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RESUMO

Fios ortodonticos sdo fabricados com uma série de materiais como aco
inoxidavel, metais, ceramicas e polimeros. No meio bucal, eles estdo sujeitos a
fluidos corrosivos e variagdo de pH podendo levar a liberacdo de ions niquel nos
tecidos e fluidos corpdreos. Neste estudo in vitro, filmes de carbono amorfo
hidrogenado A-C:H foram depositados em fios ortodonticos empregando a
técnica de PECVD para inibir a liberacdo de ions. O arranjo estrutural dos fios
foi estudado a partir de Espectroscopia Raman e a molhabilidade avaliada
medindo-se 0 angulo de contato da superficie. Para avaliar a liberacéo de ions, 0s
arcos ortodonticos (com e sem filme) foram montados em modelos
confeccionados com resina e imersos em solucéo fisiologica a 37°C por 30 dias.
Durante o tempo de imersdo as amostras foram lavadas e/ou imersas em
colutérios diariamente. Espectrofotometria de absorcdo atdmica foi usada para
medir a liberacdo de elementos a partir de amostras. Os resultados mostraram que
0 revestimento previne a liberacdo de Ni dos fios. O tratamento de superficie

alterou o comportamento mecanico dos fios avaliados.

PALAVRAS-CHAVE: Fios ortodonticos. NiTi. Tratamento de superficie.
Filme A:C-H.
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ABSTRACT

Orthodontics wires are made from a variety of metals such as stainless steel,
metals, ceramics and polymers. In oral environment, they are subjected to
aggressive fluids and pH variation that can lead to nickel ions releasing to body
tissues and fluids. In this in vitro study, A:C-H films were deposited on
orthodontics wires Dby radio-frequency plasma-enhanced chemical vapour
deposition  (PECVD) from inhibited nickel ions release. The structural
arrangement of films was probed by Raman spectroscopy and contact angle
measurements were carried out in order to evaluate the wettability of surface. To
evaluate ions release, orthodontics wires (coated and uncoated) were mounted in
resin mould and immersed inn physiological serum for 30 days at 37°C. During
the immersion time the samples were brushed and/or immersed in mouthwashes
daily. Atomic absorption spectrophotometry was used to measure the release of
elements from the samples in solution. Results showed that the coating prevents
Ni release of orthodontics wires. Surface treatment change mechanical properties

of orthodontics wires.

KEYWORDS: Orthodontics wires. NiTi. Surface treatment. A:C-H films.
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1 INTRODUCAO

Na Ortodontia, € comum o emprego de materiais metalicos (ligas metalicas) e
ndo metalicos (ceramicas, compaositos e policarbonatos) na confeccdo de aparelhos
corretivos fixos (GURGEL; RAMOS; KERR, 2001) formados por bandas, braquetes,
fios ortodonticos, amarrilhos e ligaduras (Figura 1), para a correcdo e posicionamento
de dentes e ossos maxilares (HENRIQUES; MACHADO; HAYASAKI, 2002).

Arco ortoddntico Amarrilho

/ J

Braquete Ligadura

Figura 1 - Componentes do aparelho ortodéntico (HENRIQUES; MACHADO;
HAYASAKI, 2002)

As ligas metélicas sdo as mais empregadas para a confeccdo de fios ortoddnticos
devido as suas propriedades mecanicas (FERREIRA, 2005). Inicialmente, os fios
ortoddnticos eram confeccionados com materiais nobres como ouro, platina, paladio,
sendo posteriormente substituidos por aco inoxidavel austenitico. No inicio da década
de 60, foram desenvolvidas as ligas a base de cromo-cobalto conhecida como Elgiloy
(Rocky Mountain Orthodontics) que comparadas ao aco inoxidavel apresentavam
propriedades semelhantes. Os fios de cromo-cobalto tém como caracteristica maior
formabilidade, pois é fabricado em quatro témperas com variacdo decrescente sendo
que o azul representa a mais maleavel, seguida pelo amarelo (ductil), verde (semi-
resiliente) e vermelho (resiliente) (GURGEL; RAMOS; KERR, 2001).

No inicio dos anos 60, Willian Buehler desenvolveu uma liga que ficou

conhecida como Nitinol (niquel, titdnio e NOL - Naval Ordinance Laboratory)
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composta por 55% p de niquel e 45% p de titanio. Sua introducdo na Ortodontia
ocorreu na década de 1970, o que trouxe mudancas irreversiveis nas técnicas de
tratamento corretivo, tanto para o paciente quanto para o profissional, pois permitiu
grandes ativacdes com o uso de forgas leves e constantes (GHERSEL, 2005).

A utilizacdo de fios de NiTi nas fases iniciais do tratamento ortodontico
simplifica esta etapa, pois ndo ha necessidade de troca constante de arcos de
nivelamento, como ocorre com os fios de ago inoxidavel, aumentando assim a rigidez
(ACKERMAN et al., 1978; FERREIRA, 2005). Sabe-se que forcas leves contribuem
para a reducdo de reabsorcdo radicular e diminuicdo do tempo de tratamento

ortodontico como demonstrado na figura 2.

(a) (b)
Fio de NiTi Fio de NiTi
(©) (d)
Fio de NiTi Fio de NiTi

Figura 2- Evolucdo clinica demonstrando a utilizacdo dos fios de niquel-titanio: (a)
inicio do alinhamento e nivelamento, (b) e (c) fase intermediaria e (d) fase final
(FERREIRA, 2005)

A liga beta titanio TMA (Titanium Molybdenum Alloy), contendo 79% titanio,
11% molibdénio, 6% zirconio e 4% estanho, foi introduzida na Ortodontia em 1979.
Possui modulo de elasticidade menor que o ago inoxidavel e maior que a liga de
niquel-titdnio (Quadro 1), exibindo efeito memoria de forma, excelente resisténcia a

corrosdo, podendo ser soldada por caldeamento. As forcas geradas por estes fios sdo
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intermediarias entre o aco inoxidavel e o Nitinol, os fios aceitam dobras e sé&o
indicados principalmente para pacientes com hipersensibilidade ao niquel sendo de
grande utilidade nas fases intermediaria e final do tratamento ortoddntico. (KANEKO
et al., 2003; ANDRADE; SATO; KOZEL, 2007). No entanto, a principal desvantagem
desta liga é o alto atrito, sendo oito vezes maior que o aco (GURGEL; RAMOS;
KERR, 2001; KUSY, 1997).

Quadro 1 — Valores do modulo de elasticidade (E) de ligas metalicas para fios de
mesmo didmetro (GURGEL; RAMOS; KERR, 2001; ARRUDA,2002)

Aco inoxidavel 189-205 GPa 1,00
Elgiloy 190-200 GPa 0,97
Beta-titanio 72 GPa 0,36
M-NiTi 33,8 GPa 0,17

As ligas de niquel-titanio podem ser classificadas em estaveis - ativas de acordo
com o seu comportamento mecanico. Uma das desvantagens dos fios de niquel-titanio
¢ a baixa tenacidade permitindo minimas dobras (FERREIRA, 2005). Dentro do
grupo das ligas niquel-titanio estaveis, temos os fios de multifilamentos que
apresentam baixo nivel de forcas e sdo ideais para estagios iniciais do tratamento
ortodontico (ANDRADE; SATO; KOZEL, 2007) principalmente em pacientes com
perda 0ssea acentuada e também para a fase de intercuspidacdo (GURGEL; RAMOS;
KERR, 2001).

Na década de 1990 foram desenvolvidos os fios de niquel-titanio ativo também
conhecido como termoativado ou superelastico. Esses materiais possuem diferentes
temperaturas de transicdo indicando a acdo em intervalos de forgas previamente
estabelecidos, possibilitando seu uso clinico quando solicitada maior ou menor rigidez.
Os fios Ni-Ti-Cu (27° C, 35° C e 40° C) diferenciam-se segundo a temperatura em que

0 material encontra-se totalmente na fase austenitica e quanto maior a temperatura da
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reversdo martensitica, mais maleavel torna-se o fio e menor a forca exercida sobre 0s
dentes (GURGEL; RAMOS; KERR, 2001).

Posteriormente foram desenvolvidas as ligas de titanio-niébio com propriedades
mecanicas semelhantes ao TMA, mas com menor rigidez sendo aplicadas como fios de
finalizacdo (ANDRADE; SATO; KOZEL, 2007).

De um modo geral, as ligas a base de titanio (NiTi, TMA, TiNb e CuNiTi)
possuem elevada resisténcia a corrosdo (SCHIFF; GROSGOGEAT; DALARD, 2004)
quando comparadas a liberacdo de ions de outras ligas metélicas (RAHILLY E
PRICE, 2003) devido a formacdo de um filme composto por éxido de titanio (TiO,)
em sua superficie (KANEKO et al., 2004).

A quebra da camada passiva pode levar a liberacdo de ions de niquel
(STAFFOLANI et al.,1999) que esta associado a dermatite de contato, com casos de
reacOes alérgicas e processos patologicos (ELIADES E ATHANASIOU, 2002; EL
MEDAWAR et al., 2002; ELIADES et al., 2004). A prescri¢do do uso topico de flior
gel acidulado em pacientes portando aparelhos ortodonticos com fios de niquel-titanio
deve ser criteriosa, pois 0 meio bucal torna-se extremamente agressivo ao material,
ocorrendo dissolucdo intensa no periodo de aplicacdo devido a acidez do meio bucal,
induzindo a liberaco de ions de niquel (BUCCI; CANDIDO; GOMES, 2003).

Os tratamentos superficiais sdo uma alternativa viavel para minimizar a
liberacdo de ions associados ao processo de corrosdo devido a formacdo de filmes
finos com maior resisténcia ao desgaste. De acordo com a literatura, o uso de filmes
DLC - Diamond-Like-carbon Film em arcos ortodonticos de niquel-titanio apresentou
excelente adesdo mecénica durante escovacdo e melhorou a resisténcia a corrosao
destes arcos, mantendo suas propriedades mecanicas e proporcionando boa
compatibilidade em meio bucal (KOBAYASHI et al, 2005).

