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RESUMO

Neste trabalho foram realizadas investigacdes em instrumentos rotatérios de NiTi, S1 do
sistema Protaper, submetidos a trés diferentes tratamentos de superficie e a simulacdo de
uso clinico. Tentou-se estabelecer o padrdao de comportamento mecanico dessas limas com
os diferentes tratamentos, com o objetivo de antecipar a falha catastréfica (fratura),
aumentando assim a vida util e permitindo 0 uso com eficiéncia e seguranga de forma mais
prolongada. Os instrumentos foram submetidos a diferentes processos de alteragdo de
superficie: dez instrumentos foram tratados por nitretagéo a plasma pulsado (Grupo 1), dez
instrumentos foram implantados com ions de nitrogénio com energia de 100 keV através de
um acelerador de ions (Grupo 2), dez instrumentos foram implantados com ions de argénio
a 100 keV (Grupo 3) e dez instrumentos néo tratados serviram de grupo controle (Grupo 4).
Pecas planas de Nitinol de 2 cm x 2 cm serviram de testemunho dos processos de alteracao
e foram caracterizadas através de Analise por Reagdo Nuclear. Cada instrumento S1 foi
utilizado para o preparo através da técnica crown down de cinco blocos de resina epoxi
(Dentsply Maillefer), que continham no seu interior canais simulados com 64° graus de
curvatura e com raio de curvatura de 6 mm. Os instrumentos foram observados no MEV
antes do uso, apods o primeiro uso e apds o quinto uso. As imagens foram analisadas em
relacdo a distorcdo das espiras, perda de metal e fratura. A remogdao de massa foi
determinada através da pesagem dos canais simulados antes e depois do uso. A resisténcia
a fadiga foi analisada submetendo os instrumentos a periodos de 15 s de instrumentacao
continua, examinado-os no MEV para observar o crescimento e a densidade de trincas.
Cada instrumento foi levado a fratura e foi determinado o nimero de ciclos necessario para
que a fratura ocorresse. A alteracdo de dureza foi avaliada através das faces de fratura
examinadas no MEV, que permitiram determinar a razéo entre a area de trinca inicial (lenta)
e a area de fratura catastréfica (rapida). Nos ensaios de instrumentagao crown-down nao
foram observadas perda de metal nem alteracées morfolégicas nas limas, exceto no Grupo
1 (nitretagado a plasma), onde ocorreram fraturas em 70% dos instrumentos. Ficou evidente
que as limas nitretadas a plasma perderam sua flexibilidade e nao resistiam a flexao
solicitada durante a instrumentacéo no canal curvo. No ensaio de fratura por fadiga as limas
implantadas com argdénio e as do grupo de controle apresentaram desempenho semelhante,
enquanto que as limas implantadas com nitrogénio tiveram desempenho inferior. Na
avaliagao morfolégica com o MEV para a determinagdo da densidade de trincas das limas
submetidas aos ensaios de fadiga ciclica, as limas implantadas com nitrogénio mostraram
densidade maior e aparecimento mais precoce de trincas. A eficiéncia de corte melhorou
significativamente no primeiro uso das limas nitretadas a plasma, enquanto que os demais
grupos nao mostraram melhoras significativas. A melhoria pretendida das propriedades
necessarias para o bom desempenho da lima (eficiéncia de corte, resisténcia a fadiga), nao
puderam ser alcangadas simultaneamente pelos diferentes tratamentos: a nitretacdo a
plasma melhorou a eficiéncia de corte, mas comprometeu a elasticidade das limas. A
implantagdo com nitrogénio piorou o desempenho na resisténcia a fratura e ndo retardou o
surgimento de trincas. A implantagdo com argénio melhorou um pouco a durabilidade da
lima em relagdo ao grupo de controle.

Palavras chave: Implantagcéo de ions, nitretacao, niquel-titanio
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ABSTRACT

In this work rotatory instruments from Protaper (S1) were submitted to three different surface
treatments and tested in simulated clinical conditions. The main purpose was to establish the
mechanical behaviour of these files, anticipating catastrophic failure (fracture), allowing for
longer usage in safe and efficient conditions. Three batches of instruments were surface
modified with different processes: 10 instruments were altered with pulsed plasma nitriding
(group 1), ten instruments were implanted with 100 keV nitrogen ions (group 2), ten
instruments were implanted with 100 keV argon ions (group 3), and 10 untreated files were
used as control group (group 4). 2 cm x 2 cm plates were treated simultaneously and were
characterized with Nuclear Reaction Analysis (NRA). Each S1 file was used to finish
simulated root channels using the crown down technique. The epoxi blocks containing the
simulated channels were from Dentsply Maillefer and the channels curvature was of 64 ° with
a 6 mm radius. The files were observed in the Scanning Electron Microscope (SEM) before
usage, after the first, and after the fifth block preparation. The micrographs were analysed
with morphological criteria, concerning distortion of the helix, metal loss and fracture. The
removal of epoxi mass from the block was determined by weight loss. Resistance to cyclic
flexure was tested with 15 s cycles of continuous rotatory motion in the curved channnels.
Afterwards the files were examined in the SEM to observe crack formation and crack density.
Each file was tested as many cycles as necessary to fracture. The hardness alteration was
assessed from the ratio between the area of slow cracking (smooth surface) and the
corrugated surface, that indicates catastrophic failure. During crown down instrumentation
neither metal loss nor morphological modification were observed, except in group 1 (plasma
nitrided samples), that had a breakage of 70% during the first 5 instrumentation cycles. It
became evident that plasma nitrided files lost their flexibility and could not withstand the
continuous flexing during the instrumentation in the curved channel. In the cyclic fatigue test
the argon implanted files and the control group showed similar behaviour, while the nitrogen
ion implanted group had a slightly inferior performance. In the SEM observations after te
cyclic solicitation, the nitrogen ion implanted files showed higher crack density at earlier
cycles than the other files. Mass removal efficiency was significantly improved in the first use
of plasma nitrided files. The other groups did not show significant changes. The
improvements of the properties needed for high performance of the rotatory files (cutting
efficiency, fatigue resistance) could not be obtained simultaneously with the different surface
treatments. Plasma nitriding improved the cutting efficiency but destroyed the flexibility.
Nitrogen ion implanting reduced the fracture resistance and did not prevent crack formation.
Argon ion implanted files showed a very small increase in the mean life span of the files.

Keywords: lon Implantation, Nitriding, Nickel-Titanium.



INTRODUCAO

A endodontia teve nos ultimos 50 anos um avancgo técnico cientifico superior
ao desenvolvimento ocorrido durante os séculos anteriores de sua histéria. O avanco
tecnolégico da metalurgia aplicado as necessidades da endodontia permitiu o
desenvolvimento de novos materiais e a confeccao de instrumentos com melhores
propriedades, com maior resisténcia a deformacao plastica e a fratura. O avanco
cientifico da endodontia consistiu da elaboracdo e desenvolvimento de novas
metodologias associadas a principios éticos e bioldgicos, garantindo procedimentos
baseados em evidéncias cientificas, mais conservadores e menos agressivos.

Dentre as fases que compdem o tratamento endodontico a instrumentagéo do
sistema de canais radiculares é a que exige dos profissionais que se propdem a
executa-la, maior atencdo e conhecimento. Nesta etapa os instrumentos sao
solicitados ao maéaximo, ocorrendo a maioria dos acidentes de fratura de
instrumentos, principalmente quando se trata de canais com curvatura acentuada.

Com o desenvolvimento de instrumentos endoddnticos a partir da liga de NiTi,
proposto por Walia et al. (1988), surgiu a possibilidade de utilizagdo rotatéria
mecanizada no preparo do canal radicular. As propriedades de flexibilidade,
superelasticidade e resisténcia a tor¢cao desta liga permitem girar os instrumentos de
forma continua no interior dos canais radiculares, mesmo que estes apresentem
curvatura. A superelasticidade, em particular, permite que estes instrumentos
permanegam centralizados no interior do canal radicular, realizando preparos que
respeitam o canal anatdmico. O acionamento dos instrumentos por motores elétricos
proporciona economia de tempo, diminui 0 cansaco e o estresse do paciente e do
operador.

Gracas ao desenvolvimento de técnicas de instrumentacdo, que
possibilitaram que os instrumentos atuassem com sua ponta livre (MACHTOU &
WEBBER, 2001), a ocorréncia de fraturas por tor¢cdo passou a ser um acidente mais
raro. JA a ocorréncia de fraturas por fadiga flexural ndo esta relacionada as
deformacgdes plasticas e sim ao tempo de uso dos instrumentos e ao numero de

ciclos de carregamento.
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Entretanto o atrito dos instrumentos com as paredes dos canais radiculares
curvos faz com que alteragdes e trincas surjam no corpo e nas laminas de corte,
servindo como pontos concentradores de tensao, facilitando a incidéncia de fraturas.

Instrumentos de NiTi sé podem ser produzidos por usinagem e o processo de
fabricagdo acarreta defeitos na estrutura e imperfeicées na superficie, que podem se
tornar pontos de estresse localizados, levando a propagacgao de trincas.

Durante a instrumentagéo rotatéria de canais curvos, metade da lamina de
corte do instrumento, situada no lado externo da curvatura, esta tracionada,
enquanto que a metade do lado interno estd em compress&o. Portanto cada rotacéo
gera no instrumento um ciclo completo de tragdo e compressao, constituindo a forma
mais destrutiva de carregamento ciclico.

Na tentativa de minimizar as fraturas flexionais por fadiga dos instrumentos
rotatorios de niquel titanio, varias pesquisas estdo sendo desenvolvidas, para avaliar
as alteragcdes morfologicas.

Nos ultimos anos presenciamos um grande desenvolvimento de técnicas que
possibilitam a modificacdo de superficies, ou seja, métodos que alteraram as
propriedades da superficie dos metais, sem que as propriedades do seu interior
sejam modificadas. Tanto a dureza superficial como resisténcia a fadiga por flexao
sao exigidas na aplicacao das limas.

Nos instrumentos endoddnticos, as tensées de ruptura concentram-se no seu
exterior, exigindo propriedades superficiais especificas para este tipo de solicitacao.
Os tratamentos de modificagdo de superficie possibilitam uma melhora nas
propriedades superficiais, como dureza e resisténcia ao desgaste, sem que sejam
modificadas as caracteristicas internas, como superelasticidade e tenacidade.

Porém materiais duros em geral sédo frageis, enquanto que a flexibilidade e a
tenacidade dos metais estdo associadas a baixa dureza.

Em muitas aplicagdes tecnoldgicas as tensdées de ruptura concentram-se no
exterior do componente, exigindo que as propriedades superficiais sejam
intencionalmente diferentes do interior da peca (KAPCZINSKI, 2000).

Neste importante quesito a engenharia de superficies aponta uma grande
variedade de revestimentos e modificagdes superficiais que sdo capazes de
melhorar o comportamento de ligas de titanio em situacdes que envolvam desgaste

e corrosao em funcdo do numero de usos.



18

Os principais tipos de tratamentos superficiais sdo a nitretacdo a plasma e a
implantagéo de ions, ocasionando a formagao de nitretos de titanio e alteragées na
estrutura cristalina, responsaveis pelo aumento da dureza na superficie.

Neste trabalho foram realizadas investigagdes em instrumentos de NiTi
rotatorios, submetidos a diversos tratamentos de superficie e a simulagdo de uso
clinico (instrumentacao e ensaio de fadiga). Com o objetivo de avaliar o efeito dos
tratamentos superficiais no desempenho e na vida util desses instrumentos, tentou-
se estabelecer o padrdo de comportamento mecanico dessas limas com os
diferentes tratamentos executados.

Os resultados obtidos nesta pesquisa demonstraram que os tratamentos
superficiais utilizados provocaram um incremento em algumas propriedades dos
instrumentos em relacdo ao grupo controle (remog¢do de massa ou resisténcia a
fadiga). A nitretagdo a plasma melhorou a eficiéncia de corte, todavia produziu
alteracdes na elasticidade da lima. Os processos de implantagdo néo retardaram o
surgimento de trincas e o desempenho na resisténcia a fratura piorou nos
instrumentos implantados com nitrogénio. A implantacdo com arg6nio possibilitou
uma pequena melhora na durabilidade do instrumento em relacdo ao grupo de
controle.

No Capitulo 1 deste trabalho consta uma revisdo bibliografica sobre a
evolugcdo dos instrumentos endoddnticos, o surgimento da liga de NiTi e as
evolugcdes das técnicas de instrumentacdo. Apresenta duas formas de tratamentos
superficiais, a nitretacdo a plasma e a implantagdo de ions, além do método de
caracterizacdo com Andlise por Reacao Nuclear.

O objetivo geral e os objetivos especificos sdo apresentados no Capitulo 2.

No Capitulo 3 estdo descritos os procedimentos experimentais aplicados aos
instrumentos endodénticos como: a) alteragdes em regides proximas da superficie,
utilizando técnicas de nitretacdo a plasma e implantagdo de ions e sua
caracterizagdo empregando a técnica de reagao nuclear - NRA (Nuclear Reaction
Analysis). b) realizagcdo de ensaios em blocos de resina contendo canais simulados
para avaliar a quantidade de massa removida em cada ciclo, mudangas morfolégicas
e ensaios de fadiga ciclica até a fratura. Os procedimentos de caracterizagao foram
realizados por meio da analise das micrografias obtidas com Microscopia Eletrénica

de Varredura e da pesagem dos blocos de resina epoxi.
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Os resultados obtidos neste trabalho, os quais estdo relacionados as
alteracdes morfolégicas, a eficiéncia de corte e aos ensaios de fadiga sao
apresentados no Capitulo 4.

A discussao dos resultados e as conclusdes do trabalho sao detalhadas nos

Capitulos 5 e 6, respectivamente.



