, além de apresentarem temperaturas de transforma¢do muito mais baixas,
diferentemente do Nitinol (Burstone et al., 1985). Além do NiTi Chinés, surgiram os
fios de NiTi Japoneses, que apresentavam também um comportamento supereldstico,
geracdo de forcas constantes e de pequena magnitude (Miura et al., 1986). Essa liga
apresentava em dobramento propriedades semelhantes as observadas no fio de NiTi
Chinés, sendo que o gréfico tensdo/deformacdo (Fig. 3.36) mostrou que durante o
carregamento inicial (0-a), o fio de NiTi Japoné&s comportou-se como o Nitinol original;
de a até b a tensdo se manteve constante; em b a tensdo foi removida e o segmento b-c é
o resultado dessa remocdo de tensdo, que por sua vez era paralelo a 0-a; o segmento c-d
representava o inicio da transformacdo reversa e o decréscimo da fragdo da martensita
até que a fase austenitica seja totalmente restaurada (Gioka e Eliades, 2002). Andreasen
(1985) mostrou que os fios de NiTi apds serem deformados, retornam a forma original

gerando for¢as de pequena magnitude e mais constantes (Fig. 3.37).
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Figura 3.35 -

Caso clinico mostrando a facilidade de encaixe dos fios nas canaletas
dos braquetes e alinhamento e nivelamento dental apds o fio retornar a

configuracdo original (Cotrim-Ferreira, 2002).
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Figura 3.36 - Curva tipica de tensdo-deformacdo para quatro diferentes tipos de

ligas ortodonticas em ensaios de dobramento (Gioka e Eliades, 2002)
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Figura 3.37 - Curva tipica de tensdo-deflexdo para quatro diferentes tipos de ligas

ortodonticas em ensaios de dobramento (Gioka e Eliades, 2002).
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Estudos feitos por Barwart (1996) verificaram que as variagdes na temperatura
intrabucal tinham influéncia nas forcas de restauracdo em molas de NiTi. Airodi e Riva
(1996) verificaram que a variacdo da forca de restauracdo dos fios também estd
relacionada com a variacao da temperatura da boca, que estd em constante alteracdo por
ingestdo de alimentos quentes e frios, além da quantidade de deformacao ja recuperada
pelos fios. Contudo, o processo corretivo nao € influenciado por essa variagdo de
intensidade de forca. Moore et al. (1999), em um estudo da variagdo da temperatura
intrabucal em um periodo de 24 horas, verificaram que as temperaturas no local do
incisivo ficaram entre 33° e 37° em 79% do tempo, abaixo de 33° em 20% do tempo e
acima de 37° em apenas 1% do tempo. Ja a avaliacdo para a 4rea do pré-molar, os
tempos das variacdes de temperatura foram 92%, 6% e 2%. As temperaturas mais
freqlientes para as duas dreas foram de 35° e 36°. Harris et al.(1988) estudaram as
alteracdes das caracteristicas dos fios NiTi em ambiente simulando o meio bucal, em
fun¢do do tempo dos niveis de acidez e da quantidade de deflexdo estdtica. Verificaram
neste estudo que a acidez ndo afetou a deflexdo do fio, porém houve reducdo
consideravel da forca, quando esses foram utilizados por longos periodos de tempo.
Observaram uma deformagdo permanente de 15%, quando os fios foram utilizados por

4 meses, contra-indicando a utilizag¢do dessas ligas por longos periodos de tempo.

Na década de 90 foi desenvolvido o fio de NiTiCu (Ormco/Sybron), que gerava forcas
mais constantes na desativacdo, ou seja a forca de ativagdo apresentava valores bem
proximos da forca de desativagdo se comparado com os outros fios de aco ou NiTi,
além de apresentar o EMF. As temperaturas desses fios foram desenvolvidas baseadas
nas temperaturas intra-bucais que variam entre 35° e 36°C na maior parte do tempo
(Moore et al., 1999), podendo ser vistos em diferentes temperaturas austeniticas finais
(Ap), sendo que quanto maior essa temperatura, menor forca é exercida nos dentes.
Diversos fabricantes produzem fios com propriedades mecanicas semelhantes as desse
fio, porém, ndo contendo cobre e nem sempre especificando a temperatura A da liga
(Kusy, 1997). Também na década de 90 foram desenvolvidos fios NiTi compostos por
nove fios trancados e geometria de sec¢do transversal retangular, apresentando maior

facilidade de encaixe total na canaleta do braquete desde o inicio do tratamento, além do



56

controle de torque inicial. (Martins e Selaimen, 1998). Gurgel et al. (2001) relataram

ainda que esse fio é classificado como martensitico.

Existem vdrias propriedades desejdveis nos fios ortodonticos, sendo que a grande
elasticidade, baixa rigidez, alta capacidade de armazenamento de energia sd@o as mais
aplicaveis as ligas NiTi (Andreasen e Morrow, 1978). Anusavice (1998) relatou que os
fios das ligas NiTi apresentavam um limite de escoamento um pouco abaixo de 500
MPa, que é bem inferior ao das outras ligas utilizadas em ortodontia. Relatou também
que o moédulo de elasticidade era da ordem de 42 GPa (menos de ¥ em relagdo ao aco
inoxidédvel), denotando a pouca rigidez do material (Fig. 3.38), permitindo ao
ortodontista o uso dos arcos de NiTi nas fases de nivelamento, em méas oclusdes que

necessitem de grande ajuste dos dentes.
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Figura 3.38 - Comparacdo da rigidez de diferentes fios ortodonticos com mesma

geometria de seccdo transversal a) S.S — aco-inoxidavel; b) TMA; c)
Nitinol; d) NiTi; e) Turbo — NiTi multifilamentar; f) Respond — aco

inoxidavel multifilamentar (Martins e Selaimen, 1998).
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Quanto ao limite de escoamento da fase martensitica, ele é extremamente baixo em
relacdo ao da austenitica, pois a estrutura martensitica pode se deformar pelo
movimento dos contornos de maclas, que sao bastante méveis (Wayman e Duerig,
1990). Em temperaturas acima de Mg, as ligas NiTi se comportam como um metal
normal, com escoamento e fluxo plastico iniciado em um nivel de tensdo normalmente

baixo (Wilkes e Liaw, 2000).

Os fios de NiTi apresentam uma elasticidade bastante alta, sendo utilizados em
situacdes que requerem grandes deflexdes (Burstone, 1981a), o que € justificado pelo
baixo moddulo de elasticidade (33,1X109N/m2) e a rigidez de 1.200MPa (Andreasen e
Brady, 1972; Burstone, 1981b), sendo que o mddulo de elasticidade da martensita &

sempre menor que o da austenita (Wilkes e Liaw, 2000).

Uma outra propriedade mecanica favordvel relatada para os fios NiTi é a alta
resiliéncia, significando um grande armazenamento de energia quando os fios sdo
deformados e uma liberacdo de forcas de pequena magnitude e dissipacdo lenta de
energia no descarregamento, em relacdo aos outros tipos de fios utilizados em
ortodontia. Os fios que apresentam baixa resiliéncia dissipam rapidamente a energia no

descarregamento e geram forcas de grande magnitude (Fig. 3.39) (Oliveira, 2000).

Burstone et al. (1985) verificaram num teste de dobramento, que o fio de NiTi chinés
possuia uma curva de desativagdo atipica, gerando forcas relativamente constantes por
um longo periodo de tempo. A rigidez foi determinada pela curva de desativacdo. Nesse
estudo, os fios de NiTi chineses foram comparados aos de ago inoxidéavel, sendo que os
primeiros apresentavam uma rigidez de desativacdo muito mais baixa que os dltimos.
No mesmo estudo os autores ainda verificaram que o fio NiTi chinés demonstrou uma
excelente elasticidade, ja que ele pode ser defletido 1,6 vezes mais que o Nitinol e 4,4
vezes mais que o a¢o inoxidédvel, dentro do regime eldstico. Mostraram ainda que existe
uma diferenca na for¢a de desativacdo entre um arco que permaneca na mesma posi¢ao
e outro que tenha sido retirado da posicao e logo apds reposicionado. Portanto, o fato de
retirar o fio da posi¢do ou amarrar e desamarrar os aparelhos pode aumentar a

magnitude da forca.
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Uma das desvantagens da liga NiTi relatada por Anusavice (1998) € a baixa ductilidade,
pois ndo aceita bem o trabalho mecanico de dobramento, inviabilizando dobras
intencionais nos fios, sendo assim, os fabricantes fornecem o material pré-formado.

Outra desvantagem € a impossibilidade de se soldar acessorios a estes fios.
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Figura 3.39 - Grifico de tensdo-deflexdo comparando as ligas: aco inoxidavel, TMA,

NiTi martensitico (M-NiTi) e NiTi ativo (A-NiTi) (Gurgel et al., 2001).

As propriedades de utilidade clinica mais reconhecidas sdo a superelasticidade e a
memoria de forma (Burstone, 1981; Kusy e Greenberg, 1982; Burstone et al, 1985;
Yoneyama et al.,1993). Essas propriedades tém sido atribuidas a transformacdo
martensitica, que gera forcas continuas no movimento ortodontico (Yoneyama et

al.,1993; Saburi, 1998).