1.2. OBJETIVOS
O objetivo deste estudo foi avaliar a liberacdo de ions em arcos ortodonticos

fabricados com as ligas niquel-titAnio superelasticos e termoativados, a partir de

tratamento de superficie por DLC (Diamond-Like-Carbon) empregando a técnica
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PECVD (deposic¢do quimica por plasma de radio freqiiéncia) e verificar a influéncia

deste filmes nas propriedades mecanicas desses materiais.

1.3 ESTRUTURA DA DISSERTACAO

Esta dissertacdo e constituida por seis capitulos e pelas referéncias
bibliograficas, tendo conteddo distribuido da seguinte forma:

Capitulo 1, Introducdo: expde aspectos gerais sobre a dissertacdo, proposta do
trabalho, justificativa, objetivos e a estrutura da dissertacao.

Capitulo 2, Revisédo da Literatura contém: Consideracdes Gerais sobre a liga de
NiTi, propriedades desta liga, biocompatibilidade e citotoxicidade, deposicao de filmes
finos de a-C:H, ensaio de flexdo em trés pontos.

Capitulo 3, Materiais e Métodos: descreve a metodologia utilizada, a confeccao
do corpo de prova, a deposicdo do filme de a-C:H, caracterizacdo do filme, anélise de
absorcdo atdmica, teste de flexdo em trés pontos.

Capitulo 4, Resultados e Discussfes: apresentacdo detalhada dos resultados
alcancados nos experimentos realizados no trabalho e suas respectivas analises, em
confronto com outros autores e trabalhos revisados na literatura.

Capitulo 5, Conclusdes: sdo expostas as conclus@es obtidas a partir da avaliacao

criteriosa dos resultados encontrados neste estudo.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 CONSIDERACOES GERAIS

A liga de niquel-titdnio, com composicdo 55 % p de niquel e 45% p de
titanio, conhecida como Nitinol (Nickel Titanium Naval Ordinance Laboratory)
foi desenvolvida em 1962, pelo U.S. Naval Ordinance Laboratory. Os
pesquisadores buscavam um material ndo magnético, resistente a corrosao, de
elevada dureza, para ser usado na confec¢do de ferramentas e armas de mao
(PERTILE, 2005). A introducéo dos fios de niquel-titanio na Ortodontia iniciou-
se na década de 1970, por Andreasen (CHEN et al, 1992) e a partir da década de
1990 produtos de niquel-titanio passaram a ser comercializados e empregados
também na medicina devido a sua superelasticidade e ao efeito memdria de
forma, propriedades completamente novas na época em comparacdo a ligas
metélicas convencionais (RYHANEN, 1999).

Na Ortodontia as ligas de niquel-titdnio sdo empregadas na fabricacdo de
fios ortodonticos podendo ser divididas em dois tipos, em funcdo da composicao
quimica da liga e do processo de fabricacdo, apresentando os fendmenos de
memoria de forma (arcos termoativados - liga martensitica ativa) e
pseudoelasticidade (arcos superelasticos - liga austenitica ativa) que de acordo
com alguns autores sdo de interesse para a area ortoddntica (MULLINS;
BAGHY; NORMAN, 1996; OLTJEN et al., 1997; BRITO et al., 2004)

Vérios parametros, como a composicdo da liga, procedimentos de
recozimento e condicdes de carregamento, podem melhorar o efeito de memaria
da forma (ERBSTOESZER et al, 2000).

2.2 PROPRIEDADES DAS LIGAS DE NIQUEL-TITANIO
E bem conhecido que as ligas memoria de forma n&o exibem apenas o efeito

memoria de forma, mas também o comportamento pseudoelastico ou

superelasticidade.
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Dessa forma, as propriedades dessas ligas sdo derivadas das mudangas
microestruturais que podem ocorrer devido a aplicacdo de tensdo ou devido a
variacdo de temperatura. A transformacao de fase induzida pela tenséo permite que
uma deformacdo de 8% possa totalmente ser recuperada quando o material for
descarregado por meio de uma transformacéo de fase reversa (superelasticidade). O
termo memoria de forma € derivado da habilidade da liga em lembrar uma forma
pré-determinada no aquecimento (EVANS et al, 2008) e na solicitacdo mecanica.

A liga NiTi pode apresentar duas caracteristicas principais que seriam a
superelasticidade e a memdria de forma, relacionada ao efeito termoelastico.

Essas caracteristicas estdo representadas na figura 3.

Figura 3 - Curvas demonstrativas das propriedades de um fio de NiTi
(DAYANANDA e SUBBARADO, 2008)

2.2.1 Efeito de memadria de forma ou memodria de forma térmica
A liga Nitinol obtém seu efeito memoria de forma a partir de uma mudanca

de fase reversivel de uma microestrutura austenitica para martensitica. A

temperatura de transformacéo é caracterizada por quatro temperaturas: Mg e Ms
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durante o resfriamento e As e As durante o aquecimento. Mg e My indicam as
temperaturas nas quais ocorre o inicio e final da transformacéo da fase p para
martensita, enquanto As e A; indicam as temperaturas onde ocorre a
transformacéo reversa (HELSEN e BREME, 1998, SANTORO e BESHERS,
2000).

A transformacéo martensitica pode ser definida como uma transformacéo da
rede envolvendo cisalhamento e movimento atdmico cooperativo. A cinética de
transformacdo possui dois tipos principais de transformacédo: atérmica e isotérmica.
Na transformacéo atérmica durante o processo de nucleacdo do cristal ndo existe
ativacdo térmica, dessa forma a quantidade da nova fase produzida depende apenas
da temperatura e ndo do periodo de tempo gasto para uma dada temperatura. Na
transformacdo isotérmica a quantidade de martensita formada é em funcdo da
temperatura isotérmica do tratamento térmico, e principalmente do tempo. Assim,
as transformagdes isotérmicas se diferenciam das transformacdes atérmicas por
serem dependentes do tempo. A fase martensitica é formada a partir da austenita
sendo interpretada como uma seqliéncia de dois eventos: deformacéo de Bain e
cisalhnamento invariante da rede. A deformacgédo de Bain ou deformacdo da rede
causa a movimentacdo de todos os atomos, necessaria para produzir uma estrutura
nova a partir da velha. A figura 4a mostra esquematicamente a estrutura austenitica
e a figura 4b-d a transformacdo martensitica (GIL e PLANELL, 1998).

A segunda parte na transformacdo martensitica é a acomodacéo: a martensita
produzida pela deformacdo de Bain tem forma e volume diferentes da austenita
circundante. A acomodacéo desta mudanca na forma pode ocorrer por meio de dois
mecanismos: deslizamento (Figura 5a) ou maclagem (Figura 5b). O deslizamento é
UM Processo permanente e € um mecanismo de acomodacéo encontrado na maioria
das estruturas martensiticas. A maclagem permite a acomodacdo de maneira
reversivel sendo o processo dominante em ligas com efeito de memoria de forma
(GIL e PLANELL, 1998). Na figura 6 é possivel observar as micrografias dpticas
encontradas na literatura, caracteristicas destas fases.

Sob temperatura reduzida, estabelece-se a fase martensitica e, com o

aumento da temperatura, ocorre novamente uma transformagéo progressiva para
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a fase austenitica. Com a reducdo da temperatura obtém novamente a martensita
0 que resulta em maior rigidez ao fio. Esse processo de transformacéo reversivel,
combinando tensdo e temperatura, confere ao fio o efeito memoria de forma. No
processo de fabricacdo esses fios sdo moldados no formato desejado em altas
temperaturas e, quando resfriados, podem ser dobrados com facilidade dentro dos
braquetes. Quando esses fios atingem a temperatura da boca, eles tendem a voltar
a forma dada na fabricacdo, gerando a ativacdo (MARINS e PROCACI, 2008).

Figura 4- Representacdo esquematica da transformacgdo austenita/martensita: (a)
estrutura totalmente austenitica;(b) interface austenita/martensita; (c) avanco da
interface: cada camada de atomos € deslocada somente uma pequena distancia; (d)
estrutura totalmente martensitica (GIL e PLANELL, 1998)
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Figura 5 — Dois mecanismos de acomodacdo da forma devido ao cisalhamento
atbmico da transformagdo martensitica: (a) acomodagdo por deslizamento
(irreversivel); (b) acomodacdo por maclagem (reversivel) (GIL e PLANELL, 1998)

Figura 6 - Microscopia oOptica de fios NiTi comerciais: (a) matriz totalmente
martensitica; (b) fase martensitica mais grosseira; (c) microestrutura
predominantemente  martensitica com pequenas regifes austeniticas
(GEROLDO; NUNURA; SANTQOS, 2008) (d) regides alternadas de martensita e
austenita (JAFARI, ZEBARJAD E SAJJADI, 2008)
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A propriedade de memoria de forma desses materiais € resultante da
capacidade inerente de alterar a forca de unido, e também se relaciona a
temperatura, por meio do intervalo de temperatura de transicdo (TTR), que varia
dependendo da composic¢ao quimica da liga e de seu processamento (SANTORO
e BESHERS, 2000). Os fios de niquel-titanio termicamente ativados podem ser
encontrados em diferentes temperaturas de transicdo, indicando a acdo em
intervalos de forga previamente estabelecidos (ROSANI, 2001). Isto possibilita o
uso destes fios em diferentes situagdes clinicas, que podem requerer maior ou
menor rigidez (GOUVEA, 2006). O comportamento desses fios pode ser melhor

compreendido a partir da analise da figura 7.