CAPITULO 1

REVISAO DA LITERATURA

A terapia endodéntica s6 pode ser considerada completa quando englobar
todas as fases do tratamento, que se estende desde o correto diagnostico até a
obturagédo do canal radicular e sua proservagao. Apesar da importancia de todas as
etapas do tratamento endodéntico, o preparo quimico-mecéanico exige uma atengao
especial, pois durante sua realizacdo ocorrerd a remog¢ao do tecido pulpar,
microorganismos e dos restos necroticos, se houver. Nesta etapa ocorre a
modelagem do canal radicular, atribuindo-lhe uma conformacao conica com menor
didmetro apical, devolvendo o elemento dental & normalidade do sistema
estomatognatico.

Para atingir tais objetivos a endodontia esta alicercada em dois principios
fundamentais, o biol6gico, com o desenvolvimento e utilizagdo de materiais
biocompativeis, e 0s mecanicos através do grande avancgo tecnoldgico e a parceria
da metalurgia. Isso possibilitou a formulacdo de técnicas de instrumentacdo mais
eficientes, menos traumaticas e mais rapidas.

Civjan et al. (1975) realizaram uma série de experimentos, que trouxeram
resultados qualitativos a respeito do desempenho dos fios ortodénticos
confeccionados com a liga metéalica Nitinol (liga equiatdmica de niquel e titanio,
desenvolvida no NOL - Naval Ordenance Laboratory). A liga de NiTi apresenta
superelasticidade, que permite a transformacao da fase austenitica em martensitica
e vice-versa. Quando esta liga é submetida a tens&o, ela toma a forma estrutural
martensitica; porém quando aliviada a tensdo, volta a sua forma austenitica. Os
resultados satisfatérios encontrados em aplicagdes ortoddnticas levaram os autores
a sugerir o uso da liga de Nitinol para a fabricacdo de instrumentos cortantes ou
limas, manuais ou rotatérias, para uso em endodontia.

Treze anos depois, em 1988, Walia et al. através de um estudo pioneiro,
relataram a fabricacdo dos primeiros instrumentos endodénticos de NiTi produzidos

através de fios ortoddnticos usinados, gracas a suas excelentes propriedades como
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ultra-flexibilidade, menor médulo de elasticidade, alta energia armazenada durante a
sua curvatura e grande resisténcia a fratura torcional e flexional.

Os instrumentos endodénticos de NiTi apresentam propriedades fisicas
superiores aos de ac¢o inoxidavel, como memoria eléstica (REIS & ELIAS, 2001), alta
dureza, maior capacidade de absorgdo de stress (ZULO & WALTON, 1997), alta
resisténcia a fratura torcional (WALIA et al. 1988; DIETZ et al. 2000), possibilitando
melhorar a eficiéncia da instrumentagéo e reduzindo o tempo de trabalho (LOPES et
al. 1998). Além destas propriedades, os instrumentos de niquel-titAnio apresentam
uma boa compatibilidade biolégica (CAMPS & PERTOT, 1995; SERENE et al. 1995),
alta resisténcia a corrosdao (ANDREASEN & HILLEMAN, 1971). Segundo Silvaggio &
Hicks (1997), as propriedades torcionais dos instrumentos de NiTi permanecem
inalteradas apds procedimentos de esterilizagao.

Wallia et al. (1988) realizaram uma pesquisa para verificar a resisténcia a
torcéo e flexdo de uma lima ndmero 15, usinada a partir de um fio ortodontico de
Nitinol. Chegaram a conclusao de que as limas de Nitinol possuiam duas a trés
vezes a flexibilidade de uma lima de aco inoxidavel, além de uma maior resisténcia a
fratura por torcdo nos sentidos horarios e anti-horarios. Os autores ainda afirmam
que as limas de Nitinol possuem efeito memoria de forma, estando esse associado a
transformacao martensitica induzida pela deformacao, seguida de reversdo para
austenita apés o descarregamento. Os pesquisadores sugerem, com base nos
resultados deste trabalho, que as limas de Nitinol s&o efetivas para o preparo de
canais radiculares curvos. Outros autores confirmaram estes resultados (SERENE et
al. 1992).

Nos anos subsequientes muitos trabalhos mostraram resultados vantajosos
dessa liga em relacdo ao aco inox. Entre eles pode-se citar os estudos de Glosson et
al. (1995) e Lopes et al. (1999), no que se refere a capacidade dos instrumentos
rotatérios de NiTi em manter o trajeto original do canal radicular. Tompsom &
Dummer (1997) e Kavanagh & Lumley, (1998) relatam a melhoria do NiTi em relagéo
ao inox no que se refere a capacidade de proporcionar uma adequada conicidade ao
preparo do canal radicular, devido ao seu taper aumentado. Tucker et al. (1997) e
Estrela & Figueiredo (1999) mencionam que instrumentos de NiTi provocam uma

menor extrusao apical de detritos durante o preparo quimico-mecanico.
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A superioridade das limas de NiTi quanto a resisténcia ao desgaste foi
demonstrada por Zuolo & Walton (1997), e sua menor resisténcia a corrosao por
Wever et al. (1997). As ligas de NiTi sdo usadas também devido as suas
propriedades como Efeito Memédria de Forma (EMF) e a Superelasticidade (SE)
(YONEMA et al. 1993).

Segundo Miura et al. (1986), o EMF ocorre quando o metal é deformado a
uma determinada temperatura de modo aparentemente permanente, e recupera sua
forma original quando moderadamente aquecido. Ou seja, o material sofre
deformagado martensitica durante a deformacéo plastica e, ap6s o descarregamento,
seguido de aquecimento, ha reversdo da martensitica, a qual volta a se transformar
em austenitica (LOPES et al. 1998).

Andrade (1978) define a SE como um caso particular do EMF, em que a
temperatura de recuperacdo € menor que a temperatura de deformacgdo. Isso
significa que a recuperagcao da forma ocorre imediatamente apds a interrupcao da
deformacéo e retirada da carga. O termo superelasticidade refere-se ao fato de que
a deformacgéao “recuperavel” obtida € muito maior do que a que pode se desenvolver
no regime de deformacéo elastica dos metais em geral.

De acordo com Lopes et al. (1998), na SE, durante a transformacao plastica,
o material sofre transformacao martensitica e no descarregamento nao é necessario
existir aquecimento para que ocorra a reversdo da microestrutura para austenita.

Tanto o EMF quanto a SE estao relacionados com uma mudancga de fase no
estado solido, chamada transformacao martensitica (TM). Os movimentos atémicos
que produzem a TM sao pequenos, quando comparados com as distancias
interatbmicas, e sdo cooperativos. Devido a estas caracteristicas, a TM geralmente
pode ocorrer tanto pelo abaixamento de temperatura quanto pela aplicagdo de
tensdo (BUONO, 1982).

Bergmans et al. (2001), realizaram uma revisdo de literatura sobre o uso de
instrumentos de niquel titAnio em endodontia, onde ressaltaram que as ligas, com
EMF tem comportamento semelhante a dois diferentes metais: a liga em condi¢bes
normais encontra-se na fase cristalografica austenitica, transformando-se em
martensitica sob estresse. Nesta fase € necessaria uma pequena forga para causar
seu dobramento, o que foi confirmado por Thompson (2000), o qual afirma ser o
niquel titanio superelastico no momento em que é submetido a carga, ou seja, na

fase martensitica.
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A diferenca entre as fases austenitica e martensitica foi estudada por Kuhn et
al. (2001), onde concluiram que essa variagdo deve-se a sua estrutura
cristalografica. A austenita possui estrutura cubica de face centrada, enquanto que a
martensita tem estrutura cristalografica tetragonal.

Os instrumentos endodénticos de inox podem ser confeccionados através da
afiacdo (usinagem) ou pela torcdo de fios trefilados. As propriedades fisicas e
mecanicas estdo relacionadas aos processos empregados na fabricagdo. Os
instrumentos produzidos por torcdo possuem sua seccao transversal definida pelo
desgaste do fio, originando as laminas de corte. Ja os instrumentos fabricados por
usinagem tém suas laminas de corte preparadas em maquindrio de usinagem
apropriado (WILDEY et al. 1992).

Como as ligas de NiTi possuem grande flexibilidade, estas s&o fabricadas
apenas por usinagem (SERENE et al. 1995).

Segundo os estudos de Buchanan (1994), a usinagem € o Unico método para
fabricacdo destas limas. Isto origina alguns defeitos nas laminas de corte dos
instrumentos. Walia et al. (1988), Serene et al. (1995) e Shafer & Tepel (1997)
descreveram irregularidades nas laminas cortantes dos instrumentos, além de
defeitos estruturais ou cavacos de metal devido ao processo de afiacdo durante a
fabricagéo.

Marending et al. (1998) examinaram a superficie de corte de instrumentos de
NiTi rotatérios Lightspeed usados clinicamente através do Microscépio Eletrénico de
Varredura (MEV). Foram encontrados defeitos como buracos, dilaceragdes, micro-
fraturas e cavacos de metal. Os autores sugeriram que os mesmos deveriam ter sido
examinados antes e ap6s o0 seu uso clinico, o que possibilitaria uma melhor
comparacgao das alteragdes encontradas.

De acordo com os estudos de Lopes & Siqueira (1999), no processo de
fabricagdo por usinagem sao utilizadas hastes de seccao reta circular, que sao
submetidas ao corte com fresas. Neste caso a deformacgao a frio sera pequena, as
tensbes residuais e o encruamento serdo menores, quando comparados ao
processo de torgdo. Isso significa que, nos instrumentos usinados, a resisténcia a
deformacgéo pléstica € menor e a tenacidade maior, logo a sua possibilidade de
fratura sera menor.

Em contrapartida os mesmos autores observaram, em exames feitos no MEV,

acabamentos superficiais deficientes, com a presenca de varios tipos de defeitos, os
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quais influenciam na resisténcia a fratura, a corrosdo e na eficiéncia de corte dos
instrumentos endodénticos. Nas laminas de corte, os defeitos sdo representados
pela auséncia de agucidade dos gumes de corte, além de cavacos e rebarbas
provenientes da usinagem. Além disto, os autores ressaltam que a usinagem produz
sulcos perpendiculares ao eixo do instrumento, servindo de sitio para o acumulo de
detritos, dificultando os processos de limpeza e esterilizacao.

Alapati et al. (2003) avaliaram em MEV, com aumentos de 250 X, 500 X e
4000 X, instrumentos rotatérios de NiTi, de calibre (#) 25, dos sistemas Profile 06 e
Lightspeed, quando novos e ap6s 1, 3 e 6 preparos de canais de dentes extraidos.
Os autores observaram nos dois sistemas a presencga de rachaduras na superficie
dos instrumentos, oriundos do processo de fabricagdo, com conseqiente deposicao
de raspas de dentina no interior destes defeitos, apds o uso clinico simulado. Essas
particulas estavam aderidas de tal forma, que nado puderam ser removidos por
limpeza com vibragdo ultra-sbnica. Segundo os autores isso pode levar a
propagacao destes defeitos, resultando na fratura dos instrumentos endodénticos
quando novamente utilizados. Os autores salientam que a formacao de trincas é
inerente ao processo de fabricagdo, devendo ser desenvolvido outro método de
producao para minimizar este defeito na superficie.

Zuolo & Walton (1997) avaliaram através do MEV a deterioragdo de limas
endodénticas de NiTi, manual e rotatéria, e de instrumentos de ago inox apds o uso.
Durante este experimento foram utilizadas raizes mesiais de molares inferiores, com
curvatura radicular que variou seu angulo entre 15 e 39 graus. Os instrumentos
foram observados quanto ao desgaste e a fratura, apds terem sido usados
repetidamente em canais curvos até um tempo maximo de 22 minutos. Os autores
concluiram que limas de aco inoxidavel foram as que se desgastaram mais
rapidamente, seguidas pelas rotatorias de NiTi. As mais resistentes ao desgaste
foram as manuais de NiTi. As que apresentaram maior indice de fratura foram as
limas de NiTi acionadas a motor.

Thompson & Dumer (1997) realizaram um estudo para avaliar a eficacia de
instrumentos rotatérios de NiTi da marca Profile 0,04 série 29 em blocos de resina
composta contendo um canal simulado. Os grupos variaram em relagdo ao inicio da
curvatura, que ficou entre 8 e 12 mm da entrada do canal e quanto ao grau de
curvatura, que poderia ser de 20 ou 40 graus. Os canais simulados foram

preparados por um Unico operador, seguindo 0 método coroa-apice, recomendado
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pelo fabricante. Foi utilizada agua como solugcédo irrigadora, numa quantidade
aproximada de 20 ml por canal simulado. Mudangas ocorridas na parte ativa dos
instrumentos foram mais freqlentes nos instrumentos de numero 6 (24 de 52),
seguido dos de numero 5 (13 de 52), e dos de numero 3 e 4 (7 de 52). Os autores
nao puderam concluir se a grande ocorréncia de deformagdes observadas foi devido
a dureza da resina utilizada na confeccdo dos canais simulados ou relacionada a
fragilidade dos instrumentos de NiTi avaliados.

Com relacdo as alteracbes morfoldgicas sofridas pelos instrumentos
endodénticos durante o preparo quimico-mecanico, Rapisarda et al. (1998)
concluiram que as limas rotatérias de niquel titdnio apresentam deterioracoes
consideraveis na superficie de corte ap6s 180 segundos de utilizagdo continua, no
interior de canais de dentes extraidos.

