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RESUMO

Este trabalho avaliou e comparou as propriedades mecanicas e estruturais de trés
diferentes marcas de fios ortodonticos de NiT1 superelasticos (SE) e termoativados (TA)
de seccdo transversal circular e de diferentes calibres (0,016”e 0,018”) através da
caracterizagdo estrutural para avaliar a topografia superficial por microscopia eletronica
de varredura (MEV), composi¢ao quimica elementar por espectroscopia por difragdo de
raios X (MEV/EDS) e fases presentes a temperatura ambiente por difracdo de raios X
(DRX), além da avaliacao das propriedades mecanicas através de testes de tracao e de
dobramento em trés pontos. Todos os ensaios foram feitos com fios como recebidos do
fabricante. Os espectros de DRX permitiram a identificagdao apenas da austenita, fase 3
em todos os fios analisados. Tanto a fase B19’ quanto a fase R, ndo estavam presentes
em nenhum dos fios analisados. A caracterizagdo dos fios mostrou que estes eram
compostos por Ni e Ti em proporc¢des equiatdmicas. Os fios Forestadent apresentaram o
melhor acabamento superficial, j& os fios da American Orthodontics € 3M apresentaram
superficies rugosas com estrias longitudinais. Os fios superelasticos da 3M mostraram-
se menos flexiveis do que os demais fios SE. As tensdes de patamar superelasticos
foram superiores nos fios SE da 3M. A maior forca de restauragao foi a dos fios 3M SE.
Os fios American Orthodontics TA foram os fios que apresentaram menor tensdo de

reorientagdo e devem gerar forcas de menor intensidade durante o uso clinico.

Palavras-chave: Fios ortodonticos, superelasticidade, efeito memoria de forma.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate and compare the mechanical and structural
properties of three different brands of NiTi orthodontic wires. The sample comprised of
three superelastic (SE) and three thermoactivated (TA) rounded wires (.016”and .018”)
of different sizes evaluating surface topography by scanning electron microscopy
(SEM), elemental chemical composition by X ray diffraction spectroscopy (SEM/EDS)
and present phases at room temperature by X ray diffraction (XRD), besides the
evaluation of the mechanical properties through tensile and three point bending tests.
All the tests were made with wires as received from the manufacturer. The XRD spectra
allowed the identification of only the austenite, B phase in all analyzed wires. Both B19'
phase and R phase were not present in any of the samples analyzed. The wires’
characterization showed Ni and Ti in equal proportions. Forestadent wires presented the
best finish surface, whilst all 3M and American Orthodontics wires presented roughness
and longitudinal lines in the surface. The 3M superelastic wires showed less deflection
if compared to the other SE wires. 3M SE wires reveled the largest unloading force. The
American Orthodontics wires presented lower stress reorientation and should deliver

lower intensity of forces during clinical use.

Key words: Orthodontic wires, superelasticity, shape memory effect.



CAPITULO 1: INTRODUCAO

Os fios ortodonticos sdao dispositivos utilizados para corre¢des dentarias que geram
forgcas capazes de movimentar os dentes através do apoio adequado dos mesmos nas
canaletas dos braquetes. Os fios, juntamente com os braquetes, sdo dispositivos que
promovem a movimentagdo dentdria € o consequente alinhamento e nivelamento dos
dentes. Essa mecanica ¢ baseada no principio da acumulagdo de energia elastica e sua
transformagao em trabalho mecanico, por meio da movimentagdo dos dentes. Os fios
sdo inseridos nas canaletas dos braquetes, que sao dispositivos metalicos, ceramicos ou

plasticos colados no esmalte dental.

Desde quando os primeiros profissionais vislumbraram a possibilidade de promover a
movimentagdo dentaria até os dias de hoje, varias ligas foram utilizadas na confeccao
dos fios ortodonticos. Atualmente as principais ligas utilizadas nos tratamentos
ortodonticos sdo: aco inoxidavel, beta-titanio (TMA) e niquel-titanio (NiTi). O ago
inoxidavel foi introduzido na Ortodontia no inicio da década de 30, chegando ao Brasil
no final da década de 40. Esse material ¢ de suma importancia para o ortodontista,
podendo ser usado tanto no inicio como no final do tratamento, sendo que seu uso no
inicio pode ser feito através da sua forma multifilamentar, a qual apresenta uma 6tima
flexibilidade. As ligas NiTi, apesar de terem sido desenvolvida na década de 60,
somente em 1972 foram produzidas para uso clinico em ortodontia. A partir de entdo,
houve um melhoramento dessas ligas em decorréncia da evolugdo tecnologica surgindo
no mercado algumas variagdes, como por exemplo, as ligas superelasticas e as

termoativadas.

O advento de novas tecnologias relacionadas as ligas utilizadas em ortodontia acarretou
em uma mudanca no conceito de tratamento ortodontico, uma vez que possibilitou uma
redu¢do no tempo de tratamento, no numero e na duragdo das consultas, além da
redugdo nos efeitos colaterais gerados durante o tratamento convencional. Isso sé foi
possivel com o desenvolvimento de ligas que possuem excelente biocompatibilidade,
que suportam grandes deflexdes sem se deformarem permanentemente e conseguem

liberar for¢as quase constantes no retorno a sua forma original.



As ligas niquel-titanio sdo exemplos dessa nova tecnologia e possibilitaram toda uma
mudangca na sequéncia de arcos durante o tratamento ortodontico. 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 apods grandes
deformacdes, apenas retirando-se a tensdo aplicada inicialmente. No EMF o
comportamento ¢ termodependente, ou seja, a forma original ¢ recuperada quando

ocorre o aquecimento do fio.

Atualmente existem grandes empresas atuando no mercado de fios ortodonticos,
consequentemente diversos langamentos sdo feitos em pequenos espagos de tempo,
contudo a descricdo das caracteristicas funcionais ¢ imprecisa e pouco técnica. Em
virtude disso, este trabalho surgiu, ¢ tem como objetivo, avaliar, de maneira
padronizada, as propriedades mecanicas e funcionais de fios ortodonticos de diferentes
marcas comerciais através da caracterizacao estrutural e avaliagdo das propriedades

mecanicas em ensaios de dobramento em trés pontos e tragao.



CAPITULO 2: OBJETIVOS

2.1 Objetivos gerais

O objetivo deste trabalho foi avaliar e comparar as propriedades mecanicas e as

caracteristicas microestruturais de seis tipos de fios ortodonticos termo-ativados e

superelasticos.

2.2. Objetivos especificos:

Caracterizar os fios ortodonticos de forma a se conhecer a composi¢ao quimica
elementar, as fases presentes na temperatura ambiente, bem como os aspectos

morfologicos da superficie;

Avaliar e comparar o comportamento mecanico dos fios em ensaio de

dobramento em trés pontos e de tragao;

Correlacionar as propriedades mecanicas e microestruturais com as propriedades

funcionais desses fios.



CAPITULO 3: REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ligas com Memoria de Forma

O efeito memoria de forma (EMF) ¢ uma propriedade surpreendente encontrada em um
grupo de materiais metalicos que, apds deformagdes relativamente elevadas, sdo
capazes de recuperar sua forma e/ou dimensdes originais, através de um aquecimento
moderado. Em outras palavras, deformagdes que em metais de ligas “normais” se
dariam por escoamento no regime plastico, isto ¢, seriam permanentes, nas ligas com
memoria de forma podem ser anuladas pelo simples aumento da temperatura do

material de alguns poucos graus (Otsuka & Wayman, 1998).

Este efeito foi observado pela primeira vez em 1932 em ligas Au-Cd, em 1938 no latao
Cu-Zn e nos anos 50 em ligas In-T1 e Cu-Al-Ni, mas tornou-se muito conhecida apenas
a partir de 1963, com sua descoberta em ligas Ni-Ti de composi¢ao aproximadamente
equiatdmica (50% Ni-50%Ti em % atomica). Estas ligas receberam a denominagdo
genérica de “Nitinol” por terem sido desenvolvidas, por Buehler e colaboradores no
Naval Ordenance Laboratory — NOL, um centro de pesquisa da marinha norte-

americana (Basinski; Christian, 1954).

As ligas com memoria de forma (LMF) estdo entre os mais promissores materiais
funcionais. Suas aplicacoes mecanicas, em diversificadas dareas tecnoldgicas e
biomédicas, t€ém criado uma grande demanda por pesquisas, visando ampliar cada vez

mais seus campos de atuacao (Liang & Rogers, 1990).

Inicialmente, estabeleceu-se uma disputa entre as ligas a base de cobre, as ligas ferrosas
e as de NiTi, mas a medida que pesquisas mais detalhadas foram sendo realizadas,
evidenciou-se a superioridade das ligas NiTi, em relacdo a quantidade de deformagao
recuperavel, resisténcia a corrosdo e a fluéncia, biocompatibilidade, ductilidade, etc

(Duerig & Zadno, 1990).



As propriedades das ligas de Ni-Ti e das ligas de Cu sdo bastante distintas: as primeiras
sao mais duacteis e termicamente estdveis e apresentam maiores deformacoes
recuperaveis via EMF (8% contra cerca de 4% das ligas de Cu). Estas ultimas, por outro
lado, sdo mais baratas e de mais facil processamento. Entretanto as ligas Ni-Ti
apresentam excelente resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade, propriedades que as
tornam o material preferido para a aplicagdo do Efeito Memoria de Forma em medicina
e odontologia. Entre as multiplas aplicagdes comerciais das ligas Ni-Ti nestas areas,
merecem referéncia os cateteres e stents de desobstrucao venal e arterial, utilizados em
cirurgias cardiovasculares, os fios empregados em aparelhos ortodonticos e as limas

endododnticas acionadas a motor (Oréfice, Pereira, Mansur, 2012).

Sabe-se, hoje em dia, que outras ligas metalicas tais como: Ag-Cd, Cu-Sn, Cu-Zn-Al,
Cu-Zn-Si, In-Ti, Ni-Al, Mn-Cu, Fe-Pt ¢ Fe-Mn-Si, apresentam também o Efeito
Memoria de Forma quando processadas de maneira conveniente, mas os Unicos
sistemas que atingiram o nivel de exploracao comercial deste efeito sdo as ligas Ni-Ti e
algumas ligas a base de cobre (Oréfice, Pereira, Mansur, 2012). A tabela I11.1 mostra as

principais ligas com efeito memoria de forma.

Tabela III. 1 - Principais ligas com efeito memoria de forma (Wu, 2000).

Ligas Composigao Faixa de temperaturas de Histerese térmica de
transformacao (C) transformagéo (C)
Ag-Cd 44/49 at% Cd -190 a -50 ~15
Au-Cd 46,5/50 at% Cd 30a100 ~15
Cu-Al-Ni 12/14,5%Al 3/4,5% -140a 100 ~35
Ni 3/4,5% Ni
Cu-Sn ~15at% Sn -120a 30
Cu-Zn 38,5/41,5% Zn -180a-10 ~10
Cu-Zn-X alguns % de X -180a 200 ~10
(X=Si,Sn, Al)
In-Ti 18/23 at% Ti 60 a 100 ~4
Ni-Al 36/38 at% Al -180a 100 ~10
Ni-Ti 49/51 at% Ni -50a110 ~30
Fe-Pt ~25 at% Pt ~130 ~4
Mn-Cu 5/35 at% Cu -250 a 180 ~25
Fe-Mn-Si 32%Mn%Si -200 a 150 ~100




3.1.1 As Ligas Ni-Ti

As ligas NiTi pertencem ao grupo de ligas com memoria de forma pois apresentam duas
propriedades que ndo sdo encontradas em metais e ligas metalicas convencionais, que
sao o Efeito Memoria de Forma (EMF) e a Superelasticidade (SE) (Otsuka & Wayman,
1998).