Mins
100

Austenita (%)

0 M; A;
Temperatura

Figura 7 — Diagrama de uma liga NiTi com efeito de memoria de forma

Mi e Mf sdo as temperaturas inicial e final, respectivamente, em que a
martensita é formada; Mms é a maxima temperatura para a fase martensita
superelastica; Ai e Af sdo as temperaturas inicial e final na qual a austenita €
formada; H é a histerese. A austenita tem rigidez superior a martensita e maior
capacidade de aplicar forcas na desativacdo. A martensita, de caracteristica mais
ductil, é conveniente na fase de ativacdo. Em aplicacdo na area ortodontica, é

interessante que Af esteja um pouco abaixo da temperatura do meio bucal.
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2.2.2 Superelasticidade

O efeito superelastico ocorre acima de As e abaixo de My conforme pode ser
observado na figura 8. No ponto (a) o material € totalmente austenitico, sendo
carregado elasticamente até o ponto (b) onde se inicia a transformacdo martensitica.
No ponto (c) ocorre a transformacdo martensitica sendo no ponto (d) o
carregamento elastico dessa fase. A partir do ponto (e) ocorre a transformacao
reversa da liga, ou seja, obtém-se a austenita novamente. My € a temperatura mais
alta na qual a martensita pode ser formada e esté localizada acima de Af e abaixo
da temperatura oral. A deflexdo gera uma transformacdo martensitica localizada
que € o fendmeno conhecido como transformagdo martensitica induzida por
tensdo - SIM (MELING e ODEGAARD, 2001).

(d)

tensao

(©)

(b)
€)

()

deformacéo

Figura 8 — Efeito superelastico nas ligas memaria de forma: (a) austenita; (b) inicio
da transformacdo martensitica; (c) martensita; (d) deformacdo elastica da
martensita; (e) inicio da transformacéo reversa (ROBERTSON, 2006)
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O Nitinol pode apresentar até 11% de deformagéo enquanto a maioria dos
metais pode apresentar apenas 1% de deformacdo elastica (ROBERTSON,
2006).

A histerese € 0 comportamento apresentado nos platds de ativacdo e
desativacdo em diferentes magnitudes de forca. Histerese esta associada ao atrito
com a movimentagdo de maclas no contorno da martensita e depende da
composicdo da liga (MELING e ODEGAARD, 2001).

2.2.3 Biocompatibilidade e citotoxicidade das ligas Niquel-Titanio

Para melhor entender as rea¢des biologicas frente ao uso dos diversos
materiais, deve-se conhecer 0s conceitos de biocompatibilidade, toxicidade,
alergia e hipersensibilidade, a fim de compreender as condi¢cdes de alguns
pacientes que apresentam alteracdes no sistema imune.

A biocompatibilidade ocorre quando os tecidos entram em contato com
um determinado material e ndo manifestam qualquer tipo de experiéncia toxica,
irritante, inflamatoria, alérgica ou de fundo mutagénico ou carcinogénico. A
ocorréncia de qualquer reacdo adversa é chamada de toxicidade. Para a
biocompatibilidade de um determinado material é necessaria uma resposta
adequada do hospedeiro, o que, em Odontologia, significa a ndo-ocorréncia de
reacdes adversas, ou a ocorréncia de reacdes adversas toleraveis, do organismo
frente a esse material (MENEZES; FREITAS; GONCALVES, 2009).

A citotoxicidade, ou avaliacdo da toxicidade em cultura de células, € um
fendmeno in vivo complexo, o qual pode manifestar um amplo espectro de
efeitos, desde uma simples morte celular até aberra¢cdes metabdlicas, nas quais
ndo ocorre morte celular, mas apenas alteragdes funcionais. A genotoxicidade
avalia o0 dano ao DNA e é, geralmente, utilizada para auxiliar na investigacdo de
potenciais efeitos, benéficos ou danosos, de diferentes agentes (MENEZES;
FREITAS; GONCALVES, 2009).
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As reagOes de hipersensibilidade sdo desordens que tém origem numa
resposta imune que se torna exagerada ou inapropriada, ocasionando lesdes sobre
celulas ou tecidos normais do organismo, enquanto alergia significa uma
hipersensibilidade especifica adquirida do sistema imune, tanto de uma fonte
exdgena quanto endogena (MENEZES; FREITAS; GONCALVES, 2009).

H& uma preocupacao em se definir a resisténcia a corroséo das ligas de Ni-
Ti uma vez que as mesmas sdo utilizadas como biomaterial, que seria identificar
se ions sdo liberados pelo processo corrosivo. A liberacdo do niquel, caso ocorra,
além de sensibilizar alguns pacientes, produzindo reacdo alérgica, pode afetar a
integridade mecénica do fio causando sua fratura e conseqiientemente, provocar
danos ao paciente (BUCCI; CANDIDO; GOMES, 2003).

A resisténcia a corrosdo das ligas de niquel-titanio é dada pela formacao
de um filme de passivacdo constituido de TiO, (BUCCI; CANDIDO; GOMES,
2003), pois a superficie do niquel-titanio consiste em grande quantidade de 6xido
de titanio (TiO,), menores quantidades de Oxidos de niquel (NiO e NiyO3) €
niquel metalico sendo a camada interna constituida de niquel-titanio. A espessura
da camada de oxido varia entre 2-20 nm. A superficie de NiTi é na sua maioria
composta por oxigénio, carbono e 6xido de titanio com resquicios de niquel, o
qual dissolve mais facilmente do que titanio porque seu éxido é menos estavel
(PERTILE, 2005).

Estudo realizado por Rondelli e Vicentini (1999) demonstrou
comportamento localizado da corroséo de fios de NiTi em fluidos que simulam
os fluidos do corpo humano, comparando-os com fios feitos do aco inoxidavel e
da liga base-cobalto. Os testes potenciodinamicos realizados em saliva artificial a
40°C indicaram uma resisténcia ao pite para os fios do NiTi, similar aquela do fio
da liga de cobalto, porém o fio de aco inoxidavel apresentou baixo potencial de
resisténcia ao pite. Os testes potenciodindmicos em 40° C em solucdo salina
isotbnica (0.9% NaCl) para o NiTi e fios de aco inoxidaveis (em valores
potenciais de pite na escala 200-400 mV e 350 Mv), mostraram que estes

materiais devem ser considerados potencialmente susceptiveis ao pite, apenas a
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liga cobalto-base foi considerada imune do pite. Os potenciais de corroséo
localizados determinados pelo teste de ASTM F 746 (0-200 mV e 130 mV para
NiTi e 0 aco inoxidavel, respectivamente) indicam que estes materiais possuem
um risco mais elevado de corrosao localizada.

A resisténcia a corrosdo da maioria dos metais, com excecdo dos metais
nobres, é dada pela presenca de um filme o0xido. A formacéo deste filme de oxido
superficial é de grande importancia para a resisténcia a corrosdo da liga de NiTi,
pois age como barreira contra a migracdo e dissolucdo de ions de niquel a partir
da superficie do metal (SHABALOVSKAYA, 2002).

Com o numero crescente de tratamentos ortoddnticos utilizando
dispositivos que contenham niquel e a predominancia crescente de alergia a esse
elemento desenvolvida pela populagdo levaram ao desenvolvimento de pesquisas
buscando avaliar a resisténcia a corroséo desses materiais. Os fios de NiTi séo
produzidos por varios processos de fabricacdo o que pode acarretar em
comportamentos distintos quanto a resisténcia a corrosao no meio bucal.

Figueira et al (2009) realizaram estudo sobre a corrosdo de ligas de NiTi
em solugdo de Hank’s a 37° C utilizando método eletroquimico e comparando
esta liga com o titdnio comercialmente puro, niquel comercialmente puro, com a
liga Ti-6Al-4V e aco inoxidavel 316L, materiais comumente utilizados em
implantes. Observaram que a corrosdo foi menor na superficie do titanio que na
superficie do niquel, de acordo com a curva de polarizacdo, devido a formacéo
de uma camada passiva de 6xido. No entanto, fluoretos sdo inimigos dos metais
reativos, como o titanio e suas ligas, especialmente em meio acido, causando
corrosdo da camada passiva e perda das propriedades mecanicas (AL-MAYOUF,
2004). Esse fator é preocupante, pois 0s enxaguatorios contendo fldor séo
amplamente utilizados na Odontologia para manutengdo da boa higiene oral e
auxilia na diminuicdo do indice de carie. O fluor promove a formacdo de
compostos fluoretados que aderem aos dentes e estimulam a remineralizacao,
enquanto protegem o0s dentes contra os ataques de 4&cidos (SHIFF;
GROSGOGEAT; DALARD, 2004).
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Os efeitos dos fluoretos na resisténcia a corrosdo do titanio e suas ligas
foram avaliados por Kaneko et al. em 2004. Os autores estudaram a degradacao
de quatro fios ortodénticos (NiTi, beta-titanio, aco inoxidavel e niquel-cromo-
cobalto) apds a imersdo desses materiais em solucdo acidulada do fluoreto do
fosfato de 2.0% em temperatura de 37°C por 60 minutos. Observaram que as
propriedades mecanicas do niquel-titinio e titanio-beta foram alteradas
sensivelmente, sendo que o modo de fratura mudou de ddctil para fragil. Por
outro lado, a resisténcia a tracdo dos arcos de aco inoxidavel e de niquel-cromo-
cobalto foi apenas levemente afetada pela imersdo. Os autores sugerem que a
degradacéo de arcos ortodonticos de ligas de titanio ocorra por causa da absor¢ao
do hidrogénio mesmo depois de curto periodo de imersdo em solucdes do
fluoreto.

Schiff, Grosgogeat e Dalard (2004) classificaram diferentes ligas
utilizadas de acordo com a resisténcia a corrosdo. Quatro materiais foram
analisados (TMA, TiNb, NiTi e NiTiCu) e testados em trés colutérios contendo
fldor (ElImex, Meridol e Acorea) e saliva artificial Fusayama-Meyer. Por meio de
estudo eletroquimico as ligas foram divididas em dois grupos: um grupo baseado
em ligas de NiTi sujeitas & forte corrosdo na presenca de monofluorfosfato
encontrado em solugcdo de Acorea e outro grupo baseado em TiNb que foi mais
resistente a corrosdo e TMA que corroeu fortemente na presenca de fluoreto de
estanho encontrado no Meridol. Pelos resultados, pode-se recomendar o colutério
de acordo com a fase de tratamento e a liga que estd sendo aplicada. Assim, &
propicio indicar ElImex para pacientes que usam TMA e NiTi e Acorea ou

Meridol para pacientes que usam arco TiNDb.

