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Resumo

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito de tratamentos térmicos sobre as temperatu-
ras de transformagao de fase e no comportamento mecanico de trés limas endodonticas:
MTwo#30(.05), K3#30(.04) e K3XF#30(.04).

As limas em estudo foram sujeitas a tratamentos térmicos entre 250 e 400°C durante
1 h, seguidos de témpera em agua. Foi realizada analise térmica para determinar as
temperaturas de transformacao de fase. As propriedades mecanicas das limas foram
testadas recorrendo a equipamentos que tentam simular o canal do dente, para testar
a lima quando sujeita a esfor¢os de torcao (dispositivo desenvolvido pela mestranda) e
de flexao combinada com rotagao (dispositivo ja existente). Foram também explorados
resultados obtidos em estudos anteriores relacionados com a caracterizacao estrutural

das limas, com recurso a radiacao de sincrotrao: sem qualquer esfor¢o aplicado e sob flexao.

Os tratamentos térmicos alteraram as temperaturas de transformacao de fases, sendo que
estas aumentaram com o aumento da temperatura de tratamento térmico. Tendo em conta
o comportamento mecanico, a lima K3XF é a que apresenta maiores angulos de torcao até
a fratura, no entanto a MTwo é a que apresenta menores valores de momento de tor¢ao

até a fratura. A lima K3 é a que apresenta o maior numero de ciclos até a fratura.

Palavras-chave: (NiTi) (Limas Endodonticas) (Tratamentos Térmicos) (Fadiga por cicla-

gem) (Testes de tor¢ao) (Analise Térmica)
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Abstract

The purpose of this study was to evaluate the effect of heat treatments on the transforma-
tion temperatures and mechanical behaviour of three endodontic files: MTwo#30(.05),
K3#30(.04) and K3XF#30(.04).

The files studied were subjected to heat treatments between 250 and 400°C for 1 h fol-
lowed by water quenching. Thermal analysis was performed to measure the values of
phase transformation temperatures while the mechanical properties were tested using
equipment that attempted to simulate the tooth canal, in order to test the behaviour of
file when subjected to torsion (device developed by the student) and when subjected to
bending combined with rotation (existing device). Results achieved in previous studies
related to structural characterization of the files using synchrotron radiation was also

explored: without any effort applied and with bending stress.

The heat treatments changed the values of phase transformation temperatures and these
were found to be higher, as the heat treatment temperature increases. Concerning the
mechanical tests, the K3XF file showed the highest angle values to fracture, however
MTwo is the one with lower torque values. The K3 file is the one with the largest number

of cycles to fracture.

Keywords: (NiTi) (Endodontic Files) (Heat Treatment) (Cyclic fatigue) (Torsional test)

(Thermal analysis)
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Introducao

1.1 Enquadramento

O estudo das limas endodonticas vem no seguimento de trabalhos ja desenvolvidos nesta
area que mostram o efeito dos tratamentos térmicos quer nas propriedades térmicas
como nas propriedades mecanicas das limas. Tentou-se criar em laboratério situagoes
semelhantes as que as limas sao sujeitas quando em servico, a fim de poder estudar o
seu comportamento. As limas estudadas neste trabalho foram trés limas endodonticas:
MTwo#30(.05), K3#30(.04) e K3XF#30(.04), pois sao limas relativamente recentes e que
tém vindo a ser estudadas pelo grupo de trabalho que integro. Estas limas diferenciarem-
se na sua geometria de seccao reta (MTwo vs K3/K3XF) e no diferente processamento
no fabrico (K3 vs K3XF). Desta forma, existe a possibilidade de comparar as limas em
questoes de natureza geométrica e de processamento. Questoes que foram levantadas
durante esses estudos (em particular a escolha de temperaturas para o tratamento térmico

da lima e a sua influéncia) vao ser objeto de estudo no decorrer deste trabalho.

1.2 Limas Endodonticas

Ao longo dos tempos a necessidade da evolucao dos materiais tem sido notéria. Cada
vez mais os materiais tém de acompanhar as necessidades das pessoas e tentar que estas
tenham uma melhor qualidade de vida. Os materiais ligados a medicina sao muito impor-
tantes para cumprir este objetivo, sendo que a medicina dentéaria é uma area onde existe

cada vez mais procura.

As limas endodonticas de niquel-titanio (Ni-Ti) sao utilizadas ha mais de trés décadas,
substituindo as de aco inoxidavel, visto apresentarem uma maior capacidade de flexao e de
torcao, associadas a um maior tempo de vida do instrumento [1-3]. Estas ligas apresentam,
para uma baixa tensao uma grande capacidade de deformacao que pode ser recuperada
(em comparagao com outras ligas metalicas), o que é vantajoso pois permite ao instru-
mento deformar facilmente com a entrada no canal [3-5]. Todas estas caracteristicas em
simultaneo tornam-se interessantes tendo em conta o objetivo do componente, visto que
os canais dos dentes sao curvos e o instrumento em servigo esta sujeito a uma rotacao em
simultaneo com a flexao. Desde essa data até aos dias de hoje as limas endodonticas tém

vindo a ser tema de estudo, a fim de melhorar o seu desempenho [3, 5-8].

Um dos aspetos mais importantes é a determinagao da fase cristalografica presente/estavel
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a temperatura de trabalho destes componentes (tendo em conta que a temperatura bocal
é cerca de 37 °C), visto que esta ird determinar o comportamento do mesmo. Estas ligas,
com composi¢ao aproximadamente equiatémica (50-55 at% Ni e 45-50 at% Ti), [3, 9-11]
apresentam duas propriedades funcionais caracteristicas: a superelasticidade (SE) e o
efeito de memoria de forma (EMF). Estes ocorrem devido a reversibilidade entre as fases
cristalograficas presentes neste sistema, austenite e martensite. Esta reversibilidade pode
ocorrer devido a alteragdes de temperatura e/ou por processos mecanicos. Por exemplo,
quando a lima se encontra austenitica e sofre esforcos de flexao ocorre a formacao de
martensite induzida por tensao, que quando o esforco é retirado volta a fase austenitica. A
primeira fase descrita, é a fase de alta temperatura com estrutura B2 de simetria ctbica, e
a segunda fase é a de baixa temperatura, com estrutura B19’ de simetria monoclinica. E
importante ter presente que o objetivo é que os componentes em estudo apresentem a fase
austenitica estavel, a temperatura de trabalho [10, 12-15]. Entre as fases de alta e baixa
temperatura pode por vezes ocorrer uma fase intermédia, designada de fase-R que resulta

de uma distor¢ao do tipo trigonal da fase de alta temperatura.

O principal problema da utilizagao destas ligas como instrumentos endodonticos, é que
as mesmas apresentam um alto risco de fratura. Esta fratura ocorre devido aos ciclos
repetidos de rotagao acompanhada de esforcos de flexao e tor¢ao (devido a curvatura do

canal) (Figura 1.1).

Figura 1.1: Esquema de uma lima endodontica em servico (adaptado de [16])

Existem duas principais razoes para a ocorréncia de fratura da lima: por fadiga devido
a rotagao/flexao e por torcao. A fratura por fadiga ocorre quando a lima é submetida
a ciclos sucessivos de alternancia entre for¢as de compressao e de tragao o que leva a
uma fadiga estrutural devido a reversibilidade de fases entre a austenite e a martensite, e
consequentemente a quebra da lima. A fratura por tor¢ao ocorre quando a ponta da lima
entra numa zona do canal mais estreita, ficando aprisionada e deixa de conseguir acom-
panhar a rotagdo imposta. Neste caso, a lima ultrapassa o seu limite elastico e deforma
plasticamente, acabando no limite por quebrar. Ambas as possiveis falhas sao dificeis
de prever pois a lima podera nao apresentar sinais de deformacao visiveis. Tendo em

conta a literatura, a percentagem de ocorréncia de cada um dos casos nao é consensual, no
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entanto é comum a afirmagao que a falha por fadiga em rotacao/flexao apresenta maior
probabilidade de ocorréncia. [15, 17-19].