A fabricagdo das ligas Ni-Ti engloba as seguintes etapas: (1) fundicdo da liga, (2)
forjamento e laminagdo a quente, (3) trefilagdo a frio, (4) conformacao e (5) tratamento

de memoria de forma (Suzuki, 1998).

Fundicao da liga

Devido a alta reatividade do titdnio com o oxigénio, geralmente as ligas NiTi sdo
fundidas em alto vacuo, em cadinhos de grafita ou cal (CaO), através de métodos de
fusdo por indugdo de alta frequéncia. Outros métodos de fusdao também podem ser
aplicados, como fusdo por feixe de elétrons, fusdo a arco com protecdo de argdnio ou
fusdo a arco de plasma. A grande vantagem da fusdo por inducdo € o controle da
composi¢do quimica, uma vez que pequenas variagcdes no teor de niquel da liga
equiatdmica Ni-Ti influenciam enormemente suas temperaturas de transformagao. Apos

a fusdo, o material ¢ vertido no molde de fundi¢ao, ainda sob alto vacuo (Suzuki, 1998).

Forjamento e laminacdo a quente

Apos a solidificagdo, o material se apresenta pouco duactil e nao mostra
superelasticidade ou efeito memoria de forma. Neste ponto a estrutura precisa ser
refinada pelo forjamento e laminagdo a quente, objetivando a melhoria das propriedades
mecanicas e a reducdo da secgdo transversal para facilitar outros processos, sendo que
nessa etapa o material ¢ 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 oxidagdo da superficie, ndo se utiliza temperaturas muito altas, sendo a



temperatura 6tima para o trabalho a quente de aproximadamente 800°C (Ramaiah et al.,

2005; Suzuki, 1998).

Trefilacao

Em seguida, o material ¢ trefilado, uma das etapas mais dificeis na fabricacao da liga
Ni-Ti, uma vez que a trabalhabilidade a frio desses materiais ¢ baixa. Essa
trabalhabilidade esta relacionada intimamente com seu teor de niquel, sendo diminuida
com o aumento desse teor. O trabalho a frio torna-se especialmente dificil quando a liga
apresenta teores de niquel acima de 51%. Em muitos casos, ¢ necessario empregar-se
recozimentos intermediarios. A conformacdo a frio sem a etapa de recozimento destréi
0 patamar martensitico na curva tensao-deformag¢do. 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 deformacdes muito baixas podem ser
recuperadas. Ja quando se faz o recozimento, ocorre a restauragdo do EMF e reducao da

tensdao de escoamento (Melton, 1990, Suzuki, 1998).

Conformacao

A liga Ni-Ti ¢ entdo conformada em sua forma final (fios, molas, etc.) e passa para a

etapa final de fabricagdo, o tratamento de memorizagdo de forma (Suzuki, 1998).

Tratamento de memoria de forma

O material ¢ entdo submetido a tratamentos térmicos para adquirir as propriedades
desejadas, sendo que os tratamentos térmicos de superelasticidade € memoria de forma
sao muito parecidos, diferindo apenas quanto as temperaturas de tratamento térmico.
Aqui o material ¢ mantido na sua forma final para que memorize esta forma. O

tratamento ¢ realizado em temperaturas na ordem de 350-450°C (Suzuki, 1998).



3.1.2 Transformaciao Martensitica em Ligas Ni-Ti

A transformagdo martensitica (TM) ¢ uma transformacdo de fases adifusional que
ocorre em solidos, isto ¢, ndo envolve transporte de matéria e, portanto mudanca de
composi¢do. Os movimentos atdomicos que produzem a TM sdo pequenos, quando
comparados com as distancias interatdmicas, sendo que os 4atomos movem-se
cooperativamente, € por um mecanismo de cisalhamento. A TM pode ocorrer tanto pelo
abaixamento da temperatura quanto pela aplicagdo de tensdo. Usualmente, a fase de
origem ou de alta temperatura (austenita) ¢ cubica e a fase de baixa temperatura
(martensita) possui uma menor simetria. Toda geometria da célula unitaria ¢é
completamente definida em termos de seis parametros: o comprimento das trés arestas
a, b, ¢ e os trés angulos entre os eixos a, B ¢ y. Esta combinacdo entre arestas e os
angulos formados pela unido destas arestas sao chamados de pardmetros de rede. O
sistema cubico, para o qual a=b=c e - a=P=y= 90°, tem o maior grau de simetria; ja o
sistema monoclinico, que possui a# b# ¢ € a=y=90° # 3, possui menor simetria. Tanto o
sistema cubico quanto o monoclinico, fazem parte das 14 diferentes op¢des de arranjo
atomico em células unitarias, dando origem aos chamados “Reticulados de Bravais”. A
Figura 3.1 mostra as estruturas da austenita e martensita no NiTi. (Oréfice, Pereira,

Mansur, 2012; Otsuka & Ren, 1999).

0.3015 nm
Austenita Martensita
Figura 3.1 - Estrutura tridimensional da austenita e martensita. Fonte:

http://monografias.poli.ufrj.br/monografias/monopoli10005590.pdf



Uma vez que a martensita tem menor simetria, quando a sua formacao ¢ induzida por
abaixamento da temperatura, ela ¢ denominada martensita maclada e muitas variantes
ou cristais de martensita podem ser formadas a partir da fase de origem, apresentando a
mesma estrutura entre si, porém, com diferentes orientagdes cristalograficas. No caso
das ligas NiTi 24 variantes sdo possiveis de se formar durante a transformacao térmica
da austenita para martensita: quatro variantes martensiticas podem crescer de cada plano
diagonal da austenita, que contem seis planos diagonais equivalentes {110}, Fig. 3.2
Quando a martensita ¢ induzida por tensdo, as variantes de martensita se orientam de
forma a acomodar a tensao aplicada, podendo até mesmo se tornarem somente uma
variante, de acordo com o carregamento de tensdo (Otsuka & Wayman, 1998; Saburi,

1998; Otsuka & Ren, 1999).

S A
S ]

Figura 3.2 - 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

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



10

A comparacdo entre a estrutura com ordem de empilhamento de longo periodo da
martensita e a estrutura original de austenita ¢ mostrada abaixo na Figura 3.3. A
transformagdo de austenita para uma estrutura com ordem de empilhamento de longo
periodo acontece através da contracdo ao longo do eixo i’2 e expansdo ao longo de i’l e
i’3. No caso especifico da Figura 3.3, a fase martensitica possui uma estrutura cristalina

monoclinica, cujo angulo monoclinico ¢ representado por 8o (Zhu & Liew, 2003).

.

R

UL,

L

.,
.

L

Austenita Martensita

Figura 3.3 - Austenita de super reticulado D03 e sua correspondente martensita termo
elastica de empilhamento 18R. a,b,c: dimensdes do super reticulado. i1°, 12°, 13’: eixos

ortogonais do sistema cristalino (Zhu e Liew, 2003).

A Figura 3.4 mostra esquematicamente o processo de deformagdo que ocorre nas ligas

NiTi na transformagao reversivel entre austenita e martensita.
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Figura 3.4 - Ilustragcdo simplificada bi-dimensional da transformag¢dao martensitica. A e
B representam variantes de martensita com a mesma estrutura, mas com orientagdes
diferentes. O restante corresponde a fase parente ou austenitica (Otsuka & Wayman,

1998).

Como a TM ¢ uma transformacao de primeira ordem, ela acontece por nucleacdo e
crescimento. Além disso, a TM estd associada a uma mudanga de forma, mostrada na
Figura 3.5(a), gerando uma zona de alta deformagdo ao redor da variante de martensita
que esta inserida na matriz de austenita. Para que ocorra o processo de nucleacdo e
crescimento, ¢ de fundamental importancia que essa deformagdo gerada seja reduzida.
Existem duas maneiras possiveis de reducao dessa deformacao: por escorregamento ou
por maclacdo - Figura 3.5(b) e (c), respectivamente. Estes mecanismos de acomodagao
de deformagao sdo conhecidos como deformagdes invariantes de rede, pois nao resultam
em qualquer alteracdo na estrutura cristalina da martensita. Seus efeitos formam a
chamada subestrutura da martensita, caracterizada pela presenca de deslocagdes no
interior das variantes, quando a deformagdo invariante de rede ocorre por
escorregamento, ou por falhas de empilhamento, quando o mecanismo de deformagao
invariante for a maclacdo. Independente do mecanismo de acomodagdo, a estrutura
martensitica ¢ mantida, mas a forma macroscopica do sélido permanece igual a original
de estrutura austenitica. A maclacao ¢ um mecanismo de acomodagido reversivel, ndao
envolvendo quebra de ligagdes, ao contrario do escorregamento. Logo, para que o EMF
ocorra, ¢ necessario que a acomodacgao seja totalmente reversivel, tornando a maclacao
o principal mecanismo de acomodagdo para as ligas com memoria de forma (LMF)

(Wayman; Duerig 1990, Otsuka & Wayman, 1998).
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A figura 3.5 mostra a representacao esquematica dos tipos de deformagdo invariante de

rede que ocorrem na transformac¢ao martensitica.

(a) / /

 ——
(b)
—lp
(©)
austenita martensita

Figura 3.5 - Representacao esquematica dos tipos de deformacgao invariante de rede que
ocorrem na transformagdo martensitica: (a) mudanca de forma na transformagdo
martensitica; (b) acomoda¢do de deformagdo por escorregamento; (c) acomodacao de

deformacao por maclacao (Wayman; Duerig 1990, Otsuka; Wayman 1998).

A maclagdo, assim como os contornos de grao, ¢ classificada como um defeito
interfacial. Estes defeitos sdo contornos que separam regides do material que
apresentam diferentes orientagdes cristalograficas. Um contorno de macla ¢ um tipo
especial de contorno de grao onde existe uma simetria espelhada da rede cristalina. As
maclas resultam de deslocamentos atomicos que sdo produzidos a partir de forcas
mecanicas de cisalhamento (maclas de deformagdo) e também durante tratamentos
térmicos de recozimento (maclas de recozimento). As maclas de recozimento sao
encontradas tipicamente em metais que possuem estrutura cristalina CFC, enquanto as
maclas de deformagdao sao observadas nos metais CCC e HC. Ja as falhas de
empilhamento sdo encontradas em metais CFC quando existe uma interrupcdo na
sequéncia de empilhamento ABCABCABC.... dos planos compactos (William &
Callister, 2008).
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No processo de acomodag¢dao por maclacdo, sdo criadas regidoes com configuragdes
energeticamente equivalentes e com diferentes orientacdes locais. Tais regides sao
rotacdes e/ou imagens especulares umas das outras. Essas regides possuem interfaces
coerentes entre si, denominadas contornos de macla (Figura 3.6). Esses contornos sao
locais de energia relativamente baixa e, devido a coeréncia atdmica, podem se mover
com facilidade pela aplicagdo de tensdao. A andlise cristalografica mostra que contornos
entre variantes de martensita também se comportam como contornos de maclas, isto &,
as proprias variantes individuais de martensita sdo maclas em relacdo as variantes
adjacentes. Logo, o termo contorno de macla, pode se referir tanto aos contornos entre
as maclas que formam a subestrutura da martensita quanto aos contornos de variantes.
A existéncia de multiplas variantes combinadas na forma de maclas se deve ao fato de
que os mecanismos de deformacdo invariante de rede (maclagdo) nao sdo suficientes
para aliviar toda a deformacao ocasionada pela TM. Assim, para eliminar a deformagao
global ocasionada pela TM, multiplas variantes se combinam resultando no processo
chamado auto-acomodacao da martensita (OTSUKA; REN, 2005). Como ja foi dito, a
TM resulta em até 24 diferentes modos, com 24 diferentes planos de habito, resultando
na formag¢do de variantes de martensita com até 24 orientacoes diferentes. Usualmente,
durante a TM, duas ou quatro variantes sdo formadas lado a lado, no intuito de
favorecer o processo de auto-acomodagdo da martensita (Wayman; Duerig, 1990,

Otsuka & Wayman, 1998).

