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Resumo

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito de tratamentos térmicos sobre as temperatu-

ras de transformação de fase e no comportamento mecânico de três limas endodônticas:

MTwo#30(.05), K3#30(.04) e K3XF#30(.04).

As limas em estudo foram sujeitas a tratamentos térmicos entre 250 e 400ºC durante

1 h, seguidos de têmpera em água. Foi realizada análise térmica para determinar as

temperaturas de transformação de fase. As propriedades mecânicas das limas foram

testadas recorrendo a equipamentos que tentam simular o canal do dente, para testar

a lima quando sujeita a esforços de torção (dispositivo desenvolvido pela mestranda) e

de flexão combinada com rotação (dispositivo já existente). Foram também explorados

resultados obtidos em estudos anteriores relacionados com a caracterização estrutural

das limas, com recurso à radiação de sincrotrão: sem qualquer esforço aplicado e sob flexão.

Os tratamentos térmicos alteraram as temperaturas de transformação de fases, sendo que

estas aumentaram com o aumento da temperatura de tratamento térmico. Tendo em conta

o comportamento mecânico, a lima K3XF é a que apresenta maiores ângulos de torção até

à fratura, no entanto a MTwo é a que apresenta menores valores de momento de torção

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

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

gem) (Testes de torção) (Análise 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 400ºC 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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1Introdução

1.1 Enquadramento

O estudo das limas endodônticas vem no seguimento de trabalhos já desenvolvidos nesta

área que mostram o efeito dos tratamentos térmicos quer nas propriedades térmicas

como nas propriedades mecânicas das limas. Tentou-se criar em laboratório situações

semelhantes às que as limas são sujeitas quando em serviço, a fim de poder estudar o

seu comportamento. As limas estudadas neste trabalho foram três limas endodônticas:

MTwo#30(.05), K3#30(.04) e K3XF#30(.04), pois são limas relativamente recentes e que

têm vindo a ser estudadas pelo grupo de trabalho que integro. Estas limas diferenciarem-

se na sua geometria de secção reta (MTwo vs K3/K3XF) e no diferente processamento

no fabrico (K3 vs K3XF). Desta forma, existe a possibilidade de comparar as limas em

questões de natureza geométrica e de processamento. Questões que foram levantadas

durante esses estudos (em particular a escolha de temperaturas para o tratamento térmico

da lima e a sua influência) vão ser objeto de estudo no decorrer deste trabalho.

1.2 Limas Endodônticas

Ao longo dos tempos a necessidade da evolução dos materiais tem sido notória. Cada

vez mais os materiais têm de acompanhar as necessidades das pessoas e tentar que estas

tenham uma melhor qualidade de vida. Os materiais ligados à medicina são muito impor-

tantes para cumprir este objetivo, sendo que a medicina dentária é uma área onde existe

cada vez mais procura.

As limas endodônticas de níquel-titânio (Ni-Ti) são utilizadas há mais de três décadas,

substituindo as de aço inoxidável, visto apresentarem uma maior capacidade de flexão e de

torção, associadas a um maior tempo de vida do instrumento [1–3]. Estas ligas apresentam,

para uma baixa tensão uma grande capacidade de deformação que pode ser recuperada

(em comparação com outras ligas metálicas), o que é vantajoso pois permite ao instru-

mento deformar facilmente com a entrada no canal [3–5]. Todas estas características em

simultâneo tornam-se interessantes tendo em conta o objetivo do componente, visto que

os canais dos dentes são curvos e o instrumento em serviço está sujeito a uma rotação em

simultâneo com a flexão. Desde essa data até aos dias de hoje as limas endodônticas têm

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

Um dos aspetos mais importantes é a determinação da fase cristalográfica presente/estável
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à temperatura de trabalho destes componentes (tendo em conta que a temperatura bocal

é cerca de 37 ºC), visto que esta irá determinar o comportamento do mesmo. Estas ligas,

com composição aproximadamente equiatómica (50-55 at% Ni e 45-50 at% Ti), [3, 9–11]

apresentam duas propriedades funcionais características: a superelasticidade (SE) e o

efeito de memória de forma (EMF). Estes ocorrem devido à reversibilidade entre as fases

cristalográficas presentes neste sistema, austenite e martensite. Esta reversibilidade pode

ocorrer devido a alterações de temperatura e/ou por processos mecânicos. Por exemplo,

quando a lima se encontra austenítica e sofre esforços de flexão ocorre a formação de

martensite induzida por tensão, que quando o esforço é retirado volta à fase austenítica. A

primeira fase descrita, é a fase de alta temperatura com estrutura B2 de simetria cúbica, e

a segunda fase é a de baixa temperatura, com estrutura B19’ de simetria monoclínica. É

importante ter presente que o objetivo é que os componentes em estudo apresentem a fase

austenítica estável, à 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 distorção do tipo trigonal da fase de alta temperatura.

O principal problema da utilização destas ligas como instrumentos endodônticos, é que

as mesmas apresentam um alto risco de fratura. Esta fratura ocorre devido aos ciclos

repetidos de rotação acompanhada de esforços de flexão e torção (devido à curvatura do

canal) (Figura 1.1).

Figura 1.1: Esquema de uma lima endodôntica em serviço (adaptado de [16])

Existem duas principais razões para a ocorrência de fratura da lima: por fadiga devido

à rotação/flexão e por torção. A fratura por fadiga ocorre quando a lima é submetida

a ciclos sucessivos de alternância entre forças de compressão e de tração o que leva a

uma fadiga estrutural devido à reversibilidade de fases entre a austenite e a martensite, e

consequentemente à quebra da lima. A fratura por torção ocorre quando a ponta da lima

entra numa zona do canal mais estreita, ficando aprisionada e deixa de conseguir acom-

panhar a rotação imposta. Neste caso, a lima ultrapassa o seu limite elástico e deforma

plasticamente, acabando no limite por quebrar. Ambas as possíveis falhas são difíceis

de prever pois a lima poderá não apresentar sinais de deformação visíveis. Tendo em

conta a literatura, a percentagem de ocorrência de cada um dos casos não é consensual, no
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entanto é comum a afirmação que a falha por fadiga em rotação/flexão apresenta maior

probabilidade de ocorrência. [15, 17–19].

As limas endodônticas de Ni-Ti presentes no mercado, apresentam várias características

diferentes: a sua composição; o tipo de fabrico; e o design (geometria e conicidade). Todas

estas características influenciam as propriedades mecânicas e consequentemente o com-

portamento do componente. Quando se comparam limas têm de ser tidas em conta todas

estas características [7, 11, 20–25].

