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Resumo

Resumo

O Nitinol®, acronimo de Nickel Titanium Naval Ordnance Laboratory é uma
liga equiatomica em Ni e Ti, sendo classificado como material inteligente (Smart Material)
devido as propriedades de memoria de forma e/ou superelasticidade.

De entre as vérias areas de aplicacdo destas ligas, destague-se a Medicina
Dentaria, em particular a Ortodontia. As maloclusdes dentarias sdo tratadas clinicamente por
recurso a aparelhos fixos, nos quais os fios ortodénticos sdo a solugdo da biomecénica
sustentada. Os fios de Nitinol sdo ideais na fase inicial de tratamento, correspondente a fase
ativa de nivelamento e alinhamento dentario, devido a sua baixa rigidez e elevada resiliéncia,
sendo capazes de gerar cargas leves e continuas durante longos periodos.

O Nitinol® é universalmente reconhecido como material biocompativel. No
entanto, essa propriedade pode ser comprometida pelo impacto, mais ou menos agressivo,
das caracteristicas da cavidade oral de cada paciente. A rutura da camada passiva de 0xidos
formada a superficie destas bioligas metélicas, permite a libertacdo de produtos de corrosao,
podendo conduzir a reacfes alérgicas locais. De facto, o Ni, e 0s seus compostos, sao
considerados como carcinogénicos para humanos de acordo com a IARC, International
Agency for Research on Cancer.

Esta dissertacdo constitui uma revisdo bibliogréfica sobre as ligas NiTi
ortodénticas. O tema, que inclui varios estudos cientificos in vitro e in vivo, foi desenvolvido
sob o ponto de vista do comportamento quimico e mecanico do Nitinol®.

Conclui-se, genericamente, que a resisténcia a corrosdo parece estar
comprometida pelas caracteristicas térmicas, ionicas e biologicas da cavidade oral de cada
paciente, bem como pela escovagem dentéria, pelo uso de produtos dentifricos com fltor e
ainda pelo pH salivar. Como consequéncia desta reacdo deletéria, 0 comportamento
mecanico do Nitinol® evidencia alteracdes in vivo, confirmando as previsdes laboratoriais in

vitro.

Palavras-chave: Nitinol, Fios ortodonticos, Propriedades mecanicas,
Propriedades Quimicas, Biocompatibilidade
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Abstract

Abstract

Nitinol® is an acronym of Nickel Titanium Naval Ordnance Laboratory and
characterizes a near equiatomic intermetallic of nickel and titanium, being classified as
Smart Material due to its shape memory and/or superelasticity properties.

Among the various application areas, the Dental Medicine stands out, in
particular Orthodontics. Dental malocclusions are clinically treated by using fixed
orthodontic appliances, in which Nitinol arcwires are the solution for the sustained
biomechanics. In fact, Nitinol is ideal for the first stage of the orthodontic treatment, dental
leveling and alignment, due to the low rigidity and high resilience, being able to apply light
and continuous forces over long periods.

Nitinol® is universally accepted as biocompatible material. Nevertheless, this
property can be compromised by the impact, more or less aggressive, of each individual oral
cavity patient's characteristics. The inevitable intraoral degradation occurs, by passive
external layer disruption, leading to harmful metallic ions release into saliva. In fact, Ni and
its compounds are considered to be carcinogenic to humans according to the IARC,
International Agency for Research on Cancer.

This manuscript focuses a bibliographic review on orthodontic NiTi alloys. The
study approach was developed for both chemical and mechanical behaviour of the Nitinol®
and includes several in vitro and in vivo research scientific works.

There is a general consensus trend that the corrosion resistance is altered by
thermal, ionic and biological characteristics of the oral environment. Also tooth brushing,
fluoride toothpaste and acidic salivary have a negative impact on the chemical behaviour of
Nitinol. As a consequence, the in vivo mechanical properties of Nitinol® changes during

clinical treatment, in agreement with in vitro research studies predictions.

Keywords Nitinol, Orthodontic archwires, Mechanical properties,
Chemical properties, Biocompatibility
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Simbologia

A — Fase austenite

As — Temperatura final da transformacéo austenitica

As — Temperatura inicial da transformag&o austenitica
at — Atdmica

pd — Ponderal

M- Fase martensite

Mt — Temperatura final da transformacéo martensitica
Ms — Temperatura inicial da transformagdo martensitica
R- Fase romboédrica da martensite

T — Temperatura

Siglas

3M — 3M Unitek

ANSI/ADA — American National Standards Institute / American Dental Institute
AO — Wire American Orthodontics

ASTM — American Society for Testing and Materials

BFR — Bend and free recovery

CCC — Estrutura Cubica de Corpo Centrado

DEM-UC - Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade de

DLC — Diamond Like Carbon
DSC - Differential Scanning Calorimetry
EBM — Electron Beam Melting

FSI — Force System Identification
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IARC — International Agency for Research on Cancer
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Nitinol® — Liga patenteada pela Nickel Titanium Naval Ordnance Laboratory
PAM — Plasma Arc Melting

VAR — Vacuum Arc Melting

VIM — Vacuum Induction Melting

SEM - Scanning Electron Microscope

USA — United States of America
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Introducdo

INTRODUCAO

A ortodontia € um ramo da medicina dentaria que estuda e trata da reabilitacdo
das oclus@es dentarias. Estas podem ser divididas em 3 grupos: oclusdo ideal, oclusdo normal
e malocluséo. Estas Ultimas sdo as mais preocupantes e onde ha intervencdo da ortodontia
através de diagnostico, prevencdo e tratamento [1], [2].

A oclusdo ideal, como o proprio nome indica, é o alinhamento perfeito e estavel
entre as arcadas dentarias superior e inferior. Trata-se, todavia, de um conceito tedrico, uma
vez que devido a fatores genéticos, ambientais, acidentais ou mesmo doengas, o alinhamento
dentério ideal nunca é observado [1], [2]. A ocluséo normal (Figura 0.1) pode ser definida
como uma estrutura contendo os dentes todos, em posicBes estaveis, saudaveis e
harmoniosas, cuja cuspide do molar superior se encontra alinhada com o sulco do molar
inferior, permitindo a manutencdo de todas as funcGes orais. Pode haver ligeiras variacdes
nas posicdes dos dentes até um certo limite que, uma vez ultrapassado, passa a denominar-

se de malocluséo [1], [2].

Figura 0.1. llustragdo da oclusdo normal (Adaptado de [2]).

As maloclusdes dentarias traduzem-se num crescimento irregular de um ou mais
dentes, originando o desalinhamento dentario. Estas para além do problema estético, podem
originar problemas para a saude oral (como caries e ma mastigacéo), e problemas na fala
(articulacgdo e fonética) [3].

Em 1899 Edward Angle [4] definiu trés classes de maloclus@es, tal como se
ilustra na Figura 0.2. Esta classificacédo é baseada na relagdo antero-posterior da cuspide do
primeiro molar superior com o sulco do primeiro molar inferior. Considerando-se que 0

primeiro molar superior esta sempre na posi¢do correta.

Paulo Almeida 1
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Figura 0.2. lustragdo das classes de maloclusdes de Angle: a)Classe I; b) Classe Il; c) Classe Il (Adaptado de

(2]).

Nas maloclusbes de classe | (Figura 0.2a), também conhecidas por
neutroclusdes, as relagdes mesiodistais entre os primeiros molares é correta, bem como a
posicdo relativa entre as arcadas dentérias. Caracterizam-se apenas pelo apinhamento dos
incisivos em ambas as arcadas [1], [4].

As maloclusbes de classe Il (Figura 0.2b), também conhecidas como
distoclusdes, sdo caracterizadas pela posicdo distal dos primeiros molares inferiores em
relacdo aos superiores, consequentemente 0s dentes antero-superiores assumem uma posi¢ao
fora do habitual, ou seja, hd uma projecéo do maxilar [1], [4], [5].

Nas maloclusdes de classe III (Figura 0.2¢), denominadas também por
mesioclusdes, o primeiro molar inferior apresenta uma posi¢do mesial relativamente ao
primeiro molar superior, pelo que a arcada inferior apresenta uma posi¢do anterior em

relagdo a superior, ou seja, hd uma projecdo do queixo. Este tipo de maloclusdo pode

provocar mordida cruzada [1], [4], [5].

Para as anomalias nas posi¢des dentérias individuais, em 1911 Lischer propos
uma nomenclatura que consiste na adi¢ao do sufixo “versdo” a palavra indicadora da direcao
do desvio do dente relativamente a posi¢ao normal [1], [5], tal como se ilustra na Figura

0.3.

A principal forma de tratamento destas maloclusdes é feita através de aparelhos
dentarios fixos, que incluem diversos componentes (Figura 0.4a-e) como sejam os brackets,
as bandas molares, os fios ortoddnticos, os elasticos ou ligaduras dentarias e ainda tubos
dentarios [3]. A Figura 0.5 ilustra o aparelho dentéario fixo, em ambas as arcadas dentérias.
Como se pode ver nesta figura, os brackets sdo colados a coroa dentaria e o fio € ligado a

ranhura destes. Deste modo ocorre a transferéncia de forgas que proporciona 0 movimento
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dos dentes para a posicao desejada [6]. A forma de ligacéo do fio aos brackets pode ser feita

por ligaduras elasticas (mais comuns) ou metalicas [1]. Atualmente, existem ja brackets
auto-ligaveis evitando o uso das ligaduras no contacto fio-bracket.

a)

’b)

A = i)

{ s / \

Figura 0.3. Representagdo de Lischer: a) Mesioversdo: Mesial a posigdo normal; b) Distoversdo: Distal a
posi¢cdo normal; c) Linguoversdo: Orientado para o lado da lingua; d) Labio ou Vestibuloversdo: Orientado
para o lado do labio ou bochecha; e) Infraversdo: Abaixo da linha de oclusdo; f) Supraversdo: Acima da linha
de oclusdo; g) Axiversdo: Apresenta uma inclinagdo axial incorreta; h) Giroversdo ou Torsiversdo: Apresenta
uma rota¢do em torno do seu eixo; i) Transversdo ou transposi¢cdo: Apresenta uma posi¢do incorreta na

arcada dentdria (Adaptado de [1]).

N

b) ) e)

B HR

Figura 0.4. Componentes dos aparelhos dentarios fixos: a) bracket; b) fio/arco ortodéntico; c) ligadura
dentaria; d) elasticos dentarios; e) banda molar com tubo dentdrio [7]-[11].
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Figura 0.5. Montagem dos componentes ortodonticos [12].

O tratamento ortoddntico por recurso a aparelhos fixos €, em pratica clinica,

dividido em 3 fases distintas:

Fase inicial: periodo de alinhamento e nivelamento dentario. Nesta fase
0s dentes estdo muitas vezes sobrepostos ou amontoados. Assim sendo,
para o fio ser capaz de exercer forca suficiente para mover os dentes para
a sua nova posicao, sem sofrer uma deformacao permanente ao deslizar
na ranhura dos brackets, este deve ter um baixo modulo de elasticidade
e ser altamente resiliente.

Fase intermédia: periodo de correcdes ao nivel da raiz e da mordida. Os
dentes, nesta fase, devem ja estar alinhados e nivelados, pelo que a
resiliéncia do fio deixa de ser tdo importante. Neste periodo o fio tem de
ser capaz de exercer for¢a de modo a rodar e corrigir a raiz dos dentes.
Fase final: etapa que envolve os Ultimos ajustes como pequenos
movimentos de posic¢des e rotacdo dos dentes. Por isso sdo recomendados
fios com elevada rigidez, e flexiveis de modo a serem facilmente

ajustados pelo médico.[6]

Ao longo da histdria foram varias as tentativas de correcdo das méas oclusées

dentarias, sendo Edward Angle um dos pioneiros mais bem-sucedidos na area da ortodontia.