Troian et al. (2006) avaliaram através do MEV as deformacdes e fraturas dos
instrumentos de NiTi de numero 25 e conicidade 0.04 dos sistemas Race e K3, apds
serem submetidos ao preparo de canais simulados com curvaturas de 20 e 40 graus.
Os autores concluiram que houve diferencga significativa entre os dois sistemas, com
resultados favoraveis para o sistema K3 (auséncia de deformacdo e fratura) em
comparagao com o sistema Race (deformacao das espiras e perda de metal).

Apesar do grande avango tecnoldgico nas propriedades dos instrumentos
rotatérios, ocorrido nas ultimas décadas, a fratura de instrumentos no interior dos
canais radiculares ainda é considerada um acidente freqiiente, em virtude do seu
aspecto multifatorial, principalmente quando relacionada ao numero de usos.

Leonardo & Leal (1998) definiram a fratura de instrumentos no interior do
canal radicular como um dos acidentes mais desagradaveis a que esta sujeito o
profissional durante o tratamento endodéntico, gerando uma situagdo muitas vezes
dificil de ser solucionada. A maior preocupagdo em relagdo aos instrumentos
rotatérios de NiTi, independente da marca comercial, tem sido a ocorréncia de
fratura (DIETZ et al. 2000).

As principais causas de fraturas estdo relacionadas com a forma geométrica
do instrumento (GAMBARINI, 2000), a técnica de instrumentacdo utilizada
(THONSOM & DUMER, 1997), o excesso de uso (LEONARDO & LEAL, 1998), com
a intensa pressao apical durante a penetracao do instrumento no canal radicular

(YARED et al. 2001), aos defeitos oriundos do processo de fabricacdo dos
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instrumentos (LOPES & ELIAS, 2001), a complexa anatomia dos canais radiculares
(PRUETT et al. 1997) e a inexperiéncia do operador (YARED et al. 2001).

Em termos de mecénica dos materiais, sdo as diferentes forcas (tracao,
flexdo, compressdo, torcdo e fadiga), além do torque e da cinematica de
instrumentagdo durante o preparo, que provocam a fratura destes instrumentos
(GAMBARINI, 2000).

A fratura dos metais e ligas metélicas sobre cargas nao ciclicas pode ocorrer
de duas formas extremas: Fratura ductil e fratura fragil. A oriunda da aplicagao
repetida de tensdo € denominada de fratura por fadiga (LOPES & SIQUEIRA JR,
2004).

Lopes et al. (2000) constataram que houve uma reducdo da resisténcia
mecanica durante o tratamento termomecanico a que as ligas sdo submetidas
durante a sua fabricacao, facilitando a sua fratura. Os autores classificam as fraturas
dos instrumentos endodénticos como ductil ou fragil, de acordo com as
caracteristicas morfolégicas da face de fratura. Quando ocorre a fratura ductil, micro
cavidades com forma esférica ou alongada sdo observadas, ja no caso de fratura
fragil, a superficie mostra uma mciro-textura com graos de face lisa e brilhante.
Segundo os autores a fratura por torcdo ocorre quando a ponta do instrumento
prende-se, ficando imobilizada, enquanto o movimento torcional persiste,
ultrapassando o limite de resisténcia a fratura do instrumento. Este tipo de fratura
esta sempre associada a deformacéao plastica do material.

A fratura por flexado ocorre em conseqiéncia do carregamento elastico ao qual
o instrumento é submetido, quando atua no interior de canais curvos, devido a
resisténcia das paredes. Este tipo de fratura ndo esta relacionado as deformacgdes
plasticas e sim ao tempo de uso do instrumento e a fadiga provocada pelo numero
de ciclos de carregamento (LOPES & ELIAS, 2001).

O termo “fratura por fadiga” refere-se a ruptura de dispositivos submetidos a
tensdes ciclicas, cujos valores de maxima amplitude sao significativamente menores
do que aqueles que causam a fratura do material em condi¢gdes normais. Logo a
resisténcia dos materiais a fadiga € um dos aspectos mais importantes a serem
considerados nas aplicagdes de quaisquer dispositivos que utilizem partes rotatérias
(COURTNEY, 1990).
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Serene et al. (1995) submeteram limas manuais de niquel titanio a testes de
flexibilidade e tor¢do, concluiram que a forca necessaria para flexionar uma lima de
numero 45 de niquel titanio é a mesma exercida em uma lima de namero 25 de ago
inoxidavel. O teste de resisténcia a torcao mostrou uma diferenca estatisticamente
significante a favor das limas de niquel-titAnio quando comparadas as de ago
inoxidavel.

Pruett et al. (1997), utilizaram canais artificiais com curvaturas de 30, 45 e 60
graus, com raios de curvatura de 2 e 5 mm para avaliar a resisténcia a fadiga de
instrumentos rotatorios de NiTi Lightspeed, nos calibres #30 e #40. As velocidades
empregadas foram 750, 1300 e 2000 rpm. Os autores concluiram que a velocidade
de rotacdo ndo € um fator determinante no numero de ciclos até a fratura. J4 o
calibre dos instrumentos foi um fator significativo, onde instrumentos com maior
didmetro necessitaram menor nimero de ciclos para a ocorréncia de fratura. O raio
de curvatura também mostrou-se determinante, quanto menor o raio, menor o
nuamero de ciclos necessarios até a fratura.

Lopes et al. (1998) concluiram que as limas de NiTi apresentaram flexibilidade
500 % maior que as de aco inox, permitindo desta forma que estes instrumentos
acompanhem a curvatura do canal radicular com maior facilidade, evitando
acidentes como deslocamento apical e perfuragdes.

Lopes & Elias (2001) relataram que as fraturas por torcdo apresentam as
superficies de fratura planas e perpendiculares ao eixo do instrumento. Observaram
também deformacédo plastica na lamina cortante e reversdo do sentido original de
suas hélices.

O uso de instrumentos rotatérios em canais curvos envolve a aplicagdo de
tensbes alternadas de tracdo e compressdo na area de curvatura maxima do
instrumento, além de tensdes de torcdo associadas a resisténcia da dentina ao
movimento de rotagdo da lima. A metade do segmento de corte do instrumento
situada no lado externo da curvatura esté tracionada, enquanto que a outra metade,
no lado interno da curvatura, esta em compressao. Cada rotagcao no interior de um
canal com curvatura leva o instrumento a sofrer um ciclo completo de tensdes de
tracdo e compressdo, sendo esta a forma mais destrutiva de carregamento ciclico
(DIETER, 1986).
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Ankrum et al. (2004) determinaram a incidéncia de deformacao e fratura das a
limas do sistema Protaper, K3 e Profile apds sua utilizacdo em 45 canais mesiais e
vestibulares de dentes extraidos, com curvaturas de 40 a 75 graus. Os instrumentos
foram analisados com um aumento de 16X, antes e ap6s serem utilizados uma unica
vez. Em relacdo a fratura ndo houve diferenca estatistica entre os trés grupos; ja em
relacdo a distorcao as limas do grupo Profile distorceram mais quando comparadas
com o grupo Protaper. Os autores ndo encontraram diferencas estatisticas em
relacdo a distor¢ao para os grupos Protaper e K3.

Outro fator que pode estar relacionado a ocorréncia de alteragbes
morfoloégicas e conseqlentemente a fratura dos instrumentos rotatérios, € a
velocidade de rotacdo durante o preparo. Diversos estudos estdo sendo
desenvolvidos com o objetivo de se elucidar qual a velocidade ideal para a
realizacdo de uma instrumentagéo efetiva e que cause o menor numero de injurias
possiveis aos instrumentos rotatorios de NiTi. Estudos de Gabel et al. (1999), Dietz
et al. (2000), Li et al. (2002), Lauretti (2006), demonstram que utilizacdo de
velocidades mais baixas aumenta a durabilidade dos instrumentos e a seguranga no
seu emprego em relacao.

O controle da infeccdo € um assunto de grande relevancia nas areas
biomédicas, devido a constante preocupacao sobre a transmissdo e contagio de
doencas, durante os procedimentos realizados nos servicos de saude. Na
endodontia esta preocupacao também se faz presente e varios estudos estdao sendo
desenvolvidos para avaliar as diferentes maneiras de obter uma correta limpeza,
desinfeccao e esterilizacao dos instrumentais.

Trabalhos de Filippini (2003) e Segall (1977) concluiram que os instrumentos
quando removidos de suas embalagens originais ja apresentavam residuos oleosos,
metalicos, plasticos e contaminagdo bacteriana. Os estudos de Queiroz (2001),
Tartarotti (2003) e Pagliarin (2005) comprovam que nenhum método de limpeza e
desinfeccdo de instrumentos endoddnticos, tanto durante como apds o preparo
quimico-mecanico dos canais radiculares, € totalmente eficaz.

A utilizacao do calor umido mostrou-se mais eficiente, segura e rapida para a
esterilizacdo dos instrumentos endodonticos, além de apresentar menores efeitos
deletérios aos instrumentos no que se refere a fratura por torgdo (MCKENDRY &
KRELL, 1997; HILT et al. 2000).
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Um fator importante a ser considerado é a possibilidade dos processos de
esterilizacao possuirem alguma influéncia nas propriedades fisicas dos instrumentos
rotatérios de NiTi. Com este objetivo, Silvagio & Hicks (1997), estudaram as
consequéncias da esterilizacao por calor seco e umido na resisténcia a fratura de
instrumentos rotatérios de NiTi submetidos a teste mecanico de estresse torcional,
onde o numero de ciclos foi de 0, 1, 5 ou 10. Os autores concluiram que o processo
de esterilizacdo ndo aumenta a probabilidade de fratura dos instrumentos testados.

Borges et al. (2002) realizaram um estudo com o objetivo de avaliar a
corrosdao em limas de NiTi submetidas a ciclos de esterilizagdo em autoclave depois
de terem sido utilizadas em blocos de osso bovino. Os autores observaram baixo
potencial de corrosdo nos instrumentos novos. Este potencial aumenta na medida
em que se repetem as simulagdes de uso, tornando-se estatisticamente significante
apos 3 processos de autoclavagem.

Rapisarda et al. (1999) procuraram definir possiveis alteragées na capacidade
de corte de instrumentos rotatérios de NiTi, quando expostos a 7 € a 14 ciclos de
autoclavagem, comparando-os ao grupo controle, que nao sofreu 0s processos de
esterilizacdo. Os autores concluiram existir diferenca estatisticamente significativa,
entre os trés grupos. As limas que sofreram 7 ciclos de esterilizacées perderam 20%
da sua capacidade de corte, enquanto que a submetidas a 14 ciclos de esterilizacédo
tiveram sua capacidade de corte reduzida em 50%. Os autores atribuem essa perda
de corte a deposicdo de uma camada de oxigénio na superficie dos instrumentos
apdés os processos de esterilizacdo em autoclave, confirmada através da
Espectroscopia Auger.

1.1 Alteracao superficial dos instrumentos endodénticos

Nos ultimos anos tem-se observado um grande aumento de técnicas de
tratamento de superficies, dentre elas podem-se citar a nitretacdo a plasma e a
implantagéo de ions. Estas técnicas ocasionam a formagéo de nitretos de titanio e
alteracbes na estrutura cristalina proporcionando aumento na dureza em regides

préximas a superficie. A seguir essas técnicas serdao descritas brevemente.
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1.1.1 Nitretacao a plasma

O processo de nitretacao a plasma, também chamado de nitretacao ibnica ou
nitretacao por descarga luminosa, é conhecido desde a década de 1930, quando foi
patenteado por J.J. Egam nos EUA em 1931, e em 1932 por Beeghaus na
Alemanha (GRUN & GUNTHER, 1991). Contudo somente comecou a ser utilizado
pela industria apds a década de 60, gracas a evolucao dos dispositivos de controle
do plasma. Mesmo assim sua aplicacdo ficou limitada a alguns casos especificos,
tendo em vista o custo do processo industrial (SIMON, 1995).

A partir de 1980 a nitretacdo a plasma tornou-se um processo mais viavel,
gragas ao desenvolvimento da tecnologia do vacuo associada a evolugcdo dos

dispositivos eletrénicos e softwares (BALLES, 2004).

A técnica de nitretacdo a plasma induz difusdo termoquimica e incorporacao
do nitrogénio a superficie do material formando, no caso do titanio e suas ligas, uma
camada de compostos, constituida por e TiN + Ti:N e uma camada de difuséo
formada por nitrogénio dissolvido intersticialmente em titanio.

O TiN confere propriedades especiais a superficie, dentre as quais se
destacam a dureza superficial elevada, maior resisténcia a fadiga, ao desgaste e a
corrosdo (SIMON, 1995).

A nitretagdo pode ser realizada por diferentes processos: Gasoso, Liquido ou
por Plasma. Os processos de nitretacdo que utilizam o plasma tém sido mais aceitos
na industria por serem considerados pouco poluentes, terem menor consumo de
gas, além de serem muito versateis em razao do facil ajuste dos parametros da
descarga elétrica (SANTOS, 2002). O sucesso da nitretacao a plasma deve-se, além
do carater ecolégico, a varias vantagens sobre os processos convencionais (banhos
com sais de cianetos). Entre estas estdo a baixa temperatura necessaria para o
tratamento, o controle da camada nitretada, o tempo de tratamento reduzido, a
uniformidade na espessura da camada, a nitretacdo de partes da peca, a
possibilidade de desnitretacdo, além de o custo ser relativamente baixo (ALVES
JUNIOR, 1999).



31

1.1.1.1 Plasma

O termo plasma é utilizado para designar um meio gasoso que contém
cations e elétrons em equilibrio dindmico. As cargas elétricas sdo elétrons, atomos
ou moléculas ionizadas, sendo que o total de cargas positivas (ions positivos) deve
ser igual ao de cargas negativas (ions negativos e elétrons) (BARBIERI, 2001). Na
média o plasma é eletricamente neutro, porque qualquer desbalanceamento de
carga resulta em campos elétricos que tendem a mover as cargas de modo a
restabelecer o equilibrio (ALVES JUNIOR, 1999).