1.3 Tratamentos Térmicos

Para um melhor desempenho destes componentes (a nível mecânico) é vantajosa a realiza-

ção de tratamentos térmicos. As ligas ligeiramente ricas em Ni mostram interesse para a

realização de tratamentos térmicos pois o limite de solubilidade varia acentuadamente, o

que resulta numa alteração da composição química do componente, através da formação

de precipitados (Fig. 1.2). Os compostos intermetálicos formados serão ricos em Ni, po-

dendo ser Ni4Ti3, Ni3Ti2 e Ni3Ti, dependendo da temperatura do tratamento térmico e

do seu tempo de estadia a essa temperatura (Fig. 1.3). Em conclusão, a formação destes

precipitados acaba por, indiretamente, modificar os valores das temperaturas de trans-

formação das respetivas fases [12, 26]. Através da Fig. 1.4 pode ver-se que uma pequena

alteração na composição da matriz deste tipo de ligas leva a uma alteração significativa

das temperaturas de transformação de fase.

Figura 1.2: Diagrama de fases NiTi, para a zona de composição equiatómica (adaptado de [27])

O método de fabrico das limas endodônticas influencia as temperaturas de transformação,

devido aos tratamentos termomecânicos e de superfície a que estas estão sujeitas. Esta

é a razão pela qual um tratamento térmico posterior pode mostrar-se vantajoso, pois

pode permitir um aumento do tempo de vida da lima, conseguido através de fenómenos

térmicos. Já foi comentada a possibilidade de modificação das temperaturas de início e fim

de transformações de fase (Ms,Mf,As,Af), tendo em conta que Af deve ter valores abaixo
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da temperatura bocal, garantindo que o componente não fica com presença de martensite

residual em serviço. Para além disso pode ter-se relaxação de tensões e eliminação de

defeitos, o que pode proporcionar um melhor desempenho em termos de resistência à

fadiga e à torção, até à fratura do material [28].

Figura 1.3: Curva Tempo-Temperatura-Transformação para o sistema NiTi, para a zona de compo-
sição equiatómica (adaptado de [12])

Figura 1.4: Variação da temperatura de ínicio de transformação martensítica (Mi) com a composição
da matriz da liga NiTi (adaptado de [12])

Através das Figuras 1.2 e 1.3 pode ver-se a que temperaturas o tratamento térmico pode

ser mais favorável e pode influenciar as temperaturas de transformação. Nos estudos

revistos as temperaturas escolhidas encontram-se habitualmente entre os 300 ºC e 600 ºC.

O tempo de permanência do material pode ser entre 30 minutos e 60 minutos. Os fornos

utilizados podem ser ao ar, em vácuo ou em atmosfera inerte, mas no final deve ter-se em

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

1.3.1 Fase-R

Como já referido, para além das duas principais fases cristalográficas, pode ter-se a

presença de fase-R. Esta fase pode ocorrer, entre as transformações de austenite para

martensite, ou vice-versa (em que temos Rs e Rf em ambos os sentidos de transformação).

Resumindo, as transformações podem dar-se numa só etapa (B2→ B19’ ou B19’→ B2),

ou o mais usual, por etapas (B2→ R→ B19’ ou B19’→ R→ B2) [12, 31, 32].
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Algumas limas passam por processos térmicos que lhe conferem a presença desta estrutura

cristalina, a fase-R. A formação de fase-R é favorecida pela presença de Ni4Ti3 que provoca

uma distorção na rede cristalina entre as transições de fase. Por sua vez também há a

formação de pontos de maior tensão em volta destes precipitados [32]. Estudos recentes

mostram que a presença de fase-R confere às limas endodônticas uma maior flexibilidade

para uma menor força e uma maior resistência à fadiga do que as tradicionais limas de

NiTi [21, 31, 33, 34]. Outros, mencionam como possíveis casos de estudo futuro, com o

objetivo de melhorar o desempenho clínico, a influência dos tratamentos térmicos tendo

em conta a hipótese da introdução 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 resistência mecânica [21, 33, 34].

Miyai et al. (2006) [36], mostra que as temperaturas de transformação são alteradas com

tratamentos térmicos assim como as suas propriedades mecânicas que são melhoradas.

Shen et al. (2013) [34] compara duas limas com a mesma geometria em que relaciona as

suas propriedades mecânicas (torção e flexão) com as propriedades térmicas (Ms, Mf, As

e Af). Faz ainda análise estrutural por difração de raios-X para confirmar a presença da

austenite. Yahata et al.(2009) relaciona as temperaturas de transformação de fase com as

temperaturas dos tratamentos térmicos, concluindo que o aumento de umas aumenta as

outras. Reconhece a presença de fase-R nas curvas de análise térmica realizada. Compara

os resultados térmicos com os mecânicos que obteve determinando qual a relação dos

tratamentos térmicos com os valores de momento de flexão à 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 análise

mas tendo em conta diferentes limas. No caso dos dois últimos referenciados têm em

conta um tratamento denominado "R-phase technology"num tipo de lima mais recente no

mercado. A grande diferença nos diferentes trabalhos são os diferentes tipos de limas

analisados, assim como a sua geometria.

1.4 Geometria das limas

Vários estudos demonstram que a geometria da secção transversal das limas endodônticas,

assim como a sua conicidade e o seu diâmetro nominal, têm muita influência nas suas

propriedades mecânicas [11, 18, 20, 22, 23, 25].

Alguns autores tentam fazer relações entre estas propriedades: é esperado que quanto

maior o diâmetro destes instrumentos, maior a área da secção transversal e consequen-

temente maior o valor do torque máximo. No entanto quando mais fina a lima, maior a

flexibilidade. Espera-se que quanto maior for a conicidade e o diâmetro nominal, maior
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será a resistência à flexão. [11, 18, 23, 25].

Tendo em conta todas estas características torna-se difícil comparar os resultados entre

limas com geometrias e/ou conicidades diferentes. É importante lembrar que os testes são

realizados em laboratório e embora se tente que as condições sejam as mais semelhantes

com os casos clínicos, na realidade os canais dos pacientes são todos diferentes, assim

como cada um dos tratamentos que o médico escolhe aplicar. Há muitas variações na

curvatura ou diâmetro do canal do dente do paciente, entre outras implicações.