Este médico usava fios metalicos, apoiados nos dentes de modo a promover a movimentacao

dentaria [13]. A Tabela 0.1, relne, por ordem cronoldgica as principais ligas metalicas

utilizadas em fios ortododnticos.
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Tabela 0.1. Resumo da evolugdo das ligas metalicas em medicina dentdria [13].

Ligas Cronologia
Ouro Ate aos anos 30
Aco inoxidavel A partir dos anos 30
Cobalto-Cromio A partir dos anos 60
NiTi A partir dos anos 70
B-Ti A partir dos anos 80

Introduzidas no inicio do séc. XX as ligas de Au foram as primeiras a ser
vastamente usadas em ortodontia, devido a sua boa resisténcia a corrosao e capacidade de
variacdo de rigidez. No ano de 1929 comecaram a ser utilizados os agos inoxidaveis como
substitutos destas ligas de Au, devido a sua melhor resiliéncia e maior resisténcia mecanica
sob tensao.

Na década de 60 as ligas de Co-Cr, foram introduzidas na ortodontia, estas tém
propriedades bastante semelhantes as dos acos inoxidaveis, no entanto sdo suscetiveis a
tratamento térmico explorando todo o potencial da liga. Atualmente os fios desta liga séo
comercializados em quatro estados de tratamento térmico, codificados em cores, sendo o
azul o mais utilizado por apresentar um comportamento mais “macio” devido ao seu baixo
limite de escoamento comparativamente ao dos acos inoxidaveis [13], [14].

As ligas de B-Ti surgem em ortodontia por volta de 1980, ap6s a estabilizagdo
desta fase a temperatura ambiente. Estes materiais apresentaram elevada resisténcia a
corrosao e boa ductilidade. Sendo as Unicas ligas em ligas metélicas, na producdo de fios
ortodénticos que ndo contém Ni na sua composigdo [13], [14].

Nos anos 60 no USA, desenvolveram-se as primeiras ligas Ni-Ti para aplicagoes
em engenharia. Destaque-se as equiatomicas (Ni= 55%pd., Ti= 45%pd.) pois exibem a
propriedade designada por Efeito Memoria de Forma. Estas ligas passaram a ser conhecidas
pelo nome comercial de Nitinol®, um acrénimo que provém dos seus constituintes e do local
onde foi desenvolvida (Nickel Titanium Naval Ordnance Laboratory) [13], [15], [16]. As
aplicacdes clinicas em ortodontia ocorrem mais tarde (anos 70) na producdo de fios com
elevada recuperacéo elastica, baixa rigidez e excelente biocompatibilidade.

As propriedades de superelasticidade e de termoativacdo que também

caracterizam o Nitinol®, s6 foram reportadas em 1985. Aquela época foram desenvolvidos
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fios ortod6nticos, com maior recuperacdo elastica, menor rigidez e ainda menor deformacgéo
permanente apos flexdo, surgindo o conceito de superelasticidade. Na década de 90 surgiram
os fios termoativados recorrendo a adicdo de Cr como elemento de liga. Este metal de
transicdo estabiliza as temperaturas de termoativacdo permitindo um sistema definido e
controlado de forgas durante o tratamento. Nesta mesma década surgiram, também, os fios
com gradiente de composicao quimica ao longo do seu comprimento [12],[13], isto é, com
razbes atomica Ni/Ti diferentes. Tal, origina um gradiente na resposta mecanica,
satisfazendo a necessidade do uso de cargas diferentes na movimentacao de dentes distintos
(incisivos, pré-molares e molares) [17].

Devido a atual situacdo pandémica da Covid-19, particularmente sentida no 2°
semestre de 2020, a parte experimental prevista para a dissertacdo, que passaria pela
avaliagdo das propriedades mecanicas de fios ortodonticos NiTi, ficou inviabilizada. Desse
modo, e para cumprimento da unidade curricular de Dissertacdo, o presente trabalho inclui
a revisao bibliografica do tema, organizado em quatro capitulos.

O Capitulo 1, corresponde a revisao bibliografica sobre o material em estudo: o
Nitinol, incluindo as suas propriedades, processamento e impacto na saude. Posteriormente,
no Capitulo 2, efetuou-se a abordagem sobre os requisitos e as propriedades de fios
ortoddnticos. O Capitulo 3, inclui o tema da corrosdo quimica em meio salivar e a sua
influéncia no comportamento de componentes ortodonticos. No Capitulo 4 resumiu-se a
resposta mecanica de fios NiTi avaliada por ensaios a flexdo, funcdo do pH salivar, agentes
profilaticos de fltor e temperatura e ainda 0 comportamento a fadiga. A monografia termina
com as principais conclusdes sobre o tema estudado, e algumas sugestdes para trabalhos

futuros.
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1. O NITINOL

Como jé foi referido anteriormente, a primeira geragdo de ligas monofasica NiTi

foi comercializada sob 0 nome de Nitinol®, e esta designacao continua a ser utilizada tanto

por inddstrias como por investigadores.

O diagrama de fases Ti-Ni é mostrado na Figura 1.1. Como se pode observar,

as ligas equiatomicas (NiTi = 50:50%at.), dominio intermédio monofasico (TiNi), sdo

obtidas em condicdes de equilibrio pela solidificacdo congruente a 1310°C a partir da fase

liquida (L) com a mesma composic¢ao quimica.

Temperatura [°C)

Percentagen Ponderal de Ni

10 20 30 40 50 60 o B 0 100
1800 e e ey b borer il . | — ¥ . W ey by :l_
1455*C
b4
(i)

B00 T T T

o ) % 30 o 50 0 70 80 %0 100

Ti Percentagem Atémica de Mi Ni

Figura 1.1.Diagrama de fases Ti-Ni [15].

Estas ligas séo passiveis de exibir duas estruturas cristalinas distintas: a austenite

e a martensite. Sao, pois, materiais alotropicos cuja organizacéo cristalografica é funcéo das

condicBes de processamento: temperatura e/ou presenca de tensdes. Na austenite, 0s &tomos

de Ni e de Ti partilham uma estrutura cubica de corpo centrado (CCC), também designada

por B2 (os atomos de uma espécie quimica estdo nos vértices e 0s da outra no centro da

célula) sendo estavel para T elevadas (> 100°C) e valores baixos de tensdo. A martensite
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caracteriza-se pela estrutura ortorrdmbica ou monoclinica (do tipo B19 ou BI19’,
respetivamente), sendo estavel para T baixas (< 100°C) e valores elevados de tensdes [15].

A martensite nas ligas NiTi pode assumir uma determinada orientacao
cristalografica, denominada por variante, num total de 24 variantes distintas. O
empacotamento destas variantes pode ser auto-acomodante (martensite maclada), isto €,
disposto de um modo a minimizar as tensdes elasticas entre os graos, ou de forma a que uma
variante seja dominante em relacdo as outras (martensite desmaclada) [1], [15].

A transformacdo de fase austenite «» martensite pode ser induzida por efeito de
temperatura ou de tensdo aplicada a liga, produzindo efeitos distintos, designados por Efeito
de Memoéria de Forma (Shape Memory) ou Superelasticidade (Super Elasticicy),
respetivamente [17]. Mais ainda, esta transformacdo alotropica depende da composicédo da
liga, sendo que, uma liga rica em Ni faz com que o efeito de superelasticidade ocorra mais
proximo da temperatura ambiente; enquanto que as ligas ricas em Ti possuem geralmente
temperaturas de transformacéo superior devido ao desvio para o dominio bifasico Ti>Ni +

TiNi, como se pode observar na Figura 1.1 [17], [18].

1.1. Ligas de Memoria de forma

O efeito memdéria de forma pode ser definido como a capacidade de um material
em recuperar a sua forma original, apds deformacdo pléstica, por aquecimento a uma
temperatura superior a temperatura de transformacéo de fase [16].

A aptiddo de certas ligas metalicas apresentarem transformacdo martensitica foi
observada pela primeira vez pelo sueco Arne Olander em 1932 [16], [19], e 0 mecanismo de
transformacéo de fase induzida por efeito térmico (aquecimento-arrefecimento) é mostrado,
esquematicamente, na Figura 1.2. Como se pode observar, a fase estdvel de baixa
temperatura € a martensite e, por aquecimento, transforma-se em austenite. Esta
transformac&o ocorre ndo para um valor fixo de T mas numa gama de temperaturas As<—As,
isto é, inicio e fim de transformacdo martensite < austenite, respetivamente. Durante o
arrefecimento observa-se a transformacéo inversa, ou seja, a passagem da fase austenitica
para martensitica na gama de temperaturas Ms«—M;s, correspondente ao inicio e fim de
transformacéo austenite < martensite, respetivamente [15], [20], [21]. Seguindo por isso a

ordem M<Ms<As<Ayt. Esta transformagéao da origem a formag&o de uma martensite maclada,
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ou seja, com Vérias variantes. Que pode ser desmaclada através da aplicacdo de uma tensdo

no material a baixa temperatura.

A Austenite

Aquecimento

{

Arrefecimento

Temperatura

Carregamento

Transformagdo do Nitinol

_
Martensite maclada Martensite desmaclada
=~ Temperatura
Deformacio
a) b)
Figura 1.2.a)Esquema do efeito memaria de forma; b) Ciclo de histerese de temperatura (adaptado de
[22]).

Assim sendo, quando a peca no dominio martensitico, € sujeita a uma forca que
provoque a sua deformacdo ha uma reorientacdo dos planos cristalograficos desta fase no
sentido favoravel a forca aplicada. Apos descarregamento a deformacéo é permanente, pois
a martensite é a fase estavel a baixa temperatura. Quando ocorre 0 aquecimento da peca a
uma temperatura superior a Ay, ocorre a transformagdo M«>A, na qual ¢ observado o efeito
memoria de forma, Figura 1.2.a) [15].

Durante as transformacdes pode surgir uma fase intermédia chamada de fase R
(romboedrica), sendo a sua estrutura uma ligeira distorcao da fase austenitica (B2). Esta fase
aparece sobretudo em ligas ricas em Ni ou com adi¢do de um terceiro elemento. Uma vez
que a influéncia desta fase nas caracteristicas do material ndo é significativa, esta ndo é
considerada importante para a transformacao martensitica [15], [23].

A transformacdo induzida pela temperatura apresenta histerese, uma vez que as
temperaturas de transformacéo no aquecimento ndo sao as mesmas do arrefecimento, Figura
1.2.b). Este ciclo deve-se a energia dissipada em forma de atrito interno durante a
transformacéo [1]. Assim, a avaliagdo das temperaturas de transformacéo M¢, Ms, As e As é

um passo importante na caracterizacdo das ligas ortodonticas NiTi. Sob o ponto de vista
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clinico é necessario identificar-se a faixa de temperaturas em que o fio ortodéntico pode
operar, bem como prever o seu comportamento [1].

O método mais usado e recomendado pelas normas ANSI/ADA Standard No.32
e 1SO 1584 como o0 método de determinar As é por Calorimetria Diferencial de Varrimento
(DSC- Differential Scanning Calorimetry) [21]. Com esta técnica é medida a quantidade de
calor absorvida ou libertada por uma amostra sujeita a um ciclo térmico, Figura 1.3, sendo
possivel identificar a reacdo endotérmica da transformagao M« A durante o aquecimento, €
a reagdo exotérmica da transformacdo A«<>M durante o arrefecimento, bem como os

respetivos valores de temperaturas de inicio e fim de transformacéo [1].

Arrefecimento

Fluxo de calor {w/g)

75 -55 35 15 5 2
Temperatura (°C)

Figura 1.3. Grafico fluxo de calor em fungdo da temperatura, obtido por DSC, tipico de uma liga com
memoria de forma (adaptado de [18]).