2.3 TRATAMENTO DE SUPERFICIE

Os materiais metalicos empregados em aplicacbes biomédicas, como aco
inoxidavel, ligas cobalto-cromo e ligas niquel-titanio, apresentam como principal
desvantagem, apds longo uso, a liberacdo de ions metalicos e consequentemente,

um aumento do efeito citotoxico. Por exemplo, o aco inoxidavel quando
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empregado na fabricacdo de vasos coronarios pode corroer e liberar ions niquel e
cromo. Dessa forma, a modificacdo de superficie torna-se uma ferramenta
importante para melhorar a biocompatibilidade desses materiais (ROY e LEE,
2007).

Nos ultimos anos, o carbono tipo diamante (DLC - Diamond Like
Carbon) tem emergido com um material potencial para essas aplicagdes devido a
sua elevada dureza, baixo coeficiente de fricgdo, a elevada resisténcia ao desgaste
e a corrosdo. Os filmes de DLC sdo materiais amorfos metaestaveis, compostos
principalmente por atomos de carbono ligados por hibridacdes sp” e sp® em uma
cadeia desordenada. E importante observar que o DLC ndo é um material
especifico, mas um grupo de materiais com uma ampla faixa de estruturas com
ligacBes atdmicas diferentes. Os carbonos hidrogenados podem ser classificados
em quatro tipos de acordo com o teor de hidrogénio (CASIRAGHI, FERRARI e
ROBERTSON, 2005):

(@) Filmes a-C:H com elevado contetdo de H (40-60 %at); estes filmes
podem ter até 70% de ligacdes sp®. Entretanto, a maioria das ligagdes
sp® termina em hidrogénio, tornando-os materiais d(cteis e com baixa
densidade;

(b) Filmes a-C:H com contetdo intermediario de H (20-40%at), possuem
menor quantidade de ligagcdes sp®, o que lhes confere melhores
propriedades mecanicas.

(c) Filmes de carbono amorfo tetraédrico hidrogenado (ta-C:H) possuem
de 25-30% at de hidrogénio;

(d) a-C:H com baixo conteudo de hidrogénio (menor do que 20% at). Eles
tém elevado contetido de sp®. Nés chamamos estes filmes de grafiticos
a-C:H.

Na figura 9 temos a representacdo do diagrama ternario de fases para o

DLC. Nos vértices do triangulo encontram-se os pontos para 100% de ligacdes
sp®, sp° e para H,. Outras regides do diagrama definem grupos especificos de
carbono, tais como os carbonos amorfos formados, os tetraédricos (ta-C), os

grafiticos (a-C), assim como suas fases hidrogenadas, representadas pelo ta-C:H
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e a-C:H. Podem ser observadas também as regiGes onde o carbono vitreo e

polimeros HC séo formados e também a regido na qual ndo ha formacéo de filme .

SP

ta-C

polimeros
a-C(:H)

Sem filme
Carbono vitreo grafitico

Figura 9 — Diagrama ternario de fases do DLC (CASIRAGHI, FERRARI e
ROBERTSON, 2005)

No Quadro 2 temos a comparacdo das principais propriedades dos
compostos de carbonos amorfos com diamante, grafite, Cg e polietileno
(ROBERTSON, 2002).
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Quadro 2 — Comparacéo das propriedades de carbonos amorfos com diamante,
grafite, Cqq € polietileno (ROBERTSON, 2002)

100 0 3,525 55 100
0 0 2,267 0
0 0 1,6
0 0 1,3-1,55 0,01 3
0
80-88 3,1 2,5 80
40 30-40 1,6-2,2 11-1,7 10-20
60 40-50 1,2-1,6 1,7-4 <10
70 30 2,4 2,0-2,5 50
100 67 0,92 6 0,01

2.3.1 Técnicas de deposicéo

Os filmes de DLC vém sendo produzidos por uma grande variedade de
métodos, incluindo deposicdo quimica a vapor, assistida por plasma DC e RF,
sputtering, ou deposicdo por feixe de ions, a partir de uma variedade de fontes
de carbono, seja como substrato, solido ou fonte gasosa do material
(NOGUEIRA, 2002).

Os filmes a-C: H podem ser depositados a partir de varias fontes de

gases precursores, tais como: CH,4, C,H,, C,H, e CgHe.
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Jones et al (2000) estudaram a hemocompatibilidade dos revestimentos de

DLC, TiN e TiC depositado em substratos de titanio para uso em valvulas
cardiacas através da absorcdo de proteinas sanguineas e a adesdo plaquetaria.
A absorcdo de albumina e do fibrinogénio nas superficies dos revestimentos foi
avaliada. A formacédo de trombos foram observados nas superficies de TiN e TiC,
exceto nos revestimentos de DLC. Sendo assim, a boa hemocompatibilidade do
DLC se da pela hidrofobicidade e lisura superficial quando comparados a outras
superficies.

Yang et al (2004) estudaram a relacdo entre as propriedades fisicas do
revestimento de carbono amorfo hidrogenado (a-C:H) e sua compatibilidade com
0 sangue humano. Os filmes de (a-C:H) foram produzidos usando a implantacéo
ibnica por imersdo a plasma (P111D), com aquecimento a vacuo entre 200° e 600°
C. Observou-se que 0 aquecimento a baixas temperaturas ndo causou regressao
da biocompatibilidade sanguinea do filme de (a-C:H) sendo que a acdo da
aderéncia plaquetaria na superficie dos filmes foram elevadas para temperaturas
acima de 400 °C. Relatam também que a mudanca das propriedades fisicas do
filme (limitagdo tanto da banda gap como do fibrinogénio), aumenta a
concentracdo e condutividade. Sendo assim, a compatibilidade dos filmes de (a-
C:H) foram afetados pela estrutura eletronica e constatou-se que a melhora desta
estrutura é importante para a inibicdo da ativacédo plaquetaria.

Yang et al (2006) estudaram a estrutura e as propriedades das peliculas do
carbono amorfo hidrogenado (a-C: H) para aplicacbes biomeédicas. Também
investigaram a relagdo entre as propriedades fisicas destes filmes e sua
compatibilidade no sangue. Os filmes foram fabricados usando a técnica de
deposicdo por implantagdo ionica a plasma, seguido de recozimento a 200 e
600 °C. Os filmes foram analisados por Espectroscopia Raman e microscopia de
forca atobmica (AFM). A adesdo, a ativagdo e a morfologia das plaquetas foram
investigadas usando a microscopia eletronica de varredura (SEM). A adeséo
plaquetaria e a ativacdo da a-C: H foram afetadas pelo recozimento acima de
400°C. Dessa forma, a compatibilidade sanguinea dos filmes foi afetada pela

estrutura eletrénica.
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Sui e Cai (2006) estudaram as ligas de niquel-titanio revestidas com DLC
empregando a implantacdo idnica. Os autores observaram que a deposicdo do
filme DLC levou a uma melhor resisténcia a corrosdo e hemocompatibilidade

sanguinea, sem deterioragédo do efeito memdaria de forma e superelasticidade.

2.3.2. CARACTERIZACAO DOS FILMES DE DLC

A espectroscopia Raman é uma técnica analitica ndo destrutiva empregada
na caracterizacio de materiais carbonosos. E comumente realizada para avaliar
comprimentos de onda na regido do espectro azul-verde (488-514,5 nm), mas
Espectroscopia Raman multi-comprimento de onda (MW Raman) € também
empregada (FERRARI, 2005).

Os espectros Raman de todos 0s materiais carbonosos exibem seus picos
caracteristicos de 1% ordem na regido entre 1000 e 1800 cm™ para energia de
excitacdo no visivel e infravermelho. Para os materiais grafiticos, essa regido ¢
referente as bandas D (1200 a 1400 cm™) e G (1500 a 1600 cm™) atribuidas as
ligacbes sp’. Para filmes de diamante, um pico bem definido pode ser visto em
1332 cm’ !, referente as ligacées do tipo sp®. Ja, os espectros Raman de DLC
consistem em bandas largas, tipicas de materiais amorfos desordenados,
apresentando ligages C-C do tipo sp®, sp? e sp'. As letras derivam de
diamante(D) e grafite(G) e a deconvolucdo do espectro permite visualizacdo das
bandas as quais estdo relacionadas com as ligagdes sp® e sp?. Nas figuras 10, 11 e
12 temos os espectros dos filmes tipo diamante, tipo grafite e DLC (LOBO,
2005).
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Figura 10 - Espectros Raman de filmes de diamante excitados com trés diferentes
comprimentos de onda (LOBO et al, 2005)
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Figura 11 - Espectros Raman de filmes de grafite excitados com trés diferentes
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comprimentos de onda (LOBO et al, 2005)
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Figura 12- Espectros Raman de filmes de DLC excitados com trés diferentes
comprimentos de onda (LOBO et al, 2005)

A adsorcdo de produtos quimicos pela superficie dos materiais € um dos
fatores que podem afetar as aplicacdes destes materiais em varios ramos da
industria. O acimulo de material na superficie pode provocar a degradacgéo local
do material, gerando pequenos defeitos como furos e corrosdes localizadas.
Existem diversas técnicas que podem ser empregadas no estudo da adsorcéo de
produtos quimicos pelos materiais. Uma das técnicas empregada € a de angulo de
contato, que é uma medida macroscopica em que é pipetada uma gota de uma
dada solucdo sobre as amostras. Apds a deposicdo da gota observa-se a forma da

gota e a curvatura da mesma, conforme demonstrado na figura 13.

substrato

Figura 13 - Representacdo esquematica do angulo de contato
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Pela medida do angulo da curvatura pode-se relacionar angulo de contato
com a tensdo superficial apresentada pelo material em relacdo a solugéo
empregada. O aumento no angulo de contato, que corresponde a menor tensao
superficial apresentada, significa menor aderéncia da solucdo aos materiais
empregados (NOGUEIRA, 2002).

Quando o angulo de contato € menor que 90°, o material possui uma
caracteristica hidrofilica e quando € maior que 90° apresenta caracteristica
hidrofébica. Essa propriedade é chamada de molhabilidade do material, e esta
ligada com a energia de superficial do material.