Matriz

{\o& ! 1 :
(,0“@___ : e A e o
LTI
S  SEER
| | | |
1 1 | I
4 R S — A - — -———-?--

Macla

Figura 3.6 - Representagdo esquematica de um contorno de macla (Wayman; Duerig,
1990).
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A aplicagdo de uma tensdo ira resultar na movimentacdo de contornos de variantes,
promovendo o crescimento das variantes que estdo favoravelmente orientadas em
relagdo a direcdo de aplicagdo da tensdo em detrimento das outras variantes menos
favoravelmente orientadas nessa direcdo. A esse processo ¢ dado o nome de
reorientagdo da martensita. Concomitantemente, também ocorre a movimentagdao dos
contornos entre as maclas que formam a subestrutura da martensita, gerando o processo

conhecido por demaclagdo. Na Figura 3.7 estdo ilustrados os processos de demaclagdo e

reorientagao da martensita, resultantes da aplicacdo de tensdao. (Wayman; Duerig, 1990).

contorno contorno
demacla devariante

Figura 3.7: Representacdo esquematica dos processos decorrentes da aplicacdao de
tensdo na estrutura martensitica: (a) estado ndo deformado; (b) acomodagao de maclas e
formacdo de maclas compostas; (c) reorientacdo da martensita; (d) reorientagdo
adicional e demaclacdo da martensita; (e) processo de demaclacdo; (f) geracdo de

deslocagdes pela deformagdo (Adaptado de Liu et al. 1999).
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Cristalograficamente, a transformacdo da austenita para martensita ¢ frequentemente
dividida em duas partes: a deformacao de Bain e as deformagdes invariantes de rede. A
deformacao de Bain (Figura 3.8) ¢ a soma de todos os movimentos atomicos
necessarios para produzir a nova estrutura a partir da antiga. O resultado final de todos
estes pequenos movimentos coordenados € a nova estrutura martensitica, e a distor¢ao
necessaria para produzir esta nova estrutura ¢ denominada deformagdo de Bain

(Wayman & Duerig, 1990).

Bain (Wayman, 1994) propoés um mecanismo pelo qual a martensita poderia ser
formada com um minimo de movimentacdo atdmica, partindo da austenita. O
mecanismo proposto foi descrito como deformacdo homogénea, em que o movimento
coordenado dos atomos pode converter um reticulado em outro por meio de expansao
ou contracdo nos eixos cristalograficos. Bain mostrou como uma célula CCC poderia

ser formada no interior de duas células unitarias da austenita.

o Duas células CFC

- Atomo da face da
estrutura CFC forma
parte da estrutura CCC
distorcida

Deformacio

0.355

0.25

Figura 3.8 - Representacdo esquematica da relagdo entre as redes CFC e CCC, em que
se observa que a estrutura CCC nao ¢ coerente com a CFC, mas pode-se obter a coerén-

cia girando o plano da rede CCC (Ashby,1998).
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A TM nao ocorre em uma temperatura Uinica, mas em um intervalo de temperaturas que
varia para cada sistema de ligas. A Figura 3.9 mostra as temperaturas de inicio e fim da
formacgdo da martensita no resfriamento, Mg e My, € as temperaturas de inicio e fim da
transformagdo reversa da martensita para a austenita no aquecimento, As ¢ Ar. A
Histerese apresentada pelas transformagdes esta associada ao atrito gerado pelo
movimento dos contornos de maclas e variantes, e pode ser interpretado como a energia
dissipada pelo sistema durante o ciclo transformagdo martensitica e transformagao

reversa (Funakubo, 1987).

100

% Martensita

Ms AS Af
Temperatura
Figura 3.09 - Temperaturas de inicio e fim da transformacao martensitica e reversa

(Wayman & Duerig, 1990).

As temperaturas de transformagdo sdo fortemente dependentes da composi¢do quimica
das ligas NiTi. Em muitos casos, uma mudanca de 1% na composi¢do quimica pode
alterar as temperaturas de transformag¢do em mais de 100°C. Um aumento do teor de
niquel causa uma diminuicao das temperaturas de transformagao (Otsuka & Ren, 2005).
Normalmente, durante a TM, a martensita aparece na forma de placas, localizadas sobre
planos cristalograficos invariantes, denominados planos de hébito, que sdo superficies
de separacao entre as duas fases. Cada placa formada gera uma pequena distor¢ao, mas
quando somadas, as contribui¢des de todas as placas se cancelam e a forma original do
material ¢ mantida, ou seja, ocorre uma auto-acomodacdo das placas (Wayman &

Duerig, 1990).
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A TM nao ocorre somente pelo abaixamento da temperatura. A martensita pode ser
formada também em temperaturas acima de M (ou Af) se uma tensdo for aplicada,
dando origem a chamada martensita induzida por tensdo (MIT) como mostra a figura
3.10. Nestes niveis de temperatura, a MIT ¢ estdvel somente sob aplicagdo tensao.
Assim, com a retirada da carga, a martensita torna-se instavel, promovendo a TR para a
austenita mais estavel nessas temperaturas. Neste caso, a energia cedida ao sistema para
promover a TM ndo ¢ mais térmica e sim mecanica. Ao contrario da TM induzida
termicamente, onde variantes com diferentes orientagdes se auto-acomodavam, na TM
induzida por tensdo somente as variantes favoravelmente orientadas em relagao a tensado

irdo crescer (Wayman & Duerig, 1990). Na Figura 3.12 ¢ esquematizada a TM induzida

por tensao.
* & 9o oo
Carregamento (T>Ag)
* ¢ ° >
* < —e
Descarregamento

° ra

3. 5 %o, T
® & Py -4

Austenita Martensita

Figura 3.10 - Representacao esquemadtica da TM induzida por tensdo. (Wayman &

Duerig, 1990).

Acima de M; (ou Ay) a tensdo critica para a formagdo da martensita aumenta
linearmente com o aumento da temperatura, uma vez que a austenita se torna cada vez
mais estavel. O aumento da tensdo critica para a formacdo da martensita acontece até
uma temperatura limite, chamada de My. A partir dessa temperatura, a tensdo critica
para a formacdo da martensita se torna maior que a tensdo critica para promover o
escorregamento da austenita. Logo, acima de Md ndao h4 formagdo de MIT e sim

deformacao plastica da austenita. Isto fica evidente se analisarmos o grafico da Figura
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3.11 que exibe este comportamento em fun¢do do aumento da temperatura. (Wayman &

Duerig, 1990; Otsuka & Wayman, 1998).

Tensdo critica para
escorregamento da
austenita

Tensio ————

Tens3o critica

parainducgao de
martensita
Mt  Ms As Af Md

Temperatura ———

Figura 3.11 - Relagdo entre tensdo critica para a formagao da martensita, tensao critica

para o escorregamento da austenita e temperatura.

3.2 - O Sistema NiTi

O diagrama de fases ¢ a base para a compreensao de todos os tipos de transformagdes de
fase, incluindo as martensiticas. E também de vital importancia no controle da
microestrutura da liga, pelo qual as propriedades fisicas e mecanicas da mesma podem
ser melhoradas (Otsuka & Ren, 1999, Saburi, 1998). O diagrama de fases Ni-Ti foi alvo
de grande controvérsia por mais de trinta anos até ser estabelecido um consenso a seu
respeito (Otsuka & Ren, 2005; Koskimaki et al., 1969). Atualmente, o diagrama de

fases mais confiavel a respeito deste sistema € o publicado por Massalski et al. (1990)
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mostrado na Figura 3.12. Para ligas Ni-Ti com EMF, apenas a regido na vizinhanca do

composto TiNi apresenta real interesse.

Porcentagem de Niquel em Peso
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Fig. 3.12 - Diagrama de fases NiTi. (Adaptado de Massalski et al. 1990).

Nota-se que a fronteira da regido TiNi, no lado rico em Ti, ¢ praticamente vertical. Em
contrapartida, a fronteira do lado rico em Ni decresce com o abaixamento da
temperatura (Otsuka & Ren, 2005) e abaixo de 600°C a regido TiNi ndo é mostrada,
porém ¢ aceito que esta regido se encontra na composi¢do aproximadamente

equiatdmica, entre Ti-50N1 e Ti-50,5Ni (Saburi, 1998).

Em uma condicao de resfriamento lento a partir de altas temperaturas, ligas NiTi com
mais de 50,5% de Ni em porcentagem atomica se decompde formando TiNi; em

coexisténcia com a matriz. A formagdo de TiNi3;, que ¢ uma fase de equilibrio, ¢



(2)

(b)
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comumente precedida pela formagdo de fases metaestaveis TisNiy € Ti;Ni;. O diagrama
tempo-temperatura-transformagdo (Figura 3.13) exemplifica o processo de

decomposi¢do, de acordo com o seguinte esquema:

Envelhecimento em temperaturas abaixo de 680°C

NiTi — NiTi + Ti3Nig — NiTi + TiaNi3 — NiTi + TiNi3

Envelhecimento em temperaturas entre 680 ¢ 750°C

NiTi — NiTi + TizNi3 — NiTi + TiNi3

Envelhecimento em temperaturas entre 750 e 800°C

NiTi — NiTi + TiNi3

Em qualquer dos intervalos de temperatura, respeitados os tempos de envelhecimento
necessarios, o produto final da decomposicdo ¢ uma mistura de NiTi e TiNis
(Saburi,1998). Em temperaturas acima de 627°C ocorre a decomposicao dos
precipitados Ti3Nig em TipNiz e TiNis, que podem ser encontrados juntamente com a

matriz de fase B (Somsen et al., 1999).
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Figura 3.13 - Diagrama tempo-temperatura-transformacdo de uma liga Ti-52at%Ni

(Nishida et al, 1986).

Os precipitados Ti3Nis apresentam estrutura romboédrica e promovem melhorias nas
caracteristicas de memoria de forma e superelasticidade das ligas NiTi. Eles também
afetam as caracteristicas da transformagdo martensitica, podendo atuar como centros de
nucleagdo para formacdo da fase R, devido a pequena histerese de temperatura desta
transformagdo. Este comportamento é explicado pelo fato dos precipitados coerentes,
que possuem forma lenticular, induzirem o aparecimento de campos de
tensoes/deformagdes na matriz circundante, como mostra a Figura 3.14 (Otsuka &Ren,
1999). Esses precipitados podem causar uma distor¢do no reticulado da fase  como

mostra a Figura 3.15.

400°C por 1h 450°C por 1h 500°C por 1h
Figura 3.14 - Microscopia eletronica de transmissdo (MET) dos efeitos do

envelhecimento de ligas NiTi ricas em Ni com memoria de forma. E importante notar

que ocorre precipitagdo de particulas nas proximidades do contorno de grao (Khalil-

Allafi et al., 2004).
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Figura 3.15 - Distor¢ado do reticulado da fase B, devido a presenga do precipitado Ti3Niy
(Saburi, 1998).