A medicgdo da Resistividade Elétrica durante um ciclo térmico também pode ser
utilizada na determinacdo das temperaturas de transformacdo. Tal deve-se ao facto da
resistividade elétrica da austenite ser ligeiramente superior a da martensite, e a resistividade
elétrica da fase R ser superior a ambas. Assim, durante o arrefecimento, na transformacéo
AR observa-se um aumento subito da resistividade elétrica, e na transformacdo R<~M um
decréscimo suave da resistividade. Se a transformagdo ndo envolver a fase R apenas se
observa um ligeiro decréscimo na transformacdo A<M [15].

Uma outra técnica, o Ciclo Térmico a Tensdo Constante consiste em medir o
comprimento de uma amostra, num ensaio de tracdo, em funcdo da temperatura. Como &

expectavel que haja dilatacdo durante a transformagdo A<>M, pode precisar-Se a temperatura
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a qual ocorreu a expansao da amostra. Todavia, o erro inerente a avaliacdo pode ser elevado
jaque a dilacdo € muito baixa (cerca de 0,34%) [15].

O método de Bend and Free Recovery (BFR), recorre ao efeito memoria de
forma para determinar as temperaturas de transformacéao. Este método esta descrito na norma
ASTM F 2082, sendo possivel a obtencdo de resultados sem a necessidade de seccionar o
material. Este método consiste em arrefecer o material para temperaturas em que a unica
fase presente seja a martensite, deformar o material, e aquecer novamente até recuperar
completamente a estrutura austenitica. O movimento de recuperagdo é monitorizado, sendo
registado o deslocamento e a temperatura da amostra. Através da evoluc¢do obtida determina-
-se os valores de Ase Af[21].

Um trabalho de investigacdo em fios NiTi ortodonticos de fabricantes diferentes
[21] com o objetivo de avaliar a aptiddo dos métodos DSC e BFR, mostrou que, apesar de
serem registadas diferencas nas temperaturas de transformacao obtidas, estas eram baixas e
provavelmente devidas a ligeiras alteracBes nas propriedades da liga, provocadas pela
necessidade de deformar o fio no BFR, e de cortar no DSC. Os autores concluiram que o
BFR é um método fidvel para determinar a temperatura de transformacao e com a vantagem

de ser mais econdémico [21].

1.2. Ligas Superelasticas

A maior parte dos materiais metalicos apresentam uma deformacéo elastica
maxima de 0,2% do seu comprimento obedecendo a lei de Hooke. Uma vez que as ligas
equiatomicas de Ni-Ti caracterizam-se por um dominio eléstico até 8%, ndo é aplicavel a lei
de Hooke, devido a ocorréncia de uma transformacao de fase aquando da aplicagdo de uma
tensdo no material. Durante esta transformacdo a deformacéo da liga continua a aumentar
sem ser necessario aumentar significativamente a tenséo aplicada [15].

Como ja foi referido, a martensite existe para temperaturas inferiores a Ms, sendo
esta a martensite maclada (Figura 1.2). No entanto esta fase é passivel de existir a
temperaturas superiores sob tensdo. Na gama Ms e Ay, 0 aparecimento da martensite €
induzido por tensdo que, uma vez induzida é estavel. Acima de A a martensite existe
enquanto a tenséo for aplicada, uma vez removida é observado o efeito de superelasticidade

[24]. A transformacdo da austenite em martensite ocorre na zona de aplicacdo da tenséo,
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sendo a percentagem de martensite formada proporcional ao carregamento aplicado.
Aguando da transformacdo os planos cristalograficos sofrem uma reorientacdo no sentido
do carregamento aplicado [15], [20].
Na Figura 1.4 é apresentada uma curva tensdo-deformacao tipica das ligas NiTi,
na qual é possivel identificar 3 regides distintas durante o ensaio de tragdo [15], [25], a saber:
e Regido I: Deformacdo elastica linear;

e Regido II: Transformagdo da fase austenitica em martensitica induzida

por tensao;
e Regido IlI: Reorientacdo da martensite, e deformacdo plastica até a
rotura.
1400
G
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Figura 1.4. a)Regibes da curva tensdo-deformacdo [25]; b) ciclo de superelasticidade [14].

A superelasticidade sé se observa quando a liga se encontra a uma temperatura
superior a Ar. Na Figura 1.4.b) esté representada uma curva tensdo-deformacdo tipica de um
ensaio de tracdo de uma liga de Nitinol. Pela sua andlise é possivel concluir que ha
deformacéo elastica da liga até ao ponto A, a partir deste ponto a austenite torna-se instavel.
A transformacdo em martensite induzida por tenséo ocorre até ao ponto B, no qual toda a
estrutura € j& martensitica. Quando a carga € retirada a liga recupera elasticamente até ao
ponto C, a partir do qual se d& a transformacéo inversa, da martensite em austenite, uma vez
que a temperatura do ensaio € superior a As. Concluida a transformacéo no ponto D, a liga
recupera elasticamente n&o havendo qualquer deformacdo residual [15], [24].

O modulo de elasticidade da liga de NiTi, na fase austenitica, pode ser

determinado pelo declive do segmento de reta desde o inicio de aplicagdo de carga (ponto
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O) até ao ponto de cedéncia da fase austenitica (ponto A), enquanto que o da martensite é
obtido pelo declive da parte da curva ap6s o ponto B, onde a relacdo tensdo deformacéo é
linear [1], [24].

S&o os patamares exibidos na curva tensdo-deformacao das ligas NiTi que véo
ao encontro das aplicagdes em aparelhos fixos ortodonticos. Estes limiares indicam que uma
forca constante esta a ser aplicada. E esta forca, durante o descarregamento, que é
interessante na ortodontia para promover o movimento dentario, ou seja, quando a forca
deixa de estar aplicada sobre o fio, as propriedades de memoria de forma promovem a
transformacdo da martensite novamente em austenite, e enquanto o fio volta a sua forma
original induz o0 movimento dentario [26]. De notar que as tensdes para as quais ocorrem as
transformactes de fase (tensGes de plateau), no carregamento e descarregamento, nao
correspondem ao mesmo valor, ou seja, apresentam histerese. Este ciclo de histerese pode
ser justificado pela dissipacdo de energia por atrito associado ao movimento atomico durante

a transformacao martensitica [18], [24].

1.3. Biocompatibilidade

Um material para ser biocompativel ndo deve implicar qualquer reacdo negativa
no corpo humano quando em contacto com este. Como tal vérias experiéncias devem ser
realizadas para assegurar a seguranca do paciente a receber o componente. A primeira
preocupacdo, no que diz respeito a materiais biocompativeis, € a sua interacdo com 0 meio
no qual é aplicado (nomeadamente a libertagdo de iGes toxicos para 0 organismo). Mas
outros fatores devem ser tidos em conta, como o impacto das propriedades mecénicas do
material nos tecidos envolventes, e o tipo de implante a usar em cada aplicagéo clinica (uma
Vez gue 0s requisitos variam de caso para caso).

O Nitinol é considerado pela comunidade cientifica como um material
biocompativel [22], [27]. Importa todavia referir que o Ni é classificado, desde 2012, como
carcinogénico para humanos pela IARC da organizacdo mundial de saude [27]. Mais ainda,
varios estudos atribuiram ao Ni um potencial toxico, alergénico e carcinogénico [28], [29].

O Ni é um metal de transicdo, 28° elemento da tabela periddica, com 5 estados
de oxidag&o (do -1 ao +4), sendo o Ni?* 0 mais comum e 0 mais importante nos sistemas

bioldgicos. Encontra-se naturalmente presente na crosta terrestre, na atmosfera, e dissolvido
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na agua [3], [27]. E um metal que esta presente no organismo em baixa quantidade, e embora
seja considerado um nutriente necessario ao organismo, como na absor¢do de Fe,
enriquecimento dos 0ssos, ou lactacdo, € extremamente toxico para valores superiores aos
recomendados, sob pena de acumulagdo em Orgdos como os pulmdes e as glandulas
suprarrenais. A sua presenca no corpo humano pode ser feita por inalacéo, por via oral, e por
contacto com a pele ou com 6rgéos (através de implantes) [22], [27], [28].

Nas aplicacGes ortoddnticas sdo muitas vezes identificadas alergias por contacto
como a estomatite e a eritema, e ainda a perda de paladar, a sensagéo de ardor, a gengivite,
a urticaria, entre outros sintomas [3], [27], [28]. A presenca de compostos de niquel pode ser
associada também ao aparecimento de cancro nos pulmdes, faringe e cavidade nasal. Bem
como o desenvolvimento de tumores localizados pode estar relacionado com a libertacédo de
Ni de implantes médicos [27]-[29]. Todavia, a probabilidade de ocorrer reacdes adversas
causadas pelo Ni em aplica¢cdes ortoddnticas é baixa, de 1:100 [30].

Assim, apesar da biocompatibilidade do Nitinol, este continua a ser assunto de
diferentes estudos cientificos devido ao elevado teor em Ni na sua composicdo. A difusdo
de Ni pode comprometer a estabilidade das ligas e trazer consequéncias nocivas para o
paciente, mesmo em pequenas quantidades [22]. Uma possivel forma de mitigar a libertacao
de niquel para o organismo passa pela Engenharia de Superficies. A ideia, que constitui
atualmente uma das areas cientificas em estudo no DEM-UC, consiste na deposicdo de um
revestimento sem modificar as propriedades bulks da liga, de modo a aumentar a resisténcia
a corrosdo [3]. O trabalho de investigacdo € dedicado a revestimentos de carbono tipo
diamante (DLC). Estes materiais sdo classificados como biocompativeis e caracterizam-se,
também, pela boa resisténcia a corrosdo e ao desgaste, pelo que os investigadores estdo
confiantes que revestimentos de DLC em ligas Nitinol podem minimizar a libertacdo de Ni

na cavidade oral [27].

1.4. Processo de Fabrico

Dadas as propriedades Unicas do Nitinol, e a sua aplicabilidade em medicina, é
importante, neste estado de arte, incluir também os principais métodos de processamento e

a sua influéncia nas propriedades finais.
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O processamento de materiais deve ser bem controlado desde as matérias primas
até aos tratamentos térmicos finais, de modo a conseguir-se as propriedades adequadas face
a aplicacdo, visto as propriedades do Nitinol serem bastante sensiveis a composicao quimica
inicial bem como a tecnologia de fabrico [31].

A Figura 1.5 mostra o fluxograma de processamento do Nitinol. Este processo
inicia-se pela mistura dos metais puros em que a precisdo das quantidades de cada material
e auséncia de impurezas é fundamental, uma vez que as temperaturas de transformacao séo
altamente sensiveis a variagcdes de concentragdo. Um desvio de 1%pd. na concentracdo de
Ni pode resultar num desvio de aproximadamente 100°C nas temperaturas de transformacéo

[6], [31].

Titdnio
(matéria prima)

Conformagiio a

— Mistura | E— Fugio —* -
quente
Niquel , | 1
(matéria prima)
Tratamento Conformacgio a .
.. — . «— Recozimento -
térmico frio

Figura 1.5. Processo de fabrico de ligas de Nitinol (adaptado de [6]).

Preparada a mistura dos pds metélicos, a sua fusdo ira ser realizada em vacuo
devido a elevada reatividade do Ti para com 0 oxigénio a altas temperaturas (evitar a
formacéo de o0xidos). Os métodos mais usados para a fundicdo sdo o VIM (Vaccum Inducion
Melting) e VAR (Vaccum Arc Melting). A tecnologia VIM tem a vantagem de se conseguir
uma liga mais homogénea, no entanto pode haver contamina¢do com carbono proveniente
do cadinho usado. O processo VAR tem a vantagem de se obter uma liga mais pura, no
entanto, a fusdo (homogeneidade) dos materiais ndo ocorre por completo sendo necessario
repetir o processo. E ainda possivel utilizar os processamentos por PAM (Plasma Arc
Melting) ou por EBM (Electron Beam Melting), mas estes séo empregues em menor escala
[6], [32], [33].
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Apo6s a fusdo é necessario realizar a conformacéo da pega. Como o Nitinol
endurece rapidamente durante a conformacéo a frio, este é inicialmente trabalhado a quente
(600-900°C) para a reducao de seccdo. A forma final da peca é conseguida pela conformacao
a frio, com necessidade de varios recozimentos a temperaturas entre 600-800°C, de modo a
remover tensdes internas induzidas durante o trabalho a frio. [31], [33], [34].