As ligas de niquel-titinio (NiTi) equiatomicas tém sido usadas atualmente em

ortodontia na forma de arcos pré-formados com geometria de se¢do transversal redonda,
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quadrada e retangular (Fig. 3.40), em diversas espessuras, revestidos com nylon ou nio,
utilizando a superelasticidade e a memoria de forma (Burstone et al, 1985; Kusy e

Greenberg, 1982; Yoneyama et al.,1993).

Figura 3.40 - Seccdo transversal redonda, quadrada e retangular de fios

ortodontico (Fonte: Catdlogo sds Ormco).

As ligas de niquel-titanio supereldsticas utilizadas na pratica ortodontica apresentam
uma temperatura Ar muito baixa em relacao as ligas de NiTi martensiticas, significando
que forcas mais constantes sdo distribuidas para os dentes durante a desativag¢do do fio
(Burstone et al., 1985). A transformacdo martensitica depende da tensdo aplicada e da
temperatura. O melhor aproveitamento da superelasticidade de uma liga de NiTi
depende da temperatura austenitica final (Ayf), que deve ser menor que a temperatura
intra-bucal. A diferenga entre essas temperaturas € que determina a for¢a gerada pelo
fio. O tratamento termomecanico, a composicdo e o processo de fabricacdo da liga
podem alterar a temperatura As (Burstone et al., 1985; Kawashima et al., 1999). Embora
o comportamento supereldstico possa ser demonstrado em testes mecanicos, existem
duvidas se esta propriedade é realmente utilizada em situacdes clinicas. Um exemplo
em que a superelasticidade apresenta pouca ou nenhuma relevancia clinica sao os casos
em que hd necessidade de torque, pois sd@o necessdarios no minimo 45° para a
desativacdo do “platd pseudoeldstico” (Meling e Odegaard, 1998). Segner e Ibe (1995)
demonstraram que alguns materiais ndo apresentavam nenhuma propriedade de
superelasticidade, por isso relataram parametros mais adequados para descri¢do dessa
propriedade que sdo: a distingdo do “platd pseudoeldstico”; o grau de deformacgdo ou

reflexdo no inicio do platd e o nivel de for¢ca do platd. Acrescentaram ainda que fios que
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mostraram comportamento supereldstico necessitaram de um deslocamento dentdrio de

no minimo 1 mm e nivel de for¢a na regido do platd em torno de 4.9N (= 500g ).

Os fios de NiTi mutifilamentares sdo comercalizados com geometrias de sec¢do
transversal redonda e retangular e em diversas espessuras. O fio mais recente possui
geometria de sec¢do transversal retangular, em geral, composto por nove fios trancados,
facilitando o encaixe total na canaleta do braquete e o controle de torque, estando
indicado para pacientes que apresentam baixo limiar de dor, pois o uso desse fio
minimiza a dor e o desconforto para os pacientes (Fig. 3.41 e 3.42). As principais

indicacdes desse fio sdo (Martins e Selaimen, 1998):

e Necessidade de torque inicial;

e Apinhamento severo;

® Apds o reposicionamento de braquetes ou para o realinhamento dos dentes;

e Necessidade de inclusio do segundo molar no aparelho, durante o
tratamento;

e Melhorar o problema em relacdo ao atrito, quando se utiliza braquetes
ceramicos;

¢ Finalizacdo ortodontica.

Figura 3.41 -  Fio multifilamentar de niquel-titdnio de sec¢do transversal retangular

(Fonte: Catédlogo sds Ormco).
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Niti redondo unifilamentar NiTi retangular unifilamentar

Figura 3.42 - Fios unifilamentares e multifilamentares redondos. Fios retangulares

unifilamentares e multifilamentares (Rucker e Kusy, 2002).

Rucker e Kusy (2002) estudaram as propriedades mecénicas de fios ortodonticos
alternativos e verificaram que os fios multifilamentares de NiTi requeriam uma forca
minima de 37.7N (= 3850g) para alcancar o platd supereldstico, indicando que a

propriedade supereldstica dificilmente seria utilizada clinicamente nesse caso.

Um grande nimero de ligas terndrias NiTi-X tém sido introduzidas em ortodontia com o
objetivo de melhorar as propriedades da liga, reduzindo a fadiga e a histerese térmica.
Os elementos geralmente utilizados sdo Cu e Fe. A incorporacdo de cobre a liga de
niquel-titanio tem sido utilizada para a confeccao de fios ortodonticos. Essa nova liga
apresenta a vantagem de liberar forcas mais constantes em relacdo as ligas
supereldsticas, sendo mais resistente as deformacgdes, além de apresentar menor
histerese mecanica (menor perda de carga de recupera¢do) (Sachdeva, 1997). As

vantagens clinicas relatadas dessa liga foram:

e (Geragdo de forcas mais constantes ao longo do seu periodo de ativacdo,
comparadas as ligas bindrias;

e Para ativagdes muito pequenas, geracdo de forcas quase constantes;

e Maior resisténcia as deformacdes permanentes, exibindo melhores
caracteristicas eldsticas se comparada as ligas NiTi;

¢ Menor queda entre as forgas de carga/descarga;
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e Trabalho termomecanico e a adicdo de cobre a liga permitiram a fabricacao

de ligas com quatro tipos diferentes de temperatura A¢ (15°, 27°, 35° e 40°):

o Tipo I - Af 15° C: raramente utilizado em situagdes clinicas por
liberar for¢as muito intensas;

o Tipo II - A 27° C: fio que libera mais for¢a em relacdo aos tipos III
e IV. Utilizado em pacientes com limiar de dor de médio a alto, com
boa saude periodontal e que necessitam de rdpida movimentagcao
dental;

o Tipo III - Af 35° C: fio com liberagdo média de forca. Utilizado em
pacientes com limiar de dor de médio a baixo, com satide periodontal
de boa a levemente comprometida e que necessitam de forgas
relativamente suaves na movimentacao ortodontica;

o Tipo IV - A¢ 40° C: este tipo de fio libera for¢ca capaz de movimentar
os dentes apenas quando a temperatura da boca supera 40°C. A forca
nesse caso € intermitente. Utilizado em pacientes muito sensiveis,
que apresentam comprometimento periodontal e que necessitam de
movimentacdo dental lenta. Usado também em casos de baixa
cooperacdo por parte do paciente (comparecimento as consultas) ou
em casos em que se necessita de maior controle da movimentagao.

Utiliza-se o arco retangular como arco inicial.
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CAPITULO 4: METODOLOGIA

4.1. Material:

Foram estudados trés tipos de fios ortodonticos de NiTi (Tabela IV.1 e Fig. 4.1). Todos
os fios possuiam geometria de secdo transversal retangular, medindo .017” x .025” ou
0,43 x 0,64mm. A unica temperatura A fornecida pelo fabricante foi de 35°C da
amostra 3 (memoria de forma). Todas as amostras dos fios foram obtidas de arcos pré-

formados no tamanho grande para o arco superior.

Tabela I'V.1 — Especificacdes dos fios de NiTi utilizados no estudo.

Amostra Nome Fabricante Informagdes do Fabricante
Comercial
1-Superelastico Nitinol 3M De fécil instalagdo nos braquetes;

Superelastic ~ UniteK Forcas de ativagdo e restauragao mais
continuas e de pequena magnitude em
uma faixa de variacao entre o “Nitinol

termo-ativado” e o “Nitinol classico”.

2-Multifilamentar Turbo Sds Nove fios trancados de seccdo
Ormco retangular. Facilita ainda mais o

encaixe na canaleta do braquete.

3-Memoria Copper Sds Liga NiTiCu; Forgas de restauracao de
de Forma Ni-Ti Ormco média magnitude quando o fio é
35°C aquecido a 35°C; F4cil instalagao

mesmo em calibres maiores; Menor
forca de ativagcdo se comparado a fios
NiTi tradicionais; Forcas de
restauracao maiores € mais uniformes

que outros fios memoria de forma.
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Figura 4.1 - Fios utilizados no presente estudo: a) Supereldstico; b) Multifilamentar

e ¢) Memoria de Forma.

4.2. Caracterizacao estrutural dos fios ortodonticos:

A caracterizacdo estrutural dos fios ortodonticos de NiTi tem como objetivo conhecer a
relacdo estrutura-propriedades-processamento, facilitando a compreensdo das

informagdes disponiveis na literatura para fios como recebidos do fabricante.

4.2.1. Difracio de raios-X (DRX):

Os fios de NiTi como recebidos do fabricante foram analisados por DRX para
verificacdo das fases presentes a temperatura ambiente. Cada tipo de fio foi cortado em
10 pedacos de aproximadamente 15 mm de comprimento e colocados unidos lado a lado
em uma superficie plana com fita adesiva. A padronizacdo das dimensdes foi
estabelecida em func¢do da 4rea de incidéncia dos raios-X na amostra (Bahia, 2004). Este
conjunto foi posicionado no porta-amostras do difratdmetro de raios-X (PW- 1710,
Philips PANanalytical, Almelo, Holanda). As éreas de corte, a disposicao dos fios e o

difratrdmetro podem ser vistos respectivamente nas Figuras 4.2, 4.3 e 4.4.
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Figura4.2 - Regides de corte do fio para cada andlise: a) corte de 15mm para
DRX; b) regido de cortes para DSC; c) cortes de 25mm para os
ensaios de torcao; d) cortes de 30mm utilizados para MEV/EDS; e)

cortes de 40mm utilizados para ensaios de tracao.