As TM podem ser classificadas em duas categorias: termoeléstica e ndo-termoelastica.
As TM termoeldsticas caracterizam-se por apresentarem uma for¢a motriz para a
transformagdo direta/reversa muito pequena, evidenciada por uma pequena histerese de
temperatura. As interfaces entre as fases austenitica e martensitica apresentam grande
mobilidade durante o resfriamento e aquecimento, e a transformacdo ¢
cristalograficamente reversivel, de forma que a martensita reverte para a fase austenitica
com a mesma orientagdo original. Por outro lado, as transformagdes nao-termoelasticas
caracterizam-se por apresentarem uma for¢a motriz muito grande, que ¢ evidenciada
pela grande histerese de temperatura. As interfaces entre as fases austenitica e
martensitica sdo imdveis, uma vez que a martensita cresce rapidamente até um
determinado tamanho critico, e a transformagdo reversa ocorre por renucleagdo da fase
parente, e desta forma a transformagao ndo ¢ cristalograficamente reversivel (Shaw e

Kyriakides, 1995).

Nas ligas NiTi de composi¢do aproximadamente equiatomica, a TM ocorre a partir de
uma fase parente austenita, que ¢ a propria fase B, de estrutura B2 cubica de corpo
centrado ordenada, para uma fase menos simétrica com estrutura monoclinica B19'

(martensita). Frequentemente, a transformacao também pode ocorrer em duas etapas, da



23

fase B para uma fase trigonal (chamada fase R) e entdo para a fase B19. A
transformagdo B2—R também ¢ uma TM e a transformagdo R—B19' ¢ uma

transformagao martensita-martensita (Otsuka & Ren, 1999; Saburi, 1998).

Nos sistemas de ligas NiT1 aparecem dois tipos de estruturas martensiticas dependendo
do teor de niquel, adi¢dao de elementos de liga e histéria termomecanica. Entre estas, a
mais comum ¢ uma martensita monoclinica (B19’), que ¢ observada em ligas NiTi
binarias aproximadamente equiatomicas com recozimento completo € na maioria das
ligas terndrias. A martensita B19’ tem uma estrutura monoclinica, cuja célula unitaria
pode ser alongada cerca de 10% em relagdo a fase parente, e este alongamento define o
maximo de mudanga de forma recuperavel. O outro tipo de estrutura ¢ a chamada fase
R, que aparece em ligas NiTi binarias ricas em niquel e envelhecidas em uma
temperatura baixa apropriada, em ligas NiTi aproximadamente equiatomicas, que
receberam tratamento termomecanico adequado, assim como em ligas ternéarias (Ni-Ti-

Fe e Ni-Ti-Al) (Saburi, 1998).

Durante o envelhecimento de ligas NiTi ricas em Ni ocorre a precipitagdao de particulas
coerentes de Ti3Nis na matriz de B2. Em muitos casos tal sistema matriz/particula se
transforma em dois estagios, primeiro de B2 a fase R trigonal e em seguida de R a
martensita B19’. Na auséncia de particulas de Ti3Nis, ocorre a transformacdo em um
passo de B2 para B19’. Mas, a presenga de particulas coerentes produz uma forte
resisténcia a grandes deformagdes invariantes de rede associadas com a formagao de
B19’. A fase R produz uma deformagdo invariante de rede significativamente menor e é

muito mais afetada pelos precipitados (Allafi et al., 2002).

A transformacao B2->R acontece por nucleagdo e crescimento. Com o resfriamento, as
placas finas de fase R nucleiam a partir de defeitos de rede como as deslocacdes,
crescem e se juntam. Com o resfriamento adicional, muitas outras placas de fase R se
formam semelhantemente, e, finalmente, toda a regido se transforma em fase R. A
regido entre R e Ry, caracterizada por uma pequena histerese de temperatura, representa
simplesmente uma regido de duas fases consistindo das fases parente e fase R. Com o

aquecimento, as placas de fase R se contraem e desaparecem (Otsuka e Ren, 1999).
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A fase R (Figura 3.16) apresenta uma estrutura trigonal, que ¢ descrita por uma rede
hexagonal. Ela ¢ alongada 0,94%, uma ordem de grandeza menor que aquela da
martensita B19°(10%), portanto, o alongamento continuado transforma a Unica variante
de fase R em martensita demaclada. A fase R tem seu proprio conjunto de variantes, que
sdao demacladas por tensao nos estagios iniciais da aplicacdo de carga, contribuindo para
a deformacgao através da distor¢do romboédrica da célula unitaria. A fase R ¢é estavel
entre os pontos Rg e Mg e coexiste com a martensita B19’ entre Mg e M. Assim, a
deformacao associada a elas aparece numa ampla faixa de temperatura (Miyazaki et al.,

1989).

Figura 3.16 - Microscopia eletronica evidenciando a nucleacao da fase R (Fukuda et

al., 1992).

A transicdo B2 - B19’ pode ser prevenida pela precipitagdao de particulas de TizNi4, 0
que de fato ocorre nos estagios iniciais do recozimento, em temperaturas baixas (380,
450 e 550°C), uma vez que estas atuam como centros de nucleagcdo para a fase R. A
quantidade de particulas de Ti3Niy atuando como sitios de nucleagdo para a fase R nao
muda muito com o teor de niquel, mas o crescimento destas particulas com o aumento
da temperatura de recozimento reduz o nimero de possiveis sitios de nucleagdo,
levando a conclusdao de que, para uma dada temperatura de recozimento, a temperatura
de transformagdo de fase R (TR) ¢ aproximadamente independente da concentracdo de
niquel, mas decresce ligeiramente com o aumento da temperatura de recozimento. A
temperatura M, ao contrario, aumenta com o aumento da temperatura de recozimento.

Este aumento resulta do crescimento dos precipitados de TisNiy (Figura 3.17),
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fornecendo aumento da area superficial para nucleagdo da martensita B19’. Por outro
lado, o endurecimento por precipitagao pela fase Ti,Ni ndo pode ser usado no lado rico
em Ti, porque nesta faixa o limite de solubilidade ¢ praticamente vertical (Somsen et

al., 1999).

Figura 3.17 - Eletromicrografia dos precipitados Ti3Nis (Otsuka &Wayman, 1998).

Da mesma forma que as ligas com memoria de forma tratadas termomecanicamente
(48,9% de trabalho a frio e tratamento térmico a 450°C por 1 hora) apresentam duas ou
mais transformagdes no resfriamento, B2—Fase R ¢ Fase R—Martensita B19’, no
aquecimento estas ligas podem apresentar duas transformacgdes distintas: Martensita
B19°’—Fase R e Fase R—B2 (Thoma et al, 1995). Entretanto, parece que na
transformagdo reversa B19°-> B2 nao ha nenhuma vantagem energética em passar
através de um estagio intermediario (fase R), porque as deformagdes de transformagao
de uma transformagdao B19’—>Fase R e de Fase R->B2 sdo quase as mesmas. Portanto,
foi sugerido que a transformacdo reversa em dois passos seja devida a um primeiro pico
de transformacao associado a transformagdo reversa em regides livres de precipitados
de TisNig e um segundo pico de transformacao no restante da microestrutura (Allafi et

al., 2002).
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3.2 — O Sistema NiTi

3.2.1- Comportamento termomecanico das ligas NiTi

As formas de deformacao das ligas NiTi sao dependentes da relacao entre a temperatura
de deformagdo (Td) e as temperaturas de transformacdo. Existem quatro regimes de

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

a) Tq < My — Observa-se uma estrutura martensitica maclada, composta de varias
variantes com orientacdes diferentes. A deformagdo consiste no movimento dos
contornos entre as placas e maclas de martensita (demaclagdo), resultando na
reorientagdo da martensita, com o crescimento de uma variante melhor orientada em

relagdo a tensao aplicada, as custas de outra adjacente, orientada desfavoravelmente.

b) Ms < Tp < Ar — No carregamento ocorre formagao de MIT, que, por ser estdvel neste

intervalo de temperaturas, permanece apos a retirada da carga.

¢) Ar< T4 < Mq — Material esta no estado austenitico. A deformacao ocorre através da
formacdo de MIT, que, com a retirada da carga, torna-se instavel e retorna a fase

austenitica.

d) T4 > My — Nesta faixa de temperaturas ocorre deformacdo plastica da austenita antes
que haja formagao de MIT. A tensdo critica para formagao de martensita torna-se maior
que a tensdo necessaria para promover a deformacdo plastica pelo movimento de

deslocacoes.
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3.2.2- Influéncia da temperatura na transformacio reversa

A modificagdo no comportamento de ligas NiTi equiatdmicas, depois de deformadas
moderadamente, na transformagao martensitica por reorientagdo ou tensao induzida foi
estudada por analise térmica. Verificou-se (Otsuka. & Ren, 1999) que a temperatura
critica da transformacgao reversa da martensita deformada foi aumentada como resultado
da deformacgao, indicando a estabilizacdo da martensita. O efeito da estabilizagdo da
martensita ¢ devido as mudangas nas energias internas elastica e irreversivel que sdo
responsaveis pela transformagdo martensitica termoeléstica. Estas observagdes tém
também importancia pratica em aplicagdes onde a temperatura de recuperagdo do efeito
memoria de forma, a tensdo critica de recuperagdo do efeito de pseudoelasticidade e o
calculo de energia para um ciclo de transformagdo devem ser considerados. Na
literatura, (Otsuka & Wayman, 1998) tem-se descrito que a martensita termoelastica em
alguns sistemas de ligas, pode ser estabilizado devido a indugdo térmica, auto-
acomodacao da martensita ou por deformacao. O efeito da estabilizagdo ¢ percebido
pelo aumento da temperatura de transformacdo reversa da martensita deformada. O
efeito de estabilizagdo desaparece quando ocorre a transformacao reversa (martensita-
austenita). No caso de deformagdes severas, por laminacdo a frio, o efeito de
estabilizacdo ¢ atribuido a deformagdo induzida por defeitos, que inibem a
transformagao reversa da martensita deformada, pelo aumento da resisténcia ao atrito no
movimento da interface martensita-austenita. O aumento da temperatura na
transformagdo reversa M— A em amostras deformadas ¢ um indicador da estabilizacao
térmica da martensita. Os resultados experimentais mostram que a martensita em ligas
de NiTi policristalinas pode ser estabilizada por varios tipos de esforcos: cisalhamento,
tragdo, compressao quando da formacdo de martensita reorientada ou por tensao
induzida. Associado com o efeito da temperatura estd o aumento do calor na
transformagdao reversa da martensita. O efeito da estabilizagdo ¢ devido as
transformagdes na estrutura de variantes de martensita, em consequéncia de variacao
energia elastica armazenada de deformagdo na matriz ¢ na variagdo de energia
irreversivel que acompanha a transformacdo. A energia irreversivel € a energia

dissipada pelo movimento de interfaces que ocorre durante a transformagdo de fase. A
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energia eldstica ¢ criada na formacdo da martensita térmica, devido a restricdo de
distorcao da rede cristalina de um material policristalino. Ela serve como for¢a motriz
para a transformacao reversa da martensita térmica. Esta energia eldstica ou campo de
tensoes elasticas internas ¢ sensivel a acomodagdes na estrutura variante da martensita.
A martensita reorientada por deformacao libera parte desta energia elastica interna
armazenada e cria um campo de tensdes eldsticas internas oposto, na direcao da
martensita orientada. Esta nova energia eldstica interna atua como resisténcia a
transformagao reversa. A perda de energia interna armazenada na auto-acomodacdo da
martensita e a criacdo de energia elastica oposta a martensita orientada contribuem para
o efeito de estabilizacdo da martensita. Isto implica que a transformagdo reversa da
martensita deformada, pelo efeito memoria de forma, € resistida por este campo de
tensdes internas, como pode ser observado na fig.3.21. (Liu et al., 1999). A figura 3.18

ilustra a representacdo dos mecanismos do efeito de martensita reorientada.
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(a) Austenita (b) Martensita Térmica

