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(A) € RACE (B)...coceeeeieeeeeeeeee ittt

Morfologia da superficie do instrumento como recebido. Regido da
aresta de corte do instrumento RACEe............oevviviiiiiiiiiiiiie
Morfologia da superficie do instrumento apés ensaio de fadiga apés
60 ciclos. Regido da aresta lateral de corte do instrumento RaCe
mostrando 0 desgaste da aresta..............uuevviiiiiiiiieeeeeeeeeeeeees
Aresta lateral com rebarbas apds 85 CicloS..........ccccceviiiiiiiiee i,
Aresta lateral de corte com rebarbas e trincas apos 110
o] [ [0 1 PO U TP SUPP P
Padréo das curvas dos ensaios de flexdo em 45° dos instrumentos

TF® flexionados como recebidos, em 50%, 70% e 90% da vida em

Padrao das curvas dos ensaios de flexdo em 45° dos instrumentos

RaCe flexionados como recebidos, em 50%, 70% e 90% da vida em

Curvas do ensaio de flexdo do instrumento TF® em 45° como
recebido em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga..........ccccccvveeeeennnnnnn.
Curvas do ensaio de flexdao do instrumento RaCe a 45° como
recebido em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga............ccccceeeeeeenennnn.
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LISTA DE ABREVIATURAS E SIMBOLOS

ABREVIATURAS

LMF - Ligas de memoéria de forma

EMF - Propriedade de efeito memoria de forma das LMF

SE - Propriedade de superelasticidade das LMF

TMIT - Transformagdo martensitica induzida por tensao

NCF - Numero de ciclos para a fratura

WLR - Teoria de Wechsler, Lieberman & Read

BM - Teoria de Bowles e Mackenzie

DSC - Calorimetria Diferencial de Varredura

EDS - Energia de Disperséo de Raios-X

DRX - Difracdo de Raios-X

pHV - Microdureza Vickers

MEV - Microscopia eletronica de varredura

CCC - Estrutura cristalina cubica de corpo centrada

CFC - Estrutura cristalina cubica de face centrada

TE® - Instrumentos endodonticos Twisted Files acionados por motor
RaCe - Instrumentos endoddnticos RaCe acionados por motor
SIMBOLOS

As - Temperatura do final da transformacéo austenitica

As - Temperatura de inicio da transformacao austenitica

Rs - Temperatura do final da transformacao da fase R

Rs - Temperatura de inicio da transformacéo da fase R

Mg - Temperatura do final da transformacao da martensita

Ms - Temperatura do final da transformacao da martensita

B2 - Nomenclatura cristalografica para fase cubica de corpo centrado
R - Nomenclatura cristalogréafica para estrutura romboédrica

B19 - Nomenclatura cristalografica para estrutura ortorrombica

B19” - Nomenclatura cristalogréafica para estrutura monoclinica
P21/m - Nomenclatura de Hermman-Mauguin para o grupo espacial monoclinico
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Nomenclatura de Hermman-Mauguin para o grupo espacial CCC
Precipitado formado nas ligas de NiTi enriquecidas com niquel
Deformacao na faixa de deformacéo de uma LMF

Tenséao Critica para inicio de transformacéao de fase nas LMF
Tensdo critica para inicio da transformacédo da martensita nas LMF
Tenséo de transformacéo inicial nas LMF

Temperatura final da LMF

Temperatura inicial da LMF

Constante do material com EMF

Modulo de elasticidade da austenita

Mddulo de elasticidade da martensita

Fator de intensidade de tens&o critico utilizado nos metais convencionais
Fator de intensidade de tenséo na porcao austenitica do material
Fator de intensidade de tenséo na por¢cdo martensitica do material
Energia livre para transformacéo da fase B2 para B19”

Variacdo da energia quimica livre

Variacdo na energia elastica de deformacao

Trabalho irreversivel envolvido na transformacéo martensitica
Conicidade do instrumento

Diametro a 13mm da ponta do instrumento

Diametro a 3mm da ponta do instrumento

Diametro a 5mm da ponta do instrumento

Distancia entre os didmetros D3 e D13 do instrumento

Nivel de significancia

Amostra

Probabilidade referente a estatistica analitica

Milimetro

Grama-forca

Graus

Milimetro por minuto

Segundo

Micrometro
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RESUMO

O objetivo do presente trabalho foi determinar o nimero de ciclos para a
fratura (NCF) em flexdo rotativa e analisar a influencia dos carregamentos ciclicos
na flexibilidade dos instrumentos endodénticos comerciais TF® e RaCe. Foram
utilizados 21 instrumentos de cada marca, com diametro da ponta de 0,25 mm e
conicidade de 0,06 mm/mm. A caracterizacdo morfolégica mostrou que ndo ha
diferencas nos diametros e na conicidade dos instrumentos. A analise quimica
semiquantitativa com EDS indicou que ndo ha diferenca na composicao quimica
entre fabricantes. Os resultados das analises por difracdo por raios-X mostraram que
0s instrumentos possuem estrutura cristalina austenitica na temperatura ambiente.
Os instrumentos apresentaram diferenca significativa na microdureza Vickers
(p<0,05). Dez instrumentos de cada tipo foram utilizados nos ensaios de flexao
rotativa para determinar o NCF. Os resultados mostraram que houve diferenca entre
os grupos dos instrumentos TF® e RaCe ensaiados sem paralisacdo do ensaio de
fadiga. Um segundo grupo de dez instrumentos de cada tipo foi submetido ao
mesmo teste mecanico com interrupcao do ensaio em 50, 70 e 90% do NCF. Apés
cada paralisacdo do ensaio de fadiga os instrumentos foram submetidos ao ensaio
de flexdo em 45° e andlise no MEV para identificar a possivel presenca de trincas.
Os instrumentos ndo apresentaram diferenca estatistica no NCF (p>0,05). A
interrupcdo do ensaio de fadiga néo interfere no NCF com paralisacdo em 50, 70 e
90% da vida em fadiga. Os valores da forca para flexdo do instrumento TF® nos
estagios de 70 e 90% do NCF né&o apresentaram diferencas significantes (p>0,05), o
mesmo ocorreu nos instrumentos RaCe. A forca para a flexdo em 45° dos
instrumentos TF® foram menores que os instrumentos RaCe (p<0,05), exceto para a
flexdo apés 50% do NCF, em que os instrumentos TF® apresentaram maior forca
para flexdo em relagdo aos instrumentos RaCe. Os gréficos forca x deformacdo em
flexdo dos instrumentos, apos as interrupcdes dos ensaios de fadiga em flexdo
rotativa, mostraram alteragdes nos platds das curvas, justificada pela transformacao
de fase dos instrumentos. As particulas homogeneamente distribuidos nos
instrumentos TF® induziram o processo de crescimento das trincas de fratura na
forma de zig-zag. Nos instrumentos RaCe por estarem aglomerados o crescimento
das trincas foi retilineo.
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ABSTRACT

The aim of this study was to determine the number of cycles to fracture (NCF)
in rotating bending and analyze the influence of cyclic loading on the flexibility of
commercial endodontic instruments TF® and RaCe. Twenty-one instruments of each
brand were used, with tip diameter of 0.25 mm and a taper of 0.06 mm / mm.
Morphological characterization showed no differences in diameters and taper of the
instruments. Chemical analysis with semiquantitative EDS indicated that there is no
difference in chemical composition among manufacturers. The results of analyzes by
X-ray diffraction have demonstrated that the instruments have austenitic crystal
structure at room temperature. The instruments showed significant differences in
microhardness (p < 0.05). Ten instruments of each type were used in the rotary
bending tests to determine the NCF. The results showed that there were differences
between groups of TF® and RaCe instruments tested without stopping the fatigue
test. A second group of ten instruments of each type was subjected to the same
mechanical test with interruption of the test at 50, 70 and 90% NCF. After each
stoppage of fatigue test instruments were subjected to bending test at 45° and SEM
analysis to identify the possible presence of cracks. The instruments showed no
statistical difference in NCF (p> 0.05). The interruption of the fatigue test does not
interfere with the NCF suspended at 50, 70 and 90% of the fatigue life. The values
for flexural strength of TF® instrument in stages 70 and 90% of NCF showed no
significant difference (p> 0.05), so did the instruments RaCe. The strength for
bending 45° TF® instruments were smaller than the instruments RaCe (p < 0.05),
except for flexion after 50% of NCF, where TF® instruments showed higher flexural
strength compared to the instruments RaCe. The graphics force x strain in bending
of the instruments, after the interruptions of fatigue tests in rotating bending, showed
changes in the plateaus of the curves, justified by the phase transformation of the
instruments. The precipitates homogeneously distributed in the instruments TF®
induced the growth process of fracture cracks in the form of zig-zag. At RaCe
instruments clusters promoted a straight growth of cracks.
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1 INTRODUCAO

A liga de NiTi pertence a um grupo de ligas metalicas com propriedades
especiais caracterizadas pelo efeito de memoéria de forma (EMF) e a
superelasticidade (SE). O EMF ocorre quando a liga recupera completamente a sua
forma original ap6s a deformagéo e aquecimento acima de uma determinada (Aj),
esta temperatura depende da composicdo quimica da liga e de tratamentos
termomecanico. A SE ocorre quando o material é deformado a uma temperatura
maior ou préoxima da temperatura de transformacao austenitica (As), e a recuperacao
da forma ocorre quase que instantaneamente apds a interrupcao da deformacéo e
retirada da carga, sem necessidade de aquecimento (OTSUKA & REN, 1999;
THOMPSON, 2000, TOBUSHI et al., 1998).

Devido ao EMF e a SE os empregos das ligas de NiTi na medicina e
odontologia tem aumentado significativamente nos ultimos anos. Na medicina, elas
sdo usadas, por exemplo, nas préteses ortopédicas e “stents”. As aplicacdes
odontoldgicas mais comuns sao os fios ortodénticos e os instrumentos endodénticos
acionados a motor (ESPOSITO et al., 2001).

Os instrumentos endododnticos de NiTi acionados a motor sdo uma alternativa
aos de aco inoxidavel uma vez que apresentam melhores desempenhos no preparo
guimico-mecanico dos canais radiculares (WALIA et al.,, 1998; SERENE, 1995;
SCHAFER, 1997). O melhor desempenho deve-se a sua maior flexibilidade, menor
formacao de defeitos no preparo dos canais, como degraus ou transporte apical, e
reducdo do tempo de tratamento em 20% quando comparado aos instrumentos de
aco (SERENE, 1995).

Apesar de ndo substituir completamente os instrumentos de aco inoxidavel,
os sistemas de NiTi sdo empregados devido a reducdo no tempo de trabalho e a
resolucdo de casos complexos que exigem a manutencdo da forma do canal em
situacdes dificeis como, por exemplo, curvaturas acentuadas.

As ligas com EMF sdo “materiais inteligentes”, ou seja, sdo capazes de sentir
mudancas nos seus ambientes e gerar uma resposta a estes estimulos de acordo
com o que se deseja (WILIAN, 2008). A resposta de um material a um estimulo é uma

propriedade. A superelasticidade desta liga torna-a mais flexivel devido a uma
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transformacdo com a aplicacdo de tensdo, a qual € desejavel no centro da curva de
um canal dentério.

A SE da liga de NiTi permite a preparacdo da dentina sem causar desvios na
anatomia do canal. A cinematica mais comum deste tipo de instrumento é a rotacéo
continua. No entanto, devido ao carregamento ciclico, os instrumentos sofrem
desgaste e acumulam defeitos microestruturais e consequentemente suas
propriedades séo alteradas com o uso.

As modificacbes na microestrutura e a nucleacao de trincas sdo fenébmenos
imperceptiveis clinicamente. Na maioria das vezes, o aspecto dos instrumentos
utilizados é muito similar ao do novo, e estes fraturam sem demonstrar deformacéo
plastica aparente. Uma dificuldade clinica € o momento do descarte do material, a
superutilizacdo néo sinaliza perigo e pode gerar complicacdes no tratamento.

O custo dos sistemas de instrumentos endoddnticos de NiTi ainda é elevado e
a sua reutilizacdo € comum. Em consequéncia disto, o material é submetido a
ciclagem térmica proveniente da esterilizacdo. Porém é no preparo do canal que
ocorrem maiores niveis de tensédo gerando a falha por fadiga. As tensGes podem ser
compressivas, trativas ou cisalhantes e ocorrem em maior intensidade no centro de
curvatura do canal.

Muitos estudos relacionados a fadiga ciclica de instrumentos endodénticos de
NiTi foram feitos para comparar diversos sistemas, porém, o entendimento dos
efeitos das condicdes de trabalho na microestruturais ainda ndo estdo bem
entendidos e relacionados com suas propriedades.

Alguns estudos feitos com fios e barras de NiTi apresentam informacdes
relevantes sobre o comportamento da liga metalica, porém néo inserem variaveis
gue ocorrem no instrumento acabado. Fatores como o processo de fabricacdo, a
geometria e acabamento superficial dos instrumentos, influenciam nas propriedades
do material.

A andlise do efeito do carregamento ciclico por flexdo rotativa na flexibilidade
dos instrumentos de NiTi dependem das modificacdes microestruturais, as quais
ainda ndo estdo bem explicadas. Caracterizar a composi¢cdo, a microestrutura e
investigar as modificagbes das propriedades mecéanicas em momentos distintos da
vida dos instrumentos endodonticos, pode gerar uma série de informacdes

relevantes clinicamente.
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Dependendo do grau de utilizacdo do instrumento endodontico, pode ocorrer
alteracao na sua rigidez e flexibilidade devido a fendmenos que envolvem mudangas
microestruturais e ao surgimento de trincas. A variacdo da composicado quimica com
maior ou menor teor de Ni pode induzir a formacdo de particulas distribuidas
homogeneamente na matriz ou concentrados em contornos de grdos. Esta
distribuicdo pode facilitar ou dificultar a transformacdo de fase ou a propagacéo e
nucleacdo de trincas por exemplo. Existem muitas variaveis que influenciam no
comportamento das ligas de NiTi e o comportamento do material pode ser
imprevisivel. A investigagdo em diversos estagios de utilizacdo dos instrumentos
endodonticos de NiTi permitirhd o entendimento das modificacdes que ocorrem nos

mesmaos.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 TRANSFORMACAO MARTENSITICA NO SISTEMA NiTi

As transformacfes martensiticas sdo essenciais para ocorrer a SE e o0 EMF.
O estudo das transformagOes de fase, a caracterizacdo da estrutura da matriz, da
estrutura martensitica intermediaria e os tratamentos termomecanicos permitem
explicar o comportamento das ligas NiTi.

A liga mais estudada e utilizada na fabricacdo de instrumentos endodénticos
sd@o as binarias NiTi ricas em Ni. Algumas informa¢des como parametros de rede
sdo importantes para permitir a caracterizacao do material dependendo da técnica
experimental utilizada. Uma técnica que se utiliza destes parametros é a difracdo de

raios-X.
2.1.1 TIPOS DE TRANSFORMAC}OES MARTENSITICAS E AS FASES FORMADAS

No sistema NiTi, as estruturas cristalinas martensiticas encontradas séo a
monoclinica e a trigonal, esta também denominada romboédrica. Estas estruturas
sdo formadas a partir da austenita cubica. As fases e as transformacdes da liga NiTi
sdo sensiveis a composicdo da mesma. Serdo abordadas neste trabalho as fases
das ligas NiTi binarias equiatdmicas e ricas em Ni.

Conforme esquematizado na FIG. 2.1, existem trés tipos distintos de
transformacdes martensiticas das ligas de NiTi. Elas podem ser detectadas através
de técnicas experimentais que se baseiam na resistividade elétrica e nas variacdes
de temperatura. Dependendo da forma da curva obtida nos ensaios mencionados é
possivel detectar os tipos de martensitas formadas.

- (NiTi-Cu) ~_

B2 —» liga de NiTi tratada —— B19’

/

\ R ou B2" (NiTi rica em Ni)

FIG. 2.1 Sequéncias das transformacdes de fase das ligas de NiTi de acordo com a

composicao e tratamento térmico.
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A Fase R, indicada na FIG. 2.1 é uma fase intermediaria metaestavel que
pode ocorrer ou ndo nas transformacdes das ligas NiTi. As transformacgfes possiveis
sdo: B2-B19" (NiTi); B2-R-B19" (NiTi-Fe ou NiTi ricas em Ni) e B2-B19-B19". As
transformacdes martensiticas do tipo B2-B19” sdo consideradas termoelasticas pela
observacdo do crescimento e redugdo das martensitas sob o resfriamento e
aguecimento, respectivamente. Isso foi confirmado pela existéncia da histerese na
transformacdo. Essa transformacdo € dita termoelastica de primeira ordem
(OTSUKA & REN, 2005).

A transformacdo do tipo B2-R-B19" é detectada facilmente nos ensaios de
resistividade elétrica. A curva obtida neste ensaio apresenta um aumento acentuado
na resistividade, caracterizando a presenca da fase R, e em seguida ocorre uma
gueda mais suave decorrente da mudanca de fase de R para B19". Apesar de
possuir uma queda acentuada e brusca na resistividade, a transformacéo de B2-R
possui uma pequena histerese (1-2 K) na temperatura de transformacéo. A simetria
da fase produto foi inicialmente caracterizada como romboédrica, dai a origem da
nomenclatura “R”. Entretanto, posteriormente, ela foi caracterizada como trigonal
(OTSUKA & REN, 2005).

A fase R era considerada um comportamento pré-martensitico (efeito
precursor), mas esta bem estabelecido que ela € uma transformacdo martensitica
por si s6, que compete com a transformacdo subsequente para B19". A segunda
transformacao de R-B19" é caracterizada por uma maior temperatura de histerese
em relagdo a transformacdo B2-R. Essa transformac&@o ocorre tanto nas ligas de
NiTi-Fe e NiTi enriquecidas com Ni. As ligas com maiores teores de Ni sdo sujeitas a
formacdo de precipitados Ti3Nis durante o tratamento térmico. A transformacao de
fase R também é encontrada na liga binaria NiTi e depende se ela for trabalhada a
frio seguida de recozimento na temperatura de 673 K, de modo que uma grande
densidade de discordancias rearranjadas seja deixada no material. As condi¢des
para que a transformacédo passe pela fase R sédo as que suprimem a transformacao
para B19’, destacando-se a formacéo de precipitados e de discordancias (OTSUKA
& REN, 2005).

O terceiro tipo de transformacéo de fase detectada nas ligas NiTi, B2-B19-
B19" é obtido quando o Ni da liga binaria NiTi é substituido parcialmente por Cu, por

exemplo, a liga Ti—-40Ni—10Cu. Para estas ligas, a transformacéo ocorre em duas
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etapas. A primeira etapa da transformacdo é de B2-B19, onde é formada a
martensita B19 que possui estrutura ortorrdmbica. A segunda transformacéo é a
B19-B19° onde a estrutura ortorrombica € modificada para monoclinica.
Dependendo da porcentagem de Cu a segunda etapa da transformacao pode nao
ocorrer (FUKUDA et al., 1995).

De maneira geral, as ligas do sistema NiTi, possuem uma tendéncia natural
de sofrer transformacao de B2 para B19". Nas ligas tratadas, a transformacéo ocorre
diretamente, enquanto que nas demais situacfes 0 processo passa por fases
intermediarias metaestaveis quando o material é resfriado. Entretanto, dependendo
da composicdo ou do tratamento térmico, a segunda reacdo para B19" pode ser
perdida. Com a perda desta transformacdo perde-se o efeito memodria de forma
(OTSUKA & REN, 2005).

2.1.2 AS FASES PRESENTES NAS LIGAS DE NiTi

As possiveis fases das ligas de NiTi estdo ilustradas na FIG. 2.2.

FASES PRESENTES NAS LIGAS DO SISTEMA NiTi
S : [
] , : ! 4
CELULA UNITARIA ! 5 H
Fo--q- '
FASE AUSTENITA MARTENSITA | MARTENSITA | MARTENSITA
SIMETRIA CcUBICA ORTORROMBICA |[ROMBOEDRICA| MONOCLINICA
NOMENCLATURA B2 B19 B2 OUR B19’

FIG. 2.2 Estruturas cristalinas encontradas no sistema NiTi. Onde: B2 é a fase
matriz, B2" ou R e B19 sdo as martensitas intermediarias e B19" é a martensita

formada no final do processo.

A sensibilidade das transformacdes de fase das ligas de NiTi € um fator que
dificulta o processo de fabricacdo. Nos diagramas de equilibrio as faixas de
composicdo quimica que sdo formados os precipitados sé@o estreitas. As fases sdo

formadas com variacdes de composicdo minimas, proximas de 50%. As pequenas
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variacdes de composi¢des quimicas podem levar a formagdo de uma segunda fase
sélida TisNis (precipitados), os quais geram efeitos nas transformacdes de fase
conforme mencionado.

Um modo de obter a fase R € enriquecer a liga com Ni e trata-la termicamente
para formacdo do precipitado TisNis, Assim haverd uma tensdo na rede cristalina
viabilizando a existéncia da fase intermediaria na transformacdo B2-R-B19’. As
faixas de composicdo para formacdo de precipitados podem ser identificadas nos

diagramas de fases na FIG. 2.3.
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FIG. 2.3 Diagrama de fases das ligas de NiTi (MASSALSKI & OKAMOTO, 1990)
onde as fases de equilibrio entre B2 e TisNis foram adicionadas (OTSUKA &
KAKESHITA, 2002).
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2.1.2.1 OS PRECIPITADOS FORMADOS NAS LIGAS NiTi ENRIQUECIDAS COM
Ni

A regido circunvizinha aos precipitados NiTi, é rica em Ni. Estas particulas
apresentam alta dureza, fragilidade e podem atuar como sitios preferenciais de
concentracdo de tensdo quando o material é submetido a tensbes térmicas ou
mecanicas (LOPEZ et al., 1996).

A acdo mecanica da utilizacdo do material possui influéncias na
microestrutura e no comportamento do material. A deformacao plastica influencia na
tensao interna do material, inclusive na interface matriz-precipitado. O crescimento e
a nucleacdo da martensita dependem da dindmica desta interface. A deformacao
plastica pode ser relacionada com a interacdo matriz-particula e conseqiientemente
com a nucleacéo e crescimento das fases (LOPEZ et al. 2001).