Figura 4.3 - Fios cortados em 10 pedagos de aproximadamente 15mm de
comprimento e colocados unidos lado a lado em uma superficie plana: a)

Fio Supereléstico; b) Fio Multifilamentar e ¢) Fio Memoéria de forma.
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Figura 4.4 - Difratdmetro de raios-X DRX (PW-1710, Philips — PANanalytical,
Almelo, Holanda).

e analisado a temperatura ambiente com radiacdo Cu-Ka, com cristal monocromador de
grafita, angulo de varredura entre 10 e 120°26, passo de 0,01°20 e tempo de passo de 1
segundo (Bahia, 2004). As amostras foram cortadas com alicate apropriado para evitar a
formacdo de fases por tensdo na regido de corte e mesmo que as fases precipitassem, o
conjunto de fios foi posicionado no eixo do gonidmetro de forma que as regides de corte
ficassem fora da regido de incidéncia dos raios-X (Bahia, 2004). A fita adesiva foi
escolhida por ndo causar tantas interferéncias nos picos dos difratogramas (Souza e
Buono, 2002). Os picos de difracdo foram indexados de acordo com o programa APD
(Philips-PANanalytical, Almelo, Holanda) e fichas eletronicas do ICDD (International

Committee for Diffraction Data).
4.2.2. Espectroscopia por dispersao em energia (EDS)

Utilizando-se o microscépio eletronico de varredura - MEV (JSM 5410, Jeol, Tokyo,
Japado), foram feitas andlises semi-quantitativas por EDS em diversas micro-regides dos
trés tipos de fios ortoddnticos, com a finalidade de se identificar a composi¢do quimica
elementar dos mesmos. A andlise por EDS tem como vantagem deteccdo de vérios
elementos quimicos com ndmero atdmico maior ou igual a 5 de forma ripida (Eliades e
Brantley, 2000) . A profundidade de andlise por EDS € de aproximadamente 1um, o

limite de deteccdo é de 0,1% por peso. Para esta anélise foram cortados 30 mm de cada
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fio (Fig. 4.5) e utilizada uma base de porta-amostras que nao possuia Ni, Cr, Cu ou Ti
em sua composi¢ido quimica para ndo causar interferéncias no resultado final da andlise

(Souza e Buono, 2002).

Figura 4.5-  Preparo dos fios para EDS: a)Fio Multifilamentar; b)Fio Memoria de

Forma; c) Fio Superelastico.

4.2.3. Aspectos morfologicos da superficie

Para avaliacdo das caracteristicas da superficie dos diferentes fios como recebidos do
fabricante, trés segmentos de aproximadamente 30mm de cada amostra de fio,

escolhidos aleatoriamente, limpos em cuba ultrassonica, foram analisados por
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microscopia eletronica de varredura em aparelho JSM 6360 (Jeol, Tokyo, Japdo) (Fig.
4.6). As imagens obtidas, formadas por elétrons secunddrios, foram analisadas sob os
seguintes aspectos: presenga ou ndo de precipitados, presenca ou nao de contaminagdo

por residuos de processamento e presenga ou ndo de defeitos da superficie.

Figura 4.6 - Aparelho JSM 6360 ( Jeol, Tokyo, Japdo) utilizado .

4.2.4. Calorimetria exploratéria diferencial (DSC):

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) € uma técnica que determina as
temperaturas e o calor absorvido ou liberado associado as transicdes dos materiais em
funcdo da temperatura e do tempo (Mothé e Azevedo, 2002). E utilizada para uma
pequena amostra que € aquecida e resfriada ao longo do intervalo de temperaturas de

transformacdo. Como as ligas NiTi apresentam transformacdo de fases quando
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submetidas a temperatura e tensdo diferentes, torna-se importante esta andlise. Para este
experimento foram cortados pequenos fragmentos de fios como fornecidos pelo
fabricante, com alicate apropriado e massa variando de 8 a 32mg (Fig. 4.1). A opg¢do por
massas menores € justificada por fornecer uma melhor resolucdo dos picos, que se
apresentam mais estreitos, permitindo altas razdes de aquecimento. Quando se utilizam
massas maiores, ocorrem transicdes pequenas, picos largos e com baixa resolucao, além
de menor exatidao da temperatura. Os ensaios de DSC foram divididos em 2 grupos: a)

Fios retos e b) Fios dobrados (Tab. IV.2).

Tabela IV.2 - Grupos de fios utilizados na andlise por DSC.
Grupos Descrig¢ao
Fios nao deformados Fragmentos nao deformados com massa variando entre 8 a 32mg

e aproximadamente 4mm de comprimento.

Fios deformados Fragmentos ativados a aproximadamente 135° com massa
variando entre 8 a 32mg e aproximadamente 4mm de

comprimento

Foram ensaiadas trés amostras de cada tipo de fio em aparelho do tipo “Fluxo de Calor”
(DSC 60, Shimadzu, Kyoto, Japdo) (Fig. 4.7). Nesse tipo de aparelho de acordo com
Mothé e Azevedo (2002) a amostra e a referéncia (panela vazia) sdo aquecidas por uma
Unica fonte e a temperatura das duas é avaliada por termopares que estdo em contato
com cada uma delas de forma individual. As vantagens de se utilizar este método para a
andlise dos fios sdo vdrias, incluindo um rdpido tempo de andlise, facilidade em se

preparar a amostra e obtencao de medidas quantitativas.
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Figura 4.7 - a) Aparelho Shimadzu DSC 60 com computador acoplado; b) Preparo

da amostra; ¢c) Compartimento dos termopares; d) Termopares, panela

de referéncia e da amostra.
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Os fragmentos foram colocados em panela sem a tampa (Fig. 4.8), pois ao se prensar a

tampa, pode-se causar tensio e precipitacdo de fase B19’ (Brantley et al., 2003).

Figura 4.8 - Panela sem tampa com fragmentos de amostras utilizada no grupo de

fios ndao deformados.

Para o grupo de fios deformados também foram ensaiadas trés amostras para cada tipo
de fio. Os fios foram ativados em um angulo de aproximadamente 135° e colocados em
uma panela de aluminio fechada (Fig. 4.9). O objetivo dessa andlise foi verificar as

transformacoes de fase e respectivas temperaturas de transformacao em fios sob tensdo.

Figura4.9 - Fio ativado a aproximadamente 135° em panela de aluminio fechada

utilizada no grupo de fios ddos.
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A variacdo de temperatura utilizada para os dois grupos foi de -80°C a +80°C/+80°C a -
40°C, em atmosfera de nitrogénio, com o uso de nitrogénio liquido para obtencdo de
temperaturas negativas, tempo de espera de um minuto e taxa de aquecimento e/ou
resfriamento linear de 10°C/min (Eliades e Brantley, 2001; [ijima et al., 2002). Essa
taxa de aquecimento e/ou resfriamento foi escolhida para uma melhor visualizagdao dos
eventos e melhor exatidao da medida da temperatura (Mothé e Azevedo, 2002). As
temperaturas iniciais e finais das transformag¢des foram determinadas através do desvio
da curva de DSC em relacdo as linhas base estabelecidas previamente para cada grupo
de fios, com o auxilio de um software associado ao aparelho de DSC. A curva
calorimétrica (Fig. 4.10) pode ser vista na forma de diferengca de temperatura entre a

amostra e a referéncia em func¢do da temperatura.

—

endo

Taxa de Fluxo de Calor

Temperatura —>

Figura 4.10 - Ilustracdo esquemdtica da curva tipica de DSC. O primeiro pico no
sentido vertical crescente indica um aumento de entalpia, relacionado a
um evento endotérmico. O outro pico, no sentido oposto, mostra um
efeito exotérmico. A alteracdo da linha base mostra uma mudanca 2136

fase com o surgimento dos picos (Mothé e Azevedo, 2002).

4.3. Ensaios de torcao:



Foram feitos trés ensaios a temperatura ambiente para cada um dos trés grupos de fios

de acordo com a Tab. IV.3. Os segmentos de fios utilizados tinham aproximadamente

Tabela IV.3 - Grupos de fios analisados, caracteristicas das amostras e

deflexdes angulares utilizadas no experimento.

Grupos Caracteristicas das amostras Deflexao angular
1 3 amostras de 25mm de cada fio, De 0° a deflexdo
como recebidas do fabricante com maxima (horario)

um ciclo de carregamento (sentido

horario).
2 3 amostras de 25mm de cada fio, De 0° a 45° (horario)
como recebidas do fabricante com e de 45° a 0° (anti-
um ciclo de carregamento (sentido horario)

horario) e outro de
descarregamento (sentido anti-
horério), sendo repetidos estes

ciclos por 60 vezes.

3 As 3 amostras do grupo 2 com um De 0° a deflexao
ciclo de carregamento (sentido maxima (horario)
horario).

25mm de comprimento (Fig. 4.1), e para posiciond-los de forma segura e evitar o
escorregamento entre as garras da maquina de teste, foram utilizados dois dispositivos
cilindricos, com canaleta retangular de .0227X.028”, denominados “Gurins”. O

comprimento do fio entre as garras foi de 14mm. A maquina de teste utilizada foi a



74

mdaquina de tor¢do (AN 8050, Analogica Instrumentagdo e Controle Ltda, Belo

Horizonte, MG, Brasil) (Fig.4.11).

