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Resumo

Fios ortoddnticos de NiTi constituem a base do desenvolvimento de novas terapias
ortodénticas. Neste trabalho, foram avaliadas as propriedades fisicas e mecéanicas
de trés tipos de fios ortodédnticos de NiTi comerciais, visando prever sua
funcionalidade como elementos termoativados (com efeito memoria de forma) ou de
ativacdo imediata (superelasticos). Os fios foram caracterizados utilizando
espectroscopia de energia de raios X (EDS), difratometria de raios X (DRX) e
calorimetria exploratéria diferencial (DSC). Ensaios de tragao e tor¢ao a temperatura
ambiente foram utilizados para avaliacdo de suas propriedades mecanicas. Todos
os fios apresentaram a austenita como fase principal e suas propriedades
mecanicas mostraram-se de acordo com as temperaturas de transformacao reversa
da martensita, indicando que o fio Nitinol Superelastic tem efeito memadria de forma,
e nao superelasticidade. Os outros fios mostraram-se superelasticos a temperatura
ambiente.
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PHYSICAL AND MECHANICAL CHARACTERISTICS OF THREE ORTHODONTIC
NiTi WIRES AND THEIR INFLUENCE ON THE FUNCTIONALITY OF THE
MATERIAL

Abstract

NiTi orthodontic wires represent the current basis for new orthodontic therapies. In
this work, the physical and mechanical properties of three types of commercial
orthodontic NiTi wires were characterized, aiming at predicting their functionality as
thermoactivated (with shape memory effect) or as immediate activated elements
(superelastic). Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX), X-ray diffraction (XRD)
and differential scanning calorimetry (DSC) were employed to characterize the wires.
Their mechanical properties were assessed by means of torsion and tensile tests
performed at room temperature. The three wires had austenite as the main phase
and their mechanical properties were in accordance with the temperatures for the
reverse transformation, indicating that the Nitinol Superelastic wire exhibited shape
memory and not the superelastic effect. The other wires showed superelastic
characteristics at room temperature.
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1 INTRODUCAO

As ligas niquel-titanio (NiTi) tém sido utilizadas em ortodontia devido ao efeito
memoria de forma (EMF) e a superelasticidade (SE), que resultam, na pratica
clinica, em liberagao de forcas constantes e de pequena magnitude.(1'3) A SE e EMF
sdo comportamentos tipicos da liga. Na SE existe a recuperagdo da forma, apos
grandes deformagdes, com a remocgao da tensao aplicada inicialmente. Ja no EMF,
o comportamento é termo-dependente.

Essas ligas apresentam duas fases principais, a austenita, estavel a temperaturas
mais altas, e a martensita, que é formada em baixas temperaturas ou sob tensdo. A
martensita formada no resfriamento (martensita térmica) pode possuir 24 variantes
com diferentes orientagdes cristalograficas. Ja na martensita induzida por tenséo
(MIT), apenas algumas variantes se formam, de acordo com a orientagao da tensao
aplicada.®

As ligas NiTi ortoddnticas sao classificadas como martensiticas, superelasticas ou
com efeito memoria de forma. As primeiras possuem estrutura martensitica estavel e
nao apresentam mudanca de fase.® Nas superelastica, ou com ativacéo austenitica,
a deformacgao causada pelo ndo alinhamento dos dentes resulta na formacédo de
martensita induzida por tens&do, que exerce tensao nos dentes quando busca
retornar para fase austenitica.'”” Nas ligas ortoddnticas com efeito memoria de forma
ou ativacdo martensitica, a deformagao ocorre em temperatura inferior a intrabucal,
por resfriamento intencional do fio ortodéntico, que o torna completamente
martensitico. Neste caso, a tensdo nos dentes € exercida quando o fio atinge a
temperatura austenitica final (As) da liga, na condigdo intrabucal, e tenta retornar a
sua forma original.*

A variedade de novos fios ortoddnticos apresentando propriedades termomecéanicas
distintas ampliou a escolha na pratica, porém o conhecimento desses fios se torna
necessario para uma melhor aplicagao clinica. O objetivo deste trabalho foi avaliar
as propriedades fisicas e mecanicas de trés diferentes tipos de fios de NiTi, visando
verificar a funcionalidade dos mesmos como elementos termoativados (com EMF) ou
de ativagao imediata (SE).