Em conclusão, olhando para todos os estudos pode ver-se que os erros associados aos resul-

tados mecânicos são bastante grandes. Isso mostra que é difícil padronizar os resultados e

em alguns casos são mesmo muito dispares os valores associados ao momento da fratura,

visto depender de tantos fatores diferentes [11, 18, 25].
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2Materiais e Métodos

2.1 Materiais

Foram utilizadas três tipos de limas de NiTi distintas, com diferentes geometrias, mas

com o mesmo valor de diâmetro 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 está relacionada com a secção transversal que apresentam [18,

20, 23]. O diâmetro nominal, ou D0, corresponde ao tamanho da ponta do instrumento,

este diâmetro é indicado pelo fornecedor na embalagem [19]. As limas apresentam uma

zona cónica (zona trabalhada da lima) e é nessa zona que se pode definir a conicidade das

limas, também conhecida como Taper, que é a diferença entre os diâmetros milímetro a

milímetro. Este número é também indicado pelo fornecedor [19].

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 variável ao contrário das restantes limas. Todas apresentam o mesmo diâmetro

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 são 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 Métodos

2.2.1 Tratamentos Térmicos

As limas sofreram diferentes tratamentos térmicos (TT): 250, 300, 350 e 400 ºC durante

60 minutos, com temperatura controlada por um termopar, num forno TermoLab. Para

melhor controlo da temperatura o termopar foi colocado muito próximo das limas, sendo

estas colocadas num porta-amostras refratário dentro do forno. Por fim sofreram um

arrefecimento rápido (têmpera) em água à temperatura ambiente. A fim de comprovar

se as temperaturas de tratamento térmico estariam a ser bem medidas, foram realizadas

simulações dos TT em forno, no equipamento de DSC para temperaturas de 250, 300 e

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

2.2.2 Análise Térmica

Para determinar as temperaturas de transformação 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 pedaços

de forma a alcançar um peso de aproximadamente 50 mg e colocado num cadinho de

alumínio. Como referência o equipamento possui um outro cadinho de alumínio que

permaneceu vazio. Ambos os cadinhos foram colocados num ambiente de azoto gasoso.

Foram realizados dois tipos de análise: uma com um ciclo de arrefecimento até -150

ºC e aquecimento até 100 ºC (Figura 2.2) e uma outra, denominada por arrefecimento

interrompido, em que a amostra no seu ciclo térmico foi arrefecida até -40 ou -30 ºC e,

novamente, aquecida até 100 ºC (Figura 2.3). O equipamento regista a temperatura da

amostra e o seu fluxo térmico por unidade de massa. As temperaturas de início e fim das

respetivas transformações foram determinadas após a subtração da linha base.

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

Foram ainda realizados dois tipos de rampas de aquecimento: até 400ºC a limas sem TT

prévio e até 450 ºC a limas com TT de 400 ºC, com o objetivo de identificar fenómenos

que possam ocorrer durante os TT.
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2.2.3 Análise Mecânica

2.2.3.1 Ensaios de Torção

Os ensaios foram realizados à temperatura ambiente (24 ºC). Foi realizada ciclagem

mecânica (10 ciclos entre 180 º e 0 N de Força) seguida de torção até à fratura das limas. A

torção e ciclagem das limas foram realizadas através de um engenho, utilizando a máquina

de tração AUTOGRAPH SHIMADZU modelo AG500Kng equipado com SHIMADZU

célula de carga do tipo SFL-50N AG. Como se pode ver na Figura A.1 (apêndice 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 metálicas. O aprisionamento da lima foi feito a 3 mm

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

2.2.3.2 Ensaios de Rotação/Flexão

Todos os ensaios foram realizados a 37 ºC. O controlo de temperatura foi realizado através

da passagem de água 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 flexão é imposta

entre 1 a 2 mm da ponta, e a rotação imposta é de 300 r.p.m. utilizando um contra-ângulo

20:1 handpiece (WH, Austria) e um motor TC-Motor 3000. A lima foi lubrificada com

vaselina. O tempo de rotação da lima até à sua fratura foi contabilizado através de um

cronómetro. O número de ciclos à fratura (NCF) foi calculado através da multiplicação

das rotações impostas pelo tempo total contabilizado. A distância da fratura à ponta foi

medida com uma craveira (precisão de 0,05 mm). Na Figura A.6 (apêndice A) pode ver-se

uma explicação 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 Análise Estrutural

A difração de raios-X (DRX) foi realizada nas limas como recebidas (CR), comparando as

limas sem deformação 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 radiação de sincrotrão (87 keV/0,1422 Å)

em modo de transmissão e o feixe incidente foi perpendicular ao eixo de flexão da filma.

As limas foram analisadas desde a ponta até ao cabo utilizando um feixe de dimensão

0,5x0,1µm2 e com um espaçamento entre dois pontos consecutivos de 0.25 mm. Um

detetor 2D MAR3450 colocado a uma distância de 1090 mm da amostra, foi utilizado para

capturar os anéis de Debye-Scherrer. Estes anéis foram integrados de 0 a 360 º utilizando o

software Fit2D. As limas com tratamentos térmicos, mas não deformadas, foram também

comparadas com as CR.
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Estas análises 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 João Pedro Oliveira. O tratamento

de resultados foi realizado pela Doutora Ângela Machado, em conjunto com o Mestre em

Engenharia de Materiais João Pedro Oliveira e com Professor Doutor Francisco M. Braz

Fernandes.
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3Resultados e Discussão

As limas endodônticas foram analisadas térmica e mecanicamente como referido no capí-

tulo anterior. Estas diferem na sua geometria (secção transversal). Uma implicação direta

da influência da geometria prende-se com os pontos onde as tensões se irão acumular, que

serão distintos e logo o comportamento das limas é diferente.

3.1 Análise 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 transformação das diferentes limas.

Figura 3.1: Curvas de análise por DSC, para a lima MTwo para cada um dos tratamentos térmicos
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Figura 3.2: Evolução do valor das temperaturas de transformação de fase para cada tratamento
térmico para a lima MTwo

Figura 3.3: Curvas de análise por DSC, para a lima K3 para cada um dos tratamentos térmicos

Figura 3.4: Evolução do valor das temperaturas de transformação de fase para cada tratamento
térmico para a lima K3
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3.1. ANÁLISE TÉRMICA POR DSC

Figura 3.5: Curvas de análise por DSC, para a lima K3XF para cada um dos tratamentos térmicos

Figura 3.6: Evolução do valor das temperaturas de transformação 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 presença de duas transformações de fase.