A fim de que ocorra a ionizagdo das moléculas ou atomos presentes em um
gas, é necessario que energia seja fornecida a este meio. Este fenbmeno ocorre nas
estrelas e no Sol devido a energia proveniente de reacdes nucleares. Um estado
semelhante pode ser criado se uma alta voltagem for aplicada num gas a baixas
pressoes (BARBIERI, 2001). Em laboratério o plasma pode ser produzido através da
aplicacao de uma diferenga de potencial entre dois eletrodos contidos num sistema a
uma pressao baixa. Elétrons sdo acelerados pelo campo elétrico, colidindo com
outras particulas e produzindo assim ions e elétrons através da combinagao:

€ +G°=G"+2¢

Onde G° é o atomo ou molécula do gas no estado fundamental e G*
representa um ion deste gas. Devido a essa producdo de cargas, gera-se uma
corrente elétrica, que varia com a diferengca de potencial (HOWATSON, 1965). Os
ions formados sdo acelerados em direcdao ao catodo e, ao atingi-lo, causam a
emissao de elétrons secundarios que séo acelerados pelo campo elétrico no sentido
oposto ao dos ions positivos. Estes elétrons ocasionam novas ionizagdes, dando
continuidade ao processo (YUASA et al. 2006).

Segundo Javorsky (2001) os tratamentos superficiais que envolvem plasma
sdo considerados promissores para melhorar propriedades de superficie,
aumentando o campo de aplicagdo do titanio, suas ligas e dos agos inoxidaveis.

Kapczinski (2000) verificou que o processo de nitretacdo a plasma incrementa
a resisténcia ao desgaste da superficie do titdnio comercialmente puro, concluindo
que melhora o rendimento tribol6gico. Neste estudo foi constatada a presenca de
algumas fases relacionadas com a temperatura. A 400°C nao houve formacao de

nitretos, a 600 °C observou-se a presenca de TiN e a 800°C de TiN e Ti2N.
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Schafer (2000) avaliou o efeito da Deposicédo a Fisica Vapor na eficiéncia de
corte de instrumentos rotatérios de NiTi. O autor utilizou sete grupos, com doze limas
cada, variando os parametros do processo para cada grupo. A eficiéncia de corte foi
medida através da profundidade de penetragdo dos instrumentos em um bloco de
resina. O autor observou que todos o0s grupos submetidos ao processo de
modificacdo superficial obtiveram resultados melhores do que o grupo controle,
sendo estes significativos em 3 grupos.

Tripi et al. (2002) avaliaram a formacao de uma camada de nitreto em limas
de niquel titanio, através de dois métodos de deposicdo quimica de vapor. O
primeiro foi baseado na reacdo de amoénia Uumida com o niquel titdnio a uma
temperatura de 300°C. A segunda técnica utilizada foi MOCVD (Deposi¢cao quimica
de vapor organo metalico) que utiliza Ti (Et2N)s4 (tetraetilamina de titanio) como
percursor de nitrogénio. Os autores encontraram uma razao de N/Ti de 9/10 no
primeiro método e uma razdo de 2/1 no segundo, enquanto que o grupo controle
apresentou uma razao de 1/5. Os autores concluiram que a deposicao de nitrogénio
previne a oxidacao dos instrumentos durante os processos de autoclavagem.

Tripi et al. (2003) aprofundaram esse estudo com inclusao de evaporagao de
titinio na presenca de nitrogénio e encontraram uma razao N/Ti unitaria; na técnica
que utilizou o MOCVD a razao foi de 1.7 e a razdo do grupo controle foi de 0.2. Os
autores concluiram que os dois métodos foram capazes de formar um revestimento
duro na superficie dos instrumentos de NiTi, o que poderia aumentar sua eficiéncia

de corte e sua resisténcia ao uso.



33

1.1.2 Implantagéo de ions

A implantagdo de ions é um processo de modificacdo de materiais, obtida
pela introdugdo de ions nas regides proximas da superficie. Os ions implantados
podem produzir modificagcdes na estrutura, na composicdo e nas propriedades
fisicas do sélido (propriedades mecéanicas e elétricas). Essa técnica tem sido
utilizada em metais e ligas para melhorar a resisténcia ao desgaste, protecao contra
corrosdo, aumento de dureza e resisténcia a fadiga, devido a formacao de novas
fases na superficie (nitretos, boretos, etc.) ou a introdugcdo de defeitos na estrutura
do material. O processo também é muito usado na industria de semicondutores,
onde a fabricagdo de dispositivos inclui muitas etapas de implantagdo. As
modifica¢cdes vao depender do tipo de ion, da sua energia cinética, do fluxo de ions
e da temperatura em que o sélido € mantido.

Os tipos de ions utilizados sdo em geral gases ionizados (argonio, nitrogénio,
oxigénio) ou outros (boro). A energia dos ions esta associada a sua velocidade,
obtida por um campo elétrico, e pode variar de 10 mil eV (10 keV) a 10 milhdes de
eV (10 MeV), sendo que as energias maiores provocam implantacdes em camadas
mais profundas. As profundidades de penetracao vao de alguns poucos nanémetros
até varios micrébmetros, o que estabelece uma limitacdo importante da técnica:
somente regides proximas da superficie podem ser modificadas e ndo o volume
completo. A dose de ions implantados pode ser controlada e valores tipicos vao de
10" a 10" ions/cm?.

O diagrama esquematico de um acelerador de ions é mostrado na FIG. 1.
Atomos de géas (ou sublimados sélidos) sdo introduzidos na “fonte de ions”, onde os
atomos neutros s&o transformados em ions devido a colisbes com elétrons
provenientes de um filamento. Esses ions sdo submetidos a uma diferenca de
potencial elétrico (de milhares a milhdes de Volts) e adquirem velocidades muito
altas.
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Figura 1 - Diagrama esquematico de um acelerador de ions.

Como este processo ocorre em vacuo (10 bar), os fons sofrem poucas
colisbes durante sua trajetéria no equipamento e chegam com altissimas energias
na amostra. Antes de atingi-la, o feixe de ions passa por um separador magnético,
que tem a fungédo de eliminar impurezas contidas no gas. Com este sistema pode
selecionar-se ndo apenas um unico elemento, mas até um unico is6topo desse
elemento para ser implantado na amostra.

Ao penetrar na superficie os ions interagem de diferentes formas com os
atomos. A energia cinética dos ions incidentes é perdida em colisdes sucessivas
com os atomos (colisbes primarias). Os atomos atingidos recuam e colidem com
outros atomos (colisdes secundarias). O processo continua com colisbes de mais
alta ordem desencadeando uma cascata de colisbes. A frenagem dos ions na
matéria é atribuida a transferéncia de energia dos elétrons dos ions para a nuvem
de elétrons na matéria (frenagem eletronica) e para os nucleos do alvo (frenagem
nuclear). Este ultimo fendmeno é o principal responsavel trajetéria erratica dos ions
incidentes no interior da matéria, como esta representado esquematicamente na
FIG. 2.
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Figura 2 - Diagrama dos fendmenos fisicos ocorrendo durante a implantagdo de ions.
FONTE: Adaptado de Nastasi (1996).

Define-se como “alcance projetado”, R,, a profundidade média alcangada
pelos ions. Em torno dela estdo a maior parte das particulas implantadas no
material.

O entendimento dos mecanismos fisicos na interacdo ion-sélido foi alvo de
estudo por parte de muitos pesquisadores (ZIEGLER et al. 1984; LINDHARD et al.
1963), que combinaram resultados analiticos e simulagdes computacionais de forma
a obter um tratamento rigoroso do fenébmeno. A abordagem consagrada dos
fenbmenos de implantacdo é a utilizagdo de uma sub-rotina de simulagéao
denominada “Transport of lons in Matter” (TRIM), criada por Ziegler et al. (1984) e
Ziegler (2003). TRIM pode ser usado para simular a distribuicdo espacial de ions
implantados com diferentes energias em materiais simples ou complexos e fornece
um modelo adequado dos fendbmenos do processo de implantagdo. Também permite
obter parametros como a energia entrege em diferentes profundidades, taxa de
desbaste de atomos na superficie do alvo, numero de defeitos, etc.

No presente trabalho foi utilizado o codigo TRIM (ZIEGLER, 2003) para
projetar as energias que deveriam ser utilizadas durante a implantagéo das limas de
NiTi. Os parametros da simulacdo podem ser visualizados na FIG. 3, que mostra

uma janela tipica da subrotina.
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Figura 3 - Cédigo de simulagao TRIM, indicando parametros de entrada, tais como tipo
de ion incidente, energia do ion incidente e composi¢ao do alvo.

Introduzidos os parametros iniciais, 0 programa simula a entrada de cada ion
primario e suas interagbes com os atomos do alvo, levando em consideragao as
interagbes com os nucleos e com os elétrons. A FIG. 4 apresenta um resultado da
simulagdo, mostrando os estagios iniciais com a trajetéria de dez ions de nitrogénio
implantados com energia de 200 keV na liga NiTi.

_ Depth vs. Y-Axis

[ - Target Depth - 5000 A

Figura 4 - Simulacéo da trajetéria de dez ions de nitrogénio
implantados com energia de 200 keV na liga NiTi.
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Com o prosseguimento da simulagéo, milhares de trajetérias sao calculadas e
obtém-se uma distribuicdo em profundidade dos ions implantados na matriz de NiTi.
Na FIG. 5 estd mostrado o emaranhado de trajetérias (a esquerda), um histograma
mostrando a quantidade de ions que alcancou as diferentes profundidades (no meio)
e 0 numero de colisbes ocorridas (a direita). A diferenga entre os graficos da linha
superior e inferior € a energia dos ions incidentes, que é de 50 keV e de 100 keV.
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Figura 5 - Comparacéo entre os resultados da simulagao de implantagdo de ions de nitrogénio
(N2") na liga NiTi usando energias de 50 e 100 keV.

Como se observa na FIG. 5, com 0 aumento da energia de implantacao de 50
keV para 100 keV, o alcance projetado aumenta de 648 A (0,06 micrémetros) para
1216 A (0,12 micrometros). A espessura da camada alterada, em que se localizam a
maior parte dos ions implantados e a maior parte dos defeitos gerados (largura da
distribuicio de fons ao redor do valor de R,), aumenta de 274 A para 446 A.

A condigcao de irradiacdo de 100 keV de N, foi utilizada nesse trabalho, para
obter uma distribuicdo dos ions mais préoxima da superficie. A implantacdo da
molécula de N." permite trabalhar com correntes maiores, reduzindo o tempo de

implantacéo das altas doses planejadas. O experimento foi realizado com densidade
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de correntes de 1 puA/cm?, parametro significativo no experimento, pois afeta a
temperatura da amostra durante a irradiagdo. Para observar isoladamente o efeito
da introdugéo de defeitos no sistema, foi projetado um experimento de implantagéo
do gas nobre argbnio, que é inerte no sistema NiTi, produzindo apenas alteracées
mecanicas (defeitos), mas nenhuma alteragdo por formagao de novas fases. A FIG.
6 mostra o resultado de uma simulagéo de implantagdo deste ion na matriz de NiTi.
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Figura 6 - Resultados da simulagéo de implantagao de ions de argdnio (Ar*) com energia de 100 keV
na liga NiTi.

Observando as escalas dos graficos de quantidade de colisées nas FIG. 5 e
6, verifica-se que a irradiagdo com ions de argdénio de 100 keV provoca cinco vezes
mais colisdes do que a implantacao com ions de nitrogénio de 100 keV. Neste caso,
a energia de implantacao foi projetada para obter um alcance similar ao dos ions de
nitrogénio. Para isto, a energia foi aumentada de 50 keV nos ions de nitrogénio e
para 100 keV nos ions de argbnio, tendo em vista que sua massa € maior.

Lee et al. (1996) com o objetivo de aumentar a dureza superficial dos
instrumentos endodonticos de NiTi, utilizaram a implantagdo de ions boro com uma
dose de 4,3 X 10 ' fons/cm?. As alteragées na microestrutura foram identificadas por
Difracdo de Raios X, porém n&o realizaram ensaios clinicos.

Rapisarda et al. (2000), avaliaram a influéncia da nitretagdo térmica por 5
horas em uma temperatura de 500°C e a implantacdo de ions de nitrogénio com
energia de 150 keV em uma dose de 1 x 10" ions/cm?, por 5 horas na eficiéncia de
corte de instrumentos rotatérios de NiTi. Apds a pesagem inicial e final dos blocos de
resina, concluiram que ambos os processos melhoraram a eficiéncia de corte das

limas em relagdo ao grupo controle.
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Santos (2002) avaliou a influéncia da implantacao de ions de nitrogénio a 200
keV numa dose de 2,5 x 10 ' fons/cm? por 6 horas, na flexdo de instrumentos
rotatérios de NiTi, da marca Quantec. Foi utilizado o teste de flexdo com o auxilio de
uma célula de carga, em uma flexdo de 30 graus. Os autores concluiram que nao
houve interferéncia estatisticamente significante nos instrumentos implantados
quando comparados os nao implantados.

Costa (2002) verificou o efeito da implantagdo de ions de nitrogénio de 200
keV em uma dose de 2,5 X 10" fons/cm2, por 6 horas, utilizando uma corrente de 10
HA e temperatura de 130°C, sobre a resisténcia a torcdo e a corrosdao de
instrumentos rotatérios de NiTi, marca Quantec. A implantagdo provocou um
aumento na resisténcia a torgdo da ordem de 56% e a corrosdo em 46%.