As propriedades finais da liga, como o efeito de memoria de forma e a
superelasticidade, sdo obtidas por tratamentos térmicos, sendo o mais comum o de

envelhecimento [32].
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2. FIOS ORTODONTICOS

Como foi mencionado anteriormente, o objetivo do tratamento ortodéntico com
aparelhos fixos € o de promover o movimento dos dentes para posi¢cBes corretas,
minimizando as maloclus@es. Tal é conseguido pela aplicacdo de forcas em direcdes bem
precisas sobre 0s proprios dentes. O componente usado no aparelho fixo que tem esta funcao
é o fio ortodéntico.

Estes fios sdo o elemento que permite a transmissdo das forgas para a
movimentacdo dentaria, através do principio da acumulacdo de energia elastica que é
convertida em trabalho mecénico para a movimentacdo dos dentes [1], [13]. A acumulagéo
de energia é feita pela deformacédo do fio no seu regime elastico, sendo libertada na forma
de forca sobre as estruturas dentdrias. Como consequéncia do movimento dentario, 0s
ligamentos periodontais e as estruturas associadas, sobre as quais a forca é exercida, vao
sofrer um processo de remodelacdo para se adaptarem as novas posi¢cdes dentarias. Assim
sendo, para que ndo ocorra compressdo indevida dos tecidos, causando o desconforto do
paciente, a forca aplicada deve ser baixa, com duracgdo variavel de acordo com a resposta
bioldgica dos tecidos. A direcdo da forca depende do tipo de movimento dentério a realizar,

em acordo com o tipo de malocluséo [1].

2.1. Requisitos em Ortodontia

Algumas propriedades como a resiliéncia, mddulo de elasticidade, tensdo limite
de elasticidade, formabilidade, soldabilidade, atrito, e biocompatibilidade sdo fundamentais
no bom desempenho dos fios ortodonticos [13]. No entanto, cabe ao médico dentista projetar
todo o tratamento, diferenciado para cada paciente, através do seu conhecimento sobre o
comportamento biomecanico e clinico. Mais ainda, como nenhum fio é apropriado para
todos os estagios de tratamento e ndo ha materiais ideais, é necessario ter, também, em
consideracdo a grande variedade de pardmetros e caracteristicas dos diferentes fios

comerciais. A Tabela 2.1 resume 0s principais requisitos para o fio ortodontico ideal,
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encontrando-se em concordancia com o fluxograma da Figura 2.1 proposto por Robert P.
Kusy em 1996 [35], [36].

Tabela 2.1. Requisitos do fio ortoddntico ideal (Adaptado de [36]).

Propriedade Requisito
Bioldgica N4o ser toxico
Quimica Resistente a corrosao
Maodulo de elasticidade elevado
Elevada formabilidade
Elevada tensdo limite de elasticidade
A Dureza
Mecénica ea
Elevada resiliéncia
Soldavel
Ductilidade suficiente de modo a permitir a aplicagéo
Baixo atrito na interface com o bracket
Manter as propriedades durante a aplicacéo
Outras Na&o ser caro

Manuseamento facil

. - . - . ra

Resisténcia i
o Estético Boa gama Duro
mecinica
P . . ’/,.-.--' - —. "
e Sern condicdes
Resiliente : ~. de alojar
T ~ _ _
Critérios para o L microrganismos |
LS A L. ey
fio ortoddntico _ _
rd Ny d | rd Y
| idea . -
_ . P A Fecuperacac
Biocompativel | . o
- S elastica
! " 'jf‘ H‘H\H\ p &
- b ¥ o,
# T Y -~ Sy e _ ~
Deformacio Baixo
Deformavel . L Soldéwel coeficiente de
elastica _
) ) ) atrito
LS o A s A L "y

Figura 2.1. Critérios para um fio ortoddntico ideal proposto por Kusy em 1996 (Adaptado de [35]).

No que concerne as propriedades mecanicas, destaque-se:
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. Resiliéncia

A resiliéncia é a capacidade de um material armazenar energia quando
deformado elasticamente e de a libertar durante o descarregamento. Em ortodontia
representa o trabalho disponivel para a movimentacao dentaria [13], [37], [38]. Nos fios
ortodonticos é desejavel que seja armazenada bastante energia, com uma carga baixa. Deste
modo, durante a desativacdo, a energia libertada é continua por um maior periodo de tempo,

diminuindo o tempo de tratamento[39].

. Moadulo de elasticidade

O mddulo de elasticidade é a propriedade que quantifica as forcas de ligacdo
entre os atomos, podendo ser designado como a rigidez do material [13]. Do ponto de vista
clinico, 0 médulo de elasticidade é visto como a magnitude da forca necessaria para se
deformar o fio. [13], [37], [39]. Nas fases iniciais de tratamento, de forma a ndo causar
desconforto do paciente, sdo necessarias for¢as pouco intensas, constantes e precisas, sendo
assim desejavel uma baixa rigidez do fio [13], [39]. Nas fases finais em que devem ser
mantidos os dentes nas novas posicdes, sdo utilizados fios com um maodulo de elasticidade

mais elevado [13].

. Tensao limite de elasticidade

A tensdo limite de elasticidade, tal como o préprio nome indica, é o valor
maximo de tensdo em regime elastico. Em fios ortoddnticos é desejavel um elevado limite
de elasticidade de forma a impedir que as forcas de mastigacdo deformem plasticamente o

fio ou promovam mesmo a sua fratura [13], [37], [39].

. Formabilidade

Capacidade de promover um formato especifico ao fio, isto €, dobrar o fio na
forma desejada, sem ocorrer fratura ou deformacdo plastica permanentemente [13], [37],
[39].

. Soldabilidade

A capacidade das ligas usadas em ortodontia para serem soldaveis é vantajosa
para a fixacdo de auxiliares [13], [39]. Os acos sao facilmente soldaveis, no entanto, as ligas
NiTi ndo aceitam soldas [37].
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. Atrito
O atrito entre o fio ortoddntico e os brackets deve ser o menor possivel, de modo
a ndo criar resisténcia ao movimento dentario[13], [37].

Relativamente a resposta bioldgica, os fios devem ser biocompativeis e nédo
toxicos. A biocompatibilidade pode ser definida como a capacidade de um material executar
a sua funcdo com uma resposta apropriada do organismo [6], isto €, ndo ocorrerem reagdes
alérgicas, de irritacdo, de inflamacdo, ou qualquer tipo de reacfes toxicas ou carcinogénicas
nos tecidos em contacto com o metal [37], as consequéncias destas reacdes definem o grau
de biocompatibilidade. Uma vez que os fios ortodénticos estdo em contacto com os tecidos
bucais por longos periodos, devem ser resistentes a corrosdo de modo a ndo permitirem a

libertacdo de i0es que possam causar efeitos adversos [13].

2.2. Fios de Nitinol

Os fios de Nitinol sdo ideais para a fase inicial de tratamento devido a sua baixa
rigidez e elevada resiliéncia, sendo capazes de aplicar for¢as leves e continuas durante longos
periodos, podendo por isso reduzir o nimero de trocas de arcos, bem como o desconforto do
paciente [40]. A superelasticidade e a memoria de forma destas ligas sdo bastante Gteis na
fase inicial de tratamento onde é necessaria uma maior ductilidade do fio, devido ao
posicionamento mais irregular dos dentes [41]. Podem, contudo, apresentar algumas
limitacBes na aplicacdo clinica. Devido a sua baixa formabilidade podem fraturar durante o
manuseamento pelo médico, e qualquer dobra necessaria no fio tem de ser requisitada antes
da aplicacéo clinica [42]. A Tabela 2.2 resume as principais vantagens e desvantagens destes
fios.

Em aplicacdo clinica, os fios de Nitinol selecionados s&o 0s superelasticos e os
termicamente ativaveis. A principal diferenca entre estes 2 tipos de ligas reside na diferenca
significativa entre as forcas de atuagdo. As for¢as produzidas pelos fios termoativaveis séo
mais baixas [43].

Os fios termoativaveis séo também classificados como martensitico ativos e
apresentam a temperatura de transformacgao de fase M« A proxima da temperatura corporal.

Deste modo, o fio pode ser deformado plasticamente antes de ser introduzido na cavidade
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oral, na qual recuperard a forma original. Contudo, alguns destes fios ndo tém as
temperaturas de ativacdo corretas de forma a exibir superelasticidade a temperatura oral [43],
[44].

Tabela 2.2. Vantagens e desvantagens dos fios de Nitinol [36].

Vantagens Desvantagens
e Elevada resiliéncia e Baixa formabilidade
e Elasticidade e N&o podem ser soldados
e Resisténcia a corrosdo e Atrito na interface fio-bracket mais elevado
comparativamente a outras ligas
e Mais caros

Os fios superelasticos, também classificados como austenitico ativos, tém
temperaturas de transformacao mais baixas que os termoativaveis. Assim sendo sao capazes
de apresentar efeito memoria de forma, e superelasticidade a temperatura oral. Estes fios
estdo disponiveis no mercado com varias temperaturas de ativagdo, uma vez que a forca
exercida pelos fios depende da temperatura de transformacgdo destes [42]-[44].

Existe também a possibilidade destes fios apresentarem um gradiente de
composi¢do quimica com variagdo da razdo Ni/Ti, devido ao facto de serem necessarias
forcas diferentes para mover tipos de dente diferentes (incisivos, pré-molares e molares). E
possivel obter o gradiente atraves de um tratamento térmico localizado, assim estes fios
conseguem aplicar forcas baixas na regido incisiva, aumentando a medida que avanca para
a regido molar, de modo a aplicar a forca ideal em cada dente e promover o conforto do
paciente Os valores tipicos de carga situam-se entre 0,8 e 3 N [17].

Os fios ortoddnticos sdo obtidos por trefilagem, e podem apresentar secgdes
transversais circulares, retangulares ou quadradas [14], com dimensGes normalmente
superiores a 0.010 in (0,25 mm) de didmetro ou espessura. Os fios de seccédo circular séo
normalmente usados nas fases iniciais de tratamento, uma vez que comparativamente aos de
seccdo retangular permitem a transmissdo de forcas mais leves [45].

A dimensdo da seccdo transversal afeta as propriedades destes componentes,
principalmente a rigidez. O aumento da seccdo transversal aumenta a forga de resposta do
fio como se mostra na Figura 2.2, obtida num trabalho de investigacao sobre fios NiTi [46].

No entanto este ndo é um fator determinante na capacidade de resposta do Nitinol, uma vez
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que o médulo de elasticidade durante a transformacdo martensitica ndo permanece constante

[43]. Esta teoria foi reforcada na pratica por varios autores [46]-[48], mostrando que com

um incremento de 0.002 in (0,0508 mm) ao didmetro, a forca de resposta aumenta em cerca

de 50%.
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Figura 2.2. Curvas forga-alongamento de fios NiTi com diferentes tamanhos de secgdo [46].
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3. COMPORTAMENTO QUIMICO

3.1. A Corrosao

A corrosdo dos aparelhos dentarios € um fator preocupante na aplicacdo dos
mesmos. Tal que a resisténcia a corrosao e a biocompatibilidade sdo os principais requisitos
a satisfazer pelos materiais metélicos em ambiente oral. A cavidade oral é bastante agressiva,
uma vez que tem caracteristicas ionicas, térmicas, e microbioldgicas que promovem a
corrosdo e a biodegradacao, tal como a saliva [6].

