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Claro, F. A. E. Avaliacao do desempenho de limas endodédnticas
de niquel-titanio apodés tratamento de superficie. 2004. 108 f.
Dissertacdao (Mestrado em Engenharia Mecanica) — Departamento de
Engenharia Mecénica, Universidade de Taubaté, Taubaté.

RESUMO

O objetivo do presente trabalho experimental foi determinar a
resisténcia ao desgaste e a flexibilidade de limas endodénticas tipo K
de aco inoxidavel e de niquel-titdnio disponiveis comercialmente,
submeter estas ultimas a implantagado iénica por imersao em plasma e
avaliar os efeitos deste tratamento sobre as mesmas propriedades. A
resisténcia ao desgaste das limas foi determinada “in vitro” utilizando
um dispositivo motorizado para aplicacdo de movimentos horizontais de
limagem sobre placas previamente preparadas de resina fendlica de
fixacdo a quente. A flexibilidade dos instrumentos foi avaliada através
do ensaio de momento de dobramento a 30° e 45° conforme
especificagdo numero 28 da American Dental Association (A.D.A.). A
microdureza no nucleo das limas e na secao transversal das placas de
desgaste foi ensaiada pelo método Vickers. Ainda como parte do
programa de testes das limas, dimensdes funcionais foram medidas com
projetor de perfil, o estado de superficie analisado por microscopia
eletrébnica de varredura e a composicao quimica da superficie dos
instrumentos tratados determinada por espectroscopia foto-eletrénica de
Raios-X. Com o0s resultados obtidos foi possivel concluir que a
implantagao iénica por imersdao em plasma aumentou significativamente
a resisténcia ao desgaste das limas de nitinol sem alterar sua
flexibilidade.

Palavras-Chaves: lima endodéntica, niquel-titanio, implantacéao i6nica.



Claro, F. A. E.; Performance Evaluation of nickel-titanium
endodontic files after surface treatment. 2004. 108 f. Dissertagéo

(Mestrado em Engenharia Mecanica) — Departamento de Engenharia
Mecanica, Universidade de Taubaté, Taubaté.

ABSTRACT

The purpose of the present work was to measure the wear resistance
and flexibility of commercially available type K stainless steel and
nickel-titanium endodontic files, submit the nitinol files to plasma
immersion ion implantation and assess the treatment effects on the
same properties. The wear resistance was determined “in vitro” by using
an electric powered device designed for the application of filing
horizontal movements on previously prepared notched plates made of
phenolic thermosetting resin. The instruments flexibility was measured
throughout the bending moment test at 30° and 45° according to the
American Dental Association (A.D.A.) specification n° 28. The
microhardness on the files core and wear plates cross section was
measured by the Vickers method. As part of the files testing program,
functional dimensions were measured with a profile projector, the
surface state was observed throughout scanning electronic microscopy
and the surface chemical composition of treated instruments was
determined throughout the X-Rays photoelectron spectroscopy. The
results found have led to the conclusion that the surface treatment
significantly increased the nitinol files wear resistance without changing
its flexibility.

Key-words: endodontic files, nickel-titanium, ionic implantation.



SUMARIO

Resumo

Abstract

Lista de Tabelas

Lista de Figuras

1 Introducao

2 Revisao da Literatura
3 Proposicéao

4 Material e Método

5 Resultados

6 Discusséo

7 Conclusdes
Referéncias Bibliograficas

Apéndice

10

14

16

52

53

73

85

91

92

99



LISTA DE TABELAS

Tabela 1

Tabela 2

Tabela 3

Tabela 4

Tabela 5

Tabela 6

Tabela 7

Tabela 8

Tabela 9

Tabela 10

Tabela 11

Tabela 12

Tabela 13

Tabela 14

Tabela 15

Tabela 16

Tabela 17

Microdureza Vickers de placas de desgaste
Controle dimensional das limas endodénticas
Microdureza Vickers nas limas endodénticas
Momento de dobramento das limas endodéOnticas
Massa removida nos ensaios de desgaste
Razdes atémicas Ni :Tie N : Ti

Parametros associados com a normalidade das

amostras

Estatistica descritiva e teste “t” para microdurezas
das placas de fémur bovino e de baquelite

ANOVA de um fator — microdureza Vickers das limas
Comparagbes multiplas - microdureza Vickers das
limas

ANOVA de um fator — Momento de dobramento a 30°¢
das limas

Comparagbes multiplas — Momento de dobramento a
30° das limas

ANOVA de um fator — Momento de dobramento a 45°¢
das limas

Comparagdes multiplas — Momento de dobramento a
45° das limas

ANOVA de um fator — Massa removida pelo desgaste
do entalhe 1 com as limas

Comparagdes multiplas — Massa removida pelo
desgaste do entalhe 1 com as limas

ANOVA de um fator — Massa removida pelo desgaste
do entalhe 2 com as limas

60

73

74

75

77

84

99

102

103

103

103

104

104

104

105

105

105



Tabela 18

Tabela 19

Tabela 20

Tabela 21

Tabela 22

Comparacbes multiplas — Massa removida pelo
desgaste do entalhe 2 com as limas

ANOVA de um fator — Massa removida pelo desgaste
dos entalhes (3 + 4) com as limas

Comparagdes multiplas — Massa removida pelo
desgaste dos entalhes (3 + 4) com as limas

ANOVA de um fator — Massa removida pelo desgaste
de todos os entalhes com as limas

Comparacbes multiplas — Massa removida pelo
desgaste de todos os entalhes com as limas

106

106

106

107

107



LISTA DE FIGURAS

Figura

1

Figura 2

Figura 3

Figura 4

Figura 5

Figura 6

Figura 7

Figura 8

Figura 9

Figura

Figura
Figura
Figura
Figura
Figura

Figura

Figura

Figura

10

11

12

13

14

15

16

17

18a

Caracteristicas selecionadas dos elementos

niquel e titanio

Propriedades tipicas das ligas de niquel-titanio

Apresentacdao esquematica do processo de

implantagao iénica por imersdao em plasma

Etapas de desenvolvimento da bainha do plasma
Composi¢cao quimica dos instrumentos
Propriedades mecéanicas dos instrumentos

Variagcdo da dureza Vickers em fungédo do

tratamento térmico

Capacidade de corte versus perda média
de peso

Razao N/Ti e Ni/Ti na superficie da

amostra

Representagdo esquematica da metodologia a ser
empregada no trabalho

Limas endodénticas utilizadas no trabalho
Projetor de perfil modelo ST1000
Microdurémetro Vickers modelo FM-300-E
Microscopio eletrénico de varredura

Vista Geral do analisador XPS

Vista em detalhe da camara de colocacéao de

amostra

Vista do sistema de analise

Troptrémetro

20

20

25

26

35

35

36

38

46

53

54

55

55

56

56

57

57

58



Figura 18b
Figura 19
Figura 20
Figura 21a
Figura 21b

Figura 22

Figura 23
Figura 24a
Figura 24b
Figura 25
Figura 26
Figura 27

Figura 28a

Figura 28b
Figura 29
Figura 30

Figura 31

Figura 32

Figura 33

Figura 34 a

Detalhe da lima no equipamento

Placas de osso bovino e de polimetilmetacrilato
Etapas da preparacao das placas de desgaste
Prensa de embutimento

Politriz automatica modelo DPU-10

Placa de desgaste e gabarito de abertura de

ranhuras

Etapas do teste de desgaste

Estufa Fanen

Balanca digital

Detalhe do porta - placa

Guias de alinhamento do entalhe da placa a lima
Posicionamento da lima dentro do entalhe

Dispositivo para ensaios de desgaste (vista de
topo)

Dispositivo para ensaios de desgaste (vista frontal)
Ciclos de desgaste
Aplicacao de carga na lima

Variagdo da microdureza Vickers ao longo da

l[Amina de corte das limas

Momento de dobramento a 30° e 45° nas limas
endodOnticas de ago inoxidavel e de nitinol

Desgaste das limas endodénticas

Lima endodéntica de aco inoxidavel conforme
recebida (MEV — 250 X)

58

61

62

63

63

63

64

65

65

66

66

66

67

67

68

68

74

76

78

79



Figura 34 b

Figura 35 a

Figura 35 b

Figura 36 a

Figura 36 b

Figura 37 a

Figura 37 b

Figura 38 a

Figura 38 b

Figura 39 a

Figura 39 b

Figura 40 a

Figura 40 b

Figura 41 a

Figura 41 b

Lima endodéntica de aco inoxidavel conforme
recebida (MEV — 1000 X)

Lima endodéntica de aco inoxidavel apos teste de
dobramento (MEV — 250 X)

Lima endodOntica de ago inoxidavel apds teste de
dobramento (MEV — 1000 X)

Lima endodéntica de aco inoxidavel apos teste de
desgaste (MEV - 250 X)

Lima endodéntica de aco inoxidavel apo6s teste de
desgaste (MEV - 1000 X)

Lima endodobntica de nitinol conforme recebida
(MEV - 250 X)

Lima endodobntica de nitinol conforme recebida
(MEV - 1000 X)

Lima endodéntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e apds teste de dobramento (MEV — 250
X)

Lima endodéntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e apds teste de dobramento (MEV —
1000 X)

Lima endodobntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e apds teste de desgaste (MEV — 250 X)

Lima endod6ntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e apo6s teste de desgaste (MEV — 1000
X)

Lima endod6ntica de nitinol apés tratamento de
superficie (MEV — 250 X)

Lima endodéntica de nitinol apds tratamento de
superficie (MEV - 1000 X)
Lima endodéntica de nitinol apds tratamento de

superficie e teste de dobramento (MEV — 250 X)

Lima endodéOntica de nitinol apés tratamento de
superficie e teste de dobramento (MEV — 1000 X)

79

79

79

80

80

80

80

81

81

81

81

81

81



Figura 42 a

Figura 42 b

Figura 43
Figura 44
Figura 45

Figura 46

Figura 47

Figura 48

Figura 49

Figura 50

Figura 51

Figura 52

Figura 53

Figura 54

Figura 55

Lima endodéntica de nitinol apds tratamento de
superficie e teste de desgaste (MEV — 250 X)

Lima endodéntica de nitinol apds tratamento de
superficie e teste de desgaste (MEV — 1000 X)

Espectro para o elemento titanio
Espectro para o elemento nitrogénio
Espectro para o elemento niquel

Aspecto do fio de corte de lima de nitinol sem
tratamento de superficie, apds teste de desgaste
(area selecionada da figura 39a)

Aspecto do fio de corte de lima de nitinol com
tratamento de superficie, ap6s teste de desgaste
(area selecionada da figura 42a)

Igualdade de variancias entre as microdurezas das
placas de fémur bovino e de baquelite

Ilgualdade de variancias entre as microdurezas das
limas de ago inoxidavel e de nitinol como recebida
(NCR) e apés tratamento (NTS)

Igualdade de variancias entre os momentos de

dobramento a 302 das limas

Igualdade de variancias entre os momentos de
dobramento a 45% das limas

Igualdade de variancias entre os resultados de
desgaste das limas no entalhe 1

Igualdade de variancias entre os resultados de
desgaste das limas no entalhe 2

Igualdade de variancias entre os resultados de
desgaste das limas nos entalhes (3 + 4)

Igualdade de variancias entre os resultados de
desgaste das limas no total dos entalhes 1/4

82

82

82

83

83

89

89

100

100

100

101

101

101

102

102



1 INTRODUCAO

A liga niquel-titanio apresenta propriedades como o efeito memdéria de
forma, a pseudoelasticidade e a biocompatibilidade as quais a tornam
adequada a varias aplicagdes na area industrial (por exemplo: atuadores
termomecanicos, acoplamentos hidraulicos e armacgdes para 6culos) e na
area da bioenhenharia (por exemplo: implantes, instrumentos
endoscoOpicos e cabos de guia).

No campo da Odontologia, as primeiras aplicagdes da liga niquel-
titAnio datam do inicio dos anos setenta, quando foram introduzidos os fios
ortodénticos de niquel-titdnio, permitindo reduzir o desconforto
experimentado pelo paciente no alinhamento de arcadas dentérias com
reducao do tempo de tratamento (ANDREASEN e HILLEMAN, 1971).

Os precursores do uso da liga de niquel-titanio na endodontia sao
Walia, Brantley e Gerstein (1988) que, partindo de um fio ortodéntico com
0,5 mm de diametro, fabricaram a primeira lima endodéntica usinada em
liga niquel-titAnio. Este instrumento, gracas a sua excepcional ductilidade,
ofereceria maior facilidade na manutencdo da forma original de canais
curvos durante o tratamento, vindo a tornar-se o substituto ideal da lima de
aco inoxidavel. Mais recentemente, gracas a esta mesma propriedade, as
limas de niquel-titdnio passaram a ser utilizadas com modernas
ferramentas rotatérias, dando origem a um novo avango no
desenvolvimento da pratica endoddéntica (BAHCALL e BARSS, 2000).

Além da caracteristica de ductilidade, o bom desempenho das limas
endodOnticas pressupde a presenca de outras propriedades igualmente
importantes: resisténcia a corrosao, para fazer frente ao trabalho com as
solugdes quimicas usadas na instrumentacao do canal; resisténcia a tragao
e a torgcdo, para minimizar a possibilidade de fratura durante a modelagem
do canal; e capacidade de corte da dentina, fator este fundamental a
eficiéncia do tratamento.

As limas de niquel-titAnio apresentam maior resisténcia a tracao
(HODGSON, WU e BIERMANN; 1999) e menor resisténcia a torcao
(CANALDA-SAHLI, BRAU-AGUADE e BERASTEGUI-JIMENO; 1996) do que

as limas de aco inoxidavel; a diferengca em resisténcia a corrosao entre
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elas nao é relevante (STOKES et al; 1999) e trabalhos desenvolvidos para
se determinar a resisténcia ao desgaste das limas tem apresentado
resultados controversos (SILVA, 2001; AMARAL, 2002; KAZEMI, STENMAN
e SPANGBERG, 1996; BRAU-AGUADE, CANALDA-SAHLI e BERASTEGUI-
JIMENO, 1996). Ainda que a auséncia da publicacdo, pela American
Dental Association (A. D. A.), de um procedimento para uniformizar a
metodologia do teste de capacidade de corte possa em parte ser
responsavel pela discrepancia entre as conclusdes existentes, € razoavel
supor que a dureza das limas de niquel-titdnio, sendo significativamente
menor que a das limas de ago inoxidavel, leve estas ultimas a uma maior
capacidade de corte.

Trabalhos experimentais foram desenvolvidos com sucesso por
pesquisadores adeptos desta hipdtese, buscando conferir aos instrumentos
endoddnticos de niquel-titdnio uma dureza superficial que possa tornar a
capacidade de corte destas limas competitiva com a das limas de ago
inoxidavel (LEE et al, 1996; RAPISARDA et al, 2000; TRIPI et al, 2002).
Tratamentos de implantacdo de ions boro e nitrogénio, nitretacédo térmica,
deposicdo baseada na reacdo de amdnia com o niquel-titAnio a alta
temperatura (300°C) e tratamento pela técnica de deposicdo quimica de
vapor a partir de metal organico (MOCVD) usando Ti(Et,N), como
precursor de titdnio e nitrogénio estao disponiveis na literatura, entretanto
a pesquisa sobre o efeito de tais tratamentos na flexibilidade das limas é
incipiente e ndo consolidado.

Baseado nestes fatos, o presente trabalho busca determinar a
resisténcia ao desgaste e a flexibilidade de limas de ac¢o inoxidavel e de
niquel-titdnio disponiveis comercialmente, submeter estas dltimas a
implantagao i6nica por imersdo em plasma e avaliar os efeitos deste

tratamento sobre as mesmas propriedades.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Aliga niquel-titanio

2.1.1 Histérico

No inicio dos anos sessenta o metalurgista W.F. Buehler, do “Naval
Ordnance Laboratory” em Maryland nos Estados Unidos, realizando
investigagdes com ligas ndao-magnéticas e resistentes a corrosao para o
programa espacial, veio a desenvolver uma liga de niquel-titanio, a qual
denominou-se “Nitinol”, acrénimo para os elementos do qual o material é
composto; ni de niquel, ti de titdnio e nol das iniciais do laboratério citado
acima (THOMPSON, 2000 apud BUEHLER et al, 1963). Esta liga, composta
por aproximadamente 56% em peso de niquel e 44% em peso de titanio -
combinacao proxima do equiatémico - apresentava boas caracteristicas de
biocompatibilidade, resisténcia a fadiga e a corrosdo, além de
propriedades peculiares de memoria de forma e superelasticidade as quais
as tornavam especialmente adequadas a aplicagbes biomédicas

substituindo, em muitos casos com vantagens, o0 a¢o inoxidavel.

2.1.2 Memoéria de forma e superelasticidade

A maior parte dos materiais metalicos apresenta um comportamento
elastico no qual, dentro de certos limites, a deformagdo causada €
diretamente proporcional a forca aplicada, sendo esta relagdo conhecida
como Lei de Hooke. Se a forca excede determinado limite, provoca no
corpo uma deformacao permanente. O efeito meméria de forma ocorre
quando o corpo € capaz de recuperar completamente sua forma original,
meramente sendo aquecido acima de determinada temperatura, a qual é
caracteristica de sua composigao. A superelasticidade (ou
pseudoelasticidade) é resultante da enorme elasticidade apresentada pela
liga niquel-titdnio em comparacao aos metais tradicionais. Enquanto estes
Gltimos podem ser deformados elasticamente até 0,1% ou 0,2% de seu
comprimento inicial, as ligas niquel-titanio alcancam até 8% de deformacéao
elastica, sem guardar nenhuma deformacao residual. Nestas ligas portanto
a Lei de Hooke, a partir de determinado grau de deformacgao, ndo é mais
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observada e a forca ao invés de aumentar a medida que o material se
deforma, permanece praticamente constante num comportamento similar
ao de algumas borrachas. Além disto, o material responde de maneira
diferente conforme a deformacao aumenta ou diminui, dando origem a uma
curva de histerese, pouco comum em metais, mas tipica de tecidos
humanos como cabelo e ossos. Ambos, superelasticidade e memoria de
forma, sdo aspectos do mesmo efeito, resultantes de transformacéao
cristalina denominada transformacdo martensitica termoelastica (REIS e
ELIAS; 2001).