Gavini (2006) utilizando um dispositivo apropriado para ensaios dinamicos,
avaliou a resisténcia a fadiga ciclica de instrumentos rotatérios de NiTi marca K3. Os
instrumentos foram submetidos a implantagéo de ions de nitrogénio de 200 keV com
dose de 2,5 x 10" fons/cm?, e corrente de 10 pA, por 6 horas. Foi utilizado um motor
elétrico com velocidade ajustada em 300 rpm e torque de 2N cm. O autor obteve um
aumento significativo na resisténcia a fadiga ciclica dos instrumentos rotatérios de
NiTi, comparados aos nao implantados.

Costa (2006) analisou a perda de corte de instrumentos rotatérios de NiTi da
marca K3 apds o processo de implantacdo de ions de nitrogénio de 200 keV, com
dose de 2,5 x 10" fons/cm? por 6 horas. A intensidade de corrente usada na
implantagédo foi de 10 pA. O autor concluiu que os instrumentos implantados
mantiveram sua capacidade de corte inalterada apoés 20 usos em canais simulados
contidos em blocos de resina, mostrando diferenca significativa quando comparados
com os instrumentos n&o implantados.

A implantagdo com ions de argbnio € inusitada em limas endoddnticas de NiTi
e foi efetuada com o intuito de testar a diferenca da implantacdo de um ion nao
reativo (Ar") com o ion nitrogénio, que é formador de nitreto de titanio.

Com esta comparacao pretende-se avaliar se a alteracao de dureza deve-se mais ao
efeito de encruamento da implantacdo ou mais a formagcao de novos materiais com

outra estequiometria.



CAPITULO 2

PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo foi avaliar o efeito dos tratamentos superficiais:
Nitretacdo a plasma, Implantagcéo de ions argbnio e ions nitrogénio em instrumentos
rotatorios de NiTi do sistema Protaper.

Objetivos especificos:

1. Analisar as alteragées morfolégicas dos instrumentos, apds a instrumentagao
de canais simulados, por meio de MEV com aumentos de 100 e 200X.

2. Avaliar a influéncia dos tratamentos superficiais na eficiéncia de corte dos

instrumentos Protaper, medido pela remogao de massa dos canais simulados.

3. Analisar o efeito dos tratamentos superficiais na resisténcia a fratura ciclica

flexural dos instrumentos, quando submetidos a rotacdo em canais simulados.



3.1 Materiais

CAPITULO 3

METODOLOGIA

Para o presente estudo foram empregados instrumentos rotatérios de niquel-

titdnio (Instrumentos S1 com 25 mm de comprimento), do sistema Protaper

(Dentsply-Maillefer). Todos os instrumentos foram adquiridos dos fornecedores

habituais, retirados das caixas lacradas, distribuidos de maneira aleatéria e

numerados sequencialmente com marcagdes individuais.

Os instrumentos foram divididos em quatro grupos com dez limas cada.

Grupo 1 - Instrumentos submetidos a nitretagéao a plasma.

Grupo 2 - Instrumentos submetidos a implantagdo com nitrogénio

Grupo 3 - Instrumentos submetidos a implantagdo com argonio.

Grupo 4 - Instrumentos que nao sofreram processo de alteracédo superficial.

Tabela 1 - Divisdo dos instrumentos nos grupos e tratamentos superficiais realizados

GRUPOS Ne. Canais | N@. Instrumentos Ne. Tratamento das Limas
Simulados Pro-Taper Usos
1 50 10 5 Nitretacdo a Plasma
2 50 10 5 Implantagdo com nitrogénio
3 50 10 5 Implantagdo com arg6nio
4 50 10 5 Controle

Considerando a dificuldade de fazer andlises em pegas de morfologia

complexa como instrumentos endodénticos, foram utilizadas chapas planas de NiTi,

para serem submetidas aos mesmos tratamentos de superficie. Uma lamina de NiTi

(Nitinol Devices and Components (Westinghouse drive, 47600 Fremont, USA), foi
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dividida em quadrados de 2 X 2 cm? embutidos em resina acrilica, planificados e
polidos em politriz manual refrigerada com agua, utilizando pasta de diamante até a
granulagao de 1 pm. Os quadrados de NiTi foram identificados com uma marcagao
mecanica, para evitar o uso de etiquetas ou tintas, tendo em vista serem com
acetona os tratamentos de limpeza para andlise em alto vacuo. Cada quadrado
serviu de testemunha, sendo submetido aos mesmos tratamentos de limpeza.

Foram realizados 5 ciclos de instrumentagdo com cada instrumento dos
Grupos 1-4 em blocos de resina ep6xi com canal curvo, para simular o uso clinico.

Utilizou-se 200 blocos (Dentsply Maillefer), confeccionados em resina epoxi
com dureza entre 78 e 80 shore-D, comprimentos de 17 mm e didmetro inicial do
canal compativel com instrumentos de calibre # 10. O grau de curvatura dos canais
foi de 64 graus, com raio de curvatura de 6 mm.

Os blocos foram divididos em 4 grupos de 50 e a cada lima foram associados
5 canais, de forma que empregou-se um novo bloco em cada um dos cinco usos. Os
blocos foram numerados e correlacionados as limas nos diferentes grupos em seus
respectivos usos. Na FIG. 7 sdo mostradas a imagem do bloco de resina utilizado no
experimento (a) e uma imagem radiografica do canal simulado (b). O grau de
curvatura esta indicado com as linhas vermelhas e o raio de curvatura pelas

amarelas.

116 graus

64 graus

Figura 7 - Imagem do bloco de resina (Dentsply Maillefer) utilizado no experimento (a),
e sua imagem radiografica evidenciando o angulo e o raio de curvatura (b).
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3.2 Locais de realizacao da pesquisa

O projeto e a pesquisa foram realizados no Instituto de Fisica da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul e na Faculdade de Odontologia da Universidade
Luterana do Brasil - Campus Canoas, Rio Grande do Sul.

A implantagdo com ions de nitrogénio e argdnio e as Analises por Reacao
Nuclear foram realizadas no Laboratério de Implantacdo de fons do Instituto de
Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (IF-UFRGS), Porto Alegre, RS.
A nitretagcédo a plasma foi feita em duas nitretadoras: uma com plasma continuo do
Laboratério de Espectroscopia Moéssbauer do IF-UFRGS e a outra com plasma
pulsado no Laboratério de Engenharia de Superficies (LETT) da Universidade de
Caxias do Sul (UCS), RS.

A instrumentacdo dos ensaios clinicos nos blocos com canais simulados foi
feita nos laboratorios da Faculdade de Odontologia da Universidade Luterana do
Brasil Campus Canoas-Rio Grande do Sul (ULBRA).

As andlises com MEV foram realizadas no Centro de Microscopia Eletrénica e
Microanalise da ULBRA e no Laboraté6rio de Microanalise do IF-UFRGS.

3.3 Etapas experimentais

Este trabalho foi dividido em trés etapas principais. Na primeira foram
provocadas alteragdes em regides proximas da superficie dos instrumentos
endodénticos usando nitretagdo a plasma e implantagdo de ions. A distribuicdo de
nitrogénio implantado nas amostras planas foi caracterizada usando Andlise por
Reacéo Nuclear - NRA (Nuclear Reaction Analysis). A segunda etapa foi direcionada
a realizacdo de ensaios clinicos em canais simulados para determinacdo de
eficiéncia de corte por pesagem e de mudancas morfolégicas por analise das
micrografias. A terceira fase constituiu-se de ensaios de fadiga ciclica até a fratura
dos instrumentos e sua caracterizacao por meio de avaliagdo em MEV. A seqliiéncia

de etapas é resumida na FIG. 8.
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Figura 8 - Fluxograma dos procedimentos de alteragdo de superficie (a), dos ensaios clinicos (b) e
dos ensaios de fadiga e fratura (c).
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3.3.1 Procedimentos de modificacao e caracterizacao de superficies

3.3.1.1 Nitretacao a plasma

O processo de nitretagdo a plasma foi realizado em dois equipamentos
diferentes. O primeiro consistiu de um sistema de nitretacdo a plasma operado em
corrente continua enquanto o segundo foi realizado em um equipamento alimentado
por fonte de tenséo pulsada. A motivagéo para a utilizagdo da fonte pulsada deveu-
se ao aumento significativo da temperatura nas nitretagdes efetuadas na primeira
camara, a ponto de fundir os instrumentos. As tentativas de nitretagdo efetuadas
naquela camara, mesmo buscando compromissos de controle de corrente e tensao,
elevou a temperatura das amostras a ponto de perda total das propriedades
elasticas do material. A fonte pulsada permitiu que a deposi¢cdo de nitreto fosse
intermitente, permitindo nitretacdo em temperaturas abaixo de 100°C.

O sistema de nitretagdo continua consiste de uma camara de vacuo, com 26
cm de diametro e 30 cm de altura, onde a amostra € colocada sobre um eletrodo em
forma de disco, polarizado negativamente, enquanto as demais partes da camera
sao aterradas. A fonte para esta polarizacao é de corrente continua, com tensao de
saida ajustavel até 1000 V (corrente maxima de 500 mA). O sistema de vacuo e de
distribuicdo de gases permite um fluxo continuo de gas, que possibilita um equilibrio
dindmico na concentragao de ions através de uma valvula agulha.

Para realizar a nitretacéo, inicialmente a cAmara foi evacuada até 10 mbar e
logo apds introduzido gas argbdnio para limpeza das contaminagdes superficiais
(sputter etching). Depois de reduzir novamente a pressao para 10 mbar, um fluxo
de 80% de N2 e 20% de H2 foi introduzido até atingir 10 mbar. Apds a abertura de
plasma, a tensédo de trabalho foi regulada para obter uma temperatura constante.
Trés temperaturas foram utilizadas para os testes nas amostras testemunhas:
300°C, 500°C e 700°C.

Nos testes com as limas constatou-se que a tensdo necessaria para a
abertura do plasma era tao alta, que as limas fundiam imediatamente. Para superar

esta dificuldade, foi construido um sistema de faiscamento, que induzia a formacéao
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do plasma na tensdo de trabalho, sem a necessidade de inicia-lo em tensdes
maiores. Ainda assim, foi observada a perda das propriedades elasticas da lima.

Como alternativa, foi utilizado um sistema de nitretacao pulsada, similar ao
sistema descrito acima, porém alimentado por uma fonte de tensado pulsada. Neste
equipamento dez limas (Grupo 1) foram nitretadas por um periodo de 6 horas, com o
ajuste de tensao tal que a temperatura do termopar posicionado sob o porta
amostras estabilizava em 60°C. Foi utilizada uma mistura de 80% de N2 e 20% de Hz
numa pressdo de 102 mbar.

3.3.1.2 Implantagéo de ions

As implantacdes foram realizadas no Implantador de fons HVEE (High
Voltage Engineering Europe) de 500 keV do Laboratério de Implantacédo de fons do
IF-UFRGS.

Para cada implantacdo um conjunto de dez limas foi montado em uma base
cilindrica inclinada a 30 graus e acoplada a um motor, que a manteve girando
durante o experimento de implantacao, para expor todo perimetro das limas ao feixe
de ions. As limas e a testemunha plana de Nitinol foram colocadas em uma camera,
acoplada no final da linha de implantacdo. Todo o sistema permaneceu em vacuo
durante a implantagdo (10® mbar). Um diagrama esquematico da base cilindrica e
de sua insercao na camera estd mostrado na FIG. 9.

ions

motor

Figura 9 - Diagrama esquematico da base cilindrica em que sdo montadas as limas
(2 esquerda) e da camera onde a base é conectada a um eixo de
acoplamento ao motor que mantém o sistema girando durante o
experimento. A localizagéo da testemunha ¢ indicada pela letra T.
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Um conjunto de limas (Grupo 2) foi implantado com ions de N>" a 100 keV e
outro (Grupo 3) com ions de Ar*. Os parametros de implantacdo foram escolhidos

conforme o programa de simulacao TRIM e estao descritos na Tabela 2.

Tabela 2 - Condic¢des de implantagao dos ions N2+ e Ar+ nos instrumentos dos Grupos 2 e 3.

fon Energia Dose Densidade de Temperatura
(keV) (ions/cm®) Corrente (°C)
(nA/cm?)
INg* 100 1x 10" 1 <100
BArt 100 1x 10" 1 <100

3.3.1.3 Caracterizagdo por NRA

O resultado das implantag6es foi avaliado utilizando-se a Analise por Reagao
Nuclear (NRA Nuclear Reaction Analysis). Neste estudo foi empregada uma reagao
em que prétons sdo acelerados com 278 keV sobre as amostras de Nitinol
implantadas. Como consequéncia desta irradiagdo, ocorre uma reagao nuclear, que
transforma o nucleo de "N em 'O e libera radiagdo y com valor caracteristico,
ligada a presenca de "N. Representa-se esta reacdo com a seguinte nomenclatura:
14N (®, V) 150).

Quando se deseja investigar a distribuicao de nitrogénio a partir da superficie
da amostra, aumenta-se gradualmente a energia de irradiacdo, porque os prétons
incidentes perdem energia a medida que penetram na matéria. Para identificar a
presenca de nitrogénio na superficie da amostra, acelera-se o feixe de prétons com
278 keV, detectando-se a radiagao y resultante. Para observar o nitrogénio em maior
profundidade, os protons sdo acelerados a energias maiores, perdem a energia
excedente até aquela profundidade, e reagem apenas depois de serem freados até
a energia de 278 keV. Nesta caracterizacao a energia dos proétons foi variada de 275
keV até 350 keV em passos de 1keV a 5 keV. A figura 9, mostra resultados da
simulacdo Monte Carlo (TRIM) para o alcance de prétons e sua perda de energia
(eletrénica e nuclear) na matriz de NiTi, variando a energia de acelera¢do entre 200
e 350 keV.
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Figura 10 - Fac simile dos resultados emitidos pelo programa TRIM, mostrando os

valores de energia do proton (lon energy); a perda de energia eletrénica
(dE/dx Elec.) e nuclear (dE/ds Nuclear), o alcance projetado (Projected
Range) e a distribuigao longitudinal e lateral (straggling).