As limas endodonticas de Ni-Ti presentes no mercado, apresentam varias caracteristicas
diferentes: a sua composicgao; o tipo de fabrico; e o design (geometria e conicidade). Todas
estas caracteristicas influenciam as propriedades mecanicas e consequentemente o com-
portamento do componente. Quando se comparam limas tém de ser tidas em conta todas

estas caracteristicas [7, 11, 20-25].

1.3 Tratamentos Térmicos

Para um melhor desempenho destes componentes (a nivel mecéanico) é vantajosa a realiza-
cao de tratamentos térmicos. As ligas ligeiramente ricas em Ni mostram interesse para a
realizacao de tratamentos térmicos pois o limite de solubilidade varia acentuadamente, o
que resulta numa alteracao da composicao quimica do componente, através da formacao
de precipitados (Fig. 1.2). Os compostos intermetalicos formados serao ricos em Ni, po-
dendo ser NiyTis, Ni3Ti, e Ni;Ti, dependendo da temperatura do tratamento térmico e
do seu tempo de estadia a essa temperatura (Fig. 1.3). Em conclusao, a formagao destes
precipitados acaba por, indiretamente, modificar os valores das temperaturas de trans-
formacao das respetivas fases [12, 26]. Através da Fig. 1.4 pode ver-se que uma pequena
alteragao na composicao da matriz deste tipo de ligas leva a uma alteracao significativa

das temperaturas de transformacao de fase.
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Figura 1.2: Diagrama de fases NiTi, para a zona de composi¢ao equiatémica (adaptado de [27])
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O método de fabrico das limas endodonticas influencia as temperaturas de transformacao,
devido aos tratamentos termomecanicos e de superficie a que estas estao sujeitas. Esta
¢ a razao pela qual um tratamento térmico posterior pode mostrar-se vantajoso, pois
pode permitir um aumento do tempo de vida da lima, conseguido através de fendmenos
térmicos. Ja foi comentada a possibilidade de modificagao das temperaturas de inicio e fim

de transformacoes de fase (M;,Mg,A;,A¢), tendo em conta que A¢ deve ter valores abaixo
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CAPITULO 1. INTRODUCAO

da temperatura bocal, garantindo que o componente nao fica com presenca de martensite
residual em servico. Para além disso pode ter-se relaxacao de tensoes e eliminacao de
defeitos, o que pode proporcionar um melhor desempenho em termos de resisténcia a
fadiga e a torgao, até a fratura do material [28].
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Figura 1.3: Curva Tempo-Temperatura-Transformacao para o sistema NiTi, para a zona de compo-
sicdo equiatoémica (adaptado de [12])
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Figura 1.4: Variagao da temperatura de inicio de transformacao martensitica (M;) com a composi¢ao

da matriz da liga NiTi (adaptado de [12])
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Através das Figuras 1.2 e 1.3 pode ver-se a que temperaturas o tratamento térmico pode
ser mais favoravel e pode influenciar as temperaturas de transformacgao. Nos estudos
revistos as temperaturas escolhidas encontram-se habitualmente entre os 300 °C e 600 °C.
O tempo de permanéncia do material pode ser entre 30 minutos e 60 minutos. Os fornos
utilizados podem ser ao ar, em vacuo ou em atmosfera inerte, mas no final deve ter-se em

aten¢ao como cada atmosfera pode influenciar o componente [10, 14, 15, 26, 29, 30].

1.3.1 Fase-R

Como ja referido, para além das duas principais fases cristalograficas, pode ter-se a
presenca de fase-R. Esta fase pode ocorrer, entre as transformacgoes de austenite para
martensite, ou vice-versa (em que temos R; e Rf em ambos os sentidos de transformacgao).
Resumindo, as transformagoes podem dar-se numa s6 etapa (B2 — B19” ou B19” — B2),

ou o mais usual, por etapas (B2 > R — B19’ouB19’ - R — B2) [12, 31, 32].
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Algumas limas passam por processos térmicos que lhe conferem a presenca desta estrutura
cristalina, a fase-R. A formacao de fase-R é favorecida pela presenca de NiyTi; que provoca
uma distor¢ao na rede cristalina entre as transi¢coes de fase. Por sua vez também ha a
formacao de pontos de maior tensao em volta destes precipitados [32]. Estudos recentes
mostram que a presenga de fase-R confere as limas endodonticas uma maior flexibilidade
para uma menor forca e uma maior resisténcia a fadiga do que as tradicionais limas de
NiTi [21, 31, 33, 34]. Outros, mencionam como possiveis casos de estudo futuro, com o
objetivo de melhorar o desempenho clinico, a influéncia dos tratamentos térmicos tendo

em conta a hipotese da introdugao de fase-R nestes instrumentos. [21, 35].

Algumas limas, realizadas com tecnologias recentes, apresentam fase-R perto da tempe-
ratura de trabalho. Estudos que comparam estas limas com outras sem fase-R presente,

mostram que as novas limas apresentam maior resisténcia mecanica [21, 33, 34].

Miyai et al. (2006) [36], mostra que as temperaturas de transformacao sao alteradas com
tratamentos térmicos assim como as suas propriedades mecanicas que sao melhoradas.
Shen et al. (2013) [34] compara duas limas com a mesma geometria em que relaciona as
suas propriedades mecénicas (tor¢ao e flexao) com as propriedades térmicas (Mg, Mg, Aq
e A¢). Faz ainda analise estrutural por difracao de raios-X para confirmar a presenca da
austenite. Yahata et al.(2009) relaciona as temperaturas de transformacao de fase com as
temperaturas dos tratamentos térmicos, concluindo que o aumento de umas aumenta as
outras. Reconhece a presenga de fase-R nas curvas de analise térmica realizada. Compara
os resultados térmicos com os mecanicos que obteve determinando qual a rela¢ao dos
tratamentos térmicos com os valores de momento de flexao a fratura, e maior tempo de
vida dos instrumentos analisados. Zinelis et al. (2007) [14] e Ebihara et al. (2011) [30]
assim como Ha et al. (2013) [21] e Lopes et al. (2013) [33] fazem o mesmo tipo de analise
mas tendo em conta diferentes limas. No caso dos dois altimos referenciados tém em
conta um tratamento denominado "R-phase technology"num tipo de lima mais recente no
mercado. A grande diferenca nos diferentes trabalhos sao os diferentes tipos de limas

analisados, assim como a sua geometria.

1.4 Geometria das limas

Varios estudos demonstram que a geometria da seccao transversal das limas endodonticas,
assim como a sua conicidade e o seu diAmetro nominal, tém muita influéncia nas suas
propriedades mecénicas [11, 18, 20, 22, 23, 25].

Alguns autores tentam fazer relagoes entre estas propriedades: é esperado que quanto
maior o diametro destes instrumentos, maior a area da seccao transversal e consequen-
temente maior o valor do torque maximo. No entanto quando mais fina a lima, maior a

flexibilidade. Espera-se que quanto maior for a conicidade e o diametro nominal, maior
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sera a resisténcia a flexao. [11, 18, 23, 25].

Tendo em conta todas estas caracteristicas torna-se dificil comparar os resultados entre
limas com geometrias e/ou conicidades diferentes. £ importante lembrar que os testes sao
realizados em laboratério e embora se tente que as condigdes sejam as mais semelhantes
com os casos clinicos, na realidade os canais dos pacientes sao todos diferentes, assim
como cada um dos tratamentos que o médico escolhe aplicar. Ha muitas variagdes na

curvatura ou diametro do canal do dente do paciente, entre outras implicagoes.

Em conclusao, olhando para todos os estudos pode ver-se que os erros associados aos resul-
tados mecanicos sao bastante grandes. Isso mostra que ¢ dificil padronizar os resultados e
em alguns casos sao mesmo muito dispares os valores associados ao momento da fratura,

visto depender de tantos fatores diferentes [11, 18, 25].



