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RESUMO

Este estudo objetivou elucidar as características estruturais e termofísicas de arcos pré-contornados ortodônticos de NiTi e de aço inoxidável. Para tanto, foram selecionados arcos ortodônticos disponíveis no mercado brasileiro de ligas de NiTi (um termoativo e outro superelástico) e de aço inoxidável. Foram realizados testes de microdureza, calorimetria diferencial de varredura (DSC), resistividade elétrica (RE) e análise química com uso do espectrômetro de energia dispersiva de raio X (EDS) acoplado a um microscópio eletrônico de varredura (MEV). Os resultados confirmaram que os arcos de NiTi termoativados martensíticos são mais flexíveis para a utilização nas fases iniciais do tratamento ortodôntico, quando os dentes ainda estão mais desalinhados, porém após a sua utilização no meio bucal, os mesmos se tornam austeníticos, ou seja, facilitariam o trabalho do ortodontista, mas não proporcionam redução da força. Além disso, podem sofrer deformação plástica, devido à presença de fase R em conjunto com B2.
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INTRODUÇÃO
As ligas de NiTi que apresentam as propriedades de Efeito de Memória de Forma (EMF) e de Superelasticidade (SE) são as que apresentam 55 a 55,5% de Níquel e 44,5 a 45% (em peso) de Titânio, no caso das ligas binárias associadas ao intermetálico NiTi, e possibilidades de pequenas adições de outros elementos, como por exemplo, o Cobalto (1-3). A matriz das ligas de NiTi apresenta uma rede cristalina constituída por uma fase mãe (fase de temperatura mais alta): austenita cúbica do tipo cloreto de césio (CsCl) - denominada B2; e uma fase produto (fase de temperatura mais baixa): martensita monoclínica - denominada B19’. Também pode se formada uma fase intermediária martensítica denominada R, que ocorre entre as fases B2 3 B19’, provocando um segundo estágio de transformação B2 ( fase R ( B19’. A fase intermediária pode ocorrer em determinadas condições, como trabalho a frio, ciclos térmicos ou um terceiro elemento na liga (4).

Os aços inoxidáveis austeníticos têm a estrutura da austenita estável em temperatura ambiente. A austenita (Fe-() tem a estrutura cúbica de face centrada (CFC) e é estável acima de 910°C. Essa estrutura pode ocorrer em temperatura ambiente quando for estabilizada pelo acréscimo de alguns elementos de liga que são estabilizadores da austenita, como o níquel. Enquanto a estrutura cúbica de corpo centrado (CCC) é energeticamente mais estável que a CFC para o ferro em temperatura ambiente, o oposto é verdadeiro para o ferro CFC que contém um número significativo de átomos de níquel em solução sólida substitucional. Os aços inoxidáveis austeníticos possuem excelente ductilidade, conformabilidade e resistência à corrosão (5).
Os fios de NiTi são indicados para as fases iniciais do tratamento ortodôntico, onde o elevado desajuste dental requer um fio ortodôntico de grande flexibilidade e elasticidade. Os fios de aço inoxidável, por terem maior rigidez, são utilizados nas fases finais de nivelamento dos dentes. Assim, o presente trabalho tem por objetivo o estudo dos fundamentos das transformações martensíticas, com ênfase às de natureza termoelástica; das características estruturais e das propriedades termofísicas e mecânicas das ligas de NiTi com efeito de memória de forma e superelasticidade. Além disso, a avaliação as propriedades mecânicas e as temperaturas de transformação de fase dos fios ortodônticos disponíveis no mercado brasileiro.
MATERIAIS E MÉTODOS
Os materiais utilizados neste trabalho consistiram em 3 amostras de arcos ortodônticos pré-contornados, sendo: (i) Amostra 1, um arco 0,019” X 0,025” de aço (Cr-Ni) que é utilizado na fase final de nivelamento dos dentes; (ii) Amostra 2, um arco 0,019” X 0,025” de NiTi superelástico com curva acentuada, utilizado em fases intermediárias de nivelamento dos dentes quando há discrepâncias dentárias relacionadas à sobremordida acentuada; e (iii) Amostra 3, um arco 0,016” de NiTi termoativado utilizado na fase inicial de alinhamento dos dentes.
Para avaliar as características mecânicas, as transições de fase e a composição química dos fios foram realizados ensaios de microdureza Vickers à temperatura ambiente, análises termofísicas de calorimetria diferencial de varredura (DSC) e, resistividade elétrica (RE), e análise química composicional semi-quantitativa com espectrômetro de energia de dispersiva de raio X (EDS). Os testes de microdureza foram realizados utilizando um microdurômetro HMV-2T da Shimadzu, instalado na Escola de Engenharia Industrial Metalúrgica de Volta Redonda (EEIMVR) da Universidade Federal Fluminense (UFF), com carga de 200 gf com 20 segundos de permanência na carga máxima e 10 impressões em cada amostra. A análise termofísica de DSC foi realizado com um equipamento Netzsch 404 C/1/G, instalado no Instituto de Tecnologia da Aeronáutica (ITA), com ciclo térmico de -80 a 150°C, para os fios da liga de Ni-Ti, e de -150 a 300°C, para o fio de aço inoxidável, com taxa de aquecimento e resfriamento de 5°C/min. A análise termofísica de RE foi feita no CENIMAT/i3N - UNL/FCT, na faixa de temperatura entre -120 a 115°C. Também foram realizadas análises com o EDS da EDAX instalado no microscópio eletrônico de varredura (MEV), marca ZEISS e modelo EVO MA10 – Equipamento Multiusuário Microscópio Eletrônico de Varredura instalado na EEIMVR da UFF. As condições de análise foram: obtenção de imagens de 2000X de aumento com elétrons secundários (SE), tensão de aceleração 20 kV, “spot size” de 500, distância de trabalho 11,5 mm e tempo de aquisição do espectro 200 s.