O deslocamento da interface neste material € rapida devido a natureza
adifusional do processo. A transformacdo € dita militar devido a movimentacao
ordenada dos atomos que se deslocam em blocos durante a transformacéo. A
transformacdo martensitica € uma transformacgdo cristalografica (PORTER &
EASTERLING, 1992).

2.1.2.2 A MICROESTRUTURA DA AUSTENITA B2

A austenita do sistema NiTi possui estrutura cristalina cubica de corpo
centrado (CCC). A partir da célula cubica sdo formadas as subsequentes células
martensiticas dependendo da composicdo quimica da liga. Dois modelos classicos
sdo utilizados para descrever essas transformacfes: a teoria de Wechsler,
Lieberman & Read (WLR) (WECHSLER, LIEBERMAN & READ, 1953) e a de Bowles
e Mackenzie (BM) (BOWLES & MACKENZIE, 1954). Apesar das formulagbes
diferentes, as duas teorias s&o equivalentes. Segundo elas a deformacdo e a
rotacdo de uma rede primaria, no caso a rede austenitica, € representada por uma
matriz como operador, a qual sofre agcdo de um vetor arbitrario formando assim uma
nova estrutura, que seria a martensita.

A estrutura cristalina CCC possui um atomo no centro de sua célula e atomos

localizados em cada vértice do cubo. O niumero de coordenacdo desta configuracédo
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€ oito, isto quer dizer que cada atomo central possui oito atomos vizinhos mais
proximos. O fator de empacotamento da célula € de 0,68; essa estrutura € menos
densa que a estrutura CFC que possui quatro atomos no interior e fator de
empacotamento de 0,74 (maximo possivel para uma célula cubica) (WILIAN, 2002).

No caso do sistema Ni-Ti, a austenita possui uma estrutura cristalina
ordenada B2, que pode ser vista como duas redes cubicas simples interpenetradas
uma de Ni e outra de Ti. Esta rede & chamada erradamente de estrutura cubica de
corpo centrado. Isto seria verdade somente se o material fosse monoatdmico
(SHAW et al., 2008).

2.1.2.3 A MICROESTRUTURA DA MARTENSITA B19

A estrutura da martensita das ligas TisoNisoxCuyx (X = 10—30) foram reportadas
primeiramente por SHUGO & HONMA em 1981 como ortorrombica (B19), e
confirmada por TADAKI & WAYMAN (1982). A estrutura € simples, e essencialmente
€ a mesma das martensitas y', da liga Au—47.5Cd e y’; das ligas Cu—Al-Ni
(estrutura 2H na notacdo de Ramsdel). Os parametros de rede da fase matriz e da
martensita na liga TissNissCuip sdo mostrados na TAB 2.1 (SABURI &
WATANABE, 1989).

TAB. 2.1 Parametros de rede da estrutura B19 e da austenita (Ac).

Parametros de rede da estrutura B19
ac 0,3030 nm
do 0,2881 nm
bo 0,4279 nm
Co 0,4514 nm

Potapov et al. (POTAPOQV et al., 2001) fizeram uma analise mais criteriosa da
estrutura da liga Ti s50NixsCugs.Estes pesquisadores observaram que ha um
deslocamento dos atomos de Ni ao longo do eixo ¢ no plano de corpo centrado, o
qual eles denominaram “m”. Este deslocamento foi encontrado na martensita y'; da

liga Au-47.5Cd, e ele foi explicado pelo efeito do tamanho atémico. Os autores
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sugerem que isto € uma mudancga na direcdo da distorcdo monoclinica, que ira

ocorrer na proxima transformacéo.

2.1.2.4 A MICROESTRUTURA DA MARTENSITA B19’

A representacdo B19 se refere a uma estrutura ortorrombica resultante de
uma tensdo normal na direcdo <110> da estrutura austenitica, e o simbolo

“ s ”

sobrescrito indica que foi adicionalmente distorcido por uma deformacao
cisalhante resultando em uma simetria monoclinica (SHAW et al., 2008).

Essa estrutura martensitica ocorre na liga binaria de NiTi tratada
termicamente em altas temperaturas depois da solubilizacdo dos precipitados. A
dificuldade em determinar as estruturas cristalinas nos primeiros estudos
representaram um problema para evolucdo das pesquisas, pois ndo se conseguia
construir modelos condizentes com o observado experimentalmente.

Inicialmente a martensita na liga NiTi foi descrita como hexagonal por Purdy e
Parr em 1961 (PURDY & PARR, 1961). Dautovich e Purdy em 1965 (DAUTOVICH &
PURDY, 1965), realizaram a difracdo de raios-X e reportaram que a estrutura seria
triclinica com os parédmetros de rede: a = 0.460 nm, b =0.286 nm, ¢ = 0.411 nm, a =
90.1° B =90.9°% y = 96.7°. Em 1965, Wang et. al. (WANG et al., 1965) afirmaram
gue esse tipo de martensita € formado pelo cisalhamento na direcdo <111>, porém
nao definiram a estrutura. Marcinkowski et. al. em 1968 (MARCINKOWSKI et al.,
1968) reportaram duas martensitas monoclinicas: uma com parametros de rede ay =
0,519 nm, by = 0,496 nm, cy = 0,425 nm, ym = 99° e outra com parametros a’y =
0,519 nm, b’v=0,552 nm, ¢’y = 0,425 nm, y'm = 116°.

Nagasawa et al. em 1969 (NAGAZAWA et al., 1969) se referiram a esta
martensita como uma estrutura de longo periodo, consistindo de simetrias 4H e 12R
na notacdo de Ramsdel. Porém no estado atual da arte, estas estruturas séo
consideradas diferentes.

Em 1971, Otsuka et. al. (OTSUKA et al.,, 1971) e Hehemann & Sandrock.
(HEHEMANN & SANDROCK, 1971) chegaram aos mesmos parametros de rede.
Entretanto, as duas estruturas foram diferentes na dire¢cdo e no plano de mudancas
referente ao angulo da estrutura monoclinica. Michal e Sinclair em 1981 (MICHAL &

SINCLAIR, 1981) sugeriram a ocorréncia do grupo espacial P2;/m, considerando
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sistematicamente as reflexdes de difracdo. Eles também analisaram as posi¢cdes
atomicas levando em conta o raio atdmico e a for¢a de ligagao. Buhrer et. al. em
1983 (BUHRER et al., 1983) obtiveram uma analise estrutural mais proxima da
realidade com a utilizacdo da técnica de difracdo de néutrons em po e analise de
Rietveld. Eles determinaram os parametros atdmicos para o grupo espacial P2;/m
supondo a correcao de orientagao preferencial com fatores R (Ryp = 11.6%, Ry =
4.1%). (Os fatores R e wR sao parametros para difracdo de raios-X em
monocristais). R, e Ry, séo fatores do método Rietveld utilizados para amostras em
po, e o fator de estrutura F € substituido pela intensidade | na definicdo do fator R
para R;.

A razdo que levou a demora da identificacdo da estrutura da martensita
consistiu na dificuldade de obtencdo de monocristais. Caso 0S monocristais
estivessem disponiveis, a analise da estrutura pode ser feita de maneira
convencional pela utilizacdo do método de difracdo de raios X. Em 1985 Kudoh et.
al. (KUDOH et al., 1985) utilizaram um difratrbmetro de raios X de quatro circulos e
uma camara de precisdo para um monocristal de Ti—49.2Ni. Monocristais na fase
matriz (austenita B2) foram crescidos pelo método de deformacédo de recozimento, e
0s monocristais martensiticos foram obtidos pela técnica de transformacao induzida
por tensao.

Os parametros de rede foram determinados pelo método dos minimos
quadrados usando quinze reflexdes obtidas pelo difratrdbmetro. A andlise da estrutura
foi feita pelo método padrdo dos minimos quadrados para 307 reflexdes
independentes.

Diversos parametros de rede foram levantados por diversos pesquisadores e
resultados similares foram encontrados. A tabela 1 mostra os resultados obtidos por
Otsuka et al. em 1971, Hehmann e Sandrock em 1971, Michal e Sinclair em 1981 e
Kudoh et al. em 1985. A pequena diferenca encontrada por Otsuka et al., foi devido

a diferenca na composicédo da liga Ti—49.75N.i.
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TAB. 2.2 Parametros de rede da martensita B19" encontrados em diferentes

trabalhos.
Parametro de rede 0SS HS MS KTMO
a (nm) 0,2889 0,2883 | 0,28885 0,2898
b (nm) 0,4120 0,4117 |0,4120 0,4108
c (nm) 0,4622 0,4623 | 0,4622 0,4646
B (° 96,8 96,8 96,8 97,78

Estudos como os de Wagner et al. (2008) e Young et al. (2010) levam em
conta os parametros encontrados por Kudoh et al. (1985), e os parametros estédo
condizentes com os modelos utilizados.

Os parametros atomicos foram determinados por alguns autores. Nos
primeiros calculos de YE et al. (1997), foi confirmado que os parametros atbmicos
fornecem o menor nivel de energia e sdo mais estaveis quando comparados aos
reportados por outros pesquisadores como Michal e Sinclair (1981) e Buhrer et al.
(1983) e a estrutura da martensita foi identificada como B19".

A estrutura B19" ndo possui um empilhamento bidimensional, como ocorre
normalmente em ligas com fase B como CuAl, CuZn, CuSn e AuCd. Ela é uma
estrutura CCC empilhada tridimensionalmente (KUDOH et al., 1985). Por isso a
estrutura é bem diferente das estruturas com fase B. A liga NiTi de composicéo
aproximada a equiatdmica muitas vezes é classificada como uma liga de fase j,
porém isto ndo € o correto. Muitas vezes a austenita € mencionada nos textos como
fase B com estrutura B2. No estado atual da arte a nomenclatura mais usual é B2
para a austenita, R para martensita de simetria romboédrica, B19 para martensita de

simetria ortorrdbmbica e B19" para a martensita monoclinica (OTSUKA & REN, 2005).
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2.1.3 DIFERENCAS ENTRE A MARTENSITA B19" DAS LIGAS DE NiTi E OUTRAS
LIGAS COM EMF

Nas ligas de fase B, a relagao e/a elétron-raio atdmico é aproximadamente de
1,5. Cada estrutura CCC ¢é estabilizada pela nidificacdo da superficie de Fermi na
zona de Brillouin. No caso das ligas de NiTi, o valor de e/a depende de algumas
consideracdes. De acordo com a regra de Hume-Rothery, o elétron de transicdo de
metais € contado como zero (COTTREL, 1962), portanto e/a resultara em zero. Se
os elétrons s e d forem contados, a razao e/a das ligas de NiTi serd 7. Em ambos os
casos a razao e/a sao maiores que 1,5. Portanto, as ligas de NiTi ndo deveriam ser
classificadas como liga de fase B. Se a liga é classificada em uma categoria
diferente, ndo é de surpreender que a martensita B19" possua uma estrutura

diferente da martensita encontrada nas ligas com fase (3.

2.1.4 A MICROESTRUTURA DA FASE R OU B2’

A nomenclatura B2 se refere a estrutura cubica (austenita) e o simbolo  “ "~ *
representa a distorcdo desta estrutura que resulta em uma simetria romboédrica
também conhecida como R ou B2'. Esta fase € produto de uma transformacéo
martensitica e possui sua propria temperatura de inicio (Rs) e de final (Ry) de
transformacao (SHAW et al., 2008).

A fase R aparece sob certas condicdes antes da transformacéo da fase B19".
Esta transformacdo é caracterizada por um aumento acentuado da resistividade
elétrica e uma pequena temperatura de histerese (1-2 K). Na transformacéo, ocorre
0 aparecimento de uma acentuada reflexdo de super-rede nos padrdes de reflexao
em posi¢cdes ao longo das direcbes <110>* e <111>* da fase matriz (HARA et. al.,
1997). O entendimento da fase R foi controverso por muitos anos incluindo a
natureza do fenbmeno em si. O aparecimento das reflexdes de super-rede foi a
primeira evidéncia encontrada por Wang et al. (WANG et al., 1965) por uma camera
de precisédo de raios X , e foram também observadas posteriormente por difracdes
de elétron (OTSUKA et al., 1971). Este fenbmeno foi interpretado varias vezes como
uma transicdo de ordem desordem (WANG et al.,, 1965), amolecimento de fénon
(CHANDRA & PURDY, 1968) etc., e apos extensivos trabalhos de Sandrock et al.
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em 1971 foi considerado um fenémeno precursor da pré-transformacao martensitica
devido ondas de deslocamento, as quais sd0 necessarias para a criacdo da
estrutura martensitica B19” subsequente.

Esta bem estabelecido que a transformacdo B2-R é uma transformacao
martensitica com estruturas cristalinas bem definidas. A fase R pode ser detectada
no microscopio eletrébnico de varredura (HWANG et al., 1983). A transformacéo
direta de B2 para B19’, sem o efeito precursor, ocorre em certas condicdes. Outro
ponto € que o efeito memodria de forma e a superelasticidade (MIYAZAKI &
OTSUKA, 1984; KHACHIN et al., 1979; LING & KAPLOV, 1980), as quais sao
caracteristicas de transformacdes martensiticas termoelasticas, sdo também
associados a esse fenbmeno. Isto significa que a transformacdo B2—-R é uma
transformacao martensitica e que ela compete com a transformacéo B2-B19".

Quando a fase R é formada antes de outras fases, as transformacdes seréo
B2-R-B19". Entretanto, se a transformacdo B19" ocorre antes da fase R, esta é
inibida. Existem trés casos que a fase R ocorre: (a) Baixo percentual de Ni na liga
Ti—50Ni, o qual é substituido por Fe ou Al; (b) ligas NiTi ricas em Ni envelhecidas em
temperaturas especificas (400°C) para gerar precipitados TisNis; (C) tratamento
térmico de ligas de NiTi depois de trabalho a frio para criar estruturas de
discordancias rearranjadas (MIYAZAKI & OTSUKA, 1986). Nestes casos tanto a
fase R quanto a B19” sao afetadas pelo: (a) terceiro elemento adicionado a liga (Fe,
Al ou Cu), (b) campo de tensdo gerado pelos precipitados e (c) campo de tenséo
gerado pelas discordancias.

A histerese da fase B19" é maior que o da fase R, e isto separa as
temperaturas de transformacédo das fases (OTSUKA & REN, 2005). Como citado
inicialmente a fase R foi identificada como tetragonal (MATSUMOTO & HONMA,
1976). Posteriormente, foi identificada uma distorcdo romboédrica atraves dos
padrées de difracdo de raios-X do po. A rede pode ser descrita como o estiramento
da rede matriz ao longo da direcdo diagonal <111>. Se definirmos o angulo da
estrutura B2 como 90°, ele varia com a reducdo da temperatura (MIYAZAKI et al.,
1988). O angulo inicialmente é agudo e muda continuamente com a temperatura de
transformacao da fase R (OTSUKA & REN, 2005). Ling e Kaplov (1980) mediram

este angulo para as ligas de NiTi, porém seus angulos foram obtusos, similarmente
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ao encontrados por Dautovich e Purdy (1965) que obtiveram o angulo de 90.7° para
a fase romboédrica, (e a = 0,602 nm, duas vezes maior que o correto).

A diferenciacdo do angulo agudo para o obtuso por difracdo de raios-X
utilizando po6 € dificil. O angulo agudo mencionado é provavelmente o correto.
VATANAYON e HEHEMANN (1975) apontaram a semelhanca dos padrbes de
difracdo da fase R e da martensita (z na liga Au-50Cd. Goo e Sinclair (1985)
estudaram a estrutura da fase R pelo método de difracdo de convergéncia de feixes
de elétrons (DCFE), e reportaram o mesmo grupo espacial que VATANAYON e
HEHEMANN (1975). Entretanto, os parametros atdmicos n&do foram determinados.

OHBA et al. (1992) determinaram a estrutura cristalina da martensita ¢, na
liga de Au—49.5Cd pelo método de difracdo de raios-X de um monocristal P3, que
nao possuia um centro de simetria. Considerando esta situacéo, Hara et al. (1997)
estudaram a estrutura da fase R utilizando varias técnicas tais como a DCFE,
difracdo de elétrons (levando em conta o efeito dindmico), difracdes de raios-X
(pelos métodos de Pauly e de Rietveld), e um refinamento final foi feito com o
método Rietveld. Como resultado eles reportaram que os parametros atbmicos eram
do grupo espacial P3.

Os planos da fase B2 {111} estdo empilhados em periodos de seis, com
camadas alternadas de Ni e Ti. J& na estrutura P3 um atomo em todo terceiro plano
{111} é deslocado para fora do plano, e por causa disto os atomos nos planos
adjacentes se movem nos planos {111}. Assim esta estrutura perde o centro de
simetria. Por outro lado, a estrutura P31m {111} possui um plano espelhado e isto
permite que os &tomos permanecam no plano. Embora semelhante & martensita Z»
P3 das ligas Au—Cd, a estrutura P3Im é mais proxima da realidade do que a P3
(OTSUKA & REN, 2005).

Claramente o fator R para a estrutura P3Im € melhor do que para P3, ou seja,
a estrutura se encaixa melhor na P3Im, isto por causa das distancias dos atomos
constituintes. A variacdo da distancia interatdmica é menor pela escolha da estrutura
P3Im do que P3 (OTSUKA & REN, 2005).
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2.2 EFEITO MEMORIA DE FORMA E SUPERELASTICIDADE

O efeito memoéria de forma é explicado pelas transformacfes martensiticas,
estas sdo transformacBes adifusionais resultantes de uma movimentacdo
coordenada de 4tomos (transformacédo militar) que gera uma deformacao cisalhante
(alteracdo de forma). A movimentacdo atbmica deve ser de até um espagamento
interatbmico para ser considerada adifusional. A transformacdo martensitica €&
cristalografica e atérmica (nucleacdo e crescimento progressivo e sob resfriamento)
e € caracterizada por um equilibrio de energia térmica e eldstica durante o
crescimento. Desta forma, a geracao de discordancias e outros defeitos estruturais
durante a mudanca de fase é limitada.

Para o entendimento dos fendmenos envolvidos é necessario definir algumas
temperaturas de transformacg&o. Durante o aquecimento a martensita inicia a
transformar-se em austenita ao atingir a temperatura As e a transformacgéao encerra
ao atingir a temperatura Az. Com o resfriamento a austenita comeca a transformar-se
em martensita na temperatura Ms e a transformagé&o termina na temperatura M;.

As temperaturas de transformacdo de fase da liga NiTi dependem da sua
composicdo quimica e variam entre -50 e 110 °C. Estas transformacdes de fase
podem ser induzidas por tensdo ou com a variacdo da temperatura, envolvendo 0s
fenbmenos de SE e EMF respectivamente, 0s quais envolvem mecanismos distintos
que dependem da temperatura de deformacéo e da estrutura cristalina do material.

Quando o material € deformado na temperatura acima da M; ocorre a
transformacao austenita-martensita. Mas, como a fase estavel ndo é a martensitica,
com o0 aquecimento acima da temperatura M; esta martensita transforma-se em
austenita caracterizando o EMF. O EMF é a capacidade de o material recuperar a
forma da fase inicial através do aquecimento quando uma deformacéo é feita abaixo
de M. A SE é a capacidade do material recuperar esta forma quando aplicada uma
deformacg&o no material a uma temperatura acima de A;. As ligas de NiTi possuem

as duas propriedades simultaneamente a FIG. 2.4 ilustra a SE e o EMF destas ligas.
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FIG. 2.4 Representacdo dos fenbmenos de SE (5-10) e EMF (0-5). Os circulos
representam a organizacdo da microestrutura do material. Em A, a austenita (B2),
em M" a martensita monovariante e em M a martensita auto-acomodada (SHAW et
al., 2008).

2.2.1 EFEITO MEMORIA DE FORMA

A formacdo da martensita induzida por temperatura é internamente maclada,
onde variantes relacionadas as maclas criam imagens coerentes da rede ao longo
de cada contorno de macla (planos cristalograficos especiais). H& alguns requisitos
para a o efeito memoaria de forma ocorrer. Primeiramente, a transformacdo B2-B19”
deve ocorrer com pouca mudanca de volume e as tensdes de distorcao relativas a
austenita devem ser da ordem de 10%. Outro ponto é que a troca de estrutura deve
ocorrer por mudancas pequenas e coordenadas das posicdes atbmicas sem difusao.
O efeito memoria de forma surge da capacidade da martensita se rearranjar de
maneira auto acomodada, com estrutura maclada, de pequena ou nenhuma
deformagdo macroscopica em relacdo a austenita (SHAW et al., 2008). Ele ocorre
guando é possivel a reversao da martensita para a austenita.

Se um monocristal na fase austenitica for resfriado abaixo da temperatura Ms
ele pode se transformar em até 24 variantes (24 planos de habito
cristalograficamente equivalentes) de martensita auto-acomodante sem mudanca de

forma macroscopica. No entanto, se uma tensdo for aplicada essa multiorientacéo
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desaparecerd, resultando em uma martensita de orientagdo Unica (martensita
monovariante). Schroedrer e Wayman (1977), estudando um monocristal de CuZn
mostraram que este comportamento é causado pela reorientacdo das maclas na
direcédo preferencial e também devido a reorientacdo de certas placas de martensita
orientadas desfavoravelmente. Isto significa que uma placa com orientacao
preferencial cresce a custa de outra com a movimentagdo da interface martensita-
martensita. Como resultado final, das 24 variantes, restara aquela cuja componente
da deformacao de forma permita o maximo de alongamento da amostra como um
todo na direcéo de tragdo. A recuperagao de forma ou a reversdo do monocristal de
martensita em austenita é obtida com o aquecimento da amostra acima da
temperatura As, sendo que na temperatura Ar 0 ciclo se completa. A esta
recuperacédo de forma é dado o nome de efeito de memdria de forma.