Figura 4.11 - Mdquina de tor¢cdo AN 8050 (Analédgica Instrumentagdo e Controle): a)
detalhe fio preso ao “Gurin”; b) vista lateral do fio preso entre as garras

da mdquina; c) vista superior; d) vista frontal da médquina.

Esta maquina possui um indicador de processo (Eurotherm 2408i, exatiddo de 1% e
reprodutibilidade melhor que 0,1% da faixa) que monitora e fornece o torque
instantaneo; um controlador de processo (Eurotherm 2416, com linearidade de 0,5%,
reprodutibilidade de 0,01%, rotacdo maxima de 5 rotagdes e resolucao melhor que 500
pontos por rotagdo) que monitora e fornece os valores correspondentes de deflexdo
angular. O torque é mensurado utilizando uma célula de carga (capacidade de até 500gf
e conectada ao indicador de processo), através de um brago de alavanca de 40mm de

comprimento, que avalia o torque sobre o eixo que suporta a ponta de fixacdo do
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instrumento. O angulo de rotacdo € mensurado e controlado por um transdutor de
posicao angular do tipo resistivo, conectado ao controlador de processo. Existe ainda
um programa para aquisicdo e processamento de dados para comunicagdo com 0s
instrumentos de leitura de carga e dngulo de rotacdo (Bahia, 2004). A velocidade de

rotacdo angular utilizada foi de 2rpm em todos os grupos.

Os ensaios de tor¢do foram feitos para se obter mais informagdes sobre o
comportamento mecanico dos fios ortodonticos de NiTi. Foram analisadas as curvas de
torque-deflexdo angular em tor¢do para a determinacdo e comparagdo das propriedades
dos fios quando sujeitos a torcdo (grupo 1). Além destas andlises foram avaliadas as
superficies das amostras do grupo 2 por MEV, para verificar o possivel aparecimento de
marcas de deformagdes ou propagacdo de trincas, seguindo a mesma metodologia
descrita no item 4.2.3 para MEV. As temperaturas de transformacdo martensitica e
reversa do grupo 2 também foram analisadas, seguindo a mesma metodologia descrita

no item 4.2.4 para ensaios de DSC em fios retos.

4.4. Ensaios de tracio

O ensaio de tracdo foi utilizado para determinar as propriedades mecanicas dos fios
ortodonticos, quando sujeitos a esfor¢cos no longo eixo dos mesmos. A aplicacdo das
propriedades de tracdo na mecanica ortodontica € limitada, pois os fios dificilmente
estdo sujeitos a estas condicdes, porém esse teste forneceu dados para compreensao e

comparacao das propriedades dos diferentes fios estudados.

Segmentos iniciais de aproximadamente 30 mm dos mesmos trés tipos de fios foram
utilizados para ensaios de tragdo na temperatura ambiente na Mdaquina Universal de
Ensaios (Instron 5581, Canton, MA, EUA), como pode ser visto na Figura 4.12. A
célula de carga tinha capacidade médxima de 100 kN com velocidade de 2,0 mm/min,
assim a taxa de deformacao foi de 3,33 x 107%™, Utilizando o programa de andlise
Instron Series IX for Windows foram determinados a tensdo de transformacdo da

austenita para a martensita, o limite de resisténcia e a deformacao até a fratura.



Figura 4.12 - Mdquina Universal de Ensaios Instron 5581 e detalhe das garras.
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CAPITULO 5: RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Caracterizacao do Material

5.1.1. Composicao quimica

As andlises por EDS realizadas em 10 diferentes dreas das trés amostras mostraram que
os elementos niquel e titdnio estavam presentes nos fios Supereldstico e

Multifilamentar, mantendo uma propor¢do equiatdmica de Ni e Ti (Fig. 5.1 ¢ 5.2 e Tab.

V.1).

Amostra 1 — Superelastico

- . Elemento  %/At6émica % [Peso
‘ i Ti 50,0 45,0
B50 ‘

s00] Ni 50,0 55,0
550 Cu - -
5003 Total 100,00 100,00
450

400

350 Ni

300] ’\’

250 I
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150
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160 A | T
Ni
% h »AJ ‘ / i, ] f\w
o A‘\M H'IWMWMWMWW’WWN‘W‘ \”'{ WMMMMWMMW \ww,»M( et . "
1 2 3 4 5 6 7 [ 9 10
Energia (keV)

Figura 5.1 - Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma area do fio

Supereléstico.
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Amostra 2 - Multifilamentar

g5 Elemento  %/Atomica % /Peso

sg0 I Ti 49,0 44,0

550 Ni 51,0 56,0

N

SO0 Cu - -
g Total 100.00 100.00
D oo g
g}
% HBeL
‘A ) Hi
[en} 304
Q ] i
S 6 i\

200 [

150 # E

200 Nz Ti L

a
5 ji \ f o
Il I W
o Lot Mpapomehignirtwiarir il T «»Wr) Ao k .
1 2 3 4 5 [ 7 8 9 W
Energia (keV)

Figura 5.2 - Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma érea do fio

Multifilamentar.

Tabela V.1 - Resultados da andlise dos fios ortodonticos de NiTi por EDS

(Yoat)
Amostra Ti Ni Cu
1- Superelastico 50,0 50,0 0
2 - Multifilamentar 49,0 51,0 0

3 - Memoria de forma 49,0 45,0 6,0
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No fio Memoria de forma também observou-se a presenca de Ni e Ti, mas com reducdo
da porcentagem de Ni (45,0%atNi), como pode ser observado na Figura 5.3 e Tab.V.1.

O cobre somente foi observado nesta amostra na propor¢ao 6,0%atCu.

Amostra 3 - Memoria de Forma

6007 N
e Elemento %/Atomica  %/Peso
Ti 49,0 49,0
500
Ni 45,0 44,0
450
‘@ Cu 6,0 7,0
% 400]
e Total 100.00 100,00
.|
< 350
=
é 300
Q ;
E Ni
= om0
200
150 '
100 Ni Ti |
| ﬂ M
50 &
9 W————/ Wi
0. W m*‘r‘fWJ 2 AR A ARy L MMMM A W»M A grpnd
1 2 3 4 _ 5 o & 7 8 9 10
Energia (keV)
Figura 5.3 - Espectro de energia de raios-X (EDS) obtido em uma drea do fio

Memoria de forma.

As propriedades das ligas NiTi podem ser modificadas através de alteracdes na
composi¢ao quimica. Todos os fios do presente estudo possuiam menos de 51,6at%Ni .

As propriedades desejaveis para obten¢do de memoria de forma sdo obtidas geralmente
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de 49,3 a 51 %atNi, (Saburi, 1998; Raz e Sadrnezhaad, 2004), sendo que ligas com
mais de 51,6at%Ni sao extremamente duras e quebradicas (Raz e Sadrnezhaad, 2004).
De acordo com Otsuka e Wayman (1998) as ligas ricas em Ni apresentam melhores
caracteristicas de superelasticidade e memoria de forma. No fio Supereldstico a
composicdo quimica (50%atTi e 50%atNi) indica que este fio ndo apresenta

caracteristicas de superelasticidade .

Em um estudo de Fischer-Brandies et al. (2003), as ligas bindrias mostraram somente
minimas diferencas na composicao quimica, quando avaliadas por EDS. Somente Ni e
Ti foram detectados, exceto em uma liga com efeito memoria de forma, que possuia Cu
6,9% em peso, como elemento de liga. Es-Souni et al. (2001) também encontraram a
mesma porcentagem em peso para a mesma liga terndria em um estudo da composi¢ao
quimica de fios ortodonticos de NiTi. Resultados semelhantes puderam ser vistos, no

presente trabalho, no fio Memoria de Forma que apresentou Cu 7,0% em peso.

As ligas terndrias NiTiCu com 5 a 10 at%Cu sdo amplamente utilizadas e apresentam a
vantagem de gerar forcas mais constantes em relacdo as ligas bindrias superelésticas
(Sachdeva, 1997), além de apresentar menor tensdo de histerese supereldstica e

temperaturas de transformagao mais estdveis (Moberly e Melton, 1990).

De acordo com Moberly e Melton (1990), no caso de ligas terndrias deve ser avaliada a
razdo de Ti por Ni+Cu, que deve ser de 1:1 de forma a se prevenir a formagdo de uma

segunda fase.

5.1.2. Fases presentes

Os resultados da andlise por DRX mostraram que todas as amostras eram constituidas
principalmente pela fase austenitica, ocorrendo também o aparecimento da fase
martensitica B19” a temperatura ambiente, como pode ser observado nos difratogramas

das Figuras 5.4, 5.5 e 5.6.
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Figura 5.6 - Difratograma obtido do fio Meméria de Forma.