A FIG. 10 evidencia que o principal mecanismo de perda de energia na faixa

dos 300 keV (indicada por uma flecha) é o de perda eletrénica, pela qual o préton

perde 16,27 eV a cada A percorrido na amostra. Isto significa que depois de

percorrer 60 A, o préton perdeu 1 keV da energia que tinha ao alcangar a amostra. A

perda nuclear é de apenas 0,018 eV por A.

A FIG. 11 mostra os resultados de reacao nuclear nas amostras de controle

submetidas & implantacdo de 1x10' N* /cm?® com energia de 100 keV e a
implantacdo de 5x10'® N,* /cm? com energia de 200 keV. Também é apresentado o

resultado da quantificacao de uma amostra de nitreto de silicio (SisN4) utilizada como

padrao de localizagao da superficie e de quantificagéo de teor de nitrogénio.
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Figura 11 - Curvas de excitacédo relacionadas a distribuicdo de nitrogénio em
fun%éo da profundidade das amostras implantadas com 1x10"7 N,
/em? - 100 keV e 5x10'® N,* /cm?® - 200 keV. SizN4 é o padrdo de
localizagdo da superficie. A abscissa apresenta os valores de
energia do proéton subtraidos da energia de ressonéncia Eg. O valor
zero indica a posi¢ao da superficie da amostra.

Com base nestes dados pode-se efetuar uma conversao e observa-se que o
méaximo da distribuicdo de nitrogénio com 100 keV estd em 720 A préximo do
previsto pelas simulagdes com ions individuais de nitrogénio acelerados a 50 keV
(as implantacdes foram efetuadas com N.*, de modo que a molécula tem 100 keV,
mas cada atomo de N é implantado com 50 keV). As implantacées com 200 keV tém
seu maximo centrado em 1900 A, valor diferente dos 1300 A calculados na
simulacdo. A diferenca encontrada pode ser atribuida a dificuldades experimentais
associadas a variagoes na energia do feixe de ions durante a implantagdo a 200
keV.

Os resultados da simulacdo indicam uma concentragdo de 10 at% de
nitrogénio no maximo da distribuigcdo, enquanto os resultados de NRA permitem uma
estimativa de 16 at% para a concentracdo maxima de nitrogénio nas amostras.

A caracterizagdo com NRA das testemunhas de Nitinol submetidas a
implantag&o juntamente com as limas, mostra a introdugéo de nitrogénio nas regides
préximas da superficie da amostra, em profundidades até 1500 A.

Em um ensaio preparatério mostrou-se que as temperaturas durante as

implantacdes nao ultrapassaram 100°C.



50

3.4 Procedimentos clinicos

O procedimento de instrumentacdo dos blocos de resina com canais
simulados no seu interior incluiu o seguinte conjunto de etapas: 1) limpeza e
esterilizacdo dos instrumentos endoddénticos antes e depois dos ensaios; 2) andlise
com MEV das caracteristicas morfolégicas das limas antes e apds a realizagdo da
instrumentagdo; 3) pesagem dos canais simulados antes e apds a realizacdo dos
ensaios para avaliacao da perda de massa.

Na secao 3.4.1 sdo detalhados os procedimentos de limpeza, critérios de
observacao no MEV e procedimentos de instrumentacéo.

Os procedimentos de caracterizagao relacionados as alteragdes morfologicas
e eficiéncia de corte sao apresentados na segao 3.4.2.

Os procedimentos relacionados aos ensaios de fadiga ciclica e a

caracterizacdao morfologica da face de fratura estao detalhados no item 3.4.3.

3.4.1 Instrumentagao dos canais simulados

Com o objetivo de possibilitar a visualizagdo dos instrumentos endodonticos
livre de impurezas, foram realizados os seguintes procedimentos de limpeza e
esterilizacdo: logo apés a remocao de suas caixas, 0s instrumentos foram
submetidos a escovagdo com escova dental de cerdas macias (Oral-B-Séo Paulo),
umedecida com detergente enzimatico (Tergentol) por trés minutos (FILIPPINI,
2003). Apds a escovagédo, os instrumentos foram enxaguados em agua corrente e
secos com o auxilio de papel toalha. Os mesmos foram embalados individualmente
em envelopes para esterilizacdo (Medstéril — Sao Paulo), numerados e levados
entdo a autoclave Vitale 12 (Cristofoli — Parana), na qual foram esterilizados pela
exposicao ao calor umido, a 01 atm de pressao e a 1272 C, por um tempo total de
esterilizacdo de 20 minutos (BRASIL, 2000).

Durante a instrumentagcdo dos canais simulados, os instrumentos foram
limpos com gazes esterilizadas, embebidas em detergente enzimatico (Tergentol). A

gaze foi comprimida contra a lima com movimento anti-horario do cabo para a ponta
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por duas vezes (TROIAN, et.al.,, 2006). Este procedimento tem a finalidade de
remover mecanicamente os residuos presentes na superficie das limas. Apds esta
limpeza, os instrumentos foram introduzidos em um clean-stand, que consiste de um
recipiente de ago inoxidavel que contém em seu interior um bloco de espuma de
densidade 38, medindo 3,5 cm X 6,0 cm X 3,0 cm, embebido com Tergentol.

Depois dos procedimentos de limpeza e esterilizacdo, os instrumentos foram
adaptados no dispositivo de fixagdo mostrado na FIG. 12, o que possibilitou a
observagao de seis limas, no MEV de forma padronizada (QUEIROZ, 2001). A parte
plana do cabo dos instrumentos esteve sempre voltada para o observador.

Figura 12 - Imagem do dispositivo para
fixacdo dos instrumentos.

Para a avaliacdo das alterac6es morfolégicas que ocorreram na superficie
dos instrumentos utilizou-se um MEV da marca Philips, modelo XL 20, do
Laboratorio de Microscopia Eletronica da Universidade Luterana do Brasil - Campus
de Canoas — RS. Durante a avaliagédo foram utilizadas as magnificagées de 100 X e
250 X. Foram analisadas duas regides: a ponta da lima e uma regido do gume,
distante a 4-6 mm da ponta.

Os 40 instrumentos S1 foram avaliados no MEV antes do uso, apds o
primeiro uso e apos o quinto uso. Antes de cada observacao, os instrumentos foram
limpos e esterilizados na forma descrita acima.

A sequéncia de instrumentacdo para a execugdo da técnica coroa apice
seguiu as propostas por Machtou & Webber (2001).

Mantendo o canal inundado com a substancia irrigadora, realizou-se a sua
exploragdo com um instrumento manual do tipo K de calibre # 10 até o seu
comprimento total. Para a determinagdo do comprimento real de trabalho diminui-se

um milimetro deste.
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Foram realizados os seguintes passos:

e o0 instrumento Protaper S1 foi utilizado no tergo cervical, com a
cinematica de movimentos de pequena amplitude ao longo do eixo do
canal simulado e tragao contra as paredes, até encontrar resisténcia;

e o instrumento manual do tipo Kerr de calibre # 10 foi introduzido até o
comprimento de trabalho;

e o instrumento Protaper SX, foi utilizado com a mesma cinemética do
instrumento S1;

e 0 instrumento manual do tipo Kerr de calibre # 10 foi introduzido até o
comprimento de trabalho;

e 0 instrumento Protaper S1 foi empregado até que este atingisse o
comprimento de trabalho.

Durante a instrumentagédo o bloco contendo o canal simulado, envolto por
uma gaze foi fixado em uma morsa (ambika). A curvatura do canal simulado foi
posicionada de modo padronizado, sempre voltada a direita do operador (TROIAN et
al. 2006). O motor utilizado para a instrumentagéo dos blocos de resina foi o Endo
Pro Torque da VK Driller, adaptado a um contra angulo marca Dabi-Atlante. A
velocidade empregada neste experimento foi de 300 rpm e o torque de 2 N/cm.

Durante a instrumentacao o canal simulado sempre esteve repleto com a
substéancia irrigadora. Utilizou-se o Tergentol acondicionado em seringa de vidro tipo
liier lock de 5 ml, controlando o volume de irrigagdo em 2 ml de solugado a cada
troca de instrumento. A técnica de irrigacao foi realizada com o auxilio do dispositivo
Endo-Rigui, ajustando uma agulha de anestésico calibre 27G e controlando o
comprimento maximo da penetracdo a 3 mm do comprimento real de trabalho com o
auxilio de um cursor. O movimento da irrigacao foi de pequena amplitude, paralelo
ao eixo do canal simulado, associado a aspiragdo com céanula suctora e nova
inundacao do canal simulado (TROIAN et al. 2006).
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3.4.2 Caracterizacao de alteracdes morfolégicas e eficiéncia de corte

As micrografias obtidas antes e ap6s os usos foram analisadas de acordo
com os critérios propostos na literatura (TROIAN et al. 2006), utilizando os seguintes
escores para avaliacao das zonas examinadas:

Relativos a distor¢ao das espiras:

1. Auséncia de estiramento, encurtamento ou reversao das espiras.

2. Estiramento, encurtamento ou reversdo, envolvendo apenas uma
espira.

3. Estiramento, encurtamento ou reversdo, envolvendo mais de uma
espira.

Relativos a perda de substancia da superficie:

1. Nenhuma perda de substancia.

2. Perda de substancia em uma espira.

3. Perda de substancia em duas espiras.

4. Perda de substancia em mais de duas espiras.

Relativos a fratura:

1. Auséncia de fratura.

2. Presenca de fratura.

Para a determinacdo da remocdo de massa, os blocos de resina foram
pesados em uma balanga analitica OHAUS modelo Adventurer (décimo de mg)
antes da instrumentacdo. Apds a instrumentagcdo com os instrumentos S1 e SX os
blocos foram irrigados com 2 ml de Tergentol, secos com cones de papel absorvente
# 15 (Dentsply Maillefer), levados por 2 h a um forno de Pasteur (Dabi-Atlante), a
50°C, para completar o processo de secagem (COSTA, 2006). Apds a secagem 0s
blocos foram pesados novamente para a determinagéo da perda de massa.
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3.4.3 Ensaio de fadiga ciclica

Nesta secdo sao apresentados os procedimentos relacionados aos ensaios
de fadiga e a caracterizagdo morfolégica da face de fratura.

Os instrumentos do Grupo 1 (nitretados a plasma) nao participaram dos
ensaios de fadiga, pois apresentaram fratura em 70% dos instrumentos durante a
instrumentagao clinica. Incluiu-se um novo grupo de instrumentos (Grupo 0), que
ndao foram submetidos a instrumentagcées prévias, para avaliar a cinética da
ocorréncia de trincas.

Para a realizacado dos ensaios de fadiga os instrumentos foram introduzidos
no canal dos blocos de resina utilizados durante o seu primeiro uso.

Dois instrumentos de cada grupo foram observados em MEV, com aumentos
de 300 X e 1000 X, na regiao de provavel fratura antes e durante a realizagédo do
ensaio de fadiga

Para determinar o local da provavel fratura (LPF) e o intervalo de tempo dos
ciclos de instrumentacdo, foram realizados testes anteriores ao ensaio. Foram
estabelecidos ciclos de instrumentacdo de 15 segundos com o instrumento inserido
em todo comprimento de trabalho, o LPF foi determinado a aproximadamente 4 mm
da ponta do instrumento.

Apés a fixacdo dos blocos de resina como descrito no item 3.4.1, o
instrumento a ser testado foi adaptado ao contra-angulo e seu comprimento ajustado
em 16 mm. O motor elétrico foi calibrado para trabalhar em rotagdo continua na
velocidade de 300 rpm e torque de 2 N cm e foi acionado apenas quando o
instrumento ja se encontrava inserido no canal simulado em todo o comprimento de
trabalho. Depois de cada ciclo, o instrumento era removido do canal simulado para
verificagdo da ocorréncia de fratura. Durante o ensaio de fadiga o canal simulado
sempre esteve repleto com Tergentol.

Para observar a densidade das trincas e constatar uma eventual deformagéao
plastica e extensional do gume, foram obtidas imagens em MEV do gume no local de
provavel fratura apds os ciclos de instrumentacao 1, 2, 4, 9 e 12. Foram adquiridas

imagens de dois instrumentos de cada grupo.
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Os ciclos de instrumentacdo foram realizados até que a fratura dos
instrumentos fosse detectada, anotando-se o numero do ciclo, a lima e o grupo do
instrumento.

Dois instrumentos de cada grupo fraturados nos ensaios de fadiga tiveram
sua superficie de fratura caracterizada através da observacdo em MEV. O
equipamento utilizado foi um MEV marca Jeol modelo JSM 5800LV e a superficie de
fratura foi observada com aumentos entre 300 X e 2000 X.

Através das caracteristicas morfolégicas da face de fratura, foram analisados
os tamanhos da trinca inicial e os seus planos de fratura. A area da trinca foi aferida
com o auxilio do programa gréafico AutoCAD Architectural, versdo 2005 (Autodesk).
O valor obtido foi transformado em percentagem, em relacao a area total da face de
fratura.

A FIG. abaixo demonstra como as imagens foram trabalhadas para a

obtencédo da relagdo entre a area da trinca inicial (A) e a area total (A+B).

Figura 13 - Relacao entre a area de trinca inicial (lenta) (A) e area de fratura catastrofica (rapida) (B).