2.1.3 Transformacao martensitica termoelastica

As ligas de niquel-titanio passam por uma transformacao alotrépica
em estado sélido fazendo com que possam existir duas fases cristalinas
principais presentes de acordo com a temperatura aplicada ao material:
austenita com estrutura cubica de corpo centrado (CCC ou B2) e
martensita cuja estrutura é monoclinica (B19). A transformagado da
austenita em martensita, ou transformacao martensitica, é exotérmica e se
inicia quando a liga ao ser resfriada passa por uma temperatura critica
denominada M, (“martensite start” ou inicio da transformacdo da
martensita) completando-se em M; (“martensite finish” ou final da
transformacdo da martensita), quando praticamente toda a estrutura é
martensitica. No sentido oposto, a transformacéao reversa ou transformacao
austenitica, se inicia no aquecimento na temperatura As (“austenite start”
ou inicio da transformacao da austenita) completando-se em A; (“austenite
finish” ou final da transformacdo da austenita) quando a estrutura é
completamente austenitica. Existe uma histerese térmica associada as
transformagdes, portanto ha uma faixa de temperatura em que ambas as
fases co-existem. Uma terceira fase chamada fase-R, também pode ser
formada. Esta fase tem estrutura romboédrica e precede a transformacéao
martensitica, porém ocorre apenas com composi¢cdes especificas e a
certas temperaturas de recozimento, o que torna sua aplicagédo limitada. A
transformagcao martensitica é nao-difusional (os atomos nao tem tempo
para se recombinar e percorrem distdncias muito pequenas na rede

cristalina) e ocorre através de um movimento coordenado em diferentes
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orientacbes, dando origem a formacao de variantes da martensita. Como a
ocorréncia de cada variante é aleato6ria, a alteragcdo de volume provocada
por uma variante em uma direcao € balanceada pela variagdao de volume
de outra variante em outra diregcdao, de tal sorte que ndo ha variacéao
volumétrica apreciavel do material (FORD e WHITE, 1995).

2.1.4 Comportamento elastico das ligas niquel-titanio

Cada atomo do metal esta equilibrado em sua posicdo na rede
cristalina por um perfeito balango entre as forgcas de atragdo e repulséao
exercidas por todos os &tomos vizinhos na estrutura. Estas forgas
atémicas podem ser imaginadas como uma mola rigida, que liga cada
atomo da rede aos seus vizinhos mais proximos. Quando uma forga €
aplicada ao corpo, os atomos sao deslocados de suas posi¢cdes de
equilibrio, o que se reflete no comprimento do corpo (quando os atomos se
afastam, o comprimento do corpo aumenta) e desde que a forgca permanecga
dentro do limite elastico do material, eles retornam as suas posigdes
originais, tdo logo a forca é removida. Esta é a explicacdo do
comportamento elastico da maioria dos metais. Se, entretanto, o limite
elastico foi excedido, havera o deslizamento de planos inteiros uns sobre
os outros; defeitos serdo gerados na rede e aqueles ja existentes se
movimentardo gerando outros num processo multiplicativo das
imperfeicdes. Como os atomos nédo retornam exatamente as suas posicdes
originais, nao ha nenhuma “meméria” de forma. Nas ligas de niquel-titanio,
0 mecanismo € diferente e o comportamento elastico varia de acordo com
a fase presente. Se a estrutura é totalmente martensitica e forgas
pequenas estao atuando o comportamento elastico visto anteriormente
prevalecera, com afastamento gradual dos atomos de suas posigdes de
equilibrio. Entretanto, quando a forgca se torna maior, em vez de ocorrer
deslizamento dos planos cristalinos e deformacgéo plastica, as variantes da
martensita se reorientam na diregcdo da forgca aplicada. As variantes no
sentido favoravel da forca “crescem”, e as no sentido contrario se
desfazem. A deformacdo macroscépica observada é justamente a variagao
de volume surgida devido a esta reorientagdo, que ocorre a forga
praticamente constante. Tal deformacdo é permanente, pois se a forca é
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retirada a martensita permanece estavel, s6 que orientada de maneira que
uma das variantes predomine sobre as demais. Se o corpo, entretanto, é
aquecido acima de A, a martensita e suas variantes, nao mais estaveis
nesta temperatura, revertem-se em austenita e a forma do corpo é
recuperada caracterizando-se o efeito memédria de forma. No segundo
caso, em que a liga é deformada acima de Af, o corpo é completamente
austenitico. Novamente, se a for¢ca é de baixa magnitude, ocorre o classico
comportamento elastico, resultante do deslocamento dos atomos na rede.
Porém a partir de certo nivel de forgca, a austenita torna-se instavel e
busca a estabilidade transformando-se em martensita; ou seja, a forga
mecanica supre a energia necessaria a transformacao, antes proveniente
da energia térmica. Esta martensita surgida da aplicacdo de tensao é
chamada martensita induzida por tensdo, e tem comportamento analogo ao
da martensita térmica, com crescimento de algumas variantes as custas de
outras, provocando a deformagdo macroscopica observada. Esta
deformacao entretanto, ao contrario do caso anterior, ndo é permanente,
pois tdo logo a forca é retirada a martensita se desfaz revertendo-se em
austenita, fase mais estdvel, com o corpo retomando sua forma original.
Uma vez que nao ha deformacdo permanente do material e tendo em vista
a grande deformacdo possivel quando comparado a outros metais, este
comportamento é chamado de superelastico ou pseudoelastico (FORD e
WHITE, 1995; REIS e ELIAS; 2001), sendo basicamente o grande
direcional das limas endodénticas de niquel-titdnio (DUERIG, PELTON e
STOCKEL; 1999). Algumas das caracteristicas elementares mais
importantes do niquel e do titanio estao apresentadas na figura 1 e
algumas das propriedades tipicas das ligas de nitinol, as quais dependem
da estrutura cristalina em que o material se encontra, sdo apresentadas na

figura 2.



CARACTERISTICAS niquel titanio
Numero atémico 28 22
Peso atémico (uma) 58,69 47,88
Densidade do sélido a 20° C (g/cm?®) 8,90 4,51
Estrutura cristalina a 20° C CFC HC
Raio Atémico (nm) 0,125 0,145

Figura 1 - caracteristicas selecionadas do niquel e do titanio (Ciéncia e
Engenharia dos Materiais: Uma introducdo; W.D. Callister, Jr. 5% ed.).

PROPRIEDADES

estrutura cristalina

austenita martensita

FISICAS/MECANICAS
Densidade (g/cm?®) 6,45
Ponto de Fusao (°C) 1310
Coef. de expansédo térmica (x 10°%/ °C) 11,0 6,6
Dureza Rockwell B 89
Moédulo de Young (GPa) 120 50
Resisténcia ao Escoamento (MPa) 379 138
Resisténcia a Tracao (MPa) 690 - 1380
Alongamento (%) 13 — 40

MEMORIA DE FORMA
Temperatura de transformacéao (°C) -50 a +100
Deformacao recuperavel por memaoria 6,5 - 8,5
de forma (%)
Resisténcia a fadiga 10° ciclos

(a 2,0% de deformacao)

20

Figura 2 - Propriedades tipicas das ligas de niquel-titanio (Thompson,

S.A.; An overview of nickel-titanium alloys used in dentistry, Intern. Endod.

Journal, v. 33, p.297-310, 2000)
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2.2 Limas Endodonticas

2.2.1 Generalidades

Limas endodoOnticas sao instrumentos odontolégicos usados no
tratamento de canais com os objetivos de promover limpeza mecéanica em
associacao com solugdes quimicas auxiliares e realizar o desgaste das
paredes dentinarias modelando o canal em formato cénico continuo
(MOYSES et al, 2001). O sucesso do tratamento resulta fundamentalmente
da soma entre a técnica do operador e o0 emprego de instrumentos
adequados cujas caracteristicas metalurgicas, geométricas e forma de uso

sdo brevemente descritas a seguir.

2.2.2 Aspectos metalurgicos

Até 1960 o unico material usado na fabricacdo de limas era o ago
carbono, de natureza rigida e fragil. Durante a década de sessenta, foram
introduzidas as limas de ag¢o inoxidavel, mais flexiveis e ducteis que as de
aco carbono, e no final da década de oitenta foram langadas as limas de
niquel-titdnio, as quais acabaram por tornar-se presen¢ca dominante na
endodontia, especialmente no tratamento de canais curvos (BAHCALL e
BARSS, 2000). As principais propriedades mecanicas requeridas das limas
endodénticas, fundamentalmente associadas a sua metalurgia, séo
resisténcia ao desgaste da dentina, flexibilidade e resisténcia a fratura
(BRAU-AGUADE, CANALDA-SAHLI e BERASTEGUI-JIMENO; 1996);
propriedades estas que nado devem ser negativamente afetadas em
presenca dos agentes quimicos usados na limpeza do canal e frente as
multiplas esterilizagcbes ao longo da vida do instrumento (STOKES et al,
1999; RAPISARDA et al, 1999).

2.2.3 Caracteristicas geométricas

Limas endodénticas sao providas de estrias de corte através das
quais se realiza a limpeza e a conformacao do canal dentario. A segéo
transversal da estria de corte pode ser quadrada, triangular ou
romboédrica, a ponta da lima pode ser cortante ou nado-cortante. As limas
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de aco inoxidavel podem ser manufaturadas por torcdo ou por usinagem,
enquanto as de niquel-titdnio sdo confeccionadas apenas por usinagem.
Instrumentos com diferentes graus de conicidade ja estao disponiveis
comercialmente (até recentemente todos os instrumentos eram fabricados
com conicidade de 0,02 mm/mm). Diante de tantas opg¢des cabe ao clinico,
conhecendo a geometria e o método de fabricacdo do instrumento,
selecionar a combinacdo que |lhe permita a obtencdo de resultados com
consisténcia e qualidade.

2.2.4 Forma de uso

As limas manuais sao utilizadas com movimentos de limagem,
alargamento, alargamento e limagem e rotacdo alternada. Com o advento
das limas de niquel-titdnio tornou-se também possivel o uso de
instrumentos rotatérios em conjunto com dispositivos manuais elétricos ou
pneumaticos, os quais usados em velocidade rotacional consistente (entre
150 e 300 rotagcdes por minuto) reduzem a probabilidade de fratura da lima

e aumentam a eficiéncia do tratamento.

2.2.5 Manufatura de instrumentos endodénticos

A manufatura de limas de niquel-titanio é feita por usinagem e néao
por torcado, visto que a superelasticidade da liga nao permitiria a
manutencdo da forma espiral. O perfil dos instrumentos é retificado e as
maiores dificuldades encontradas na manufatura incluem a eliminacdao de
irregularidades superficiais (marcas de usinagem) e rebarbas finas
dobradas nas arestas de corte que possam comprometer a capacidade de
remocao de dentina dos instrumentos (THOMPSON, 2000).

2.3 Tratamento de implantacado de ions por imersao em plasma

2.3.1 Introducao

A implantacdo de ions tem origem na fisica atébmica de estado
soOlido, particularizando-se pela auséncia de uma interface definida entre a
regido superficial implantada e o nucleo do material em tratamento; em

contraste com processos usuais de modificacdo de superficies (deposigao
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de filmes, nitretacdo, carbonetacdo e outros) nos quais uma transicao
abrupta entre o nacleo e a regiao superficial, geralmente um filme, cria
tensdes que prejudicam ou destroem a adesdo entre as camadas.

O processo, cuja patente foi registrada por Shockley em 1954,
ganhou escala industrial apenas em meados dos anos setenta com
aplicacdo predominante na 4rea da microeletrénica voltada a fabricacao de
semicondutores e circuitos altamente integrados por meio da técnica de
implantagdo por feixe de ions. Logo depois, com a continuidade das
pesquisas, percebeu-se que a implantagado i6nica poderia competir com
processos difusionais para obtengdo de camadas, em busca de melhores
propriedades mecéanicas (tribolégicas, fadiga, corrosdo, microdureza e
ductilidade) em ligas e metais.

Em meados dos anos oitenta, J.R. Conrad e sua equipe na
Universidade de Wisconsin, desenvolveram o método alternativo de
implantagao de ions por imersdo em plasma que, embora ainda nédo tenha
largo emprego na industria, vem sendo estudado em muitos centros de
pesquisa ao redor do mundo (BURAKOWSKI e WIERZCHON, 1999).

2.3.2 Diferencas basicas entre os processos de implantacao de ions
por feixe e por imersao em plasma

O propésito da implantacdo iénica € a modificagdo da estrutura sub-
superficial de sélidos por meio de ions, 0os quais podem ser originados de
um plasma formado ao redor da superficie do material sendo tratado ou de
um acelerador de ions, entretanto, qualquer que seja a forma utilizada,
uma caracteristica comum entre ambos os processos é o direcionamento,
por meio de energia elétrica, de ions positivos de alta energia cinética que
penetram a uma profundidade tipicamente inferior a um micrometro na
superficie do material sendo tratado.

As diferencas béasicas entre as duas técnicas podem ser resumidas
aos seguintes aspectos:
a) O plasma usado no método de imersao é formado por um conjunto de
elétrons e ions de baixa energia (comumente 10% a 10° keV),
apresentando todas as caracteristicas de um géas, isto é, pressao,
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temperatura e quase-neutralidade elétrica. No método do feixe, o plasma é
formado por ions positivos de energia mais alta (1 keV até muitos MeV).

b) Os processos de imersdao e de feixe de ions sao praticados sobre
diferentes pressdes parciais. Normalmente no método do feixe ibnico, a
pressdo € de uma a duas ordens de magnitude menor do que no método do
plasma.

c) A exposicdo do objeto tratado aos ions também ¢é diferente. Na
técnica do plasma o tratamento afeta simultaneamente toda a superficie do
objeto, enquanto o ataque de ions na técnica do feixe fica limitado a area
de direcionamento, condicdo esta que torna necessario movimentar o
objeto sendo tratado, a fim de evitar o efeito de sombra (BURAKOWSKI e
WIERZCHON, 1999).

2.3.3 Implantacao de ions por imersao em plasma

Neste processo, cujos acrébnimos mais freqlentes sao I.1.I.P.
ou simplesmente |.P., a peca a ser tratada é isolada eletricamente e
colocada em uma camara de vacuo, a qual, por meio de sistemas de
bombeamento e alimentagédo, se faz a admissdo de um gas ativo a baixa
pressao, que sera entdo convertido em um plasma ocupando todo o volume
da camara de vacuo ao redor do objeto a ser tratado (o plasma é por vezes
chamado de quarto estado da matéria, pois se suficiente energia é
fornecida a um sélido este se transforma em liquido; continuando-se o
fornecimento de energia o liquido se transforma em gas e este passa a se
ionizar, tornando-se um plasma). Na seqlUéncia, um alto pulso de tenséao
negativa € aplicado ao objeto em tratamento fazendo com que os elétrons
do plasma existente sejam fortemente repelidos enquanto os cations (ions
positivos) deste mesmo plasma, devido a inércia prépria de seu maior
peso, irdo permanecer em suas posi¢gdes, levando a formacao de uma zona
uniforme de cargas positivas, chamada “bainha” de ions. No instante
seguinte, devido as forcas de atracao elétrica, estes ions serdo acelerados
com alta energia cinética em diregcao perpendicular a superficie do objeto,
onde podem penetrar resultando a implantagdo ou sofrer retro-
espalhamento. Neste ultimo caso, parte da energia é transferida para os
atomos da superficie que podem ser ejetados (“sputtering”). Este material
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removido passa entdo a fazer parte do plasma e, dependendo do seu
estado de ionizacado, pode também ser implantado concorrendo com os
ions do gas precursor. Finalmente, a redugdo na densidade de ions na
zona interna do plasma causa uma queda correspondente na densidade de
elétrons de tal forma que a bainha se expande em alta velocidade.

O pulso de tensdo, que é suficientemente curto (da ordem de
microssegundos) para evitar que a expansao da bainha de ions atinja as
paredes do implantador abrindo arco, é entdo repetido reiniciando-se o
processo. Na figura 3 é apresentado esquematicamente o processo de
implantacdo idénica por imersdao em plasma e na figura 4 as etapas de
desenvolvimento da bainha de plasma.

]
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Figura 3 — apresentacao esquematica do processo de implantagao

idbnica por imersao em plasma
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Figura 4- Etapas de desenvolvimento da “bainha” do plasma.
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O géas ativo utilizado no processo é normalmente nitrogénio,
hidrogénio ou argbénio. O plasma pode ser produzido por diferentes
técnicas, entre elas a descarga luminescente (glow) com corrente
continua, radiofreqiiéncia ou excitagcao por microondas.

A pressdo do plasma é aproximadamente (2 a 3).10* mbar. A
polarizacdo, obtida normalmente com fontes pulsadas de alta voltagem, é
da ordem de 50 a 100 kV, tem curta duragcao e é repetida em intervalos de
centenas de microssegundos.

A corrente elétrica no implantador é alta (entre 100 a 1000 mA) em
contraste com a faixa de 10 a 15 mA usada no processo de feixe de ions.
A poténcia elétrica no implantador de plasma pode alcancar até 1kW e
gquanto maior a poténcia maior a densidade do plasma.

O aquecimento do objeto sendo tratado resulta da taxa de energia
depositada durante o tratamento e amplia a espessura da implantagéao
permitindo que o processo seja realizado em tempos menores; embora o
limite de temperatura seja ditado pela aplicagdo a ser dada ao material
sendo tratado, em especial, tolerdncia a presenca de novas fases ou
alteracdes das fases existentes.

As doses de ions implantados sdo0 comumente da ordem de 10'® a
10" fons/cm?, unidade esta equivalente ao niumero de ions implantados e
retidos em uma camada de 1 cm?de area e 1 cm de profundidade (GOMES,
2000), e os tempos de implantacao podem variar entre duas e trés horas,
sendo que normalmente quanto maior o tempo maior a dose
(BURAKOWSKI e WIERZCHON, 1999 e ENSINGER, 1996).

2.3.4 Modificacao de propriedades dos materiais implantados

Dentre todos os elementos passiveis de serem implantados, o mais
largamente utilizado, especialmente para ferramentas de corte e
conformacgao, é o nitrogénio. O aumento da resisténcia ao desgaste é
conseqUéncia de um endurecimento da zona superficial devido a formacao
de tensdes de compressdo e de inclusdes duras (normalmente nitretos)
finamente dispersas.

A concentragao de ions nitrogénio na superficie do material-alvo
devera ser superior a solubilidade destes ions na rede cristalina, sendo
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gque O excesso ira reagir com os elementos quimicos do substrato
(especialmente o titdnio) para a formacgéao de nitretos.