Materiais e Métodos

2.1 Materiais

Foram utilizadas trés tipos de limas de NiTi distintas, com diferentes geometrias, mas
com o mesmo valor de didmetro de ponta (Figura 2.1): MTwo #30(.05) (VDW GmbH,
Germany), K3 #30(.04) (SybronEndo, Mexico) e K3XF #30(.04) (SybronEndo, Mexico).

2.1.1 Geometria das Limas

A geometria das limas esta relacionada com a secgao transversal que apresentam [18,
20, 23]. O diametro nominal, ou DO, corresponde ao tamanho da ponta do instrumento,
este diametro é indicado pelo fornecedor na embalagem [19]. As limas apresentam uma
zona conica (zona trabalhada da lima) e é nessa zona que se pode definir a conicidade das
limas, também conhecida como Taper, que € a diferenca entre os diametros milimetro a

milimetro. Este nimero é também indicado pelo fornecedor [19].

MTwo .05(30)
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Figura 2.1: Esquema das limas MTwo e K3XF, mostrando as zonas de estudo das limas e as suas
geometrias (adaptado de [37, 38])

Tendo em conta as limas utilizadas neste estudo sabe-se que a lima MTwo, apresenta uma
conicidade variavel ao contrario das restantes limas. Todas apresentam o mesmo diametro
nominal #30, mas conicidades diferentes, a K3 e K3XF apresenta um valor de 0.04 e a
MTwo de 0.05. As limas K3 e as K3XF sao semelhantes geometricamente, diferem apenas
no modo de processamento, é referido pelos fornecedores que a lima K3XF apresenta um

tratamento denominado "R-phase technology"[37-39].
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2.2 Meétodos

2.2.1 Tratamentos Térmicos

As limas sofreram diferentes tratamentos térmicos (TT): 250, 300, 350 e 400 °C durante
60 minutos, com temperatura controlada por um termopar, num forno TermoLab. Para
melhor controlo da temperatura o termopar foi colocado muito proximo das limas, sendo
estas colocadas num porta-amostras refratario dentro do forno. Por fim sofreram um
arrefecimento rapido (témpera) em agua a temperatura ambiente. A fim de comprovar
se as temperaturas de tratamento térmico estariam a ser bem medidas, foram realizadas
simulac¢oes dos TT em forno, no equipamento de DSC para temperaturas de 250, 300 e

350 °C, em que a velocidade de aquecimento e arrefecimento foi constante, de 10 °C/ min.

2.2.2 Analise Térmica

Para determinar as temperaturas de transformacgao utilizou-se a técnica de Calorimetria
Diferencial de Varrimento (DSC - Differential Scaning Calorimetry) com recurso ao equi-
pamento Netzsch DSC 204 F1 Phoenix. O cabo de cada lima foi cortado em 3 pedacos
de forma a alcangar um peso de aproximadamente 50 mg e colocado num cadinho de
aluminio. Como referéncia o equipamento possui um outro cadinho de aluminio que
permaneceu vazio. Ambos os cadinhos foram colocados num ambiente de azoto gasoso.
Foram realizados dois tipos de analise: uma com um ciclo de arrefecimento até -150
°C e aquecimento até 100 °C (Figura 2.2) e uma outra, denominada por arrefecimento
interrompido, em que a amostra no seu ciclo térmico foi arrefecida até -40 ou -30 °Ce,
novamente, aquecida até 100 °C (Figura 2.3). O equipamento regista a temperatura da
amostra e o seu fluxo térmico por unidade de massa. As temperaturas de inicio e fim das

respetivas transformacgoes foram determinadas apos a subtracao da linha base.

100°C 100°C
100°C 100°C

25°C 25°C

25°C 25°C

-30/-40°C

Figura 2.2: Esquema do 1° ciclo térmico Figura 2.3: Esquema do ciclo térmico interrom-
pido

Foram ainda realizados dois tipos de rampas de aquecimento: até 400°C a limas sem TT
prévio e até 450 °C a limas com TT de 400 °C, com o objetivo de identificar fendmenos

que possam ocorrer durante os TT.
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2.2.3 Analise Mecanica
2.2.3.1 Ensaios de Torcao

Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente (24 °C). Foi realizada ciclagem
mecanica (10 ciclos entre 180 ° e 0 N de Forca) seguida de torcao até a fratura das limas. A
torcao e ciclagem das limas foram realizadas através de um engenho, utilizando a maquina
de tragaio AUTOGRAPH SHIMADZU modelo AG500Kng equipado com SHIMADZU
célula de carga do tipo SFL-50N AG. Como se pode ver na Figura A.1 (apéndice A) o
engenho apresenta um sistema de aprisionamento da lima e um tambor, no qual se enrolou
um fio que quando tracionado faz o sistema rodar de forma a torcer a ponta da lima que
se encontra presa entre duas placas metalicas. O aprisionamento da lima foi feito a 3 mm

da ponta e a velocidade de tragao foi de 120mm/min o equivalente a 2rpm.

2.2.3.2 Ensaios de Rotacao/Flexao

Todos os ensaios foram realizados a 37 °C. O controlo de temperatura foi realizado através
da passagem de agua num circuito ao longo de uma plataforma que simula o canal do
dente a tratar. As limas foram sujeitas a um raio de curvatura de 10 mm. A flexao é imposta
entre 1 a 2 mm da ponta, e a rotagao imposta é de 300 r.p.m. utilizando um contra-angulo
20:1 handpiece (WH, Austria) e um motor TC-Motor 3000. A lima foi lubrificada com
vaselina. O tempo de rotagdo da lima até a sua fratura foi contabilizado através de um
cronémetro. O numero de ciclos a fratura (NCF) foi calculado através da multiplicagao
das rotacoes impostas pelo tempo total contabilizado. A distancia da fratura a ponta foi
medida com uma craveira (precisao de 0,05 mm). Na Figura A.6 (apéndice A) pode ver-se
uma explica¢do do engenho mais detalhada. Este engenho foi desenvolvido e utilizado

pelo Doutor Sancho Correia no desenvolvimento da sua tese de doutoramento [6, 35].

2.2.4 Analise Estrutural

A difragao de raios-X (DRX) foi realizada nas limas como recebidas (CR), comparando as
limas sem deformacao com as fletidas. As limas fletidas foram deformadas com um tubo
de vidro com um raio de curvatura de 10 mm. Os ensaios foram realizados na linha P-07
de PETRA-III (DESY, Hamburgo), utilizando radiacdo de sincrotrao (87 keV/0,1422 A)
em modo de transmissao e o feixe incidente foi perpendicular ao eixo de flexao da filma.
As limas foram analisadas desde a ponta até ao cabo utilizando um feixe de dimensao
0,5x0,1ym? e com um espagamento entre dois pontos consecutivos de 0.25 mm. Um
detetor 2D MAR3450 colocado a uma distancia de 1090 mm da amostra, foi utilizado para
capturar os anéis de Debye-Scherrer. Estes anéis foram integrados de 0 a 360 ° utilizando o
software Fit2D. As limas com tratamentos térmicos, mas nao deformadas, foram também

comparadas com as CR.
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Estas analises foram realizadas em duas campanhas, em Maio de 2012 e Dezembro de 2012
pelo Professor Doutor Francisco M. Braz Fernandes em conjunto com o Doutor Sancho
Correia e com o Mestre em Engenharia de Materiais Joao Pedro Oliveira. O tratamento
de resultados foi realizado pela Doutora Angela Machado, em conjunto com o Mestre em
Engenharia de Materiais Jodo Pedro Oliveira e com Professor Doutor Francisco M. Braz

Fernandes.
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Resultados e Discussao

As limas endodonticas foram analisadas térmica e mecanicamente como referido no capi-
tulo anterior. Estas diferem na sua geometria (sec¢ao transversal). Uma implicacao direta
da influéncia da geometria prende-se com os pontos onde as tensoes se irdo acumular, que

serao distintos e logo o comportamento das limas é diferente.