A saliva humana é uma solucédo aquosa de cloro com quantidades variaveis de
outros componentes (Na, K, Ca, PO4, CO2, compostos de sulfato, e mucina). A temperatura
normalmente atribuida é de ~ 36,5°C com um pH entre 6,5 e 7. Contudo, importa referir que
nas zonas onde se deposita a placa bacteriana o pH pode atingir valores na ordem de 2 [6],
sendo assim zonas mais agressivas na degradacdo metélica. Na corrosdo oral, a saliva
funciona como eletrdlito, promovendo a corrosdo galvanica e a presenca de enzimas
funciona como fator aditivo neste processo deletério. Outros fatores que contribuem para
este processo sdo 0s movimentos de mastigacao (as forcas na mastigacdo atingem valores na
ordem de 200 N [6]), a ingestdo de alimentos e bebidas (que podem causar varia¢fes no pH
do ambiente oral), as forcas e a friccdo entre os varios componentes dos aparelhos dentérios,
bem como a escovagem dentéria [3].

Os iBes metalicos libertados pela corrosdo na cavidade oral podem ser
absorvidos na saliva, ou ingeridos, podendo causar danos locais nos tecidos pela exposi¢do
a ides metalicos [49]. A corrosdo do material pode também causar perda das suas
propriedades, tendo um impacto negativo na performance clinica das aplica¢6es ortodonticas
[50].

A corrosdo de um metal consiste na perda de i6es de metal diretamente para o
meio, ou na degradacdo progressiva da camada protetora. Quando ocorre corroséo de um
metal, esta deve-se a duas reacdes simultaneas, uma reacdo de oxidacdo e uma reacdo de
reducdo.[50] A reacdo de oxidagdo também chamada de reacdo anodica, é aquela na qual ha

a libertacdo de ides positivos para a solugdo aquosa, permanecendo os eletrfes no metal. A
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reacdo de reducdo também chamada de reacdo catddica, da-se quando ides livres, metalicos
ou ndo metalicos, reduzem a sua carga de valéncia, ou seja, quando ha o consumo dos
eletrbes produzidos na reacdo de oxidacdo. Ambas as reacGes devem ocorrer
simultaneamente de modo a evitar cargas elétricas no metal [51]. Uma vez iniciada, a
corrosao continua até todo o metal ser consumido, ou até a camada passiva ser regenerada,

ou até o reagente se esgotar [49].

3.2. A Passivagao

As bioligas metélicas utilizadas em ortodontia, acos inoxidaveis, ligas de Ti e
ligas de Co-Cr, sdo bastante resistentes a corrosao devido a capacidade de formacao de uma
camada protetora (fase dxida) a sua superficie [3], [50], [52]. Este fendmeno é chamado de
passivacao e encontra-se na literatura duas teorias que explicam a sua formacéo [51], [52],
a saber:

e Teoria do filme de 6xido, considera que a camada passiva € o produto
da reacdo de oxidacdo do metal, que forma uma barreira fisica sobre o
metal, reduzindo assim a capacidade de ocorrer reagcdes entre 0 meio e 0
metal.

e Teoria da adsorcéo, atenta que o metal esta coberto por uma camada de
oxigénio adsorvido quimicamente. Assim sendo as moléculas de agua
adsorvidas naturalmente que ajudam na hidratacdo dos i6es do metal, sdo
substituidas pelo oxigénio, reduzindo a capacidade de dissolucéo
anddica.

A camada passiva atua como uma barreira impermeavel ao movimento de i6es
e eletrbes, impedindo assim a libertagéo de i0es para 0 meio aquoso e protegendo o substrato
da corrosdo eletroquimica. No entanto a composicdo do meio envolvente pode afetar o
equilibrio do filme passivo, promovendo a sua dissolugédo. Fatores como a abraséo mecanica,
atividade de microrganismos e a presenca de ides agressivos também promovem a destrui¢éo
desta camada passiva [52]. Esta destruigdo pode ser localizada, tendo como consequéncia a

aceleragdo de processos de corroséao localizada [22].
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3.3. Corrosao dos Aparelhos Dentarios

A literatura aponta a corrosdo uniforme como sendo a mais comum em aparelhos
fixos ortodonticos. Todavia, a corrosdo por picadas, fendas, intergranular, galvanica, friccéo,
sob tens&o e biocorroséo, sdo também referenciadas [3], [50].

. Corrosao uniforme

E a consequéncia de uma reagdo de redugido com o meio envolvente, formando
hidroxidos e compostos organometalicos. Como a corrosdo ocorre de modo uniforme na
superficie, esta pode permanecer indetetavel durante longos periodos, até grande parte do
metal ter sido afetada [3], [50].

° Corrosao por picadas

E uma forma de ataque corrosivo localizado que da origem a pequenas picadas
no metal, sendo por vezes dificil de detetar, uma vez que os produtos da corrosdo podem
cobrir os orificios. Este tipo de corrosdo tem 2 fases principais, a fase de nucleacéo e a fase
de crescimento, onde heterogeneidades na estrutura e na composicao da superficie sdo locais
mais propicios a se dar a nucleacdo. Uma vez formadas, a velocidade de crescimento das
picadas é cada vez maior ocorrendo normalmente na direcdo da forca gravitica [51]. Estas
picadas sdo pontos de concentracdo de tensdes, podendo levar a uma reducédo da resisténcia
mecanica [53].

A propagacao das picadas deve-se a dissolucdo do metal no seu interior,
mantendo um elevado grau de acidez no fundo das picadas. Assim sendo, a rea¢do anddica
ocorre no fundo da picada, e a reacéo catodica a superficie em redor da picada [51], [52].
Este tipo de corrosdo ja foi observado em componentes dentarios antes de terem sido
expostos ao ambiente oral, indicando que este ambiente ndo € um fator determinante para

que ocorra este tipo de corroséo [3], [53].

° Corrosao por fendas

A semelhanca das picadas esta também é uma forma de corroséo eletroquimica
localizada, ocorrendo em fendas ou por baixo de superficies recobertas ou em contacto nas
quais existam solucdes estagnadas, ou seja, locais onde a troca de oxigénio é dificultada,

como € o caso da interface entre as ligaduras elasticas e o fio [30], [53].
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As reacOes anoddica e catddica ocorrem na fenda, mas uma vez que a solugéo
esta estagnada o oxigénio é consumido totalmente e ndo tem capacidade de renovacéo, assim
a superficie externa a fenda torna-se catodica em relacdo ao interior [53]. A reacdo anddica
continua a ocorrer criando uma zona de concentracdo de ides positivos. De modo a
contrabalancar as cargas positivas, ifes negativos, como é o caso dos ifes de cloro, sdo
atraidos para o interior da fenda, dando origem a cloretos. Estes entrando em contacto com
a agua ddo origem a um &cido cloridrico que provoca a destrui¢do da camada passiva [51],
[52]. Deste modo, um baixo pH e alta concentracéo de cloro promovem a corroséo por fendas
[30].

. Corrosao intergranular

Este tipo de corrosdo da-se sobretudo nos agos inoxidaveis, e consiste num
ataque localizado nas fronteiras de grdo ou em zonas adjacentes, devido a reatividade dessas
zonas.

Durante os processos de fabrico dos agos inoxidaveis, que envolvam o
aquecimento e posteriormente o arrefecimento lento (soldaduras por exemplo) em faixas de
temperaturas entre 0s 500°C e 0s 800°C, pode ocorrer a precipitacao de carbonetos de cromio
nas fronteiras de grdo. Assim sendo as regifes adjacentes aos limites de grdo ficam
empobrecidas em cromio ndo conseguindo formar a camada passiva. Quando em contacto
com um meio corrosivo estas zonas serdo fortemente atacadas, levando a perda de resisténcia

mecénica da liga ou a fratura pelas fronteiras de gréo [3], [50], [51].

° Corrosao galvanica

A corrosdo galvéanica deve-se a reacdes eletroquimicas que ocorrem quando dois
metais diferentes, unidos por um material condutor entre si, sdo imersos na mesma solucao.
E o caso das ligacBes entre os brackets e o fio ortoddntico. Quando isto acontece sio criadas
células de corrosdo galvanica, ou seja, 0s metais sdo polarizados passando um deles a
comportar-se como catodo e 0 outro como anodo, e o eletrolito atua como meio de migracéo
de iBes. Isto deve-se as diferencas de potenciais eletroquimico dos metais, sendo geralmente
o metal mais nobre, de acordo com a série galvanica, a tornar-se o catodo, que por sua vez é
0 mais resistente a corrosao [27], [30], [50], [54]. Esta corrosao caracteriza-se por apresentar

perfuracdes no material que funciona como anodo, nas zonas de contacto [53].
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° Corrosao por friccao

Ocorre em é&reas de contacto de metais sujeitas a cargas, e que efetuam
movimentos de escorregamento ou vibracéo entre si, por exemplo a interface fio ortodéntico/
bracket. Quando ocorre a friccao entre as duas superficies ha a destruicao da camada passiva,

ficando o material mais suscetivel a reagdes com o meio [3], [52].

. Corrosao sob tensao

Ocorre quando ha a combinacdo de um ambiente corrosivo com tensées no
material. E um tipo de corrosdo localizada, uma vez que a superficie do metal é muito pouco
atacada, ocorrendo maioritariamente pela propagacéo de fendas através da seccdo do metal
[53]. Embora os mecanismos de propagacéo ndo estejam totalmente compreendidos, a maior
parte defende que ha 2 fases, a de iniciacdo e a de propagacédo da fenda. Geralmente a fenda
tem inicio em picadas ou descontinuidades, e uma vez formada, a sua extremidade esta
sujeita a concentracdo de tensdes aumentando a reatividade da liga nessa zona. Ocorrendo a

dissolucdo do material por corrosao eletroquimica [51], [53].

. Biocorrosao

Também conhecida por corrosdo induzida microbiologicamente. No caso dos
componentes dos aparelhos dentarios é a placa bacteriana a responsavel pela degradacéo das
ligas. Esta é composta por componentes da saliva que sdo colonizados por microrganismos.
Estes microrganismos podem absorver e metabolizar o metal das ligas, levando a sua
corrosao [3]. Os subprodutos metabdlicos dos microrganismos podem alterar as condigdes
do meio, como a diminuicdo do pH, tornando este mais favoravel para a ocorréncia de
corrosdo das ligas. Este tipo de corrosdo € caracterizado por crateras em forma de cone ao
longo das fronteiras de grdo do material [30]. A formacdo de células galvanicas pode ser
induzida pela placa bacteriana, uma vez que esta possui zonas com diferentes concentragdes
de oxigénio e de iGes metalicos. ou quando esta se rompe pela exposicdo do metal a saliva
que funciona como eletrdlito. A presenca de bactérias anaerdbicas redutoras na placa
bacteriana pode contribuir para a destruicdo da camada passiva uma vez que estas libertam

compostos sulfatados [3].
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3.4. Corrosao do Nitinol

Uma vez que um dos principais constituintes da liga € o Niquel (considerado um
dos 3 componentes toxicos usados em ligas biocompativeis, junto com o Crémio e o
Vanadio), a sua resisténcia a corrosdo é extremamente importante [6], visto ser um dos
fatores determinantes da biocompatibilidade do material [55].

O Nitinol apresenta uma boa resisténcia a corrosao devido a formacdo de uma
camada externa passiva, aderente e protetora de TiO». Devido a elevada afinidade do titanio
para com o oxigénio este 0xido é maioritario, mas também ha a formacéo de NiO, embora
em quantidades menores. Este filme de TiO> funciona como uma barreira protetora e possui
caracteristicas regenerativas. Todavia quando danificada e/ou ndo houver condicdes de
regeneracdo, a superficie do Nitinol fica sujeita a progressao da reacdo de corrosao [30],
[52].