Devido ao carater heterogéneo da superficie, o desgaste de
materiais implantados é ndo-uniforme sendo usualmente menor no comeco
do trabalho em atrito e aumentando subseqlentemente.

A profundidade na qual as propriedades do material implantado séo
modificadas é da ordem de nandmetros, entretanto, a despeito desta
limitada espessura, o aumento da resisténcia ao desgaste é significativo
em decorréncia das altas propriedades mecanicas encontradas na
superficie.

Além de exercer marcante influéncia para a obtencdo de
propriedades mecanicas superiores, o nitreto de titdnio tem boa
biocompatibilidade, nao apresentando nenhum efeito citotéxico em fluidos
corporais, razdo pela qual é frequentemente empregado como cobertura de
instrumentos cirdrgicos e odontolégicos(BURAKOWSKI e WIERZCHON,
1999).

2.3.5 Preparacao do objeto para o processo de implantacao
E realizada fora do implantador, consistindo na remocdo de
contaminantes quimicos e organicos da superficie, normalmente por meios

fisico-quimicos (vibragao ultra-sénica em banhos de lavagem).

2.3.6 Caracteristicas tipicas do processo de implantacao por imersao
em plasma

® O processo pode ser conduzido em temperaturas que nao provocam

alteracdes de estrutura, forma e dimensao;

® Todos os ions (monoatébmicos ou moleculares) no plasma séo
implantados. Se, por exemplo, o gas utilizado for nitrogénio o plasma
sera constituido de uma mistura de ions N, e N, sendo estes ultimos

dominantes em quantidade;

® Nao estritamente mono-energético, depende principalmente da presséo
de gas e forma do pulso;

® (O monitoramento da dose in situ é dificil e requer calibracéo;
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® Como nao ocorre formagcdao de camada, mas sim alteragdao nas
propriedades da superficie, ndo se cria o problema da adesao peculiar
aos processos de deposigao de filmes;

® Baixo consumo de energia elétrica e materiais de processo;

® Processo é limpo (vacuo) e nao polui o meio-ambiente;

® FEquipamento é mais simples e barato que o utilizado na implantagéao
por feixe i6nico;

® Como o processo ocorre de forma simultdnea, ndo ha restricdo ao

tratamento de formas geométricas complexas ou nao-acessiveis por
outros métodos (LE COUER et al; 2000).

2.4 Trabalhos Experimentais

2.4.1 Propriedades mecanicas e microestrutura

Walia, Brantley e Gerstein (1988) fabricaram pioneiramente limas de
niquel-titdnio no tamanho 15 com secdo transversal triangular, através da
usinagem de fio ortoddntico de diametro 0,5 mm. Os instrumentos foram
submetidos a ensaios de dobramento e de torcdo (em ambos os sentidos -
horario e anti-horario), mostrando resisténcia e flexibilidade eléastica
maiores do que a de limas produzidas em acgo inoxidavel pelo mesmo
processo. As superficies fraturadas em torcdo foram observadas ao
microscopio eletréonico de varredura e mostraram uma morfologia plana
para ambas as limas de ago inoxidavel e niquel-titanio. Foi possivel pré-
curvar permanentemente as limas de nitinol, da mesma maneira que 0s
clinicos frequentemente fazem com as limas de aco inoxidavel. Os
resultados obtidos sugeriram aos pesquisadores que as limas de niquel-
titAnio viriam a se tornar um recurso especialmente adequado na
preparacao clinica de canais curvos.

Melo, Pesce e Sydney (1988) estudaram as propriedades de torcao e
flexibilidade em limas de ago inoxidavel do tipo K-Flex e Flexo-file. Foram
utilizadas 110 limas de cada, distribuidas equitativamente entre os
tamanhos ISO (“International Organization for Standardization”) 15 a 40
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para os testes de torcdo e numeros ISO 15 a 35 para os testes de flexao.
Os ensaios foram feitos em aparelho “Torque Meter” e os resultados, apds
submissdo a tratamento estatistico, permitiram concluir que ambos os
tipos de limas, em toda a gama de calibres ensaiados, atenderam os
requisitos contidos na especificacdo n° 28 da American Dental Association
(A. D. A.) e ainda que as limas K-Flex apresentaram maior resisténcia a
torcdo e menor flexibilidade que as limas Flexo-File de calibre similar.
Davies, Corcoran e Craig (1991) conduziram uma investigagcdo para
avaliar e comparar as propriedades mecéanicas e de corte entre limas
endodénticas manufaturadas por usinagem e por torgdo. Cinco diferentes
limas foram testadas ( Brassler tipo K e Canal Master; Kerr tipo K e K-flex
e Caulk tipo Flex-O) quanto a eficiéncia de corte usando o aparelho de
Dedongh-Willoughby e momento de dobramento a 45° e resisténcia a
torcdo medidos com torquimetro. Para o ensaio de eficiéncia de corte as
limas foram sujeitas a quinhentos ciclos de amplitude 5 mm em movimento
unidirecional com carga de 150 g sobre bloco de metil-metacrilato. Metade
das limas foi entdo sujeita a exposi¢cdes repetidas a hipoclorito de sédio,
lavagem em agua corrente e secagem ao ar para observar-se o efeito da
corrosdao sobre a eficiéncia de corte dos instrumentos. Os resultados
obtidos foram analisados estatisticamente e indicaram que as limas
fabricadas por torgcdo tinham maior eficiéncia de corte do que limas
fabricadas por usinagem. A lima Flex-O foi a mais flexivel em todos os
tamanhos ensaiados. As limas usinadas tinham maior resisténcia a ruptura
em sentido anti-horario do que as limas feitas sob tor¢cdo, enquanto em
sentido contrario ocorria o oposto. As amostras foram ainda inspecionadas
dimensionalmente observando-se que as dimensbées das limas Flex-O
estavam frequentemente em desacordo com os valores recomendados nas
especificagcdes da American National Standards Institute (A. N. S. |.).
Camps e Pertot (1995) realizaram um estudo para comparar rigidez e
resisténcia a fratura de quatro marcas de limas niquel-titanio tipo K em
tamanhos variando de 15 a 40, usando como grupo de controle limas
Colorinox de acgo inoxidavel de fabricagcdo Maillefer. A resisténcia a fratura
foi verificada em torgcdo, medindo-se o torque e a deflexdo angular maxima
no instante da falha. A rigidez foi determinada medindo-se o momento
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necessario para dobrar o instrumento em um &ngulo de 45°. O angulo de
deformacao permanente, formado entre a ponta e as estrias do instrumento
apés alivio da carga, também foi registrado. Os ensaios foram executados
segundo a especificacdo n° 28 da American Dental Association e dez
amostras de cada tamanho foram testadas. Os resultados obtidos foram
analisados estatisticamente levando as seguintes conclusdes:

a) resisténcia a fratura por torgcdo: todas as limas niquel-titanio, com
excecao a lima calibre 40 da Maillefer e a lima calibre 30 da Spadden,
atendem aos requisitos especificados embora tenham torque inferior ao
das limas de aco inoxidavel. Observou-se também que o torque maximo
para a falha aumenta com o tamanho da lima;

b) deflexdo angular na falha: todas as limas niquel-titanio atendem os
requisitos especificados; a deflexdo angular ndo aumenta com o tamanho
da lima; limas de ago inoxidavel apresentam maior deflexdo angular que as
limas de niquel-titdnio, exceto para os tamanhos 15 e 20;

c) rigidez: também quanto a esta propriedade, todas as limas
atenderam aos requisitos especificados; as limas de niquel-titanio
mostraram-se cinco a seis vezes mais flexiveis que as limas de acgo
inoxidavel;

d) angulo de deformacao permanente: nas limas de aco inoxidavel
verificou-se a presenca de um angulo entre 9,94° e 18,14° remanescente
ap6s o alivio da carga. Nas limas de niquel-titAnio ndo houve formagéo
deste angulo; isto é, uma vez removido o esforco mecénico da lima
dobrada a mesma retornou a posicao original.

Camps, Pertot e Levallois (1995) avaliaram o relacionamento
existente entre a rigidez e o calibre de limas endodénticas tipo K de
niquel-titanio. Foram utilizados trés grupos de instrumentos com diferentes
segbes transversais (triangular, quadrada e triangular modificada) em
tamanhos de 15 a 40 ou 60 conforme especificacdo n® 28 da American
Dental Association para avaliacdo do momento de dobramento em deflexao
angular de 45° Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente e
mostraram que as limas quadradas possuem o mais alto momento de
dobramento seguindo-se em ordem decrescente as limas triangular e

triangular modificada (a modificagdo consistiu em tornar céncavas as faces
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das limas 45 a 60). O relacionamento entre calibre e rigidez foi
equacionado mostrando-se exponencial para as limas de secao transversal
quadrada e triangular e linear para a lima triangular modificada. Como o
experimento foi feito com limas especialmente produzidas para esta
finalidade o método de manufatura e o metal foram os mesmos, suportando
a conclusdo que a rigidez dos instrumentos é afetada pela massa dos
mesmos. Em comparacdo com dados obtidos em trabalho prévio realizado
nas mesmas condi¢gdes, foi concluido adicionalmente que o momento de
dobramento para limas de niquel-titanio é de trés a quatro vezes menor
que os encontrados para as limas de ago inoxidavel, independente do tipo
de sec¢do transversal considerada.

Blockburst e Denholm (1996) realizaram medicdes de dureza Vickers
em seis limas tipo K e quatro alargadores de ago inoxidavel manufaturados
por trés fabricantes objetivando avaliar a variabilidade nos resultados de
dureza dentro desta amostragem, inferir sobre o método de fabricagao
usado para estes instrumentos e sugerir correlagdo entre valores de
dureza, resisténcia a tracdo e expectativa de corte de dentina. Foram
utilizados instrumentos nos tamanhos ISO 15 e 40 com comprimento de 21
mm nos quais foram executadas sete impressdées com carga de 300 g,
tempo de permanéncia de 15 segundos, distanciadas em intervalos de 2
mm. Os resultados foram tratados estatisticamente mostrando substancial
variacdo de dureza (403 a 651 HV) dentro da populacdo ensaiada. Uma
formula de correlacdo entre dureza e resisténcia tragdo foi utilizada. Os
valores encontrados permitiram concluir que os instrumentos sé&o
fabricados a partir de material endurecido por trabalho a frio; existe uma
significante variagdo de dureza e resisténcia entre os diferentes tipos e
tamanhos de instrumentos e, finalmente, que existe potencial para
melhoria da resisténcia de alguns instrumentos pela escolha de materiais
de maior dureza e resisténcia do que os usados atualmente.

Canalda-Sahli, Brau-Aguadé e Berastegui-dJimeno (1996) realizaram
um estudo para comparar momento de tor¢cdao e deflexdo angular para
fratura e momento de dobramento a 45° de limas tipo K de secéo
transversal triangular fabricadas em niquel-titanio (Nitiflex, Naviflex),
titdnio (Microtitane) e acgo inoxidavel (Flexofile, Flex-R). Foram testados



33

dez instrumentos de cada tipo nos tamanhos 25 a 40 (totalizando 200
instrumentos) conforme as especificagcbes A. D. A. n° 28 e ISO n° 3630.
Os seguintes resultados foram encontrados:
a) momento de dobramento a 45°: todos o0s grupos testados
apresentaram resultados em acordo com a especificagcdo A. D. A. n° 28; as
limas de niquel-titdnio foram as de maior flexibilidade seguidas em ordem
decrescente pela lima de titanio e pelas limas de aco inoxidavel com a
diferencga entre elas tornando-se mais pronunciada nos tamanhos maiores.
b) momento de tor¢cdo para a falha: as limas Nitiflex e Microtitane no
tamanho 40 nao atenderam o requisito especificado. As limas de ago
inoxidavel apresentaram os maiores valores seguindo-se os resultados
encontrados para as limas Naviflex, Microtitane e Nitiflex.
c) deflexao angular na fratura: todos os grupos testados apresentaram
resultados em acordo com a especificacdo A. D. A. n° 28; as limas de acgo
inoxidavel foram as mais resistentes seguidas em ordem decrescente pela
lima de titdnio e pelas limas de nitinol.
Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente e permitiram
concluir que as limas de niquel-titdnio apresentaram a maior flexibilidade e
as de ago inoxidavel a maior resisténcia a fratura. As diferengas em
deflexao angular entre os cinco grupos foram maiores do que as diferencas
em momento de torg¢ado, levando assim a crer que a deflexdo angular é a
propriedade mais indicada para avaliar a resisténcia a fratura por torcao.
Rowan, Nicholls e Steiner (1996) compararam propriedades de
torcdo entre limas endoddnticas de aco inoxidavel (Flex-O-File) e de
niquel-titdnio (NiTi-Quality) com calibres I1SO 15, 25, 35, 45 e 55. Os
autores utilizaram cem limas de cada fabricante (vinte de cada calibre) e
realizaram os ensaios em uma maquina de teste Instron, aplicando a carga
de torcdo independentemente nos sentidos horario e anti-horario.
Verificaram que a deflexdo angular média no sentido horario é superior a
deflexdo no sentido anti-horario para ambos os materiais; que a deflexéao
angular das limas de ago inoxidavel é significativamente maior que a das
limas de niquel-titdnio no sentido horario, o inverso ocorrendo no sentido
anti-horario. Quanto ao torque de ruptura observou-se que os valores
encontrados, tanto nas limas de aco inoxidavel quanto nas limas de niquel-
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titAnio, sao essencialmente iguais qualquer que seja o sentido (horario ou
anti-horéario) da torcéao

Haikel et al (1998) conduziram um estudo com 480 Ilimas
endoddOnticas de niquel-titanio, provenientes de quatro fabricantes e com
calibres entre 15 e 40, nas quais foram avaliadas as caracteristicas de
resisténcia a torcdo e deflexdo angular na fratura, momento de dobramento
a 45° e deflexdo angular permanente comparando os resultados com
outros encontrados em estudo prévio para instrumentos de ago inoxidavel.
O estudo também submeteu parte das limas de niquel-titanio a tratamento
por 12 e 48 horas em hipoclorito de sédio comparando as propriedades
mecanicas encontradas com as de limas sem tratamento. Apds avaliagao
estatistica dos resultados encontrados, os autores concluiram que os
instrumentos de niquel-titAnio apresentaram deflexdo angular permanente
desprezivel, maior flexibilidade e menor resisténcia a torcao do que
instrumentos de ago inoxidavel, suas propriedades mecanicas atendem ou
excedem os requisitos da especificagcdo A. D. A. n° 28 (exceto a lima
Maillefer calibre 40 em resisténcia a tor¢cdo) e que o tratamento realizado
com o hipoclorito de s6dio ndo tem efeito sobre as propriedades mecéanicas
dos instrumentos de niquel-titanio.

Kazemi, Stenman e Spangberg (2000) com o propésito de comparar
qualidades clinicamente relevantes em instrumentos fabricados com ligas
diferentes, realizaram ensaios mecéanicos com limas tipo H, de hélice
dupla, tamanho 30, de ag¢o inoxidavel e de niquel-titAnio (vinte
instrumentos visualmente livres de defeito de cada tipo de metal),
produzidas experimentalmente com caracteristicas dimensionais idénticas.
As amostras obtidas foram submetidas aos seguintes ensaios: (a)
determinacdo da composigdao quimica (% em peso); (b) momento de torgéo
em sentido horario a 2 rpm até a fratura do instrumento (g.cm); (c)
deflexdo angular na fratura do instrumento (graus); (d) momento de
dobramento a 45° (g.cm) e (e) analise da superficie fraturada em
microscopio eletrébnico de varredura. Os ensaios mecanicos foram
realizados conforme especificagdes A. D. A. n° 28 e ISO n°® 3630/1 e os
valores encontrados tratados estatisticamente. Os resultados obtidos

foram os seguintes:
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Tipo de instrumento % Fe % Cr % Ni % Ti
ago inoxidavel 71,15 18,05 8,89 -
niquel-titanio 0,05 méaximo - 55,80 44,01

Figura 5 - composi¢cao quimica dos instrumentos

Tipo de Momento torsor Deflexdo angular Momento de

instrumento para fratura na fratura dobramento a
(g.cm) (graus) 45° (g.cm)

ago inoxidavel 81,95 + 1,76 602,65 + 42,24 73,20 £ 3,25

niquel-titanio 61,40 £ 2,46 763,55 £ 90,22 29,00 £ 1,26

(valores médios+ desvio-padrao)
Figura 6 - Propriedades mecéanicas dos instrumentos

A andlise por microscopia eletr6nica de varredura revelou fratura
fragil nos instrumentos de ago inoxidavel e ductil nos instrumentos de
niquel-titdnio. Baseado nos resultados acima, obtidos a partir de
instrumentos com caracteristicas dimensionais idénticas, os autores
concluiram que as limas de niquel-titdnio sao mais flexiveis em
dobramento, entretanto podem sofrer fratura por deformagdo sob menor
forca.

Kuhn, Tavernier e Jordan (2001) investigaram a influéncia da
estrutura proveniente de diferentes tratamentos térmicos sobre a falha em
fratura de instrumentos endoddnticos rotatérios de niquel-titanio das
marcas Profile (Maillefer) e Hero (Micro-mega) com calibres 20 a 40,
comprimento 25 mm e conicidade entre 0,04 e 0,06 mm/mm. Os resultados
obtidos basearam-se em ensaios de difracdo de Raios-X para detectar as
fases presentes na temperatura ambiente, microscopia eletrébnica de
varredura para estudo do estado superficial e de microdureza Vickers
sobre limas. O resultado obtido na anélise de difracdo de Raios-X mostrou
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que a estrutura presente em temperatura ambiente €& plenamente
austenitica e que a lima foi submetida a endurecimento por trabalho a frio.
Os ensaios de microdureza foram realizados sobre limas novas e
sobre limas tratadas termicamente em banho de sal e resfriadas em agua.
Os resultados obtidos foram analisados estatisticamente e os valores
medios estdo apresentados na figura 7.