Estes resultados se aproximam dos dados encontrados na literatura para as ligas NiTi
ortodonticas estudadas a temperatura ambiente, que apresentam-se compostas
principalmente pela fase austenitica (Eliades e Brantley, 2000; Iijima et al., 2002).
lijima et al. (2004) detectaram a fase R em uma liga NiTiCu com Af de 35°C, em
ensaios de micro-DRX a 20°C, apesar de alguns estudos (Mercier e Melton, 1981;
Moberly e Melton, 1990) relatarem que ligas NiTiCu com aproximadamente 5% em

peso de Cu ndo exibem a fase R, como observado no presente estudo.
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5.1.3. Aspectos morfolégicos da superficie

Nos fios analisados por MEV foram observadas as seguintes ocorréncias: Fio
supereldstico: Superficie com sulcos longitudinais distribuidos de forma homogénea;
Ocorréncia de precipitados distribuidos de forma homogénea e confirmados por EDS
(Fig. 5.7 e 5.8); Presenca C, Si, S, Na e outros elementos que podem ser residuos de

processamento e/ou impurezas de manipulacdo, confirmados por EDS.

M+ AUEMG

Figura 5.7 - Fio Supereléstico: a)Sulcos longitudinais e residuos de contaminagdo

(pontos pretos).
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Figura 5.8 - Fio Supereldstico: a) Sulcos longitudinais, residuos de contaminacdo e

precipitados (pontos brancos); b) mesmos detalhes em maior aumento.
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Fio Multifilamentar: Fios trancados de forma homogénea; Superficie relativamente lisa

na por¢do externa dos filamentos e intensa rugosidade na por¢do interna dos filamentos
trangcados; Presenga C, Si, S, Na e outros elementos que podem ser residuos de
processamento e/ou impurezas de manipulacdo, confirmados por EDS (Fig. 5.9, 5.10 e
5.11).

,}‘\

a : ' De me £/ UFMG

emet A UFMG

Figura 5.9 -  Fio Multifilamentar: a)Fios trangados; b)Fios trancados.
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Figura 5.10 - Fio Multifilamentar: a)Superficie externa dos fios com residuos de

contaminagdo (pontos pretos); b) Mesmos detalhes.
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Deme £ <UF MG

b et NS Y : Deme t - UFMG

Figura 5.11 - Fio Multifilamentar: a) Transi¢do da superficie interna e externa dos fios
trancados e residuos de contaminac¢do; b) Porcdo interna rugosa de um

fio e residuos de contaminagao.
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Fio Memoéria de Forma: Superficie rugosa com estruturas semelhantes a "pitchs"de

corrosdo ao longo de todo o fragmento analisado(Fig. 5.12 e 5.13); Presenca C, Si, S,

Na e outros que podem ser residuos de processamento e/ou impurezas de manipulagdo,

confirmados por EDS.

SUF MG

Figura 5.12 - Fio Memoéria de Forma: a) Superficie rugosa com residuos de

contaminag¢do (pontos pretos).
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Todas as amostras analisadas se mostraram com superficies rugosas como em estudos
de Fischer-Brandies et al. (2003) e Grosgogeat et al. (2006), com acabamentos
superficiais distintos e residuos de processamento e/ou impurezas de manipulagao,
estando de acordo com os trabalhos realizados em fios ortodonticos por Es-Souni et al.
(2002) e Fischer-Brandies et al. (2003). Os diferentes tipos de acabamento podem ser
explicados por formacdo de um o6xido negro que é usualmente removido antes do
trabalho a frio por meios quimicos, por polimento ou por jato de areia. Pode-se utilizar
acido fluoridrico (HF) para total remo¢ao do 6xido por meios quimicos, porém ha
remocdo de alguns metais, portanto deve-se utilizar com cuidado em fios e tubos finos.
O polimento mecanico pode produzir um acabamento espelhado na superficie e o
eletropolimento é um método efetivo para produzir uma superficie lisa (Zhao et al.,
2001), porém nao se encontram disponiveis informacdes sobre os métodos utilizados
pelos fabricantes dos fios analisados. Os residuos de processamento podem estar

associados a lubrificantes empregados durante a fabricagcdo dos fios (Wu, 2001).

As caracteristicas da superficie devem ser levadas em consideracdo para a avaliagdo da
qualidade dos fios ortoddnticos, pois as mesmas determinam a resisténcia do material a
corrosdo e possiveis reacdes alérgicas por liberacao de niquel (Dunlap et al., 1989, Bass
et al., 1993). Além disso, as irregularidades superficiais dos fios que podem afetar o
atrito entre o fio e a canaleta dos braquetes (Fisher-Brandies et al., 2003). Huang (2006)
observou ainda a influéncia de produtos de higiene bucal contendo fluoretos na
superficie dos fios de NiTi, verificando um aumento na rugosidade da superficie desses

fios apds imersdo dos mesmos por 28 dias nesse produtos.

5.1.4.Temperaturas de transformacao

Esta andlise procurou investigar as temperaturas de transformacao de fase martensitica e
reversa de fios submetidos a varia¢des de temperatura, de forma a correlacionar os

valores encontrados com as variacdes de temperatura intrabucal em fios como recebidos
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do fabricante ndao deformados e deformados. As temperaturas de transformacgdo obtidas

podem ser vistas nas Tabelas V.2 e V.3 e as curvas de DSC nas Figuras 5.14, 5.15, 5.16,

5.17 e 5.18.

TabelaV.2 - Temperaturas de transformacdo martensitica e reversa de amostras de

fios ortodonticos nao deformados

Amostra Mi Mf Ri Rf Ai Af
32,91°C  23,39°C - - 38,84°C 44,41°C
Superelastico 34,37°C  24,19°C - - 37,84°C 45,84°C
31,50°C  22,69°C - - 39,35°C  43,31°C
Média 32,92°C  2342°C - - 38,67°C 44,52°C
Desvio 1,4) 0,7) - - 0,8) 1,3)
8,75°C  4,12°C  -3,14°C  4,08°C  8,27°C 17,44°C
Multifilamentar 7,65°C  3,18°C  -3,12°C  3,67°C  8,78°C 16,47°C
8,55°C  3,85°C  4,08°C  4,73°C  8,38°C 16,01°C
Média 831°C  3,73°C  0,72°C  4,16°C 8,47°C 16,64°C
Desvio (0,6) 0,5) 3,4) 0,5) 0,3) 0,7)
8,73°C  -0,22°C - - 9,88°C  32,03°C
Memoéria de Forma 6,39°C  -1,04°C - - 14,03°C  32,25°C
8,16°C  -4,60°C - - 15,07°C  32,10°C
Média 7,76°C  -1,95°C - - 13,02°C 32,12°C
Desvio (1,2) 2,3) - - 2,7 0,1)
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Fio Superelastio ndo deformado

mW/mg

Temp(°C)

Figura 5.14 - Curva de DSC para o fio Supereldstico nao deformado. Observar 1 pico

no aquecimento e 1 no resfriamento e menor resolugdo dos picos.

Fio Multifilamentar ndo deformado

mW/mg

Temp(°C)

Figura 5.15 - Curva de DSC para o fio Multifilamentar ndo deformado. Observar 2

picos no aquecimento e 1 no resfriamento.
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Fio Memoria de Forma nao deformado

mW/mg
n

Temp(°C)

Figura 5.16 - Curva de DSC para o fio Memoria de Forma ndo deformado. Observar 1

pico no aquecimento € 1 no resfriamento.

Tabela V.3 - Temperaturas de transformagdo martensitica e reversa de amostras de fios

ortodonticos deformados.

Amostra Mi Mf Ri Rf Ai Af
38,74°C  27,55°C - - 39,43°C  46,17°C
Superelastico 39,45°C  27,02°C - - 34,99°C  44,65°C
39,52°C  28,52°C - - 36,41°C  45,77°C
Média 39,23°C  27,69°C - - 36,94°C 45,53°C
Desvio 0,4) 0,8) - - 2,3) 0,8)

14,51°C ~ 0,81°C  -7,26°C  3,93°C  9,56°C  20,35°C
Multifilamentar 9,89°C  3,86°C -7,38°C 3,38°C  7.87°C 15,52°C
10,22°C  3,80°C  -9,02°C  2,64°C 8,0°C  17,01°C

Média 11,54°C  2,80°C -7,88°C 3,31°C 847°C 17,62°C
Desvio (2,5) 1,7) (1,0) (0,6) 0,9) 24

3,53°C  -5,68°C - - 17,74°C 34,97°C

Memoéria de Forma 3,72°C  -3,44°C - - 13,96°C  34,40°C

3,11°C  -5,37°C - - 12,35°C  34,92°C

Média 3,45°C -4,83°C - - 14,68°C 34,76°C

Desvio 0,3) 1,2) - - (2,7) 0,3)




Figura 5.17

mW/mg
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Fio Supereléstico deformado

Temp (°C)

Fio Multifilamentar deformado

Temp(°C)

Curva de DSC para o fio Supereldstico (amostra 1) e Multifilamentar

(amostra 2) deformados. O padrao de picos permaneceu o mesmo dos

fios

nio deformados, somente houve aumento na maioria das

temperaturas de transformacao.
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Fio Memoria de Forma deformado
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Figura 5.18 - Curva de DSC para o fio Memoéria de Forma (amostra 3) deformado. O
padrdao de picos permaneceu o mesmo do fio ndo deformado, somente

houve aumento na maioria das temperaturas de transformacao.