3.1 Analise Térmica por DSC

Nas Figuras 3.1, 3.2, 3.3, 3.4, 3.5 e 3.6 pode ver-se o efeito dos tratamentos térmicos nas

temperaturas de transformacao das diferentes limas.

-—
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Figura 3.1: Curvas de analise por DSC, para a lima MTwo para cada um dos tratamentos térmicos
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Figura 3.2: Evoluc¢do do valor das temperaturas de transformacao de fase para cada tratamento
térmico para a lima MTwo
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Figura 3.3: Curvas de analise por DSC, para a lima K3 para cada um dos tratamentos térmicos

50
45 ] ) /
40 -

35

30

25 ]
20 4
15 ]
10
5
04
5
10 4
15
20

Temperatura (°C)

f

oA

s

+Rf

RS

T T T T T
CR TT 250 TT 300 TT 350 TT 400

Amostra

Figura 3.4: Evoluc¢ao do valor das temperaturas de transformacao de fase para cada tratamento
térmico para a lima K3
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Figura 3.5: Curvas de andlise por DSC, para a lima K3XF para cada um dos tratamentos térmicos
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Figura 3.6: Evolucao do valor das temperaturas de transformacao de fase para cada tratamento
térmico para a lima K3XF
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Tendo em conta as Figuras 3.1, 3.3 e 3.5 pode notar-se que na curva de aquecimento
existem dois picos endotérmicos, o que mostra a presenca de duas transformacoes de fase.
Para temperaturas mais baixas tem-se o inicio da transformacao de fase martensitica em
fase-R seguida da transformacao de fase-R em fase austenitica (para maiores temperatu-
ras). Nas curvas de arrefecimento para o caso das limas MTwo e K3 tem-se apenas um
pico exotérmico notdrio que se pode concluir que pertence a transformacao de fase da
fase-R (B2 — fase-R), por diversas razdes: devido a sua baixa histerese térmica em relagao
as temperaturas do pico associado a transformagao da fase-R na curva de aquecimento;
as temperaturas associadas a transformacao em martensite sao usualmente mais baixas;
nas analises térmicas interrompidas (até -40 °C no caso da MTwo e -30 °C nos casos das
restantes limas) os Ginicos picos presentes apresentam valores associados a energia de
transformag¢ao muito semelhantes, podemos entao concluir que sao referentes a mesma
transformacao de fase (no aquecimento fase-R em B2 e no arrefecimento B2 em fase-R).
As temperaturas para a analise térmica da andlise interrompida foram escolhidas tendo

presente que nao era pretendida a formac¢ao de martensite durante o arrefecimento.

Nas Figuras 3.2, 3.4 e 3.6, pode ver-se a evolucao das temperaturas de transformagao
de fase (Rg, R¢, Ag e Ag) e nas Figuras 3.7, 3.9 e 3.11 os valores de energia associado a
cada uma dessas transformacoes (as areas associadas aos picos). Nas Figuras 3.8, 3.12
e 3.10 tem-se os resultados das curvas DSC para as analises térmicas interrompidas. O
calculo das areas foi realizado com recurso a esses resultados, utilizando o software do
equipamento de DSC, na Figura 3.13 tem-se um exemplo. Os valores das areas sao muito
proximos e em todos os casos o valor da energia na transformacao fase-R em B2 é maior do
que na transformacao inversa. Isto acontece pois, mesmo com arrefecimento interrompido,

pode haver formac¢ao de martensite, mesmo que seja em muito pouca quantidade.

A transformagao de fase-R em martensite na curva de arrefecimento na maioria dos casos
nao ¢ notodria, apresentando apenas uma pequena oscilacao na curva que pode representar
o inicio da transformacao, sendo que o seu fim é para temperaturas menores a -150 °C.
No entanto, para o caso dos tratamentos térmicos de 400 °C/1 h e para a lima K3XF CR
e com os TT tal nao acontece, podendo distinguir-se dois diferentes picos na curva de
arrefecimento mostrando a presenca da transformacao de fase-R para B19’ (para menores

temperaturas que a transformagao B2 em fase-R).

Tendo em conta as limas como recebidas, a cerca de 37 °C todas tém a fase B2 estavel. As
temperaturas de Af aumentam com o aumento da temperatura do tratamento térmico re-
cebido, sendo notorio o deslocamento dos picos para temperaturas maiores, o que também
é relatado na literatura [15, 26, 29]. Analisando as temperaturas de tratamento térmico
e a sua influéncia, conclui-se que apenas os tratamentos térmicos para temperaturas
menores que 350 °C no caso das limas MTwo e K3 e 300 °C no caso da K3XF, se mostram

favoraveis tendo em conta as temperaturas de A¢. Para casos opostos durante o tratamento
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Figura 3.10: Curvas de analise por DSC, para a
lima K3 para cada um dos tratamentos térmicos,
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Figura 3.11: Comparacao dos valores das
energias associadas a cada uma das trans-
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Figura 3.12: Curvas de analise por DSC, para a
lima K3XF para cada um dos tratamentos térmi-
cos, com arrefecimento interrompido

ao paciente ter-se-ia uma mistura de austenite e fase-R, o que pode nao ser favoravel pois

nao apresentando a fase austenitica estavel nao se obtém o maximo proveito possivel do
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Figura 3.13: Calculo da energia associada a cada uma das transformacgoes de fase, para a lima
MTwo com o TT de 300 °C/1 h.

efeito superelastico. Das trés limas, a K3XF é a que apresenta maiores valores de A¢ para
todos os casos analisados, tendo ainda a particularidade de apresentar resultados muito
semelhantes nas analises térmicas a lima CR e a lima com o TT de 250 °C. Estes resultados
podem sugerir que a lima ja sofreu este tratamento anteriormente: nao s6 nao houve
grande alteracao da curva como a partida ja apresenta temperaturas de transformagao de

fase mais elevadas que as restantes limas.

Tendo ainda em conta as curvas de analise por DSC, pode observar-se um fenémeno
interessante relacionado com os picos associados as transformagoes de fase. A largura dos
picos assim como a sua intensidade variam para os diferentes TT. Para todas as limas até ao
TT de 350 °C existe um aumento da largura dos picos, o que sugere uma heterogeneidade
de composi¢ao no grao. Esta heterogeneidade pode criar tensoes internas ou residuais e
consequentemente uma heterogeneidade na transformacao ao longo dos graos, o que leva

a um espraiamento do pico, como se a transformagao ocorresse por fases.

E relatado que os tratamentos térmicos podem melhorar o desempenho mecanico das
limas. Como tal as limas por inteiro sofreram os tratamentos térmicos no forno para
serem seguidamente submetidas a ensaios mecanicos. O controlo das temperaturas de
tratamento térmico é muito importante e, para comprovar o controlo da temperatura
no forno foram utilizados resultados de ensaios ja realizados de tratamentos térmicos
a 250, 300 e 350 °C durante 1 hora, no equipamento de DSC para comparagao entre
os resultados entre as analises térmicas das amostras obtidas com o tratamento térmico
realizado no forno e no equipamento de DSC, onde ha um controlo maior de temperatura.
Os resultados foram os esperados uma vez que as curvas associadas a0 mesmo tratamento
térmico foram coincidentes ou muito semelhantes. Nas Figuras 3.14, 3.15 e 3.16 pode

ver-se exemplos.

Para o caso dos tratamentos térmicos de 250 e 300 °C, este resultado também demonstra
que os fenémenos de precipitagao sao muito lentos, pois mesmo com velocidades de

aquecimento e arrefecimento diferentes, sendo que a velocidade de aquecimento no forno
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Figura 3.14: Curva de DSC da lima MTwo para comparagao entre o TT realizado no forno e no
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Figura 3.16: Curvas de DSC da lima MTwo para comparagao entre o TT realizado no forno e no

DSC para o TT de 350 °C

€ maior e a de arrefecimento é menor do que no DSC que é sempre controlada a 10 °C/

min, a precipitagdo ocorre maioritariamente no tempo de estadia e é semelhante nos dois

casos. Por outro lado as temperaturas de tratamento térmico sao baixas, o que também
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leva a uma menor velocidade de precipitagao e a uma menor influéncia das velocidades de
aquecimento/arrefecimento. O mesmo nao acontece no caso do tratamento térmico de 350
°C em que existe uma ligeira diferenca entre os dois resultados, sendo que as transforma-
¢Oes de fase se dao para temperaturas ligeiramente menores, ou seja, neste caso ja existe
influéncia das diferentes velocidades de aquecimento/arrefecimento e consequentemente
a quantidade de precipitados. Devido também ao facto da temperatura ser mais elevada,

também pode haver uma maior amplitude de variagao de temperatura no forno.