Se a martensita for suficientemente tensionada em baixas temperaturas, ela
consome certas variantes pela movimentacdo de contornos de macla formando uma
variante preferencial alinhada com a tensdo. Esta € a denominada martensita
orientada, monovalente ou monovariante (SHAW et al., 2008).

Quando o material ndo € submetido a tensbes, a rede martensitica de baixa
simetria pode existir em algumas variantes correspondentes, 12 no caso do NiTi.
Elas sdo rotacdes ou reflexdes umas das outras. Assim, a martensita pode ocorrer
com muitas microestruturas diferentes dependendo da histéria termo-mecéanica do
material (BHATTACHARYA, 2003).

2.2.2 SUPERELASTICIDADE

A origem da SE esta relacionada com a transformacédo martensitica induzida
por tensdo (TMIT). Quando o material é deformado acima da temperatura As, a
estrutura austenitica apresenta a formacdo de martensita induzida por tensdo. Com
o descarregamento, ocorre a transformacéo inversa martensita-austenita. Estas
transformacdes permitem que o material absorva energia sob forma de tensao e
continue atuando no regime elastico. E importante que apdés a transformac&o
austenita-martensita induzida por tensdo, ndo seja ultrapassado o limite de
escoamento na fase martensitica para recuperagcédo da forma. A pseudodeformacéo

elastica que envolve a superelasticidade é de 6 a 8% (LIU et al., 1998; SCHIMIDT,
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2006; MANJERI et al., 2010), ou seja maior que nos metais que ndo possuem essas
propriedades.

Com a remocao da tensdo a estrutura € revertida para a cubica (B2) e a
deformacéo é recuperada. A forma inicial do espécime € recuperada devido aos
pequenos acomodamentos atbmicos e a alta simetria da estrutura cubica com sua

Gnica variante relativa a estrutura martensitica (SHAW et al., 2008).

2.3 COMPORTAMENTO TERMOMECANICO DE LIGAS METALICAS COM EMF

Para o bom entendimento dos processos de transformacao de fases nas ligas
com EMF que envolvem o EMF e a SE algumas informacbes sobre o
comportamento térmico-mecéanico destas se fazem necessarias. Pela propria
natureza da transformacao, separar os dois comportamentos se torna impraticavel.
Didaticamente, eles sdo analisados separadamente, porém na pratica isto nao é
possivel. Por exemplo, quando aplicada uma deformacédo o material libera calor e
isto pode alterar a sua microestrutura.

Historicamente as martensitas geradas por temperatura e por tensdo eram
denominadas martensita maclada e ndo maclada respectivamente, porém na
maioria dos casos a martensita estd em um material policristalino e ndo consegue
reverter completamente as maclas para uma Unica variante sem a concorréncia da
deformacéo plastica (SHAW et al., 2008).

2.3.1 A FORMA DA CURVA OBTIDA NOS ENSAIOS MECANICOS DE LIGAS COM
EMF

As curvas dos ensaios de tracdo das LMF possuem um aspecto tipico devido
a propriedade de superelasticidade da liga, isto ocorre, pois 0 material € testado em
uma temperatura acima de As (temperatura na qual o material estara completamente
austenitico na fase B2). Quando o material € deformado nesta fase ele sofre uma
transformacao martensitica induzida por deformacgé&o que permite uma recuperacao
entre 6 e 8% (LIU et al., 1998; SCHIMIDT, 2006; MANJERI et al., 2010), ou seja,
bem maior que nos metais sem EMF e SE que apresentam recuperacao elastica em

torno de 0,2%. Com o descarregamento, ocorre a transformacédo inversa de B19"-

40



B2. Estas transformacdes permitem que o material absorva mais energia que 0s
metais convencionais no regime elastico.

A forma da curva dos ensaios mecanicos das ligas de NiTi possui aspecto
tipico e ocorre em diversos ensaios como de tracdo (LIU et al., 1998), flexao,
compresséo (MANJERI et al., 2010) e impacto (ZURBITU et al., 2009). A simetria da
curva € comum a estes ensaios, ela ocorre devido as alteragbes na microestrutura
do material ocasionadas pela TMIT. Este fenbmeno ocorre também em escala
microscopica, como em estudos que utilizam micropilares de NiTi (MANJERI et al.,
2010).
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FIG. 2.5 Ensaio de flexdo em 45° de um instrumento endoddntico TF® (VIEIRA et al.,
2010). Divisdao da curva em trés regides. A seta indica a forca critica para a

transformacao de fase.

Algumas caracteristicas da curva representam fenbmenos que estdo
ocorrendo no ambito microestrutural. Pode-se dividir a curva basicamente em trés
partes onde sdo observados fenémenos distintos (LIU et al., 1998). Outros dados
que podem ser obtidos sdo: a tensao critica para a transformacéo de fase (Oms), 0S
modulos de elasticidade de cada fase no material e a tensdo de ruptura do material.

A primeira regido (I) consiste na deformagéo elastica da fase austenitica que
possui um médulo de elasticidade (Ea) maior que o da martensita (Eyv). Um erro
comum é supor gue a martensita na liga NiTi seja mais dura que a austenita como
ocorre no aco, porém nesta liga ocorre o inverso. Com o tratamento térmico da liga

NiTi pode ocorrer formacdo de certa quantidade de variantes da fase R
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transformadas da fase B2 em baixas tensdes. E possivel detectar a presenca desta
fase na regiao (1) realizando o descarregamento antes que o material atinja a tenséo
critica para a transformacdo (ons). Quando isto € feito, ocorre uma pequena
histerese em forma de “loop” com uma pequena variacdo de temperatura (1-2 °C).
Por meio de cameras termograficas € possivel detectar esta variagcdo (ZURBITU et
al., 2009). Esta variacado de 2°C de temperatura corrobora o resultado obtido com
emprego da técnica experimental da resistividade elétrica do material (MIYAZAKI &
OTSUKA, 1984).

A segunda regido (Il) tem inicio quando é atingida a tensdo critica (Oms) €
termina quando todo o material se encontra na fase martensitica. A austenita se
torna termodinamicamente instavel e o custo energético para continuar deformando
a austenita plasticamente se torna maior do que para a TMIT (ZURBITU et al.,
2009). A TMIT apresenta um platd, onde a tensdo permanece quase constante
devido a maclagem, esta tensdo constante ao longo da regido € denominada de
tensdo de transformacdo (o). A deformacdo encontrada nesta faixa de
transformacgdo €, é uma constante, enquanto que c" pode ser expressa pela relacéo
de Clausius-Clapeyron (MALETTA et al., 2009).

O'tr = Otro +b|\/|(T'To)

Onde:
0", > E a tensdo de transformacao inicial
T, 2 Temperatura incial

by = Constante do material

Na terceira regiao (lll), ocorre uma segunda inclinagdo da curva (Ev). Toda a
austenita foi transformada em martensita. A partir deste ponto a martensita
apresenta comportamento elastoplastico. Quando altas tensdes sdo aplicadas, o
material acumulard defeitos como discordancias e ocorreram deslizamentos de
planos cristalinos, ocorrendo deformacéo plastica na forma de empesco¢camento (no
ensaio de tracao) e a subsequente ruptura do material (ZURBITU et al., 2009).

O comportamento tenséo-deformagdo das ligas de NiTi podem mudar

significantemente depois do processo de deformacao a frio, mesmo se os ciclos
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mecanicos forem repetidos nos limites de superelasticidade, por exemplo, sem
exceder o platd de transformagdo (MALETTA et al., 2009). Isto ocorre devido
mudancas microestruturais irreversiveis durante a ciclagem mecéanica do material
gue séo principalmente atribuidas a formagcdo de martensita estavel. Deste modo a
inclinagdo da curva aumenta e a tensdo critica para transformacdo diminui.
Consequentemente os modulos de Young Ean e Ey também s&o modificados
(MALETTA et al., 2011).

Normalmente, nas ligas de NiTi ndo ocorre um empescocamento aparente no
material devido ao rapido aumento da tensdo de escoamento. O encruamento do
material inibe os estados de tens@es triaxiais has agulhas de martensita necessarios
para o surgimento de microvazios. Assim ocorre uma deformacdo plastica
homogénea da martensita até que a tensao atinja um nivel critico para nucleacao e
crescimento de trincas (LOPEZ et al., 2001).

A pequena simetria da estrutura monoclinica e a presenca de precipitados
frageis sao outros fatores que dificultam a deformacéao plastica (LOPEZ et al., 2001).
Alguns estudos demonstram que ocorrem interacées das discordancias nas maclas
e contornos de maclas durante a segunda etapa do processo de deformacéo,
indicando que esta ocorrendo a deformacao plastica do material (LIU et al., 1999;
XIE et al., 1998).

2.3.2 A TRANSFORMACAO MARTENSITICA INDUZIDA POR TENSAO (TMIT)
Quando o material atinge a tensao critica é iniciada a transformacdo que
ocorre até o término do platd que mantém a tensdo quase constante (Regido Il da
FIG. 2.5). Ao final do platd o corpo de prova estard na forma de martensita auto-
acomodada, possuindo diversas orientacbes. Doze no caso das ligas de NiTi
(BHATTACHARYA, 2003). Com a manutencdo da tensdo esta martensita ira
assumir uma orientacdo preferencial, onde uma variante ird crescer a custa de
outras (SABURI et al., 1980) Essa martensita preferencial segue o fator Schimid. A
teoria é baseada em que a variante selecionada ira permitir maior deformacéo para
a transformacao sob tensdo. Este fator define uma orientacdo para formacdo da
martensita monovariante que surgird a medida que for aplicada tensao na regiao Il

da FIG. 2.5 (OTSUKA et al., 1976). Com a remoc¢do da tensdo o material sofrera
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transformacao reversa e a martensita monovariante ird se transformar na austenita
B2 novamente.

Os materiais que sofrem a TMIT possuem um comportamento mecanico
diferenciado dos materiais convencionais. Por exemplo, a tensdo na ponta de uma
microtrinca induz a transformacédo de fase e gera uma distribuicdo de tensao
diferente da que ocorre convencionalmente nos metais. O alto valor de tenséo
localizada gerada proxima ao defeito pode gerar uma modificagcdo na microestrutura
como a reorientacdo de martensita ou a TMIT. A coexisténcia de duas fases torna o
estudo do fenbmeno mais complexo, onde cada fase possuird uma propriedade
diferente.

As teorias convencionais como a de Griffth, desenvolvidas para materiais
frageis sem EMF para prever a evolucdo das trincas, ndo podem ser aplicadas nas
ligas de NiTi devido as multiplas fases presente no material. O modelo para estas
ligas necessita utilizar outros fatores. Por exemplo, nos metais convencionais
calcula-se o K¢, este fator define quando uma trinca se torna instavel e se propaga
catastroficamente. Nas ligas de NiTi a regido austenitica ira possuir o fator Kia. Na
segunda regido (martensitica), para se definir a distribuicdo de tensdo, ha
necessidade de determinar o fator K. A TMIT possui um efeito de melhoria da
tenacidade, pois a fratura ocorre na regido martensitica transformada onde valera o
fator Ky (MALETTA et al., 2009).

2.3.3 EFEITO DA TAXA DE DEFORMACAO E TEMPERATURA NAS
PROPRIEDADES MECANICAS DO NiTi

Sabe-se que a transformacdo martensitica induzida por tensédo € exotérmica e
a transformacéo reversa é endotérmica. Esta caracteristica da liga permite que
estudos sejam feitos analisando as frentes de propagacdo de transformacao
martensitica no impacto (ZURBITU et al., 2009) e transformac¢des martensiticas
induzidas por tensdo nas pontas de trincas (MALETTA et al., 2011).

A tensdo critica de transformacdo depende da temperatura do espécime e da
taxa de deformacdo, as quais alteram os fendbmenos de transferéncia de calor.

Assim, a temperatura do corpo de prova pode variar ou ndo durante a deformacéo
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modificando a resposta mecanica da liga de NiTi (SHAW & KIRIADES, 1995). Isto
influencia na amplitude da histerese.

De acordo com a taxa de carregamento, o material possuira um
comportamento diferente induzido pela transformacdo que liberara mais ou menos
calor. Abaixo de certa taxa de deformac&o (10 s™), o comportamento mecanico do
NiTi é independente da taxa de deformacgdo (SCHMIDT, 2006; SHAW & KIRIADES,
1995) e essa pode ser considerada a taxa de deformacao limite abaixo da qual ha
tempo suficiente para permitir que todo calor da transformacao seja completamente
trocado com o ambiente. Como a temperatura ndo muda nos espécimes e 0
processo de deformacgdo pode ser considerado como isotérmico, ndo alterando o
comportamento mecéanico mantendo constantes as tensdes de deformacao.

Quando a taxa de deformacdo é aumentada, a tensdo da transformacao
direta aumenta enquanto a tensao da transformacgéo reversa diminui tornando maior
a histerese (SCHIMIDT, 2006; ZURBITU et al., 2009; SHAW & KYRIAKIDES, 1995;
VITIELLO et al., 2005). A elevacdo da tensao critica ocorre pois a austenita é mais
estavel em altas temperaturas, assim € necessaria uma maior energia de ativacao
para a transformacgdo. Essa energia pode ser fornecida ao sistema sob forma de
tensdo. Abaixo de certa taxa de deformagdo ocorrem mudancas. A tensdo da
transformacéo direta para de crescer e se torna constante depois de 10" s?, e a
tensdo da transformacdo reversa muda sua tendéncia e aumenta para taxas de
deformacdo maiores que 102 - 102 s™* (SCHIMIDT, 2006; ZURBITU et al., 2009;
VITIELLO et al., 2005; TOBUSHI et al., 1998; PIECZYSKA et al., 2006). A
combinacéo desses fatores estreita a histerese.

Em altas taxas de deformacéo, o tempo para troca de calor do espécime com
0 meio é reduzido e parte do calor de transformacéo € gasto no aguecimento ou no
resfriamento do espécime, mudando as tensGes de deformacdo. Sabe-se que isso
tende a continuar até o intervalo de 102 s (ZURBITU et al., 2009) mas nao se sabe
a evolugcédo da temperatura nessas altas taxas de deformacdo. O tempo para troca
de calor é drasticamente modificado e 0 processo ocorre entdo em condicdes

adiabaticas.
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2.3.4 COMPORTAMENTO TERMOMECANICO NA FADIGA CICLICA

Pelton em 2011, relacionou as transformac¢des microestruturais que ocorrem
nas ciclagens mecanicas e térmicas. Uma diferenca € que nos ciclos térmicos nao
ocorrem acoes de tensdes externas nos experimentos simples, que ndo fornecem a
tensdo ao sistema. A ciclagem térmica ndo é muito usual, porém € utilizada para
monitorar os efeitos da fadiga. Por isto, o foco deste trabalho sera a fadiga com
ciclagem mecanica que ocorre, por exemplo, em materiais meédicos como
instrumentos rotatdrios utilizados em tratamentos endodénticos e stents cardiacos,
ambos confeccionados em ligas LMF.

No estudo das ligas metalicas o termo fadiga representa o aumento do
enfraquecimento localizado devido a acdo de cargas dinamicas. Os resultados
obtidos nestes ensaios séo representados pelo diagrama de Woler. Um parametro
importante obtido € o limite de fadiga o qual garante a integridade do material para
valores de carregamento abaixo de um valor. Os ensaios de fadiga podem ser
executados em dois modos. Modo de controle de deformacgéo e modo de controle de
tensdo. Estes modos se equivalem, porém mudam o ponto de vista de analise do
ensaio.

Um exemplo de fadiga com modo de controle de tensdo seria realizar a
fratura de instrumentos endoddnticos utilizando um canal artificial com um raio de
curvatura fixo. Isto iria induzir o mesmo estado de tensdo em todos 0S grupos
estudados. O modo de controle de deformacgédo seria obtido mantendo a mesma
deformacédo em todos os instrumentos e variando a tensdo no mesmo, isto poderia
ser obtido alterando a &rea do instrumento ou o raio de curvatura do canal.

Melton & Mercier (1979) foram os pioneiros no estudo da fadiga ciclica
mecanica das ligas NiTi, e constataram alguns pontos importantes. Primeiramente, a
liga de NiTi superelastica possui maior vida em fadiga e limite de fadiga em modo de
controle de tensdo que a martensita obtida termicamente. A ciclagem do material
leva a um aumento na deformacdo mesmo sob tensbes constantes isto devido ao
acumulo de defeitos resultantes da deformacédo plastica. Outro ponto é que a vida
em fadiga com o controle de deformag&o do NiTi da martensita obtida termicamente
€ maior que o NiTi superelastico isto devido seu menor médulo de elasticidade e

menor energia mecanica por ciclo (menor area presente na histerese). Ciclos
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repetitivos sob controle de deformacdo levam ao endurecimento do material sob
amplitudes de tens@o constante, isto é atribuido ao aumento da densidade de
discordancias com o aumento de numero de ciclos (MELTON & MERCIER, 1979).

Provavelmente a liga de NiTi superelastica resiste a maiores tensdes devido a
TMIT que absorveu energia durante a ciclagem. A austenita por ter maior modulo de
elasticidade no inicio do processo, 0 material necessita de maiores tensbes para
desestabilizar esta fase, resistindo a maiores tensdes. A liga de NiTi tratada
termicamente (recozida) tendo a fase martensitica, possui um menor modulo de
elasticidade, isto permite que o material sofra maiores deformacbes quando
comparado a liga superelastica.

Apesar de sofrer maior deformacdo a menores tensfes, a liga de NiTi
martensitica sofre deformacao plastica. Ou seja, apresenta perda da SE, isto limita
sua aplicacéo e pode levar a selecdo de um material de menor custo, como 0 aco,
ou de outra liga onde ndo seja necessario um alto médulo de elasticidade. As
aplicacoes diferenciadas do material estdo baseadas na SE que possui origem nas
TMIT.

A plasticidade gerada no material é devido a movimentacao das interfaces da
martensita. O acumulo de discordancias modificam o comportamento de
transformacao do material alterando sua temperatura de transformacédo, deformacéao
(sob controle de tensédo) e tensao (sob o controle de defromacéao) (PELTON et al.,
2011).

Xie et al. em 1998 estudaram a ciclagem mecanica das ligas NiTi sob tracao e
compressdo observando em microscopia eletrbnica de transmissdo o que ocorreria
com a microestrutura da martensita formada na TMIT. Antes do ensaio, as
martensitas se mostraram auto-acomodadas umas com as outras, presenca de
maclas <011> tipo Il como as principais deformac¢des invariantes de rede. Depois da
ciclagem mecanica, as martensitas continuaram auto-acomodadas e as maclas tipo |
(117) foram as mais observadas. Além da reorientagdo da martensita induzida por
tensdo e a movimentacdo do contorno de maclas varios defeitos de rede foram
criados na juncdo das martensitas e entre as maclas e isto pode explicar o
endurecimento do material.

O processamento também influencia nas propriedades de fratura das ligas de

NiTi. Uma dificuldade nos instrumentos endodénticos é a usinagem que deixa
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marcas que funcionam como concentradores de tenséo e interferem nos resultados.
LOPES et al. em 2010 mostram que o acabamento de superficie influencia no
namero de ciclos que um instrumento pode sofrer. Além disto, instrumentos polidos
apresentaram trincas com deslocamentos na forma de “zig-zag”, enquanto que 0s
nao polidos apresentaram trincas ao longo das marcas de usinagem.

Os instrumentos TF® apresentam ranhuras de fabricacdo provenientes de
trefilacdo, que sdo orientadas ao longo eixo do instrumento. Isto dificultaria a
propagacéo das trincas quando comparado aos instrumentos usinados que possuem

marcas de usinagem perpendiculares ao longo eixo.

2.4 TECNICAS EXPERIMENTAIS UTILIZADAS PARA ESTUDO DAS LIGAS E
INSTRUMENTOS DE NiTi

Os ensaios mecanicos convencionais, e a correlagdo com ensaios que
evidenciem a microestrutura como a difracdo de raios-X sao importantes para
entender os fendbmenos intrinsecos do material.

Muitos autores utilizavam as alteracdes na resistividade elétrica de uma
amostra durante o resfriamento e o aquecimento para avaliar as transformacgdes de
fase no estado soélido dos materiais. Todavia, a correlacdo entre as alteracfes na
resistividade e as mudancas de fase muitas vezes é complexa (HODGSON et al.,
2000).

Para as ligas de NiTi, a analise DSC indica qual das trés fases (martensitica,
fase R ou austenitica) estara presente a uma dada temperatura. A difracdo de raios-
X € um método complementar na identificacdo da microestrutura, entretanto, so é
capaz de revelar a estrutura até cerca de 50um da superficie, ao passo que a DSC
fornece informacéo de todo o material da amostra (BRANTLEY et al., 2002). Shaw et
al. em 2008 realizaram um estudo onde foi abordada a utilizacdo do DSC para as
ligas de memdria de forma, evidenciando alguns aspectos que podem facilitar o
ensaio e evitar erros.

A fenomenologia das transformacdes de fase esta bem descrita na literatura e
a relacdo das transformacdes de fase com 0s ensaios mecéanicos podem ser
encontradas em alguns trabalhos (LIU et al., 1998; MANJERI et al., 2010; ZURBITU
et al., 2009).
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O entendimento da curva tipica obtidas nos ensaios mecénicos das LMF
permite correlacionar as propriedades mecanicas com a microestrutura. Assim, a
microestrutura pode ser estudada indiretamente. A forma das curvas dos ensaios de
ligas com EMF possuem um aspecto classico e pode fornecer diversos parametros

associaveis a microestrutura importante para o trabalho.

2.5 INSTRUMENTOS ENDODONTICOS DE NiTi

Devido sua propriedade mecénica diferenciada a liga de NiTi é utilizada na
fabricacdo de instrumentos endodonticos. Tradicionalmente, a liga empregada para
confeccdo dos instrumentos endodbénticos é o0 aco inoxidavel, que ainda é
indispensavel na préatica clinica, porém este material apresenta limitacbes de
emprego. Com o aumento do diametro do instrumento de ago ele perde a
flexibilidade e pode deformar um canal com curvatura acentuada. Por isto, a grande
dedicacdo dos pesquisadores para o aprimoramento dos instrumentos de NiTi.