2 MATERIAL E METODOS

Foram avaliados trés fios ortodénticos de NiTi com geometria de secéo transversal
de 0,43 mm x 0,64 mm: Nitinol Superelastic (3M-Unitek, Monrovia, CA, EUA), Turbo
(Sds-Ormco, Glendora, CA, EUA) e Copper NiTi 35°C (Sds-Ormco, Glendora, CA,
EUA). Todos os ensaios foram realizados a temperatura ambiente em amostras dos
fios como recebidos do fabricante.

Para a analise por difracdo de raios X (DRX), os fios foram cortados em 10
segmentos de 15 mm de comprimento, unidos em uma superficie plana com fita
adesiva e adaptados ao porta-amostras do equipamento. Foi empregado um
difratbmetro de raios X (PW-1710, Philips PANanalytical, Almelo, Holanda) com
cristal monocromador de grafita, utilizando radiagdo Cu Ko. A composi¢cao quimica
dos fios foi analisada por espectroscopia de energia de raios X (EDS) (Voyager
3050, Noran, Middleton, EUA) em um microscépio eletrénico de varredura (MEV)
(JSM 35C, Jeol, Tokyo, Japao). Foram utilizados segmentos de 30 mm de cada tipo
de fio em porta-amostras de aluminio.
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Para avaliagdo das temperaturas de transformacdo martensitica e reversa, foram
utilizados fios como recebidos pelo fabricante, com massa entre 8 a 32 mg. Trés
amostras de cada tipo de fio foram ensaiadas por calorimetria exploratéria diferencial
(DSC) em aparelho DSC 60 (Shimadzu, Kyoto, Japao). Os fios foram colocados em
panela de aluminio sem a tampa. A temperatura de ensaio variou de -80°C a
+80°C/+80°C a -40°C, em atmosfera de nitrogénio, a uma taxa de aquecimento/
resfriamento de 10°C/minuto.

Nos ensaios de torgdo foram utilizadas trés amostras de 25 mm de comprimento
para cada tipo de fio. As amostras foram presas por dois dispositivos cilindricos nas
extremidades, com canaleta retangular de 0,56 mm x 0,71 mm, e fixadas nas garras
da maquina de tor¢do (NA8050, Analdgica, Belo Horizonte, MG, Brasil) com
distancia livre de 14 mm. A velocidade de rotag&o angular utilizada foi de 2 rpm. Os
ensaios de tragdo foram também realizados em ftriplicata, em segmentos de 30 mm
de cada fio. Foi utilizada uma maquina universal de ensaios (Instron 5581, Canton,
MA, EUA), com célula de carga de 100 kN e velocidade do cabecgote de 2,0
mm/minuto.

3 RESULTADOS

A composigcdo quimica dos fios, analisada por EDS, € mostrada na Tabela 1. Os
Nitinol Superelastic e Turbo apresentaram excesso de Ni inferior a 1% at. em
relagao a razdo equiatdbmica. O fio Copper NiTi apresentou substituicdo parcial de Ni
por 6,3% at. Cu.

Tabela 1. Composigéo quimica (semi-quantitativa) dos fios ortodénticos estudados (desvios padréo).

Fios Ni (% at.) Ti (% at.) Cu (% at.)
Nitinol Superelastic | 50,4 (0,6) 49,6 (0,6) -

Turbo 50,8 (0,9) 49,2 (0,9) -

Copper NiTi 445 (0,8) 49,2 (1,0) 6,3 (0,4)

Os difratogramas de raios X obtidos mostraram, em todos os fios analisados, a
presenca da austenita, de estrutura B2, como a fase predominante. Quantidades
variaveis da fase martensitica B19’ foi também observada em todos os fios, sendo
maior no fio Nitinol Superelastic e menor no fio Copper NiTi.

A Figura 1 mostra curvas de DSC tipicas dos trés fios analisados. Observa-se que
as entalpias de transformacgado sao mais baixas no fio Nitinol Superelastic e mais
elevadas no fio Copper NiTi. O fio Turbo apresenta um pico duplo durante o
aquecimento. A Tabela 2 mostra os valores médios das temperaturas de inicio e final
da transformacdo martensitica durante o resfriamento, M; e My, bem como da
transformacao reversa, A; e As, determinadas nos ensaios de DSC. As temperaturas
Ri e Rf mostradas na tabela correspondem a transformacgado intermediaria da
martensita para a fase R. A relagdo entre a temperatura As e a temperatura de
aplicacao determina se o material apresenta EMF ou SE. Os dados da Tabela 2
mostram que o fio Nitinol Superelastic € o que apresenta as temperaturas de
transformacdo mais elevadas, enquanto que o fio Turbo é o que apresenta as
menores temperaturas de transformacéo.
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Figura 1 — Curvas de DSC dos fios (a) Nitinol Superelastic, (b) Turbo e (c) Copper NiTi. As setas
indicam as temperaturas de pico das transformagdes de fase.