Limas Endoddnticas Tratamento
Térmico
Dureza
Marca Conicidade  Calibre Temp. Tempo Vickers
(mm/mmx10?) (°C) (minuto
Hero 6 20 - - 421,0
Profile 6 20 - - 475,2
Profile 4 20 350 10 407,2
Profile 4 20 400 10 420,0
Profile 4 20 450 10 401,6
Profile 4 20 510 10 372,4
Profile 4 20 600 10 258,0
Profile 4 20 600 15 258,0
Profile 4 20 700 10 254 .4
Profile 4 20 700 15 254,2

Figura 7 — Variacdo da dureza vickers em funcdo do tratamento térmico

Como antes do tratamento térmico as durezas obtidas foram superiores a
400 HV, pode-se confirmar que elas ja haviam sido endurecidas por
trabalho a frio, provavelmente induzindo a formacao de precipitados. As
amostras tratadas abaixo de 600°C apresentaram menor densidade de
defeitos (deslocamentos) e para temperaturas acima deste valor a liga
recristalizou com desaparecimento parcial dos precipitados. As analises
através de microscopia eletrébnica de varredura mostraram marcas de
usinagem, irregularidades e trincas. Estes defeitos ficaram mais evidentes
pelo fato da lima ter sido curvada artificialmente para induzir deformacéo.
Com base neste trabalho, cujo propoésito principal foi tentar relacionar a

condicdo de microestrutura com falhas prematuras dos instrumentos, os
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autores concluiram que quando o material € submetido a deformacdes e
tensées de usinagem, uma alta densidade de defeitos no latice ¢é
produzida. Estes defeitos e as tensdes internas agem negativamente sobre
a mobilidade das interfaces de martensita. Em condi¢gdes clinicas, a
curvatura do canal distorce o instrumento endoddntico causando fadiga
ciclica por repeticdo de tensdes de tracdo-compressao. A nucleacdo e
propagacao das trincas ocorrem principalmente nas regides em tenséo
(lado externo da porcdo curvada), sendo estes processos facilitados pela
alta densidade de defeitos superficiais. Para aumentar a vida das limas os
autores sugerem que elas sejam termicamente tratadas (recuperacao)
antes da usinagem de modo a ser possivel reduzir o endurecimento por
trabalho a frio; usar condigbes apropriadas de usinagem e utilizar
eletropolimento para reduzir os danos superficiais de usinagem.

2.4.2 Eficiéncia de Corte

Webber, Moser e Heuer (1980) realizaram trabalho experimental
para propor um procedimento de teste que pudesse avaliar a eficiéncia de
corte em diferentes tipos de instrumentos endodénticos. O modelo
experimental consistiu das seguintes caracteristicas:
a) Utilizacao de limas de secdo transversal triangular, quadrada e
Hedstréem; e alargadores de secéao transversal quadrada e triangular nos
tamanhos 30 e 50;
b) Remocéo de material de fémur bovino Umido;
c) Amplitude de corte 12,5 mm em movimento linear reciproco a uma
velocidade constante de 3 ciclos por segundo durante 5 minutos;
d) Remocgado realizada simultaneamente por 4 instrumentos sobre
espessura de osso de 5 milimetros;
e) Carga de 150 gramas sobre o instrumento de corte;
f) Eficiéncia de corte medida por diferenca de peso em balanga com
sensibilidade de 0,1 mg;
g) Limpeza das laminas de corte dos instrumentos apés cada periodo de
cinco minutos;
h) Ciclos de cinco minutos repetidos por trés vezes, desta forma testando-
se 12 instrumentos de cada tipo e tamanho.
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Os resultados de capacidade de corte expressos através da perda média
de peso (mg / 5 minutos), estao apresentados na figura 8.

Designacao do Primeiro desgaste Terceiro desgaste
Instrumento Calibre 30 Calibre 50 Calibre 30 Calibre 50
Lima triangular 58(1) 97(13) 52(22) 62(17)
Lima quadrada 58(15) 58(9) 79(16) 83(15)
Alargador triangular 56(12) 67(6) 62(2) 49(14)
Alargador quadrado 35(2) 40(10) 50(16) 42(15)
Lima Hedstréem 38(5) 66(9) 32(8) 33(19)

(valores entre parénteses expressam desvio-padrao)
Figura 8 — capacidade de corte versus perda média de peso

Os resultados obtidos foram submetidos a tratamento estatistico
permitindo extrair as seguintes conclusdes:

- O osso bovino umido foi um material adequado para avaliacao de
eficiéncia de corte de instrumentos endodénticos;

- A eficiéncia de corte de todos os tipos de instrumentos ensaiados
variou significativamente ao longo do numero de usos;

- Instrumentos fabricados com secado transversal triangular foram
inicialmente mais eficientes, porém perderam o corte ap6s uUsoO sucessivo;

- Instrumentos fabricados em secado transversal quadrada apresentaram
maior retencéo do corte;

- Limas Hedstréem sofreram répida perda de corte com o0s usos
sucessivos;

Brau-Aguadé, Canalda-Sahli e Berastegui-Jimeno (1996) conduziram
um estudo “in vitro” envolvendo diferentes limas de seccao transversal
triangular (tipo K), com tamanhos ISO 25, ISO 30, ISO 35 e ISO 40,
fabricadas em niquel-titanio (Nitiflex, Naviflex), titdnio (Microtitane) e ago
inoxidavel (Flexofile e Flex-R). O objetivo da pesquisa foi comparar a
eficiéncia de corte de limas novas e nao esterilizadas submetendo-as
linearmente a um ciclo de 100 movimentos motorizados de vai-vem contra

um bloco de resina de metil-metacrilato (dureza 60 HV, similar a da
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dentina) sob carga controlada e de valor em gramas igual ao tamanho ISO
de cada lima. O experimento foi realizado sob irrigacao de agua corrente e
utilizou um total de duzentas limas, dez unidades para cada tipo sendo
testada. A partir da medicdo ao final de cada ciclo, da profundidade da
ranhura resultante da remocdo do material, foram obtidos os resultados
gque quando posteriormente submetidos a tratamento estatistico permitiram
ordenar a eficiéncia de corte na seguinte ordem decrescente: Flexofile,
Flex-R, Nitiflex, Microtitane e Naviflex.

Haikel, et al (1996) avaliaram a eficiéncia de corte de instrumentos
endodénticos ISO 30 de ago inoxidavel, com cinco diferentes geometrias,
por meio de um arranjo experimental baseado em um dispositivo
motorizado de teste. Neste experimento todo o comprimento da ponta ativa
da lima (16 mm) atuava sobre blocos de Plexiglass (dureza 33 HV,
homogénea e similar a da dentina) inclinados em conicidade de 2%, igual a
dos instrumentos sob analise, visando promover uma distribuicao de forga
ao longo de todo o comprimento de trabalho. Com cada um dos tipos de
lima, o autor realizou quatro series de 25 cortes, cada qual sobre uma
nova superficie, usando movimento composto por Y de volta no sentido
horario seguido de movimento linear no sentido de tragcdo a uma
velocidade de 16 mm/s, sob carga fixa de 325 g. A irrigacdo para o corte
foi feita durante cada procedimento a uma taxa de 85 ml/s. A eficiéncia de
corte foi avaliada em termos de massa de plexiglass removido por unidade
de energia consumida pelo instrumento (isto é, mg/J). Os resultados
obtidos mostraram que a lima Unifile apresentou a maior eficiéncia de
corte seguindo-se em ordem decrescente as limas Flexofile, K-flex, Helifile
e K-reamer.

Kazemi e Spéangberg (1996) conduziram um estudo “in vitro” para
avaliar a capacidade de remog¢ao de dentina e resisténcia ao desgaste de
limas endodénticas ISO 30 de niquel-titdnio. O estudo incluiu oito tipos e
marcas diferentes de instrumentos e avaliou trinta limas de cada. A
metodologia de teste empregada foi similar a utilizada anteriormente pelos
mesmos autores para limas de ag¢o inoxidavel. A carga utilizada no
experimento foi constante e igual a 100 g. O desgaste foi realizado através

de cinco ciclos de movimentos de vai-vem em plano horizontal a sessenta
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golpes por minuto, alternando-se entre dentina com um total de 300
movimentos e plexiglass com total de 600 movimentos. Durante o trabalho
da lima manteve-se irrigagcdao continua com agua deionizada a temperatura
ambiente. Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente e
mostraram haver consideravel variacdo em eficiéncia de corte e resisténcia
ao desgaste entre os instrumentos analisados. Quando tais resultados
foram comparados com os obtidos em estudo prévio com limas de aco
inoxidavel, pode-se concluir que limas de niquel-titAnio sao tdo ou mais
duraveis e eficientes em remocao de dentina que instrumentos similares
em aco inoxidavel.

Zuolo e Walton (1997) realizaram trabalho experimental para
comparar a deterioracdo em uso clinico de limas de niquel-titanio (manual
e rotatérias) e de aco inoxidavel. Os autores utilizaram sessenta
instrumentos de cinco tipos, provenientes de trés fabricantes e separados
em cinco grupos de 12 unidades cada. Os espécimes consistiram de
dentes extraidos de humanos (primeiro e segundo molares com canais
mesiais de curvatura moderada — 15 a 39°). A preparacao dos canais foi
feita manualmente e segundo rotina preestabelecida. As limas foram
usadas sob irrigacao copiosa com solugcao 2,6% de hipoclorito de s6dio em
tempos variando de 2 até um maximo de 22 minutos ou até evidéncia de
desgaste excessivo ou ruptura. A monitoracdo do estado das limas foi feita
por microscopia eletrénica de varredura no grupo de controle e nas demais
em intervalos espacados. No estado de novo todos os instrumentos foram
encontrados em perfeitas condi¢cdes. Em resposta ao uso, instrumentos de
aco inoxidavel tenderam a se desgastar mais rapidamente (6 minutos de
uso), seguidos pelos instrumentos rotatérios de niquel-titdnio (12 minutos
de uso). Os instrumentos manuais de niquel-titnio foram os mais
resistentes ao desgaste (apdés 22 minutos a grande maioria dos
instrumentos ainda estava adequada ao uso). A incidéncia de quebra de
limas foi pequena, concentrada nas limas de niquel-titdnio (uma unidade
do tipo manual e duas do tipo rotatério) ocorrendo apenas no final de vida
atil em limas de pequeno calibre (ISO 2 e 3). Embora nos grupos de
instrumentos de niquel-titanio tenha sido verificada a maior frequéncia de
fratura (3 instrumentos de um total de 36), pode-se em geral observar que



41

estas limas (particularmente as do tipo manual) quando comparadas com
instrumentos de ago inoxidavel oferecem maior resisténcia a deterioragéo.

Haikel et al (1998) avaliaram “in vitro” a eficiéncia de corte de limas
de aco inoxidavel tipo K e limas de niquel-titanio com secédo transversal
triangular e tipo Unifile, em presenga e auséncia de tratamento com
hipoclorito de sédio. A eficiéncia de corte foi medida em equipamento
motorizado usando-se placas coOnicas (2°) de plexiglass como material de
desgaste; a carga exercida sobre a lima foi de 325 g distribuida sobre todo
o comprimento de trabalho (16 mm) e a irrigagcao feita com agua num fluxo
de 85 ml/min para remocao dos residuos do material plastico. Quatro
marcas de limas foram testadas, sendo trés delas de niquel-titanio
(Brasseler, JS Dental e McSpadden) e uma de ago inoxidavel (Maillefer),
todas tamanho ISO 30. Dez amostras de cada fabricante foram ensaiadas
em cada uma das trés condigdes, a saber: conforme recebida, tratadas por
12 horas e por 48 horas em hipoclorito de s6dio. Cada instrumento foi
testado em cinqienta movimentos de corte unidirecional a uma velocidade
de 16 mm/s. A eficiéncia de corte foi expressa como a razao entre a massa
de plexiglass removida pela energia consumida e os resultados obtidos
analisados quanto a significaAncia estatistica, permitiram alcangar as
seguintes conclusbes: a) na auséncia do tratamento com hipoclorito de
sodio a lima Brasseler apresentou a maior eficiéncia de corte seguida em
ordem decrescente pelas limas Maillefer, JS Dental e McSpadden; (b) a
mudanca causada na eficiéncia de corte pelos tratamentos com hipoclorito
de sodio foi discreta e néo estatisticamente significante a um nivel de
significancia de 5%.

Moysés et al (2001) realizaram avaliagdo “in vitro” da capacidade de
corte segundo o numero de uso de limas endodénticas K-Flex, Flexofile e
Flex-R sobre 72 dentes humanos unirradiculares com canal reto, divididos
em trés grupos de 24 unidades em cada. O método de trabalho consistiu
em realizar a pesagem inicial dos dentes, fazer o preparo quimico-cirargico
dos mesmos utilizando em ordem crescente de numero as limas de
primeiro, segundo, terceiro e quarto uso respectivamente em cada seis
dentes de cada grupo, irrigando com solucao de hipoclorito de sédio a 1%
entre a mudanca de um instrumento para outro. Ao final desta etapa se
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determinava o peso final de cada dente e, por diferengca com o valor inicial,
a quantidade de dentina removida durante o preparo. Os resultados
obtidos receberam tratamento estatistico e permitiram concluir que a lima
Flex-R apresentou a maior capacidade de corte, seguindo-se em ordem
decrescente as limas K-Flex e Flexofile. Concluiu-se adicionalmente que
em todos os instrumentos endodénticos testados, a capacidade de corte foi
inversamente proporcional ao numero de utilizagdes.

Silva (2001) realizou testes comparativos entre limas endodénticas
tipo K calibre 35 - comprimento 25 mm - de ago inoxidavel (Flexofile) e de
niquel - titanio (Nitiflex) com o objetivo de estimar a eficiéncia de corte das
mesmas. Os testes foram realizados em dispositivo de simulagcdao com
movimento horizontal linear de limagem dos instrumentos sobre placas de
0sso bovino executando um ciclo de 45 minutos por placa divididos por
nove entalhes pré-existentes. O corte de material foi realizado a 138
movimentos/minuto, com uma amplitude de 3 mm, sob carga de 150 g e
refrigeracdo com agua destilada. A eficiéncia de corte foi quantificada pela
variagdo dimensional dos entalhes. Com base nos resultados obtidos o
autor concluiu que as limas de ac¢o inoxidavel apresentaram capacidade de
corte superior e decréscimo mais rapido de rendimento quando
comparadas as limas de niquel-titanio.

Amaral (2002) realizou testes comparativos entre limas endodénticas
tipo K calibre 35 - comprimentos 21 e 25 mm - de ag¢o inoxidavel (Flexofile)
e de niquel- titanio (Nitiflex) com o objetivo de estimar a eficiéncia de
corte das mesmas. Os testes foram realizados em dispositivo motorizado
de simulacdo com movimento horizontal linear de limagem dos
instrumentos sobre placas de osso bovino executando um ciclo de
quarenta minutos por placa divididos eqlitativamente por oito entalhes pré-
existentes. O corte de material foi realizado a 277,5 movimentos/minuto,
com uma amplitude de 2 a 3 mm, sob carga de 104,61 g e refrigeragdo com
solugcao fisiologica. A eficiéncia de corte foi quantificada pela variagéao
dimensional dos entalhes. Com base nos resultados obtidos o autor
concluiu que as limas de niquel-titanio apresentaram maior capacidade de
corte do que as limas de acgo-inoxidavel;, que o comprimento do
instrumento ndo interfere sobre a capacidade de corte e que ambas as
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limas de niquel-titanio e de aco inoxidavel perderam a capacidade de corte
com o uso, sendo esta perda mais significante do primeiro para o segundo

uso.

2.4.3 Tratamentos de superficie

Rapisarda et al (2000) realizaram um estudo para verificar se
tratamentos de nitretagcdo térmica e implantagdo i6nica em limas
endodénticas rotatérias de niquel-titdnio resultariam em alteragdes
superficiais ou subsuperficiais que produzissem um aumento na resisténcia
ao desgaste e eficiéncia de corte. Trinta limas novas (Profile-Maillefer
Instruments SA), sendo metade delas calibre 15 e outra metade calibre 30,
foram subdivididas em trés grupos cada qual com cinco unidades de cada
um dos tipos de instrumentos descritos acima. Um dos grupos foi mantido
como de controle e os dois remanescentes receberam tratamento de
superficie como se segue: (a) implantacao iébnica com 150 keV de ions
nitrogénio em doses de 1 x 10" ion/cm?® sob alto-vacuo (107 torr) e
temperatura ambiente com monitoragdo constante da corrente i6nica. A
uniformidade das doses foi garantida por uma “varredura” dos ions em uma
area de 2 cm?, com os instrumentos girando em frente da banda iénica a 6
revolugcdes por minuto durante 5 horas; e (b) nitretacdo térmica a 500°C
por 8 horas. As composi¢cdes quimicas dos instrumentos na superficie e
abaixo em profundidades de 5, 7, 20, 40 e 60 nm, foram determinadas
usando-se espectroscopia foto-eletrédnica de Raios-X. Para avaliagdao da
eficiéncia de corte todas as limas foram usadas em blocos de resina para
treinamento endoddéntico, a uma constante de 340 rotacbes por minuto. A
remocao de material foi feita sob irrigacdo abundante (10 ml) de solugao
fisioldgica em trés etapas de 80 segundos - cada qual em um novo
simulador de treinamento - divididas em 16 subciclos de 5 segundos cada.
A quantidade de material removido foi determinada pela perda média de
peso do bloco de resina, realizada no inicio do experimento e depois de
cada um dos sub-ciclos, traduzindo-se, apés tratamento estatistico, na
medida comparativa da avaliacdo da eficiéncia de corte entre os
instrumentos estudados. Os resultados obtidos foram:
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a) razdo atébmica N/Ti: quando medida na superficie o valor encontrado
para o grupo de controle foi inferior a 0,1; crescendo para 0,5 no grupo
nitretado termicamente e para 1,2 no grupo com implantacao de ions
sugerindo, nestes dois dultimos, a presenca de camada superficial
estequiométrica de nitreto de titdnio com aproximadamente 10 nm de
espessura.

b) eficiéncia de corte: comparando-se os trés grupos estudados a maior
eficiéncia foi verificada para as amostras com implantagcdo de ions,
seguindo-se em ordem decrescente as amostras nitretadas termicamente e
as do grupo de controle.

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que ambos os tratamentos
de implantagcdao de ions e nitretacdo térmica promovem maior resisténcia
ao desgaste e eficiéncia de corte nas limas niquel-titanio.