As Figuras 3.17 e 3.18 mostram a variacao de energia das amostras com a temperatura.
Essa variacao de energia pode estar relacionada com processos de recristalizacao, relaxagao

de tensoes e precipitacgao.

T

——Lima MTwo
——Lima K3
——Lima K3XF

T0,002 mW/mg

Fluxo de Calor (U.A.) - Exo

T T T T T T T T T T T T T
100 150 200 250 300 350 400
Temperatura (°C)

Figura 3.17: Curvas DSC obtidas para as diferentes limas (CR) durante a rampa de aquecimento
até 400 °C
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——Lima K3XF

10,0025 mW/mg

Fluxo de Calor (U.A.) - Exo

T T T T T T
100 200 300 400
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Figura 3.18: Curvas DSC obtidas para as diferentes limas (ap6s TT a 400 °C) durante a rampa de
aquecimento até 400 °C

Na Figura 3.17 aqueceram-se as limas até 400 °C (a 10 °C/ min) e pode ver-se um pico
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exotérmico a mais baixas temperaturas e outro nos 350 °C. Todas as limas apresentam
comportamento semelhante. A temperaturas mais baixas é esperado que ocorra relaxacao
de tensoes e fendmenos de recuperagao associados a deformacoes a frio ou tratamentos de
superficie. A perturbacao que ocorre aos 350 °C é associada a fenémenos de precipitacao
de compostos ricos em Niquel, em particular NiyTi3, ou fenémenos de recristalizagao.
Analisando a Figura 3.18 pode-se comprovar esta tGltima analise, visto que uma vez que as

amostras ja foram aquecidas até 400 °C ja nao apresentam este segundo pico.
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3.2 Analise Mecanica

A Tabela 3.1 mostra o nimero de amostras testadas para cada situagdo de ensaio mecanico.

Os resultados detalhados encontram-se no apéndice B.

Tabela 3.1: Numero de ensaios realizados para cada uma das limas

Lima MTwo K3 K3XF
TT CR | 250 | 300 | 350 | 400 | CR | 250 | 300 | 350 | 400 | CR | 250 | 300 | 350 | 400
Tor¢ao 4 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Rotagao/Flexao | 2 2 2 1 1 2 2 2 1 1 2 2 2 1 1

3.2.1 Ensaios de Ciclagem em Torcao

Para analisar estes resultados deve ter-se presente a fase cristalografica estavel na lima a
temperatura do ensaio, temperatura ambiente. A lima MTwo assim como a K3 comega a
apresentar fase-R a partir do TT de 300 °C/1h, aumentando a quantidade da mesma com
o aumento da temperatura do tratamento. A lima K3XF apresenta fase-R logo na lima CR,

a 350 °C ja nao ha presenca de austenite e a 400 °C ja existe martensite.

Nas Figuras 3.19, 3.21 e 3.23 pode ver-se a amplitude angular que nao foi recuperada
para cada um dos dois ensaios realizados e para cada um dos TT realizados as limas. Nas
Figuras 3.20, 3.22 e 3.24 pode ver-se para cada um dos dois ensaios realizados, o angulo

de torgao até a fratura em fungao do tratamento térmico sofrido pelas limas.
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Figura 3.19: Amplitude angular nao recupe- Figura 3.20: Valores do dngulo maximo até a
rada pela lima MTwo com os diferentes TT fratura por tor¢ao para as limas MTwo com

os diferentes TT

Para a lima MTwo tem-se um maior angulo de tor¢ao até a fratura e uma amplitude
angular nao recuperavel menor para o TT de 250 °C/1 h a comparar com a lima CR. No
entanto no tratamento de 300 °C/1 h ha uma descida no valor maximo do angulo, que vai
aumentando com o aumento da temperatura de tratamento térmico, que pode dever-se

a presenca de fase-R. E interessante notar que com o aumento da quantidade de fase-R,
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os diferentes TT

aumenta o valor do dngulo maximo, no entanto também aumenta a amplitude angular
nao recuperavel. A lima K3 apresenta o mesmo tipo de resultado, devido a similaridade
nas propriedades térmicas, isto é, a quantidade de fase-R presente com os TT ser seme-
lhante. Quanto maior a temperatura de tratamento térmico maior a amplitude angular
nao recuperada, devido a diminuicao de quantidade de austenite, que leva a um aumento
da martensite residual presente assim como de deformacao plastica de martensite. A
temperatura de ensaio, a lima K3XF apresenta sempre maiores valores de angulo de
torgao até a fratura, assim como de amplitude angular nao recuperavel. Isto deve-se ao
facto das temperaturas de transformagoes de fase serem mais altas que as restantes limas.
Com o tratamento a 350 e 400 °C/1 h é onde é mais notoéria quantidade de amplitude
angular nao recuperada, o que faz sentido sabendo que a lima apresenta martensite na
sua estrutura cristalina. Para os valores do momento de tor¢ao (torque) maximo de cada
lima o raciocinio é semelhante. Para a lima CR e com TT de baixa temperatura tem-se um
torque estavel, sendo que este oscila com a presenca da fase-R e para TT de 400 °C/1 h é
notoriamente de maior valor em todas as limas. Deve ter-se em conta que mesmo as limas

apresentando-se austeniticas ou com uma grande quantidade de autenite, existe sempre
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alguma deformacao nao recuperavel associada a martensite residual que é induzida pelo
esforco de torcao. Para além disso pode-se ainda ter alcan¢ado deformacao suficiente para

a ocorréncia de deformacao plastica da martensite.

Analisando as limas em conjunto, temos a Figura 3.25 onde se vé claramente uma tendén-
cia crescente para o valor do dngulo de tor¢ao até a fratura, sendo que a lima MTwo é a

que quebra para angulos menores e a K3XF para maiores angulos.
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Figura 3.25: Valores do angulo de tor¢ao até a fratura para cada uma das limas analisadas

Na Figura 3.26 que referencia os valores do torque maximo, pode ver-se que a MTwo ¢
a lima que apresenta menores valor de torque, isto é, apresenta uma maior capacidade
de deformacao para for¢as mais pequenas. Comparando a lima K3 com a K3XF pode
ver-se que a segunda apresenta um valor maximo do torque menor, o que vai de encontro
as especificagoes do fornecedor que afirma que a K3XF tem uma maior capacidade de
deformacao ("maior flexibilidade"). Para TT de maior temperatura tém-se torques maiores,
o que pode parecer estranho devido a maior quantidade de fase-R ou até martensite
presente, no entanto pode ver-se que nesses casos o angulo de tor¢ao até a fratura aumenta

o que justifica o aumento do valor do momento de tor¢ao.

Na Figura 3.27 pode-se analisar os diferentes resultados da amplitude angular nao re-
cuperada em ° das diferentes limas. A lima MTwo é a menos afetada com os tratamento
térmicos para além de que estes. A lima K3 é a que mais deformacao recupera entre
as 3 limas, mostra ainda uma grande alteragdo na amplitude angular ndo recuperada
essencialmente para o TT de 400 °C. A lima K3XF é a que apresenta os maiores valores de
amplitude angular ndo recuperada, sendo que o aumento da temperatura dos TT aumenta

o valor de amplitude angular nao recuperada.