Walia et al. em 1988 utilizaram pela primeira vez a liga de NiTi na endodontia.
Eles relataram que as limas de diametro 0,15 mm apresentam elasticidade de duas
a trés vezes maior em comparacao com as limas de aco inoxidavel e exibem boa
resisténcia a fratura por torcao.

A liga de NiTi empregada na endodontia apresenta modulo de elasticidade
cerca de um quarto a um quinto menor que 0 ac¢o inoxidavel, possuindo grande
elasticidade. A for¢ca necesséria para flexionar um instrumento de NiTi de nimero 45
€ equivalente a necesséria para flexionar uma lima convencional de aco inoxidavel
de nimero 25 (SERENE et al., 1995).

Quanto a microdureza, uma haste de aco inoxidavel possui microdureza
Vickers variando de 342 a 522, ao passo que a de niquel-titanio possui entre 303 a
362 HV (SERENE et al., 1995).

2.5.1 PROCESSOS DE FABRICACAO
O processo de fabricagdo dos instrumentos endodonticos de NiTi € mais

complexo do que a producéo de instrumentos de ago inoxidavel, até entdo, todas as

limas eram usinadas em vez de torcidas (THOMPSON, 2000). Isto por que a
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superelasticidade ndo permite que ela mantenha a forma helicoidal quando
deformada. Quando a liga sofre uma deformagdo permanente 0 processo de
fabricagdo por tor¢do continua pode levar a fratura do instrumento (SCHAFER,
1997).

As limas de niquel-titanio séo fabricadas por usinagem de uma haste metélica
cOnica de secao reta transversal circular (SERENE et al., 1995). Ela consiste no
trabalho de corte realizado por maquinas-ferramentas para a obtencdo de uma peca
com determinada forma, dimensédo e acabamento (LOPES et al., 2004).

Nos instrumentos endodonticos, a haste helicoidal é obtida por um processo
mecanico de usinagem denominado roscamento externo e a ponta por torneamento
cOnico externo. O roscamento externo € um processo mecanico de usinagem
destinado a obtencéo de filetes (arestas laterais de corte) por meio da abertura de
um ou mais canais helicoidais em superficies cilindricas ou conicas. Torneamento é
um processo destinado a obtencdo de superficies de revolugdo com o auxilio de
ferramentas de usinagem mecéanica (LOPES et al., 2004) .

Até 2008 os instrumentos eram produzidos somente pelo processo de
usinagem. A partir desta data, surgiram os instrumentos TF® fabricados com o
emprego de uma tecnologia mencionada pelo fabricante como “tecnologia de fase
R”, a qual emprega a tor¢éo do fio até entdo admitida somente para o0 aco. Assim 0s
primeiros instrumentos torcidos de NiTi foram lancados no mercado pela empresa
SybronEndo. A tecnologia de fabricacdo deste instrumento ndo é divulgada pelo

fabricante, assim como a composi¢ao do material e seu tratamento térmico.

2.5.2 OS INSTRUMENTOS ENDODONTICOS TF®

Os instrumentos TF® sdo fabricados com a liga de NiTi com estrutura
cristalina de transicdo, denominada fase R, obtida por um processo de resfriamento
e aguecimento do fio metélico primitivo. Eles sdo fabricados pela tor¢do de uma
haste metalica com forma piramidal e se¢éo reta transversal triangular. Segundo o
fabricante, este processo de fabricacdo aumenta a dureza do material e melhora a
resisténcia mecanica a fratura em torgéo e flexdo (LOPES et al., 2010).

A ponta dos instrumentos é cbnica e circular com extremidade arredondada.

O angulo da ponta é em média 30°, possuindo angulo de transicdo. Os angulos de
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inclinagdo das hélices em relagdo ao longo eixo aumentam em direcdo ao
intermediario (15-30°).

2.5.3 OS INSTRUMENTOS ENDODONTICOS RaCe

Os instrumentos RaCe séo fabricados através da usinagem de um fio
metalico de NiTi. As pontas dos instrumentos possuem forma de um cone circular e
possuem extremidade arredondada. O angulo da ponta é de 40° (inferior ao minimo
preconizado 60°), e possui curva de transicdo entre a ponta e 0 corpo. A partir da
ponta, as arestas de corte estdo dispostas alternadamente em relacdo ao eixo do
instrumento na direcdo longitudinal (paralela) e obliqua (helicoidal). O angulo de
hélice é variavel de 25 a 30° (LOPES et al.,, 2010). Estes instrumentos sao
submetidos ao processo de tratamento eletroquimico com finalidade de melhorar o
acabamento superficial e reduzir as ranhuras advindas da fabricagdo, isto reduz a
concentracdo de tensdo nos defeitos e melhora a vida em fadiga do material
(LOPES et al., 2010).

A secéo reta pode possuir secao reta triangular ou quadrangular. A triangular
possui angulo da aresta de 60° enquanto que a quadrangular apresenta angulos de
90°. Os instrumentos numero 25 utilizados neste trabalho possuem secdo reta

triangular.

2.5.4 FRATURA DOS INSTRUMENTOS ENDODONTICOS DE NiTi

Os instrumentos endodoénticos possuem dimensfes criticas (pequenas),
angulos vivos que concentram tensdo e forma complexa, o que aumenta o custo da
fabricacdo. Eles possuem iniumeros defeitos oriundos do processo de fabricacédo que
podem ser observados no microscopio eletrénico de varredura, como por exemplo, a
presenca de marcas de usinagem e crateras. Os instrumentos de agco também
possuem defeitos, porém por serem fabricados por torcdo eles s&o dispostos
longitudinais ao longo eixo. A maioria dos instrumentos de NiTi, por serem usinados,
apresentam defeitos perpendiculares ao longo eixo, isto é uma situagcdo mais critica

para a fratura.
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Outra condicdo que favorece a fratura é a propria condicdo de uso do
instrumento. Durante o0 emprego ocorre um estado de tracdo e de compressao que
depende da anatomia do canal e da técnica do operador. A ciclagem mecanica
altera a microestrutura do material adicionando defeitos e modificando o
encruamento. Consequentemente, as propriedades mecéanicas como a resisténcia a
tragdo, compressao, torcdo, microdureza e flexdo séo alteradas.

Basicamente, dois fendmenos estdo associados com a fratura dos
instrumentos de NiTi, a tor¢cdo do instrumento devido o travamento e a flambagem.
Na tor¢éo ocorre uma deformacéo plastica no ponto de imobilizacdo do instrumento
onde ha um aumento do encruamento do material. Com a continuidade da aplicacao
de tensdes cisalhantes, ocorre a ultrapassagem do limite de resisténcia a fratura
ocorrendo assim a fratura do instrumento. Na flambagem o instrumento é submetido
a um carregamento compressivo na direcdo do seu eixo isto forma um arco de
flecha. O aumento do carregamento pode ultrapassar o limite de escoamento do
material e provocar uma deformacao plastica. Isto ocorre quando a velocidade de
avanco do instrumento em direcdo apical (ponta da raiz) € maior do que a sua
velocidade de corte (LOPES et al., 2000).

As limas TF® apresentaram uma maior resisténcia a fratura por flex&o rotativa
guando comparadas com outras limas fabricadas pelo método de usinagem, (KIM et
al., 2010; GAMBARINI et al., 2008; LARSEN et al., 2009). Apesar da similaridade na
morfologia da superficie de fratura e mecanismos de fratura, os instrumentos com
maior nimero de marcas de usinagem possuem uma menor vida em fadiga

normalmente.
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3 PROPOSICAO

3.1 OBJETIVO GERAL

Determinar a resisténcia a fadiga e analisar a influéncia de carregamentos

ciclicos na flexibilidade de instrumentos endodénticos de NiTi fabricados por

diferentes métodos.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

d)

f)

Comparar as dimensdes dos instrumentos;

Determinar a composi¢do quimica semiquantitativa por EDS e identificar as
fases por difracdo de raios-X;

Determinar a resisténcia a fadiga de instrumentos endodonticos de NiTi
submetidos a ensaios de rotacdo em canais dentarios simulados;

Analisar a influéncia dos carregamentos induzidos pela rotacdo em canais
curvos na flexibilidade de dois tipos de instrumentos endoddnticos comerciais
acionados a motor. Um fabricado por torcdo (TF®) e outro por usinagem
(RaCe);

Analisar a morfologia dos instrumentos no microscoépio eletrénico de varredura
(MEV) antes e ap6s os ensaios de flexao;

Determinar a microdureza Vickers dos instrumentos.
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4 MATERIAIS E METODOS

Mostra-se nos itens 4.10.1 e 4.10.2 os organogramas dos ensaios realizados,

0S quais serao descritos a seguir.

4.1 MATERIAIS
No presente trabalho foram utilizados 20 instrumentos RaCe (FKG Dentaire La

Chaux-de-Fonds, Suica) e 20 instrumentos TF® (SybronEndo, California).

4.2 MICROSCOPIA OPTICA

A microscopia Optica foi utilizada para determinar as dimensdes dos
instrumentos. Foi avaliado o comprimento da base da ponta e a conicidade. Para
isto foi utilizado o microscopio ZEISS com camera pixeLINK modelo PL- a662
acoplada com fonte de luminosidade ZEISS 1500 LCD.

A imagem para aferir a base da ponta foi obtida com um zoom de 5x e
objetiva de 1,0x com uma luminosidade de 3000K e a imagem para célculo da
conicidade foi obtida com aumento de 1,6x com objetiva de 1,0x com uma
luminosidade de 2800K.

As medidas foram obtidas através do programa AxioVision® 5.1. A base da
ponta foi medida a 1 mm da ponta tangenciando a margem na parte superior e
inferior do instrumento. A conicidade real dos instrumentos foi calculada de acordo

com a féormula abaixo.

C = (D13-D3)/d
C — Conicidade aferida
D13 — Diametro a 13 mm da ponta do instrumento
D3 — Diametro a 3 mm da ponta do instrumento

d — Distancia entre D13 e D3
Um instrumento de cada marca foi embutido em resina conforme descrito no

item 4.6 para avaliar a possivel ocorréncia de particulas no nucleo do instrumento.

Estes foram observados com o microscépio metalogréafico ZEISS Axiovert 40 MAT.
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4.3 ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DE RAIOS-X

Fez-se a analise semiquantitativa da composi¢cdo quimica empregando-se a

técnica de EDS. Empregou-se a microsonda Noram acoplada ao MEV.

4.4 DIFRACAO DE RAIOS-X

Fez-se a analise de difracdo de raios-X com o difratdmetro PANalytical X'Pert
Pro em configuracdo foco linha, sendo o feixe gerado por um tubo de Cobalto.
Foram utilizados filtro de Fe, tens&o de 45kV e corrente elétrica de 40mA. O detector
do equipamento foi um PIXcel, fabricado pela PANalytical. As amostras foram

fixadas em uma placa de vidro, com o auxilio de uma fita adesiva dupla-face.

4.5 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Cinco instrumentos de cada tipo foram selecionados aleatoriamente e
analisados no Microscopio Eletrbnico de Varredura JEOL, modelo LSM 5800LV.
Foram feitas analises dos instrumentos como recebidos e apo6s a interrupcdo do
ensaio de flexao rotativa em 50%, 70%, 90% da vida em fadiga e apos a fratura. Os
defeitos superficiais em torno de Ds foram observados para verificar a extensao e
quantidade das trincas no material apds 0s ensaios mecéanicos. Esta regido

corresponde ao centro de curvatura do canal simulado.

A inspecdo como recebido visou verificar o acabamento do material e
possiveis defeitos existentes que poderiam interferir no resultado do ensaio de
fadiga em flexdo rotativa. Em um segundo momento, o material ciclado até sua meia
vida foi analisado para verificar a nucleagéo de trincas ou aumento de defeitos pre-
existentes. Apos a fratura, o material foi observado para deteccéo do ponto de inicio

da fratura e caracterizacdo da morfologia da superficie de fratura.
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Foram observadas as seguintes regides dos instrumentos:
e Aresta lateral de corte.
¢ Ponta do instrumento.
e Superficie de acabamento.

e Diametro em Ds_(aproximadamente no centro de curvatura do canal simulado

no ensaio de flexao rotativa).

4.6 ENSAIO DE FLEXAO EM 45°

Os ensaios de flexdo em 45° foram realizados com uma magquina de ensaio
universal EMIC DL10000. A célula de carga utilizada foi a de 20 N. Nos ensaios
determinou-se a variacao das forcas para flexionar os instrumentos até 45°.

Os instrumentos foram submetidos aos ensaios com base na norma n° 28 da
American Dental Association (ELIAS & LOPES, 2007). Uma morsa de ago protegida
com uma lamina de cobre foi usada para imobilizar os instrumentos a 3mm da ponta.
Os cabos dos instrumentos foram mantidos a 45° fixados em uma morsa
confeccionada propriamente para o ensaio conforme ilustrado na FIG.4.1.

Os resultados foram analisados pelo programa Tesc versdo 3.04 onde
registrou-se: a forca maxima (gf), as forcas em trés angulos (21, 37 e 45° e a
deformacédo na forca maxima (mm). Foram medidas as forcas em trés pontos. Onde,
Ponto 1: deslocamento 5 mm ( = 21°); ponto 2: deslocamento 10mm ( = 37°). Ponto

3: deslocamento 13mm ( 45°).

FIG. 4.1 Dispositivo para o ensaio de flexdo em 45°. Instrumento inserido na morsa

e preso por um mandril de Jacob (gentileza de Thaiane Gambarra Soares).
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A taxa de deformacgédo foi ajustada em um ensaio piloto. Instrumentos
adicionais foram ensaiados nas velocidades de 15, 5 e 1 mm/min. As curvas estao
representadas na FIG. 4.2. O objetivo foi analizar a influencia da velocidade de
deformacé&o no platé de transformacao de fase, conforme explicado no item 2.3.3. A
velocidade eleita foi a de 15 mm/min. O critério de eleicdo levou em conta o tempo

de duragéo do ensaio e a defini¢cao do plato.

7 7 7
15 mm/min 5 mm/min 1 mm/min

3 6 6
— s s
= /
=0 : : /
On //
S Py
O 3 3 /
LL /

/ /
2 2 £ 2 /
-/ T/ 1 /
/ / ‘
0 4 0o/ ’l 0 //
i) 5 10 15 0 5 10 15 o 5 10 15
Deformacédo (mm)

FIG. 4.2 Curvas representativas obtidas em diversas velocidades mostrando a

variacdo da altura do platé no ensaio de flexdo em 45° dos instrumentos TF®.
4.7 ENSAIO DE FADIGA POR FLEXAO ROTATIVA

Este ensaio foi realizado com emprego de um dispositivo desenvolvido pela
equipe do Laboratério de Biomateriais do IME (FIG.4.3 (A)). Canais simulados
confeccionados com tubos de acgo foram fixados na morsa do aparelho, de modo a
permitir a insercao do instrumento instalado no motor em um eixo coincidente com a
direcdo da parte reta do canal (FIG. 4.3 (B)).

O canal simulado utilizado neste estudo foi o mesmo utilizado por MOREIRA
(2006). Segundo Moreira, 0 centro de curvatura deste canal, dista 4,75 mm da
extremidade, portanto este seria o ponto critico para fratura dos instrumentos = a 5

mm da ponta ou seja préximo ao Ds.
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FIG. 4.3 Dispositivo utilizado nos ensaios de flexao rotativa (A). E ilustracdo do canal
utilizado (B).

O tempo da vida em fadiga dos instrumentos foi determinado como o tempo
maximo em rotagdo para ocorrer a fratura. Apos determinar a vida média dos
instrumentos foram realizados novos ensaios de fadiga com interrupcdo em 50%,
70% e 90% do tempo do ciclo para a fratura. Ap6s cada ensaio 0s instrumentos
foram submetidos a flexdo em 45° e inspecionados no MEV. Utilizou-se os mesmos
instrumentos para continuar o ensaio de fadiga até a fratura. Nas interrup¢des do
ensaio foram avaliados a formacdo de trincas nas superficies dos instrumentos e

obteve-se dados através do ensaio de flexao.

4.8 ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados para determinar a
influéncia do carregamento ciclico na dureza da liga apos a fratura por fadiga.

Foi utilizado o microdurémetro Micromet 2003 Bueler. As indentacdes foram
feitas com 100gf durante 15s e avaliadas com um aumento de 40x.

Os instrumentos foram embutidos em resina cristal (Duque Fibras; Duque de
Caxias - RJ). A haste de fixagdo do instrumento foi mantida paralela a base do
recipiente com a finalidade da manutencdo da ponta do instrumento apos o
embutimento. Foram utilizadas lixas Norton de granulacédo 200, 300,400, 600 e 1200
para o desgaste até o nacleo do instrumento e alumina de granulagbes 1; 0,5 e 0,25

pMm para o polimento seguido de pasta de diamante.
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4.9 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados da microscopia optica foram submetidos ao teste de Mann
Whitney. Nos ensaios de flexdo em 45° eles foram submetidos ao teste t-student
(andlise entre TF® e RaCe) e t pareado (analise do mesmo instrumento em
condi¢Oes diferentes). Os resultados de flexao rotativa foram submetidos a ANOVA

e os de Microdureza Vickers ao teste t-student para determinar possiveis diferencas

estatisticas. O nivel de significancia (a) escolhido em todas as analises foi de 5%.

4.10 ORGANOGRAMA DOS ENSAIOS REALIZADOS

4.10.1 ENSAIOS DE CARACTERIZACAO E GRUPOS CONTROLE

RaCe

Grupo controle dos defeitos e
acabamento superficial

i Grupo controle do ensaio de flexdo em 45°

i Pronriedade mecAnica de micradureza Vickers

TF
v
DRX
EDS
v
ESTEREOMICROSCOPIA
MEV \
v
FLEXAO 45° —_
M | C RO D U R EZA :.'.'.'.'.‘.'.'.'.'.’.'.'.'.'.’.'.‘.'.'.’.'.‘.'.'.'.'.‘.'.
E—
FLEXAO ROTATIVA | i
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4.10.2 ENSAIOS DOS GRUPOS EXPERIMENTAIS DE FLEXAO ROTATIVAE

FLEXAO.

TF

~

n=10 &

n=10

(1/2 vida)\

—

FLEXAO ROTATIVA

Resultado do grupo
controle (sem
interrupcao)

Flex3o 45° / MEV

- =

FLEXAO ROTATIVA

——

n=10

(70% vida)

- ‘

Flex3o 45° / MEV

- =

FLEXAO ROTATIVA

—

n=10

(90% vida)
\1
Flex3o 45° / MEV

FLEXAO ROTATIVA

——

n=10

s

RaCe

/

<+“—n=10

n=10

(1/2 vida)

—

v

v

v

Resultados flexdo 45° |

e MEV (% vida)

Resultados flexdo 45° e

MEV ( 70% vida )

v

Resultados flexdo 45° e
MEV (90% vida )

(FRATURA)
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5 RESULTADOS

5.1 CARACTERIZACAO MICROMORFOLOGICA

Os valores das medidas das dimensdes dos instrumentos séo apresentados
no apéndice 9.1. Entre as dimensdes medidas, os valores dos diametros das bases
das pontas e as conicidades sdo o0s mais importantes para as analises dos
comportamentos dos instrumentos, 0s quais sao representados nas tabelas 5.1 e
5.2.

TAB. 5.1 Valores dos diametros das bases das pontas dos instrumentos TF® e
RaCe.

Instrumento TF® conicidade 0,06 RaCe conicidade 0,06
(n=5) mm/mm mm/mm
Média 0,24 + 0,01 0,23+ 0,01

TAB. 5.2 Valores das conicidades calculadas dos instrumentos TF® e RaCe.

Instrumento TF® conicidade nominal | RaCe conicidade nominal

0,06 (mm/mm) 0,06 (mm/mm)

1 0,059 0,063

2 0,055 0,063

3 0,060 0,060

4 0,061 0,064

5 0,059 0,064
Média 0,059 + 0,0022 0,063 + 0,0016

Os valores das conicidades e das bases das pontas dos instrumentos foram

submetidos a andlise estatistica através do teste Mann Whitney com nivel de
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significAncia (a) em 5% onde constatou-se que ndo ha diferenca estatistica
significante entre os grupos testados p > 0,05.

O ndcleo do instrumento foi observado em um microscopio metalografico
Zeiss Axiovert 40 MAT e foram encontrados vazios de particulas como observados
na FIG. 5.1.

FIG. 5.1 Micrografia por esteriomicroscépio do nucleo do instrumento TF® mostrando

presenca de particulas.
5.2 ANALISE QUIMICA SEMIQUANTITATIVA E MICROESTRUTURAL

Os valores médios das composi¢cdes quimicas semiquantitativas obtidas por
espectroscopia de energia de Raios-X estdo apresentados na TAB. 5.3. Os valores

parciais obtidos no ensaio estéo apresentados no apéndice 9.2.

TAB. 5.3 Médias das porcentagens dos elementos presentes nos instrumentos TF®
e RaCe.

Composicdo Quimica
Instrumentos .
% Peso % Atbmica
(n=10) . . . .
Ni Ti Ni Ti
TF® 57,2+2,6 | 428+26 | 50,9+52 | 49,1+5,2
RaCe 55,7+3,9 | 443+39 | 50,7+3,7 | 49,3+3,7
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Os resultados de difracdo dos instrumentos TF® e RaCe mostraram picos
caracteristicos das ligas de NiTi comprovando a pureza da liga que o instrumento foi
fabricado. As fichas cristalograficas utilizadas para analise das possiveis fases
presentes estdo apresentadas no apéndice 9.3.

Foram encontrados picos de austenita B2 cubica de corpo centrado (grupo
espacial Pm-3m na nomenclatura de Hermman-Mauguin) em ambos os
instrumentos. Nao foram encontrados picos de martensita tipo B19” (grupo espacial
P21/m) em nenhuma das amostras analisadas. Portanto na temperatura ambiente o

material é exclusivamente austenitico.