Tabela 2. Temperaturas de transformacédo dos fios ortodénticos estudados (desvios padréo).

Fios Mi(°C) | M:(°C) |Ri(°C) R: (°C) Ai (°C) A: (°C)
Nitinol 329 (1,4) | 23,4 (0,7) | - - 38,7 (0,8) | 44,5 (1,3)
Superelastic

Turbo 83(0,6) |[3,7(0,5) |0,7(34) |42(05 [85(0,3) |16,6(0,7)
Copper NiTi | 7,8(1,2) |-2,0(2,3) |- - 13,0 (2,7) | 32,1 (0,1)

Nos ensaios de torgdo, nenhum dos fios rompeu até a deflexdo angular maxima do
equipamento, de 2.512°. Para efeito de comparagado do comportamento dos fios em
torcédo, foram entdo consideradas as curvas obtidas até a deflexdo angular de 500°,
mostradas na Figura 2. Essas curvas revelam comportamentos mecanicos bastante
distintos entre os fios estudados. O Nitinol Superelastic apresentou-se mais
resistente nessas condig¢des, seguido pelo fio Copper NiTi e por ultimo, com baixos
valores de torque, o fio Turbo.
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Figura 2 — Curvas torque-deflexao tipicas dos fios (a) Nitinol Superelastic, (b) Turbo e (c) Copper
NiTi.

Curvas tensdo x deformagdo por tragéo tipicas sdo mostradas na Figura 3. Os
parametros avaliados foram tensdo de transformacéao (correspondente ao inicio do
patamar de transformacéo), limite de resisténcia e alongamento total até a fratura.
Os valores médios desses parametros estao indicados nas figuras. Os erros médios
absolutos foram inferiores a 10%. Observa-se que o fio Nitinol Superelastic
apresentou os maiores valores médios de tensdo de transformacdo e limite de
resisténcia. O fio Turbo, que foi o menos resistente, atingiu o maior alongamento
total. O fio Copper NiTi, com comportamento intermediario, apresentou baixa tensao
de transformacao, proxima do fio Turbo, mas seu limite de resisténcia foi quase tao
elevado quanto o do fio Nitinol Superelastic.
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Figura 3 — Curvas de tragéo tipicas dos fios (a) Nitinol Superelastic, (b) Turbo e (c) Copper NiTi.
4 DISCUSSAO

As propriedades das Ii?as NiTi podem ser modificadas através de alteracdes na sua
composicdo quimica.® As melhores propriedades associadas ao EMF sdo
geralmente obtidas para teores de Ni entre 49,3 e 51,0% at. Ni.®® Os fios Nitinol
Superelastic e Turbo apresentaram composicdes quimicas na faixa esperada, com
excesso de Ni inferior a 1% at. em relagéo a razédo equiatémica. Outros autores,®
utilizando o mesmo método de analise, obtiveram resultados semelhantes em um
estudo de fios ortodénticos de NiTi. No presente trabalho, o Copper NiTi apresentou
6,3% at. Cu, da mesma forma que em outros estudos envolvendo a mesma liga.!"

Os resultados obtidos por DRX se aproximaram dos encontrados na literatura para
as ligas NiTi ortodénticas."” No presente estudo, néo foi observada a fase R no fio
contendo Cu, o que esta de acordo com alguns relatos da literatura,!'>"® embora a
presenca dessa fase tenha sido observada em uma liga NiTiCu com A; de 35°C.("¥

As temperaturas médias A; (38,7°C) e Ar (44,5°C) determinadas por DSC para o fio
Nitinol Superelastic estdo acima das temperaturas intrabucais mais freqiientes.!">®
Desta forma, a ocorréncia da SE é incompativel com as caracteristicas desse fio. Os
resultados obtidos por DRX neste fio estdo de acordo com os de DSC, pois mostram
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a presenca de austenita e martensita B19’ a temperatura ambiente. Para o fio Turbo,
a temperatura Ar de 16,6°C encontra-se abaixo das temperaturas intrabucais. Dessa
forma, a fase austenitica estara presente quase todo o tempo no tratamento clinico,
exceto na ingestdo de alimentos ou bebidas frias, quando a liga se tornara
martensitica. Isto significa que o fio Turbo tem o comportamento superelastico
quando é utilizado em ortodontia. J& o comportamento do fio Copper NiTi esta de
acordo com os esperado, havendo concordancia entre os resultados obtidos pelas
diferentes técnicas de caracterizacdo. Sua temperatura Asde 32,1°C encontra-se um
pouco acima da temperatura ambiente, justificando a presenca da martensita
detectada por DRX. A temperatura Af desse fio esta também abaixo das
temperaturas intrabucais e a fase austenitica estara presente quase todo o tempo,
exceto na ingestdo de alimentos ou bebidas frias. Assim, o fio Copper NiTi deve
apresentar SE durante sua aplicacao clinica.