Rapisarda et al (2001) investigaram o efeito da implantagdo de ions
nitrogénio sobre a resisténcia ao desgaste de vinte limas endoddnticas
rotatérias Profile (Maillefer Instruments S.A.) calibre 25 de niquel-titanio.
Os vinte instrumentos foram separados em dois grupos, um de controle e
outro com tratamento superficial realizado com os seguintes parametros:
implantagdo com ions Nitrogénio de 250 KeV de energia, corrente da
ordem de 10 pA/cm? constantemente monitorada durante 5 horas, doses de
implantacdo de 2 x 10" ions/cm?, alto-vacuo (107 Torr) e temperatura
ambiente. Em busca de uniformidade nas doses, os ions foram “varridos”
sobre uma é&rea de aproximadamente 2 cm? e o0s instrumentos
endoddnticos mantidos sob rotagcdo de 6 ciclos por minutos no caminho da
banda i6nica. Todas as amostras (de controle e implantadas) foram
testadas por um mesmo operador, sob irrigagdo abundante de solugéao
fisiologica, a velocidade constante de 340 rotagdes por minuto e realizando
quatro preparagdes de 1 minuto cada (subdivididas em seis sessdes de 10
segundos) em blocos de treinamento endodéntico, os quais eram
substituidos por outro novo a cada etapa de 60 segundos. Nenhuma das
amostras foi esterilizada em autoclave. Areas estratégicas, fundamentais
ao desempenho dos instrumentos, foram observadas em diferentes
ampliagbées (53X a 12000X) ao microscopio eletrébnico de varredura antes
do inicio dos testes, apdés a etapa inicial de um minuto e ao final da
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avaliacdo (240 segundos). Fotomicrografias provenientes das observagdes
sobre as limas experimentais e de controle foram avaliadas por um
profissional quanto a seis critérios: micro-fraturas, fratura completa,
quebra da aresta de corte, dobras (metal strips), corrosdo por “pitting” e
por “fretting”. A analise das imagens fotograficas conduziu aos seguintes
resultados:
(a) ndao se constatou nenhuma diferenca entre as amostras de controle
e experimental antes do trabalho nos blocos de resina;
(b) ap6s 60 segundos de corte do bloco endodéntico as amostras do
grupo de controle mostraram os primeiros sinais de desgaste com a
presenca de dobras nas pontas, pitting e micro-fraturas nas laminas. As
amostras do grupo experimental nao apresentaram alteracdes
significantes;
(c) ap6s 240 segundos de instrumentacdo no bloco endodéntico o
desgaste das amostras de controle foi ainda mais evidente, e embora as
amostras experimentais ndo apresentassem  alteragdes significativas,
perceberam-se os primeiros sinais de “pitting”.
Como conclusado ao estudo os autores reportaram que a implantagcao iénica
aumenta a vida dos instrumentos, mantendo sua precisdo e a forma de
suas laminas, mesmo ap6s uso repetido em simuladores endoddnticos.
Tripi et al (2002) realizaram um estudo comparativo entre dois
diferentes métodos de deposicao de camadas ricas em nitrogénio sobre a
superficie de limas endodoOnticas rotatorias calibre 20 de niquel-titdnio. O
primeiro método foi baseado na reacdo de aménia (NHj3) umida com niquel-
titanio a alta temperatura (300°C) e o segundo procedimento utilizado foi a
deposi¢do quimica de vapor por metal organico (MOCVD — Metal Organic
Chemical Vapor Deposition) utilizando Ti(EtoN), como precursor do titanio
e nitrogénio. A deposicao foi feita a pressao reduzida (1 Torr), o Ti(Et2N)4
foi evaporado a 25°C e difundido na zona de deposicédo, a qual foi mantida
a 300°C. Neste estudo foram utilizados 15 instrumentos endodénticos
divididos em trés grupos (um de controle e um para cada método de
deposicao descrito acima) os quais foram analisados por trés diferentes
técnicas: Difracdo de Raios-X (XRD — “X-rays diffraction”) que permitiria
identificar possiveis alteragdes na estrutura cristalina das amostras;
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Espectroscopia Foto-eletrébnica por Raios-X (XPS - “photoelectron
espectroscopy”) para analisar a composicdao da superficie das amostras e
Microscopia Eletrénica de Varredura (SEM - “scanning electronic
microscopy”) para verificar alteragbes no perfil dos instrumentos. Os
resultados encontrados mostraram que:

a) Ambos o0s processos de deposi¢cdo nao introduziram novas fases
cristalinas na estrutura do material;

b) As composigcbes quimicas de superficie das amostras estudadas
apresentaram as seguintes variagodes:

Razao N/Ti Razao Ni/Ti

Grupo de controle 0,20 0,30
Grupo tratado com NH; umida 0,90 0,25
Grupo tratado com MOCVD 2,00 0,18

Figura 9 —razdo N/Ti e Ni/Ti na superficie da amostra

c) As analises de microscopia eletr6nica por varredura, realizadas com
baixas ampliagbées (53/170X), nao mostraram quaisquer alteracdes
relevantes no perfil dos instrumentos, entretanto, quando analisadas a alta
magnificagcdo (2400X) as amostras dos grupos experimentais mostraram-se
ligeiramente diferentes das do grupo de controle, apresentando as
camadas de material depositado com a perda das caracteristicas
longitudinais tipicas do processo de manufatura das amostras de controle.
Observou-se adicionalmente que a superficie dos instrumentos tratados
com MOCVD é mais homogénea e plana do que a superficie dos
instrumentos tratados com deposicdo de NHj.

Com base nos resultados obtidos os autores puderam concluir que:

a) Ambos os tratamentos de deposicdao efetuados introduziram uma
camada de nitreto de titdnio na superficie dos instrumentos, a qual por sua
dureza, contribui para maior eficiéncia de corte e previne possivel

oxidagao superficial dos instrumentos durante esterilizacdo em autoclave;
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b) O método de deposicdo por MOCVD permitiu depositar na camada
superficial uma concentragcdo de nitrogénio duas vezes maior do que a
concentracdo observada em amostras tratadas por implantacdao de ions ou
deposigado de NHj;

c) As camadas depositadas pelos dois processos tratados neste estudo
apresentaram diferentes caracteristicas morfolégicas;

d) As analises realizadas mostrando que a menor concentracdao de
niquel na superficie ocorreu em simultdneo com a maior taxa N/Ti sugerem
que processos de deposicdo causam uma migracao de niquel da superficie

em direcdo ao nucleo do material.

2.4.4 Outras propriedades

Himel, Moore e Hicks (1994) realizaram avaliagdo “in vitro” da
efetividade de trés limas endodénticas e as técnicas com as quais séao
usadas. O experimento consistiu na utilizacao de noventa blocos de resina
divididos em trés grupos e instrumentados usando limas rotatérias e
manuais de nitinol e limas manuais de aco inoxidavel. Com auxilio de
computador, foram feitas imagens dos blocos antes e apdés a
instrumentacdo, as quais foram a seguir superpostas medindo-se as
diferengas encontradas. A lima manual de nitinol usada em movimento de
limagem causou uma remoc¢do significativamente maior da parede externa
do canal entre 3 a 6 mm abaixo do comprimento de trabalho. As limas de
aco inoxidavel removeram significativamente mais material da regiéo
externa do canal no comprimento de trabalho e na zona de perigo, do que
fora removido pelas demais limas. As limas rotatérias de nitinol foram
significativamente mais rapidas e mantiveram uma melhor instrumentacao
do canal em relagao as limas dos demais grupos testados. Baseados nos
resultados obtidos os autores indicaram que limas de nitinol devem ser
usadas em movimento de alargamento e sao efetivas na conformacao de
canais.

D’Souza, Walton e Maixner (1995) analisaram a uniformidade da
secgao transversal nos niveis coronal e apical de sete marcas comerciais

de limas com o objetivo de comparar os resultados encontrados com os
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diagramas apresentados pelos fabricantes. A presenca das arestas de
corte também foi examinada. As limas utilizadas foram manufaturadas por
torcdo (K-file, K-reamer e K-flex) ou por usinagem (Flex-R, Unifile, S-file e
Hedstrom) sendo a amostragem formada por 12 unidades de cada marca e
tamanho (calibres 10, 25 e 40), coletadas de diferentes lotes de cada
fabricante. As amostras foram embutidas em acrilico, cortadas
transversalmente na altura das estrias apical e coronal e fotografadas ao
microscopio. Seis clinicos analisaram independentemente as amostras e
atribuiram escores as imagens projetadas sobre uma tela comparando-as
com a da seccao correspondente conforme projeto do fabricante.
Adicionalmente realizaram também inspecao visual das arestas de corte.
Os resultados obtidos permitiram concluir que as inconsisténcias
localizavam-se primariamente nas limas usinadas de calibres menores e
nas secgbes apicais dos instrumentos, embora, de forma geral, todas
apresentassem boa qualidade e se mostrassem consistentes com o projeto
dos fabricantes no que diz respeito a forma da secao transversal e a
presenca das arestas de corte.

Esposito e Cunningham (1995) realizaram um estudo para comparar
a capacidade de limas de ac¢o inoxidavel tipo-K e de limas manuais e
rotatorias de niquel-titdnio em manter a forma original do canal de raizes
curvas durante instrumentacdao. A manutencdo do trajeto do canal foi
determinada pela superposicdo de radiografias tomadas apés cada
instrumento utilizado (limas calibres 25, 30, 35, 40 e 45) com radiografia
pré-instrumenta¢cdo na qual o canal era verificado com lima calibre 10. Os
resultados obtidos mostraram que os instrumentos de nitinol mantiveram
em todos os casos o trajeto original do canal. Durante a instrumentagéao
com limas de ago inoxidavel a incidéncia de desvios do trajeto original
aumentou progressivamente com o calibre da lima utilizada tornando-se a
diferenga, deste grupo com os de niquel-titdnio, estatisticamente
significante com instrumentos acima do tamanho 30.

Stokes et al (1999) realizaram um estudo para avaliar e comparar a
susceptibilidade a corrosdo de 120 limas endodénticas calibre 1SO 20,
comprimento 25 mm, de aco inoxidavel e de niquel-titAnio imersas em

solugcao de hipoclorito de sédio. As limas, comercializadas por diferentes
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fabricantes, foram divididas em cinco grupos (sendo trés deles com
instrumentos de ago inoxidavel e os demais com instrumentos de niquel-
titdnio) e foram imersas em solucdo de hipoclorito de sédio a 5,25% por
uma hora a temperatura ambiente, registrando-se o potencial de circuito
aberto (OCP — open circuit potential) medido através de um potenciémetro
e um eletrodo padrao de referencia de calomel. O OCP representa o
potencial no qual todas as reacbes de oxidacao e reducao estdao ocorrendo
simultaneamente. Os graficos de Potencial de Circuito Aberto foram
classificados de acordo com a estabilidade em trés critérios: estavel;
instavel e erratico. Apdés o periodo de imersao, todas as limas foram
inspecionadas através de microscopia a 25 ampliagbes, classificadas
segundo critério de agressividade do ataque, com uma amostra de cada
tipo de material com maior concentracdo de corrosdo examinada por
microscopia eletrénica de varredura e em espectrometria por dispersao de
energia (EDS — “energy dispersive spectrometry”). Os resultados obtidos
foram analisados estatisticamente permitindo extrair as seguintes
conclusdes:

a) O percentual de corrosao visivel nos lotes de limas de aco inoxidavel
fornecidos por trés fabricantes variou de 4 a 25%; entre as limas de
niquel-titanio fornecidas por dois fabricantes esta variacao foi de 0 a 8%.
Os testes estatisticos realizados confirmaram n&o haver relacionamento
entre corrosdao e material da liga, entretanto mostraram que limas de
diferentes fornecedores apresentaram diferentes comportamentos de
resisténcia a corrosao (ao final dos ensaios observou-se que limas com e
sem a presenca de corrosdo provinham de uma mesma embalagem);

b) Os critérios instavel e erratico de potencial de circuito aberto variaram
de 12% a 75% para as limas de aco inoxidavel e de 0% a 62% para as
limas de niquel-titanio;

c) O estudo nao permitiu demonstrar um relacionamento direto entre
corrosao e as medicoes de OCP, pois das 120 limas testadas, 29
mostraram classificacdo instavel ou erratica sem apresentar corrosao
visivel;

d) O exame com EDS na lima de ag¢o inoxidavel, feito comparando-se

concentragcdes de elementos quimicos entre uma area corroida e outra néo
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corroida da mesma amostra, mostrou que na area atacada havia uma
reducdo significativa no teor de Cromo. No caso da lima de niquel-titdnio o
exame nao permitiu alcancar quaisquer conclusées, com ambas as areas
mostrando-se similares.

Dobé-Nagy et al (2002) compararam as caracteristicas de
modelagem em instrumentacdo manual de limas de niquel-titanio tipo S e
tipo K. Os autores empregaram dentes humanos extraidos, divididos em
trés grupos conforme o tipo de raiz: (a) com canais retos; (b) curvos
apicalmente e (c) continuamente curvos, cada um dos quais foi entéao
dividido em dois subgrupos, um deles instrumentado com limas tipo S e o
outro com limas tipo K. A performance das limas foi avaliada através de
superposicdo de imagens radiograficas em pontos especificos, feitas antes
e apods preparo. Com o resultado encontrado foi observado que a
preparagado dos canais com limas tipo K € mais rapida do que a preparagao
com limas tipo S, sendo esta diferenga, entretanto, ndo estatisticamente
significativa. O estudo permitiu ainda concluir que a preparacao de raizes
apicalmente curvas com limas tipo K produz conformag¢do mais apropriada
do que com as limas tipo S.

Zinelis et al (2002) examinaram o estado atual de padronizacao dos
instrumentos endodénticos através de medicdo dimensional de limas de
aco inoxidavel tipo H e K (calibres 8 — 40) e limas rotatéorias de niquel-
titdnio (calibres 15 — 40), comercializadas por trés diferentes fabricantes.
As caracteristicas selecionadas para medicao foram o didmetro da primeira
parte protudente do instrumento (Dm), o angulo (a) e o diametro (d1)
projetado na ponta do instrumento (este ultimo calculado conforme a
norma ISO), buscando-se determinar a partir destas medigdes:

a) Aincidéncia e grau de desvio do diametro da ponta em relagdo a norma
ISO 3630-1:1992;

b) A mesma dimensdo em limas tipo H e K com calibres entre 8 — 25,
produzidas por um mesmo fabricante, calculando-se o desvio padrdao da
amostragem (n=6) e estimando-se através de teste estatistico a diferenca
entre os valores obtidos e os padronizados e adicionalmente, com base
nos resultados anteriores, calcular o percentual de diferenga entre os
diametros de limas seqlenciais entre os calibres 8 e 40. O estudo foi
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conduzido utilizando-se um microscoépio universal de medicdo marca Leitz,
modelo UWM-SKI, operando em modo de transmissdao com uma resolugao
de 0,1 pm. Os resultados encontrados mostraram que:

(a) Na grande maioria das limas dimensionadas o didmetro (d1)
encontra-se dentro do campo de tolerancia, embora em nenhum dos casos
coincida com o valor nominal;

(b) Na grande maioria das limas tipo K dimensionadas os diametros
encontrados foram ligeiramente acima do nominal, o inverso ocorrendo
para as limas tipo H;

(c) Ha uma grande variacdo na diferenga relativa entre dois tamanhos
consecutivos de instrumentos, sendo esta diferenga mais pronunciada nas
limas com calibres entre 8 e 25.

Com base nos resultados alcangados, os autores concluiram que devido a
amplitude de tolerancia prescrita pela norma ISO (£ 0,02 mm para todos os
diametros), quando o diametro de ponta de um instrumento encontrava-se
proximo ao limite inferior de especificacdo e o diametro de ponta da lima
seqlencial seguinte estava proximo do limite superior da norma, a
diferenga entre ambos tornava-se exagerada. Ocorrendo o inverso, duas
limas que em tese seriam seqlenciais poderiam na realidade estar se
superpondo. Em muitas ocasidoes, estes desvios constituem-se na maior
fonte de dificuldades encontradas nos tratamentos clinicos, especialmente

quando o canal é de natureza curva ou estreita.



3 PROPOSICAO

O presente trabalho propde-se a comparar limas endoddnticas de
niquel-titanio, tipo K, ISO 35, submetidas ao tratamento de implantagéao
de ions por imersao em plasma, com limas nao-tratadas de aco
inoxidavel e de niquel-titanio, avaliando:

a) os efeitos sobre a resisténcia ao desgaste dos instrumentos;

b) os efeitos sobre a flexibilidade dos instrumentos.



4 MATERIAL E METODO

Na figura 10 ¢é apresentado um esquema da metodologia
empregada na execucao deste trabalho.

SELECIONAR LIMA

ACO INOXIDAVEL NiIQUEL-TITANIO
|
Controle Microdureza MEV
dimensional
| |
TRATAMENTO
Desgaste DE SUPERFICIE

Microdureza

MEV
MEV
Flexibilidade
Flexibilidade
XPS
MEV

Desgaste

Figura 10— Representagcdo esquematica da metodologia empregada no
trabalho
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Os testes inicialmente realizados com as limas de ago inoxidavel e
de nitinol foram microdureza Vickers, controle dimensional, flexibilidade
e desgaste, além da microscopia eletrénica de varredura realizada em
trés instantes, a saber: no recebimento, ap6s ensaio de desgaste e apos
ensaio de flexibilidade. Em sequéncia ao tratamento de superficie as
limas de nitinol foram submetidas a microdureza Vickers, testes de
flexibilidade e desgaste, microscopia eletr6bnica de varredura e
espectroscopia foto-eletrébnica de Raios-X. Neste trabalho foram
utilizadas limas endodénticas manuais (figura 11) de fabricagao
Maileffer — Suiga, tipo K, calibre 1ISO 35, comprimento 25 mm de aco
inoxidavel (modelo Flexofile) e de niquel-titdnio (modelo Nitiflex). As
limas foram utilizadas no estado de recebimento, sem qualquer

esterilizacao.

Figura 11 — Limas endodénticas utilizadas no trabalho

4.1 Controle dimensional

Duas unidades de cada tipo de lima foram submetidas a inspecao
dimensional em um projetor de perfil modelo ST 1000 (Figura 12),
fabricado por Heinrich Schneider — Germany, determinando-se o
comprimento da lamina cortante, o numero de estrias e o diametro e
angulo das hélices em duas posi¢cées D, e Dy3 sendo as medigdes em D,
feitas na ponta do instrumento, e em Dy3 a 13 mm da extremidade da
lamina cortante. As medi¢gdes foram realizadas com uma ampliagdo de
50x.
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L Fipry

Figura 12 — Projetor de perfil modelo ST 1000

4.2 Microdureza Vickers

A microdureza Vickers foi realizada no nucleo das limas, ao
longo do comprimento de corte (eixo longitudinal) do instrumento, em
seis pontos espacados a cada 3 mm aproximadamente. Os ensaios
foram feitos com carga de 300 g e tempo de permanéncia 15 s, usando-
se o0 equipamento modelo FM-300-E (figura 13), fabricado por Future-
Tech, Japan. Foram ensaiadas duas limas de ago inoxidavel, e quatro
limas de nitinol (duas antes e duas ap6s o tratamento de superficie).