Apos a fratura dos instrumentos, o local da fratura foi determinado através da
medida do cabo até a extremidade remanescente. Foi utilizada uma régua
milimetrada (Dentsply Maillefer), os valores encontrados podem ser observados no
Capitulo 4 (FIG. 22).
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3.5 Justificativas para a escolha das metodologias empregadas

Nesta secdo esta justificada a opcédo pelo modelo de instrumento utilizado
neste trabalho, pela utilizacdo dos blocos de resina e pelos procedimentos de
analise.

O sistema Protaper foi escolhido por ser um instrumento recente no mercado,
ser amplamente utilizado e nesta linha de pesquisa apresentar poucas investigacoes
com relagcéo aos objetivos propostos no presente estudo.

O teste de desempenho de instrumentos endodbnticos em canais simulados
contidos em blocos de resina é um procedimento metodologico consagrado na
literatura (DUMER et al. 1989; FIGUEIREDO, 1990). Esta opcao permite controlar
parametros como a forma, tamanho, conicidade, dureza e a curvaturas dos canais.
O teste clinico em canais simulados facilita a interpretacdo dos resultados, por
controlar variaveis importantes, tendo em vista a uniformidade dos blocos fabricados
por Dentsply-Maillefer, utilizados nos diferentes grupos de teste. Dentes extraidos
nao apresentam essa uniformidade de dureza e de conformacado dos canais, além
de que a obtencao de um grande numero de dentes envolve fatores éticos.

A utilizacdo da técnica coroa-apice (crown-down) na realizacao dos preparos
dos canais nos blocos de resina esta embasada nos trabalhos de Blum et al. (1999),
Roland et al. (2002), Machtou & Webber (2001) e Pécora et al. (2002). Nessa técnica
os instrumentos rotatérios atuam com a ponta livre, reduzindo o estresse e o
travamento do instrumento no interior do canal, diminuindo a ocorréncia de fraturas
por torgao.

O critério para finalizagdo do ciclo de instrumentagdo foi alcangar o
comprimento de trabalho e concluir o alargamento, baseado nas conclusdes de
Mandel et al. (1999), Baumann & Roth (1999) e Pessoa (2003). Este modelo
utilizado se assemelha ao uso clinico dos instrumentos e é diferente do modelo
preconizado por Zulo & Walton (1997) e Costa (2006), que testaram os instrumentos
por periodos de tempo pré-determinados.

A eficiéncia de remocdo de massa foi determinada através da diferenca de

peso dos blocos de resina antes e apds a instrumentacao.
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Neste trabalho ndo se utilizou ultra-som como recurso auxiliar na limpeza dos
instrumentos, como descrito nos trabalhos de Troian (2005), para evitar
desprendimento na camada superficial, tendo em vista que Guerra Neto (2001)
observou perda da camada superficial na limpeza ultrassénica durante a realizagao
do seu experimento. Com o objetivo de padronizar todos os grupos deste estudo a
limpeza dos instrumentos foi realizada através da escovacao com Tergentol por trés
minutos. Mesmo antes dos testes para a primeira analise no MEV optou-se pela
limpeza preliminar dos instrumentos através de escovacdo, uma vez que O0S
instrumentos ao serem removidos da caixa ja4 apresentavam residuos em sua
superficie, prejudicando a interpretacao das imagens obtidas por MEV (FILIPPINI,
2003).

Apb6s cada ciclo de instrumentacao os instrumentos foram limpos com uma
gaze embebida em Tergentol, com o objetivo de remover os fragmentos de resina a
eles aderidos, como realizado no trabalho de Troian (2005), pois os estudos de
Alapati et al. (2003) mostram que a deposicdo de residuos nos sulcos dos
instrumentos podem levar a propagacao de defeitos, quando novamente utilizados.

Para aproximar a utilizagdo dos instrumentos da realidade clinica, onde esta
estabelecida a necessidade de manutencao da cadeia asséptica no sentido de se
evitar a infeccdo cruzada, a esterilizagdo em autoclave foi realizada tanto nos
instrumentos novos como apés cada um dos usos.

A avaliacdo da deformacdo dos instrumentos foi feita por MEV devido a
grande profundidade de foco desta técnica, que permite analisar todo contorno da
lima simultaneamente. E necesséaria a observacdo anterior ao uso, para que sejam
criados parametros de comparacao da morfologia dos instrumentos antes e apés os
repetidos ciclos de instrumentagdo (CARVALHO, 2000; ZULO & WALTON, 1997).
Costa et al. (2003) e Alapati et al. (2003) observaram que instrumentos novos ja
apresentavam irregularidades na sua superficie em decorréncia dos processos de
fabricacao.

Optou-se pela lima S1 para o presente trabalho, por se tratar do primeiro
instrumento do conjunto a percorrer toda a extensdo do canal simulado, estando
sujeito a forgcas flexionais e torcionais. O instrumento S1 é um dos que sofre maior
stress e remove bastante material durante o preparo quimico-mecanico.

Foram realizadas cinco sequéncias de instrumentacdo, isto €&, cada

instrumento realizou o preparo de cinco novos blocos de resina. Essa quantidade de
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preparos foi baseada em relatos da literatura (TROIAN et al. 2006), que indicaram
que este numero era suficiente para produzir alteracdes mensuraveis nos
instrumentos endodénticos.

Para garantir a reprodutibilidade dos resultados de alteracdo morfolégica,
utilizou-se uma padronizacdo do posicionamento dos instrumentos no MEV
(CARVALHO, 2000). As imagens de MEV foram adquiridas antes do uso, apds o
primeiro e quinto ciclos de instrumentacao e de esterilizacdo. A tomada de imagens
apds o primeiro uso garante pouca alteracao (TYGESEM et al. 2001) e permite
avaliar a progressiva alteragdo com maior nimero de usos. Apdés o quinto uso foi
feita a avaliagao final do uso clinico. Foram registradas quatro imagens, sendo duas
da ponta e duas da regido localizada a 4-6 mm dela, com aumentos de 100 X e 250
X, seguindo a metodologia de Troian et al. (2006), que indicaram essas areas como
estando sujeitas ao maior estresse torcional e flexional durante a rotacao dos
instrumentos no interior do canal curvo.

A velocidade angular e o torque utilizados neste experimento foram de 300
rpm e 2 N cm, valores recomendados pelo fabricante e utilizados por Pessoa (2003)
e Troian et al. (2006).

Todas as instrumentacdes foram realizadas pelo autor, especialista em
endodontia, com experiéncia em sistemas rotatérios com instrumentos de NiTi. Com
isso eliminaram-se os parametros de variabilidade relacionados com o operador,
mencionados em varios trabalhos, que relatam a importancia do treinamento dos
operadores na reducdo das deformacdes e fraturas dos instrumentos endodénticos
(BAUMAN & ROTH, 1999; YARED et al. 2001; YARED et al. 2002; PESSOA, 20083).

Durante os preparos, os blocos de resina contendo os canais simulados
foram fixados em uma morsa para evitar a movimentagdo do bloco e facilitar o
trabalho do operador. Conforme Troian et al. (2006), o bloco de resina foi envolto em
gaze para evitar que o operador visualizasse diretamente o leito do canal simulado.

O irrigante utilizado (Tergentol) foi escolhido por apresentar caracteristicas de
baixa tens&o superficial, elevada capacidade de molhamento e boa lubrificagéo,
facilitando a instrumentacao e a remocao de raspas de resina. O método de irrigacao
utilizado durante a instrumentagao seguiu as descri¢cdes de Troian et al. (2006).

A importancia do ensaio por fadiga foi enfatizada por Courtney (1990),
considerando que a fadiga ciclica é um fator determinante na vida Uutil de

instrumentos rotatérios. De acordo com Dieter (1986), o instrumento ao executar
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uma rotagdo completa no interior de um canal com curvatura, sofre um ciclo
completo de tensbes de tracdo e compressao. Neste ensaio os instrumentos
permaneceram girando no interior de canais simulados, no comprimento de trabalho,
por periodos de 15 segundos (denominados ciclos). Foram utilizados blocos de
resina com canais simulados, submetidos anteriormente a um Unico uso clinico.
Metodologia semelhante foi utilizada por Pruett et al. (1997), Craveiro de Melo et al.
(2002) e Plotino et al. (2007), onde a resisténcia a fadiga ciclica foi avaliada
utilizando instrumentos endodénticos de NiTi girando livremente em blocos de resina
com canais simulados curvos no seu interior.

No ensaio de fadiga também foram empregados a velocidade de 300 rpm e
torque de 2 N cm e o Tergentol como solugéo irrigadora.

A regido de provavel fratura foi determinada através de ensaios prévios, que
mostrou que a fratura ocorreu sempre nos pontos de flexdo maxima dos
instrumentos, aproximadamente a uma distancia de 4 mm da ponta. Esta regiao foi
observada em magnificacdo de 300 X e 1000 X, antes e apds os ciclos 1, 2, 4,9 e
12, para verificar a presenga de possiveis concentradores de tensao como trincas,
perda de metal e marcas de usinagem que poderiam influenciar na resisténcia a

fadiga.



CAPITULO 4

RESULTADOS

4.1 Alteracoes morfologicas

Para a avaliagdo das alterag6es morfoldgicas dos instrumentos rotatorios S1
foram adquiridas imagens no MEV antes do uso, ap6s o0 primeiro uso e apds o
quinto uso. As imagens foram analisadas em relagdo a distor¢do das espiras, a
perda de substancia e fratura.

SEM USO 5 USOS

Grupo 1
(a)

Grupo 2
(b)

Grupo 3
(c)

Grupo 4
(d)

Figura 14- Imagem representativa da ponta dos instrumentos, antes e apds 5 usos.
Aumento de 250 X (largura da imagem de 960 um).
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Foram analisadas duas regides: a ponta da lima e uma regido do gume,
distante 4-6 mm da ponta. As FIG. 14 (a), (b), (c) e (d) apresenta imagens das
pontas dos instrumentos, representativas de cada grupo antes do uso e apds cincos
usos. Nao ocorreram alteracées morfolégicas relacionadas a perda de substancia e
a distorgdo das espiras na regiao proxima a ponta dos instrumentos, em todos os
grupos apds os ensaios clinicos de instrumentagao.

Na FIG. 15 (a), (b), (c) e (d) podem ser observadas imagens representativas
de cada grupo, de uma regido distante 4-6 mm da ponta dos instrumentos S1, antes

do uso e apds cincos usos.

SEM USO 5USOS

Grupo 1
(a)

Grupo 2
(b)

Grupo 3
(c)

Grupo 4
(d)

Figura 15 - Imagem representativa do gume dos instrumentos, distante 4-6 mm da ponta.
Antes e ap6s 5 usos. Aumento de 100 X (largura da imagem de 2400 4m).
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Nao foram observadas alteracbes morfoldgicas de perda de substancia e
distorcdo das espiras, na regido do gume distante 4-6 mm da ponta dos
instrumentos, em todos 0s grupos.

Durante a instrumentacao dos blocos de resina com os instrumentos dos
Grupos 2, 3 e 4 nao foi constatada a ocorréncia de fraturas. Ja o Grupo 1 apresentou
fratura em 70 % dos instrumentos. Na FIG. 16 estd mostrada uma imagem de MEV

exemplificando uma fratura do Grupo 1.

AccY Magn F———— 200pm
20.0 kV 250x _ G1LbU3

s

Figura 16 - Imagem representativa da fratura de um instrumento
do Grupo 1, Apés 5 usos. Aumento de 250 X

(largura da imagem de 960 um).

4.2 Quantidade de massa removida

A quantidade de material removido foi determinada pela diferenca de massa
que cada bloco de resina apresentou apos a instrumentacdo clinica. Os valores
encontrados estdo apresentados no grafico de barras da FIG. 17.

Pode-se verificar as seguintes tendéncias:

1. No o primeiro uso, os instrumentos do Grupo 1 mostraram uma quantidade

significativamente maior de material removido que os Grupos 2, 3 e 4, que
apresentaram resultados semelhantes;

2. No segundo uso os Grupos 2, 3 e 4 removeram quantidade maior de

massa que o Grupo 1;
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3. Apods o terceiro uso os Grupos 1 e 2 removeram maior quantidade de
massa. Os resultados dos Grupos 3 e 4 apresentaram resultados
negativos, possivelmente por presenca de agua no bloco, apesar dos

cuidados na preparacao;

4. Apo6s o terceiro uso todos os grupos apresentam resultados semelhantes;
vale ressaltar que no Grupo 1 apenas 3 instrumentos chegaram ao quinto

uso,

5. Os resultados desta etapa indicam tendéncia de predominio dos Grupos 3
e 4 sobre o Grupo 1. Deve-se chamar a atengédo para o fato de restarem

apenas trés instrumentos do Grupo 1.
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Figura 17 - Quantidade de massa (em g) removida dos blocos de resina apés a) 1, b) 2, ¢) 3, d) 4 e e) 5 usos.
f) mostra os valores médios e a legenda de cores para todos os graficos
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4.3 Ensaios de fadiga

Dois instrumentos de cada grupo foram observados em MEV na regido de
provavel fratura antes e durante a realizagdo do ensaio de fadiga. Foram adquiridas
imagens durante 12 ciclos de instrumentacao.

Imagens representativas do gume na regidao de provavel fratura podem ser
observadas na FIG. 18.

Grupo 0

Grupo 2

Grupo 3

Grupo 4

C1 C12

Figura 18 - Imagens representativas da densidade de trincas dos gumes de instrumentos dos
diferentes grupos. O nuimero de ciclos efetuados anteriores a imagem esta
indicado como parédmetro ao lado de cada micrografia. Aumento de 1500 X

(largura da imagem de 88.04m).