RESULTADOS E DISCUSSÃO
Como é possível analisar na Tab. 1, a média do teste de dureza Vickers apresentou valores maiores para o fio de aço (Amostra 1) conforme esperado, devido às características dessa liga. Numa comparação entre os fios ortodônticos de NiTi, o classificado como termoativado (Amostra 3) mostrou menor dureza que o fio de NiTi classificado como superelástico (Amostra 2). 

Tab. 1: Medidas de microdureza Vickers realizado nos fios em estudo.

	Amostras
	Média
	Desvio-padrão

	1
	501,8
	7,60

	2
	345,6
	5,71

	3
	335,0
	5,86


Para a Amostra 1 (fio de aço 0,019” X 0,025”) observou-se, entre -150°C e 300°C e taxa de resfriamento de 5°C/min, ausência de picos endo e/ou exotérmicos (Fig.1a), porém houve variações do caráter linear de mudança da resistividade elétrica, principalmente no resfriamento (Fig.1b). As variações no fluxo de calor nos intervalos de temperaturas mais baixas e mais altas podem estar associadas ao início da transformação de fase (austenita (() ( martensita cúbica ((’)), conforme indicadas nas Fig. 1a e 1b, suportada pelas mudanças de declividade no andamento da resistividade elétrica nos intervalos de temperatura analisados. Esse comportamento era esperado, por ser um fio de aço inoxidável austenítico com temperatura final da transformação martensítica (Mf) em intervalo de temperatura inferior ao do teste (5). 
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Fig. 1 - Análises de (a) DSC e (b) RE da Amostra 2.