,;,

Figura 13 — Microdurémetro Vickers modelo FM-300-E
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4.3 Microscopia Eletronica de Varredura

Para avaliar a superficie das limas foi utilizado um microscépio
eletrébnico de varredura Leo 1450V (figura 14), pertencente ao
Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de Engenharia
Quimica de Lorena (FAENQUIL) — SP.

Figura 14 - Microscoépio Eletrdénico de Varredura

4.4 Espectroscopia Foto-eletrénica de Raios-X

Os ensaios de espectroscopia foto-eletrénica de Raios—X (XPS)
foram realizados em um equipamento (figuras 15 a 17) pertencente ao
Instituto de Fisica da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP).

Figura 15 — vista geral do analisador XPS
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Figura 17 — vista do sistema de anélise

Com a utilizagcdo desta técnica foi determinada a composi¢cao da
superficie das limas de nitinol ap6s o tratamento de implantagédo de ions
por imersdao em plasma. Os espectros de fotoelétrons de Raios-X das
amostras ensaiadas foram obtidos com um analisador hemisférico HA
100 VSW operado em modo de transmissdao com energia de 44 eV. A
pressdo durante as medicdes foi sempre menor do que 2x10°® mbar.

4.5 Ensaios de Flexibilidade

A flexibilidade das limas foi medida pelo momento de dobramento
a 30° e a 45°. Os ensaios foram realizados em um equipamento
chamado troptrémetro (figuras 18a/18b), pertencente ao Departamento
de Dentistica da Faculdade de Odontologia da Universidade de Sao
Paulo, e projetado conforme requisitos da especificagcdo A.D.A. n° 28.
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A metodologia do ensaio consistiu nas seguintes etapas: a)
Remocédo do cabo do instrumento endodéntico, no ponto de encontro
com o eixo metalico da lima; b) Fixacdo da lima perpendicularmente ao
mandril, ocupando um comprimento de 3 mm a partir da ponta; c)
Aproximagédo da lima a um ponto de encosto, localizado a 17 mm da
ponta do instrumento; d) Aplicacdo manual de uma carga crescente na
ponta do instrumento provocando flexdo no eixo da lima. A forga de
reacdo a este esforgco era entdo lida em uma balanga digital Mettler,
modelo PB 3002, sensibilidade 0,0010 g, sobre a qual o ponto de
encosto se encontrava apoiado. Simultaneamente, esta forca normal
era transferida, por um mecanismo de cremalheiras, a um eixo dotado

de um ponteiro que defletia sobre um transferidor, permitindo a leitura

do angulo de dobramento.

Figura 18 — (a) Troptrémetro; (b) Detalhe da lima no equipamento
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4.6 Confeccao das placas de desgaste

A escolha de um método gravimétrico (diferenca de peso) para
medicao da eficiéncia de corte das limas endodéOnticas foi feita pela
simplicidade oferecida e na expectativa que sua utilizacao pudesse
reduzir a controvérsia existente entre os resultados ja obtidos por outros
pesquisadores usando diferentes técnicas.

Entretanto, mediante os reduzidos valores encontrados para a
perda de peso do material sendo desgastado pelo trabalho de limagem,
0 sucesso da técnica selecionada, tornou-se fortemente dependente da
capacidade de se evitar que fatores outros que nao a prépria perda de
corte da lima viessem a interferir no resultado obtido.

Nossa opcao pelo uso da resina fendlica, utilizada comumente no
embutimento a quente de materiais, foi precedida de pesquisa
exploratoria com algumas das alternativas encontradas na literatura, as
quais entretanto, apresentaram os seguintes inconvenientes:

(a) Dentes humanos: sabendo de antemao que neste trabalho seriam

necessarias varias amostras, descartou-se esta alternativa pela
dificuldade em se conseguir dentes com dureza homogénea, buscando
bloquear uma variavel indesejavel a medigao da eficiéncia de corte.

(b) Osso de fémur bovino: a pesquisa realizada com este material

mostrou sua incapacidade devido a forte higroscopia encontrada. Todas
as placas de desgaste foram retiradas de um unico fémur bovino,
fervido por 1 h e deixado imerso em hipoclorito de s6dio 2,5% por 24 h a
temperatura ambiente. A seguir, o osso foi cortado e lixado para
confecgdo das placas na dimensdo padrdao (30 mm de comprimento x 20
mm de largura x 3 mm de espessura), as quais foram posteriormente
armazenadas em soro fisiolégico até o instante de uso. Ao ser
condicionado a um nivel de umidade de 15%, tipico de dentes humanos
(HELFER et al; 1972), o osso bovino busca estabilizar sua umidade com
a do ambiente tornando-se, por este motivo, um fator de grande
interferéncia ao resultado do trabalho de limagem, o que foi percebido
pela oscilacdo do peso da placa de desgaste quando se tentou fazer sua
medicdo em balanga digital. Tentativas realizadas no sentido de
proteger parte da superficie do osso bovino com verniz acrilico de base
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aquosa (Acrilex, ref. 15010) também nao foram satisfatérias para
contornar esta dificuldade.
(c) Polimetilmetacrilato (acrilico ou Plexiglass): avaliagbes praticas

deixaram claro a impossibilidade de se optar por este material, o qual,
por sua baixa dureza e alta ductilidade, respondeu ao ciclo de desgaste
sem qualquer perda de peso (provavelmente por se deformar, ao invés
de se desgastar, sob acado da limagem). Os resultados de microdureza
Vickers em placas de desgaste confeccionadas em baquelite, osso de
fémur bovino e acrilico sdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Microdureza Vickers de placas de desgaste

Tipo de placa Identificacédo Regido do ensaio Média Desvio
da placa 1 2 3 Padréao
1 43,0 41,4 41,0 41,8 1,1
2 42,9 39,5 40,2 40,8 1,8
Osso de fémur 3 33,9 42,0 43,0 39,6 5,0
bovino umido
4 42,9 40,3 39,9 41,0 1,6
5 32,6 33,2 40,4 354 4,3
1 38,9 40,4 39,5 39,6 0,7
2 39,6 37,4 38,8 38,6 1,1
Baquelite 3 39,7 40,2 40,4 40,1 0,4
4 38,3 37,4 40,4 38,7 1,5
5 41,9 42,6 43,4 42,6 0,7
Acrilico 1 20,9 21,4 21,2 21,2 0,2
2 21,2 20,8 20,9 21,0 0,2
Osso bovino 1 60,5 68,5 64,4 64,5 4,0

desidratado
2 66,4 64,6 64,7 65,2 1,0
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O valor médio de microdureza das placas de acrilico foi o menor
dentre todos os materiais pesquisados para uso neste trabalho. A
desidratacdo do osso de fémur bovino provocou sensivel aumento na
microdureza deste material, gerando o maior valor médio entre as
alternativas estudadas. As microdurezas das placas de baquelite e do
osso de fémur bovino umido foram comparadas utilizando-se o teste “t°
para médias em amostras independentes. O resultado obtido (p-value =
0,886) demonstra existir significativa evidéncia estatistica para concluir
que as médias sao iguais, o que valida o uso das placas de baquelite
como um substituto razoavel do osso Umido, sem apresentar o0s
inconvenientes  causados por este altimo. As placas de
polimetilmetacrilato e de fémur de o0sso bovino testadas sé&o
apresentadas na figura 19.

Figura 19 - placas de osso bovino e de polimetilmetacrilato

Os fatos descritos levaram a escolha da resina fendlica de embutimento
a quente (baquelite) pelas seguintes razdes:

e Dureza homogénea e muito similar a do 0sso bovino umido;

e Baixa higroscopia;

e Boa estabilidade dimensional;

e Baixo custo de preparacgéao;

e Reprodutibilidade controlavel na preparagado das amostras;

e Apresenta perda de peso em resposta ao ciclo de limagem.
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As etapas de preparagcdao da placa de desgaste estao
esquematicamente apresentadas na figura 20.

Pesar resina
granulada

Moldar cilindros

A 4
Cortar e lixar na
dimensao padrao

A 4
Preparar entalhes de
guia para desgaste

A\ 4
Identificar placas de
desgaste

A 4

Ensaiar microdureza

A\ 4
Acondicionar até o
instante de uso

Figura 20 — Etapas da preparacao das placas de desgaste

A moldagem da resina fendlica de embutimento a quente, tipo
"Multfast Brown" (marca Struers), foi feita em prensa de embutimento
marca Struers, modelo Tempo Press 200 (figura 21a), utilizando-se uma
carga de 20-25 kN, tempo de 10-12 minutos, temperatura de 190°C -
210°C e 8 g de resina granulada, com a qual se produziram cilindros de
8 mm de altura e 30 mm de diametro. Os cilindros foram entao
seccionados ao longo da secao transversal e obtidos dois discos de
aproximadamente 4 mm de espessura os quais foram lixados (lixa grana
180) em uma politriz automatica modelo DPU-10 (figura 21b), sendo

reduzidos a uma espessura de 3 mm.
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Figura 21 — (a) Prensa de embutimento; (b) Politriz automatica DPU-10

Nestes discos, ainda por lixamento até uma largura de 20 mm,
foram criadas duas faces paralelas e nestas, tendo como guia um
gabarito de aco previamente preparado, foram confeccionados oito
entalhes (quatro em cada face) igualmente espagcados com 1 mm de
altura e 0,6 mm de largura, cuja finalidade foi guiar a lima endoddntica
no teste de desgaste. A placa de desgaste e o gabarito de ago séao
apresentados na figura 22.

Figura 22 - Placa de desgaste e gabarito de abertura de ranhuras

Para o ensaio de microdureza Vickers usou-se 0 mesmo
equipamento ja descrito no item 4.2. As impressdes foram feitas entre
os entalhes na transversal da placa com 500 g e 15 s. Os ensaios foram



64

feitos em 5 amostras, fazendo-se 3 determinagdes por amostra. Apds os
ensaios as amostras foram acondicionadas em envelopes plasticos

hermeticamente fechados onde ficaram até o instante do uso.

4.7 Testes de Desgaste
As etapas existentes para a realizagado do teste de desgaste estao
apresentadas na figura 23.

ENSAIO DE DESGASTE |«—

Secar placa de desgaste Calcular perda de peso
(Pf — Pi)
T
Pesar placa de desgaste (Pi) Pesar placa de desgaste (Pf)
A 4
Instalar placa no dispositivo Secar placa de desgaste
A 4
Instalar a lima no mandril e 0 Lavar lima no ultra-som,
conjunto lima-mandril no instalar no mandril e retornar
dispositivo ao equipamento
l 4
Limpar placa de desgaste
Posicionar lima sobre a placa
de desgaste
v Remover lima e placa de
Abastecer seringa desgaste
v Desligar dispositivo, parar

Zerar Gronometro crondmetro e zerar contador

A 4

Zerar contador Realizar ciclo de desgaste

»
»

Figura 23 — Etapas do teste de desgaste

4.7.1 Preparacao para o teste de desgaste
As placas de desgaste foram levadas a estufa Fanem modelo
515B (figura 24a) para secagem por duas horas a 100°C. Apds este
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tempo, foram removidas da estufa e levadas a balanca digital AS-210
(precisao: 0,1 mg), fabricante Quimis (figura 24b) para coleta e registro
do peso inicial (Pi) encontrado. A precisdo da balanga digital empregada
para leitura das massas, foi aferida ao inicio de cada dia de trabalho e
para reduzir ao maximo possivel a interferéncia da umidade ambiente
nos resultados encontrados, optou-se por manter no interior da camara

de pesagem um frasco com silica gel ativa, para absor¢gdo de umidade e

- -

Figura 24 — (a) Estufa Fanem modelo 515 B; (b) balanca digital AS 210

promog¢ao de um ambiente seco.

A

Na seqliéncia, a placa de baquelite foi posicionada e fixada contra
0s encostos existentes no porta-placa (figura 25), instalada a lima no
mandril, e o conjunto lima-mandril ao equipamento, expondo-se sempre
a mesma regidao do instrumento endoddntico ao trabalho de desgaste.
Utilizando-se as guias de marcacgao existentes na maquina (figura 26), o
entalhe a ser desgastado foi alinhado em relacdo a lima, e esta entao
posicionada sobre ele (Figura 27). A seguir, uma seringa era abastecida
com 1,5 cc de soro fisiolégico, o crondmetro e o contador de ciclos eram
zerados e acionado o dispositivo de ensaio.



Figura 26 — Guias de alinhamento do entalhe da placa a lima

Figura 27 — Posicionamento da lima dentro do entalhe

66
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4.7.2 Ensaio de Desgaste

O dispositivo motorizado utilizado neste trabalho (figuras 28a/28b)
tem por finalidade impor movimentos horizontais de vai-vem na lima
endodéntica e permitir realizar os ciclos de desgaste do instrumento
com a menor influéncia possivel do operador. Com o intuito de reduzir a
interferéncia da oscilacdo de tensdo da rede sobre a freqléncia dos
movimentos de limar, optou-se pela utilizagdo de um estabilizador de
tensé@o entre a rede e o dispositivo.

@
!
:

Figura 28b — Dispositivo para ensaio de desgaste (vista frontal)

Os parametros adotados para a realizagdo do ciclo séo
apresentados na figura 29.
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Condicao

Descricao

Comentarios

Frequéncia de limagem
(ciclos/minuto)

Tempo de desgaste por
entalhe (minutos)

Entalhes a serem
desgastados por cada lima

Numero de réplicas (limas)
em cada condicao

Amplitude do movimento
(mm)

Intervalo da lamina de corte
a ser utilizado

Irrigacao

Carga sobre a lima

138

13

D0 - D13

SOro

fisiolégico

150 g

Controle via contador de
ciclos

690 movimentos/entalhe

2760 movimentos (20
minutos/lima)

Uso total de 15 limas (5 aco
inoxidavel + 10 Ni-Ti)

Aplicagdo com seringa

Aplicada verticalmente

Figura 29 — Ciclos de desgaste

A forma de aplicagdo da carga sobre a lima é ilustrada na figura

30.

lllll'll
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»

=8

—
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=

Figura 30 — Aplicacao da carga na lima
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O pré-ajuste da freqiéncia de movimentos foi feito por meio do
regulador de velocidade existente na lateral do dispositivo e monitorado
pelo uso do contador de ciclos e de um cron6metro Kadio KD — 1069.

Ao final do periodo de cinco minutos, o operador retornava o
regulador de velocidade a posi¢cdo zero, desligava o equipamento e
iniciava a preparacdo para a coleta de resultado e novo ciclo de
desgaste.

A lima era removida da placa de desgaste e submetida a lavagem
em ultra-som Thornton, modelo T7, com solugéao agua
destilada:detergente neutro 10% por cinco minutos, periodo apés o qual
era lavada com alcool etilico (P.A.), secada em ar forgcado por dois
minutos, e a seguir reinstalada no dispositivo (excecdao ocorria ap6s o
desgaste do quarto entalhe, quando entdo a lima era removida e
acondicionada em envelope ©plastico identificado e fechado
hermeticamente).

A placa era removida do dispositivo, lavada em agua corrente
para remoc¢do dos detritos eventualmente remanescentes do desgaste e
aspergida com alcool etilico. A remogédo da umidade superficial era feita
com papel filtro, seguindo-se a exposi¢cdo por trinta segundos a
ventilagdo forgcada com ar a temperatura ambiente, e finalmente
retornando-se ao ciclo de secagem em estufa (duas horas a 100°C).

Concluida a secagem, a placa era levada novamente a pesagem
em balanca digital, e o resultado encontrado (Pf — apds desgaste)
comparado ao anterior (Pi — antes do desgaste), sendo a diferenca entre
ambos (Pi — Pf) expressa como a massa de material removido.

A verificacdo do desgaste nos primeiro e segundo entalhes foi
feita individualmente e nos terceiro e quarto entalhes de forma conjunta
visto que uma parcela significativa da capacidade de corte era perdida
ap6s o0s usos iniciais tornando-se, portanto, de pouca valia a medida
individual.

Ao final do desgaste dos quatro entalhes e das coletas de
resultados, a placa de baquelite era acondicionada em envelope plastico
hermeticamente fechado.
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4.8 Tratamento superficial
4.8.1 Preparacao da amostra para o tratamento

Visou remover contaminantes quimicos e/ou organicos e foi feita em
quatro etapas fora do reator, a saber:
a) Remocédo do cabo da lima, prosseguindo-se apenas com 0O COrpo
metélico;
b) Lavagem ultra-s6nica do material por 10 minutos em tricloroetileno;
c) Lavagem ultra-s6nica do material por 10 minutos em acetona;
d) Lavagem ultra-sénica do material por 10 minutos em &lcool
isopropilico.

Ao final desta terceira lavagem a lima era transferida para um

recipiente fechado contendo alcool isopropilico onde ficava armazenada

até o inicio do tratamento.

4.8.2 Tratamento de Superficie (no interior do reator)

Nesta fase, as seguintes etapas foram realizadas:
a) A lima era transferida, sem secagem prévia, do recipiente contendo
alcool isopropilico para o porta-peca dentro do reator;
b) O reator era fechado promovendo-se a formagéao do vacuo de limpeza
(10°° Torr) alcangado em 60 minutos.
c) Era estabelecida uma diferenga de potencial de (- 1000 V) na lima e
introduzido hidrogénio (99,999% - alta pureza) reduzindo-se o vacuo no
interior do reator para 10 Torr. Nestas condicdes, mantidas por 120 s,
formava-se o plasma deste gas cuja finalidade era remover vestigios de
oxidagao eventualmente existentes na superficie da lima;
d) Desligava-se a fonte de corrente continua (DC) negativa pulsada,
cessando a formagéao do plasma;
e) Repetia-se a etapa de formacao de vacuo, ja descrita no item (b);
f) Iniciava-se o bombeamento de nitrogénio (99,999% - alta pureza)
para o interior do reator até atingir-se a pressao de trabalho (35 — 45
Torr);
g) O instrumento endodéntico era novamente polarizado a (— 1000 V),
estabelecendo-se o plasma de nitrogénio;
h) A lima era mantida sob imersdo por 1 h, monitorando-se a corrente

de plasma para manutengdo da temperatura do instrumento a 300°C
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maximo (controlada por um termopar tipo “k”). Ao final deste periodo, a
fonte de energia era desligada e interrompido o bombeamento de
nitrogénio; concluindo-se o processo quando a pressao e a temperatura
interna se equilibravam com a do ambiente, instante em que o reator era

aberto e a lima removida.