O conceito de energia superficial pode ser explicado usando um liquido
como exemplo, onde atomos e moleculas do liquido se movem livremente
procurando ocupar uma posicdo de menor energia potencial, isto €, onde as
forcas (atrativas e repulsivas) estejam em equilibrio. Entretanto, as particulas na
superficie do material experimentam somente forcas dirigidas para dentro do
liquido, garantindo a superficie maior energia. A energia superficial ¢ dada pela
diferenca entre as energias na superficie e no interior do material (BOYAN et al.,
2003).

Dois métodos de célculos sdo usados para determinacdo da energia de
superficie, o0 método harménico e o geométrico. Usando-se dois liquidos para a
medida dos angulos de contato; cujas componentes polar e dispersiva sejam
conhecidas; pode-se determinar as componentes da energia de superficie do
solido.

Atualmente, estas medidas sdo relativamente faceis de serem obtidas
através de sistemas com microcdmera e computador. Estas fornecem os valores
de energia de superficie, calculadas por ambos os métodos, imediatamente ap6s

as medidas dos angulos de contato.



3 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram utilizados amostras e arcos de fios ortodonticos
NiTi superelastico e termoativado, disponiveis no mercado. Na figura 14
verificamos a metodologia empregada para o desenvolvimento do presente

estudo.

Tratamento de superficie

»  Espectroscopia

Raman

— Caracterizacao . .
¢ ——— Perfilometria

do Filme
/
L 5 Angulo de
Contato
Ensaio de escovacao Ensaio de Flexao
l em 3 pontos

Absorcédo Atdmica

Figura 14 - Fluxograma demonstrativo da metodologia empregada.
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3.1 TRATAMENTO DE SUPERFICIE
3.1.1 Processo de deposicao dos filmes DLC

A técnica escolhida para a deposicdo dos filmes de carbono amorfo
hidrogenado foi a deposicdo quimica por plasma de radio frequéncia (Radio-
Frequency Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition — RF PECVD),
realizada no Laboratorio de Plasma, Faculdade de Engenharia, Campus de
Guaratinguetd (UNESP). O reator e todo equipamento utilizado para a deposicéo

dos filmes é mostrado na figura 15.

N

Figura 15 - Equipamentos utilizados para a deposicéao filmes DLC

Para a realizacdo da deposicéo foi empregado um sistema constituido por
um reator de vidro no formato cilindrico medindo 180 mm de didmetro por 140
mm de altura, com volume aproximado de 3 litros. O plasma é estabelecido
entre dois eletrodos circulares, internos planos e paralelos, sendo um deles

aterrado, medindo 100 mm de diametro.
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O processo de limpeza no interior da camara foi efetuado por meio de uma
bomba mecénica (M18, Edwards). Esse equipamento possui uma véalvula
solendide, acoplada a sua saida, a qual é responsavel pela admissdo automatica
de ar atmosférico no seu desligamento. Este procedimento evita o refluxo do 6leo
da bomba para o interior da cAmara de plasma, conectada a bomba por meio de
uma valvula esférica e um tubo flexivel de ago inoxidavel. O controle da presséo
no interior do reator de plasma foi realizado por meio de um sensor (Edwards)
operando na faixa de pressdo de 10° a 10 Pa e a leitura do valor de pressio foi
realizada por meio de uma unidade digital controladora de pressao.

Os plasmas foram excitados por meio de uma fonte de radio frequéncia
(modelo RF- 300 Tokyo HY-Power) operando na freqiéncia de 13,6 MHz com a
poténcia de 50 W, acoplada ao reator por meio de cabos coaxiais e um sistema
casador de impedancia (modelo MB-300Tokyo HY-Power). Um diagrama de

blocos do sistema pode ser visualizado na figura 16.

i_}

MEDIDOR _CasadE)r Qe
_ impedancia
DE PRESSAO

[ Fluxémetro ]

REATOR DE
VIDRO
|
BOMBA
MECANICA —

Acetileno

Figura 16 — Diagrama de blocos do sistema de deposicéo de filmes DLC

Argonio
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3.1.2 Limpeza dos substratos

Nesse estudo foram empregados trés tipos de substratos: laminas de vidro
e silicio (para caracterizacdo do filme depositado), os arcos ortodénticos (NiTi e
termoativados para ensaio de escovacdo e absorcdo atdmica) e as amostras
destes fios para o ensaio de flexdo).

As laminas de vidro e o silicio foram colocados em uma solugdo com
detergente proprio para limpeza de amostras, deixados por 15 minutos em cuba
ultrassbnica e lavados em &gua corrente. Em seguida, foram imersos em agua
destilada, colocados em ultrassom por mais 15 minutos e lavados
individualmente em agua destilada. Posteriormente, foram mergulhados em
alcool isopropilico, e acondicionados em ultrassom por 15 minutos. Concluido
este processo de limpeza, foi realizada secagem em estufa a 160°C por 30
minutos.

As amostras e os arcos foram limpos de acordo com as seguintes etapas:
primeiramente foi realizada lavagem manual com gaze e sabdo (DET LIMP S
32) e enxaguados em agua corrente com auxilio de uma peneira. Com o auxilio
de Becker, foram colocados em cuba ultrassonica Thomton T 14, com sabdo de
laboratério por 20 minutos e lavagem em agua corrente e dgua destilada. Depois
foi realizada imersdo em agua destilada e manutencdo em cuba ultrassdnica por
20 minutos, seguida de lavagem com agua destilada e imersdo em alcool
isopropilico com manuten¢do no ultrassom por 20 minutos. Em seguida, foi
realizada imersdo em acetona com manutencdo no ultrassom por 20 minutos.
Concluido este processo, foi realizada secagem em estufa a 160°C por 30

minutos.

3.1.3 Condig0es de deposicao

As condigdes empregadas para a deposicdo do filme foram as
preconizadas por Marins em seu estudo (MARINS, 2003). Os plasmas foram

excitados a partir de radiofreqiiéncia, operando na frequéncia de 13,56 Hz, na
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faixa de pressdo de 10 Pa, com poténcia de 50 W. Misturas de acetileno e argbnio
foram empregadas na proporcdo de 70% de argbnio e 30% de acetileno, com o

tempo de deposicdo de 5 minutos.

Para limpeza do reator de outros gases ou elementos quimicos foi
realizado plasma de argdnio com pressdo de 2 x 10™ Torr, poténcia de 50W e
tempo de 20 minutos. Apo6s a limpeza do reator anotou-se a pressdo base de
trabalho (P,) marcada no medidor digital, pois é através desta P, que se calcula a
quantidade de argbnio e de acetileno, ou seja, calcula-se a pressao de cada um

deles através da pressdo base para depositar 70% de argbnio e 30% de acetileno.

Para a obtencéo de filme de DLC préximo da faixa de 10 Pa = 7,5 x 10

Torr empregou-se 0s seguintes parametros:

Press&o argénio: 2,3 X 10 Torr,
Presso acetileno: 5,3 x 10 Torr
Sendo assim, temos:

Acetileno 30% = Py, + Pcono

Argbnio 70% = Py + Pcopp + Par

Apos a deposicdo na base da amostra (lado 1), “quebrou-se” o vécuo e
abriu-se o reator para realizagdo da deposi¢cdo do filme do lado oposto (lado 2),
repetindo todo o processo desde a limpeza com plasma de argonio .

Para facilitar o entendimento de todo o processo de deposicdo, as amostras

foram divididas em quatro grupos, conforme Tabela 1:

Grupo I: 10 corpos de prova de fio ortoddntico de NiTi retangular de
0,0215” x 0,025, marca comercial, lote 2878023, para o ensaio de flexdo em trés

pontos;

Grupo II: 10 corpos de prova de fios ortodonticos de NiTi Termoativado

retangular de 0,0215” x 0,025”, marca comercial, lote 2887001, para o ensaio de
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flexdo em trés pontos;

Grupo 11l 05 arcos ortodonticos NiTi retangular de 0,0215” x 0,025,

marca comercial, lote 2878023, para 0 ensaio de escovagéo, e

Grupo IV: 05 arcos ortodonticos de NiTi Termoativado retangular de

0,0215” x 0,025, marca comercial, lote 2887001, para o0 ensaio de escovagao.

Tabela 1- Grupos e condic¢des de deposicédo

Lado 1 1,7X10“Torr 4,0X10“°Torr 9,3X10“ Torr
| Lado 2 1,2X 102 Torr 3,5 X 10%Torr 8,8 X 10 Torr
Lado 1 20X 102 Torr 43X 102 Torr  9,6X 10 Torr
I Lado 2 1,2 X 10%Torr 3,5 X 102 Torr 8,8 X 107 Torr
Lado 1 1,1 X 102 Torr 3,35 X 102 Torr 8,6 X 10 Torr
" Lado 2 1,0 X 102 Torr 3,25 X 102 Torr 8,5 X 10 Torr
Lado 1 1,8 X 102 Torr 4,1 X 102 Torr  9,4X 102 Torr
\Y Lado 2 1,3X 102 Torr 3,6 X102 Torr  8,9X 102 Torr

O tempo aproximado de deposicdo foi de 300 segundos, sendo que a
polarizacdo ocorreu pelo eletrodo inferior a fim de se proporcionar o crescimento

de filmes mais duros, aderentes e com mais carbono (Figura 17).
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Figura 17 - Deposicao de filme DLC nas amostras de NiTi

3.2 CARACTERIZACAO DOS FILMES

3.2.1 Perfilometria

A espessura do filme de a-C:H foi medida no Laboratdrio de Sensores e
Materiais - LAS - do Instituto de Pesquisa Espacial (INPE) em S&o José dos
Campos, por meio de um Perfilémetro TENCOR ALPHA STEP (AS) 500 como

mostra a figura 18.

Figura 18 — Perfildmetro Tencor Alpha Step 500
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Os filmes foram depositados sobre substratos de vidro, onde parte da
superficie do substrato € coberta por uma mascara de vidro de modo a apresentar
um degrau entre a superficie do filme e a do substrato, como mostra a figura 19.
Este degrau formado e sua medida (altura “h”) corresponde a espessura do filme

a qual é medida pela perfilometria.