Counts

800 —

213112 (B, P

600 —

400 —

1,23069 [A]; Pro-3m

200 —

1,50684 [A]; Prn-3m
1,06606 [A]; Pm-3m

0,95254 [A]; Pre-3m

|
§- 3,15024 [A]

40 50 60 70 80 90 100 Mo 120 120 140 150

Position [*2Theta] (Cobalt (Co))

FIG 5.2 Espectro obtido na difracdo de raios-X dos instrumentos TF®. Picos com as

respectivas distancias interplanares e grupo espacial.
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40 50 60 T 80 a0 100 110 120 130 140 150

Position [*2Theta] (Cobalt (Co))

FIG. 5.3 Espectro obtidos na difracdo de raios-X dos instrumentos RaCe. Picos com

as respectivas distancias interplanares e grupo espacial.

Os indices de Miller dos picos encontrados nos espectros estdo apresentados
na TAB. 5.4.

TAB. 5.4 indices de Miller dos picos encontrados nos difratogramas dos

instrumentos TF® e RaCe.

Pico 1 2 3 4 5
20 49,7° 730 93,5° | 114,6° | 140,3°
hkl | (110) | (200) | (211) | (220) | (310)

5.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
As imagens dos instrumentos TF® e RaCe como recebidos e apés 0s ensaios

de fadiga estdo apresentadas a seguir e agrupadas de acordo com o momento de

interrupgéo do ensaio de flex&o rotativa.
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5.3.1 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS COMO RECEBIDOS

As imagens da microscopia eletrbnica dos instrumentos como recebidos estao
apresentadas nas figuras 5.4 a 5.7. Foram encontrados defeitos em todas as regifes
analisadas, no geral o acabamento superficial dos instrumentos TF® foi pior que o
dos instrumentos RaCe.

FIG. 5.4 Morfologia da superficie dos instrumentos. Observa-se ranhuras no

instrumento TF® (A) e acabamento eletrolitico no instrumento RaCe (B).

FIG. 5.5 Morfologia da superficie dos instrumentos e formas das pontas dos
instrumentos. TF® (A) e RaCe (B).

FIG. 5.6 Acabamento superficial dos instrumentos. Vazios presentes nos
instrumentos TF® (A). Superficie eletropolida dos instrumentos RaCe (B).
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FIG. 5.7 Acabamento da aresta lateral de corte dos instrumentos TF® (A) e RaCe

(B).
5.3.2 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS APOS A MEIA VIDA EM FADIGA.

As imagens da microscopia eletrénica dos instrumentos ap6s a meia vida em

fadiga estdo apresentadas nas figuras 5.8 a 5.10. Foram encontradas trincas

préximas a regido Ds em todos os instrumentos analisados.

FIG. 5.8 Trincas formadas na aresta lateral de corte em regido correspondente ao

centro de curvatura do canal simulado nos instrumentos TF® (A) e RaCe (B).

FIG. 5.9 Formacéo de trinca de pequena dimensédo na regido do centro de curvatura
do canal simulado nos instrumentos TF® (A) RaCe (B).
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FIG. 5.10 Inicio da nucleacado de trincas em vazios de particulas e desprendimento

de particula na superficie de um instrumento RaCe.

5.3.3 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS EM 70% DA VIDA EM FADIGA

As imagens da microscopia eletronica dos instrumentos em 70% da vida em
fadiga estdo apresentadas nas figuras 5.11 a 5.15. As trincas aumentaram em
tamanho e nimero em ambos os instrumentos. Os mesmos instrumentos foram

analisados ap0s os diferentes tempos de ensaio de flexao rotativa.

FIG. 5.11 Regido do instrumento que ficou localizada no centro de curvatura do
canal simulado usado no ensaio de fadiga (Ds). Observa-se aumento do niumero de

trincas em relacdo & meia vida em fadiga. Instrumentos TF® (A) e RaCe (B).
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FIG. 5.12 Instrumentos TF® (A) e RaCe (B). Ap6s 70% da vida em fadiga. Observa-

se grande namero de trincas.

FIG. 5.13 Instrumentos ap6s 70% da vida em fadiga. Observa-se a presenca de
vazios e trincas seguindo trajetos orientados por vazios de particulas. Pode-se
observar a presenca de trincas secundarias nos instrumentos TF® (A) e RaCe (B).

Inclusdo deslocada no interior da cavidade demarcada pelo circulo em (B)
o E

FIG. 5.14 Instrumentos ap0s 70% da vida em fadiga. Observa-se a presenca de
trincas apresentando um padrédo de deslocamento na forma de “zig zag’.
Instrumentos TF® (A) e RaCe (B).
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FIG. 5.15 Trincas nucleando em vazios de particulas e se unindo em um instrumento

RaCe.
5.3.4 MEV DOS INSTRUMENTOS EM 90% DA VIDA EM FADIGA

As imagens da microscopia eletronica dos instrumentos em 90% da vida em
fadiga estdo apresentadas nas figuras 5.16 a 5.22. Observou-se maior abertura das

trincas e desgaste superficial dos instrumentos.

FIG. 5.16 Morfologia dos instrumentos apds 90% da vida em fadiga. Multiplas trincas

na regi&o préxima a Ds dos instrumentos TF® (A) e RaCe (B).
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FIG. 5.17 Aumento da extensdo da trinca em direcdo ao nicleo do instrumento TF®

(A). Trinca nucleada na aresta lateral de corte se propagando em dire¢do a um vazio

de particula no nucleo do instrumento (B).

FIG.5.18 Acentuado desgaste e presenca de trincas TF® (A) e RaCe (B). Presenca

de desgaste evidenciando um grupo de inclusées marcado pelo circulo (B).

FIG. 5.19 Regido demarcada da figura anterior. Presenca de diversas particulas

agrupados em regido de desgaste em um instrumento RaCe.
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FIG. 5.20 Aglomerados de particulas visiveis devido desgaste dos instrumentos

RaCe (A). Detalhe da topografia dos aglomerados em maior aumento (B).

FIG. 5.21 Regiao do centro de curvatura com trincas em forma de “V” responsaveis

pelo padrdao em “zig zag” da superficie de fratura.

FIG. 5.22 Trincas em forma de “V” evidentes em menor aumento e mais evidentes

do que quando observadas em 70% da vida em fadiga.
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5.3.5 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS FRATURADOS

As superficie de fratura apos a fadiga estdo apresentadas nas figuras 5.23 a
5.28. Os instrumentos foram inspecionados sem lavagem prévia no ultrasom para
evitar o desprendimento das particulas, fato observado no preparo para microdureza
Vickers e para avaliacdo metalografica do nucleo. Por isto algumas imagens

apresentam fragmentos que nao fazem parte do instrumento.

FIG. 5.23 Secao reta transversal dos instrumentos TF® (A) e RaCe (B) fraturados por
fadiga. Os vértices e as arestas apresentaram maior deformacéo plastica para os
instrumentos RaCe. Nos instrumentos TF® ocorreu perda de material sob forma de
lascas. E possivel notar a diferenca do acabamento nos canais helicoidais em

ambos os instrumentos.

FIG. 5.24 Juncéo da aresta da secao transversal e canal helicoidal do instrumento
TF® (A) e vértice do RaCe (B). Ocorréncia da perda de material em alguns pontos
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para o TF® (A) e maior deformacdo plastica para o RaCe (B). Presenca de
aglomerado de particulas demarcado pelo circulo em (B)

FIG. 5.25 Maior aumento da area demarcada em (B) da FIG. 5.24 mostrando a

presenca de um aglomerado de particulas no instrumento RaCe.

FIG. 5.26 Regido préxima ao vértice do instrumento TF® (A) e RaCe (B) mostrando a

presenca de trinca no ponto critico onde houve inicio da fratura.
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FIG. 5.27 Particula encontrada na borda da sec&o transversal do instrumento TF®

(A) e em maior aumento em (B)

¥ y i J
L .

FIG. 5.28 Topografia da superficie de fratura tipica do modo ductil com presenca de

particula demarcada pelo circulo nos instrumentos TF® (A) e RaCe (B).

5.3.6 OBSERVACAO DO DESGASTE DOS INTRUMENTOS RaCe DURANTE O
ENSAIO DE FLEXAO ROTATIVA

Devido ao bom acabamento superficial, os instrumentos RaCe permitiram a
observacdo do desgaste da aresta lateral de corte. A evolucdo deste processo pode
ser observado nas figuras 5.29 a 5.32.

FIG. 5.29 Morfologia da superficie do instrumento como recebido. Regido da aresta

de corte do instrumento RaCe.
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FIG. 5.30 Morfologia da superficie do instrumento apds ensaio de fadiga apds 60
ciclos. Regido da aresta lateral de corte do instrumento RaCe mostrando o desgaste

da aresta.

FIG.5.32 Aresta lateral de corte com rebarbas e trincas apos 110 ciclos.
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5.4 ENSAIO DE FLEXAO EM 45°

Os relatdrios completos dos ensaios de flexdo em 45° estdo apresentados no

apéndice 9.4.

Em geral as curvas dos ensaios de flexdo apresentaram o aspecto tipico dos
materiais que possuem SE, como mencionado no item 2.3.1. Os 10 instrumentos

testados apresentaram comportamentos semelhantes. Nas figuras 5.33 e 5.34 séo

apresentadas as curvas representativas obtidas nos ensaios de flexao.
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flexionados como recebidos, em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga.
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FIG. 5.34 Padrao das curvas dos ensaios de flexdo em 45° dos instrumentos RaCe

flexionados como recebidos, em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga.

5.4.1 FLEXAO EM 45° DOS INSRUMENTOS TF® COMO RECEBIDO, EM 50, 70%
E 90% DA VIDA EM FADIGA.

A forca necesséaria para deformar os instrumentos TF® até a regido dos
patamares (flexdo em 45°) variou com o tempo de ensaio de fadiga (como recebido,
50%, 70% ou 90%) (FIG. 5.35). Além disto, os valores da forca maxima para
flexionar o instrumento em 45° apresentaram diferencas estatisticamente
significantes (TAB. 5.6).
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FIG. 5.35 Curvas do ensaio de flexdo do instrumento TF® em 45° como recebido em
50%, 70% e 90% da vida em fadiga.

TAB. 5.5 Valores médios da forca (gf) para flexdo em 45° dos instrumentos TF®

(n=10) como recebido e em diferentes estagios de fadiga.

TF®

Recebido (gf)

50% (gf)

70% (g) 90% (gf)

Média + DP

308,49 + 19,34

353,44 + 23,41

230,54 + 13,97 | 224,97 + 16,96

Os valores da forga para flexionar os instrumentos TF® ap6s os diferentes

estagios de fadiga foram submetidos a analise estatistica utilizando o teste t pareado

com nivel de significancia em 5%. Para todas as combinacfes possiveis, constatou-

se que ndo houve diferenca estatisticamente significante na comparacéo das forcas

para flexionar os instrumentos TF® fadigados em 70 e 90% (p > 0,05). Para as

demais condigdes houve diferenga estatistica significante (p < 0,05).
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TAB. 5.6 Valores de p das combinacbes dos ensaios de flexdo em 45° nos
instrumentos TF® para os estagios de fadiga estabelecidos pelo estudo.

Nivel de Fadiga | recebido 50% 70% 90%
recebido p=0,001 | p=0,001 | p=0,001
50% p=0,001 | p=0,001
70% p=0,161
90%

5.4.2 FLEXAO EM 45° DOS INSTRUMENTOS RaCe COMO RECEBIDO, EM
50, 70 E 90% DA VIDA EM FADIGA.

Os patamares para flexionar os instrumentos RaCe em 45° apresentaram
aspecto diferente dos TF® de acordo com o tempo de paralisacdo do ensaio de
fadiga (como recebido, 50%, 70% ou 90%) (FIG. 5.36). Além disto, os valores da
forca méxima para flexionar o instrumento a 45° apresentaram diferencas
estatisticamente significantes (TAB. 5.7).

4 ——CP7inicial
P ——CP71/2vida
- ——CP770%

Forca (N)

CP790%

0 5 10 15

Deformacao (mm)

FIG. 5.36 Curvas do ensaio de flexdo do instrumento RaCe em 45° como recebido
em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga.
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TAB. 5.7 Valores médios da forca (gf) para flexdo em 45° dos instrumentos RaCe
(n=10) como recebido e em diferentes estagios de fadiga.

Instrumento | Recebido (gf) 50% (gf) 70% (gf) 90% (gf)

Média + DP | 553,08 + 28,44 | 315,33 + 11,77 | 340,13 + 17,13 | 344,68 + 14,99

Os valores da forca para flexionar os instrumentos RaCe nos diferentes
estagios de fadiga foram submetidos a analise estatistica utilizando o teste t pareado
com nivel de significancia em 5% para todas as combina¢Bes possiveis, onde
constatou-se que nao houve diferenca estatisticamente significante na comparacao
das forcas para flexionar os instrumentos TF® fadigados em 70 e 90% (p > 0,05).

Para as demais condi¢cdes houve diferenca estatistica significante (p < 0,05).

TAB. 5.8 Valores de p das combinacbes dos ensaios de flexdo em 45° nos

instrumentos RaCe para os estagios de fadiga estabelecidos pelo estudo.

Nivel de Fadiga | recebido 50% 70% 90%
recebido p=0,001 | p=0,001 | p=0,001
50% p=0,002 | p=0,001
70% p =0,362
90%

5.4.3 COMPARACAO DA FLEXAO EM 45° DOS INSTRUMENTOS TF® E RaCe

Os valores médios da forca (gf) para flexionar os 10 instrumentos TF® e RaCe
0 em 45° como recebido pelo fabricante e em 50%, 70% e 90% da vida em fadiga
estdo apresentados na TAB.5.9. Os valores da forca para flexionar cada instrumento

em 45° nas condicfes de fadiga estudadas se encontram no apéndice 9.4.

TAB. 5.9 Valores médios da forca (gf) para flexionar os instrumentos TF® e RaCe

como recebidos, em 50, 70 e 90% da vida em fadiga no ensaio de flexdo em 45°.

Instrumento| Como recebido 50% 70% 90%
TF® 308,49 + 19,34 353,44 + 23,41 |230,54 + 13,97 | 224,97 + 16,96
RaCe 553,08 + 28,44 |315,33 + 11,77 (340,13 +17,13| 344,68 + 14,99
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Os valores das forcas para flexionar os instrumentos TF® e RaCe como
recebidos, em 50, 70 e 90% da vida em fadiga em 45° foram submetidos a anélise
estatistica. Foi utilizando o teste t-student com nivel de significancia em 5%, onde se
constatou que p = 0,001 (p < 0,05). Portanto, houve diferenca estatistica entre os
grupos testados.

Nas condi¢cdes de como recebido, em 70 e 90% da vida em fadiga, 0s
instrumentos TF® necessitaram menor forca para atingir o angulo de 45° quando
comparados aos RaCe. Porém, na condicdo de 50% da vida em fadiga estes

instrumentos apresentaram maior for¢a para serem flexionados.
5.5 ENSAIO DE FLEXAO ROTATIVA

Apls 0 ensaio do primeiro grupo de instrumentos até a fratura, fez-se a
estimativa do possivel tempo para atingir 50%, 70% e 90% da vida. Na TAB.5.10
sdo mostrados os tempos estimados, o tempo medido para atingir os 10% do final
da vida e o tempo total para a fratura. A tabela contendo os valores para cada

instrumento esta apresentada no apéndice 9.5.

TAB. 5.10 Tempos parciais (segundos) e para a fratura dos instrumentos TF® (n=10)
e RaCe (n=10) submetidos a flexdo rotativa. Médias do tempo total para fratura e

namero de ciclos para a fratura (NCF).

Instrumento| 50% 70% 90% 10% final Tempo (S) NCF
TF® 40 16 16 | 14,7+8,33| 86,7 +8,33 | 4335+ 41,64
RaCe 12 5 5 74+369 | 29,4+ 3,69 147 + 18,44

Os valores médios do numero de ciclos e tempo para a fratura dos
instrumentos TF® e RaCe foram submetidos a andlise estatistica utilizando o teste t-
student com nivel de significancia em 5%. Constatou-se que p = 0,001 (p < 0,05), ou
seja, houve diferenca estatistica significante entre os grupos testados.
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TAB. 5.11 Tempo total e NCF médios para fratura dos 10 instrumentos TF® e RaCe
submetidos ao ensaio de flexao rotativa sem paralisa¢ao do ensaio.
Tempo NCF
Instrumento TF® RaCe TF® RaCe
Média 80,4 +8,57 | 25,2+5,43 | 414,86 + 44,27 | 130,03 + 28,03

O numero de ciclos para a fratura dos instrumentos TF® e RaCe com e sem
interrupc@o do ensaio foram submetidos a andlise estatistica utilizando o teste t-
student com nivel de significAncia em 5%. Constatou-se que p = 0,345 (p > 0,05)
para os instrumentos TF® e p = 0,127 (p > 0,05) para os instrumentos RaCe.

Portanto ndo houve diferenca estatistica significante entre os grupos testados.
5.6 MICRODUREZA VICKERS DOS INSTRUMENTOS

Os resultados médios da microdureza Vickers dos instrumentos TF® e RaCe
se encontram na TAB. 5.12. Os valores da microdureza de cada instrumento se

encontram no apéndice 9.6.

TAB. 5.12 Valores médios da microdureza Vickers dos instrumentos TF® e RaCe

Instrumento ®
TF (HV) RaCe (HV)
(n=5)
Média 272,4 + 31,6 330,04 + 16,12

Os resultados da microdureza média dos instrumentos foram submetidos a
analise estatistica através do teste t-student que constatou que p < 0,05 (p=0,007).

Portanto, ha diferenca estatisticamente significante entre o0s grupos testados.
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6 DISCUSSAO
6.1 CARACTERIZACAO MORFOMETRICA

Como mencionado por LOPES et al.,, 2004; LOPES et al., 2000; MOREIRA
(2006) e CASTRO (2010), as dimensdes dos instrumentos endoddnticos influenciam
em suas propriedades mecanicas. Em consequéncia, nos trabalhos de andlise das
propriedades destes instrumentos, a seccao transversal e as dimensfes devem ser
equivalentes e atender a recomendacdo da norma n° 28 da American Dental
Association. No presente trabalho, as dimensdes analisadas nos instrumentos
atenderam a tolerancia dimensional preconizada por esta norma (TAB. 5.1 e TAB.
5.2).

A base da ponta dos instrumentos foram analisadas, pois ela € uma regido
critica para o controle da qualidade durante a fabricacdo. Quando o fabricante
possui capacidade para controlar as dimensdes desta regido as outras partes do
instrumento possivelmente estardo dentro das dimensfes desejadas. No presente
trabalho foram verificadas a conicidade e o diametro da ponta. A conicidade
depende das dimensdes de dois diametros e da distancia entre eles. Quando a
conicidade é coerente com o valor nominal estabelecido pelo fabricante, as medidas
dos demais diametros atendem os padrdes especificados. Por isto estes dois pontos
foram escolhidos para avaliagdo da morfometria dos instrumentos.

O instrumento TF® apresentou a tendéncia em possuir um maior diametro da
ponta (0,24 mm) em relacdo o RaCe (0,23 mm). Porém o valor médio ndo é
relevante, pois o desvio padrdo mostrou que ha uma variacdo de 0,01 para os 2
instrumentos. Em consequéncia os valores das dimensdes do instrumento RaCe e
TF® ndo apresentaram diferenca estatistica significativa. Com base apenas neste
resultado, era esperado que 0s instrumentos apresentassem propriedades
mecanicas semelhantes. No entanto, para a flexdo do instrumento TF® foi
necessario uma forca de 308,49 gf, enquanto que para o RaCe foi necessario
553,08 gf (TAB. 5.9). Portanto, a forca necesséaria para flexdo em 45° dos
instrumentos TF® é aproximadamente 44% menor que a do instrumento RaCe. Este

comportamento sera analisado em item subsequente.
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As medidas dos diametros dos instrumentos para o calculo da conicidade
foram realizadas em D3 e Di3. A regido entre estes dois pontos € a mais solicitada
na aplicacdo clinica, é a mais critica e compreende a parte de trabalho dos
instrumentos, Os valores encontrados para ambos o0s instrumentos foram
compativeis com a conicidade nominal fornecida pelos fabricantes (TAB. 5.2). Este
resultado mostra que existe controle dimensional por parte dos fabricantes, apesar
de usarem processos de fabricacdo diferentes. Isto mostra que é possivel fabricar
instrumentos com liga de NiTi tanto por usinagem quanto por torcdo com uma boa
precisao dimensional.

Existem vérias configurac6es de canais com diversos raios de curvatura, por
exemplo, CASTRO (2010) utilizou uma configuracdo com ponto critico (regido com
maior probabilidade de fratura) em D3. No entanto, na clinica, a regido critica apical
dista 5 mm do apice radicular, uma vez que neste local se encontram grande parte
dos acidentes anatémicos. Em consequéncia, no presente trabalho a configuracao
do canal utilizada foi tal que o ponto critico (centro de curvatura) ficou localizado em
Ds, regido 5 mm distante da ponta do instrumento (FIG. 4.2). Esta mesma forma de
canal foi utilizada por MOREIRA (2006). Além disto, em Ds, 0 volume de material é
maior, a flexibilidade é menor e a possibilidade de fratura € maior (LOPES 2004).

6.2 ANALISE QUIMICA E MICROESTRUTURAL

Verificou-se que os instrumentos apresentaram austenita (B2) a temperatura
ambiente e auséncia de martensita. Normalmente, durante a preparacdo da amostra
para analise microscépica pode ocorrer a transformacdo austenita-martensita,
apesar dos cuidados tomados. Durante o corte, lixamento e polimento podem
ocorrer aquecimento e deformacao plastica microscépica da amostra. No presente
trabalho a técnica de preparacao das amostras foi adequada, uma vez que nao foi
observada a transformacgéo austenita-martensita. Segundo Zurbitu (ZURBITU et al.,
2009), a transformacdo martensitica € sensivel a temperatura e a variagcdo de
apenas 2 °C pode induzir a transformacdo de fase. A presenca de agulhas de
martensita (B19") a temperatura ambiente € o indicativo que o preparo do corpo de
prova foi inadequado devido a criagdo de defeitos que impossibilitam a reversao da

martensita. Esta observacdo é importante também para a preparacdo da amostra
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para medida da microdureza Vickers, uma vez que pode ocorrer a transformacao
martensitica.