Atualmente a maior parte das pastas de dentes, elixires e agentes de
branqueamento dentario contém fldor. Além disso, os pacientes sdo normalmente
aconselhados pelos médicos dentistas a fazerem tratamentos com flor a cada 6 meses, de
modo a prevenir caries e manter uma boa higiene oral. Importa também referir que ha estudos
cientificos [6], [56] que mostraram um efeito prejudicial de agentes como o fllor na
resisténcia a corrosao das ligas de Ti, em particular as de NiTi. A reacdo do flGor com as
bactérias existentes na cavidade bucal, pode originar acido hidrofluoridrico que causa a
dissolucao da camada passiva de TiO2 [49]. Deste modo, interessa estudar o comportamento
das ligas a corrosdo oral, e, também, em ambientes ricos em fltor.

Da bibliografia consultada foram encontrados trabalhos realizados em
laboratério (in vitro), com o objetivo de prever o comportamento a corrosdo dos fios de

Nitinol, bem como estudos realizados em pratica clinica (in vivo).

e Estudos in vitro
Na realizagdo de estudos a corrosdo em laboratorio sdo criadas condicGes de
modo a simular o ambiente que se pretende estudar. No caso dos fios ortodonticos é o
ambiente oral e todas as variaveis que este pode sofrer que tentam ser reproduzidas pelos
investigadores. Deste modo, os estudos in vitro sdo geralmente conduzidos com recurso a

saliva artificial, fazendo variar determinados fatores como o pH e a concentracédo de fluor.
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De um modo geral todos os estudos consultados mostram que a concentragéo de
fldor e o pH tém um papel significativo no comportamento a corrosdo do Nitinol.
Genericamente, existe concordancia entre os autores reportando que para elevadas
concentragdes de fldor e baixos valores de pH estes fios sdo mais suscetiveis a corrosao [26],
[55]-[60].

Um dos métodos mais usados para a avaliacdo da resisténcia a corrosdo das ligas
de NiTi in vitro € a realizacdo de um teste eletroquimico com a amostra imersa na saliva
artificial, obtendo as propriedades eletroquimicas da mesma (potencial de corroséo,
densidade de corrente, resisténcia a polarizagdo e potencial de picada) [60].

Huang et al. [55], estudou a resisténcia a corrosao de fios NiTi em saliva artificial
do tipo Fusayama modificada (Tabela 3.1) para valores fixos de pH 5 e pH 2 e temperatura

de 37°C. Foram efetuados ensaios ciclicos potenciodindmicos e potencioestaticos.

Tabela 3.1. Composicao da saliva artificial de Fusayama modificada.

Composto NaCl = KCI | CaCl,.2H,O | NaH,PO4.H,O ' KSCN | Na,S.9H,O @ Ureia

Concentracéo
(mg/L) 400 | 400 795 690 300 5 1000

A Figura 3.1, mostra a micrografia da superficie dos fios NiTi, obtidas por SEM
(Scanning Electron Microscope) antes e apos imersao. Como se pode observar, a presenga
de corrosao por picada é evidente, e este efeito deletério aumenta com a diminui¢do do pH

da solucéo de saliva.

NiTi como recebido £

Figura 3.1. Micrografias, por SEM, de fios NiTi no estado como recebido, apds teste a pH 5, e pH 2 [55].
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Também, Mocnik et al. [57] chegou @ mesma conclusdo quanto a influéncia do
pH na corrosao dos fios de NiTi. Aqueles autores utilizaram uma solucgéo de saliva artificial
com pH 6,5 e outras duas acidificadas com acido latico para pH 2,5 e pH 3,9. Concluiram
que para pH 6,5 o Nitinol era resistente a corrosdao. Todavia, a resisténcia diminuia com a
diminuicdo do pH, ficando a liga suscetivel a corrosdo localizada. Os resultados foram
obtidos com recurso a medicdes de polarizacdo ciclica potenciodinamica (Figura 3.2), ap6s
2 horas de imerséo das amostras. Pelo mesmo método foi também analisada a influéncia da
concentracdo de fldor na corroséo do fio, para concentracdes molares de 0,014 M, 0,026 M
e 0,076 M. Concluiram que para concentragdes mais elevadas (tipica das pastas de dentes) a

liga ficava suscetivel a corroséo localizada.

= saliva

—— saliva + 0.014 M Nak
saliva + 0.024 M Nak

saliva + 0,076 M NaF

—— saliva, pH 6.5
| —— saliva + lactic acid, pH 3.9
saliva + lactic acid, pH 2.5

Figura 3.2. Curvas de polarizagdo potenciodinamica de fios NiTi em saliva artificial, a) a varios pH b) em
varias concentragGes de flior [57].

Similarmente, Gupta et al. [56] estudaram a corrosdo de fios NiTi sob acédo de
dois elixires dentdrios comerciais com elevada concentracdo de flior (Phos-flur gel e
Prevident 5000, com pH de 5,1 e 7 respetivamente). As amostras foram mergulhadas em 5
mL de cada elixir durante 1,5 h a temperatura constante de 37°C. A anélise da morfologia
superficial das amostras foi efetuada por SEM e as micrografias obtidas sao mostradas na
Figura 3.3. E possivel observar que a amostra ap6s imers&o em solucio pH 5,1 (Phos-flur)
apresenta um maior desgaste da superficie e corrosao por picadas, comparativamente as

restantes amostras. Resultados semelhantes foram obtidos por Walker et al. [26].
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Figura 3.3. Micrografias SEM, das superficies a) do grupo de controlo; b) sujeitas ao agente Phos-flur;
c)sujeitas ao agente Prevident; [56].

A Figura 3.4 mostra a superficie de fios de NiTi ap6s imersdo em solucdes de
NaF e NaCl [60]. Pela analise desta figura € evidente a ocorréncia de corroséo localizada
promovida pela presenca de ClI nas solu¢Bes NaCl, enquanto que o efeito do F~ promove
uma corrosdo mais uniforme. No entanto, a imersdo em solucdo de NaCl facilita a
regeneracdo da camada passiva, em oposi¢éo ao efeito reportado pelas solugdes de NaF. Os
autores concluiram que a presenca simultanea de F e CI diminui drasticamente a resisténcia

a corrosao das ligas Nitinol, podendo mesmo comprometer o seu desempenho em servico.

pr—rmr——— -0 () T . e —————{ 200 pm

Figura 3.4.Morfologia da superficie apds polarizagdo potenciodinamica para concentra¢des de a)0,0238 M
de NaCl; b) 0,0238 M de NaF c) Mistura com 0,0714 M de NaF e 0,0714 M de NacCl [60].

e Estudos in vivo
Cada individuo tem caracteristicas orais particulares, pelo que é importante aferir
sobre os principais parametros que influenciam o comportamento quimico de ligas metalicas
durante a sua aplicagéo clinica. Desse modo foram incluidos neste trabalho alguns resultados
de investigacdo em fios apds utilizacdo em tratamento ortodontico.
Genericamente pode concluir-se que ha sempre corrosdao em ambiente oral in-
vivo, e periodos de tratamentos longos originam uma diminuicao da resisténcia a corrosao.

Um exemplo ilustrativo [61] é mostrado na Figura 3.5. A analise desta figura permite
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concluir que tratamentos curtos, até 16 semanas, conduzem no maximo a uma taxa de
corrosdo de 20%, enquanto que tempos de exposicdo oral muito longos, a adversidade é

muito superior, podendo atingir 91% ap0s tratamento ortodontico de 36 semanas.

100 91 %
T 80
Q
28
4 60
3
o 40
o
8 19% 20% 20%
s 201
=

o © © © © ) 5 © o
R R S A A N
N R L L b o £
&
&0
Tempo de exposicdooral o

Figura 3.5.Percentagem de fios com marcas de corrosdo apds um certo periodo de exposi¢ao [61].

Também num outro estudo cientifico efetuado no DEM-UC [30], Figura 3.6 foi
possivel observar alteragdes incontestaveis na superficie de fios Nitinol, que foram
atribuidas a marcas de desgaste e a formagdo de placa bacteriana (biofilme). Estas
micrografias mostradas foram obtidas apds periodos de tratamento de 9, 13, 17 e 22 semanas
em pacientes diferentes. Note-se, também, que os efeitos nocivos se vdo tornando mais

evidentes com o0 aumento do uso in-vivo.

% - S
iofilme

biofilme
biofilme

desgaste

™ desgaste A/’J

9 semanas 13 semanas 17 semanas 22 semanas

Figura 3.6. Micrografias, por SEM, da superficie de fios de Nitinol apds uso clinico [30].
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Diferentes ligas comerciais também sdo objeto de estudo por parte dos
investigadores. Ogawa et al. [62] avaliou a corrosédo de arcos de Nitinol, de dois fabricantes
diferentes (3M e AO). Os fios foram removidos da cavidade oral de pacientes que usaram
pasta dentifrica durante o tratamento. Dois dos dentifricos usados naquele estudo continham
fldor, sendo um &cido e outro com pH neutro. Os autores utilizaram ainda, como referéncia,
um placebo. O tempo de escovagem foi 0 mesmo em ambos 0s casos, de 1 min por dia
durante 10 dias. A parir da analise da Figura 3.7. € possivel concluir que os arcos AO
possuem melhor acabamento superficial comparativamente aos 3M. No que concerne a
resposta quimica observa-se que a degradacao da superficie ocorre em sentido crescente, isto
é, controlo < placebo < fluor neutro< fllor acidificado. Os autores atribuiram este

comportamento ao aumento progressivo de alteracdo de cor (manchas), estrias e picadas.

FlGor acidificado  FlUor neutro Placebo Controlo

3M

Figura 3.7. Micografias por SEM das superficies dos arcos 3M e AO [62].

Num outro estudo sobre o efeito do flior na corrosdo do Nitinol [49], os autores
recorreram a uma amostra de pacientes mais larga: 60 voluntarios em que metade usou pasta
de dentes com flUor e outra metade pasta de dentes sem flior. O estudo teve duracdo de 6
meses, no qual a cada 2 meses era feita a substituicdo do fio ortoddntico por um outro de

maior sec¢do. Naquele estudo foram analisados 3 grupos, um de controlo com arcos por usar,
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um com 0s arcos sujeitos ao tratamento sem utilizacéo de flGor, e outro com a utilizagdo de
fldor. Apos os 6 meses de estudo, os fios foram caracterizados morfologicamente por SEM,
Figura 3.8. E possivel observar nesta figura que as superficies dos arcos de referéncia
(Figura 3.8.a)) apresentam menos irregularidades do que as detetadas em arcos usados. Nos
fios sujeitos a tratamento sem fluor foi identificada a presenca de placa bacteriana (biofilme),
irregularidades superficiais e ainda corrosdo por picadas. Nos arcos submetidos ao
tratamento com fldor a degradacdo € mais severa com o aumento do nimero de picadas,

estrias e fendas. H&, também, descoloracdo dos fios com inclusdes e manchas escuras.

0,016x 0,0 22>°

Figura 3.8. Micrografias, por SEM, das superficies de fios Nitinol a) novos; b) tratados sem fltor; c) tratados
com fldor [49].

As conclusbes dos estudos in vivo sobre fios Nitinol sdo convergentes, e
confirmam que a presenca de agentes profilaticos de fllor associada a caracteristicas

salivares acidicas promove o declinio do comportamento quimico das ligas NiTi.
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4. COMPORTAMENTO MECANICO

Como foi referido nos capitulos anteriores, a boca é um ambiente bastante hostil
para 0s materiais metalicos usados em aparelhos dentarios, mesmo naqueles que exibem boa
resisténcia quimica, como é o caso dos acos inoxidaveis e das ligas de Ti. Assim, o estudo
de ligas ortoddnticas, em particular o Nitinol, passa também por aferir como é que o
comportamento quimico influéncia, quer in situ, quer in vivo as suas propriedades
mecanicas.