Tendo presente a utilizacao da lima, nao nos podemos esquecer que é necessario garantir
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Figura 3.27: Valores da amplitude angular ndo recuperada para cada uma das limas analisadas

que a mesma esta austenitica a temperatura bocal, se isso nao acontecer a lima perde

a sua propriedade superelastica. O ideal sera um compromisso entre todas as propriedades.

Depois de todos os ensaios realizados, foram ainda realizados 2 ensaios de tor¢ao numa
lima MTwo CR para testar a influéncia do sentido do teste de torgao. E descrito na li-
teratura que o sentido do ensaio de tor¢ao influéncia o angulo de tor¢ao até a fratura,
apresentando maiores valores de angulos no sentido horario. Como tal foi escolhido esse
sentido nos testes realizados. Para comprovar este facto foi realizada esta analise apenas a
lima MTwo CR, face a falta de material. Como se pode ver na Figura 3.28 os valores dos
angulos suportados pela lima até a fratura sdo menores comparados com a mesma lima,

nas mesmas condi¢des, no sentido oposto.
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Figura 3.28: Valores do torque maximo na fratura para cada uma das limas analisadas

3.2.2 Ensaios de Rotagao/Flexao

Os resultados dos ensaios de flexao acompanhada com rotagao (rotagao/flexao) podem ser
visualizados na Figura 3.29. Para a representacao deste grafico foi utilizada a média dos
valores obtidos para a lima CR e com TT de 250 e 300 °C.

A lima MTwo nao apresenta nenhuma melhoria no comportamento mecanico apés os
diferentes tratamentos térmicos, estando os valores relativamente proximos, embora se
registe uma ligeira diminui¢cao do NCF para as limas sujeitas a TT. A lima K3 ¢ a lima
em que o efeito dos TT é mais notorio. Existem grandes diferencas nos valores do NCF
entre TT diferentes, sendo de notar que é com TT perto dos 300 e 350 °C que a lima K3
apresenta as melhores propriedades mecanicas e que essas melhoraram para qualquer dos
TT efetuados. A semelhanga da lima MTwo, a lima K3XF também nao apresenta grande
variacao no NCF com os TT. Um fenémeno comum as trés limas, prende-se com uma

melhoria de propriedades para o TT de 350 °C.

Quando comparando as limas, pode ver-se que entre as trés a K3 é a que apresenta um

maior namero de rotacdes até a fratura, seguida da K3XF e da MTwo.

Analisando as Figuras 3.30, 3.31 e 3.32, é possivel identificar a fase ou as fases cristalogra-
ficas presentes a temperatura do ensaio. As limas CR estao completamente austeniticas,
assim como com o TT de 250 °C. Para a lima K3 ao fim do TT de 300 °C a lima também
esta superelastica, 0 que nao acontece com as restantes limas que comegam a apresentar
fase-R. A partir do TT de 350 °C todas as limas ja apresentam uma maior quantidade de

fase-R, sendo que a 400 °C a estrutura esta maioritariamente fase-R.
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3.2.3 Resultados das Propriedades Mecanicas na Literatura

Na Tabela 3.2 estao descritos os resultados que existem na literatura revista para as

propriedades mecanicas das mesmas limas que foram analisadas.

Tabela 3.2: Resultados de ensaios mecanicos na literatura

Resultados
Torgao Ciclagem
Artigo Limas Obs. Torque Angulo (°) NCF
Effect of R-phase Heat Treatment on #3(1)((304) CR 2'(21\?i?$5 1125,5+109,1 937,5+127,8
Torsional Resistance and Cyclic K35(F =
Fatigue Fracture -Ha et al. 2013 [21] #30(.04) CR 2,26+0,17 (N.cm) 1222,6+148,9 | 1343,5+286,8
. . . K3 CR c/ciclagem 1,2 +0,2
Influence of CYCIIC tor§10nal loading #30(.04) 20x180© (N.cm) 1000+200 600+100
on the fatigue resistance of 3 144015
K3 instruments - Bahia et al. 2008 [40] #30(.04) CR até fratura (N.cm) 800 £120 700+100
Dimensional characterization and K3

mechanical behaviour of CR 1,365+0,124 (N.cm) 826+105 696+67
K3 rotary instruments - Melo et al. 2008 [41]
Torsional Properties of New
and Used Rotary K3 NiTi files
Yared et al. 2003 [42]

A comparison of cyclic fatigue between MTwo
used and new MTwo Ni-Ti #30(.05) CR - - 394,8+15,4

rotary instruments - Plotino et al. 2006 [43] :
Cyclic fatlgue.rems‘tance and three-dimensional MTwo CR
analysis of instruments from two #30(.05) =5 mm a=60 © - - 395+15

nickel-titanium rotary systems - Grande et al.2006 [44] i

K3 CR (outro

#30(.04) fornecedor) 94,78+13,69 (g.cm) | 1303,84+160,1 -

Phase Transformation Behavior and Mechanical K3XF 7,88+1,62 747,42+74,69
. . #25(.04) (N.mm)
Properties of Thermomechanically Treated K3XF 33 0512249
Nickel-Titanium - Shen et al. 2013 [34] K3XF #40(.04) (,N m_m‘) 710,14+110,87

A primeira observagao que se pode fazer quando analisados os resultados da literatura
prende-se com a disparidade de resultados, que se podem ver através dos desvios associa-
dos as medidas. Como também ja foi referido anteriormente, existe uma certa aleatorie-
dade nos resultados devido ao processamento que as limas sofrem, embora se encontre
um padrao, as limas podem fraturar por inimeras razdes: defeitos: quer estruturais quer
superficiais; o facto dos testes em laboratorio terem variantes e condigoes diferentes das
que existem quando as limas sao utilizadas na realidade num canal de um dente. Algo que
também se pode observar € a falta de literatura para a comparacao de resultados sobre a
influéncia de tratamentos térmicos nas propriedades mecanicas das limas, e das limas em

estudo em particular.

Comparando os resultados obtidos pode-se concluir o seguinte: para os ensaios de tor¢ao
os valores dos momentos a torgao sao semelhantes, ou seja, na mesma ordem de grandeza;
os angulos de torcao até a fratura, tanto da lima K3 como da K3XF foram menores que
o esperado, no entanto esta diminui¢ao no valor do angulo pode dever-se ao esforco de
ciclagem que foi sofrido inicialmente; no conjunto, a lima K3XF fratura para angulos
maiores, o que seria de esperar. Tendo em conta os ensaios de flexao acompanhada de
rotagao, a lima MTwo fraturou para um maior NCF (que se pode dever ao raio de curvatura
e angulo de curvatura); a lima K3 obteve o NCF esperado o que ndo aconteceu com a K3XF
em que se obtiveram valores muito menores. De notar que para este ensaio a lima K3
obteve um melhor desempenho que a K3XF, o mesmo se verificou mesmo para as limas

com TT.
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3.3 Analise Estrutural

Analisando as Figuras 3.33, 3.34 e 3.35 pode ver-se que em comparagao com as limas CR as
limas com TT mostram uma maior presenga de fase-R e de martensite. Os picos de fase-R
mostram-se mais intensos com o aumento da temperatura de tratamento térmico, sendo
mais notoria esta variacao para a lima K3XF. Tendo em conta que o ensaio foi realizado a
temperatura ambiente, estes resultados sao esperados visto os ensaios por DSC mostrarem
o deslocamento dos picos associados as transformacoes de fase para temperaturas mais

elevadas, estando a lima maioritariamente com fase-R.

. aOCf-

O - Austenite

# — Martensite

o — R-phase

a
#
.

15 2 3 4

28

Figura 3.33: Analise DRX da lima MTwo CR (preto), com TT 350 °C/1 h (verde) e 400 °C/1 h
(vermelho)

O — Austenite
# — Martensite
o — R-phase

1.5 2 3 4
28

Figura 3.34: Analise DRX da lima K3 CR (preto), com TT 350 °C/1 h (verde) e 400 °C/1 h (vermelho)

Nas Figuras 3.36, 3.37, 3.38, 3.39, 3.40 e 3.41 pode ver-se graficos 3D que consistem na
sobreposi¢ao de analises DRX realizadas ao longo da lima de 0,25 mm em 0,25 mm, sendo

a ponta da lima a parte frontal do grafico e a zona do cabo a parte traseira.