(c) Martensita deformada

Figura 3.18: Representacdo dos Mecanismos do Efeito de Martensita Reorientada. Na
situagdo da letra (a), o quadro central representa um grao austenitico, suspenso por
molas que representam a restrigdo do contorno de grao. Em (b), apds resfriamento, a
austenita se transforma em martensita na direcdo de dois variantes V1 e V2, que estdao
orientados em direcdo opostas para simular a auto-acomodagdo da estrutura. A posi¢ao
inicial da austenita 27 estd representada pela linha pontilhada. Pode-se perceber que
todas as molas estdo deformadas, entdo o campo interno de tensdes elasticas ¢ um
desestabilizador da martensita térmica e serve como for¢a motriz para a transformagao
reversa. Em (c), a aplicac¢do de tensoes cisalhantes t, deforma o quadro central causando
a reversao das forgas eldsticas nas molas acima de V1 e aumento nas forcas eldsticas em

V2 induzindo a reorientagdo para V1 (Liu, 1999).
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3.2.3 - Curvas tensdo-deformacao das ligas NiTi

As curvas tensdo-deformacao obtidas em temperaturas abaixo de Ay revelam uma
grande quantidade de alongamento residual (e,) ap6s a descarga, enquanto aquelas
obtidas em temperaturas acima de Arrevelam um comportamento superelastico, que ¢
caracterizado por uma recuperagdo, quase perfeita, da forma na descarga. A relagdo
entre o alongamento residual relativo (e./emax) € a temperatura define que, abaixo de A,
eo/emax € cerca de 0,8 e quase constante, independente da temperatura, porque a
recuperacao da deformagdo na descarga, nestas temperaturas, consiste principalmente
de uma deformacao elastica e uma deformagao induzida por demaclagcdo na martensita,
que tem uma natureza independente da temperatura. Acima de A, o alongamento
residual relativo comeca a decrescer abruptamente e cai a um valor minimo em Af. A
recuperacdo da deformacdo na descarga nestas temperaturas contém a recuperacao da
deformacao pela transformagdo reversa da martensita, bem como as deformagdes

eléstica e induzida pela demaclacao (Fig. 3.19) (Strnadel ef al., 1995).

Quando se considera a dependéncia da tensdo critica para induzir a formacao de
martensita (o) com a temperatura, observa-se que, a medida que a temperatura
aumenta, oy a principio diminui, 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, j& que a amostra se encontra na
fase martensitica antes do carregamento. Acima de M, oy aumenta com a temperatura,
uma vez que ela representa a tensao para induzir a formagao de martensita. Proximo ao
ponto Af, os resultados se desviam desta linearidade, porque oy se torna maior que a
tensdo critica para o escorregamento (o). O decréscimo relativo em o5, comparado com
oM, quando a temperatura sobe, leva ao aumento da deformacao plastica residual e por
1sso ao aumento do alongamento relativo, eo/emax, como mostrado na Fig. 3.19. No
sistema NiTi a tensdo critica para o escorregamento, o , eleva-se com o teor de niquel,
devido ao endurecimento por solugdo sélida em adicao a alta densidade de deslocacdes
termicamente rearranjadas, € nas ligas com elevado teor de niquel, em alguma extensao,

a precipitagdo de particulas finas de Ti3Nis (Strnadel ef al. 1995).



31

1
0.8 r
&g 0.6
o’
04 ¢
0.2
0 B L L L 1
0 - -2 0 20
Temperatura (°C)
A =Ti-50,9Ni (%at) Ms = -30,7°C Af=44,6°C
B = Ti-50,5Ni (%at) Ms = -18,5°C Af=53,0°C
C =Ti-50,0Ni (%at) Ms = 37,5°C Af="77,8°C
1200
©A
1000 @B
— -3 C
0
a
= 800
bé
600
400
200
V’dv
0 1

60 40 20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Temperatura (°C)

D = Ti-41,0Ni-10Cu (%at) Ms = 29,8°C Af = 50,0°C
E = Ti-40,0Ni-10Cu (%at) Ms = 41,4°C Af = 66,6°C
F = Ti-41,5Ni-10Cu (%at) Ms = 37,5°C Af = 60,0°C

Figura 3.19 - Dependéncia do alongamento residual relativo com a temperatura (a), e
dependéncia da tensdo critica para formagdo da martensita com a temperatura (b)
(Strnadel et al. 1995).
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Figura 3.20 - Curva tensdo-deformacdo de uma liga NiTi austenitica (Shaw &

Kyriakides, 1995).

A Figura 3.20 mostra uma curva tensdo—deformacdo de uma liga NiTi ensaiada sob
tragdo em uma temperatura superior a Ar e inferior a My, ou seja, no estado austenitico,
e consequentemente apresentando comportamento superelastico. Inicialmente a tensao
causa somente deformagdo elastica na austenita (0-a). Em um determinado nivel critico
de tensdo, denominado tensdo critica para formacao de martensita (ponto a), a austenita
torna-se instavel e martensita induzida por tensdo comega a nuclear. Se o teste ¢
realizado com controle de deslocamento, as variantes de martensita crescem sob tensao
constante (plano a-b). No ponto b, quase toda austenita foi transformada em martensita.
A retirada da carga neste ponto resulta inicialmente em um descarregamento eléstico da
martensita. Similar a instabilidade da austenita no carregamento, a martensita torna-se

instavel quando a tensdo cai abaixo de um determinado nivel critico, denominado tensado
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critica da transformacao reversa (ponto b’), € comeca a reverter para austenita. Sob
descarregamento com controle de deslocamento, a transformacdo reversa ocorre sob
tensdo constante (plano b’-a’). No ponto a’ toda a martensita reverteu para a fase
austenitica e um posterior descarregamento segue o caminho do carregamento inicial.
Esta parte da curva ilustra o comportamento superelastico da liga, em que o material foi
deformado aproximadamente 6% e retornou a forma original ap6s a retirada da carga.
Além do ponto b um aumento na deformacdo requer um aumento na tensdao. No
intervalo b-c tem-se deformacao eldstica da martensita juntamente com a transformagao
da austenita residual em martensita. Do ponto ¢ em diante tém-se deformagado
permanente da martensita até¢ o ponto d, onde a carga ¢ retirada (d-e) e se observa uma

deformacao residual de mais de 6% (ponto ¢) (Shaw & Kyriakides, 1995).
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Figura 3.21 - Curva tensdo-deformacao de uma liga NiTi martensitica (Shaw &

Kyriakides, 1995).
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Na Figura 3.21 a liga encontra-se no estado martensitico com as variantes
autoacomodadas. Quando a tensdo ¢ aplicada, ocorre o crescimento das variantes mais
favoravelmente orientadas em detrimento de outras (o-b). Este processo continua até o
ponto d onde se tem uma variante Unica. A retirada da carga em qualquer ponto dentro
do intervalo o-d, por exemplo, no ponto ¢, resulta inicialmente em descarregamento
elastico da martensita (c-c’). Tém-se a impressdo que a martensita sofreu deformagao
permanente (0-c’), no entanto esta deformacao € aparente e pode ser recuperada através
de um aquecimento acima da temperatura de transformacdo AF. Esta recuperagdo
demonstra o EMF. Do ponto d em diante, um aumento da tensdo provocara deformagao
permanente da martensita até o ponto e, onde ocorre a retirada da carga (e-f) (Shaw &

Kyriakides, 1995).

Nos sistemas de ligas NiT1 aparecem dois tipos de estruturas martensiticas dependendo
do teor de niquel, adi¢dao de elementos de liga e histéria termomecanica. Entre estas, a
mais comum ¢ uma martensita monoclinica (B19’), que ¢ observada em ligas NiTi
binarias aproximadamente equiatomicas com recozimento completo € na maioria das
ligas terndrias. A martensita B19’ tem uma estrutura monoclinica, cuja célula unitaria
pode ser alongada cerca de 10% em relagdo a fase parente, e este alongamento define o
maximo de mudanga de forma recuperavel. O outro tipo de estrutura ¢ a chamada fase
R, que aparece em ligas NiTi binarias ricas em niquel e envelhecidas em uma
temperatura baixa apropriada, em ligas NiTi aproximadamente equiatomicas, que
receberam tratamento termomecanico adequado, assim como em ligas ternéarias (Ni-Ti-

Fe e Ni-Ti-Al) (Saburi, 1998).

Durante o envelhecimento de ligas NiTi ricas em Ni ocorre a precipitagdao de particulas
coerentes de Ti3Nis na matriz de B2. Em muitos casos tal sistema matriz/particula se
transforma em dois estagios, primeiro de B2 a fase R trigonal e em seguida de R a
martensita B19’. Na auséncia de particulas de Ti3Nis, ocorre a transformacdo em um
passo de B2 para B19’. Mas, a presenga de particulas coerentes produz uma forte
resisténcia a grandes deformagdes invariantes de rede associadas com a formagao de
B19’. A fase R produz uma deformagdo invariante de rede significativamente menor e é

muito mais afetada pelos precipitados (Allafi et al., 2002a).
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Bataillard et al. (1998) através de microscopia eletronica de transmissdao (MET), ligas
NiTi e verificaram que ambas martensitas, fase R e B19’, nucleiam préximo aos
precipitados de TisNiy e em seguida crescem na matriz, mas com uma diferenga no
comportamento de crescimento. A fase R cresce regularmente sem interrupgdes
aparentes, ao contrario da martensita B19°que nucleia em explosdes abruptas e cresce
rapidamente a um tamanho significativo; em seguida requer superesfriamento adicional
antes de consumir o restante da matriz. Eles explicam a transformacao de fase R para
B19’ chamando atengdo de que as temperaturas de transformacao nas regides proximas
aos precipitados (governadas por tensdes de longo alcance) sdo diferentes daquelas de
regides longe dos precipitados, onde as tensdes de longo alcance ndo sdo importantes.
Estas duas regides, portanto, transformam em dois passos em uma temperatura mais alta
proximo aos precipitados e em uma temperatura inferior longe deles. Foi verificado que,
dependendo do tempo e da temperatura de envelhecimento, desenvolvem-se
distribuicdes nao homogéneas de Ni, que podem afetar as temperaturas de
transformacdo. E sabido que a formacdo de grandes precipitados resulta em um
decréscimo de Ni na matriz, associado a um aumento nas temperaturas de

transformagao. (Allafi ef al., 2002b).