Para temperaturas mais baixas tem-se o início da transformação de fase martensítica em

fase-R seguida da transformação de fase-R em fase austenítica (para maiores temperatu-

ras). Nas curvas de arrefecimento para o caso das limas MTwo e K3 tem-se apenas um

pico exotérmico notório que se pode concluir que pertence à transformação de fase da

fase-R (B2→ fase-R), por diversas razões: devido à sua baixa histerese térmica em relação

às temperaturas do pico associado à transformação da fase-R na curva de aquecimento;

as temperaturas associadas à transformação em martensite são usualmente mais baixas;

nas análises térmicas interrompidas (até -40 ºC no caso da MTwo e -30 ºC nos casos das

restantes limas) os únicos picos presentes apresentam valores associados à energia de

transformação muito semelhantes, podemos então concluir que são referentes à mesma

transformação de fase (no aquecimento fase-R em B2 e no arrefecimento B2 em fase-R).

As temperaturas para a análise térmica da análise interrompida foram escolhidas tendo

presente que não era pretendida a formação de martensite durante o arrefecimento.

Nas Figuras 3.2, 3.4 e 3.6, pode ver-se a evolução das temperaturas de transformação

de fase (Rs, Rf, As e Af) e nas Figuras 3.7, 3.9 e 3.11 os valores de energia associado a

cada uma dessas transformações (as áreas associadas aos picos). Nas Figuras 3.8, 3.12

e 3.10 tem-se os resultados das curvas DSC para as análises térmicas interrompidas. O

cálculo das áreas 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 áreas são muito

próximos e em todos os casos o valor da energia na transformação fase-R em B2 é maior do

que na transformação inversa. Isto acontece pois, mesmo com arrefecimento interrompido,

pode haver formação de martensíte, mesmo que seja em muito pouca quantidade.

A transformação de fase-R em martensite na curva de arrefecimento na maioria dos casos

não é notória, apresentando apenas uma pequena oscilação na curva que pode representar

o início da transformação, sendo que o seu fim é para temperaturas menores a -150 ºC.

No entanto, para o caso dos tratamentos térmicos de 400 ºC/1 h e para a lima K3XF CR

e com os TT tal não acontece, podendo distinguir-se dois diferentes picos na curva de

arrefecimento mostrando a presença da transformação de fase-R para B19’ (para menores

temperaturas que a transformação B2 em fase-R).

Tendo em conta as limas como recebidas, a cerca de 37 ºC todas têm a fase B2 estável. As

temperaturas de Af aumentam com o aumento da temperatura do tratamento térmico re-

cebido, sendo notório 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 influência, conclui-se que apenas os tratamentos térmicos para temperaturas

menores que 350 ºC no caso das limas MTwo e K3 e 300 ºC no caso da K3XF, se mostram

favoráveis tendo em conta as temperaturas de Af. Para casos opostos durante o tratamento
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Figura 3.7: Comparação dos valores das ener-
gias associadas a cada uma das transforma-
ções de fase para a lima MTwo

Figura 3.8: Curvas de análise por DSC, para a lima
MTwo para cada um dos tratamentos térmicos,
com arrefecimento interrompido

Figura 3.9: Comparação dos valores das ener-
gias associadas a cada uma das transforma-
ções de fase para a lima K3

Figura 3.10: Curvas de análise por DSC, para a
lima K3 para cada um dos tratamentos térmicos,
com arrefecimento interrompido

Figura 3.11: Comparação dos valores das
energias associadas a cada uma das trans-
formações de fase para a lima K3XF

Figura 3.12: Curvas de análise 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 não ser favorável pois

não apresentando a fase austenítica estável não se obtém o máximo proveito possível do

15



CAPÍTULO 3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

Figura 3.13: Cálculo da energia associada a cada uma das transformações de fase, para a lima
MTwo com o TT de 300 ºC/1 h.

efeito superelástico. Das três limas, a K3XF é a que apresenta maiores valores de Af para

todos os casos analisados, tendo ainda a particularidade de apresentar resultados muito

semelhantes nas análises térmicas à lima CR e à lima com o TT de 250 ºC. Estes resultados

podem sugerir que a lima já sofreu este tratamento anteriormente: não só não houve

grande alteração da curva como à partida já apresenta temperaturas de transformação de

fase mais elevadas que as restantes limas.

Tendo ainda em conta as curvas de análise por DSC, pode observar-se um fenómeno

interessante relacionado com os picos associados às transformações 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 ºC existe um aumento da largura dos picos, o que sugere uma heterogeneidade

de composição no grão. Esta heterogeneidade pode criar tensões internas ou residuais e

consequentemente uma heterogeneidade na transformação ao longo dos grãos, o que leva

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

É relatado que os tratamentos térmicos podem melhorar o desempenho mecânico das

limas. Como tal as limas por inteiro sofreram os tratamentos térmicos no forno para

serem seguidamente submetidas a ensaios mecânicos. O controlo das temperaturas de

tratamento térmico é muito importante e, para comprovar o controlo da temperatura

no forno foram utilizados resultados de ensaios já realizados de tratamentos térmicos

a 250, 300 e 350 ºC durante 1 hora, no equipamento de DSC para comparação entre

os resultados entre as análises térmicas das amostras obtidas com o tratamento térmico

realizado no forno e no equipamento de DSC, onde há um controlo maior de temperatura.

Os resultados foram os esperados uma vez que as curvas associadas ao 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 ºC, este resultado também demonstra

que os fenómenos de precipitação são 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 comparação entre o TT realizado no forno e no
DSC para o TT de 250 ºC

Figura 3.15: Curva de DSC da lima MTwo para comparação entre o TT realizado no forno e no
DSC para o TT de 300 ºC

Figura 3.16: Curvas de DSC da lima MTwo para comparação entre o TT realizado no forno e no
DSC para o TT de 350 ºC

é maior e a de arrefecimento é menor do que no DSC que é sempre controlada a 10 ºC/

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

casos. Por outro lado as temperaturas de tratamento térmico são baixas, o que também
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leva a uma menor velocidade de precipitação e a uma menor influência das velocidades de

aquecimento/arrefecimento. O mesmo não acontece no caso do tratamento térmico de 350

ºC em que existe uma ligeira diferença entre os dois resultados, sendo que as transforma-

ções de fase se dão para temperaturas ligeiramente menores, ou seja, neste caso já existe

influência 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 variação de temperatura no forno.

As Figuras 3.17 e 3.18 mostram a variação de energia das amostras com a temperatura.

Essa variação de energia pode estar relacionada com processos de recristalização, relaxação

de tensões e precipitação.