As amostras 2 (fio de NiTi com curva reversa - superelástico) e 3 (fio 0,016”NiTi termoativado) foram submetidas a um ciclo térmico  de -80ºC a 150ºC com taxa de 5ºC/min. Verifica-se na análise de DSC de ambas as amostras (Fig. 2 – Amostra 2, e Fig. 3 – Amostra 3) transições de fase no aquecimento e resfriamento com picos endo e exotérmicos, respectivamente, enquanto na análise de resistividade elétrica aumento significativo da resistividade seguidos de decréscimos, no aquecimento e resfriamento.
No aquecimento, análise de DSC da amostra 2 (Fig. 2a), há três picos sobrepostos: o primeiro pico está associado a uma transformação direta de B19’ ( B2 com diminuta fração volumétrica do material (devido a área do pico); o segundo pico, de B19’ ( R; e o terceiro pico, de R ( B2. Este comportamento se traduz na análise de resistividade elétrica – RE (Fig. 2b) pelo incremento da resistividade (B19’ ( R) seguido de um decréscimo abrupto, o que caracteriza a presença de transformação múltiplas etapas em distintos pontos da matriz (B19 ( B2 e R ( B2). No resfriamento, na análise de DSC, verifica-se um único pico com temperatura de início e fim bem distanciados, num intervalo próximo da faixa de temperatura das transições de fase no aquecimento (Fig. 2a). No entanto na análise de resistividade elétrica – RE (Fig. 2b) pelo aumento da resistividade (B2 ( R) seguido de uma região linear e posterior decréscimo da resistividade próximo -80ºC (R ( B19’) (6). O que caracteriza que o pico único visualizado na análise de DSC (Fig. 2a) está associado a transformação de B2 ( R e que a temperatura mínima do ciclo não foi suficiente para atingir o início a transformação em B19’ (Mi). 
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Fig. 2 - Análises de (a) DSC e (b) RE da Amostra 2.
Ao observar a Fig. 3a referente a análise de DSC da amostra 3, verifica-se transições de fase no aquecimento e resfriamento pela evidência de picos endo e exotérmicos, observa-se um comportamento semelhante ao da amostra 2 (Fig. 2), porém deslocado para intervalos de temperaturas superiores. No aquecimento, os picos sobrepostos (Fig. 3a) revelam uma transformação de B19’ para B2 com formação da fase R, quando se verifica as variações na resistividade elétrica (Fig. 3b). Similar a amostra 2 (Fig. 2a), a amostra 3 (Fig. 3a) no resfriamento apresenta a formação de um pico na análise de DSC, que pelo confronto com a análise de resistividade elétrica releva ser a transição de B2 ( R. Bem como que o início da transformação de R ( B19’ se dá em temperaturas inferiores a mínima utilizada na análise de DSC.
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Fig. 3 - Análises de (a) DSC e (b) RE da Amostra 3.
Os resultados das diferentes análises (dureza Vickers, DSC e RE) corroboraram demonstrando que a Amostra 2 (NiTi austenítica) ser austenística pelas análises de DSC e RE e valores superiores de dureza Vickers. A Amostra 3 (liga NiTi martensítica) apresentou valores de dureza muito próximos da Amostra 2, pela presença da fase-R e B2 juntamente com B19’ à temperatura ambiente.

A análise química revelou que as Amostras 2 e 3 apresentaram maior percentual em Ni devido a temperatura de reversão ao campo austenítico ser ao redor da temperatura ambiente. A amostra 1 apresentou outros elementos químicos, característicos de um aço inoxidável austenítico da série 304 (18 a 20%Cr e 8 a 10,5%Ni, percentual em peso). 

CONCLUSÃO
Com base nas técnicas termofisicas utilizadas foi conclusivo que o uso da análise de resistividade elétrica permitiu definir claramente as transições de fase presentes no material, além poder confirmar se as temperaturas mínimas adotadas nas análises de DSC foram suficientes para ter a completa transformação martensíticas nos materiais estudados. Enquanto os resultados relacionados às fases estáveis à temperatura ambiente para os fios em estudo revelaram que:

- Amostra 1: material austenítico à temperatura ambiente e se enquadrou na classe dos aços inoxidáveis austeníticos da série 304; 

- Amostra 2: classificada como superelástica, ou seja, capaz ter a transformação martensítica induzida mecanicamente a partir de um material completamente austenítico, apresentou evidência da fase martensítica R à temperatura ambiente, possivelmente devido ao tratamento prévio de memorização que sofreu para definir sua forma, assim as tensões residuais foram capazes de induzir a formação intermediária da fase-R; 

- Amostra 3: classificada como uma liga termoativada com EMF, apesar de apresentar evidência de alguma austenita à temperatura ambiente. 
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Ni-Ti ALLOY AND ITS ORTHODONTIC APPLICATION 
ABSTRACT
This study aimed to elucidate the structural and thermophysical characteristics of Ni-Ti and stainless steel orthodontics wires. To this evaluate, were selected orthodontics archwires available in brazilian market of Ni-Ti alloy (heat-activated  and superelastic) and stainless steel alloy. The samples were submitted to microhardness test, differential scanning calorimetry (DSC), electrical resistivity (ER) and chemical analysis using an X-ray energy dispersive spectrometer (EDS) installed on the scanning electron microscope (SEM).  The results confirmed that the martensitic heat-activated archwires are more flexible to use in initial phases of orthodontic treatment, when the teeth are still misaligned, however after its use in oral environment, this archwires became austenitic. In other words, these archwires only facilitate the orthodontist work, but not be able to reduce the force.  Besides that, this archwires could suffer plastic deformation, because of R phase presence with B2.
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