Posicdo da mascara
DLC DEGRAU ¢

N\

. h”
| A

Figura 19 - Esquema ilustrativo do degrau para medida da espessura do filme de
DLC

3.2.2 Espectroscopia Raman

A Espectroscopia Raman é uma técnica analitica que avalia a estrutura
molecular de filmes carbonosos, verificando se este filme é do tipo polimérico ou
DLC.

Os filmes de a-C:H foram caracterizados pela técnica de Espectroscopia
Raman, realizado no Laboratério de Sensores e Materiais (LAS) do Instituto de
Pesquisa Espacial (INPE) em S&o José dos Campos através do Espectrémetro
Renishaw — Raman Imaging Microscope, por um Laser de Argonio excitados a
514 nm e a faixa de comprimento de onda analisado foi de 900 a 2000 cm™.

O espectro Raman foi obtido através da incidéncia da luz monocromatica
do laser de argonio (514 nm) sobre a amostra do filme de a-C:H. A luz
espalhada foi dispersa por uma rede de difracdo no espectrometro e suas

componentes foram recolhidas em um detector que converte a intensidade da luz
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em sinais elétricos que foram interpretados em um computador na forma de um
espectro Raman. Os espectros obtidos eram deconvoluidos em duas curvas
gaussianas, denominadas banda G (associado a hibridizacdo sp?) e banda D
(atribuido a hibridizacdo sp®), sequndo o procedimento proposto por Robertson
(2002).

3.2.3 Medida do angulo de contato e energia de superficie

Os angulos de contato (0) e energia de superficie foram obtidos através de
um Gonidémetro automatizado (Ramé-Hard—-modelo 100-00), do Laboratério de
Plasma da Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd (FEG/UNESP). Este
equipamento que é mostrado na figura 20 e é composto por uma camera CCD,
que captura a imagem da gota depositada sobre o filme. Um programa de
tratamento de imagens determina o perfil desta gota, calculando o angulo de

contato.

Figura 20 - Gonidmetro automatizado (Rame-Hard—modelo 100-00)

Nestas analises, utilizou-se o vidro como substratos dos filmes, a agua
deionizada como liquido polar e o diodometano como liquido apolar ou

dispersivo. Para realizacdo de andlise estatistica, trés gotas foram depositadas
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sobre diversas superficies das amostras e medidas 10 vezes. Estas analises foram

realizadas 24 horas ap0s as deposi¢fes como mostrado na figura 21.

Agulha

Gota

Figura 21 — Deposicdo da gota para calculo do angulo de contato

Através da medida do angulo de contato temos a propriedade de
molhabilidade do material, onde se este angulo for menor que 90° o material
apresenta propriedade hidrofilica; e se for maior que 90°, o material tem uma
caracteristica hidrofdbica.

A energia de superficie € dada pelo trabalho de trazer uma particula de
dentro do liquido para fora, por unidade de superficie, num volume e temperatura
constantes. A energia livre total numa superficie é a soma de contribuices de
diferentes forgas intermoleculares.

Dois métodos de célculo sdo usados para determinacdo da energia de
superficie considerando as componentes, polar e dispersiva (ndo polar): o método
harmonico e o geométrico.

Atualmente, estas medidas sdo faceis de serem obtidas através de sistemas
com microcamera e computador. Estas fornecem os valores de energia de
superficie, calculadas por ambos os métodos, imediatamente apds as medidas dos

angulos de contato como demonstrado na figura 22.
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Figura 22 — Imagem da gota obtida pelo programa de computador para medida

do angulo de contato (6)

3.3 ENSAIO DE ESCOVACAO

O ensaio de escovacdo foi realizado na Faculdade de Engenharia de
Guaratinguetd (FEG/UNESP), para avaliacdo de liberacdo de ions. Foram
confeccionados modelos em resina acrilica Dencor, realizada a colagem de
bragquetes poliméricos e a fixacdo dos arcos ortoddnticos por meio de ligaduras

elasticas utilizando instrumento sputnik, conforme figura 23.

(@) (b)
Figura 23 - (a) Modelo em resina e instrumental utilizado para fixacéo

arco/braquete; (b) detalhe do modelo com arco
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Os arcos utilizados foram os de sec¢do retangular com dimensédo 0,025” X
0,021”.

Os modelos foram divididos em dois grupos:

» Grupo Experimental G1 (sem DLC + imersdo em soro fisioldgico +
escovagdo + colutorio) composto por 05 arcos de NiTi e 05 arcos de NiTi
termoativado.

» Grupo Experimental G2: (com DLC +imersdo em soro fisiologico+
escovagdo + colutorio) composto por 05 arcos de NiTi e 05 arcos de NiTi
termoativado.

O Grupo Controle, onde os modelos ficaram imersos em soro fisioldgico sem

escovacao, foi composto por 05 arcos de NiTi e 05 arcos de NiTi termoativado.

Estes modelos foram acondicionados em recipientes individuais e fechados,

contendo 120 ml de solucdo de soro fisiologico (cloreto de sodio a 0,9%)

conforme figura 24.

Figura 24 - Modelo acondicionado em recipiente com soro fisioldgico

Os modelos foram colocados em um aquario de vidro contendo &gua a
aproximadamente 34° a 37 °C simulando a cavidade oral como mostra a figura
25.
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Figura 25 - Aquario com recipientes simulando meio bucal

Foi realizada a escovacdo manual dos arcos ortoddnticos utilizando escova
Oral B 30 (macia) e uma pequena quantidade de creme dental Colgate Total 12
por um periodo de 15 minutos para cada arco. Apds a escovacdo, 0s modelos
eram lavados em agua destilada e imersos em colutdrio Cepacol por 05 minutos.
Posteriormente eram enxaguados com agua destilada e novamente colocados em
seus respectivos recipientes contendo soro fisiologico.

Apo6s 30 dias, as amostras foram retiradas dos potes e o liquido

encaminhado para realizacdo de Espectroscopia de Absorcdo Atdmica.

3.3.1 Espectrometro de absorgéo atdmica

Para analise de absorcdo atdmica utilizou-se o Espectrdometro de Absor¢édo
Atbmica com atomizacdo por Chama (Varian AA240Z) do Laboratério de
Anaélises Quimicas, do Departamento de Materiais e Tecnologia, da Faculdade de
Engenharia Mecanica, do Campus de Guaratingueta, UNESP, para avaliacdo da

quantidade de ions metalicos liberados dos arcos, com e sem filme de DLC.
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3.4 ENSAIO DE FLEXAO EM TRES PONTOS

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado buscando-se avaliar a
influéncia do tratamento de superficie nas propriedades mecénicas dos fios
ortodonticos. Para isso, foram retiradas amostras da parte reta de seccédo
transversal dos fios ortoddnticos retangulares (0,0215” x 0,025” ) de NiTi ( lote
2878023 ) e NiTi termoativados ( lote 2887001), com comprimento de 20 mm.
Foram divididos em dois grupos, sendo:

» Grupo controle sem filme composto por 10 amostras de fios de NiTi e 10
amostras de NiTi termoativados.
» Grupo experimental com filme composto por 10 amostras de fios de NiTi

e 10 amostras de NiTi termoativados.

Esses testes foram realizados em uma maquina de ensaios mecanicos
(EMIC) Modelo DL 3000, com célula de carga de 20N pertencente ao
Departamento de Materiais da Escola de Engenharia de Lorena- USP. Foram
realizadas adaptacfes necessarias que podem ser observadas na figura 26. O
sistema construido consiste em um dispositivo de pequeno porte que utiliza
cargas menores que 20N, sendo possivel o controle na velocidade de aplicacéo de

carga, tanto no carregamento quanto no descarregamento.

Figura 26- Equipamento EMIC, Modelo EE 050, com célula de carga de 20N

utilizado para o ensaio de flex&o trés pontos
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Figura 27 — Detalhamento do sistema para teste de flexdo em trés pontos

O suporte de amostra foi fabricado em aco inoxidavel e a distancia entre
os apoios do fio nesse suporte é de 13 mm. As medidas de deflexdes foram
obtidas utilizando-se um deflectdmetro eletronico da EMIC, modelo EE 050,
com objetivo de medir a deflexdo maxima de até 3,1mm, conforme pode ser
observado na figura 27 e 28. O atuador consiste de uma haste com uma ponteira
em cunha feita de uma liga de titdnio para minimizar seu peso.

Antes do inicio dos ensaios com os fios, o sistema foi calibrado com o

objetivo de verificar a influéncia da rigidez do deflectébmetro nos resultados.
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Figura 28 — Vista superior do sistema para teste de flexdo em trés pontos em

amostras de fios de NiTi

Os ensaios de flexdo em trés pontos realizados nas amostras de NiTi séo

mostrados nas figuras 29 ( a) e (b).

(@ deflectdometro (b)

\A amostra
'

N

amostra

Figura 29 (a) e (b) - Ensaio de flexdo em trés pontos em amostras NiTi
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Foi necessario fazer uma nova programacao para que a aquisicdo de dados
do ensaio fosse feita também na etapa de descarregamento, além dos dados
obtidos no carregamento. Esse programa permite a entrada de dados da
geometria corpo de prova, distancia entre apoios, velocidade do atuador, deflexao
final, etc.

Os corpos de prova constituidos de fios termoativados foram submetidos
ao ensaio de flexdao, conforme metodologia estudada ADA n°32, conforme pode
ser observado na figura 30. Sendo assim, para os testes com os fios de NiTi
termoativado foi construida uma camara para simular a temperatura corporal.
Com este objetivo foi acoplada uma cuba de acrilico, com travas, e vedagdo em
silicone. A cuba de acrilico é transparente e permite uma boa visualizacdo do
ensaio. O sistema foi testado e os resultados mostraram que apds ajustar a
temperatura do conjunto em 37 °C ocorreu uma variacéo inferior a 1°C para um
intervalo de 10 minutos. Considerando que o tempo de um ensaio é inferior a 7
minutos pode se garantir que a temperatura ficou constante durante os ensaios,
por isso, ndo foi necessario utilizar um sistema de aquecimento auxiliar para

manter a temperatura constante.