Figura 3.17: Curvas DSC obtidas para as diferentes limas (CR) durante a rampa de aquecimento
até 400 ºC

Figura 3.18: Curvas DSC obtidas para as diferentes limas (após TT a 400 ºC) durante a rampa de
aquecimento até 400 ºC

Na Figura 3.17 aqueceram-se as limas até 400 ºC (a 10 ºC/ min) e pode ver-se um pico
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exotérmico a mais baixas temperaturas e outro nos 350 ºC. Todas as limas apresentam

comportamento semelhante. A temperaturas mais baixas é esperado que ocorra relaxação

de tensões e fenómenos de recuperação associados a deformações a frio ou tratamentos de

superfície. A perturbação que ocorre aos 350 ºC é associada a fenómenos de precipitação

de compostos ricos em Níquel, em particular Ni4Ti3, ou fenómenos de recristalização.

Analisando a Figura 3.18 pode-se comprovar esta última análise, visto que uma vez que as

amostras já foram aquecidas até 400 ºC já não apresentam este segundo pico.
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3.2 Análise Mecânica

A Tabela 3.1 mostra o número de amostras testadas para cada situação de ensaio mecânico.

Os resultados detalhados encontram-se no apêndice B.

Tabela 3.1: Número 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

Torção 4 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Rotação/Flexão 2 2 2 1 1 2 2 2 1 1 2 2 2 1 1

3.2.1 Ensaios de Ciclagem em Torção

Para analisar estes resultados deve ter-se presente a fase cristalográfica estável na lima à

temperatura do ensaio, temperatura ambiente. A lima MTwo assim como a K3 começa a

apresentar fase-R a partir do TT de 300 ºC/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 ºC já não há presença de austenite e a 400 ºC já existe martensite.

Nas Figuras 3.19, 3.21 e 3.23 pode ver-se a amplitude angular que não foi recuperada

para cada um dos dois ensaios realizados e para cada um dos TT realizados às limas. Nas

Figuras 3.20, 3.22 e 3.24 pode ver-se para cada um dos dois ensaios realizados, o ângulo

de torção até à fratura em função do tratamento térmico sofrido pelas limas.

Figura 3.19: Amplitude angular não recupe-
rada pela lima MTwo com os diferentes TT

Figura 3.20: Valores do ângulo máximo até à
fratura por torção para as limas MTwo com
os diferentes TT

Para a lima MTwo tem-se um maior ângulo de torção até à fratura e uma amplitude

angular não recuperável menor para o TT de 250 ºC/1 h a comparar com a lima CR. No

entanto no tratamento de 300 ºC/1 h há uma descida no valor máximo do ângulo, que vai

aumentando com o aumento da temperatura de tratamento térmico, que pode dever-se

à presença de fase-R. É interessante notar que com o aumento da quantidade de fase-R,
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Figura 3.21: Amplitude angular não recu-
perada pela lima K3 com os diferentes TT

Figura 3.22: Valores do ângulo máximo até à
fratura por torção para as limas K3 com os
diferentes TT

Figura 3.23: Amplitude angular não recupe-
rada pela lima K3XF com os diferentes TT

Figura 3.24: Valores do ângulo máximo até à
fratura por torção para as limas K3XF com
os diferentes TT

aumenta o valor do ângulo máximo, no entanto também aumenta a amplitude angular

não recuperável. A lima K3 apresenta o mesmo tipo de resultado, devido à 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

não recuperada, devido à diminuição de quantidade de austenite, que leva a um aumento

da martensite residual presente assim como de deformação plástica de martensite. À

temperatura de ensaio, a lima K3XF apresenta sempre maiores valores de ângulo de

torção até à fratura, assim como de amplitude angular não recuperável. Isto deve-se ao

facto das temperaturas de transformações de fase serem mais altas que as restantes limas.

Com o tratamento a 350 e 400 ºC/1 h é onde é mais notória quantidade de amplitude

angular não recuperada, o que faz sentido sabendo que a lima apresenta martensite na

sua estrutura cristalina. Para os valores do momento de torção (torque) máximo de cada

lima o raciocínio é semelhante. Para a lima CR e com TT de baixa temperatura tem-se um

torque estável, sendo que este oscila com a presença da fase-R e para TT de 400 ºC/1 h é

notoriamente de maior valor em todas as limas. Deve ter-se em conta que mesmo as limas

apresentando-se austeníticas ou com uma grande quantidade de autenite, existe sempre
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alguma deformação não recuperável associada à martensite residual que é induzida pelo

esforço de torção. Para além disso pode-se ainda ter alcançado deformação suficiente para

a ocorrência de deformação plástica da martensite.

Analisando as limas em conjunto, temos a Figura 3.25 onde se vê claramente uma tendên-

cia crescente para o valor do ângulo de torção até à fratura, sendo que a lima MTwo é a

que quebra para ângulos menores e a K3XF para maiores ângulos.

Figura 3.25: Valores do ângulo de torção até à fratura para cada uma das limas analisadas

Na Figura 3.26 que referencia os valores do torque máximo, pode ver-se que a MTwo é

a lima que apresenta menores valor de torque, isto é, apresenta uma maior capacidade

de deformação para forças mais pequenas. Comparando a lima K3 com a K3XF pode

ver-se que a segunda apresenta um valor máximo do torque menor, o que vai de encontro

às especificações do fornecedor que afirma que a K3XF tem uma maior capacidade de

deformação ("maior flexibilidade"). Para TT de maior temperatura têm-se torques maiores,

o que pode parecer estranho devido à maior quantidade de fase-R ou até martensite

presente, no entanto pode ver-se que nesses casos o ângulo de torção até à fratura aumenta

o que justifica o aumento do valor do momento de torção.

Na Figura 3.27 pode-se analisar os diferentes resultados da amplitude angular não re-

cuperada em º 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 deformação recupera entre

as 3 limas, mostra ainda uma grande alteração na amplitude angular não recuperada

essencialmente para o TT de 400 ºC. A lima K3XF é a que apresenta os maiores valores de

amplitude angular não recuperada, sendo que o aumento da temperatura dos TT aumenta

o valor de amplitude angular não recuperada.

Tendo presente a utilização da lima, não nos podemos esquecer que é necessário garantir
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Figura 3.26: Valores do torque máximo à fratura para cada uma das limas analisadas

Figura 3.27: Valores da amplitude angular não recuperada para cada uma das limas analisadas

que a mesma está austenítica à temperatura bocal, se isso não acontecer a lima perde

a sua propriedade superelástica. O ideal será um compromisso entre todas as propriedades.