Moore et al. (1999), em um estudo da variagdo da temperatura intrabucal em um
periodo de 24 horas, verificaram que as temperaturas no local do incisivo variavam
entre 33°C e 37°C em 79% do tempo, abaixo de 33°C em 20% do tempo e acima de
37°C em apenas 1% do tempo. J4 a avaliacdo para a area do pré-molar, os tempos das
variacOes de temperatura foram 92%, 6% e 2%. As temperaturas mais freqiientes para
as duas areas foram de 35° e 36°C. A partir desses dados pdde-se verificar que as
médias das temperaturas Af (44,52°C) e A; (38,67°C) do fio Supereldstico ndo
deformado estavam acima das temperaturas intrabucais mais freqiientes e a média da
temperatura M; (32,92°C), dentro da faixa das temperaturas intrabucais mais freqiientes,
nesse caso a fase martensitica estd sendo nucleada na quase totalidade do tempo, exceto
de acordo com Longman e Pearson (1987) durante a ingestdo de alimentos e bebidas
quentes, que a liga se torna totalmente austenitica ou na ingestdo de alimentos ou

bebidas frias, que a liga se torna totalmente martensitica (Tabela V.2). Outra observacao
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a ser feita € que a ocorréncia da SE, nas condi¢cdes mencionadas acima, € incompativel
para essa liga, j4 que esse fendmeno ocorre quando a liga estd em uma temperatura
superior a A¢(Otsuka e Wayman, 1998). O resultado obtido por DRX € compativel com
o de DSC para este fio, pois a temperatura M; (32,92°C) era maior que a ambiente,
permitindo o aparecimento de fase martensitica e austenitica no difratograma. Quanto a
baixa resolucao dos picos observada (Fig. 5.14), esta pode ser explicada por uma maior
porcentagem de trabalho a frio seguida de recozimento a baixas temperaturas, onde as
deslocacdes associadas com altos niveis de deformacgdo plastica geram tensdes internas
que restringem a martensita de se transformar em austenita. Essa fase martensitica
permanece “retida” na microestrutura até as deslocacdes serem removidas pelo
recozimento. Assim, a geracdo de martensita “retida” na microestrutura reduz o calor
latente de transformacgdo devido ao pouco material sob transformacgao. Esse tratamento
termomecanico também poderia justificar as altas temperaturas de transformacgdo vistas
para esta amostra (Miller e Lagoudas, 2001). De acordo com o fabricante (3M-Unitek)
esse fio tem como caracteristicas a facil instalacdo nas canaletas dos braquetes, geracao
de for¢as continuas e de pequena magnitude em uma faixa de variacdo entre o “Nitinol

Termo-ativado” e o “Nitinol classico”.

Para o fio Multifilamentar ndo deformado as médias das temperaturas A¢(16,64°C) e A;
(8,47°C) estavam abaixo das temperaturas intrabucais mais freqiientes. Nesse caso, a
fase austenitica estd presente na quase totalidade do tempo, exceto na ingestdo de
alimentos ou bebidas frias, em que a liga se torna martensitica (Tabela V.2). Nas
condi¢des mencionadas acima, a superelasticidade € compativel com estas
caracteristicas da liga. Entretanto, o resultado obtido por DRX € incompativel com o de
DSC para esta amostra, pois a temperatura Ar (16,64°C) era menor que a ambiente,
permitindo somente o aparecimento de fase austenitica no difratograma. A liga
apresentou dois picos no aquecimento (fase R e fase austenitica) como pode ser visto na
Figura 5.15. O aparecimento da fase R se deve a ocorréncia de precipitados coerentes
(Ni4Tiz) na matriz austenitica no recozimento (Saburi, 1998). Nesse caso,
provavelmente foi utilizada uma maior porcentagem de trabalho a frio associado ao

recozimento em torno de 500°C, para que a fase R fosse estabilizada pelos defeitos

gerados na trefilacdo a frio e subsequente recozimento (Miller e Lagoudas, 2001;
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Kurita, 2004; Ramaiah et al., 2005). Quanto ao tratamento térmico, pode-se dizer que a
liga foi submetida a tempos intermedidrios de envelhecimento de acordo com Allafi et

al. (2002)

As médias das temperaturas A¢(32,12°C) e A; (13,02°C) para o fio Memoria de Forma
nao deformado estavam abaixo das temperaturas intrabucais mais freqiientes, nesse caso
a fase austenitica estd presente na quase totalidade do tempo, exceto na ingestdo de
alimentos ou bebidas frias (Tabela V.2). Nesse caso, a superelasticidade é compativel
para essa liga e o resultado obtido por DRX € compativel com o de DSC para este fio,
pois a temperatura Ar (32,12°C) era maior que a ambiente, permitindo o aparecimento

de fase austenitica e martensitica no difratograma.

Nos resultados obtidos para todos os fios deformados ocorreram pequenos aumentos nas
temperaturas As_ além de aumentos em outras temperaturas de transformacdo em relacdo
aos fios ndo deformados (Tabelas V.3 e V.4; Fig. 5.17 e 5.18). Isto pode ter ocorrido
seguindo a relacdo de Clausius-Clapeyron em que a tensdo necessdria para induzir a
transformacdo é uma funcdo linear da temperatura (Miyazaki et al.,1995). A tensdo
induzida consome a fase austenitica por crescimento das variantes de martensita (Es-
Souni et al., 2001), necessitando de um incremento da temperatura para que ocorra a
transformacao reversa. Os picos mantiveram o mesmo padrao dos fios ndo deformados,
variando somente as temperaturas de transformacao. A partir desses resultados pode-se
pensar que as temperaturas Af de fios ndo deformados ndo correspondem, na prética

clinica, as temperaturas necessarias para que ocorra a formagao total de austenita.

5.2. Avaliacao do comportamento mecanico dos fios em torc¢ao

Os fios como recebidos dos fabricantes foram ensaiados de forma a se verificar o
comportamento mecanico dos mesmos até deflexdo angular maxima, e se possivel até a
ruptura. Como nenhum dos fios fraturou durante os ensaios até a deflexdo angular
maxima do equipamento, foi considerada a deflexdo angular de 500° e valores médios
de torque maximo até deflexdo angular de 500° para comparagdo dos resultados obtidos

(Fig. 3.19, 3.20, 3.21 e 3.22).
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Tabela V.4 - Diferenca entre as temperaturas de transformacdo martensitica e reversa

de amostras de fios ortodonticos ndo deformados e deformados.

Amostra Mi Mf Ri Rf Ai Af
Superelastico 32,92°C  23,42°C - - 38,67°C  44,52°C
Reto (Média)

Superelastico 39,23°C  27,69°C - - 36,94°C  45,53°C
Dobrado (Média)

Diferenca entre as  +6,31°C +4,27°C - - -1,73°C +1,01°C
médias (2° - 1°)

Multifilamentar 8,31°C  8,73°C  0,72°C  4,16°C  847°C 16,64°C
Reto (Média)

Multifilamentar 11,54°C  2,80°C -7,88°C  3,31°C  8,47°C 17,62°C
Dobrado (Média)

Diferenca entre as  +3,23°C -5,93°C -7,16°C -0,85°C 0°C + 0,85°C
médias (2° - 1°)

Memoria de Forma 7,76°C  -1,95°C -

13,02°C  32,12°C

Reto (Média)

Memoria de Forma 3,45°C  -4,83°C - - 14,68°C 34,76°C
Dobrado (Média)

Diferenca entre as -4,31°C  -2,88°C - - +1,66°C + 2,64°C

médias (2° - 1°)




Média: 3,37
Desvio: 0,2

Média: 2,07
Desvio: 0,1
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Figura 5.19 -  Valores médios de torque para deflexdo angular de 500° para os fios
(1) Supereléstico; (2) Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.
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Curva de tor¢do do Fio Superelastico.
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Amostra Multifilamentar
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Figura 5.21 - Curva de torcdo do Fio Multifilamentar.
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Figura 5.22 -  Curva de tor¢do do fio Memoria de Forma.
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Os resultados obtidos nesta etapa permitiram concluir que os fios ortodonticos
analisados apresentaram comportamentos mecanicos bastante distintos quando
submetidos a torcdo a temperatura ambiente. O fio Supereldstico apresentou o maior
torque para a indu¢do da martensita, seguido pelo fio Memoéria de Forma e por dltimo,

com o menor torque, o fio Multifilamentar.

A temperatura ambiente o fio Supereldstico (Af44,41°C, M; 32,92°C e M 23,42°C) teve
seu carregamento feito em temperatura abaixo da M; e acima de M;. Nesta condi¢ao
provavelmente havia estrutura martensitica maclada com variantes de orientagdes
diferentes. A deformacdo ocorreu por dois processos: (a) movimento de contornos de
placas e maclas de martensita, com o crescimento de uma variante melhor orientada em
relacdo a tensdo aplicada e (b) por formacdo de martensita induzida por tensdao no
carregamento. A curva se mostrou aguda no ponto de escoamento, onde iniciaria a
formacdo de martensita induzida por tensdo, estando de acordo com Melton e Mercier
(1979) e Miyasaki et al. (1981). Como o carregamento da liga ndo ocorreu em
temperatura acima de A¢ no experimento, ndo pdde ser observada a SE para este fio. Da
mesma forma, durante a aplicacdo clinica, esse fio ndo apresenta caracteristicas de
superelasticidade, pois a temperatura Ay € muito alta e somente em poucos periodos a
temperatura intrabucal chegaria a 44,52°C. Desta forma esta liga deveria ser classificada

como martensitica, martensita estavel ou NiTi estavel.