As composicdes quimicas (TAB. 5.3) obtidas através de EDS foram
compativeis com as mencionadas por OTSUKA & WAYMAN (1998), OTSUKA &
REN (2005), MAGALHAES (2010) e CASTRO (2010) para a liga de NiTi.

Ao avaliar a porcentagem atomica dos elementos encontrada neste estudo
pode-se constatar que as ligas em questdo sdo ricas em Ni (TAB. 5.3). A maior
porcentagem de Ni explica a formacédo das particulas observados em ambos o0s
instrumentos que puderam ser observados na microscopia eletrbnica de varredura
(FIG. 5.28). A tendéncia da liga NiTi equiatdbmica convencional é formar uma matriz
homogénea livre de outras fases solidas. Porém, como mostra o diagrama de fase
(FIG. 2.3) quando ha mais atomos de Ni o sistema procura consumir estes atomos
formando o precipitado no momento da solidificag&o.

A presenca de particulas esta relacionada a transformacéo de fase passando
pela fase R (MIYAZAKI et al., 1986). O resultado da analise EDS mostrou que o
instrumento TF® possuiu uma tendéncia a ter maior teor de Ni em relagdo ao RaCe
(TAB. 5.3). Possivelmente, o fabricante para induzir a presenca da fase R e de
particulas e, para permitir a deformacao por torcdo da matéria prima durante a
producdo dos instrumentos, aumentou o teor de Ni da liga. Por outro lado,
considerando que os instrumentos RaCe séo fabricados por usinagem, ndo ha a
necessidade da fase R para permitir a deformacado plastica da matéria prima. Os
resultados de ensaio de flexdo (FIG. 5.33 e FIG. 5.34) confirmam esta hipGtese
mostrando platé de transformac&o mais definido para o instrumento TF®.

O diagrama de fases apresentado por OTSUKA & REN (2005) (FIG. 2.3)
mostra que a quantidade das particulas é sensivel ao percentual de Ni que a liga
apresenta. Eles sédo formados na faixa de 50 e 57% de porcentagem atdmica de Ni.
Quanto maior a porcentagem do elemento Ni, maior a quantidade de particulas
formados. Isto corrobora com os resultados encontrados no EDS, que apesar de
semi-quantitativo, mostrou uma pequena diferenca no teor de Ni para oS
instrumentos testados. Devido ao erro do método ndo se pode afirmar que os teores
de Ni nas ligas s&o diferentes, mas os instrumentos TF® tendem a apresentar maior

teor de Ni.
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Isto pode explicar o fato da quantidade de particulas observadas nos
instrumentos TF® ter sido maior que a encontrada nos instrumentos RaCe. Outro
fato importante é que nos instrumentos TF® as particulas se apresentaram de forma
dispersa enquanto que nos RaCe eles foram observados sob forma de aglomerados.
O motivo para a aglomeracado ou dispersdo das particulas pode se relacionar com a
homogeneizacdo do material no processamento termomecénico do fio maquina. A
liga do fio dos instrumentos RaCe provavelmente ndo sofreram uma
homogeneizacéo tdo adequada quanto a do TF®

Em relagdo a microestrutura das ligas NiTi, a coexisténcia de austenita e
martensita na temperatura ambiente € possivel e foi observada por MIYAI et al.
(2006) e CASTRO (2010) através da difracdo de raios X. Porém neste trabalho os
difratogramas de ambos 0s instrumentos mostraram somente picos de austenita
assim como encontrado por MAGALHAES (2010) para 0s mesmos instrumentos. A
martensita encontrada pelos primeiros autores nao foi induzida por nenhum defeito
inserido, pois eles foram analisados como recebido pelo fabricante.

A auséncia de martensita nos instrumentos TF® pode ser atribuida ao
processo de fabricacdo por tor¢do. A torcdo € feita na fase R e ndo induz o
encruamento do material, ndo gera defeitos que poderiam aprisionar a martensita,
uma vez que a deformacdo é feita na fase R.

Os resultados de difracdo de raios-X corroboram o0s resultados
metalograficos. Os difratogramas ndo possuem picos de martensita e da fase R no
material (FIG. 5.2 e FIG. 5.3). A auséncia da fase R era esperada, pois a fase R é
uma martensita metaestavel formada na transicdo de B2 para B19" (OTSUKA &
REN 2005). Segundo o fabricante os instrumentos TF® possuem fase R, a qual
proporciona maior flexibilidade ao instrumento. Esta fase pode estar presente
durante a fabricacdo, mas ndo é estavel a temperatura ambiente e nao foi
encontrada no instrumento acabado. Se esta fase pode estar sob a forma retida no
material ela deve se encontrar em uma gquantidade muito pequena tornando sua
deteccdo dificil.

Apoés os ensaios de flexdo rotativa, esperava-se que fossem encontrados
picos de martensita aprisionada no material devido a fadiga sofrida, pois,
discordancias geradas pelo encruamento podem aprisionar esta fase. Entretanto, a

afirmacdo da inexisténcia da mesma pode ser um equivoco, pois ela pode estar
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localizada no nucleo do instrumento onde a técnica experimental utilizada ndo teve
resolucdo para detectar. A difracdo de raios-X sO6 € capaz de revelar a estrutura
cristalina a cerca de 50um da superficie (BRANTLEY et al., 2002).

A deteccdo de martensita na liga de NiTi é dificil, pois qualquer trabalho
mecanico ou térmico pode alterar a microestrutura do material. Uma pequena
variacdo de temperatura pode levar a transformacéo de fase da liga (ZURBITU et al.,
2009). Uma alternativa para detectar a presenca de martensita seria utilizar uma
técnica que ndo exigisse o preparo do corpo de prova para a difracdo de raios-X ou
para a ressonancia nuclear magnética. Foram feitas tentativas para determinar a
presenca de martensita usando a ressonancia. Entretanto, a tentativa foi inviavel,
pois, a martensita da liga NiTi (tipo B19") ndo é magnética como no aco inoxidavel
(tipo B19).

Segundo OTSUKA & WAYMAN (1998) as ligas de NiTi contendo cerca de
55% de Ni e 45% de Ti exibem superelasticidade. As ligas dos instrumentos
estudados neste trabalho possuem composicdo nesta faixa (TAB. 5.3) e a
superelasticidade pbéde ser constatada através dos testes de flexdo a 45° que
exibiram curvas (FIG. 5.35 e FIG. 5.36) com padrbes similares aos apresentados por
estudos como de LIU et al., (1998); SHIMIDT et al., (2006); SHAW et al., (2008);
MALETTA et al., (2009); ZURBITU et al., (2009); MANJERI et al., (2010) e VIEIRA et
al., (2010).

As particulas encontradas nas ligas de NiTi ricas em Ni possuem influéncia na
transformacao de fase, onde a nucleac&o ocorre com uma morfologia semelhante a
uma estrela. Os precipitados atuam como sitios preferenciais de nucleacdo de
martensita e funcionam como obstaculos para a propagacdo de interfaces de
martensita (LOPEZ et al., 2001). Portanto, os ensaios mecanicos tanto de flexdo a
45° quanto o de flex&do rotativa foram influenciados pela existéncia das particulas

gue se distribuiram de maneira diferente para os dois tipos instrumentos.
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6.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A pesar das diferencas nas propriedades mecéanicas e de acabamento dos
instrumentos estudados, as analises apds os ensaios de flexao rotativa, mostraram a
presenca de trincas com crescimentos e distribuicdo semelhantes. Esta constatagao
foi verificada nas andlises apds os diferentes tempos do ensaio de fadiga. Apesar
das vidas em fadiga serem diferentes entre os instrumentos TF® e RaCe, as
morfologias das trincas foram semelhantes. Nao foi possivel comparar as formas
das trincas para tempos iguais de ensaios, pois os instrumentos TF® possuem uma
vida em fadiga 66% maior que os RaCe. Logo, os ultimos ndo chegariam nem a
meia vida dos TF®

Foi possivel observar particulas distribuidas em ambos os instrumentos, tanto
nos nucleos quanto nas superficies (FIG. 5.1 e FIG. 5.28). Isto esta de acordo com a
andlise quimica semiquantitativa por EDS. A microscopia eletrdnica de varredura
permitiu avaliar a distribuicdo e a quantidade destas particulas que influenciaram nos

resultados dos ensaios mecanicos.

6.3.1 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS COMO RECEBIDOS

Através da observacao da orientacdo das ranhuras oriundas do processo de
fabricacdo é possivel estimar a metodologia de producdo. As ranhuras longitudinais
indicam que os instrumentos foram fabricados por tor¢éo (FIG. 5.4 A) e as ranhuras
transversais indicam que foram usinados (FIG. 5.6 B). Com a observagcdo da
superficie de acabamento fica claro o processo de tor¢do dos instrumentos TF®
(FIG. 5.6 A) e a usinagem dos RaCe (FIG. 5.6 B). O acabamento superficial
influencia na vida em fadiga, pois os defeitos atuam como concentradores de tensao
(LOPES et al., 2010) e como centros de nucleacao de trincas.

Teoricamente, nos instrumentos usinados a orientacdo destes defeitos
favorece a fratura j& que estes estdo na mesma direcdo de propagacdo da trinca
(FIG. 5.6 B). Enquanto que no instrumento torcido as ranhuras possuem orientagéo
desfavoravel para propagar e formar a superficie de fratura (FIG. 5.4 A). Este seria
um dos fatores que favoreceram a maior vida em fadiga dos instrumentos TF®

guando comparados com os RaCe (TAB. 5.10).
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A vida em fadiga dos instrumentos TF® é maior que dos RaCe. Este resultado
nao pode ser associado somente ao acabamento superficial, uma vez que o0s
instrumentos RaCe possuem melhor acabamento. Deve-se analisar a presenca e
orientacdo dos defeitos oriundos do processo de fabricacdo dos instrumentos. O
instrumento TF® apesar de possuir maior nimero de defeitos, a orientacdo das
ranhuras oriundas do processo de fabricacdo possui orientacdo desfavoravel ao
estado de tensdo que induz o crescimento das trincas. No instrumento TF®, as
trincas formadas nas ranhuras possuem tendéncia de crescerem longitudinalmente
ao eixo do instrumento com abertura na dire¢do das tensdes normais. Ao passo que
nos instrumentos RaCe ha a tendéncia das trincas nuclearem e crescerem na
direcdo das ranhuras, acompanhando as tensdes cisalhantes induzidas pelo estado
de torcdo e com menor deformacao plastica. A quantidade de defeitos encontrados
nos instrumentos TF® é maior que os encontrados nos RaCe. Isto poderia sugerir
que na clinica existe menor seguranca na utilizacéo deste instrumento.

As microcavidades encontradas nas superficies dos instrumentos TF® (FIG.
5.6 A) sdo vazios de onde se desprenderam particulas. As particulas foram
localizadas em toda a superficie do instrumento, inclusive em seu nucleo, como
observado na FIG. 5.1. A presenca de particulas dificulta o acabamento do
instrumento TF® uma vez que durante o processamento do fio, eles sdo removidos
deixando vazios na superficie. Enquanto que os instrumentos RaCe apresentam
superficie lisa com melhor acabamento superficial.

A vida em fadiga dos instrumentos TF® é maior que as do RaCe. Este
comportamento pode ser associado a varios fatores, entre eles:

a) composicao quimica,

b) distribuicdo de particulas,

c) flexibilidade e,

d) microdureza Vickers.

As arestas laterais de corte dos instrumentos TF® apresentaram rebarbas e
descontinuidades (FIG. 5.7 A). Os instrumentos RaCe apresentaram arestas de
corte bem definidas e planas (FIG. 5.7 B), o que pode influenciar positivamente na
capacidade de corte do instrumento. Devido ao acabamento ruim a observacéo do
desgaste do instrumento TF® durante a rotacdo no interior do canal simulado foi

prejudicada, por isto esta analise foi feita somente para os instrumentos RaCe.
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6.3.2 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS APOS A MEIA VIDA EM FADIGA

Apobs o ensaio de flexdo até a meia vida, os instrumentos RaCe apresentaram
deformacéo plastica em sua aresta lateral de corte ficando similar aos instrumentos
TFE® (FIG. 5.8 e FIG. 5.9). Um material com este tipo de defeito perde, em parte, sua
capacidade de corte, que é uma fungcdo primordial para a remo¢do mecanica de
dentina das paredes dos canais radiculares.

Pode-se observar a nucleacdo de trincas pequenas e esparsas, Vvisiveis
somente em aumentos entre 3000 e 4500 x. A nucleacdo das trincas ocorreu
preferencialmente em regibes com defeitos ou nos vazios deixados pela remogéao
das particulas que funcionaram como concentradores de tensédo (FIG 5.10). As

trincas encontradas apresentaram tamanhos na faixa de 5 a 20 pum.

6.3.3 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS APOS 70% DA VIDA EM FADIGA

Nesta condicdo ambos o0s instrumentos apresentaram um aumento
consideravel no numero de trincas, principalmente na regido equivalente ao centro
de curvatura do canal. Nesta etapa pode-se observar o crescimento das trincas que
passaram a ser visiveis com aumentos de 2000 x (FIG. 5.11 e FIG. 5.12).

Pode-se constatar que de fato o ponto de maior concentracdo de tensao foi
em Ds de acordo com MOREIRA (2006). A utiliza¢édo do instrumento até 70% da sua
vida induziu multiplas trincas de grandes propor¢des que foram encontradas neste
ponto. Na regido circunvizinha a Ds foram encontradas trincas menores, inerentes a
menores niveis de tensdo (FIG. 5.13 e FIG. 5.14).

Com a evolucédo das trincas pbde-se observar que os defeitos superficiais,
como os vazios de particulas e ranhuras, influenciam na vida em fadiga e na
morfologia da superficie de fratura (FIG 5.13 B). Foram observadas trincas com
propagacao na forma de “zig-zag” como mencionado por (LOPES et al., 2010). Os
centros nucleadores das trincas formam pequenas trincas em forma de “V” que

posteriormente coalescem e geram este padrédo em forma de “zig-zag” (FIG. 5.15).
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6.3.4 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS APOS 90% DA VIDA EM FADIGA

Nesta etapa do trabalho pode-se constatar a presenca de aglomerados de
particulas nos instrumentos RaCe (FIG. 5.18, FIG. 5.19 e FIG. 5.20), os quais nao
foram observados nos instrumentos TF® Nos instrumentos TF® as particulas
apresentaram distribuicdo dispersa (FIG. 5.6 A e FIG. 5.1). Esta organizagdo das
particulas de forma diferente no corpo do instrumento gera estados de tensdes
diferenciados que influenciam na TMIT e na sua vida em fadiga.

O aglomerado de particulas nos instrumentos RaCe ficou evidenciado devido
ao estagio avancado de desgaste do instrumento. Estes aglomerados funcionam
como grandes vazios e concentradores de tensdo que favorecem a separacdo do
material (FIG. 5.20). Os vazios dispersos dos TF® facilitaram a nucleacdo de
diversas trincas em “V” (FIG. 5.21 e FIG. 5.22) e aumentaram o raio das pontas das
trincas formadas, gerando seu embotamento. Com base na teoria da mecéanica de
fratura, 0 aumento do raio da trinca dificulta a propagacédo dos defeitos e absorve
parte da energia que seria empregada na propagacdo das trincas, isto dificulta o

processo de fratura.

6.3.5 ANALISE NO MEV DOS INSTRUMENTOS FRATURADOS

Normalmente, a técnica de preparo de amostras para observacao dos
instrumentos endododnticos em microscopia eletronica de varredura envolve a
limpeza do material em uma cuba ultrassénica. A auséncia desta etapa no processo
foi proposital e teve como finalidade permitir que fossem observadas as possiveis
particulas no interior de suas cavidades (FIG. 5.27 e FIG. 5.28).

Em relagdo ao modo de fratura os instrumentos RaCe e TF® apresentaram
fratura caracteristica do tipo ductil compativel com diversos trabalhos encontrados
na literatura (FIG. 5.23 e FIG. 5.24) (MOREIRA, 2006; LOPES et al., 2010; LOPES
etal. 2011).

Um fato observado foi uma regido de maior deformacao plastica nas arestas
dos instrumentos RaCe. Isto ocorreu devido ao maior grau de encruamento que o
instrumento se encontra pelo seu processo de fabricagdo que emprega usinagem,

assim em sua porcdo externa que compreende a aresta lateral de corte ird se
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encontrar em um estagio de encruamento maior apresentado maior dureza e
viabilizando maior deformacéo (FIG. 5.23 e FIG. 5.24).

Outra hipotese para explicar este comportamento é que a martensita retida no
material proporciona esta deformacado plastica. Porém, isto ndo procede, pois nao
foram encontrados indicios desta fase na difracédo de raios-X (FIG. 5.3) o que mostra
que o tratamento térmico realizado pelo fabricante foi eficaz para recuperacdo do
material. A presenca de martensita retida na superficie é deletéria, pois ela facilita a
deformacéo plastica do material e inviabiliza a TMIT na sua superficie.

As arestas das seccdes transversais dos instrumentos também apresentaram
diferencas. Os TF® apresentaram regides com microcavidades (FIG. 5.24) ndo
observadas nos instrumentos RaCe. Isto pode ser atribuido a presenca de particulas
maiores nos instrumentos TF® que funcionaram como pontos criticos para
separacdo do material (FIG. 5.27). A observacdo das particulas grandes é dificil
devido a facilidade pelo qual eles se desprendem e séo perdidos da matriz.

Assim como na etapa de 90% em fadiga foram observados aglomerados de
particulas nos instrumentos RaCe, confirmando a presenca desta configuracdo no
material (FIG. 5.24 e FIG. 5.25). Este foi um dos pontos que apresentou influencia
negativa nas propriedades mecanicas deste material.

6.3.6 ANALISE NO MEV DO DESGASTE DOS INSTRUMENTOS RaCe
SUBMETIDOS A FLEXAO ROTATIVA

Em um primeiro momento néo foi dada importancia a observacdo do desgaste
dos instrumentos, porém no decorrer do estudo observou-se que o desgaste se
apresentava como um fenémeno regular e que poderia ser investigado trazendo
informacgdes relevantes.

Ao analisar o material como recebido os instrumentos apresentaram aresta
lateral de corte definida, sem rebarbas (FIG. 5.29). Apds o ensaio de flexdo rotativa
as arestas sofreram um desgaste que aumentou com a evolugcdo do ensaio como
esperado (FIG. 5.30).

Em 50% da vida em fadiga os instrumentos comecaram a exibir deformacao
plastica em alguns pontos da aresta, mas nada que sugerisse o comprometimento

da sua capacidade de corte. Diferente da condicdo de 70% de fadiga, onde houve
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deformacédo plastica generalizada na faixa que corresponde ao centro de curvatura
do canal (em Ds) e rebarbas que poderiam se desprender do corpo do instrumento
(FIG. 5.31).

Apés 90% da vida em fadiga, a superficie dos instrumentos foram
semelhantes a 70% (FIG. 5.32). Em ambas as condi¢cbes a capacidade de corte do
instrumento ficou comprometida. Em 90% de uso o material apresentou maior
possibilidade de fratura devido ao alto grau de desgaste e a presenca de trincas
maiores (FIG. 5.17 e FIG. 5.18).

O emprego clinico do instrumento até 70% ou a 90% da sua vida em fadiga
representa um risco. A perda de corte do instrumento levaria o clinico a imprimir
maior forca para que o instrumento alcance o terco apical radicular. Assim, niveis de

tensdo excessivos poderiam levar a fratura do instrumento.

6.4 FLEXAO EM CANTILEVER EM 45°

A liga de NiTi é sensivel a deformacdo plastica a frio e a temperatura,
portanto uma técnica ndo destrutiva se faz necessaria para quantificar martensita.
Uma alternativa seria a ressonancia nuclear magnética, porém diferentemente do
aco na liga de NiTi a fase martensitica ndo € magnética. Portanto, esta técnica nao
pode ser empregada para o estudo das ligas de NiTi. O comportamento da
martensita B19" (monoclinica) e B19 (ortorrdbmbica) sao diferentes também em
relacdo as propriedades mecéanicas onde a B19" possui menor modulo de
elasticidade (LIU et al., 1998; VIEIRA et al. 2010) e B19 possui maior médulo em
relacdo a austenita.

Um meio alternativo de verificar a presenca de martensita transitéria é através
do ensaio de flexdo a 45° que permite a visualizacao da transformacéo de fases pela
presenca de um platdé na curva de ensaio (FIG. 5.33, FIG. 5.34, FIG. 5.35 e FIG.
5.36). Este fenbmeno esta descrito na literatura (LIU et al., 1998; MALETTA et al.,
2009; ZURBITU et al. 2009; MANGERI et al., 2010; VIEIRA et al. 2010) e é uma
evidéncia da ocorréncia da TMIT e consequentemente da presenca desta
martensita. Evidentemente, esta martensita ndo pode ser quantificada, pois com a

remocao da tensdo a fase matriz é a Unica que passa a existir novamente.
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A composicao quimica encontrada no presente trabalho através da técnica de
EDS é compativel com a SE do material. Os instrumentos endodoénticos fabricados
com a liga de NiTi podem se deformar elasticamente até 8% (LIU et al., 1998;
SCHIMIDT, 2006; MANJERI et al., 2010) enquanto que os instrumentos de aco
atingem =1% antes de sua deformacdo plastica. Esta grande deformacdo é
permitida pela TMIT que por sua vez esta relacionada as transformacgdes
martensiticas reversiveis. A presenca de martensita retida ndo pode ser detectada
por DRX, porém a queda dos niveis da forca maxima e a modificacdo da altura dos
platbés de transformacédo de fase sédo evidéncias de que a TMIT foi alterada pela
ciclagem do material em ambos os tipos de instrumentos testados. Isto ocorreu
devido a difracdo ndo possuir resolucdo para atuar no ndcleo do instrumento e a
guantidade de martensita na superficie do material ndo existir devido tratamento

térmico prévio realizado pelo fabricante.
6.4.1 FLEXAO EM 45° DOS INSTRUMENTOS COMO RECEBIDOS

Os precipitados incoerentes contribuem para a geracédo de tensdes internas
devido as diferencas no médulo de elasticidade e no tamanho entre o precipitado e a
matriz. A interface matriz-precipitado € um sitio preferencial de nucleacdo de
martensita que compete com as discordancias, isto gera a reducdo das tensdes
elasticas ao redor do precipitado (LOPEZ et al. 2001). Logo, a distribuicdo
homogénea ou heterogénea das particulas nos instrumentos influencia na SE devido
a interferéncia na TMIT da liga. Um dos fatores que influenciaram na definicdo do
platé foi a facilidade para transformar de fase que o instrumento TF® possuiu, e isto
se deu devido a distribuicdo homogénea das particulas. Isto explica o fato dos
instrumentos RaCe apresentarem um gréfico forca deformacéo retilineo (FIG. 5.36)
e os TF® apresentarem um platd evidente (FIG. 5.37).