Depois de todos os ensaios realizados, foram ainda realizados 2 ensaios de torção numa

lima MTwo CR para testar a influência do sentido do teste de torção. É descrito na li-

teratura que o sentido do ensaio de torção influência o ângulo de torção até à fratura,

apresentando maiores valores de ângulos no sentido horário. Como tal foi escolhido esse

sentido nos testes realizados. Para comprovar este facto foi realizada esta análise apenas à

lima MTwo CR, face à falta de material. Como se pode ver na Figura 3.28 os valores dos

ângulos suportados pela lima até à fratura são menores comparados com a mesma lima,

nas mesmas condições, no sentido oposto.
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Figura 3.28: Valores do torque máximo na fratura para cada uma das limas analisadas

3.2.2 Ensaios de Rotação/Flexão

Os resultados dos ensaios de flexão acompanhada com rotação (rotação/flexão) podem ser

visualizados na Figura 3.29. Para a representação deste gráfico foi utilizada a média dos

valores obtidos para a lima CR e com TT de 250 e 300 ºC.

A lima MTwo não apresenta nenhuma melhoria no comportamento mecânico após os

diferentes tratamentos térmicos, estando os valores relativamente próximos, embora se

registe uma ligeira diminuição do NCF para as limas sujeitas a TT. A lima K3 é a lima

em que o efeito dos TT é mais notório. Existem grandes diferenças nos valores do NCF

entre TT diferentes, sendo de notar que é com TT perto dos 300 e 350 ºC que a lima K3

apresenta as melhores propriedades mecânicas e que essas melhoraram para qualquer dos

TT efetuados. À semelhança da lima MTwo, a lima K3XF também não apresenta grande

variação no NCF com os TT. Um fenómeno comum às três limas, prende-se com uma

melhoria de propriedades para o TT de 350 ºC.

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

maior número de rotações até à fratura, seguida da K3XF e da MTwo.

Analisando as Figuras 3.30, 3.31 e 3.32, é possível identificar a fase ou as fases cristalográ-

ficas presentes à temperatura do ensaio. As limas CR estão completamente austeníticas,

assim como com o TT de 250 ºC. Para a lima K3 ao fim do TT de 300 ºC a lima também

está superelástica, o que não acontece com as restantes limas que começam a apresentar

fase-R. A partir do TT de 350 ºC todas as limas já apresentam uma maior quantidade de

fase-R, sendo que a 400 ºC a estrutura está maioritariamente fase-R.
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Figura 3.29: Resultados dos ensaios de rotação/flexão: valores do NCF para cada uma das limas e
respetivos TT

Figura 3.30: Curvas DSC da lima MTwo com
a marcação da temperatura a que foi reali-
zado o ensaio de rotação/flexão

Figura 3.31: Curvas DSC da lima K3 com a
marcação da temperatura a que foi realizado
o ensaio de rotação/flexão

Figura 3.32: Curvas DSC da lima K3XF com a marcação da temperatura a que foi realizado o ensaio
de rotação/flexão
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3.2.3 Resultados das Propriedades Mecânicas na Literatura

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

propriedades mecânicas das mesmas limas que foram analisadas.

Tabela 3.2: Resultados de ensaios mecânicos na literatura
Resultados

Torção Ciclagem
Artigo Limas Obs. Torque Ângulo (º) NCF

Effect of R-phase Heat Treatment on
Torsional Resistance and Cyclic

Fatigue Fracture -Ha et al. 2013 [21]

K3
#30(.04)

CR
2,26±0,15

(N.cm)
1125,5±109,1 937,5±127,8

K3XF
#30(.04)

CR 2,26±0,17 (N.cm) 1222,6±148,9 1343,5±286,8

Influence of cyclic torsional loading
on the fatigue resistance of

K3 instruments - Bahia et al. 2008 [40]

K3
#30(.04)

CR c/ciclagem
20x180 º

1,2 ±0,2
(N.cm)

1000±200 600±100

K3
#30(.04)

CR até fratura
1,4±0,15
(N.cm)

800 ±120 700±100

Dimensional characterization and
mechanical behaviour of

K3 rotary instruments - Melo et al. 2008 [41]

K3
#30(.04)

CR 1,365±0,124 (N.cm) 826±105 696±67

Torsional Properties of New
and Used Rotary K3 NiTi files

Yared et al. 2003 [42]

K3
#30(.04)

CR (outro
fornecedor)

94,78±13,69 (g.cm) 1303,84±160,1 -

A comparison of cyclic fatigue between
used and new MTwo Ni–Ti

rotary instruments - Plotino et al. 2006 [43]

MTwo
#30(.05)

CR - - 394,8±15,4

Cyclic fatigue resistance and three-dimensional
analysis of instruments from two

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

MTwo
#30(.05)

CR
r=5 mm a=60 º

- - 395±15

Phase Transformation Behavior and Mechanical
Properties of Thermomechanically Treated K3XF

Nickel-Titanium - Shen et al. 2013 [34]

K3XF
#25(.04)

7,88±1,62
(N.mm)

747,42±74,69

K3XF #40(.04)
23,051±2,49

(N.mm)
710,14±110,87

A primeira observação 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 às medidas. Como também já foi referido anteriormente, existe uma certa aleatorie-

dade nos resultados devido ao processamento que as limas sofrem, embora se encontre

um padrão, as limas podem fraturar por inúmeras razões: defeitos: quer estruturais quer

superficiais; o facto dos testes em laboratório terem variantes e condições diferentes das

que existem quando as limas são utilizadas na realidade num canal de um dente. Algo que

também se pode observar é a falta de literatura para a comparação de resultados sobre a

influência de tratamentos térmicos nas propriedades mecânicas das limas, e das limas em

estudo em particular.

Comparando os resultados obtidos pode-se concluir o seguinte: para os ensaios de torção

os valores dos momentos à torção são semelhantes, ou seja, na mesma ordem de grandeza;

os ângulos de torção até à fratura, tanto da lima K3 como da K3XF foram menores que

o esperado, no entanto esta diminuição no valor do ângulo pode dever-se ao esforço de

ciclagem que foi sofrido inicialmente; no conjunto, a lima K3XF fratura para ângulos

maiores, o que seria de esperar. Tendo em conta os ensaios de flexão acompanhada de

rotação, a lima MTwo fraturou para um maior NCF (que se pode dever ao raio de curvatura

e ângulo de curvatura); a lima K3 obteve o NCF esperado o que não 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 Análise Estrutural

Analisando as Figuras 3.33, 3.34 e 3.35 pode ver-se que em comparação com as limas CR as

limas com TT mostram uma maior presença 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 notória esta variação para a lima K3XF. Tendo em conta que o ensaio foi realizado à

temperatura ambiente, estes resultados são esperados visto os ensaios por DSC mostrarem

o deslocamento dos picos associados às transformações de fase para temperaturas mais

elevadas, estando a lima maioritariamente com fase-R.