Figura 30 — Equipamento para o ensaio de flexdo em trés pontos para fios NiTi
termoativado com sistema de temperatura
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Os ensaios de flexdo em trés pontos realizados nas amostras de NiTi

termoativadas sdo demonstradas nas figuras 31 (a) e (b).

(a) cuba (b)
< atuador
& amostra
Vedagao de
amostra silicone & trava

Figura 31 - (a) Ensaio de flexdo em trés pontos realizada em amostra de NiTi
termoativada. (b) Detalhe do ensaio de flexdo em trés pontos em amostra NiTi
termoativada

Os dados de forca e deflexdo adquiridos durante os ensaios mecanicos de
flexdo em trés pontos foram tracados em forma de graficos, conforme mostrado
na figura 32. Em cada ensaio foram registradas as forgas, durante o

descarregamento, correspondentes as seguintes deflexdes: 0,5, 1, 2 e 3 mm.

Figura 32 — Curva representativa do ensaio de flex&do em trés pontos

As formulagdes utilizadas na determinacdo das propriedades mecénicas
baseiam-se na teoria aplicada a vigas sujeita a flexdo em trés pontos,

considerando o material no regime elastico.



61
O modulo de elasticidade (E) foi obtido empregando-se a equacao:

LAP

~ 4bh3AY (3

Em que: AP é o incremento da carga aplicada; L é a distancia entre apoios; AY é

o0 incremento de deflex&o (flexa).

A tensdo em flex&o foi calculada usando a equacao:

3PL
o =

~ 2bh? @)

A deformacéo foi obtida empregando-se a seguinte equacao:

£E=—>r 3

Em que: ¢ é a deformacdo na superficie externa; Y é a deflexdo maxima (ou

flexa).



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste trabalho foram realizadas deposices de filme de a-C:H, sobre
amostras e também sobre arcos de NiTi superelastico e NiTi termoativado, com o
objetivo de inibir a liberacdo de ions metalicos. Os filmes foram depositados pela
técnica de deposicdo de vapor quimico assistido por plasma - PECVD,
utilizando-se radiofreqiiéncia (13,56 MHz). Realizou-se a deposicdo do filme
com a proporcdo de 30% de acetileno e 70% de argbnio, com pressao constante
igual a 10 Pa. Investigou-se o efeito da deposicdo deste filme sobre as amostras e
arcos por meio de ensaios de molhabilidade, perfilometria, Espectroscopia de
Raman, Espectrofotometria de absor¢cdo atomica e Ensaio de flexdo em trés

pontos.

4.1. Caracterizacao dos filmes
4.1.1. Perfilometria

A partir da realizacdo do ensaio de perfilometria foi possivel medir a
espessura do filme de a-C:H, tomando-se a medida em seis pontos diferentes
sobre a lamina de vidro, obtendo-se o valor médio equivalente a 228,25 nm e
288,25 nm para o NiTi e NiTi termoativado, respectivamente. Como a funcéo do
filme era proteger as amostras do meio bucal a espessura foi considerada

satisfatoria.

4.1.2. Espectroscopia Raman

Os espectros foram deconvoluidos segundo método proposto por
Robertson (2002), o qual consiste em fazer uma aproximacdo com nimero de
gaussianas iguais ao numero de bandas associadas a ligacdes sp® e sp?

respectivamente e, calcular a area relativa sob os picos (Fig. 33).
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Figura 33- Espectro Raman obtido a partir de um filme de carbono amorfo

hidrogenado (a-C:H)
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Para a liga NiTi a partir da anélise do espectro verificou-se que 0s picos
deconvoluidos D e G se localizam nas zonas de 1357,9 cm™ e 1536,1 cm™,
respectivamente. A aparicdo do pico D revela que hd uma desordem na estrutura
grafitica, portanto trata-se de um filme amorfo. Além disso, quanto mais larga a
linha do espectro Raman, mais amorfo o material se apresenta.

Da mesma forma o espectro obtido para o filme depositado sobre a liga
termicamente ativada apresentou as bandas D e G nas zonas de 1373,8 e 1545,2
cm, respectivamente. Na tabela 2 é possivel verificar os valores obtidos para o

filme de a-C:H para os dois materiais estudados utilizando a poténcia de 50W.

Tabela 2 - Posicéo, largura e intensidade das bandas D e G do espectro do filme
a-C:H para os dois materiais avaliados

Poténcia (W) Posicdo (cm™) Largura (cm™) Intensidade
50 Banda D | Banda G | Banda D Banda G Banda D | Banda G
NiTi 1357,9| 1536,1 249,43 132,40 667,83 | 2501,7

NiTi termoativado |1373,8| 15452 | 261,27 | 141,77 | 287,27 | 720,51

Para a liga NiTi a razdo entre a intensidade das bandas (Ip/lg) do espectro
do filme em funcdo da poténcia foi equivalente a 0,26 e a taxa de deposicao do
filme em relacdo a poténcia foi de 0,76 A/s [espessura do filme dividido pelo
tempo de deposicdo = (52,47 nm /300 s)]. Para a liga termicamente ativada a
razdo entre a intensidade das bandas (Ip/lg) do espectro do filme em fungéo da
poténcia foi equivalente a 0,39 e a taxa de deposicdo do filme em relacdo a
poténcia foi de 0,96 A/s [espessura do filme dividido pelo tempo de deposicédo =
(52,47 nm /300 s)].
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4.1.3. Medida do angulo de contato e energia de superficie

Na tabela 3 é possivel verificar os valores médios obtidos para o angulo de
contato das amostras estudadas.

Como o mesmo tratamento foi empregado para todas as amostras 0s
valores do angulo de contato foram bastante préximos. Superficies que
apresentam angulos préoximos a 90° estdo mais proximos de um carater
hidrofobico do que hidrofilico, sendo esta propriedade interessante para
aplicacdes onde ndo se deseja a adesdo de placa bacteriana. Flint et al (2000)
verificaram que para amostras confeccionadas com aco inoxidavel houve uma
maior adesdo de bactérias para valores de angulo de contato de aproximadamente

86° e menor para superficies com angulos de 64°.

Tabela 3 — Valores médios do angulo de contato

Grupos avaliados Angulo de contato
I
(fio de NiTi c/DLC) 75,59 +0,38
I
(fio de NiTi 77,31 +0,24
termoativado ¢/ DLC)

Na figura 34 é possivel observar o aspecto da gota durante a medida do

angulo de contato.
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Figura 34 — Imagem da gota de agua sobre o substrato com filme de a-C:H

4.2. ENSAIO DE ESCOVACAO

Na figura 35 é possivel observar os valores detectados para 0s ions niquel
presentes na solucdo apds a escovacgdo associada a imersdo em soro fisiologico
por trinta dias. Os arcos do grupo controle ficaram apenas imersos em solugédo

salina ndo tendo sido submetidos e escovacao.

Comparando-se os dois materiais avaliados observa-se graficamente que a
liberacdo de ions niquel foi maior no grupo da liga NiTi termicamente ativada
para as trés condigdes avaliadas. No entanto, verifica-se que para 0s dois
materiais a presenca de uma camada de DLC inibiu a liberacdo de ions niquel.
Kobayashi (2005)
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Figura 35 — Liberacdo de ions niquel para as duas ligas avaliadas

4.3. ENSAIO DE FLEXAO EM TRES PONTOS

4.3.1 Calibragéo do sistema de medidas

Antes de comecar os testes de funcionalidade com os fios, foi realizada
uma aferigdo a fim de calibrar e verificar o efeito da rigidez do deflectometro no
resultado dos testes. Foi realizado um ensaio, sem nenhum fio, tomando-se 0s
valores forca- deflexdo até uma amplitude de 3,1mm. O resultado estd mostrado
na figura 36.

E possivel observar um comportamento linear tanto no carregamento
quanto no descarregamento, obtendo-se uma constante linear de 0,118 N/mm

para calibracdo dos ensaios.
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Figura 36— Curva forca x deflexdo de calibracdo obtida a partir do ensaio de

flexdo empregando-se deflectometro eletronico da EMIC

4.3.2. Resultados dos ensaios de flexao

Na figura 37 é possivel observar as curvas representativas de forca x
deflexdo para os fios superelasticos, nas duas condi¢cdes avaliadas: com e sem
deposicdo de a:C-H. Observa-se que em ambos 0s casos 0 material apresentou o
laco de histerese ndo-linear caracteristico do NiTi superelastico. O tratamento de
superficie deslocou levemente a curva do fio tratado para cima sem

comprometimento das propriedades superelasticas da liga.

A declividade da curva antes da transformacao para martensita é constante
indicando que o material é completamente austenitico antes da formacdo da

martensita.
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Figura 37 — Curva forca x deflexdo da liga NiTi com e sem tratamento de

superficie

A histerese das amostras de NiTi superelastico sem DLC e com DLC, foi
a mesma, verificando-se um aumento na tensdo de ativacdo e desativacdo nas
amostras com DLC. A completa transformacdo em martensita ocorreu a 1667
MPa e 1796 MPa, para a amostra ndo tratada e tratada, respectivamente. Sui et al
(2006) observaram o mesmo comportamento para essas ligas apos tratamento de
superficie por imersdo a plasma e concluiram que essas diferencas ndo sédo
Importantes para as aplicacdes a que esses materiais sao destinados.

Para as amostras obtidas a partir de arcos de NiTi termoativados o
comportamento mecanico verificado foi bastante interessante, conforme pode ser

verificado na figura 38.
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Figura 38 — Curva forca x deflexdo da liga NiTi termoativada com e sem

tratamento de superficie

Para ambas as condi¢bes 0 comportamento mecénico deste material foi
analisada, sendo que a temperatura de teste de 37 °C, 0s materiais encontram-se
inicialmente, antes de qualquer solicitagdo mecéanica, na fase austenitica. No
entanto, isso ndo inibiu a formacédo da martensita induzida por tensdo durante o
ensaio flexdo, e as propriedades superelasticas do fio puderam ser observadas.
Além disso, houve um pequeno aumento da forca no patamar superior (forca de
ativacdo) para o fio com deposicdo, sendo que, no patamar inferior (regido de
desativagcdo) manteve-se praticamente igual ao fio sem tratamento, e isso
significa que a histerese é maior para o fio com deposicdo. Vale ressaltar que as
forcas de desativacdo é que sdo responsaveis na correcdo dos dentes.