Apesar de possuirem morfometria e secdo reta transversal compativel, os
instrumentos possuiram diferencas quanto a flexibilidade (TAB. 5.9). Portanto, as
ligas empregadas na fabricagdo dos instrumentos e seus tratamentos térmicos
possuem impacto significante. Isto esta relacionado diretamente com a distribuicéo

das particulas e a TMIT.

94



Por apresentarem aglomerados de particulas os instrumentos RaCe
apresentaram um grande nucleo de TMIT enquanto que os TF® apresentaram Varios
centros de nucleacéo distribuidos por todo material. A TMIT € apresentada de forma
clara na curva de flexdo dos instrumentos TF® enquanto que nos RaCe ela é
imperceptivel e fica prejudicada pela organizacdo das suas particulas. Por possuir
menor moédulo de elasticidade, a martensita transitdria no material apés o platé,
permitiu que os instrumentos TF® atingissem os 45° de deformag&o com uma menor
intensidade de forca.

O processo de fabricacdo dos instrumentos influencia na transformacgéo de
fase da liga NiTi. O percentual volumétrico das particulas esta relacionado a
composicdo quimica, ao tratamento térmico e a homogeneizacdo do material
realizado por cada fabricante. Por isto os instrumentos TF® apresentaram uma
resisténcia 13% menor que os RaCe para serem flexionados a 45° (TAB. 5.9).

A presenca de particulas € um dos quesitos para que a TMIT passe pela fase
R (MIYAZAKI et al., 1986). Portanto, € importante para a fabricacdo dos
instrumentos TF®, que segundo o fabricante, se utiliza de uma tecnologia de fase R
para sua producdo. Em alguns casos poOde-se observar a presenca de uma
mudanca de inclinagdo antes do platd de transformacdo martensitica indicando a
passagem pela fase R. A liga utilizada pelo fabricante, rica em Ni conforme
verificado por este estudo, proporciona as particulas e a ocorréncia da fase R. A
diferenca de 0,2 em % atbmica de Ni, apesar de ndo possuirem significancia
quantitativa devido o erro da técnica (EDS), mais uma vez parece estar de acordo
com a intencao do fabricante e com os fenbmenos encontrados.

Os instrumentos RaCe apresentaram somente um platd de transformacao de
fase (FIG. 5.36) isto corrobora com a composicdo da liga na qual o instrumento foi
fabricado, dentre as duas a deste instrumento é a que apresenta a composi¢cao mais
proxima da equiatdbmica. Quanto mais proximo da composi¢cdo equiatdmica, maior a
preponderancia da fase B19” em relacdo a R (OTSUKA & REN, 2005).

A aglomeracdo de particulas influencia na formagédo da fase R, pois ela é
favorecida por campos de concentracdo de tensdo (MIYAZAKI et al.,, 1986). O
aglomerado funciona como um grande campo de concentracdo de tenséo, e seria

mais vantajoso que existissem pequenos campos dispersos, pois assim, seria
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gerada maior superficie relativa, favorecendo a presenca da fase transitoria de
maneira mais eficaz. Isto ocorre nos instrumentos TF®

Foi possivel detectar a presenca de dois fendbmenos importantes na analise
das forcas dos instrumentos presentes na TAB 5.9. O encruamento e a formacao
martensita residual. As maiores varia¢cdes ocorreram quando a provavel retencéo de
martensita ocorreu. Ou seja, de como recebido para meia vida nos instrumentos
RaCe (reducdo de 43% da forca inicial) e de 50% para 70% em fadiga nos
instrumentos TF® (reducéo de 35% da forca inicial). O encruamento ocorreu em uma
Unica etapa nos instrumentos TF® ocasionando um aumento de 13% na forca para

flexdao. Estes fendmenos serdo discutidos adiante.
6.4.2 FLEXAO EM 45° APOS A MEIA VIDA EM FADIGA

Ao comparar os graficos iniciais de flexdo e da meia vida em fadiga dos
instrumentos TF® (FIG. 5.35) constatou-se que ocorreu o aumento da forca para
levar instrumentos a 45°. Este aumento na forca esta relacionado ao encruamento
do material. No processo de fadiga do material sdo geradas discordancias oriundas
da deformacéo plastica a frio e isto leva ao endurecimento do mesmo. Ocorreu um
aumento de aproximadamente 13% na forca para flexionar o instrumento nesta
condicéo (TAB. 5.9).

Nos instrumentos RaCe o efeito foi diferente, pois os defeitos acumulados na
ciclagem mecénica levaram a reducao na forca para flexionar os instrumentos a 45°.
Estes instrumentos séo fabricados por usinagem o que ja gera algum encruamento
nos mesmos, assim a quantidade de defeitos do processo de fabricacdo se soma a
da fadiga, gerando um nivel de tensdo na rede cristalina que aprisiona martensita na
microestrutura. Esta martensita residual € que influencia na flexibilidade do material,
devido seu menor modulo de elasticidade (OTSUKA & SHIMIZU, 1986). Ocorreu
uma reducgédo de aproximadamente 43% da for¢ca para flexionar o instrumento esta
condigéo (TAB. 5.9).

Defeitos cristalinos criados no material durante a ciclagem promovem o
aprisionamento de martensita. Quando o nivel de tensdo interna no material atinge
um nivel critico, escorregamentos irreversiveis ocorrem e a capacidade de recuperar

a fase parente é perdida e consequentemente a SE. A introducdo de discordancias
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leva o material a um estado energético que estabiliza a martensita (OTSUKA &
SHIMIZU, 1986).

Portanto dependendo do estagio de encruamento do material pode-se obter o
endurecimento da liga ou o aumento da flexibilidade. Se a densidade de
discordancias ndo aprisionar a martensita como no caso dos instrumentos TF®
ocorre 0 endurecimento, ou pode haver o aprisionamento tornando o instrumento
mais flexivel como nos instrumentos RaCe.

Com o encruamento do instrumento TF® e o aprisionamento de martensita
dos instrumentos RaCe, neste momento das realizagbes dos ensaios, O0S
instrumentos RaCe apresentaram forca para flexdo em 45° 11% menor que os TF®.
Em todas as outras condi¢cdes do ensaiadas (inicial, 70% e 90%) os niveis de forca
do instrumento TF® foram menores que o RaCe (TAB. 5.9).

Por se tratar de ligas com composicoes diferentes e por possuirem
processamentos diferentes, era de se esperar propriedades mecanicas diferentes. O
aspecto linear do grafico dos instrumentos RaCe permaneceu mesmo apos a meia
vida em fadiga devido a possivel interferéncia do processo de usinagem, do
tratamento térmico e da composicao estabelecidos pelo fabricante na transformacéo
de fases. A curva apresentou aspecto semelhante (FIG. 5.36), porém a forca para
flexionar o instrumento a 45° foi reduzida pela possivel presenca de martensita
residual como ja mencionado (TAB 5.9).

Nos instrumentos TF® o platd de transformacdo de fase pdde ser observado
(FIG. 5.35). ApoOs a meia vida em fadiga ocorreu um deslocamento do platé para um
nivel mais baixo de tensdo devido a incorporacdo de defeitos gerados pelo ensaio
de flexdo rotativa como ocorreu nos etudos de MALETTA & FURGIUELE (2011).
Estes defeitos sdo regides mais energéticas e funcionam com centros nucleadores
de martensita. Assim, com este facilitador para transformacéo € necessario fornecer
menor energia para o sistema, ou seja, realizar um menor trabalho o que significa
empregar um menor nivel de tensdo. Apesar disto, o material manteve suas
propriedades de EMF e SE ap0s 0 ensaio, 0 que mostra que o material se manteve

em maior parte, austenitico.
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6.4.3 FLEXAO EM 45° APOS 70% DA VIDA EM FADIGA

Ao levar os instrumentos TF® a 70% da sua vida em fadiga, a forma do gréfico
foi alterada assumindo uma forma similar ao gréafico do instrumento RaCe (FIG. 5.34
e FIG. 5.35), isto ocorreu pois o nivel de defeitos incorporados nesta etapa ja foi
suficiente para aprisionar martensita na matriz austenitica. Neste caso a deformacéo
plastica foi permitida pela fracdo de martensita e pb6de ser vista pelo desgaste
observado no material. Para que haja presenca de trincas € necessaria deformacao
plastica do material, mesmo que microscépica. Termodinamicamente 0 custo
energético para transformagdo martensitica € menor que o0 gasto energético para
deformar plasticamente a austenita (ZURBITU et al 2009), assim para que o material
sofra deformacao plastica ele devera estar na fase martensitica.

O aprisionamento da martensita ficou evidenciado em ambos os instrumentos
pela diminuigdo nos valores das forgas para flexionar os instrumentos em 45°. Neste
caso houve diferenca estatisticamente significante entre os grupos testados onde o
instrumento TF® volta assumir a condicdo de mais flexivel necessitando uma forca
32% menor (TAB.5.9).

6.4.4 FLEXAO EM 45° APOS 90% DA VIDA EM FADIGA

Houve diferenca estatisticamente significante entre os instrumentos TF® e
RaCe. Porém, a andlise das forcas para flexionar o mesmo grupo de instrumento em
70% e 90% da vida em fadiga ndo mostrou diferenca estatisticamente significante
(TAB 5.9). Isto leva a supor que a fracdo de martensita aprisionada atingiu um nivel
critico permitido pelo material. A partir deste ponto as propriedades mecéanicas se
estabilizam, e o que ocorre é o crescimento gradual das trincas quanto maior o

namero de ciclos, até que ocorra a fratura do instrumento.
6.5 ENSAIO DE FLEXAO ROTATIVA
O ensaio de flexao rotativa possui grande valia para este estudo uma vez que

ele submete o material a estimulos semelhantes ao que ocorre no emprego clinico,

gerando defeitos que irdo influenciar nas suas propriedades. Entende-se por
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propriedade a resposta do material aos estimulos externos. E esta resposta variou
de acordo com a etapa do estudo conforme descrito nos ensaios de flexdao em 45°.
Isto confirma a hipotese de que a flexdo rotativa dos instrumentos altera suas
propriedades mecanicas os tornando, no geral, mais flexiveis.

N&o foi encontrada diferenca estatistica entre os tempos dos ensaios
realizados continuamente e sem a paralisacdo. Consequentemente 0 mesmo
ocorreu para o numero de ciclos (TAB. 5.10 e TAB. 5.11). Isto demonstra que o
efeito da flexdo rotativa no instrumento possui carater acumulativo, e a vida util de
cada instrumento esta programada para um determinado nimero de ciclos e isto ndo
depende da paralisacédo do ensaio ou da velocidade do mesmo.

A quarta etapa do processo consistia em levar o instrumento em 90% da sua
vida em fadiga até seu colapso, e alguns instrumentos levaram tempos muito baixos.
Foram obtidos, por exemplo, tempos de 2s e 4s conforme mostra as tabelas no
apéndice 9.5. Isto mostra que a estimativa de divisédo das etapas do ensaio de flexao
rotativa foi correta e a metodologia funcionou.

A quantidade de particulas e sua disposicédo no nucleo dos instrumentos foi o
fator que, juntamente com as propriedades da liga, influenciou no comportamento
mecanico deste ensaio. A explicacdo do comportamento dos instrumentos pode ser
feita através da distribuicdo das particulas e pela analise termodinamica do sistema.

O balanco da energia termoelastica na transformacéo direta pode ser descrito
termodinamicamente pela expressao (LIU & MCCORMIC, 1994; NISHIDA et al.,
1986; STROZ et al., 1988; LOPEZ et al., 1996; LIU et al., 1999; XIE et al., 1998):

G"™M = AGep + AEq + AE;=0

Onde:

G"™™ = energia livre para transformacdo da fase parente (B2) para a
martensita (B19").

AGen = variacdo de energia quimica livre (como ndo ha mudanca na
composicdo quimica, a transformacdo ocorre no estado solido, este termo nédo
participa do processo).

AEq = variacdo na energia elastica de deformacdo (inclui a deformacao
elastica de acomodacédo da transformacdo e campos de tensdo elasticos devido a
defeitos). Este termo pode ser negativo ou positivo dependendo da direcdo da

transformacéo.
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AEy = trabalho irreversivel envolvido na transformacédo (associado a energia
de friccdo gerada na propagacao de uma frente de martensita).

As particulas participam atenuando ou favorecendo a fratura do material. O
tamanho e nimero das particulas possui importancia na transformacéo martensitica,
guanto maior o volume maior o efeito sobre o termo AEg. O crescimento dos discos
de martensita ocorre para reducdo da tensdo elastica ao redor destas particulas,
assim ocorre diminuicdo do balanco energético geral devido a reducédo de tensdes
na rede. Isto ocorre para que a energia do sistema permaneca em equilibrio (G"™ =
0). O aumento no termo AE. é compensado pela TMIT. Logo, a presenca de
particulas € um meio facilitador da TMIT.

Quando realizado o ensaio de flexao rotativa, os instrumentos endoddnticos
acumulam  martensita. Esta  martensita retida pode ser explicada,
termodinamicamente, pela perda de energia sob a forma de calor (efeito Joule). O
material perde uma fragdo de energia que seria utilizada na reversdo da fase
B19 para B2. Com o termo AEs ndo pode ser compensado (trabalho irreversivel) o
sistema ndo é capaz de encontrar um estado de equilibrio (G"™ # 0), ou seja, a
transformacdo martensitica ou sua reversdo é inviavel. Portanto uma fracdo de
martensita fica retida pela perda de calor da transformacéo direta.

A organizacdo dispersa das particulas nos instrumentos TF® colaborou para
dificultar a propagacao das trincas, pois, 0 encontro da ponta da mesma com 0s
vazios das particulas geraram seu embotamento, ou seja, quando a ponta da trinca
encontra a superficie arredondada seu raio diminui, dificultando a propagacao.

Os instrumentos RaCe possuiram inclusbes agrupadas formando
aglomerados, que apesar de funcionarem como um centro de nucleacdo de
martensita, prejudicaram o desempenho do material (FIG. 5.18 e FIG. 5.19). Pois
este aglomerado funciona como uma particula grande e a concentragdo de tensao
em uma regido deste tipo facilitou o rompimento do material. A existéncia deste
aglomerado funciona como um defeito de grande volume no material, o que ndo é o
ideal, pois ele nao distribui tensdo como diversos defeitos pequenos espalhados.

Os instrumentos TF® apresentaram uma vida em fadiga 66% maior que os
RaCe (TAB 5.10) devido a distribuicdo das suas particulas, que por sua vez estao
relacionados com a composi¢do quimica e com a homogeneizacédo da matéria prima

que foi feito o fio primario.
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6.6 MICRODUREZA VICKERS DOS INSTRUMENTOS TF®E RACE

O ensaio de microdureza Vickers possuiu importancia para este trabalho, pois
ele excluiu algumas variaveis que sdo de dificil controle ou ndo dependem do
pesquisador. Por exemplo; a geometria do instrumento, a superficie de acabamento,
a temperatura de realizacdo do ensaio e componentes mecanicos que possam ser
prendidos em posicdes diferentes.

Os valores da microdureza corroboram os resultados dos testes de flexdo em
45°. Os instrumentos TF® apresentaram microdureza Vickers 18% menor que 0sS
instrumentos RaCe (TAB. 5.12). Isto esta de acordo com os resultados de flexdo em
45°, onde os instrumentos TF® apresentaram um valor médio 13% menor que 0s
RaCe (TAB.5.9).

O valor da microdureza Vickers € um dado numérico que se refere
unicamente a liga do instrumento, que podera apresentar diferencas por causa das
condicBes de processamento que sao estabelecidas pelo fabricante. Neste trabalho
ela pode ser associada a composicdo quimica do material e ao processo de
fabricagao.

Os valores obtidos no ensaio (TAB. 5.12) foram compativeis com o de outros
estudos como de LOPES & ELIAS (2004) encontraram valores médios de 345 HV
para limas de NiTi (Limas NiTi- flex). SERENE et al.(1995) encontraram valores
entre 303 e 362 em ligas de NiTi utilizadas para confeccdo de instrumentos
endodénticos. Os resultados dos instrumentos TF® apresentaram valores menores
devido as propriedades da liga associadas a composicdo (TAB. 5.3) e ao
processamento térmico do processo de fabricacao.

O fabricante do instrumento TF® menciona que o tratamento termomecanico na
fase R diminui a dureza do material, e os valores encontrados apresentados na TAB.
5.12 corroboram com esta informacdo. Os dados apresentados possuem diferenga
estatisticamente significante e os valores de microdureza Vickers estdo abaixo do

encontrado para instrumentos de NiTi de outros fabricantes.
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7 CONCLUSOES

1. Os instrumentos TF® apresentaram maior flexibilidade mesmo possuindo
caracteristicas morfologicas de diametros da ponta e conicidade equivalentes
as dos instrumentos RaCe;

2. A anélise por EDS dos instrumentos TF® mostrou que a liga NiTi empregada na
fabricacdo dos instrumentos possui composi¢cdo quimica com tendéncia de
maior teor de Ni que o sistema RaCe.

3. Os difratogramas ndo mostraram picos de martensita nos instrumentos
estudados demonstrando que, na temperatura ambiente, a liga € austenitica
para ambos.

4. A pesar do pior acabamento superficial, os instrumentos TF® apresentaram
maior resisténcia a fadiga que os RaCe. A maior vida em fadiga dos
instrumentos TF® pode ser associada a presenca de:

a. particulas que atuam como concentradores de tensdo e geram uma
propagacédo em “zig-zag” da trinca, requerendo maior energia para
propagar;

b. o encontro da ponta da trinca com os vazios das particulas, que
aumentaram o raio da ponta da trinca;

5. A ciclagem influencia na flexibilidade do material. Os instrumentos TF®
(torcidos) encruaram e endureceram na meia vida enquanto os instrumentos
RaCe (usinados) se tornaram mais flexiveis. Porém em 70% e 90% da vida em
fadiga, os instrumentos TF® recuperaram a flexibilidade;

6. Analisar a morfologia dos instrumentos no microscopio eletrdnico de varredura
(MEV) antes e ap6és os ensaios de flexao;

7. A microdureza Vickers dos instrumentos TF® foi menor que dos RaCe o que foi

coerente com os ensaios de flexdo rotativa e flexdo em 45°.
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9.1 APENDICE 1: TABELA DAS MEDIDAS OBTIDAS PARA CARACTERIZACAO
MICROMORFOLOGICA DOS INSTRUMENTOS TF® E RaCe.

Do Ds D3 Parte Ativa N° de hélices
TF®1 25 43 102 17,0 mm 10
TE® 2 23 42 97 17,0 mm 10
TF® 3 22 39 99 16,8 mm 10
TF® 4 25 44 105 16,9 mm 10
TE®5 24 42 101 17,0 mm 10
RaCe 1 24 43 106 16,3 mm 7
RaCe 2 22 42 105 16,1 mm 7
RaCe 3 22 44 104 16,0 mm 7
RaCe 4 24 42 106 16,2 mm 7
RaCe 5 23 41 105 16,2 mm 7

111



9.2 APENDICE 2: TABELA COM OS VALORES OBTIDOS NA ENERGIA DE
DIFRACAO DE RAIOS-X DOS INSTRUMENTOS TF® E RaCe E SUAS
RESPECTIVAS MEDIAS E DESVIOS PADROES.

Elemento TF® RaCe

% At % Peso % At % Peso

Ti 47,48 42,25 47,9 43,19

Ni 52,52 57,75 52,1 56,81

Ti 47,65 42,51 46,39 40,49

Ni 52,35 57,49 53,6 59,51

Ti 44,25 39,31 49,08 45,01

Ni 55,75 60,69 50,92 54,99

Ti 58,05 46,63 55,77 50,71

Ni 41,95 53,38 44,23 49,29

Ti 48,28 43,56 47,48 42,25

Ni 51,72 56,44 52,52 57,75

TF® RaCe
% At % Peso % At % Peso
Ti 49,1 42,8 49,3 44,3
MEDIA

Ni 50,9 57,2 50,7 55,7

op Ti 5.2 2,6 3,7 3,9
Ni 5.2 2,6 3,7 3,9
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9.3 APENDICE 3: FICHAS CRISTALOGRAFICAS DA LIGA DE NiTi E DA
MARTENSITA B19" RESPECTIVAMENTE

Name and formula

Reference code:
ICSD name:
Empirical formula:
Chemical formula:

03-065-4572
Nickel Titanium
NiTi

NiTi

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a (A):
b (A):
c (A):

Alpha (°):

Beta (°):
Gamma (°):

Z:
RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:
Quality:
Comments

Sample preparation:

References

Primary reference:
Structure:

Volume of cell (10"6 pm”"3):

Cubic
Pm-3m
221

3,0070
3,0070
3,0070

90,0000
90,0000
90,0000

27,19
1,00
9,86

Inorganic

Alloy, metal or intermetalic
NIST Pattern

Calculated (C)

Mixture of the elements was annealed at 1000 ° C for 5 days in
evacuated quartz ampoule then quenched into water.