3.2.4 - Influéncia da deformacdo sobre as temperaturas de
transformacao

Tem sido relatado em alguns trabalhos que a deformacao, via reorientacdo de martensita
ou via MIT, causa uma estabilizagdo da martensita nas ligas NiTi. Esta estabilizagdao
manifesta-se como um aumento das temperaturas de transformagdo reversa. Lin et al.
(1991) observaram um aumento significativo das temperaturas As € Ar ap6s a liga sofrer
deformacdes severas (40% de reducdo de espessura) no estado martensitico. Eles
sugeriram que os defeitos introduzidos no material durante a deformagao, tais como
deslocagdes e lacunas, impediram o movimento das interfaces de transformagao durante

a transformacdo reversa, e¢ foram responsaveis pela estabilizagdo da martensita
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observada. Piao et al. (1993) observaram o mesmo efeito em ligas NiTi deformadas
30% em tragdo, no estado martensitico. No entanto, eles propuseram que a relaxagdo da
energia de deformacao eldstica armazenada nas variantes da martensita térmica foi
responsavel pela estabilizagdo. Esta energia elastica atua como for¢a motriz para a TR.
Liu & Favier (2000) sugeriram que a deformacdo ndo somente relaxa a energia de
deformacao elastica armazenada na martensita térmica, mas também cria campos de
tensdo interna na mesma dire¢do da martensita reorientada, que se opdem a TR. Além
disso, eles propuseram que as deformagdes plasticas internas que ocorrem durante o
processo de reorientacdo da martensita contribuiram para o efeito de estabilizagdo

observado.

3.2.5 - Tratamentos térmicos e mecanicos

As propriedades de ligas NiTi com teor de Ni excedendo 50,5% em porcentagem
atOmica sdo sensiveis a tratamentos térmicos, devido a precipitacdo de Ti3Nis, enquanto
ligas com teor inferior a 50,5% de Ni sdo insensiveis a tratamentos térmicos, devido a
nao ocorréncia dos precipitados Ti3Nis. No entanto estas podem ter suas propriedades
muito afetadas por tratamentos termomecanicos (recozimento a temperaturas abaixo de
500°C apos trabalho a frio) (Saburi, 1998). Um importante parametro que afeta
significativamente as propriedades das ligas NiTi sensiveis a tratamentos térmicos € a
temperatura de recozimento das mesmas. Esta temperatura ¢ ajustada de acordo com as
especificagdes desejadas do produto. Para se obter uma liga com comportamento
superelastico, geralmente utiliza-se um tratamento de recozimento em médias
temperaturas (350 a 450°C). O tempo de recozimento pode variar de 10 a 100 minutos,
dependendo do tamanho do produto. Também os tratamentos de envelhecimento sdo
algumas vezes utilizados para se obter ligas com comportamento superelastico (Suzuki,
1998). Dependendo da temperatura de recozimento, pode ou ndo ocorrer a
transformagdao da fase R. Temperaturas de recozimento mais altas (acima da
temperatura de recristalizagdo) favorecem a transformagcdo em uma Unica etapa,
enquanto o recozimento em médias temperaturas favorece o surgimento da fase R (Liu

et al.,1997). A Figura 3.25 apresenta curvas DSC da mesma liga, recozida por 30
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minutos a 500°C (a) e 600°C (b). Observa-se em (a) a transformacao da fase R e em (b)
a auséncia da mesma. Além do recozimento em médias temperaturas outros
procedimentos utilizados para que a liga apresente a transformagdao da fase R sdo:
recozimento em baixas temperaturas apos endurecimento por deformagdo a frio,
envelhecimento apos tratamento de solubilizagdo e endurecimento por deformacdo a
frio pura (Suzuki, 1998; Miyazaki & Otsuka, 1986). Estudos realizados por Liu &
Favier (2000) e Liu & Tan (2000) mostraram que o endurecimento por deformacgdo a

frio também pode causar um efeito de estabilizagdo da martensita.

3.2.6 - Ligas ternarias Ni-Ti-Cu

As ligas ternarias Ni-Ti-Cu tem sido estudada exaustivamente tendo em vista melhorar
suas caracteristicas de memoria de forma e superelasticidade. As ligas Ni-Ti-Cu
contendo cobre entre 5% e 15% transformam-se em duas etapas, ou seja, da cubica para
ortorrombica B19 e em seguida para a monoclinica B19’. Com o aumento do teor de
cobre o inicio da temperatura de transformacdo B2->B19 ndo altera, porém a
B19->B19’ diminui, ¢ em ligas com o teor de cobre excedendo 15% a segunda
transformagdo nao ocorre. A histerese de transformagdao de B2->B19 em ligas Ni-Ti-Cu
¢ muito menor do que a transformagdo B2->B19’ em ligas binarias. Esta pequena
histerese esta relacionada com a facilidade do movimento das interfaces durante a
transformagdo. A adi¢dao de cobre reduz a histerese da liga (diferenca no nivel de stress
entre o carregamento e o descarregamento na curva tensao-deformagao), o que pode ser
visto na Figura 3.22. A adi¢do de cobre também reduz a tensdo de escoamento no estado
martensitico, o rearranjo das variantes de martensita parece ser mais facil nas ligas Ni-

Ti-Cu (Otsuka e Wayman, 2008).
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Figura 3.22: Curvas DSC de uma liga NiTi, recozida por 30 minutos por 500°C (a)
600°C (b) (Liu et.al., 1997).
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3.2.7 - Efeito memoria de forma e superelasticidade

No EMF, a deformagdo ndo elastica na fase de baixa temperatura ¢ recuperada através
da transformacdo reversa, pelo aquecimento a uma temperatura critica, ligeiramente
mais alta. Sob condi¢des adequadas ¢ possivel recuperar de 6% a 8% de deformacao
induzida por dobramento, tor¢ao, tracdo e compressao pelo aumento da temperatura,
usualmente de menos de 50°C acima da temperatura de transformagdao (Kennon e
Dunne, 1981). Assim quando o material ¢ deformado em temperaturas abaixo de My, ou
em temperaturas entre M¢ e A, € capaz de recuperar essa deformacao por meio da TR
que ocorre em decorréncia de seu aquecimento acima de Ay. Como foi mencionado, a
deformacao pode ser de qualquer natureza desde que aconteca abaixo da deformagado
pléstica da martensita reorientada. Caso a deformagdo pléstica ocorra, a recuperacao da

deformacao sera incompleta (Otsuka & Ren, 2005).

A superelasticidade das ligas NiTi esta associada a uma grande deformacao recuperavel
(até 15%) sob carga e descarga, em uma temperatura apropriada. Enquanto o EMF
envolve processos térmico € mecanico, na superelasticidade a for¢a motriz para a
transformagdo ¢ mecanica. O carregamento mecanico produz uma transformacao
martensitica a partir da austenita, enquanto a descarga resulta na transformagdo reversa
a fase parente . Como a transformacao martensitica prossegue em competicdo com a
deformacao plastica da fase b, alguma deformacgdo plastica sempre permanece apds a
transformagdo reversa na descarga (Miyazaki et al.; 1989). A SE ocorre em
temperaturas acima de Ar e abaixo de My. Com a retirada da carga, a TR subsequente
serd percebida macroscopicamente através da recuperagdao da deformagdo. Caso a
temperatura esteja abaixo de Ar, a martensita induzida por tensdo permanecera estavel

durante a descarga (Duerig e Zadno, 1990).
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3.3 - As ligas NiTi em Ortodontia

3.3.1 - Utilizacao das ligas NiTi

Na década de 30, o unico fio disponivel no mercado era o de ouro tipo IV. O ago inox
austenitico se tornou popular na década de 50 por seu baixo custo e boas propriedades

mecanicas (Brantley, 2000).

A liga NiT1 apesar de ter sido desenvolvida no inicio da década de 60, s6 foi introduzia
na pratica ortodontica por Andreasen e Hilleman em 1971 com caracteristicas diferentes
do Nitinol desenvolvido por Buehler et al. em 1963. Em 1972, Andreasen e¢ Brady
sugeriram a aplicacdo da liga NiTi em ortodontia utilizando uma faixa de transicao de
temperatura entre 32°C e 42°C e que o aquecimento dos fios até estas temperaturas seria
responsavel pela transformacao de fase e retorno do fio a forma original. (McLaughlin e

Bennet, 1999).

O Nitinol foi a primeira liga de NiT1 a surgir no mercado Ortodontico a partir dos anos
70. Essa liga possui 50% de niquel e 50% de titanio, portanto ndo apresenta o EMF,
estando sempre no estado martensitico (Buehler, 1969). Mais tarde, chegaram ao
mercado as ligas NiTi do grupo ativo que ja possuiam a superelasticidade como

caracteristica (Burstone et al., 1985).

Sachdeva (1997) mencionou as vantagens de uma nova liga quaternaria composta por
Niquel, Titanio, Cobre e Cobalto denominada Copper NiTi, produzida pela Ormco
Corporation; essa liga gera forgas mais constantes, ¢ mais resistente a deformacodes
permanentes e exibe melhores caracteristicas elasticas. A adi¢gdo de Cobre, combinado
com um sofisticado processo de fabricagdao e tratamento térmico, tornou possivel a
elaboragdo de quatro diferentes fios com temperatura de transformagao de fase precisas
e constantes, sendo eles: Afl5 °C (Arcos tipo I); Ar 27 °C (Arcos tipo II); Ar 35 °C
(Arcos tipo III) e A 40 °C (Arcos tipo IV).



41

Segundo Martins et al. (Martins, 1996), para cada tipo desta liga hd uma indicagdo

especifica, sendo:

A¢ 15 °C (tipo I) - Indicado para pacientes com alto limiar de dor, periodonto normal e
quando sao necessarios momentos de alta magnitude;

A¢27 °C (tipo II) - Indicado para pacientes com alto ou médio limiar de dor, periodonto
normal e quando movimentos rapidos com for¢a constante sdo necessarios;

Ar 35 °C (tipo III) - Indicado para pacientes com limiar de dor normal ou baixo,
periodonto normal ou levemente alterado; e

Ar 40 °C (tipo IV) - Indicado para pacientes com limiar de dor baixo ou normal,

periodonto alterado, e quando movimentos lentos e consultas espacadas sdo desejados.

Os fios de NiTi apresentam uma elasticidade bastante alta, sendo utilizados em
situagdes que requerem grandes deflexdes, o que ¢ justificado pelo baixo moédulo de
elasticidade (33,1 x 10° N/m?) (Burstone, 1981). Uma outra propriedade mecanica
favoravel relatada para os fios NiTi € a alta resiliéncia, significando um grande
armazenamento de energia quando os fios sdo deformados e uma liberacao de forcas de
pequena magnitude em relacdo aos outros tipos de fios utilizados em ortodontia. As
ligas de niquel-titanio superelésticas utilizadas na pratica ortodontica apresentam uma
temperatura Af muito baixa em relacao as ligas de NiT1 martensiticas, significando que
forgas mais constantes sdo distribuidas para os dentes durante a desativacdo do fio
(Burstone et al., 1985). A transformacao martensitica depende da tensdo aplicada e da
temperatura. O melhor aproveitamento da superelasticidade de uma liga de NiTi
depende da temperatura austenitica final A, que deve ser menor que a temperatura
intra-bucal. A diferenga entre essas temperaturas ¢ que determina a forca gerada pelo
fio. O tratamento termomecanico, a composicdo e o processo de fabricacdo da liga
podem alterar a temperatura A¢ (Burstone ef al., 1985; Kawashima et al., 1999). Embora
o comportamento supereldstico possa ser demonstrado em testes mecanicos, existem
davidas se esta propriedade ¢ realmente utilizada em situacdes clinicas. Um exemplo
em que a superelasticidade apresenta pouca ou nenhuma relevancia clinica sdo os casos
em que ha necessidade de torque, pois sdo necessdrios no minimo 45° para a

desativagdo do “platd pseudoelastico” (Meling e Odegaard, 1998). A figura 3.23 mostra
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a comparacdo da rigidez de diferentes fios ortodonticos com a mesma secgao

transversal.

d

e
B
Figura 3.23: Comparacdo da rigidez de diferentes fios ortodonticos com a mesma
geometria de seccao transversal a) SS ago inoxidavel; b) TMA; c) Nitinol; d) Nitinol

multifilamentar; e) aco inoxidavel multi filamentar; f) Respond — ago inoxidavel
multifilamentar (Martins e Selaimen, 1998).