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

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

Nas Figuras 3.36, 3.37, 3.38, 3.39, 3.40 e 3.41 pode ver-se gráficos 3D que consistem na

sobreposição de análises DRX realizadas ao longo da lima de 0,25 mm em 0,25 mm, sendo

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

Para todos os casos, os dois picos mais intensos estão associados à presença de austenite.
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Figura 3.35: Análise DRX da lima K3XF CR (preto), com TT 350 ºC/1 h (verde) e 400 ºC/1 h
(vermelho)

Comparando as análises das limas CR e fletidas, as últimas apresentam uma maior in-

tensidade de picos associados à martensite induzida por tensão. Os picos mostram-se

mais intensos nas zonas de maior tensão da lima. A intensidade dos picos associados à

martensite residual são maiores no caso da lima MTwo e isso pode dever-se á geometria

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

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

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

Figura 3.36: Análise DRX ao longo da lima
MTwo sem esforço aplicado

Figura 3.37: Análise DRX ao longo da lima
MTwo sob esforço de flexão
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Figura 3.38: Análise DRX ao longo da lima K3
sem esforço aplicado

Figura 3.39: Análise DRX ao longo da lima K3
sob esforço de flexão

Figura 3.40: Análise DRX ao longo da lima
K3XF sem esforço aplicado

Figura 3.41: Análise DRX ao longo da lima
K3XF sob esforço de flexão
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4Conclusões e perspetivas futuras

Analisando as propriedades térmicas das limas, a primeira conclusão que se pode retirar é

que para menores valores de temperaturas de tratamento térmico do que vem descrito

na literatura, isto é, a baixo de 350 ºC, já se obtêm resultados interessantes, sendo que

a lima continua superelástica à temperatura bocal. Assim como é descrito na literatura,

com o aumento da temperatura do tratamento térmico obteve-se também o aumento das

temperaturas de transformação de fase. Para além disto, quando se analisa a variação das

temperaturas de transformação de fase, pode reparar-se que estas tendem a estabilizar a

partir dos 350 ºC, o que seria uma área interessante para estudar posteriormente, assim

como perceber de que forma esta estabilização influencia os resultados mecânicos. De

notar que esta conclusão não está em concordância com o enunciado por alguns artigos que

sugerem a realização de TT a temperaturas muito superiores. Neste trabalho provou-se

que para temperaturas de TT superiores a 350 ºC a lima deixa de se apresentar completa-

mente superelástica à temperatura bocal, podendo sofrer deformação não recuperável, o

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

Tendo em conta os resultados dos ensaios de torção a K3XF é a lima que quebra para

valores de ângulos até à fratura maiores, seja para a lima CR como com os TT. No entanto é

necessário não esquecer que a primeira premissa para o bom funcionamento destas limas

é que ela esteja superelástica à temperatura oral, o que não acontece para a lima K3XF

com TT a cima dos 300 ºC. Essa é também a principal razão pela qual a lima K3XF não

melhora significativamente os valores do ângulo máximo até à fratura com os TT. Em

contrapartida a lima MTwo é a que apresenta os menores valores de ângulos de torção até

à fratura, sendo também esta a que apresenta valores do momento à torção até à fratura

mais reduzidos. Em todas as limas o TT que levou a maiores valores de momento de

torção, de amplitude angular não recuperada e de ângulo de torção até à fratura foi o TT

de 400 ºC/1 h. O que pode ser explicado pela grande quantidade de fase-R presente em

conjunto com o início da presença de martensite na estrutura, que leva a uma deformação

não recuperável pois não apresenta comportamento superelástico, deformando plastica-

mente a martensite. A justificação para a presença do maior valor de torque está associado

ao maior ângulo que lima suporta até partir. Estes resultados levam a uma conclusão

que indica que o maior valor de ângulo de torção até à fratura não é condição essencial

para afirmar que a lima apresenta o melhor desempenho, pois não está superelástica à

temperatura bocal, perdendo as suas propriedades que tornam vantajosas a utilização de

ligas NiTi em detrimento das em aço inoxidável. Desta forma, tem de se ter presente este

compromisso. Na análise de rotação/flexão 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 está entre os 300 e 350 ºC.

Comparando as três limas analisadas mecanicamente, a lima MTwo é a que apresenta um

menor desempenho em todos os ensaios mecânicos. Este resultado está relacionado com a

geometria da lima, mais particularmente a geometria da sua secção reta, que por ser em

"S"não distribui tão homogeneamente as forças ao longo da lima e existem determinados

pontos onde existe grandes valores de tensão. Esta diferença leva a uma maior fadiga da

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

Os ensaios de torção realizados foram no sentido horário, no entanto o sentido anti-horário

também pode ser uma realidade durante o tratamento e deve ser estudada a sua influência.

Para além disso, durante este trabalho levantaram-se várias questões, e a fim de continuar

este tipo de estudo relacionado com o efeito dos tratamentos térmicos em instrumentos

endodônticos deveria procurar-se realizar uma análise estatística 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, há bastantes resultados em que se compararam limas, princi-

palmente pelas suas propriedades mecânicas, mas não há muita informação 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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AProcedimento Experimental

A.1 Engenho para ensaio de torção

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

Figura A.1: Engenho para a realização dos ensaios de torção

Este engenho tem como objetivo transformar a força de tração induzida pela máquina de

tração num esforço de torção. Foi inspirado num engenho criado para uma dissertação de

mestrado [45].

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

as duas placas metálicas que se podem ver na Figura, através do aperto de dois parafusos.

A seta azul mostra o sentido de rotação da lima, sentido dos ponteiros do relógio.