Calculated from NIST using POWD-12++
Stuewe, H.-P., Shimomura, Y., Z. Metallkd., 51, 180, (1960)
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Peak list

No. h k 1 d [A] 2Theta[deqg] [%]
1 1 0 0 3,00700 34,612 1,2
2 1 1 0 2,12627 49,757 00,0
3 1 1 1 1,73609 62,027 0,3
4 2 0 0 1,50350 73,018 11,9
5 2 1 0 1,34477 83,391 0,2
6 2 1 1 1,22760 93,549 17,5
7 2 2 0 1,06314 114,572 4,5
8 3 0 0 1,00233 126,359 0,1
9 3 1 0 0,95090 140,338 5,7
10 3 1 1 0,90664 161,227 0,1
11 2 2 2 0,86805 1,5
12 3 2 0 0,83399 0,1
13 3 2 1 0,80366 7,6

Stick Pattern

Inten sity [%]
100 Fef. Pattem : Mickel Tianium , 03-065-4572
a0
40 a0 G0 70 an an o0 1o 120 130 140 150 160 170

Position [2Theta]
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Name and formula

Reference code:

PDF index name:
Empirical formula:
Chemical formula:

00-035-1281
Nickel Titanium
NiTi

NiTi

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a (A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Z:
RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:

Comments

Sample preparation:

References

Primary reference:

Volume of cell (10"6 pm”"3):

Monoclinic
P21/m
11

2,8850
4,6220
4,1200
90,0000
90,0000
96,8000

54,55
2,00

Inorganic

Alloy, metal or intermetalic
Common Phase
Educational pattern
Indexed (1)

Obtained from alloy of composition 50.0(1) atomic % Ni balance Ti,
hot rolled and annealed at 973 K for 41 hours.

Michal, G., Sinclair., Acta Crystallogr., Sec. B, 37, 1803, (1981)
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Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetaldeg] I [%]
1 0 1 0 4,59000 22,476 6,0
2 0 1 1 3,06600 33,925 1,0
3 1 0 0 2,86500 36,386 1,0
4 1 -1 0 2,57000 40,737 13,0
5 1 0 1 2,35200 44,707 11,0
[ 1 1 0 2,31100 45,544 2,0
7 0 2 0 2,29500 45,879 54,0
8 1 -1 1 2,18100 48,427 100,0
9 0 0 2 2,06000 51,472 54,0
10 1 1 1 2,01600 52,681 94,0
11 0 2 1 2,00500 52,992 26,0
12 1 -2 0 1,90400 56,043 1,0
13 0 1 2 1,87900 56,856 1,0
14 1 -2 1 1,72800 62,350 8,0
15 1 2 0 1,69600 63,663 1,0
16 1 0 2 1,67300 64,643 1,0
17 1 -1 2 1,60700 67,646 5,0
18 1 2 1 1,56800 69,567 1,0
19 1 1 2 1,53800 71,127 1,0
20 0 2 2 1,53300 71,394 26,0
21 0 3 0 1,53000 71,556 1,0

Stick Pattern

Inten sity [#]
100

50

Fef. Pattem : Mickel Tianium, 00-0345-1281

Paszition [2Theta]
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9.4 APENDICE 4 : RELATORIOS DOS ENSAIOS DE FLEXAO EM 45° DOS
INSTRUMENTOS TF® E RaCe EM 50, 70 e 90% DA VIDA EM FADIGA.

INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA - LEM
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS TF 25 Taper 6

Relatorio de Ensaio

Maquina: Emic DL10000  Célula: Trd 17  Extensémetro: -  Data: 13/07/2011  Hora: 08:44:23  Trabalho n® 1 195
Programa: Tesc versdo 3.04 Método de Ensaio: flexdo lima 40 graus

Ident. AMOSHra: >o 522000550 e e e s e e e e e S e S e S S S e e e E E E E s e S P S e E I S S EE P ISR S I IR SIS S

Corpo de Forga Forca Deformacéao Forga Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)

CP 1 347.61 157.58 14.05 256.22 311.79
CP2 287.06 131.88 14.04 209.90 258.47
CP3 336.12 153.90 14.00 227.69 297.95
CP4 32343 130.63 14.03 223.53 285.84
CP5 380.52 156.41 14.04 240.88 344.44
CPe 326.18 131.28 14.03 206.37 277.92
CP7 350.14 152.38 14.01 22542 305.18
CP8 360.29 152.53 14.05 236.53 318.23
CP9 369.10 155.13 14.02 242.81 323.24
CP 10 348.59 143.92 14.01 218.51 308.28
CP 11 355.15 149.07 14.05 236.32 314.95
CP12 320.96 143.60 14.02 224.50 282.94
Namero GPs 12 12 12 12 12
Média 342.1 146.5 14.03 229.1 302.4
Mediana 348.1 150.7 14.03 226.6 306.7
Desv.Padrao 25.15 10.18 0.01658 14.25 23.24
Coef.Var.(%) 7.351 6.947 0.1182 6.223 7.685
Minimo 287.1 130.6 14.00 206.4 258.5
Méximo 380.5 157.6 14.05 256.2 3444

Forca (gf)

500.0

400.0

/
P / /" ;
300.0 e e
-~ /. g
- 7 1z
200.0 / A |
o g =
e %/ -] -
7 / p
100.0 L L /
w LN

12.00 16.00 2000 Deformaciio (mm)

0.00 4.00 8.00
2[5 e 15167 18 |9 Laolzr|r2]13]14]15] 16|17 ]18] 39|20

Observacao: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 15 mm/min
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA - LEM
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS TF 25 Taper 6 Meia Vida

Relatorio de Ensaio

Maguina: Emic DL10000  Célula: Trd 17  Extensémetro:-  Data: 05/10/2011  Hora: 12:04:32  Trabalho n® 1267
Programa: Tesc versio 3.04 Método de Ensaio: flexfio lima 40 graus

Ident. AMOSITa: 555555555555 55 5o s s s s S S s s S 5SS 5 S >SS S S S S S S S S S S S S S SS S5 S SE >SS S S S S S S S S5

Corpo de Forga Forga Deformacéo Forga Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gh

CP 1 472.42 158.08 14.01 280.38 404.10
CP2 412.45 141.86 14.01 253.02 356.49
CP3 408.50 146.52 14.06 249.98 362.73
CP4 370.86 135.73 14.04 218.89 310.93
CP5 402.51 133.79 14.02 240.19 340.38
CPs6 418.23 130.71 14.00 247.97 363.97
CP7 410.68 134.60 14.03 250.75 354.74
cPsg 387.50 121.89 14.00 229.57 340.78
CPg9 403.21 134.64 14.07 252.63 350.13
CP10 411.11 141.65 14.04 247.75 350.17
Namero CPs 10 10 10 10 10
Média 409.7 137.9 14.03 247.1 3534
Mediana 409.6 135.2 14.03 249.0 3525
Desv.Padréo 26.06 9.790 0.02454 16.15 2341
Coef.Var.(%) 6.361 7.097 0.1749 6.534 6.625
Minimo 370.9 121.9 14.00 218.9 310.9
Méaximo 4724 158.1 14.07 280.4 404.1

Forca (gf)

500.0

400.0 -

;” / / / /
/ /
/ ! / / // /
300.0 > - / ~
- e /!
~ v
200.0 / : ~ /
- // ~ B ///
v
100.0 /
00 / / / / /

0.00 4.00 8.00 12.00 16.00 2000 Deformacio (mm)
|lcpi |cp2 |cr3 |crp4 |cp5 |crs |cr7 |cps |cre |cpio

Observacio: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 15mnymin. Deslocamento maximo 14 mm
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA -
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS TF 25 Taper 6 fadiga 70%

Magquina: Emic DL10000

Programa: Tesc versao 3.04

Célula: Trd 17

Relatorio de Ensaio

Extensémetro: -

Data: 23/05/2012

Hora: 09:49:00

LEM

Trabalho n® 1455

Método de Ensaio: flexdio lima 40 graus

Ident. Amostra: >>>sossse s ae e oo s e s e s s s e s > S S S S S S S S S S S S SIS S S IR SIS ISR

Corpo de Forga Forga Deformacéo Forga Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)

CP1 277.12 129.86 14.08 213.68 260.15
Cp2 249.81 119.71 14.09 190.90 231.96
CP3 259.41 123.38 14.05 194.22 241.75
CP4 230.20 121.25 14.01 174.00 21592
CP5 248.83 117.61 14.11 184.69 231.92
CPs 252.78 131.63 14.02 193.99 233.67
CP7 238.81 108.37 14.09 183.57 223.17
CPs 228.23 108.92 14.06 175.43 211.20
CPg 255.53 124.86 14.07 190.31 234.28
CP 10 239.94 108.45 14.05 181.38 221.39
Numero CPs 10 10 10 10 10
Média 248.1 119.4 14.06 188.2 230.5
Mediana 249.3 120.5 14.06 187.5 231.9
Desv.Padrao 14.60 8.581 0.03223 11.43 13.97
Coef.Var.(%) 5.886 7.187 0.2292 6.072 6.059
Minimo 228.2 108.4 14.01 174.0 211.2
Maximo 277.1 131.6 14.11 213.7 260.2

Forca (gf)

300.0

240.0 . £

_,/ d
/_,/" P f//
180.0 — -
,// /
/ el s g
A 7 g
120.0 /
s Vi /
i /
S
60.0 //' / / / /
00 | / / / /
0.00 4.00 8.00 12.00 16.00 20.00

leri |cr2 |cr3 |cr4 |cps lcrs lcr7 |crs |cry |cpio

Deformacio (mm)

Observacio: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:

deslocamento 13mm. Velocidade 15mm/min. Deslocamento maximo 14 mm
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA - LEM
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS TF 25 Taper 6 fadiga 90%

Relatério de Ensaio

Magquina: Emic DL10000  Célula: Trd 17  Extensémetro:-  Data: 05/06/2012  Hora: 09:32:22  Trabalho n® 1461
Programa: Tesc versio 3.04 Método de Ensaio: flexdo lima 40 graus

Ident. AmMOSra: >ooo s ss s s s s s s e e S S s S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S S5 5 5

Corpo de Forca Forga Deformacao Forga Forca
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)

CP 1 280.78 124.76 14.08 213.99 263.23
CP2 253.13 113.59 14.07 187.95 234.99
CP3 230.77 105.84 14.02 177.78 222.96
CP4 217.78 96.22 14.03 163.73 203.15
CP5s 234.36 105.69 14.04 174.96 217.64
CPs& 241.35 104.36 14.03 177.17 221.56
CP7 249,95 115.80 14.04 191.84 234.22
CPs 228.08 97.75 14.09 167.29 209.41
CP9 228.79 111.35 14.02 173.04 213.39
CP10 248.97 107.87 14.08 183.08 229.18
Nimero CPs 10 10 10 10 10
Média 241.4 108.3 14.05 181.1 225.0
Mediana 237.9 106.9 14.04 177.5 222.3
Desv.Padréo 17.88 8.498 0.02648 14.41 16.96
Coef.Var.(%) 7.405 7.845 0.1885 7.960 7.540
Minimo 217.8 96.22 14.02 163.7 203.2
Méximo 280.8 124.8 14.09 214.0 263.2

Forca (gf)

300.0

,'/
240.0 : !
/
7 /
_/// -~ d Vs
180.0 - -
P Vs
/ e
A /
i /—/ /‘/-/ /
120.0
w0 |1/ AW
/| /]
w /
0.00 4.00 8.00 12.00 16.00 20,00 Deformagﬁo (mm)

lcp1 |cp2 |cp3 |cp4 |cps |cp6 |cp7 |cps |cpo |cp 1o

Observacio: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 15mm/min. Deslocamento maximo 14 mm
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA -
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS race 25 Taper 6

Maguina: Emic DL10000

Programa: Tese versao 3.04

Célula: Trd 17

Relatorio

Extensémetro: -

de Ensaio

Data: 27/12/2011

Hora: 09:28:26

LEM

Trabalho n°® 1343

Método de Ensaio: flexio lima 40 graus

Ident. AMOSHra: >0 s o oo s s e e s s e s e S e S e S S S S S S S S S S S S S P R S S S S S S S S S S S S S S R SR S SIS S SIS

Corpo de Forga Forga Deformacéo Forga Forgca
Prova @Forga Max. @Ponto PTH @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(af) (af) (mm) (gf) (gf)

CP 1 617.30 217.29 14.05 431.41 555.36
CP2 605.45 206.54 14.05 428.61 541.64
CP3 578.64 202.62 14.05 396.81 515.58
CP4 573.35 198.02 14.04 397.33 509.62
CP5 610.04 196.95 14.03 395.36 533.58
CP6& 655.68 246.91 14.06 447.12 582.62
CP7 622.45 241.56 14.06 443.04 560.02
CPsg 658.57 264.22 14.06 450.65 590.69
CP9 620.34 189.72 14.02 419.01 554.97
CP 10 651.10 236.73 14.02 446.69 586.71
Nimero CPs 10 10 10 10 10
Média 619.3 220.1 14.04 425.6 553.1
Mediana 618.8 2119 14.05 430.0 555.2
Desv.Padrdo 29.69 25.49 0.01560 22.28 28.44
Coef.Var.(%) 4.794 11.58 0.1111 5.235 5.142
Minimo 5734 189.7 14.02 3954 509.6
Méaximo 658.6 264.2 14.06 450.7 590.7

Forca (gf)

T700.0

560.0

L /
4200 — = <
-
e P / - e
280.0 ~ /
140.0 /
/ ~ /
0.0 / / / / / / ] /
0.00 3.00 6.00 9.00 12.00

: 1500 Deformacio (mm)
lcr1 |cp2 |cp3 |cr4 |crs |cr6 |cp7 |cps |cr9 |cpio

Observacdo: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 13mm/min. Deslocamento médximo 14 mm
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA -
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS RaCe 25 Taper 6 meia vida

Maquina: Emic DL10000
Programa: Tesc versao 3.04

Célula: Trd 17

Relatoério de Ensaio

Extensémetro: -

Data: 15/08/2012

Hora: 08:43:58

LEM

Trabalho n® 1548

Método de Ensaio: flexdo lima 40 graus

Ident. AMOStra: >>>555>555 5555555033530 > e > e > > > > > s S > e I I S S I > SIS I IS IS I SIS SIS IS

Corpo de Forga Forga Deformagéo Forga Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)

CP1 330.52 116.53 14.04 236.48 305.97
CpP2 334,75 108.31 14.06 235.37 307.66
CP3 339.13 131.09 14.04 248.69 318.45
CP4 337.22 121.61 14.01 247.58 317.25
CP5 323.18 109.61 14.02 233.60 300.11
CP8 344.00 125.82 14.03 250.53 321.36
CP7 354.01 137.55 14.02 262.99 332.84
CPs8 329.25 109.67 14.05 244.77 304.14
CP9 33278 116.41 14.04 23948 311.00
CP 10 359.80 132.21 14.01 256.63 334.52
Namero GPs 10 10 10 10 10
Média 3385 120.9 14.03 245.6 3153
Mediana 336.0 119.1 14.03 246.2 314.1
Desv.Padrio 11.34 10.46 0.01687 9.613 11.77
Coef.Var.(%) 3.350 8.654 0.1202 3914 3.733
Minimo 3232 108.3 14.01 233.6 300.1
Méximo 359.8 137.6 14.06 263.0 334.5

Forca (gf)

400.0

320.0 7 .

/ / P
//.:
240.0 <
/
S/ i /
160.0 -
V4
80.0 / / / /
0.0 /
0.00 4.00 8.00 12.00 16.00 20.00

lcpi |crp2 |cp3 |cp4 |cps |cre |cp7 |cps |cry |cpio

Deformacio (mm)

Observacdo: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:

deslocamento 13mm. Velocidade 15 mm/min. Deslocamento miximo 14 mm
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INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA - LEM
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS RaCe 25 Taper 6 fadiga 70%

Relatorio de Ensaio

Maguina: Emic DL10000  Célula: Trd 17  Extensémetro:-  Data: 18/09/2012  Hora: 09:13:22  Trabalho n® 1625
Programa: Tesc versio 3.04 Método de Ensaio: flexido lima 40 graus

Ident. Amostra: >>555555555 555555055555 5555 > S5 >SS S S S SE S S S SSSSS S S S S S S SS S S S S S SIS

Corpo de Forga Forga Deformacéo Forga Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PTH1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)
CP 1 346.47 113.82 14.10 243.47 320.83
CP2 371.93 128.91 14.01 264.75 347.20
CP3 345.34 139.67 14.00 259.00 329.24
CP 4 344.77 121.02 14.04 254.20 322.01
CP5 350.84 115.70 14.11 252.70 327.57
CP6 345.69 128.57 14.05 254.04 325.99
CP7 388.79 150.96 14.07 284.99 364.41
CPs8 381.81 157.96 14.03 287.92 364.99
CP9 368.48 129.17 14.10 267.21 345.69
CP 10 371.86 155.57 14.02 280.42 353.40
Namero GPs 10 10 10 10 10
Média 361.6 134.1 14.05 264.9 340.1
Mediana 359.7 129.0 14.05 261.9 337.5
Desv.Padréo 16.84 16.15 0.03980 15.11 17.13
Coef.Var.(%) 4.658 12.04 0.2832 5.705 5.037
Minimo 344.8 113.8 14.00 243.5 320.8
Méximo 388.8 158.0 14.11 287.9 365.0
Forca (gf)
350.0
/'/. 4
/// //
280.0
/ s
Iy / / //'
/.. //'(/
210.0 >
4 // //
ya% /
//
s
140.0 5 / 7 7
'// /
/
| VAV
70.0 /-/ .
/ y
0.0

lcp1 |cp2 |cr3 |cr4 |cPs |cp6 |cp7 |cP8 |cpy |cP 1o

Observacdo: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 15mm/min. Deslocamento maximo 14 mm
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Maquina: Emic DL10000
Programa: Tesc versao 3.04

INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA
ENSAIO DE FLEXAO EM 45 GRAUS LIMAS RaCe 25 Taper 6 fadiga 90%

Célula: Trd 17

Relatoério de Ensaio

Extensometro: -

Data: 18/09/2012

Hora: 11:11:16

LEM

Trabalho n® 1626

Método de Ensaio: flexdo lima 40 graus

Ident. Amostra: >>5555555 5555555555550 5555 5SS S S S S S S S S S S SS S S S S S S S SSSESSSSSSESSSS S S S S5 >

Corpo de Forga Forca Deformacéo Forca Forga
Prova @Forga Max. @Ponto PT1 @Forga Max. @Ponto PT2 @Ponto PT3
(gf) (gf) (mm) (gf) (gf)

CP 1 354.01 130.40 14.00 256.15 332.54
CP2 343.71 138.65 14.05 255.75 324.33
CP3 360.08 134.57 14.02 262.09 340.38
CP4 349.64 132.70 14.01 262.53 333.71
CP5 361.00 134.02 14.05 268.65 339.72
CPe6 374.19 153.20 14.04 282.08 352.04
CP7 376.87 151.82 14.10 270.45 35147
CPs 382.80 165.51 13.89 293.57 368.90
CP9 355.71 131.81 14.09 261.43 335.97
CP 10 388.30 158.33 14.07 288.51 367.78
Namero CPs 10 10 10 10 10
Média 364.6 143.1 14.03 270.1 344.7
Mediana 360.5 136.6 14.05 265.6 340.0
Desv.Padréo 14.98 12.84 0.06054 13.47 14.99
Coef.Var.(%) 4.109 8.975 0.4314 4.986 4.348
Minimo 3437 130.4 13.89 255.7 3243
Méximo 388.3 165.5 14.10 293.6 368.9

Forca (gf)

350.0 .

/'/ /,/ s
V4 //;/ g /’/
280.0
_'/" / / y y
s
e i
210.0 ad / - /
S //
YAVAYAWVi
140.0 /
/ / /
/ aVa/avivs
70.0 / f/ /
/ /
/
0.00 4.00 8.00 12.00 16.00 20.00

lcpi |cp2 |cp3 |cr4 |cr5 |cr6 |cP7 |cps |cr9 |crio

Deformacio (mm)

Observaciio: Célula de carga de 20N. Ponto 1: deslocamento 5 mm. Ponto 2: deslocanmento 10mm. Ponto 3:
deslocamento 13mm. Velocidade 15mnymin. Deslocamento maximo 14 mm
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9.5 APENDICE 5: TABELAS COM VALORES DOS TEMPOS ESTIMADOS PARA 50,
70 E 90% DA VIDA EM FADIGA, O TEMPO MEDIDO PARA ATINGIR OS 10% FINAIS
PARA A FRATURA, O TEMPO TOTAL DO PROCESSO E O NUMERO DE CICLOS
PARA A FRATURA PARA CADA INSTRUMENTO UTILIZADO NO ENSAIO DE FLEXAO
ROTATIVA.

Inst. TF® | 50% | 70% | 90% 10% final Tempo total NCF
1 40 16 16 31 103 515
2 40 16 16 5 77 385
3 40 16 16 4 76 380
4 40 16 16 10 82 410
5 40 16 16 8 80 400
6 40 16 16 13 85 425
7 40 16 16 19 91 455
8 40 16 16 20 92 460
9 40 16 16 20 92 460
10 40 16 16 17 89 445
MED + DP - - - 14,7 + 8,33 86,7 + 8,33 | 433,5+41,64
Inst. RaCe | 50% | 70% | 90% 10% final Tempo total NCF
1 12 5 5 9 31 155
2 12 5 5 5 27 135
3 12 5 5 7 29 145
4 12 5 5 9 31 155
5 12 5 5 10 32 160
6 12 5 5 2 24 120
I 12 5 5 2 24 120
8 12 5 5 13 35 175
9 12 5 5 11 33 165
10 12 5 5 6 28 140
MED + DP - - - 7,4 + 3,69 29,4 + 3,69 147 + 18,44
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9.6 APENDICE 6: TABELA COM VALORES DA

INSTRUMENTOS TF® E RaCe.

MICRODUREZA VICKERS DOS

Instrumento TF® (HV) RaCe (HV)
1 268 310,2
2 308,9 315,3
3 225,1 3445
4 268 343
5 292 337,2
Média 272,4 + 31,6 330,04 + 16,12
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