Quando comparados aos fios de aco inoxidavel e cromo-cobalto, os fios de NiTi geram
for¢as de menor magnitude, sdo mais resilientes porém possuem menor formabilidade.
Além disto, deformam menos plasticamente e apresentam alto coeficiente de atrito

(Gravina et al., 2013).

As temperaturas Ar nas ligas de niquel-titdnio superelasticas, utilizadas em ortodontia,
sd0 mais baixas se comparadas as ligas martensiticas, permitindo que forgas mais
constantes sejam aplicadas durante a desativacdo do fio (Burstone et al., 1985). A
melhor aplicacdo da superelasticidade estd relacionada com a temperatura austenitica
final (Ay), que deve ser menor que as temperaturas intra-bucais mais frequentes. Além
do mais, a forga gerada pelo fio depende da diferenca entre essas temperaturas. Assim, a
transformagdo martensitica estd relacionada com tensdo e temperatura. (Meling e

Odegaard, 1998).
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Para realizacdo do estudo foram selecionadas trés marcas de fios ortodonticos termo-

ativados e superelasticos, de seccao circular e didmetros de 0,016 (0,4064mm) ¢ 0,018”

(0,4572mm). Essas dimensodes foram selecionadas por serem muito utilizadas na

sequéncia clinica. Todas as amostras dos fios foram obtidas de arcos pré-contornados no

tamanho médio para a arcada superior. (Tabela IV. 1, Figs.4.1, a 4.6).

Tab. IV.1 - Dados e nomenclatura adotada para os fios ortodonticos avaliados no

trabalho.

Nome Comercial Fabricante Nomenclatura
Titanol Low Force Forestadent,Alemanha FD TA (16/18)
Titanol Superelastic Forestadent,Alemanha FD SE (16/18)
Therma Ti Lite American Orthodontics,EUA AO TA (16/18)

Superelastic Titanium . '
Memory American Orthodontics, EUA AO SE (16/18)
Nitinol Heat Activated 3M Unitek, Monrovia, EUA 3M TA(16/18)

Nitinol Super Elastic

3M Unitek, Monrovia, EUA

3M SE (16/18)
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Figura 4.1 - Fio ortodontico termo-ativado Titanol Low Force - Forestadent

Fonte: http://www.fortekst.ru/produkcija/dugi/titanol-low-force/.

Figura 4.2 - Fio ortoddntico superelastico Titanol Superelastic - Forestadent, Fonte:

http://fortekst.ru/produkcija/dugi/titanol-superelastic/
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Figura 4.3 - Fio ortodontico termo-ativado Therma-Ti Lite American Orthodontics

Fonte: http://american-orthodontic.indonetwork.co.id/2489205/wire-therma-ti-lite.htm

NITi Memory Wire REF 857-708|
N.A. Form lil - Force | UP 018

NiTi Memory Wire
NA. Form il - Force |
857-708I

o 618

Figura 4.4- Fio ortodontico Superlastic titanium memory - American Orthodontics
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Figura 4.5 - Fio ortodontico termo-ativado Nitinol Heat-Activated, 3M Unitek
Fonte:http://multimedia.3m.com/mws/media/6366110/3m-unitek-product-
catalog.pdf?&fn=016-851. Pdf

Figura 4.6 - Fio ortodontico superelastico — NITINOL SUPERELASTIC, 3M Unitek,
Fonte: http://www.indiandental.com/index.php?route=product/product&product _id=160
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4.2 - Caracterizacao estrutural dos fios ortodonticos

A caracterizacdo estrutural dos fios ortodonticos de NiTi foi realizada com a finalidade
de tornar conhecida sua microestrutura, propriedades mecanicas e superficiais e

relacionar tais propriedades com o uso clinico do material.

4.2.1 - Espectroscopia por dispersao de energia (EDS)

O espectrometro por energia de raios X (EDS) (Genesis EDAX) do MEV foi
empregado para avaliar, de maneira semi-quantitativa, os teores de Ni e Ti nos fios. Para
esta andlise foram cortados 30 mm de cada fio e foram analisadas 3 areas em cada amostra.

A profundidade de analise por EDS ¢ de aproximadamente 1pm.

4.2.2 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A caracterizagdo superficial dos fios foi realizada por microscopia eletronica de
varredura (MEV) em um equipamento da marca FEI, modelo Inspect S50 (Figura 4.7),
operando a 15kV. Utilizou-se trés segmentos de aproximadamente 30mm de cada
amostra de fio, escolhidos aleatoriamente, limpos em cuba ultrassonica. Foram obtidas

imagens de elétrons secundarios em aumentos de 500X ¢ 2.000X.

Figura 4.7: Mroscépio eletronico de varredura FEI modelo ect S50.
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4.2.3 — Difracao de raios X (DRX)

A determinacdo das fases presentes nos fios foi realizada por difragdo de raios X(DRX)
em equipamento PANalytical Empyrean, operando a 40kV e 40m,-A (Fig.4.8). Foi
utilizada a radiacdo Cu Ka de comprimento de onda A = 0,15418 nm em uma faixa de
varredura de 20° < 20 < 100° e velocidade de 0,02°/s. Cada tipo de fio foi cortado em
20 pedagos de aproximadamente 15 mm de comprimento e colocados unidos lado a lado
em uma superficie plana com fita adesiva. As amostras foram cortadas com alicate
apropriado para evitar a formagdo de martensita induzida por tensdo na regido de corte.
As fases foram identificadas através de comparagdo com padroes de difracdo

disponiveis no banco de dados ICSD.

Figura 4.8 - Difratdmetro de raios X. PANalytical Empyrean.
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4.2.4 - Dobramento de trés pontos

Os ensaios de dobramento de trés pontos foram conduzidos em uma maquina de ensaios
de dobramento (AN8032, Analodgica Instrumentagcdo e Controle. Figuras 4.9 ¢ 4.10) a
temperatura ambiente. Foram utilizados segmentos de 30 mm para cada tipo de fio com
uma distdncia de 10mm entre os pontos de apoio e velocidade de 1,3mm.min. O
dobramento foi realizado até uma deflexdo de 3,0 mm no ponto central dos fios e a
curva de carregamento mecanico foi obtida em func¢do da deflexdo imposta ao material.

Foram realizados trés ensaios para cada fio.

Figura 4.9: Maquina de dobramento AN8032, Analdgica Instrumentagdo e Controle.

e

Figura 4.10: Detalhes da moﬁtggem do ensaio de dobramento em trés pontos.
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4.2.5 - Ensaio de tracao

O ensaio de tracao foi realizado para determinar as propriedades mecanicas dos fios
ortodonticos quando submetidos a esforcos ao seu longo eixo. Os ensaios foram
realizados em uma maquina universal de ensaios Instron 5582 (Figura 4.13). Foram
utilizados corpos de prova com 30 mm de comprimento 1til e taxa de deformagao igual
a 10°s™. O ensaio consistiu em um ciclo de carga e descarga até uma deformagio de

0,06mm/mm em temperatura ambiente sem a utiliza¢ao de extensometro.

-

Figura 4.11: Méqﬁiﬁé de trac;%b ins-trbﬁ 5582
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CAPITULO 5 : RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 — Caracterizacio do material

5.1.1 — Composi¢iao quimica

As analises quimicas semi-quantitativas realizadas por EDS nas amostras mostraram
que os elementos niquel e titanio estavam presentes mantendo uma propor¢ao
aproximadamente equiatdomica de Ni e Ti (Tabelas V.1 e V.2). Foi observada uma
tendéncia dos teores de Ni serem mais elevados nos fios FD superelésticos e termo-

ativados, e também nos fios 3M termo-ativados.

Tabela V.1 - Valores médios e desvio padrao de Ni e Ti para os fios superelasticos

Material Ni (%at) Ti (Y%at)
3M SE 0.016 50,7+0,6 49,4+ 0,6
3M SE 0.018 50,6 £1,2 494+1,2
AO SE 0.016 51,0£0,3 49,0+ 0,3
AO SE 0.018 50,9+04 49,1 +0,4
FD SE 0.016 52,0£0,9 48,0+ 0,9

FD SE 0.018 51,4+0,3 48,6 £0,3
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Tabela V.2 - Valores médios e desvio padrao de Ni e Ti para os fios termoativados

Material Ni (%eat) Ti (%at)
3M TA 0.016 51,5+0,4 48,5+ 0,4
M TA 0.018 51,6 1,4 484+ 1,4
AOTA 0.016 50,9+0,5 49,1 +0,5
AOTA0.018 50,6 £0,1 494+ 0,1
FD TA 0.016 52,1+0,8 479+0,8
FD TA 0.018 50,8+ 1,1 492 +1,1

Geralmente entre de 49,3 a 51% at Ni, as propriedades desejaveis para obtencdo de
memoria de forma sdo alcangadas (Saburi, 1998; Raz e Sadrnezhaad, 2004). As ligas
com mais de 51,6at%Ni sao duras e quebradicas (Raz e Sadrnezhaad, 2004) e as ligas
ricas em Ni apresentam melhores caracteristicas de superelasticidade e memoria de

forma (Otsuka e Wayman, 1998).

Nos fios analisados por EDS nao foram encontrados outros elementos que poderiam ser
associados a recobrimentos ou elementos de liga ternaria como, por exemplo, o Cu. As
ligas ternarias NiTiCu com 5 a 10% at% Cu sdo também utilizadas em Ortodontia e
apresentam a vantagem de gerar forgas mais constantes em relacdo as ligas binarias
superelasticas, além de apresentar menor histerese de tensdo e temperaturas de

transformagao mais estaveis (Melton, 1990).