Os fios ortodénticos, como aludido previamente, sdo 0s componentes do
aparelho fixo dentéarios que geram as forcas biomecanicas, em comunicacdo através dos
brackets, para a movimentacdo dentéria, através do principio da acumulacdo de energia
elastica que é convertida em trabalho mecénico para mitigar as maloclusées [1], [13].
Idealmente, estes fios devem mover os dentes com forcas baixas e contantes, de forma a
alcancar o deslocamento dos dentes para posicdes normais sem prejudicar os tecidos
envolventes.

No que concerne as normas para testar fios ortodénticos, a precursora foi a
norma American Dental Association (ADA 32, 1977). S6 em 2006 surge a atualmente em
vigor, a 1ISO 15841 (Anexo A), que alterou os padrdes de testes para fios ortodonticos,
devido a grande quantidade de trabalhos sugerindo modificacGes para um melhor ajuste dos
testes as condicGes do interior da cavidade oral [63]. Uma montagem tipica do ensaio a
flexdo em 3 pontos, conforme a norma ISO 15481, é mostrada na Figura 4.1. Avalia-se a
forca e o deslocamento suportados pelo fio, ou seja, 0s pardmetros mais importantes para se
conseguir aferir sobre 0 movimento dentéario [43].

Da bibliografia consultada, pode concluir-se que a maior parte dos estudos sobre
as propriedades mecanicas em fios ortodonticos sdo realizadas in vitro devido a boa
reprodutibilidade de resultados laboratoriais face ao comportamento real in situ. No entanto,
importa referir que a cavidade oral € um sistema dindmico exclusivo de cada individuo, pelo

que os estudos in vivo devem, também, ser tidos em conta.
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Figura 4.1. Montagem do ensaio a flexdo em 3 pontos, conforme a norma ISO 15481 (2006) [63].

4.1. Efeito do Meio Aquoso Salivar

Genericamente, pode concluir-se que 0 meio aquoso salivar diminui as forgas de
atuacdo das ligas Nitinol.

Um exemplo confirmativo desta afirmacdo, € o estudo realizado em fios NiTi
superelasticos de 3 fabricantes diferentes (aqui designados por A, B e C) [64]. Os fios foram
divididos em trés grupos: o grupo 1 foi testado como rececionado; o grupo 2 foi imerso numa
solucdo de saliva artificial com um pH de 7 durante 30 dias; e o grupo 3 foi deixado em ar
também durante 30 dias. As amostras, com comprimento inicial de 15 mm, foram ensaiadas
a flexdo em 3 pontos a uma taxa de deslocamento de 2 mm/min, até um alongamento méximo

de 2 e 3 mm. Os resultados séo apresentados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. Forgas de atuagdo dos fios durante o descarregamento (valores retirados de[64]).

. Forca (N)
e Grupo Alongamento 2mm Alongamento 3mm

1 1,758 1,833

A 2 1,109 1,555
3 1,615 1,895
1 1,452 1,560

B 2 0,976 1,045
3 1,373 1,492
1 0,590 0,689

C 2 0,546 0,624
3 0,624 0,643

Os autores [64], concluiram que 0s grupos 1 e 3 ndo mostraram diferencas
significativas. J& no grupo 2 (imersdo em saliva) os fios comerciais A e B sofreram um

decréscimo significativo no valor da for¢a de atuagdo, comparativamente ao estado como
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rececionados. Em contrapartida nos arcos do fabricante C esse decréscimo foi praticamente
insignificante. Observou-se também que os valores da forca exercida pelos fios do fabricante

C eram consideravelmente inferiores aos restantes, mesmo no estado como recebido.

4.2. Efeito de Agentes Profilaticos de Fluor

Tendo por base a bibliografia consultada, pode afirmar-se que os agentes
profilaticos contendo flior promovem a corrosao e a descoloracdo das ligas a base de Ti,
conduzindo a perda de propriedades mecanicas. Meios salivares ricos em F afetam, também,
negativamente, a resposta mecénica de arcos NiTi [6], [26].

Gupta et al. [56], e Walker et al. [26] nos seus trabalhos, comprovaram a
minoracdo da resposta mecanica. Estes Gltimos investigadores recorreram a fios de seccao
retangular (0,42 x 0,62 mm) com 25 mm de comprimento (usando a parte mais reta do arco)
e 2 marcas comerciais dentifricas com pH diferentes, o Phos-flur e o Prevident. Apés
imersdo em solucdo de 2 mL a temperatura de 37°C durante 1,5 h (equivalente a 3 meses
com 1 min diério de aplicacdo) as amostras foram sujeitas a ensaios de flexdo em 3 pontos,
de acordo com a norma ANSI/ADA 32. Mostra-se na Figura 4.2 as curvas forca-
alongamento obtidas naquele trabalho, para as condi¢Ges de ensaio distintas. Foi ainda
incluida o andamento de uma amostra de referéncia.

70 ¢

6.0 Carregamento sy

5.0 1

4.0

3.0

Forga (N)

+— descarregamento
2.0
] W—Control
Prevident
Phos-flur gel

1.0

00 * T T T
0 05 1.0 1.5 20 25 3.0 35

Alongamento {(mm)

Figura 4.2. Curvas forga-alongamento de arcos NiTi [26].

Como se pode observar na Figura 4.2 ha alteraces no ciclo de histerese que

caracteriza este tipo de ligas. O valor do médulo de elasticidade e da tenséo de elasticidade
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durante o descarregamento, para fios expostos a dentifricos contendo agentes em F, s&o
significativamente menores em comparacdo com o grupo de controlo. Esta variacdo de
valores de propriedades mecanicas é clinicamente relevante, ao diminuir também a forca de

atuacdo dos fios, exigindo tempos de tratamento mais prolongados.

4.3. Efeito da Temperatura

A temperatura atribuida a cavidade oral ¢ de ~ 36,5°C [6]. Todavia, a dieta
alimentar promove alteracdes significativas deste valor, que pode situar-se na gama de 5,6 a
58,5°C nos dentes incisivos e de 7,9 - 54°C nos dentes pré-molares [17].

Genericamente pode inferir-se que a temperatura tem influéncia direta nas forcas
de atuacdo promovidas pelos fios de Nitinol, cujo valor aumenta com o aumento da
temperatura e diminui com a diminuicdo da temperatura [17], [24], [65].

Sakima et al.[65] avaliaram a influéncia da temperatura nas propriedades
mecanicas de 7 fios comerciais em Nitinol na gama 30-40°C. Para tal utilizaram fios
retangulares 0.019x0.025 in (0,483x0,635 mm). Os ensaios foram realizados num formato
FSI (Force Sistem Identification), no qual as amostras foram carregadas, em intervalos de
de 0,2 mm, até um alongamento total de 4 mm. Os parametros da fase de descarregamento
foram os mesmos. A Figura 4.3 mostra as curvas obtidas durante o descarregamento para

as temperaturas de 30 e 40°C.

30°C 40°C
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| }!
1250 === === - - - mmm—m = =y
S
WP ==~ =—mmmmmem e ——— e
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Figura 4.3. Curvas forga-alongamento de 7 arcos Nitinol comerciais, durante o periodo de desativagdo
(adaptado de [65]).
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Aqueles autores [65] concluiram que as forcas de exercidas pelos diferentes fios
no periodo de desativacdo sdo afetadas com o aumento/diminuicdo da temperatura, sendo
que a forca exercida pelo fio aumenta sempre com o0 aumento da temperatura.

Num outro estudo cientifico [17] foi investigada a influéncia da temperatura a 5,
20, 25 ¢ 37°C, nas propriedades mecanicas de diferentes segmentos de arcos com gradiente.
Foram selecionadas 3 zonas distintas do mesmo fio, funcdo do perfil em composicdo: S01
regido incisiva com 51,82%pd. Ni; S02 regido pré-molar com 54,96%pd. Ni e ainda S03
regido molar equivalente a 55,59%pd. Ni. Os ensaios de flex&o (0,4x0,4 mm de sec¢do para
um comprimento inicial de 15 mm) foram realizados num banho de 4gua com temperatura
controlada, em fase de carregamento com deslocamento de 2 mm e fase de descarregamento
a uma taxa de 0,5 mm/min. Os resultados obtidos para as temperaturas nas 3 zonas dos arcos
encontram-se compilados na Tabela 4.2 e traduzem os resultados das curvas forga-

alongamento exibidas na Figura 4.4.

Tabela 4.2. Forgas de atuagdo para as diferentes temperaturas (valores retirados de [17]).

Temperatura S01 502 S03
Fmin [N] Fméx[N] Fmin [N] Fméx[N] Fmin [N] Fméx[N]
20°C * 0,05 0,46 05 0,95
25°C 0,14 0,48 0,90 1,24 0,79 1,11
37°C 0,56 0,88 1,28 1,43 1,92 2,09
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Figura 4.4. Curvas forga-alongamento, na gama de temperaturas 5-372C, para as sec¢des de composi¢cdo
guimica distinta [17].

Os autores [17] concluiram que para temperaturas diferentes e para composigdes

de liga diferentes, as forcas de atuacdo do fio, durante o descarregamento, séo diferentes;
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aumentando com o aumento da temperatura e com o aumento da razdo atémica Ni/Ti. A
temperatura de 5°C ndo foram observadas forcas de atuacdo tendo sido sugerindo que 0s
segmentos ndo estavam no dominio austenitico aquela temperatura.

Encontrou-se na literatura um estudo que tinha como objetivo simular in-vitro o
efeito da ingestdo de bebidas quentes e frias em pacientes com aparelho dentério. Os autores
[24] utilizaram fios NiTi superelasticos e avaliaram a sua resposta elastica, durante as fases
de ativacdo e desativacdo, para 2 temperaturas: 80 e 10°C. Para tal foram realizados ensaios
de flex&o em 3 pontos no qual em cada ponto o fio estava ligado a um bracket. Para avaliar
o efeito da temperatura os fios foram fletidos a valores de 0,5, 1, e 2 mm, estando
inicialmente a temperatura de 37°C, e sendo submetidos a 4gua quente (80°C) e fria (10°C)
durante curtos periodos de tempo, de forma ciclica, ou seja, o fio foi fletido por 2 min, sujeito
a agua fria durante 10 segundos, e descarregado ap6s 5 min de modo a registar as alteracdes
na forca exercida pelo fio durante esse periodo. Ap6s 1 min de repouso, o fio era sujeito ao
mesmo ciclo, mas aplicando agua quente, este ciclo foi repetido 4 vezes. Os gréficos da
Figura 4.5, transcrevem os resultados obtidos, na fase de ativacao e de desativacdo dos fios.

As principais conclusdes revelam que quando os fios eram sujeitos a baixas T, a
forca de atuagcdo decresce, voltando a aumentar gradualmente com o0 aumento de
temperatura. Ja o efeito de altas T induzia o efeito inverso e o fio tornava-se mais rigido, ou
seja, aumentava a forca de atuacdo. Note-se também que quanto maior a deformacéo

aplicada ao fio maior a for¢a de resposta do mesmo.

Frio Quente Frio CQuente  Frio Quente Frio Quente Frio Quente Frio  Quente Frio Quente Frio Quente
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Figura 4.5. Efeitos da mudanca brusca de temperatura nas for¢as de atuagdo de fios NiTi durante a fase a)
de ativagdo; b) de desativagdo (adaptado de [24]).
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4.4. A Fadiga

As ligas NiTi sdo suscetiveis de 2 tipos de fadiga, a funcional e a estrutural. A
fadiga funcional esta associada a degradac&o da resposta termomecanica, como alteracao das
temperaturas de transformacdo, tensdes e deslocamentos, enquanto que a fadiga estrutural
esta relacionada com as alteragdes na microestrutura como a formacédo de fendas e o seu
crescimento até a rotura [66].