Para todos os casos, os dois picos mais intensos estao associados a presenca de austenite.
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O — Austenite
# — Martensite
o — R-phase

A —Ni,Tig

15 2 3 4
26

Figura 3.35: Andlise DRX da lima K3XF CR (preto), com TT 350 °C/1 h (verde) e 400 °C/1 h

(vermelho)

Comparando as analises das limas CR e fletidas, as ultimas apresentam uma maior in-

tensidade de picos associados a martensite induzida por tensdo. Os picos mostram-se

mais intensos nas zonas de maior tensao da lima. A intensidade dos picos associados a

martensite residual sao maiores no caso da lima MTwo e isso pode dever-se a geometria

em "S"que apresenta menor distribuicao de forcas ao longo da lima. Pode ainda notar-se

que a lima K3XF é a Gnica que apresenta precipitados, o que novamente pode sugerir que

esta foi submetida a algum tipo de TT no seu processamento.

O — Austenite | .
R i O — Austenite
#— Martensite f R
#— Martensite
o — R-phase o

o — R-phase

Figura 3.36: Andlise DRX ao longo da lima Figura 3.37: Analise DRX ao longo da lima
MTwo sem esfor¢o aplicado MTwo sob esforco de flexdo
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O - Austenite
f #— Martensite

O — Austenite

#— Martensite
o — R-phase

15 y e
30
20

Figura 3.38: Analise DRX ao longo da lima K3 Figura 3.39: Analise DRX ao longo da lima K3
sem esfor¢o aplicado sob esfor¢o de flexao

O — Austenite
O — Austenite #— Martensite
#— Martensite o — R-phase
o —R-phase A= Ni,Tiy

A - Ni,Ti,

Figura 3.40: Analise DRX ao longo da lima Figura 3.41: Andlise DRX ao longo da lima
K3XF sem esfor¢o aplicado K3XF sob esforco de flexao
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Conclusoes e perspetivas futuras

Analisando as propriedades térmicas das limas, a primeira conclusao que se pode retirar é
que para menores valores de temperaturas de tratamento térmico do que vem descrito
na literatura, isto ¢, a baixo de 350 °C, ja se obtém resultados interessantes, sendo que
a lima continua superelastica a temperatura bocal. Assim como é descrito na literatura,
com o aumento da temperatura do tratamento térmico obteve-se também o aumento das
temperaturas de transformacao de fase. Para além disto, quando se analisa a variagao das
temperaturas de transformacao de fase, pode reparar-se que estas tendem a estabilizar a
partir dos 350 °C, o que seria uma area interessante para estudar posteriormente, assim
como perceber de que forma esta estabilizacao influencia os resultados mecanicos. De
notar que esta conclusao nao esta em concordancia com o enunciado por alguns artigos que
sugerem a realizacao de TT a temperaturas muito superiores. Neste trabalho provou-se
que para temperaturas de TT superiores a 350 °C a lima deixa de se apresentar completa-
mente superelastica a temperatura bocal, podendo sofrer deformagao nao recuperavel, o

que nao é vantajoso tendo em conta o seu objetivo de trabalho.

Tendo em conta os resultados dos ensaios de tor¢cao a K3XF ¢é a lima que quebra para
valores de angulos até a fratura maiores, seja para a lima CR como com os TT. No entanto é
necessario nao esquecer que a primeira premissa para o bom funcionamento destas limas
€ que ela esteja superelastica a temperatura oral, o que nao acontece para a lima K3XF
com TT a cima dos 300 °C. Essa é também a principal razao pela qual a lima K3XF nao
melhora significativamente os valores do angulo maximo até a fratura com os TT. Em
contrapartida a lima MTwo é a que apresenta os menores valores de angulos de torcao até
a fratura, sendo também esta a que apresenta valores do momento a tor¢ao até a fratura
mais reduzidos. Em todas as limas o TT que levou a maiores valores de momento de
tor¢ao, de amplitude angular nao recuperada e de angulo de torgao até a fratura foio TT
de 400 °C/1 h. O que pode ser explicado pela grande quantidade de fase-R presente em
conjunto com o inicio da presencga de martensite na estrutura, que leva a uma deformacgao
nao recuperavel pois nao apresenta comportamento superelastico, deformando plastica-
mente a martensite. A justificacao para a presenca do maior valor de torque esta associado
ao maior angulo que lima suporta até partir. Estes resultados levam a uma conclusao
que indica que o maior valor de angulo de torgao até a fratura nao é condigao essencial
para afirmar que a lima apresenta o melhor desempenho, pois nao esta superelastica a
temperatura bocal, perdendo as suas propriedades que tornam vantajosas a utilizagao de
ligas NiTi em detrimento das em aco inoxidavel. Desta forma, tem de se ter presente este

compromisso. Na analise de rotagao/flexao a lima K3 foi a lima que mostrou melhores
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resultados. Estes melhoraram com o efeito dos TT. A temperatura de tratamento térmico

mais vantajosa esta entre os 300 e 350 °C.

Comparando as trés limas analisadas mecanicamente, a lima MTwo é a que apresenta um
menor desempenho em todos os ensaios mecanicos. Este resultado esta relacionado com a
geometria da lima, mais particularmente a geometria da sua seccao reta, que por ser em
"S"nao distribui tao homogeneamente as forgas ao longo da lima e existem determinados
pontos onde existe grandes valores de tensao. Esta diferenca leva a uma maior fadiga da

lima que se reflete na falha da lima mais cedo em comparagao com a K3/K3XF.

Os ensaios de torcdo realizados foram no sentido horario, no entanto o sentido anti-horario
também pode ser uma realidade durante o tratamento e deve ser estudada a sua influéncia.
Para além disso, durante este trabalho levantaram-se varias questdes, e a fim de continuar
este tipo de estudo relacionado com o efeito dos tratamentos térmicos em instrumentos
endodonticos deveria procurar-se realizar uma analise estatistica mais apurada. Tendo em
conta a literatura, o ideal seria analisar entre 10 a 12 amostras de cada caso a ser estudado
(21, 23, 33, 40, 43].

Tendo presente a literatura, ha bastantes resultados em que se compararam limas, princi-
palmente pelas suas propriedades mecéanicas, mas nao ha muita informacao sobre o efeito
dos tratamentos térmicos nessas propriedades particularmente nestas limas mais recentes.

Este assunto continua a ser importante e deve continuar a ser estudado.
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Procedimento Experimental

A.1 Engenho para ensaio de torgao

Na Figura A.1 pode ver-se o engenho utilizado para os ensaios de tor¢ao da lima.

Figura A.1: Engenho para a realizagido dos ensaios de torcao

Este engenho tem como objetivo transformar a forca de tragao induzida pela maquina de
tracao num esforco de torgao. Foi inspirado num engenho criado para uma dissertagao de
mestrado [45].

A zona A do engenho ¢ a zona de aprisionamento da ponta da lima. Esta fica presa entre

as duas placas metalicas que se podem ver na Figura, através do aperto de dois parafusos.
A seta azul mostra o sentido de rotagao da lima, sentido dos ponteiros do relégio.