Ja no fio Memoria de Forma a temperatura A¢ (32,12°C) era maior que a ambiente e A;
(8,47°C) menor, indicando que o carregamento foi feito em uma estrutura mista. Neste
fio a deformacgdo ocorreu com (7,76°C) M; < (25°C) Ty < (32,12°C) A¢, sendo que a
martensita se formou por indu¢do de tensdo no carregamento e se manteve estavel por
estar abaixo da temperatura Ay do material (Melton e Mercier, 1979; Miyasaki et al.,
1981). Esta liga durante a aplicacdo clinica apresenta o EMF, pois a temperatura de
32,12°C ¢ facilmente alcancada, devendo ser classificada como ativacdo martensitica,

memoria de forma ou NiTi ativo.

No fio Multifilamentar (A¢ 16,64°C) a deformagao ocorreu através da formagao de MIT,

pois Af < Tq (Melton e Mercier, 1979; Miyasaki et al.,1981), sendo considerado uma
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liga superelastica, neste aspecto. O fio apresentou um aumento de tensdo suficiente para
que ocorresse a completa transformagdo, mas ndo alcancou uma tensio suficiente para
que se deformasse elasticamente, portanto ao se remover a tensdo, a deformacgdo é

recuperada.

5.3. Avaliacao do comportamento mecanico dos fios em torcao ciclica

5.3.1. Ensaios de torcao ciclica

As amostras como recebidas dos fabricantes foram ensaiadas de forma a se verificar o
comportamento em torcdo ciclica até deflexdo angular mdxima de 45°. Foram
observados os valores médios de torque até deflexdo angular de 45° para os 1°, 20° e
60°ciclos para comparacdo dos resultados obtidos (Fig. 3.23, 3.24, 5.25, e Tab. V.5).

Média: 0,33

: Média: 0,31
4 Desvio: 0,04 ’ ST
0,35 Desvio: 0,05 Média: 0,29

Desvio: 0,03

1 2 3
Superelastico

Figura 5.23 - Média de valores de torque para deflexdo angular de 45° para: (1) 1°, (2)

20° e (3) 60° ciclos de tor¢do para o fio Supereléstico.
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Figura 5.24 -  M¢édia de valores de torque para deflexdo angular de 45° para: (1) 1°,
(2) 20° e (3) 60° ciclos de tor¢ao para o fio Multifilamentar.
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1 2 3
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Figura 5.25-  M¢édia de valores de torque para deflexdo angular de 45° para: (1) 1°,

(2) 20° e (3) 60° ciclos de tor¢do para o fio Memoria de Forma.
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Observou-se que os valores de torque a 45° ndo variaram de maneira apreciavel com o
nimero de ciclos, indicando que a deflexdo angular considerada encontrava-se ou na
regido de deformacdo eldstica ou no inicio da regido de reorientagdo de variantes. Em
ligas endurecidas por precipitacdo, o patamar de tensdo pode ser conservado mesmo

apo6s 100 ciclos (Melton e Mercier, 1979; Miyazaki et al., 1982).

5.3.2. Aspectos morfolégicos da superficie apés ensaios de torcao ciclica

As amostras subemtidas a 60 ciclos de tor¢d@o ciclica foram observadas por MEV e os

resultados obtidos podem ser vistos nas Figuras 5.26, 5.27 e 5.28.

DemetUEMG

Figura 5.26 - MEV do fio Supereléstico, submetido a 60 ciclos de tor¢io (a) e
(b).
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Figura 5.27 - MEV do fio Multifilamentar, submetido a 60 ciclos de tor¢do. (a) e (b).
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Figura 5.28 - MEYV do fio Memoéria de Forma, submetido a 60 ciclos de torcao (a) (b).
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A anélise por MEV da superficie de fios ortodonticos apds 60 ciclos em tor¢do até 45°
nao mostrou alteracdes tais como micro-trincas, trincas ou alguma deformacdo da
superficie (Fig. 5.26, 5.27 e 5.28), estando de acordo com os resultados de tor¢cao
ciclica, apesar de alguns trabalhos relatarem que fios ortodonticos exibiram fraturas na
boca apds alguns meses de instalacdo dos mesmos (Harris et al.,, 1988; Yokoyama et

al.,2001).

5.3.3. Temperaturas de transformacao apds torc¢ao ciclica

As temperaturas de transformacdo martensitica e reversa das amostras submetidas a 60
ciclos de torcdo e as curvas de DSC podem ser vistas na Tabela V.5 e Figura 5.29 e

5.30.

Tabela V.5 - Temperaturas de transformacdo martensitica e reversa de amostras de fios

ortodonticos submetidos a 60 ciclos de tor¢ao.

Amostra Mi Mf Ri Rf Ai Af
42,22°C  25,83°C - - 28,87°C  42,92°C
Superelastico 39,64°C  27,76°C - - 28,41°C 45/45°C
40,34°C  26,29°C - - 34,49°C  45,74°C
Média 40,73°C  26,62°C - - 30,59°C  44,69°C
Desvio 1,3) 1,3) - - 34 (1,5)

7,40°C  3,95°C  -5,53°C  2,21°C  6,71°C 15,19°C
Multifilamentar 7,67°C  3,63°C  -10,07°C 2,48°C  5,94°C 14,24°C
7,94°C  2,81°C  -5,88°C  2,09°C  6,82°C 15,12°C

Média 7,67°C  3.46°C -7,16°C  2,26°C  649°C 14,85°C
Desvio 0,3) 0,6) 2,5) 0,2) 0,5) 0,5)

2,57°C  -3,76°C - - 11,03°C  33,32°C

Memoéria de Forma 2,31°C  -2,14°C - - 9,35°C  30,31°C

2,50°C  -3,05°C - - 10,37°C  31,65°C

Média 2,46°C  -2,98°C - - 10,25°C 31,76°C

Desvio o,1) o,1) - - 0,3) 1,5)
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| Amostra 1 - Torgao 60 ciclos |

mW/mg

Temp(°C)

Amostra 2 - Torgéo 60 ciclos
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20 40
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Figura 5.29 - Curvas obtidas por DSC dos fios Supereldstico (Amosta 1) e
Multifilamentar (Amostra 2) submetidos a 60 ciclos de tor¢ao.
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Amostra 3 - Tor¢do 60 ciclos
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Figura 5.30 - Curva obtida por DSC do fio Memoéria de Forma (Amostra 3)

submetido a 60 ciclos de tor¢ao.

Apd6s os 60 ciclos de tor¢do, houve uma reducdo em todas as temperaturas de
transformacdo martensitica e reversa exceto nas temperaturas M; e My da amostra
Superelastico que aumentaram (Tab.V.6). Esses resultados indicam que ocorreu uma
geragdo de deslocacdes provocada pelos 60 ciclos em todas as amostras. Isso causou um
treinamento nas amostras que adquiriram uma orientacdo preferencial na variacdo de
forma da rede. Os arranjos preferenciais das deslocagdes se desenvolveram a partir das

baixas tensdes aplicadas. No fio supereldstico a deformag@o ocorreu em temperaturas

proximas a Mg por reorientacdo de variantes, que induziram defeitos que
desestabilizaram a martensita. Estes defeitos que sdao herdados pela austenita
contribuiram para a formacdo da martensita no resfriamento. O que pode justificar as

temperaturas mais altas de Mt e M;. No fio multifilamentar a deformacao foi feita no fio

austenitico, ocorrendo transformagao por MIT. J4 no fio Memdria de Forma a estrutura
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deformada era composta por austenita e martensita (estrutura mista), provocando a

reorientacdo e a inducdo da formagao de martensita em pouca quantidade.

Tabela V.6 - Diferenca entre as temperaturas de transformag¢do martensitica e reversa

de amostras de fios ortodonticos ndo deformados e submetidos a 60 ciclos.