Os estudos do comportamento a fadiga de fios Nitinol sdo abordados pela
comunidade cientifica tanto em condigdes in vivo como in vitro. Os parametros apontados
com maior ascendéncia sobre esta resposta mecanica sdo a composic¢éo do fio, as dimensdes
da seccdo transversal e as caracteristicas da solucao salivar [66]—[69].

Tyc et al.[66] avaliou o comportamento a fadiga de varios fios superelésticos
novos, sujeitos a diferentes tratamentos térmicos. Para tal foram realizados ensaios de tensdo
ciclica a temperatura de 20°C, com limite de tensdo minima de 10 MPa e maximo de 800
MPa diminuindo para 600 MPa ap6s os primeiros 50 ciclos. Observaram fadiga funcional,
uma vez que, em todos os fios testados houve um decréscimo consideravel das tensdes de
transformacéo (tensGes de plateau) ao longo do ensaio, em que as tensdes no ultimo ciclo
eram consideravelmente mais baixas que as do primeiro ciclo, como se pode comprovar pela

analise da Figura 4.6.

35% CW_350°C/1h 35% CW_350°C/h
& 9% G o
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Deformagiio (%) Deformagio (%)

Figura 4.6. Curvas ciclicas de tensdo-deformacdo a) do primeiro ciclo b) do ultimo ciclo [66].

Quanto a fadiga estrutural, aqueles autores observaram que os fios com maior
capacidade de deformacdo aparentavam ter um menor numero de ciclos de vida. Tal foi
atribuido a presenca de precipitados (inclusdes) de TiC, na microestrutura do material, que

ndo sofrem transformacéo de fase. Estes precipitados funcionam como pontos preferenciais
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de nucleacdo de fendas por fadiga, visto serem um entrave a propagacao da transformacéo
martensitica. E sugerido que quanto maior for a deformacéo sofrida pela liga maior sera o
impacto da incluséo, levando a um crescimento mais rapido da fenda. No caso da inclusao
se encontrar proxima da superficie a nucleacdo da fenda é mais rapida, e consequentemente,
a fratura € catastrofica. A Figura 4.7 mostra uma fratura tipica de um fio de NiTi, na qual €
possivel observar zona de formacgdo da fenda, de propagacdo e de fratura catastrofica. E

possivel também observar varios precipitados de TiC (pontos pretos).

Figura 4.7. Micrografias, por SEM, do fio recozido a 45 W/mm3/50ms a) fratura por fadiga indicando o
ponto de iniciagdo b) ponto de iniciagdo da falha c) zona de transi¢do entre a propagagdo de fenda por
fadiga e a fratura [66].

Bourauel et al. [67] estudaram o comportamento a fadiga de fios apds uso
clinico, com comprimentos e seccdes transversais de diferentes dimensdes, usando como
referéncias fios ndo usados. Os ensaios foram realizados em agua destilada a temperatura de
37°C, com a configuracdo de um ensaio de flexdo em 3 pontos, mas no qual apenas uma das
extremidades do fio estava fixa, podendo a outra se mover livremente. Foi observado que a
seccao transversal e as suas dimensdes tém influéncia no nimero de ciclos suportados antes
da fratura. Os fios de sec¢édo circular de menor dimenséo (0,3 e 0,35 mm) foram o0s que
exibiram melhor comportamento a fadiga. Na Figura 4.8 € possivel observar as superficies
de fratura de fios novos e do seu homdlogo ap6s uso clinico. Sendo concluido pelos autores
que nos fios usados a zona de iniciacdo e propagacéo da fratura ndo e possivel identificar.
Tal foi atribuido ao envelhecimento das ligas promovido pelo ambiente oral durante a

utilizacdo, levando a uma menor resisténcia a fadiga.
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Figura 4.8.Micrografias, por SEM, da sec¢do de fratura de fios a) ndo usado (0,40 mm de didmetro) b) usado
(0,40 mm de diametro) c) ndo usado (0,40x0,56 mm) d) usado (0,40x0,56 mm) [67].
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Conclusdes

CONCLUSOES E TRABALHO FUTURO

O presente estudo recaiu sobre a revisdo bibliografica de ligas NiTi em

aplicacdes ortodonticas: fios de aparelhos fixos para corre¢do de maloclusdes dentarias.

Dos varios trabalhos cientificos consultados, que inclui estudos in vitro e in vivo,

é possivel concluir que os principais fatores que alteram o comportamento quimico e

mecanico de fios de Nitinol sdo a presenca de agentes profilaticos de fldor, a acidez salivar

e a variacao da temperatura bucal.

Genericamente, infere-se que:

A resisténcia a corrosdo do Nitinol fica comprometida quando exposto a
solucgdes que contém fldor, diminuindo com o0 aumento da concentracao
de fluor;

A acidez da solucédo influencia a resisténcia a corrosdo das ligas NiTi,
sendo mais suscetiveis de sofrer corrosdo quanto mais baixo for o pH;
Quanto mais prolongado for o tempo de aplicacéo clinica dos fios de
Nitinol maior é a probabilidade de corrosdo quimica;

As forgas de atuacgdo de fios de Nitinol, na fase ativa de nivelamento e
alinhamento dentario, diminuem, quando expostos a meio aquoso salivar
bem como a solu¢des contendo fldor;

A forca de atuacdo é tanto maior quanto maior for a deformacdo na
movimentacao dentaria;

A forgca de atuacdo dos fios, para correcdo da posicdo dos dentes,
aumenta com o aumento da temperatura;

Os fios de seccdo circular e de menores dimensdes, possuem melhor

desempenho que fios de sec¢éo retangular.

Existem ainda muitas questdes em aberto no que concerne a biocorrosao oral de

ligas metélicas, devido a complexidade dindmica da cavidade oral, ao efeito da saliva, do ar

e da flora oral, aliados as tensfes mecanicas e ao desgaste.
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Futuramente, e para o sucesso dos tratamentos ortodonticos, deve continuar-se a
investigacdo em condi¢cdes que mimetizem ao maximo o ambiente oral. A comparacéo entre
estudos in vivo e in vitro &, por vezes, dificil de concretizar e seria vantajoso conseguir-se
procedimentos padréo para a realizagao de futuros estudos.

Mais ainda, conhecedores do efeito nefasto do Ni para a salde humana, é vital e
urgente a alteracdo da composicdo quimica das bioligas, minimizando o seu teor ou até

mesmo erradica-lo completamente.
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ANEXO

ANEXO A-NORMA 1S015841

6 Test methods

6.1 Sampling

Six specimens of a single product from one batch shall be procured for each test. Where the manufacturer
recommends heat treatment prior to clinical use, that heat treatment shall be carried out according to the
manufacturer’s instructions, before testing.

6.2 Dimensions

Measurement shall be taken using callipers, micrometers, optical comparators or other devices with a
precision of 0,005 mm.

Measurements shall be made on each dimensicn of each sample.
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1SO 15841:2006(E)

6.3 Austenite-finish temperature
6.3.1 Apparatus
6.3.11 Differential scanning calorimetry apparatus, calibrated to 1 °C.

6.3.2 Procedure

Determine the austenite-finish temperature by differential scanning calorimetry according to the instructions
for the instrument.

A heating rate of 10 *C/min shall be used.

Cut specimens to a length suitable for the test instrument.

6.3.3 Determination of austenite-finish temperature

From the curve obtained by differential scanning calorimetry (see Figure 2), the austenite-finish temperature
shall be determined from the high temperature side of the valley, as the point of intersection between the

tangent drawn at the inflection point and the asymptotic line to the adjacent baseline curve. The intersection of
the tangent lines is determined as the austenite-finish temperature, T, and is reported in degrees centigrade.

Y

Key
X temperature, in degrees centigrade
Y  heat flow, in joules per second

Figure 2 — Differential scanning calorimetry curve and interpretation
6.4 Mechanical tests

6.4.1 General

Samples for tensile or bend tests shall be straight. If the wire is delivered coiled, care shall be taken to
straighten it. When samples are taken from preformed orthodontic archwires, the samples shall be cut from
the straightest section of the archwire.
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6.4.2 Tensile test

6.4.2.1 General

The tests shall be carried out in accordance with 1SO 6892 to obtain the elastic modulus, 0,2 % proof strength
and percentage elongation after fracture.

6.4.2.2 Apparatus

6.4.2.21 Tensile testing apparatus, calibrated for a crosshead rate and force in the range of 0,5 mm/min
to 2,0 mm/min.

6.4.2.22 Micrometer or equivalent instrument, calibrated to an accuracy of 0,005 mm.

6423 Procedure

6.4.2.3.1 The crosshead rate shall be in the range of 0,5 mm/min to 2,0 mm/min.

6.42.3.2 The orginal cross-sectional area, Sy, shall be determined using a micrometer or equivalent
instrument (6.4.2.2.2) with an accuracy of 0,005 mm. For products of circular cross-section, the original cross-
sectional area may be calculated from the arithmetic mean of two measurements carried out in two
perpendicular directions. The original cross-sectional area may also be determined from the mass of a known

length and the material’s density.

6.4.2.3.3 The original gauge length, Ly, shall be taken as (20 £ 0,2) mm.
6.4.2.3.4 The distance between the grips of the machine shall be at least (Lg + 50) mm.

6.4.2.3.5 Determine the percentage elongation after fracture using a measuring device with 0,1 mm
resolution.

6.4.2.3.6 Determine the elastic modulus from the slope of the linear portion of the force-deflection diagram.

6.4.2.3.7 Determine the proof strength from the stress-strain diagram at 0,2 % strain.
6.4.3 Bend test

6.4.3.1 Apparatus

6.4.3.1.1 Compression testing apparatus, calibrated for a crosshead rate and force in the range of
0,5 mm/min to 2,0 mm/min.

6.4.3.2 Procedure

6.4.3.2.1  The crosshead rate shall be (7,5 £ 2.5) mm/min.

6.4.3.2.2 Specimens shall be cut to a minimum length of 30 mm.

6.4.3.2.3 The wires shall be subjected to a symmetrical three-point bend test.
6.4.3.2.4 A span of wire 10 mm between supports shall be used (see Figure 3).
6.4.3.2.5 Deflection shall be carried out with a centrally-placed indenter.
6.4.3.2.6  The radii of fulcrum and indenter shall be (0,10 £ 0,05) mm.

6.4.3.2.7 Rectangular wires shall be tested in the direction of the height of the wire.
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ISO 15841:2006(E)

Dimensions in millimetres

* e 10 o ~ 2

Key
1 indenter
2 fulcrum

2 The radii of fulcrum and indenter shall be (0,10 £ 0,05) mm.
Figure 3 — Three-point bend test

6.4.3.3 Procedure for Type 1 wires
6.4.3.31 Type 1 wires may be tested at room temperature (23 + 2) °C.
6.4.3.3.2 The wire shall be deflected fo a minimum permanent deflection of 0,1 mm.

6.4.3.3.3 Bending stifiness is determined from the force-deflection diagram by calculating the slope of the
linear portion of the curve.

6.4.3.4 Procedure for Type 2 wires
6.4.3.4.1 Type 2 wires shall be tested in the range (36 £ 1) °C.
6.4.3.4.2 The wire shall be deflected to 3,1 mm.

6.4.3.43 Bending force during unloading is determined from the force-deflection diagram by recording the
force readings taken at deflections of 3.0, 2,0, 1,0, and 0.5 mm (see Figure 4).
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ANEXO

1ISO 15841:2006(E)

Key

X deflection, in millimetres.
Y force, in newtons.

2  Results are measured on the unloading curve (lower curve).

Figure 4 — Bend test curve
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Materiais inteligentes em aplicagdes ortodonticas: Nitinol
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