O aparecimento de dois picos de transformagao reversa no fio Turbo necessita de
investigacdo mais detalhada. O primeiro pico foi associado a transformacédo de
martensita B19' para fase R. Essa fase, que se forma numa estreita faixa de
temperatura durante o resfriamento/aquecimento, esta geralmente associada a
presenca de precipitados coerentes TisNis na matriz austenitica. Esses precipitados
se formam durante o recozimento apds o processo de trefilacdo, dependendo da
quantidade de deformacdo prévia e da combinagdo tempo/temperatura de
recozimento.®'7'® Qutra possibilidade seria a presenga de martensita estabilizada,
que sofre transformacéao reversa em diferentes temperaturas durante o aquecimento.
Esta ultima hipotese serve também para justificar os resultados de DRX para o fio
Turbo, pois alguma martensita estabilizada poderia estar presente mesmo na
temperatura ambiente. A estabilizacdo da martensita ocorre quando uma maior
porcentagem de trabalho a frio, seguida de recozimento a baixas temperaturas, é
realizada, fazendo com que as deslocagdes associadas aos altos niveis de
deformagédo plastica gerem tensdes internas. Essas tensbdes, que podem se
concentrar em regides heterogéneas tais como contornos de grdo e outras
imperfeicdes, podem restringir a transformacgédo reversa da martensita e assim
aumentar A.1729)

Nos ensaios de tor¢cdo e tracdo realizados na temperatura ambiente, o fio Nitinol
Superelastic teve seu carregamento feito em temperatura abaixo de M; e acima de
M:. Nesta condi¢do, havia inicialmente no fio uma estrutura martensitica maclada
com variantes de diferentes orientagdes. A deformacao ocorreu, portanto, através de
dois processos: (a) movimento de contornos de variantes e maclas de martensita
(demaclagao) e (b) formacao adicional de martensita induzida por tensao. Por este
motivo, o patamar superelastico neste fio possui pequena extensdo, até
aproximadamente 4% de deformacao por tragao (Fig. 3a). Os valores mais elevados
do torque a 500° e da tensdo de transformacéo do fio Nitinol Superelastic sugerem
que o mesmo foi recozido a temperaturas relativamente baixas apds a deformacéao a
frio.?® Esta hipotese justifica também os baixos valores de entalpia de
transformacéo (Fig.1).'""" Tensées de transformagdo mais elevadas, neste caso,
nao devem resultar em maiores forgas de ativagdo durante o emprego clinico do fio
Nitinol Superelastic, uma vez que a martensita formada neste fio é estavel na
temperatura intrabucal. Ja nos fios Turbo e Copper NiTi, a extensao dos patamares
de escoamento indica um comportamento superelastico nas temperaturas
intrabucais. Os baixos valores da tensdo de transformacgao (Fig.3) indicam forgas de
ativacdo moderadas durante o emprego clinico. No fio Cooper NiTi, o valor

intermediario do limite de resisténcia deve estar associado ao endurecimento em
solucdo solida causado pela adicdo de cobre a liga.®"
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5 CONCLUSOES

Os fios Nitinol Superelastic e Turbo apresentaram composicdes quimicas na faixa
esperada, com excesso de Ni inferior a 1% at. em relagédo a razdo equiatémica. O fio
Copper NiTi apresentou substituicido parcial de Ni por 6,3% at. Cu. Todos os fios
apresentaram a austenita como fase principal a temperatura ambiente. O
comportamento mecanico dos fios foi como previsto, em fungdo de sua composigao
quimica e temperaturas de transformacéo. As temperaturas de transformagao dos
fios Turbo e Copper NiTi sdo compativeis com a superelasticidade, considerando as
temperaturas intrabucais mais frequentes. A funcionalidade desses materiais como
fios ortoddnticos superelasticos ficou assim comprovada. Ja as temperaturas de
transformacao determinadas para o fio Nitinol Superelastic foram mais altas do que
as dos outros fios. Este material € martensitico a temperatura ambiente e nas
temperaturas intrabucais mais frequentes e portanto ndo funciona como um fio
ortoddntico superelastico na aplicagéo clinica.
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