Amostra Mi Mf Ri Rf Ai Af
Superelastico 32,92°C  23,42°C - - 38,67°C  44,52°C
Reto (Média)

Supereldstico 40,73°C  26,62°C - - 30,59°C  44,69°C
60 ciclos (Média)

Diferenca entre as +7,81°C  +3,20°C - - -8,08°C  -0,17°C
médias (2° - 1°)

Multifilamentar 8,31°C  8,73°C  0,72°C  4,16°C  847°C 16,64°C
Reto (Média)

Multifilamentar 7,67°C  3,46°C  -7,16°C  2,26°C  6,49°C  14,85°C

60 ciclos (Média)

Diferenca entre as -0,64°C  -527°C  -6,34°C -2,90°C -1,98°C -1,79°C
médias (2° - 1°)

Memoria de Forma 7,76°C  -1,95°C - - 13,02°C  32,12°C
Reto (Média)

Memoéria de Forma 2,46°C  -2,98°C - - 10,25°C  31,76°C
60 ciclos (Média)

Diferenca entre as -5.30°C  -1,03°C - - -2,77°C  -0,36°C

médias (2° - 1°)

5.3.4. Torcao apos torgao ciclica

Como nenhum dos fios fraturou apds tor¢do ciclica, os valores de torque foram
considerados nas deflexdes angulares de 2.512° e 500° para comparagdo dos resultados

(Fig.5.31, 5.32, 5.33, 5.34 ¢ 5.35).
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6_‘ Desvio: 0,32 Média: 4,88
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Amostras - Torgao maxima apds 60 ciclos

Figura 5.31 - Meédia de valores de torque apds 60 ciclos de tor¢do para deflexdo
angular de 2.512° para os trés fios: (1) Supereldstico; (2)

Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.
64 Média: 4,77

Desvio: 0,4

Média: 1,81
Desvio: 0,5

Média: 0,53
Desvio: 0,03

1 2 3
Amostras - Torgdo maxima apos 60 ciclos

Figura 5.32 - Média de valores de torque apds 60 ciclos de torcdo para deflexdo

angular de 500° para os trés fios: (1) Superelastico; (2)

Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.
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Figura 5.33 -  Curva de tor¢do apds torcao ciclica do fio Superelastico.
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Figura 5.34 -  Curva de tor¢do apds tor¢do ciclica do fio Multifilamentar.
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Figura 5.35 - Curva de tor¢io ap06s tor¢ao ciclica do fio Memoéria de Forma.

Quanto ao comportamento das amostras em tor¢ao apds 60 ciclos de tor¢ao, observou-
se que somente na amostra Supereldstico houve um discreto aumento do valor médio de
torque para a deflexdo angular de 500°, sendo que nas duas outras amostras ndo houve
alteracodes significativas. Isso mostra que os ciclos de tor¢do ndo tiveram influéncia
significativa sobre o comportamento mecanico dos fios, indicando que a deflexao
angular considerada encontrava-se ou na regiao de deformagao eldstica ou no inicio da
regido de reorientagdo de variantes, como ja foi dito anteriormente. Estes resultados
indicam, na prética clinica, que a utilizacdo por mais vezes do mesmo fio ndo alteraria
as propriedades mecanicas dos mesmos, porém mais estudos devem ser feitos
correlacionando a influéncia do ambiente bucal e da esterilizacdo com as propriedades
mecanicas dos mesmos. As dreas de ondulacdo observadas nas curvas de tor¢do apds
torcdo ciclica indicam uma deformag¢do ndo homogénea (Deformagdo de Liiders)
associada ao fato que a tensdo necessaria para a formagdo de variantes de martensita é

maior que a tensao necessaria para o crescimento (Otsuka e Ren, 2005).

5.4. Avaliacao do comportamento mecanico dos fios em tracao

Foram utilizados os valores de tensdo de transformacao da austenita para a martensitd,do
limite de resisténcia e a deformacdo até a fratura para cada amostra como pode ser visto
na Figura 5.36. Os graficos de tensdao-deformacgado para as amostras estdo representados

nas Figuras 5.37, 5.38 € 5.39.
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Figura 5.36. Média dos valores de (a) limite de resisténcia; (b) tensdo de
transformacao(MPa) e (c¢) deformacdo até a fratura dos fios (1)

Superelastico; (2) Multifilamentar e (3) Memoria de Forma.
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Figura 5.37. Curva tensdo-deformacao do fio Superelastico obtida por tragdo.
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Figura 5.38. Curva tensdo-deformacdo do fio Multifilamentar obtida por tracado.
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Figura 5.39. Curva tensdo-deformacio do fio Memdria de Forma obtida por tracdo.

O fio que apresentou maior tensdo de transformagdo foi o Supereldstico e o menor, o
Multifilamentar. No fio Memoéria de Forma a apliacacdo de tensdo se iniciou em uma
estrutura mista (temperatura abaixo de Af e acima de M;), neessitando que a austenita
existente a temperatura ambiente se transformasse em martensita, indicando que uma
maior tensdo seria necessdria para que ocorresse a transformagdo martensitica, em
comparacao aos outros fios. No fio supereldstico, que j4 era totalmente martensitico no
inicio do ensaio, a tensdo foi intermedidria, pois houve reorientacdo e formacdo da
martensita por tensdo no carregamento. J4 no fio Multifilamentar, a tensdo de
transformacdo foi menor, mesmo com a liga j4 totalmente austenitica no ensaio. Essa
menor tensdao ocorreu pelos vdrios fios trangados de menor espessura, que apresentam

menor resisténcia a transformacao.

Os ensaios foram efetuados até a ruptura para verificar o limite de resisténcia, sendo que

o maior valor foi para o fio Supereldstico e 0 menor, para o Multifilamentar. Esse maior
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limite de resisténcia no fio Supereléstico relaciona-se ao menor médulo de elasticidade
da martensita, que era a fase presente no carregamento (Wilkes e Liaw, 2000). No fio
Memoria de Forma, o valor intermedidrio do limite de resisténcia ocorreu pela adicdo de
cobre na liga (Sachdeva, 1997). Ja4 o menor valor no fio Multifilamentar ocorreu pelos

nove fios de NiTi trancados, que se romperam isoladamente durante o ensaio.

O fio que apresentou maior deformacdo até a fratura foi o Multifilamentar e o que
apresentou a menor deformacgao foi o Supereldstico. Esse comportamento ocorreu por o
fio Multifilamentar estar totalmente austenitico e o Supereldstico estar totalmente

martensitico no inicio da aplicacdo da tensdo.

Nao foi observado o fluxo descontinuo no patamar de transformacdo da curva de
tensdo-deformagdo, que corresponderia a formacdo de fase R na amostra
Multifilamentar. Esse evento seria esperado ja que a liga apresentou transformac¢do com

fase R e a temperatura de deformacao era maior que a A¢ da liga.

Os resultados obtidos para os ensaios de tragdo estdo de acordo com os de torcdo,

reafirmando os comportamentos mecanicos distintos dos fios estudados.
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CAPITULO 6: CONCLUSOES

Os resultados obtidos no presente trabalho permitem concluir que:

Os fios Supereldstico e Multifilamentar apresentaram uma propor¢ao de
aproximadamente 45%Ti e 55%Ni (% em peso) e a amostra Memoria de Forma
apresentou substituicdo de parte do niquel por 6%at de cobre. Todos os fios
apresentaram a temperatura ambiente a fase austenitica como fase principal.
Todos os fios analisados se mostraram com superficies rugosas e acabamentos
superficiais distintos, além de residuos de processamento e/ou impurezas de
manipulagdo. Quanto as temperaturas de transformacgdo dos fios, verificou-se
que o fio Supereldstico apresentou as maiores temperaturas de transformacgao
para Af, Ai, Mf e M;, estando martensitico a temperatura ambiente e nas
temperaturas intrabucais mais freqiientes, sendo considerado um fio
martensitico. Os fios Memoria de Forma e Multifilamentar apresentaram

temperaturas Ay compativeis com a SE, considerando as temperaturas

intrabucais mais freqiientes.

Todas as temperaturas Ar das amostras deformadas apresentaram em geral um
discreto aumento em relacdo as Ay das amostras ndo deformadas. Esses
resultados indicaram que as temperaturas Ay de fios ndo deformados nao
correspondem, na pratica clinica, as temperaturas necessarias para que ocorra a

formacao total de austenita.

O comportamento em tor¢ao nos fios como recebidos do fabricante, juntamente
com dados sobre as temperaturas de transformacgdo das ligas informaram como
€ o comportamento dos mesmos. O fio Supereldstico comportou-se como NiTi
martensitico no experimento e parece se comportar como tal na pratica clinica
por sua alta temperatura A¢. O fio Multifilamentar se comportou como NiTi
Supereléstico e o fio Memoéria de Forma mostrou caracteristicas tanto de EMF
quanto de SE. O fio que apresentou o maior torque necessario para a inducao da

transformacao foi o Supereldstico e o menor foi o Multifilamentar.
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e Os resultados de tor¢do apds 60 ciclos, indicaram que a ciclagem em tor¢ao nao

influénciaram significativamente o comportamento mecénico dos fios.
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APENDICE I - Fichas eletrénicas do ICDD para austenita e martensita de NiTi.

Fichas eletronicas do ICDD 18-899 para a austenita de NiTi.

133

hkl d(A) sin6® 0%(deg) 20(deg) l
110 2.111 0.36490 21.40 42.80 100
200 1.496 0.51491 30.99 61.98 40
211 1.222 0.63036 39.08 78.16 60
220 1.059 0.72738 46.67 93.34 10
310 0.948 0.81255 54.35 108.70 30
222 0.865 0.89052 62.94 125.88 20
321 0.8012 0.96143 74.04 148.08 70
Fichas eletronicas do ICDD 35-1281 para a martensita de NiTi.
hkl  d(A) sin0* 0%(deg) 20(deg) l
170 2570 0.29973 17.44 34.88 13
101 2.352 0.32751 19.12 38.24 11
020  2.295 0.33564 19.61 39.22 54
171 2181 0.35319 20.68 41.36 100
002  2.060 0.37393 21.96 43.92 54
111 2.016 0.33209 22.46 44.92 94
021  2.005 0.38419 22.59 45.18 26
022  1.533 0.50248 30.16 60.32 26