Apbs o tratamento de superficie a declividade correspondente ao modulo
de Young na regido austenitica para o fio superelastico foi mais pronunciada ndo
sendo verificado esse comportamento previamente. A diferenca verificada entre

os dois materiais (superelastico e termoativado) apds tratamento deve-se a sua
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composi¢do quimica, pois as ligas termoativadas apresentam cobre em sua
composicdo levando a formacdo de uma fase intermedidria romboedral
denonimada fase R.

A tabela 4 mostra os valores médios de forca de desativacdo para
deflexdes (mm) de 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 e 3.0 mm, para os fios superelasticos

sem e com DLC e termoativados sem e com DLC.

Tabela 4 — Valores das forcas de desativacdo em funcdo para diferentes niveis de
deflexdo

Deflexdo (mm)

SUPER -S/DLC 31+05 | 38+05 | 44+05 | 48+05 | 57+05 | 94+0.2

SUPER -C/DLC 38+02 | 45+02 | 53+04 | 5705 | 65+0.2 | 10+x0,6

TERMO - S/DLC 20+02 | 24+02 | 27+02 | 29+02 | 3.6+x0.2 | 56+0.1

TERMO - C/DLC 14+04 | 20+04 | 26+04 | 30+03 | 39+0.2 | 85+0.3

Observa-se que os fios termoativados antes do tratamento de superficie
apresentaram valores de ativacdo inferiores aos dos fios NiTi superelasticos. De
acordo com Gravina (2007) clinicamente esse comportamento € interessante uma
vez que quanto menores as cargas para se atingir os patamares constantes de

ativacao, com cargas mais suaves e constantes as ativacdes ocorrem.

Ap6s o tratamento de superficie o valor de ativacdo foi superior para os
fios superelasticos no inicio do patamar e superior em ambos os casos no final da
deformacdo. Sui et al. (2006) verificaram comportamentos semelhantes apds
tratamento de superficie por imersdo a plasma em fios superelasticos, no entanto,
contrariamente ao preconizado por Gravina (2007) esses autores acreditam que a

elevacdo nos valores de ativacdo ndo afetam o uso desses materiais.

Para obtengdo dos valores de tensdo e deformagdo correspondente ao

carregamento em flexdo foi utilizada a teoria aplicada a vigas sujeita a flexdo em
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trés pontos, considerando o material no regime elastico. O comportamento em
flexdo, dado em termos de tensdo x deformacéo, € mostrado nas figuras 39 e 40.
Para todos os materiais a deformacdo maxima foi de aproximadamente 6%. O
nivel de tensdo na fase de ativacdo em que a martensita comeca a se formar
induzida por tensdo difere quanto ao aspecto de ser supereldstico ou
termoativado. Nos fios superelasticos essa tensdo foi da ordem de 900 MPa,
enguanto que, para os fios termoativados a tenséo foi de aproximadamente 700
MPa.

1800

—— Superelastico sem DLC

1600 .
— Superelastico com DLC

1400
1200

1000

Tenséo (MPa)

800
600
400

200 +

o4
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07

Deformagdo (mm/mm)

Figura 39 — Curva tensdo x deformacdo da liga NiTi superelastica com e
sem DLC
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Figura 40 - Curva tensdo x deformacéo da liga NiTi termoativada com e sem

DLC

A tabela 5 mostra os valores médios de tensdes (MPa) para deflexdes (mm)

de 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 e 3.0 mm, para os fios superelasticos sem e com DLC e

termoativados sem e com DLC.

Tabela 5 — Valores médios de tensGes (MPa) em funcdo para diferentes niveis de

deflexao

Deflexao (mm)

SUPER -S/DLC 319 +£51 391+51 453 +51 494 +51 587 +51 968 + 21
SUPER -C/DLC 391+ 21 463 + 31 546 +51 587 +51 669 + 21 1030 + 62
TERMO - S/DLC 206 £ 21 247+ 21 278 £ 21 299 +21 371+£21 577+ 10

TERMO - C/DLC 144 + 41 206 +41 268 +41 309 +31 401+21 875+31

O patamar superior representa a tensdo necessaria para deformar o fio

(ativacdo) e o patamar inferior o descarregamento. A declividade inicial e final é
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0 médulo de Young das fases austenitica e martensitica, respectivamente. O
tratamento de superficie ndo alterou a declividade da regido inicial do fio
superelastico, mantendo-se o valor do modulo de elasticidade em torno de 85
GPa. No entanto, o tratamento de superficie modificou a inclinacdo inicial da
curva tensdo x deformacdo do fio termoativado, que significa um aumento do

modulo de elasticidade que apresentou um valor de 140 GPa.



5. CONCLUSOES

Com a realizacdo desta pesquisa, conclui-se que:

O emprego do tratamento de superficie com DLC propiciou menor liberacéo

de ions para os dois materiais estudados;

A espessura do filme de DLC para o NiTi superelastico e NiTi termoativado,
foi suficiente para inibir a liberacdo de ions niquel protegendo as amostras do

meio bucal;

O tratamento de superficie foi mais efetivo para 0s materiais com
comportamento superelastico. As forcas de desativacdo para o0s fios
superelasticos foram maiores que 0s termoativados, € 0s maiores valores

foram obtidos para o superelastico com tratamento de superficie;

A deposicdo do DLC promoveu aumento, tanto no carregamento quanto no
descarregamento, das forcas e das propriedades mecanicas das amostras. O
tratamento de superficie alterou, mas ndo comprometeu as propriedades
superelasticas dos fios. Comparando-se os fios superelasticos com e sem
tratamento, verificou-se que naquele com tratamento de superficie, os
patamares de ativacdo e desativagédo foi ligeiramente deslocado para cima, ou
seja, teve um pequeno aumento de resisténcia a flexdo. Para os temoativados,
o fio com tratamento mostrou essa elevacdo de resisténcia a flexdo, com

maior destaque, apenas no patamar de ativacgéo;

O nivel de tensdo em que a martensita comeca a se formar induzida por
tensdo difere quanto ao aspecto de ser supereldstico ou termoativado.
Verificou-se que essa diferenca foi de aproximadamente 200 MPa, ou seja,
nos fios superelasticos essa tensdo foi da ordem de 900 MPa, enquanto que,

para os fios termoativados a tensao foi de aproximadamente 700 MPa;

O tratamento de superficie aumentou o moédulo de elasticidade da fase

austenita do fio de NiTi termoativado;
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e A temperatura empregada na esterilizacdo das amostras para deposi¢cdao do

DLC afetou as propriedades das ligas termoativadas.
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ANEXOS

Curvas tensdo X deformacdo das amostras de NiTi supereldstico sem
modificacao.
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Curvas tensdo X deformacdo das amostras de NiTi superelastico com

modificacao

AMOSTRA 1

Tensé&o (MPa)

3000
2800
2600
2400
2200
2000
1800 -
1600
1400
1200 -]
1000 -

800 -}

600

400

200 -

SUPER_C/MOD_DCL_1

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06

Deformacdo (mm/mm)

AMOSTRA 2

Tenséo (MPa)

3000 -
2800 -}
2600
2400
2200
2000 -}
1800 -
1600 -
1400
1200 -
1000

800

600 -

400

200 -

| SUPER_C/MOD_DCL _2

T T T T T T
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06

Deformacdo (mm/mm)




AMOSTRA 3

Tenséo (MPa)

SUPER_C/MOD_DCL_3

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04

Deformac&o (mm/mm)

AMOSTRA 4

Tenséo (MPa)

3000 -
2800
2600 -}
2400
2200
2000
1800 -}
1600
1400
1200 -
1000

800 -

600

400

200

0

| SUPER_C/MOD_DCL_4

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04

Deformagéao (mm/mm)

T
0,05

T
0,06

93



AMOSTRA 5

Tensao (MPa)

3000
2800 -
2600 -
2400
2200
2000 -
1800 -
1600 -
1400 -
1200 -
1000 -
800 -

600

400

200

0 T T T T T T T T

SUPER_C/MOD_DCL_5

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04
Deformacdo (mm/)mm

AMOSTRA 6

Tenséo (MPa)

3000 -
2800
2600 -}
2400
2200
2000
1800 -
1600 -
1400 -
1200
1000 -

800 -

600

400 -

200

| SUPER_C/MOD_DCL_6

0 ————————1—
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04

Deformagdo (mm/mm)

T
0,05

T
0,06

94



AMOSTRA 7

Tensao (MPa)

SUPER_C/MOD_DCL_7

0,02 0,03 0,04

Deformacdo (mm/mm)

AMOSTRA 8

Tenséo (MPa)

3000

2800 -

| SUPER_C/MOD_DCL_8

2600 -}
2400
2200
2000
1800 -
1600 -
1400 -
1200
1000 -
800 -
600
400 -
200

0
0,00

T
0,01

T T T
0,02 0,03 0,04
Deformacgéo (mm/mm)

T
0,05

T
0,06

95



AMOSTRA 9

3000 -
2800 -
2600 -}
2400 -
2200
2000 -
1800 -
1600
1400
1200
1000

800 -

600 -

400 -

200 -

| SUPER_C/MOD_DCL_9

Tenséo (MPa)

0 —
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04

Deformagao (mm/mm)

T
0,05

T
0,06

AMOSTRA 10

3000 -
2800 -}
2600
2400
2200
2000 -}
1800 -
1600 -
1400
1200 -
1000

800

600 -

400

200 -

| SUPER_C/MOD_DCL_10

Tenséao (MPa)

0
0,00

T
0,01

T
0,02

T
0,03

T T
0,04

Deformacdo (mm/mm)

96



97

Curvas tensdo X deformacdo das amostras de NiTi termoativado sem
modificacao.
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Curvas tensdo X deformacgdo das amostras de NiTi termoativado com

modificacao
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