4.9 Tratamento Estatistico

Os resultados individuais da microdureza Vickers das placas de
desgaste e das limas endodénticas foram tabulados (respectivamente
tabela 1 e tabela 3) e sdo apresentados junto com os valores da média e
desvio padrdao de cada amostra. Similarmente os valores de momento de
dobramento a 30° e 45° das limas endodonticas e de massa removida
por entalhe nos testes de desgaste das limas também foram tabulados
(respectivamente tabela 4 e tabela 5) e sdo apresentados junto com os
valores da média e desvio padrao de cada grupo de amostras da mesma
natureza. Para comparagao entre tratamentos estabeleceu-se a
seguinte rotina:
a) Teste de normalidade das distribuicbes segundo método de

Kolmogorov-Smirnof com as seguintes hipodteses:

Ho: dados seguem distribuicdo normal

H1: dados seguem distribuigdo ndao-normal

b) Teste “F” e Teste de Bartlet de igualdade de varidncias usados

respectivamente para duas e trés populagbes com as seguintes
hipoteses:

Ho: grupos comparados possuem iguais variancias

H1: diferentes varidncias entre os grupos comparados

c) Teste “t de Student” para comparagdo de médias de amostras

independentes provenientes de dois diferentes tratamentos, com as
seguintes hipo6teses:

Ho: médias dos grupos em comparag¢ao sao iguais

H1: médias dos grupos em comparacao sao diferentes

d) ANOVA de um fator para comparagcao de médias proveniente de trés
ou mais tratamentos, com as seguintes hipéteses:

Ho: médias dos grupos em comparag¢ao sao iguais

H1: médias dos grupos em comparacao sao diferentes
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e) Comparacées multiplas de Tuckey: foram utilizadas como

complemento a aplicagcdo da ANOVA sempre que o resultado nela
encontrado viesse a indicar diferengca entre os grupos comparados. O
método se baseia nas seguintes hipdteses:

Ho: Nao existe diferenca entre os tratamentos. Neste caso, o intervalo de
confianca entre os grupos em comparacao inclui o valor zero.

H1: Existe diferenca entre os tratamentos. Neste caso, o intervalo de

confianga entre os grupos em comparagdo nao inclui o valor zero.

As tabelas e graficos demonstrativos das aplicagdes estatisticas
estdo apresentadas no apéndice. O nivel de significancia usado neste
trabalho é de 5% e o software estatistico MINITAB (release 14) foi
utilizado no tratamento dos dados.



5 RESULTADOS

5.1 Controle dimensional

Os valores encontrados para algumas das dimensdes funcionais
para a eficiéncia de corte sdo bastante similares nas limas de niquel-
titdnio (nitiflex) e de ago inoxidavel (flexofile). A conicidade de ambas
foi calculada geometricamente a partir dos diametros Dy, e Dy3 € é da
ordem de 2%, coincidente com o valor contido no boletim técnico do
produto. Os dados obtidos no controle dimensional das limas estédo
apresentados na tabela 2.

Tabela 2 — Controle dimensional das limas endoddénticas

Comprimento | Numero Diametro Angulo da hélice
Instrumento da lamina de de
corte (mm) | estrias Do Dis Do Dis
Flexofile 16,52 30 0,361 0,651 39°00’ 41°36’
16,66 30 0,365 0,658 38°41° 41°22’
Nitiflex 16,35 32 0,360 0,685 38°18' 44°35'
16,45 32 0,366 0,680 39°05’ 44°50’

5.2 Microdureza Vickers no nucleo das limas endodoénticas

A média e o desvio-padrao das microdurezas das limas de aco
inoxidavel sdao, ambos, significativamente maiores do que os valores
correspondentes encontrados nas limas de niquel-titanio. A média das
microdurezas das amostras das limas de nitinol apés o tratamento de
superficie foi significativamente menor do que o valor encontrado
quando do recebimento, sem apresentar variagdo digna de nota no
desvio padrdao. Os resultados da microdureza Vickers nas limas podem
ser encontrados na tabela 3.



Tabela 3 — Microdureza Vickers nas limas endodoénticas
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Posi¢cdo na lamina Desvio

Instrumento D, D, D¢ Ds Dio D, |Média |padrao
Flexofile 556,7 547,2 570,9 534,5 545,8 564,0 553,2 13,3
562,0 549,6 563,5 538,6 566,6 552,4 5555 10,6
Nitiflex (CR) 368,7 374,5 379,4 384,3 381,9 365,1 375,6 7,6
378,6 380,4 368,6 372,8 379,6 370,2 374,7 5,6
Nitiflex (TS) 374,8 355,0 358,5 365,3 356,3 358,0 361,3 7,5
377,7 365,4 363,2 359,1 366,3 354,8 3644 7,8

Legenda: (CR - como recebida)

(TS - apés tratamento de superficie)

Os valores médios da microdureza em cada posicado, para cada

tipo de lima, estdo apresentados na figura 31.
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Figura 31 — Microdureza Vickers ao longo da |lamina de corte das limas.
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5.3 Momento de dobramento das limas endoddonticas

O momento de dobramento a 30° e a 45° das amostras das limas
de aco inoxidavel é muito superior ao das limas de niquel-titanio,
entretanto, o tratamento de superficie realizado nas limas de nitinol nao
provocou diferenga estatisticamente significativa entre as médias de
momento de dobramento a 30° e a 45°. O resultado dos ensaios de
momento de dobramento nas limas é apresentado na Tabela 4.

Tabela 4 — Momento de dobramento das limas endodoénticas.

Tipo da Lima Numero Momento de dobramento (g.cm)
endodéntica

da amostra 30° 45°
Flexofile 1 67,12 73,10
2 63,59 77,27
3 65,42 78,29
4 73,51 79,92
5 70,29 80,02
meédia 67,99 77,72
desvio-padrao 3,95 2,83
Nitiflex 6 23,86 28,01
(Como 7 22,36 26,04
recebida) 8 26,94 29,97
9 21,11 23,86
10 24,04 26,67
média 23,66 26,91
desvio-padrao 2,19 2,27
Nitiflex 11 19,66 22,76
(Apés 12 23,51 29,22
tratamento) 13 19,81 27,37
14 20,13 25,47
15 17,56 22,53
média 20,13 25,47

desvio-padrao 2,14 2,90
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Os resultados médios dos momentos de dobramento a 30° e 45°
para as limas endodénticas sdao apresentados na figura 32.
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Figura 32 — Momento de dobramento das limas endodénticas
5.4 Ensaio de Desgaste das limas endodénticas

Os resultados obtidos nos ensaios de desgaste permitem concluir
que, ao final dos quatro ciclos de limagem sobre as placas de baquelite,
ha evidencia estatisticamente significativa de que a resisténcia das
limas de nitinol tratadas é aproximadamente 15% maior do que a das
limas de ago inoxidavel e aproximadamente 25% superior a das limas de
nitinol sem o tratamento de superficie. Os valores encontrados de perda
de massa sdo apresentados na tabela 5.



Tabela 5 — Massa removida nos ensaios de desgaste
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Tipo Numero Massa Removida (g x 10™*) por entalhe
de da Entalhe | Entalhe | Entalhe Total
instrumento amostra 1 2 % removido

Flexofile 1 52 32 27 111
2 48 31 29 108
3 43 31 24 98

4 53 29 25 107
5 50 34 29 113
desvio-padrao 3,9 1,8 2,3 5,8

média 49,2 31,4 26,8 107.,4

% sob o total 45,8 29,2 25,0 (100,0)
Nitiflex 1 38 28 32 98
(como 2 33 29 30 92
recebida) 3 35 24 29 88
4 41 25 36 102
5 32 23 35 90
desvio-padrao 3,7 2,6 3,0 5,8

média 35,8 25,8 32,4 94,0

% sob o total 38,1 27,4 34,5 (100,0)
Nitiflex 1 47 41 33 121
(apos 2 50 41 31 122
tratamento) 3 54 43 33 130
4 48 39 32 119
5 56 47 38 141
desvio-padrao 3,9 3,0 2,7 8,6

média 51,0 42,2 33,4 126,6

% sob o total 40,3 33,3 26,4 (100,0)

Os resultados médios do material removido a cada ciclo e total

para cada grupo de limas endodénticas sdao apresentados na figura 33.
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120 Oaco inoxidavel

100— M nitinol(CR) o
80 H nitinol(TS)

mg/10

3+4 todos
entalhe

Figura 33 — Desgaste das limas endoddnticas

5.5 Microscopia Eletrénica de Varredura das limas endoddnticas

As imagens obtidas por meio da microscopia eletr6nica de
varredura foram realizadas em modo retro-espalhado e tomadas a meia
distdncia do comprimento de corte (regido do diametro D8). As
seguintes observacdes podem ser tomadas a partir da andlise destas
imagens:

a) O acabamento das limas de aco inoxidavel (fabricadas por torgédo) é
bastante distinto do acabamento das limas de nitinol (usinadas e
polidas), figuras 34 e 37 respectivamente;

b) O tratamento de superficie ndo é perceptivel nas imagens (figuras
40, 41 e 42) em razao da auséncia de uma camada;

c) O ensaio de dobramento nao resultou em alteragdes superficiais nas
duas limas, conforme pode ser observado nas figuras 34 e 35 (aco
inoxidavel) e figuras 37 e 38 (nitinol);

d) A quantidade de vazios existente na superficie das limas de nitinol é
consideravelmente maior do que a percebida nas limas de acgo
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inoxidavel, o que pode ser visualizado em quaisquer das condicdes
estudadas;
e) O efeito do teste de desgaste sobre o fio de corte da lima de nitinol
nao tratada (figura 37 a) é maior do que o verificado nas limas de aco
inoxidavel (figura 36 a) e de nitinol apés o tratamento de superficie
(figura 42 a).

As imagens obtidas na microscopia eletrébnica de varredura séo

apresentadas entre as figuras 34 e 42.

-
Stainless Steel, as receaved Signal A=QBSD WD = 11 mm Stainless Steel, as received SignalA=QBSD WD= 11 mm
Mag= 250X EHT=20.00kV  LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00KX EHT=20.00kvV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 34 a/b — Lima endoddntica de ac¢o inoxidavel como recebida
(ampliacdo de 250X a esquerda e 1000 X a direita)

-3

Stainless Steel, after bending test
Mag= 250X

Signal A=QBSD WD= 11 mm 20um Stainless Steel, after bending test Signal A=QBSD WD= 11 mm
EHT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00KX ENT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 35 a/b — Lima endoddntica de aco inoxidavel apds teste de
dobramento (ampliagcdo de 250X a esquerda e 1000X a direita)
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Stainless Steel, after wear test Signal A= QBSD WD = 11mm 204m Stainless Steel, after wear test Signal A= QBSD WD = 11 mm
LS e EHT=2000kv LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00 KX EMT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 36 a/b — Lima endodlntica de aco inoxidavel apo6s teste de
desgaste (ampliacdo de 250X a esquerda e 1000X a direita)
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Nitinol, as received Signal A=QBSD WD = 11mm Nitinol, as received Signal A= QBSD WD = 11mm
Mag= 250X EHT=2000kv LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00KX EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 37 a/b — Lima endoddntica de nitinol como recebida (ampliacao
de 250X a esquerda e 1000 X a direita)
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«

st Signal A=QBSD WD= 11mm
Mag= 1.00KX EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL

w £ - S 7%\
100um Niti before surface treatment after bending test Signal A=QBSD WD= 11 mm 20um Nitinol, before surface treatment after bending te:

Mag= 250X EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 38 a/b — Lima endodéntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e ap6s teste de dobramento (ampliacdo de 250X a esquerda e
1000X a direita)
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A00um Nitinol, before surface treatment after wear test Signal A=QBSD WD = 11 mm | 30um Nitinol, before surface treatment after wear test Signal A=QBSD WD = 11 mm
Mag= 250 X EHT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00KX EHT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL

Fig 39 a/b — Lima endoddéntica de nitinol antes do tratamento de
superficie e apds teste de desgaste (ampliacdo de 250X a esquerda e
1000X a direita)

> ‘ 2 \ 4. 5
inol, after surface treatment Signal A=QBSD WD = 10mm itinol, after surface treatment Signal A= QBSD
Mag= 250X EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL | Mag= 1.00 KX EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 40a/b - Lima endodéntica de nitinol apds tratamento de
superficie (ampliacao de 250X a esquerda e 1000X a direita)

> S S s . 3,
and bending test SignalA=QBSD WD = 10 mm 20pm Nitinol, after surface treatment and be st Signal A

Mag = 250 X EHT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00 KX EHT=2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL

A00um Nitinol,

Figura 41 a/b - Lima endodéntica de nitinol ap6s tratamento de
superficie e teste de dobramento (ampliacdo de 250X a esquerda e
1000X a direita)
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2 % WO N
f00um Nitinol, after surface treatment and wear test ~ Signal A=QBSD WD = 10mm 20pm Nitinol, after surface treatment and wear test ~ Signal A=QBSD WD = 10mm
Mag = 250 X EHT=20.00kv  LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 1.00 KX EHT=20.00kv LME-DEMAR-FAENQUIL
. . N . g ,
Figura 42a/b - Lima endoddntica de nitinol apds tratamento de

superficie e teste de desgaste (ampliagdo de 250X a esquerda e 1000X
a direita)

5.6 Espectroscopia foto-eletronica de Raios — X
5.6.1 Graficos de Energia de Ligacao

Nas figuras 43 a 45 sdo apresentados os espectros de energia para 0s

elementos titanio, nitrogénio e niquel respectivamente.

Titanio 2p

Intensidade (u.a.)

2 [ '-J""!
"y A e

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
470 468 466 464 462 460 458 456 454 452 450

Energia de Ligacao (eV)

Figura 43 — Espectro para o elemento titanio
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Nitrogénio 1s

Intensidade (u.a.)

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
406 404 402 400 398 396 394 392 390 388
Energia de Ligacao (eV)

Figura 44 — Espectro para o elemento nitrogénio

3/2

Niquel 2p

Intensidade (u.a.)

T T T T T T - 3 ".“":';.
865 860 855 850
Energia de ligacao (eV)

Figura 45 — Espectro para o elemento niquel
5.6.2 Razoes atobmicas encontradas apdés o tratamento de superficie
Na tabela 6 €& apresentada a comparagado entre as razdes

atobmicas de Ni:Ti e N:Ti obtidas neste estudo com os valores obtidos
por outros pesquisadores.



Tabela 6 - Razoes atomicas Ni-Ti e N-Ti
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Razao atbmica

Tratamento Referéncia Ni:Ti N:Ti
GRUPOS
EXPERIMENTAIS
Implantacao i6nica por Este trabalho 0,23 1,15
imersao em plasma
Implantacdo i6nica por Rapisarda et al, 2000 0,50 1,20
feixe de plasma
Nitretacao térmica Rapisarda et al, 2000 0,30 0,50
Deposigédo de NH; Tripi et al, 2002 0,25 0,90
MOCVD Tripi et al, 2002 0,18 2,00
GRUPOS CONTROLE
Tripi et al, 2002 0,30 0,20
Rapisarda et al, 2000 0,20 <0,10




6 DISCUSSAO

O emprego de ligas de niquel-titanio na fabricacdo de limas
endodOnticas tem sido constante motivo de pesquisa gracas as
superiores caracteristicas oferecidas por este material, entre elas
excelente ductilidade, boa biocompatibilidade e resisténcia a corrosao
(Bahcall e Barss, 2000; Thompson, 2000; Duerig, Patton e Stdckel,
1999) especialmente quando tais instrumentos sdo comparados a
similares fabricados em aco inoxidavel.

Somando-se aos trabalhos ja existentes, este estudo buscou
avaliar comparativamente a capacidade de corte e resisténcia ao
desgaste frente a multiplos usos, de limas calibre 35, tipo K, de nitinol e
de aco inoxidavel. Posteriormente, submeteu-se limas de nitinol a
tratamento de superficie, investigando os efeitos sobre a ductilidade e
propriedades triboldgicas.

Diferentes formas de mensuracdao tem sido empregadas para
avaliacdo da capacidade de corte e resisténcia ao desgaste de limas
endodéOnticas, entre elas, a superposicao de radiografias tomadas pré e
pds-instrumentacdo (Dobo-Nagy et al, 2002), avaliacdao do fio de corte
do instrumento endoddntico por microscopia eletrébnica de varredura
(Rapisarda et al, 2001), medicdo do acréscimo na profundidade de
entalhes previamente preparados em placa de desgaste (Brau-Aguadé,
Canalda-Sahli e Berastégui-Jimeno, 1996; Silva, 2001; Amaral, 2002) e
métodos gravimétricos baseados na diferenca de peso encontrada no
material de desgaste por ac¢dao do instrumento endodéntico (Weber,
Moser e Heuer; 1980; Haykel et al, 1996; Moysés et al, 2001).
Comparando estas duas ultimas metodologias, que parecem objetivas e
com razoavel similaridade com a pratica clinica, optou-se pelo método
gravimétrico, ja que ensaios baseados na medi¢cao da altura de entalhes
tém produzido resultados conflitantes (Silva, 2001; Amaral, 2002)
provavelmente pelo fato da leitura da dimensdo ser feita em um Unico
sentido, quando em realidade, e em especial com as limas de nitinol, o
desgaste também ocorre nas laterais da ranhura comprometendo a
precisao das medigdes.

Diversos tipos de materiais vem sendo utilizados como substitutos
da dentina nos testes de desgaste das limas. Embora dentes extraidos
de humanos possam, a principio, ser a escolha natural para este tipo de
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estudo, seu uso pratico acaba sendo contra-indicado pela dificuldade
em se obter amostras de geometria e dureza similares (Miserendino,
1988; Shaffer e Tepel, 1996). A resina acrilica também tem sido usada
como material de desgaste, na forma de blocos de treinamento
endoddntico e em ensaios com limas rotatérias (Haykel et al, 1996;
Rapisarda et al, 2000), entretanto, ao se avaliar sua adequacdo em
estudo exploratério na forma de placas e usando instrumentos em
limagem, optou-se por ndo utiliza-la ao observar-se nao haver qualquer
perda de peso da placa de desgaste, fato este indicativo que o
material, por sua baixa dureza, deforma-se ao invés de desgastar-se. A
exemplo de outros pesquisadores (Weber, Moser e Heuer, 1980; Silva,
2001; Amaral, 2002) considerou-se também a possibilidade de empregar
osso de fémur bovino como material de desgaste, devido a sua
similaridade estrutural e quimica com a dentina. Embora usando
amostras provenientes de um mesmo animal, notou-se haver
consideravel variagdo nos resultados de dureza em conseqlUéncia de
vazios sub-superficiais encontrados no material e, além disto, por ser
um material de natureza extremamente porosa, o 0sso apresenta alta
higroscopia, levando a valores erraticos de leitura da perda de peso por
desgaste, ndo sendo, em consequéncia, apropriado para uso com
metodos gravimétricos. Finalmente, considerou-se o uso da resina
fendlica de fixacdo a quente (baquelite) como material de desgaste, na
qual encontrou-se propriedades adequadas ao método utilizado sem
afastar-se significativamente do valor de dureza encontrada para o 0sso
de fémur bovino umido.