5.1.2 — Aspectos morfologicos da superficie

As Figuras 5.1 a 5.6 mostram imagens de elétrons secundarios com aumentos de 500x e
2000x dos fios superelasticos e termo-ativados dos trés fabricantes nas duas bitolas

estudadas, 0,016” e 0,018”. Verifica-se, nessas imagens, que os fios da Forestadent
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apresentam aparentemente o melhor acabamento superficial (Figs. 5.3 e 5.6). Ja os fios
SE e TA da 3M (Figs. 5.1 ¢ 5.4) e os fios TA da American Orthodontics (Figs. 5.2 e
5.5) apresentam superficies rugosas com estrias longitudinais, as quais, em maior
aumento, se assemelham a pites de corrosdo, provavelmente ocasionados por uso de
acido fluoridrico no polimento quimico e para a remog¢ao de 6xido negro da superficie
(Zhao et al.,, 2001). H4 também a presenca de residuos de processamento e/ou
impurezas de manipulacdo, além de inclusdes. Esses resultados sdo semelhantes aos
observados por outros autores que avaliaram a superficie de fios de NiTi por MEV
(Fisher-Brandies et al., 2003; Souza, 2006), com menos sulcos longitudinais e
inclusdes. As caracteristicas da superficie sdo de muita importancia para a avaliacao dos
fios ortodonticos, uma vez que as irregularidades superficiais podem afetar o atrito entre
o braquetes e fios, dificultando a movimentagdo dentaria e aumentando o tempo de
tratamento. Além disso, produtos de higiene oral contendo fluoretos podem aumentar a

rugosidade da superficie dos fios de NiTi (Huang, 2006).
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300 pm

Figura 5.1 — Superficie dos fios SE e TA da 3M de 0,016 de diametro. a) 3M SE 16 -
500X; b) 3M SE 16 - 2000X; ¢) 3M TA 16 — 500X; d) 3M TA 16 - 2000X.
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Figura 5.2 — Superficie dos fios SE e TA da American Orthodontics de 0,016 de

didmetro. a) AO SE 16-5000X; b) AO SE 16-2000X; c) AO TA 16- 500X; d) AO TA
16- 2000X.
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Figura 5.3 — Superficie dos fios SE ¢ TA da Forestadent de 0,016 de diametro. a) FD
SE 16 — 500X; b) FD SE 16 — 2000X; ¢) FD TA 16 — 500X; d) FD TA 16 —2000X.
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Figura 5.4 — Superficie dos fios SE e TA da 3M de 0,018 de didmetro. a) 3M SE 18 —
500X; b) 3M SE 18 —2000X; ¢) 3M TA 18 — 500X; d) 3M TA 18 —2000X.
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Figura 5.5 — Superficie dos fios SE ¢ TA da American Orthodontics de 0,018 de
diametro. a) AO SE 18 — 500X; b) AO SE 18 — 2000X; ¢) AO TA 18 — 500X; d) AO
TA 18 —2000X.



59

Figura 5.6 — Superficie dos fios SE ¢ TA da Forestadent de 0,018 de diametro. a) FD
SE 18 — 500X; b) FD SE 18 — 2000X; ¢) FD TA — 500X; d) FD TA —2000X.



60

A Figura 5.7 mostra uma imagem de MEV do fio termo-ativado de calibre 0,016 do
fabricante Forestadent com um aumento de 8000X, evidenciando os pontos claros
encontrados na superficie de alguns fios desse fabricante ¢ também da American
Orthodontics (Figs. 5.2, 5.3, 5.5 ¢ 5.6). A analise por EDS desses pontos brancos (Figs.
5.8 e 5.9) indicou que essas particulas sdo de alumina (Al,O3), material provavelmente

utilizado para dar acabamento nos fios.

Figura 5.7 - Fio termo-ativado Forestadent de 0.016” (8000X).
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Label:FD TA 16 - ponto claro
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Figura 5.8 — Espectro de EDS das particulas brancas na superficie do fio termo-ativado
Forestadent de 0.016”.
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Figura 5.9 — Espectro de EDS das particulas brancas na superficie do fio superelastico

American Orthodontics de 0.016”.
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5.1.3 - FASES PRESENTES

As figuras 5.10 a 5.13 mostram os difratogramas de raios X obtidos nos fios estudados.
Verifica-se que todas as amostras eram constituidas pela fase austenistica (fase [ de
estrutura B2) a temperatura ambiente (Kuhn et al., 2001; Iijima et al., 2002; Bahia et al.,
2004). Apos comparar este resultado com a composi¢do quimica elementar obtida por
EDS (se¢ao 5.1) verificou-se que mesmo havendo um teor maior de Ni do que Ti nas
ligas, ndo foram identificadas reflexdes correspondentes a fase B19” e a fase R,
tampouco dos precipitados intermetéalicos do tipo Ti3Nis. As fases B19” ¢ R, bem como
os precipitados Ti3Ni4, poderiam estar presentes, principalmente nos fios termo-ativados
(McNeese et al., 2000), devido as propriedades apresentadas (Otsuka e Wayman, 1998).
Provavelmente sua quantidade relativa e pequena para deteccdo em fios processados,
que possuem espectro de difracdo com picos alargados e ruidos de fundo elevados. O
perfil dos picos nos difratogramas revela que os fios 3M SE de bitolas 0.016” e 0.018”
apresentam alargamento dos picos, indicando a presen¢a de deformagdo residual

resultante do processamento.
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Figura 5.10 - Difratograma dos fios SE 0.016” de diametro.
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Figura 5.12 - Difratograma dos fios SE de 0.018” de diametro.
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Figura 5.13 - Difratograma dos fios TA de 0.018” de diametro

5.2 — Propriedades mecanicas dos fios

5.2.1 — Dobramento de trés pontos

As curvas de forga versus deslocamento obtidas nos ensaios de dobramento de trés

pontos dos fios superelasticos e termo-ativados sdo mostradas respectivamente nas

figuras 5.14 e 5.15. De um modo geral, verificou-se que a for¢ca de dobramento ¢ maior

para os fios supereldsticos. Da mesma forma, os fios de maiores didmetro exigem

maiores for¢as para a mesma deflexdo. Exceto pela maior inclinagdo inicial na curva

for¢a-deflexdao do fio FD SE 18, os fios AO e FD superelésticos tem comportamento

muito semelhante. J& os fios 3M supereldsticos mostraram-se me

demais fios SE.

nos flexiveis do que os
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Figura 5.15 - Curva de dobramento dos fios TA
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O comportamento dos fios termo-ativados em dobramento de trés pontos apresentaram
também caracteristicas interessantes. Por exemplo, os fios 3M, AO e FD de 0.016” de
diametro apresentam curvas de forca versus deslocamento muito proximas, como
deveria ser esperado. Entretanto o fio AO TA de 0.018” se comporta de maneira
semelhante aos fios de 0.016” de didmetro, o que ndo deveria acontecer caso seu
processamento fosse semelhante ao fio AO TA 16. Ou seja, a diferenca de diametro do
fio AO TA 18 deveria té-lo feito se comportar como os demais fios de 0.018”, que
necessitaram de maior forca para defletir. Esta diferenca também pode estar relacionada
a padronizacdo do diametro do fio, que poder apresentar variagdes, sendo interessante

fazer em proximos trabalhos, afericdo do didmetro dos fios.

Os resultados dos testes de dobramento em trés pontos, assim como 0s em cinco pontos
tentam simular condigdes clinicas em casos de apinhamento e desnivelamento dental. A
avaliacdo da resisténcia a deflexdao ¢ muito varidvel, dependendo da seccdo transversal
do fio em questdo (Burstone, 1983). Como no caso de fios de sec¢do circular, a
resisténcia a deflexdo depende diretamente da quarta potencia do diametro (Oliveira,
2000). As deflexoes clinicas verificadas, normalmente, sd3o maiores que 1mm, segundo
Miura et al. (1986). Segundo Segner & Ibe (1995), os verdadeiros fios superelasticos
sofrem maiores deflexdes e, os menores platds superelasticos nos graficos forca X
deslocamento indicam for¢as mais constantes na aplicagdo clinica. No presente trabalho,
as forcas de restauragdo mais semelhantes foram para os fios da 3M, porém os mesmos
ndo apresentaram um platd superelastico. J4 Bartzela et al. (2007) relatam que os fios
superelasticos teriam o platd supereldstico ocorrendo apo6s deslocamento no gréafico
maior ou igual a 0,5mm, coincidido com os valores de deslocamento para todos os fios
deste trabalho. Os autores ainda discutiram sobre a variacao de for¢as de deflexdo para
fios de NiTi de seccao circular, que variaria de 0,15 a 5,89N, o que coincide com os
valores de forca obtidos deste trabalho Seria interessante associar resultados de
calorimetria exploratéria diferencial (DSC) aos de dobramento em trés pontos em
futuros trabalhos para entender completamente o comportamento dos fios, apesar do
DRX mostrar que todos os fios apresentavam-se totalmente austeniticos a tempertura
ambiente. Por exemplo, os fios 3M SE 16 e 18 ndo mostraram um platd superelastico

adequado, pois provavelmente o carregamento ndo ocorreu acima da temperatura
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austenitica final, que Souza (2006) mostrou em seu trabalho, que as temperaturas Af

desta liga estavam acima de 40°C.

5.2.2 — Propriedades em tracao

As curvas tensdo versus deformacdo obtidas nos ensaios de tragdo dos fios
superelasticos e termo-ativados sdao mostradas na figura 5.16. Dentre os fios
superelasticos, o fio 0.016” da 3M ¢ o que apresenta a tensao de patamar mais elevada,
sendo inclusive maior do que o fio SE de 0.018” do mesmo fabricante. Esses resultados

estdo em concordancia com aqueles obtidos nos ensaios de dobramento de trés pontos.
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Figura 5.16 - Curvas de carga e descarga em tracao dos fios estudados.

As curvas de tracdo mostram também que os fios FD sdo os que apresentam a menor

tensdo de restauragdo dentre os fios superelasticos. A maior forca de restauragdo foi a
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dos fios 3M SE, seguidos pelos fios AO SE. Além disso, verifica-se que os fios AO TA
sdo os que apresentam a menor tensdo de reorientagdo e portanto devem gerar as
menores for¢as de alinhamento quando aquecidos até a temperatura intrabucal (Segner
1995). Por outro lado, a elevada recuperacdo da deformagdo aplicada nos fios 3M
termo-ativados indica que a temperatura de ativagdao ¢ mais baixa do que a dos demais
fios TA. Outro fator interessante a ser observado que forcas mais constantes sao
observadas nos fios que apresentaram menor histerese termomecanica, ou seja, menor
diferenca entre forca aplicada e a de restauracdo, mais constantes serdo as forcas
aplicadas (Sachdeva, 1997). Esperava-se encontrar menores diferengas entre as forcas
aplicadas inicialmente e as forgas de restauragdo nos fios TA, pois existem nestes fios,

maior facilidade de transformagao martensitica (Sachdeva, 1997).
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CAPITULO 6: CONCLUSOES

Os resultados permitiram concluir que:

- Todos os fios avaliados apresentaram propor¢des aproximadamente
equiatdbmicas de Ni e Ti, na faixa usual para a obtencdo do efeito
superelastico e do efeito memoria de forma;

- Todos os espectros de DRX identificaram apenas da austenita (fase ) a
temperatura ambiente;

- Os fios Forestadent apresentam o melhor acabamento superficial. Ja os fios
da 3M e da American Orthodontics apresentaram superficies rugosas com
estrias longitudinais. Os fios Forestadent e alguns fios da American
Orthodontics continham particulas de alumina em sua superficie, material
utilizado provavelmente para acabamento superficial;

- Em comparacdo com os fios termo-ativados, os fios superelasticos dos trés
fabricantes exigiram maiores for¢as de dobramento para a mesma deflexao.
Da mesma forma, os fios de maiores didmetro mostraram-se mais rigidos.
Exceto pela maior inclinagdo inicial na curva forca-deflexao do fio FD SE
18, os fios AO e FD superelasticos tem comportamento muito semelhante.
J& os fios 3M superelasticos mostraram-se menos flexiveis do que os demais
fios SE;

- As tensodes de patamar supereldsticos foram superiores nos fios SE da 3M.
Os fios FD sdo os que apresentam a menor tensao de restauracdo dentre os
fios supereldsticos. A maior forca de restauragdo foi a dos fios 3M SE,
seguidos pelos fios AO SE. Os fios AO TA sdo os que apresentam a menor
tensdo de reorientacdo e devem gerar as menores forcas de alinhamento no
uso clinico;

- E interessante conhecer o comportamento mecanico de cada fio estudado
para uma adequada aplicagdo clinica, entendendo que todas as caracteristicas
podem ser interessantes, dependendo da necessidade de alinhamento e

nivelamento de cada paciente.
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