A seta vermelha mostra o sentido em que o fio enrolado no tambor é tracionado. Este fio é
um fio superelastico de NiTi, cuja zona elastica vai até aos 10 N (antes do patamar supe-
relastico pode ver-se pela Figura A.2), tendo em conta que as for¢as maximas no ensaio
de tor¢ao nunca vao para além dos 5 N, pode concluir-se que o fio nao sofre deformagao
para além da zona elastica. No entanto, para a analise de resultados foi tido em conta a
influéncia do fio no ensaio. Resumidamente, foi retirado do ensaio de tracdo do fio um
modulo de Young aparente (E,,) da zona elastica do fio (Figura A.3), este foi utilizado

para calcular a tensdo aparente que o fio sofre (Tensio*) durante o ensaio. Com a area do
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APENDICE A. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

fio foi calculada a extensao sofrida pelo fio (¢cosrigido)- Na Figura A.4 pode ver-se os dados

retirados do ensaio de tor¢ao (Deslocamento(z) e For¢a) e os calculados para a influéncia

do fio (Tensao™ e €corrigido)- Sabendo o comprimento do fio inicial (L0) e a extensao do fio

pode calcular-se a influéncia real do fio (Al,igid,) no deslocamento total. Para concluir

retira-se essa influéncia do fio ao valor total do deslocamento das garras e obtém-se o

deslocamento real (Az,., que o engenho sofreu. No final com esses dados calculou-se o

Angulo de Rotagao e 0o Momento de Torgao (Figura A.4. De notar que assim como o fio

foi aprisionado na garra superior, o dispositivo foi aprisionado na garra inferior como se

pode ver na Figura A.1. Teve-se o cuidado de se alinhar o engenho com as garras.

Forca (N)

w
o
1

[
=}
!

N}
a
L

N
=]
1

o
1

Deslocamento (mm)

T
6

Figura A.2: Ensaio de tragao (F vs Deslocamento) ao fio de NiTi superelastico utilizado no engenho
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Figura A.3: Ensaio de tracdo (Tensdo vs Extensao) ao fio de NiTi superelastico utilizado no engenho
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Figuré A4 In{ég—;em do Excel para exemplé-do célcul(—), com a influéncia do fio

A zona B é a zona onde é preso o cabo da lima, sendo que os dois parafusos diametralmente

40



A.2. ENGENHO PARA ENSAIO ROTACAO/FLEXAO

opostos prendem a lima na zona da reentrancia que existe no cabo. O terceiro furo, como
se pode ver mais detalhadamente na Figura A.5 é utilizado para confirmar que as limas

sao sempre inseridas da mesma forma, isto é, com a reentrancia no sentido horizontal.

Figura A.5: Imagem de perfil do engenho para a realizacao dos ensaios de tor¢ao

A zona C é a zona do tambor, que esta seguro ao veio onde esta presa a lima. Preso neste
tambor esté o fio de NiTi, que é enrolado a volta do mesmo, para que ao ser puxado para

cima consiga fazer rodar o veio e consequentemente a lima.

Entre todos os ensaios foi colocado 6leo entre o veio e os suportes do veio para garantir o

menor atrito possivel.

A.2 Engenho para ensaio rotagao/flexao

Na Figura A.6 pode ver-se o engenho utilizado para os ensaios de flexdo acompanhado de

rotacao da lima.

Figura A.6: Engenho para a realizagdo da Rotagdo/Flexao (adap. de [35])
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APENDICE A. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A zona marcada com o nimero 1 é o contrangulo. Instrumento que aprisiona e impoe
rotagao a lima através de um motor ao qual esta ligado (rotagao de 300 r.p.m.). De notar
que a lima é colocada entre a placa que tem o nimero 4 e o nimero 6 sendo colocada

numa reentrancia que a placa possui.

A zona marcada com o numero 2 é uma placa que permite a movimentag¢ao do conjunto
da plataforma na diregao horizontal. A zona marcada com o namero 3 é uma placa que
permite a movimentacao do conjunto da plataforma na direcao vertical. Estes movimentos

sao importantes para a colocacao da lima na zona ideal para o teste.

O fio marcado com o numero 4 é o termopar que esta em contacto com a placa onde é

colocada a lima, utilizado para controlar da temperatura do ensaio.

Os tubos marcados com o numero 5 permitem a circulagao de agua quente para aqueci-

mento da placa.
A zona marcada com o namero 6 é um cilindro que apresenta a mesma curvatura que

a placa e tem como objetivo o aprisionamento da lima entre a reentrancia da placa e o

mesmo.
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Resultados da Analise Mecanica

B.1 Resultados dos ensaios de torcao

As Figuras que se seguem mostram os resultados dos ensaios de torgao realizados as
diferentes limas, sendo que as duas diferentes cores mostram cada um dos dois ensaios. A
cor preta é relativa ao primeiro ensaio e a vermelha ao segundo.

Na Figura B.16 foi analisada a lima MTwo com a particularidade do sentido do ensaio ter

sido contrario a todas as restantes.
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Figura B.1: Ensaios de tor¢ao a lima MTwo como recebida
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Figura B.3: Ensaios de tor¢ao a lima MTwo com TT de 300 °C/1 h
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B.1. RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TORCAO
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Figura B.4: Ensaios de tor¢ao a lima MTwo com TT de 350°C/1 h
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Figura B.5: Ensaios de tor¢ao a lima MTwo com TT de 400 °C/1 h
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Figura B.6: Ensaios de tor¢ao a lima K3 como recebida
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Figura B.7: Ensaios de tor¢ao a lima K3 com TT de 250 °C/1 h
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Figura B.8: Ensaios de tor¢ao a lima K3 com TT de 300°C/1 h
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Figura B.9: Ensaios de tor¢do a lima K3 com TT de 350 °C/1 h
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Figura B.10: Ensaios de tor¢ao a lima K3 com TT de 400 °C/1 h
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Figura B.12: Ensaios de torcao a lima K3XF com TT de 250 °C/1 h
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Figura B.13: Ensaios de tor¢ao a lima K3XF com TT de 300 °C/1 h
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Figura B.14: Ensaios de torcao a lima K3XF com TT de 350 °C/1 h
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Figura B.15: Ensaios de tor¢ao a lima K3XF com TT de 400 °C/1 h
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Figura B.16: Ensaios de tor¢do a lima MTwo como recebida, no sentido anti-horario
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B.2 Resultados dos ensaios de rotagao/flexao

A Tabela B.1 mostra os resultados detalhados dos ensaios de rotacao/flexao realizados a

cada uma das limas.

Tabela B.1: Resultados dos ensaios de rota¢ao/flexdao

. Tempo até | N° Ciclos até , 1. | Distancia da L 1.
Lima T partir (s) | a Fratura (NCF) Media ponta (mm) Media
114 570 11
CR 106 531 551 10 10,5
250°C/1h 119 052 408 11,6 12,8
MTwo 53 264 14
o 68 339 14,5
300°C/1h 33 a4 377 13.7 14,1
350°C/1h 108 540 - 13,2 -
400°C/1 h 90 450 - 14 -
247 1233 8,2
CR 138 690 962 5 11,6
) 328 1641 9,6
s 250°C/1h (44 750 1181 103 9,95
. 353 1764 9,7
300°C/1h 237 1434 1599 102 9,95
350°C/1h 310 1551 - 6,3 -
400°C/1 h 210 1050 - 10 -
155 777 10,7
CR 193 990 883,5 124 11,55
250°C/1h 174 870 843 1 9,5
163 816 8
K3XE 233 1164 7,4
300°C/1h 14 61 893 148 11,1
350°C/1h 190 952 - 14 -
400°C/1h 179 894 - 14 -

52



	Lista de Figuras
	Lista de Tabelas
	Glossário
	Introdução
	Enquadramento
	Limas Endodônticas
	Tratamentos Térmicos
	Fase-R

	Geometria das limas

	Materiais e Métodos
	Materiais
	Geometria das Limas

	Métodos
	Tratamentos Térmicos
	Análise Térmica
	Análise Mecânica
	Análise Estrutural


	Resultados e Discussão
	Análise Térmica por DSC
	Análise Mecânica
	Ensaios de Ciclagem em Torção
	Ensaios de Rotação/Flexão
	Resultados das Propriedades Mecânicas na Literatura

	Análise Estrutural

	Conclusões e perspetivas futuras
	Referências
	Procedimento Experimental
	Engenho para ensaio de torção
	Engenho para ensaio rotação/flexão

	Resultados da Análise Mecânica
	Resultados dos ensaios de torção
	Resultados dos ensaios de rotação/flexão