Adotou-se limas de ac¢o inoxidavel e de niquel-titanio do tipo Kerr
neste trabalho por ser este instrumento indicado para uso em varios
tipos de movimento, inclusive o de limagem (Silva, 2001), além do que
este tipo de lima é dos mais frequentemente utilizados em endodontia.
Optou-se ainda pelo uso de limas calibre ISO 35, procurando conciliar
0s objetivos de realizar os ensaios com um instrumento de calibre
freqientemente usado no tratamento endoddntico e adicionalmente
capaz de produzir desgaste mensuravel durante os testes. Em momento
algum deste trabalho as limas foram submetidas a esterilizagdo. A
despeito do fato que este procedimento, segundo resultado de trabalho
experimental conduzido por Rapisarda et al, 1999, possa afetar
negativamente a resisténcia ao desgaste das limas de nitinol, optou-se
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por ndo adicionar esta variavel ao trabalho, reservando seu estudo de
forma isolada para o futuro. A fim de comparar instrumentos de maior
similaridade geométrica possivel, como recomendado por Kazemi,
Stenmann e Spangberg (2000), realizou-se um controle de algumas
dimensdes funcionais dos instrumentos de nitinol e de ag¢o inoxidavel
com resultados que demonstraram boa semelhanca entre ambos,
portanto, tornando licito supor que a geometria das limas nao foi o fator
responsavel pelas diferencas em desgaste encontradas entre elas.
Mediu-se a microdureza Vickers no nucleo do eixo de corte dos
instrumentos encontrando para a lima de nitinol no estado de
recebimento uma média e desvio-padrao significativamente abaixo do
verificado para a lima de aco inoxidavel, e de mesma magnitude dos
resultados encontrados por outros autores (Blockhurst e Denholm, 1996;
Silva, 2001; Amaral, 2002). Voltou-se a controlar a microdureza de
nucleo na lima de nitinol apdés a implantagdo i6nica na expectativa de
mensurar o efeito do tempo e temperatura de tratamento sobre esta
propriedade, visto a queda de dureza por tratamento térmico reportada
por Kuhn, Tavernier e Jordan (2001). Encontrou-se valor ligeiramente
menor para a média e basicamente o mesmo desvio-padrdao, sem que
isto tenha, entretanto, afetado adversamente a flexibilidade do
instrumento.

No equipamento utilizado para os testes de desgaste procurou-se
incorporar caracteristicas que mantivessem ao menor grau possivel a
interferéncia do operador nos resultados do trabalho. Para tal, a
exemplo da metodologia observada por outros pesquisadores (Brau-
Aguadé, Canalda-Sahli, Berastégui-dJimeno, 1996; Weber, Moser e
Houer, 1980, Silva, 2001 e Amaral, 2002) a maquina foi dotada de
recursos para garantir a constancia no numero de ciclos, amplitude e
freqiéncia de movimento, carga sobre a lima e posicionamento da placa
de desgaste. As placas de desgaste foram moldadas em condi¢cdes
uniformes e suas principais dimensbdes controladas por um gabarito
metalico feito especialmente para esta finalidade.

Procurou-se padronizar o ciclo de desgaste das placas, em
especial a carga sobre a lima (150 g) e a freqUiéncia de movimentos
(138 movimentos/minuto), usando valores coincidentes aos empregados
por Silva (2001). Fato comum a todos os ensaios de resisténcia ao
desgaste das limas é o uso de um liquido de irrigacdao, cujo objetivo



88

basico é reduzir o atrito entre o instrumento e a placa de desgaste
evitando o acumulo de detritos na lamina de corte. A literatura aponta o
uso de diversos materiais para esta finalidade, entre eles, a agua
destilada, o hipoclorito de sédio a 5,25% e o soro fisiolégico, sem
indicar, entretanto, interferéncia significativa de quaisquer deles sobre
o comportamento da lima em desgaste (Haykel et al, 1998; Stokes et al,
1999). Por este motivo, optou-se pelo uso do soro fisiolégico, seguindo
pratica adotada por Amaral (2002).

Os resultados encontrados apontaram diferengas significativas na
resisténcia ao desgaste. No estado de recebimento as limas de ago
inoxidavel apresentaram resisténcia ao desgaste superior ao das limas
de nitinol, em concordancia com o que ja havia sido observado por
alguns pesquisadores (Silva, 2001; Zuolo e Walton, 1997) e em
oposi¢cdo a conclusado de outros (Amaral, 2002; Camps e Pertot, 1995).
Entretanto, ap6s o tratamento de superficie, a resisténcia ao desgaste
das limas de niquel-titanio foi superior a de ambas as limas (ago
inoxidavel e nitinol) na forma com que sao correntemente
comercializadas, conforme ja havia sido observado em trabalhos de
outros pesquisadores (Rapisarda et al, 2000).

Neste estudo encontrou-se perda de capacidade de corte ao longo
do uso das limas. Comparando inicialmente as limas em estado de
recebimento, observou-se que o decréscimo em capacidade de corte é
mais agudo para as limas de ag¢o inoxiddvel, manifestando-se esta
perda de modo significativo logo apdés o segundo uso.

As limas de nitinol tratadas, também apresentaram perda
significativa em capacidade de corte ap6s os dois usos iniciais, de
modo similar ao verificado com as limas de ago inoxidavel.

Os valores encontrados para momento de dobramento de todas as
limas atendem aos requisitos da especificacdo numero 28 da American
Dental Association (valores maximos de 104,4 g.cm a 30°% e 129,6 g.cm
a 45°). A flexibilidade das limas de aco inoxidavel foi significativamente
inferior a das limas de niquel-titanio, confirmando o que ja havia sido
reportado por outros pesquisadores (Canalda-Sahli, Brau-Aguadé,
Berastégui-Jimeno, 1996; Camps, Pertot e Levallois, 1995; Haykel et al,
1998; Kazemi, Stenmann e Spangberg, 2000).

A implantacao ibénica nao provocou alteracao significativa na
flexibilidade das limas de niquel-titanio, conforme previsto por
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Rapisarda et al (2001), o que equivale a afirmar que o aumento em
resisténcia ao desgaste obtido pelo tratamento de superficie, foi
conseguido sem qualquer comprometimento nesta propriedade que
confere caracteristicas unicas as limas de nitinol. Um outro ponto digno
de nota em relacdo aos ensaios de flexibilidade foi a presenca de
deformacao permanente nas limas de ago inoxidavel apés dobramento a
45°, fato ndao observado nas limas de niquel-titdnio, em concordancia
com conclusdes obtidas por Camps e Pertot (1995). O efeito do trabalho
de desgaste sobre a agudicidade do fio de corte foi mais pronunciado
sobre as limas de nitinol ndo submetidas a implantagédo idnica,
corroborando resultado encontrado por Rapisarda et al (2001), figuras
46 e 47.

Figura 47 - Aspecto do fio de corte de lima de nitinol com tratamento de

superficie, apo6s teste de desgaste (area selecionada da figura 42a).
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As imagens da superficie das limas, obtidas por microscopia
eletrbnica de varredura, nao exibem em qualquer instante alguma
alteracdo morfolégica em decorréncia do tratamento superficial ou do
ensaio de momento de dobramento. Tal fato vem a confirmar evidéncia
mencionada por Rapisarda et al (2001), podendo ser explicado pela
modificacao estrutural difusa da superficie do material-alvo em
detrimento de formacado de camada (Burakowski e Wierzchén, 1999).

A espectroscopia foto-eletrénica de Raios-X confirmou a presenca
de nitreto de titdnio advindo da aplicagcdo do tratamento de implantacao
ibnica e responsavel direto pelo aumento da resisténcia ao desgaste da
lima de niquel-titdnio. Segundo Tripi et al (2002) a formacao de nitreto
de titdnio na superficie do instrumento atua também como fator inibidor
a possivel oxidacdo da lima quando submetida a esterilizagcdes
sucessivas em autoclave.

Conforme observado na Tabela 6, a razado atomica N:Ti obtida
com a implantagdo ibénica por imersdo em plasma foi superior a
alcangcada em processos convencionais e comparavel com a obtida pelo
processo de implantacdo com feixe de plasma, entretanto este ultimo
método implica em maior custo e complexidade (Rapisarda et al, 2000).

Para Tripi et al (2002) e Rapisarda et al (2000), a razado Ni:Ti
observada no grupo experimental é inferior a encontrada no grupo
controle, supondo-se ser este fato decorrente de migracdo de niquel em
direcdo ao nucleo do material, provocada pelo tratamento de superficie.

A razado Ni:Ti, encontrada na amostra deste trabalho que foi
submetida a implantagcdo iénica por imersdo em plasma, parece nao
haver sido afetada pelo tratamento. Este comportamento pode ser
explicado pelo uso das menores energias de implantacdo utilizadas
neste método, quando comparadas com as energias empregadas nas
técnicas de implantacdo iénica por feixe de plasma e MOCVD
(Burakowski e Wierzchén, 1999).
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CONCLUSOES

Com base na metodologia empregada e nos resultados obtidos, as

seguintes conclusées podem ser formuladas:

a)

A resisténcia ao desgaste das limas de niquel-titanio submetidas
ao tratamento de implantacdo iénica por imersdao em plasma, é
significativamente maior do que a resisténcia ao desgaste das
limas de ag¢o inoxidavel e de niquel-titdnio nao-tratadas. A perda
em capacidade de corte das limas de aco inoxidavel e das limas
de niquel-titanio tratadas segue modelo similar e ¢é mais
acentuada do que foi observado nas limas de niquel-titanio sem

tratamento.

O tratamento de implantagcdo i6nica por imersdao em plasma nao
provocou alteragcdo significativa na flexibilidade das limas de

niquel-titanio.
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APENDICE

TESTE DE NORMALIDADE DAS AMOSTRAS

Tabela 7 — Pard@metros associados com a normalidade das amostras

AMOSTRA MEDIA DESVIO- COEFICIENTE P
PADRAG K-S VALUE
Dureza fémur bovino 39,72 2,54 0,281 =2 0,15
Dureza placa baquelite 39,92 1,62 0,256 20,15
Dureza limas aco inox 554.,3 11,51 0,164 = 0,15
Dureza limas nitinol CR 375,3 6,19 0,201 =2 0,15
Dureza limas nitinol TS 362,9 7,47 0,193 =2 0,15
Dobramento 30° Flexofile 67,99 3,95 0,187 20,15
Dobramento 45° Flexofile 77,72 2,83 0,237 20,15
Dobramento 30° nitinol CR 23,66 2,19 0,231 20,15
Dobramento 452 nitinol CR 26,91 2,27 0,151 20,15
Dobramento 30° nitinol TS 20,13 2,14 0,301 0,14
Dobramento 459 nitinol TS 25,47 2,90 0,225 20,15
Desgaste Flexofile-E 1 49,2 3,96 0,181 20,15
Desgaste Flexofile-E 2 31,4 1,82 0,171 20,15
Desgaste Flexofile-E 3+4 26,8 2,28 0,185 20,15
Desgaste Flexofile-ETotal 107.,4 5,77 0,272 20,15
Desgaste nitinol CR-E 1 35,8 3,70 0,186 20,15
Desgaste nitinol CR-E 2 25,8 2,59 0,221 20,15
Desgaste nitinol CR-E 3+4 32,4 3,05 0,203 20,15
Desgaste nitinol CR Total 94,0 5,83 0,234 20,15
Desgaste nitinol TS-E 1 51,0 3,87 0,202 20,15
Desgaste nitinol TS-E 2 42,2 3,03 0,196 > 0,15
Desgaste nitinol TS-E 3+4 33,4 2,70 0,259 20,15
Desgaste nitinol TS-E Total 126,6 9,07 0,294 20,15
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e TESTES DE IGUALDADE DE VARIANCIAS ENTRE AMOSTRAS

Figura 48
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Figura 49 -
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Figura 50 - igualdade de variancias entre momentos de dobramento a
30° das limas
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Figura 52 - igualdade de variancias entre os resultados de desgaste das

limas no entalhe 1
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Figura 53 - igualdade de variancias entre os resultados de desgaste das

limas no entalhe 2



102

igualdade de variancias-desgaste-entalhe 3 + 4
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Figura 54 - igualdade de variancias entre os resultados de desgaste das
limas nos entalhes (3 + 4)

igualdade de variancias-desgaste- total dos entalhes 1 a 4
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Figura 55 - igualdade de variancias entre os resultados de desgaste das
limas no total dos entalhes 1 a 4

e MICRODUREZA DAS PLACAS DE DESGASTE

Comparacao de microdurezas: placas de osso bovino e de baquelite

Tabela 8 - estatistica descritiva e resultados do teste “t” para as
microdurezas das placas de fémur bovino e de baquelite

Grupo Numero de Média Desvio- padréao
amostras
Fémur 5 39,72 2,54
Baquelite 5 39,92 1,62

Valort = -0,15 Valor p = 0,886




103

e MICRODUREZA DAS LIMAS ENDODONTICAS
ANOVA de microdureza Vickers das limas

Tabela 9 - ANOVA de um fator — Microdureza Vickers das limas

Fon_te ge GL SQ MQ F p
variagao
lima 2 275363,1 137681,6 1822,26 0,000
erro 33 2493,3 75,6
total 35 277856,4

Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 10 - Comparagdes multiplas — Microdureza Vickers das limas

, INTERVALOS DE CONFIANCA A DIFERENCA
NIVEIS 959
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR -187,68 -170,27 X
Inoxidavel NTS -200,16 -182,74 X
NCR NTS -21,18 -3,77 X

e MOMENTO DE DOBRAMENTO DAS LIMAS ENDODONTICAS
ANOVA dos valores de momento de dobramento a 302 das limas

Tabela 11 - ANOVA de um fator — Momento de dobramento a 302 das
limas

Fonte de GL SQ MQ F p
variacao
lima 2 7111.,46 3555,73 426,82 0,000
erro 12 99,97 8,33

total 14 7211,43
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Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 12 - Comparag¢des multiplas — Momento de dobramento a 30° das
limas

" INTERVALOS DE CONFIANCA A DIFERENCA
NIVEIS 959,
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel | NCR -49,190 -39,458 X
Inoxidavel | NTS -52,718 -42,986 X
NCR NTS -8,394 1,338 X

ANOVA dos valores de momento de dobramento a 452 das limas

Tabela 13 - ANOVA de um fator — Momento de dobramento a 452 das
limas

Fon_te ge GL SQ MQ F p
variagao
lima 2 8856,32 4428,16 615,36 0,000
erro 12 86,35 7,20
total 14 8942,67

Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 14 - Comparagbes multiplas — Momento de dobramento a 45° das
limas

, INTERVALOS DE CONFIANCA A DIFERENCA
NIVEIS 959
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR -55,333 -46,287 X
Inoxidavel NTS -56,773 -47,727 X

NCR NTS -5,963 3,083 X
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e TESTES DE DESGASTE DAS LIMAS ENDODONTICAS
ANOVA da massa removida pelo desgaste do entalhe 1 com as limas

Tabela 15 - ANOVA de um fator — massa removida pelo desgaste do
entalhe 1 com as limas

Fon_te ge GL SQ MQ F p
variacao
entalhe 2 689,7 344,9 23,30 0,000
erro 12 177,6 14,8
total 14 867,3

Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 16 - Comparagdes multiplas — massa removida pelo desgaste do
entalhe 1 com as limas

( INTERVALOS DE CONFIANGA A DIFERENCA
NIVEIS 959
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR -19,886 -6,914 X
Inoxidavel NTS -4,686 8,286 X
NCR  NTS 8,714 21,686 X

ANOVA da massa removida pelo desgaste do entalhe 2 com as limas
endodénticas

Tabela 17 - ANOVA de um fator — massa removida pelo desgaste do
entalhe 2 com as limas

Fonte de GL SQ MQ F p

variacao

entalhe 2 694,93 347,5 54,29 0,000
erro 12 76,8 6,4

total 14 771,73
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Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 18 - Comparag¢des multiplas — massa removida pelo desgaste do
entalhe 2 com as limas

] INTERVALOS DE CONFIANGCA A DIFERENCA
NiVEIS 959
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR -9,865 -1,335 X
Inoxidavel NTS 6,535 15,065 X
NCR NTS 12,135 20,665 X

ANOVA da massa removida pelo desgaste dos entalhes (3 + 4) com
as limas

Tabela 19 - ANOVA de um fator — massa removida pelo desgaste dos
entalhes (3 + 4) com as limas

Fon_te ge GL SQ MQ F p
variagao
Entalhe 2 126,53 63,27 8,71 0,005
Erro 12 87,2 7,27
Total 14 213,73

Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 20 - Comparagdes multiplas — massa removida pelo desgaste do
entalhe (3 + 4) com as limas

. INTERVALOS DE CONFIANCA A DIFERENCA
NIVEIS 959,
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR 1,055 10,145 X
Inoxidavel NTS 2,055 11,145 X

NCR NTS -3,545 5,545 X
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ANOVA da massa removida pelo desgaste de todos os entalhes com
as limas

Tabela 21- ANOVA de um fator — massa removida pelo desgaste de
todos os entalhes com as limas

Fo_nte~de GL SQ MQ F p
variagéo
Entalhe 2 2684,9 1342,5 26,92 0,000
Erro 12 598,4 49,9
Total 14 3283,3

Comparacoes multiplas de Tuckey

Tabela 22 - Comparagdes multiplas — massa removida pelo desgaste de
todos os entalhes com as limas

] INTERVALOS DE CONFIANCA A DIFERENCA
NIVEIS 959
COMPARADOS °
INFERIOR SUPERIOR SIM NAO
Inoxidavel NCR -25,306 -1,494
Inoxidavel NTS 7,294 31,106 X

NCR NTS 20,694 44,506 X
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