A seta vermelha mostra o sentido em que o fio enrolado no tambor é tracionado. Este fio é

um fio superelástico de NiTi, cuja zona elástica vai até aos 10 N (antes do patamar supe-

relástico pode ver-se pela Figura A.2), tendo em conta que as forças máximas no ensaio

de torção nunca vão para além dos 5 N, pode concluir-se que o fio não sofre deformação

para além da zona elástica. No entanto, para a análise de resultados foi tido em conta a

influência do fio no ensaio. Resumidamente, foi retirado do ensaio de tração do fio um

módulo de Young aparente (Eap) da zona elástica do fio (Figura A.3), este foi utilizado

para calcular a tensão aparente que o fio sofre (Tensão*) durante o ensaio. Com a área do

39



APÊNDICE A. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

fio foi calculada a extensão sofrida pelo fio (εcorrigido). Na Figura A.4 pode ver-se os dados

retirados do ensaio de torção (Deslocamento(z) e Força) e os calculados para a influência

do fio (Tensão* e εcorrigido). Sabendo o comprimento do fio inicial (L0) e a extensão do fio

pode calcular-se a influência real do fio (∆lcorrigido) no deslocamento total. Para concluir

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

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

Ângulo de Rotação e o Momento de Torção (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.

Figura A.2: Ensaio de tração (F vs Deslocamento) ao fio de NiTi superelástico utilizado no engenho
para a torção

Figura A.3: Ensaio de tração (Tensão vs Extensão) ao fio de NiTi superelástico utilizado no engenho
para a torção

Figura A.4: Imagem do Excel para exemplo do cálculo, com a influência do fio

A zona B é a zona onde é preso o cabo da lima, sendo que os dois parafusos diametralmente
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A.2. ENGENHO PARA ENSAIO ROTAÇÃO/FLEXÃO

opostos prendem a lima na zona da reentrância que existe no cabo. O terceiro furo, como

se pode ver mais detalhadamente na Figura A.5 é utilizado para confirmar que as limas

são sempre inseridas da mesma forma, isto é, com a reentrância no sentido horizontal.

Figura A.5: Imagem de perfil do engenho para a realização dos ensaios de torção

A zona C é a zona do tambor, que está seguro ao veio onde está presa a lima. Preso neste

tambor está o fio de NiTi, que é enrolado à 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 óleo entre o veio e os suportes do veio para garantir o

menor atrito possível.

A.2 Engenho para ensaio rotação/flexão

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

rotação da lima.

Figura A.6: Engenho para a realização da Rotação/Flexão (adap. de [35])
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APÊNDICE A. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A zona marcada com o número 1 é o contrângulo. Instrumento que aprisiona e impõe

rotação à lima através de um motor ao qual está ligado (rotação de 300 r.p.m.). De notar

que a lima é colocada entre a placa que tem o número 4 e o número 6 sendo colocada

numa reentrância que a placa possui.

A zona marcada com o número 2 é uma placa que permite a movimentação do conjunto

da plataforma na direção horizontal. A zona marcada com o número 3 é uma placa que

permite a movimentação do conjunto da plataforma na direção vertical. Estes movimentos

são importantes para a colocação da lima na zona ideal para o teste.

O fio marcado com o número 4 é o termopar que está em contacto com a placa onde é

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

Os tubos marcados com o número 5 permitem a circulação de água quente para aqueci-

mento da placa.

A zona marcada com o número 6 é um cilindro que apresenta a mesma curvatura que

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

mesmo.
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BResultados da Análise Mecânica

B.1 Resultados dos ensaios de torção

As Figuras que se seguem mostram os resultados dos ensaios de torção realizados às

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 contrário a todas as restantes.

Figura B.1: Ensaios de torção à lima MTwo como recebida
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APÊNDICE B. RESULTADOS DA ANÁLISE MECÂNICA

Figura B.2: Ensaios de torção à lima MTwo com TT de 250 ºC/1 h

Figura B.3: Ensaios de torção à lima MTwo com TT de 300 ºC/1 h
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B.1. RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TORÇÃO

Figura B.4: Ensaios de torção à lima MTwo com TT de 350 ºC/1 h

Figura B.5: Ensaios de torção à lima MTwo com TT de 400 ºC/1 h
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APÊNDICE B. RESULTADOS DA ANÁLISE MECÂNICA

Figura B.6: Ensaios de torção à lima K3 como recebida

Figura B.7: Ensaios de torção à lima K3 com TT de 250 ºC/1 h
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B.1. RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TORÇÃO

Figura B.8: Ensaios de torção à lima K3 com TT de 300 ºC/1 h

Figura B.9: Ensaios de torção à lima K3 com TT de 350 ºC/1 h
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APÊNDICE B. RESULTADOS DA ANÁLISE MECÂNICA

Figura B.10: Ensaios de torção à lima K3 com TT de 400 ºC/1 h

Figura B.11: Ensaios de torção à lima K3XF como recebida
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B.1. RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TORÇÃO

Figura B.12: Ensaios de torção à lima K3XF com TT de 250 ºC/1 h

Figura B.13: Ensaios de torção à lima K3XF com TT de 300 ºC/1 h
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APÊNDICE B. RESULTADOS DA ANÁLISE MECÂNICA

Figura B.14: Ensaios de torção à lima K3XF com TT de 350 ºC/1 h

Figura B.15: Ensaios de torção à lima K3XF com TT de 400 ºC/1 h
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B.1. RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TORÇÃO

Figura B.16: Ensaios de torção à lima MTwo como recebida, no sentido anti-horário
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APÊNDICE B. RESULTADOS DA ANÁLISE MECÂNICA

B.2 Resultados dos ensaios de rotação/flexão

A Tabela B.1 mostra os resultados detalhados dos ensaios de rotação/flexão realizados a

cada uma das limas.

Tabela B.1: Resultados dos ensaios de rotação/flexão

Lima TT
Tempo até
partir (s)

Nº Ciclos até
à Fratura (NCF)

Média
Distância da
ponta (mm)

Média

MTwo

CR
114 570

551
11

10,5
106 531 10

250 ºC/1 h
110 552

408
11,6

12,8
53 264 14

300 ºC/1 h
68 339

377
14,5

14,1
83 414 13,7

350 ºC/1 h 108 540 - 13,2 -
400 ºC/1 h 90 450 - 14 -

K3

CR
247 1233

962
8,2

11,6
138 690 15

250 ºC/1 h
328 1641

1181
9,6

9,95
144 720 10,3

300 ºC/1 h
353 1764

1599
9,7

9,95
287 1434 10,2

350 ºC/1 h 310 1551 - 6,3 -
400 ºC/1 h 210 1050 - 10 -

K3XF

CR
155 777

883,5
10,7

11,55
198 990 12,4

250 ºC/1 h
174 870

843
11

9,5
163 816 8

300 ºC/1 h
233 1164

893
7,4

11,1
124 621 14,8

350 ºC/1 h 190 952 - 14 -
400 ºC/1 h 179 894 - 14 -
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