66

A andlise das micrografias permite observar a ocorréncia de trincas desde os
ciclos iniciais da instrumentacdo. Nos instrumentos do grupo 0, as trincas sao
observadas apds pelo menos 4 ciclos (FIG. 18), enquanto nos demais a
instrumentagdo no ensaio clinico provocou o aparecimento de trincas ja no primeiro
ciclo (C1).

Os resultados indicam que em todos os grupos ocorre 0 aumento da densidade
de trincas com o aumento do numero de ciclos de fadiga. Observa-se também uma
grande dispersao na densidade e posi¢cao das trincas na regiao amostrada.

A regido do gume préxima a fratura foi observada no MEV, com o objetivo de
procurar alteragdes significativas. Imagens representativas do gume podem ser
observadas na FIG. 19.

Grupo 0 Grupo 3

Grupo 2 Grupo 4

Figura 19 - Imagens representativas do gume préximo a regiao de fratura. Magnificagao
de 230 X (largura da imagem 528.04m).

Analisando-se as imagens do gume proximo a fratura ndo observa-se
alteracdes morfoldgicas significativas nos grupos avaliados.
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4.4 Ensaios de fratura

Seguindo os procedimentos descritos no Capitulo 3, foram realizados ciclos
sequenciais de instrumentagdo até a fratura nos diferentes grupos estudados. O
namero de ciclos de instrumentacdo de cada lima necessarios para ocorréncia da

fratura estdo mostrados no gréafico da FIG. 20.

I Grupo 2 - implantada com N+
[ I Grupo 3 - implantada com Ar+
35 -l Grupo 4 - controle
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Ordem de fratura

Figura 20 - Namero de ciclos de instrumentagao necessarios para ocorréncia de fratura.

O gréfico permite concluir que sistematicamente os instrumentos implantados
com Ar (Grupo 3) mostraram melhor resisténcia a fadiga, na média um pouco

melhores que os instrumentos de controle. Os instrumentos Grupo 2 tiveram
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desempenho mais baixo.

Apds o ensaio de fratura ciclica, a face de fratura de dois instrumentos de
cada grupo foi avaliada com aumentos de 330 X até 2000 X. Micrografias
representativas podem ser observadas na FIG. 21. Os instrumentos do Grupo 1 nédo

participaram do ensaio de fadiga, mas tiveram sua face de fratura avaliada.

330 X 800 X

Grupo 0

Grupo 1

Grupo 2

Grupo 3

Grupo 4

Figura 21 - Imagens representativas da face de fratura com aumentos de 330
X (largura da imagem 440um) e 800 X (largura 1654m).
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Analisando-se as imagens das faces de fratura, observou-se que nos
instrumentos dos Grupos 0, 1 e 3 a trinca inicial e o plano de fratura (fratura rapida)
apresentam-se no mesmo plano. Nos grupos 2 e 4 a trinca inicial parece estar em
outro plano que a fratura rapida. Os instrumentos do Grupo O e 4 apresentam a
trinca inicial (lenta), menor em relagéo aos Grupos 1, 2 e 3.

Foi calculada a area relativa da trinca inicial em relacdo a area total da face de
fratura. Os valores da area de trinca lenta foram obtidos com o auxilio do programa
grafico AutoCAD Architectural, versdao 2005, (Autodesk) e transformados em

percentagem (Tabela 3).

Tabela 3 - Percentual de area da trinca inicial em relagdo a area total da face de fratura.

Grupo 0 | Grupo1 | Grupo2 | Grupo 3 | Grupo 4

Fracao da area

de trinca inicial 4,10% 10,93% 8,38% 14,74% 5,87%

Os resultados mostram que os instrumentos que foram submetidos aos
tratamentos de modificagcao de superficie (Grupos 1, 2 e 3) apresentaram percentuais
de area de fratura inicial (trinca lenta), superiores aos instrumentos controle (Grupos
O0ed).

Os valores médios da posicdo da fratura para os Grupos 2, 3 e 4 sao
21.4(20.76), 20.7(x0.44) e 20.5(x0.46) mm, respectivamente. Na FIG. 22 esses

dados estdo mostrados em forma diagramatica.

comprimento da lima em mm
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Grubo 2 Grubo 3 Grubo 4

Figura 22 - Localizagdo do ponto de fratura nos
instrumentos dos Grupos 2, 3 e 4.



CAPITULO 5

DISCUSSAO

Nesta secdo sao discutidos os resultados dos ensaios clinicos e testes de
fadiga observados nos instrumentos de NiTi submetidas a tratamentos de
modificacdo de superficie.

Considerando o elevado custo de um implantador de ions e a dificuldade de
utiliza-lo de forma continuada para a modificagdo de grande numero de amostras,
foram realizados testes preliminares em uma camera convencional de nitretagéo a
plasma. E importante relatar a seqiiéncia das tentativas de modificagdo da superficie
dos instrumentos por métodos mais baratos que a implantacdo, embora ndo tenham
tido sucesso. A primeira tentativa foi a nitretacdo a plasma em uma camera
alimentada por uma fonte de corrente continua onde a amostra foi bombardeada por
ions de nitrogénio de baixa energia. Embora tenha-se obtido uma camada nitretada
sobre os instrumentos, as temperaturas alcancadas foram tao altas, que a
flexibilidade dos instrumentos foi totalmente perdida. Foram efetuadas varias
modificagdes na camara com o objetivo de reduzir a temperatura de nitretagcdo, mas
nao foi possivel preservar a flexibilidade nesse processo.

Na sequéncia foram realizados testes no Laboratério de Engenharia de
Superficies (LETT) da Universidade de Caxias do Sul, utilizando uma nitretadora a
plasma alimentada por uma fonte pulsada. Neste caso, o fenébmeno de
bombardeamento da amostra é intermitente, em pulsos de poucos milisegundos,
com consequente reducdo da temperatura do processo. Neste equipamento a
temperatura no porta amostra foi de aproximadamente 70°C, porém os instrumentos,
muito delgados e envolvidos em plasma, atingiam temperaturas significativamente
mais altas. Testes preliminares indicaram que nédo havia uma perda perceptivel na
flexibilidade das amostras. Os resultados obtidos nos ensaios clinicos, porém,

mostraram uma reducao inaceitavel da flexibilidade.
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A implantacdo com ions de nitrogénio e argbnio pretendeu comparar o efeito
do gas inerte argénio com o efeito do nitrogénio, que forma nitretos com o titanio. O
experimento foi projetado para identificar se 0 mecanismo de aumento de dureza era
por introducdo de defeitos ou por formacao de nitretos nas regides préximas da
superficie da lima.

Os parametros utilizados nos processos de implantacdo de ions nitrogénio,
realizados neste trabalho, mostraram-se eficientes na introdugédo de nitrogénio nas
regides proximas da superficie, como mostram os resultados de NRA.

Nao foram observadas modificagbes na morfologia dos instrumentos
relacionadas com a distor¢cao de espiras e com a perda de metal apds 0s cinco usos
do ensaio clinico. Ao contrario de estudos Ankrum et al. (2004) onde os autores
observaram deformagbes nos instrumentos ProFile, ap6s apenas um uso. A
justificativa para esta diferenca pode estar relacionada com a evolugao dos
instrumentos endodénticos, pois estudos semelhantes que utilizaram sistemas de
instrumentagdo rotatéria como Race e K3 apresentaram diferengas significativas
entre elas (TROIAN et al. 2006). Os resultados do presente estudo indicam que é
necessdaria uma maior solicitacdo dos instrumentos (maior numero de simulacdes
clinicas) para provocar alteracées morfoldgicas.

Durante os ensaios clinicos, observou-se que a maioria dos instrumentos
nitretados a plasma (70% do Grupo 1) sofreram fratura, mas nao se observou fratura
nos grupos restantes. Esta ocorréncia foi interpretada como consequéncia do
aumento excessivo da temperatura durante a nitretacdo a plasma, que provocou
alteracdes na estrutura cristalina e nas suas propriedades elasticas.

Observou-se maior eficiéncia de corte nos instrumentos do Grupo 1 no
primeiro uso, enquanto que nos demais grupos foram observadas pequenas
diferencas. Isto indica que apesar dos efeitos indesejaveis, a nitretacao a plasma foi
efetiva em aumentar a dureza no gume de corte. Apdés o0 segundo uso, a
predominancia do Grupo 1 desapareceu, e 0 melhor desempenho ficou com o Grupo
2. Justifica-se esta observacdo pela maior profundidade da regido alterada pela
implantacao, que s6 fica exposta apds o primeiro uso, quando entdo os instrumentos
passam a apresentar maior eficiéncia de corte. Apos o terceiro uso o comportamento
apresentado dos Grupos 1 e 2 indica alguma semelhanga. Apés o quarto uso,
verifica-se a tendéncia de diminuicdo de eficiéncia de corte em todas as amostras

tratadas. Esta tendéncia se acentua apds o quinto uso, com excecao das amostras
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implantadas com Argbnio que ainda apresentam eficiéncia compativel com as
amostras de controle.

A formacéao de trincas no ensaio de fadiga foi proporcional ao aumento do
nuamero de ciclos de fadiga em todos os grupos. Observou-se uma tendéncia para
densidade alta de trincas mais precoce nos instrumentos do Grupo 2.

Neste trabalho os tratamentos de modificagdo na superficie dos instrumentos
nao resultaram em reducdo significativa da densidade de trincas, diferente do
observado por Rapisarda et al. (2001), que analisaram perda de metal na ponta e
microfraturas nas laminas de corte e ndo constataram aumentos expressivos da
densidade de trincas ap6s 240 segundos. Cabe salientar que estes autores
utilizaram a implantagdo de ions nitrogénio com uma dose de 2 X 10" fons/cm2, com
energia de 250 keV, utilizando uma corrente de 10 pA/cm? por 6 horas. No presente
trabalho a camera de implantagdo utilizada no Laboratério de Implantacdo de fons
do IF-UFRGS nao permitiu que a corrente de irradiacdo de ions ultrapassasse
valores de 1 pA/cm?.

Resultados obtidos por Gavini (2006) mostraram que a implantacéo de ions
nitrogénio resultou em aumento significativo do numero de rotacbes necessarias
para a ocorréncia de fratura por fadiga em instrumentos rotatérios K3. No presente
trabalho observou-se que nos ensaios de fratura ciclica os instrumentos submetidos
a implantacdo de ions de nitrogénio (Grupo 2) fraturaram em ciclos de
instrumentagdo mais precoces que os dos Grupos 3 e 4. Neste caso a implantacao
nao foi eficiente para prolongar a durabilidade dos instrumentos. Os instrumentos
dos Grupos 3 e 4 exigiram maior numero de ciclos para a ocorréncia de fraturas,
apresentando resultados semelhantes entre si. A implantacdo de ions argdnio néao
alterou significativamente a resisténcia a fratura ciclica.

A relagéo entre os valores da area da trinca inicial e a area total de fratura é
demonstrada na Tabela 3. Observou-se que o percentual de area de trinca lenta nas
amostras alteradas (Grupos 1, 2 e 3) € praticamente o dobro do percentual dos
instrumentos de controle (Grupos 0 e 4). Segundo Craveiro de Melo et al. (2002) as
areas relativas das regides de fratura lenta e fratura rapida final permitem estimar a
magnitude da tensdo ciclica maxima do material. Para um valor fixo de tenséo ciclica
maxima, a area correspondente a regido de propagacao lenta das trincas € maior em
materiais mais resistentes (COURTNEY, 1990).



73

Nao foi encontrada uma correlacao clara entre as areas relativas de trinca
inicial com os resultados do ensaio de fratura, tendo em vista que os Grupos 3 e 4
apresentaram resultados semelhantes nesse ensaio. Foi observada uma correlagéo
ténue entre a posicao da fratura (igual nos Grupos 3 e 4) e a resisténcia a fadiga
ciclica. Porém todos os instrumentos submetidos aos ciclos de fadiga fraturam
aproximadamente no meio da curvatura, como também foi observado por Pruett et
al. (1997) e Plotino et al. (2007). Como a fratura € um processo dinamico, a posterior
analise das imagens nao é totalmente conclusiva.

A observagdo das faces de fratura permite reconhecer o aparecimento de
microcavidades (dimples) caracteristicas de fratura ductil nos Grupos 0, 2, 3 e 4.
Essas microcavidades estdo ausentes no Grupo 1, que apresenta uma face de
fratura em planos cristalinos, mais lisa e com poucas asperidades, caracteristica de
fratura fragil (LOPEZ & SIQUEIRA JR. 2004). Esse dado vem a ser um indicador
adicional de que toda a microestrutura dos instrumentos do Grupo 1 foi alterada pela

temperatura alcancada durante o processo de nitretacao a plasma.



CONCLUSOES

Os resultados do presente trabalho permitem concluir que instrumentos S1 da
marca Protaper, mesmo sem tratamento superficial algum, apresentam durabilidade
superior aos instrumentos descritos na literatura anteriormente, ndo mostrando
alteracdo morfolégica significativa apds 5 ciclos de ensaio clinico em canais
simulados.

Entre as amostras tratadas, as nitretadas a plasma apresentaram significativo
aumento na quantidade de massa removida durante o primeiro uso, mas sofreram
alta incidéncia de fraturas. Propde-se que o efeito da nitretacdo é o de endurecer a
superficie, aumentando a eficiéncia de corte do instrumento, mas diminuindo sua
resisténcia a fratura.

Tanto a implantagdo de ions de nitrogénio, como a de argbnio, provocaram
alteracdes que afetaram a eficiéncia de corte. Observou-se que ocorreu um aumento
na quantidade de remogéao de massa no segundo uso nos instrumentos implantados
com nitrogénio. Propdes-se neste caso que o endurecimento devido a nitretacao
tenha ocorrido em uma camada mais profunda, de modo que sb no segundo uso o
efeito se tornou evidente. Nas amostras implantadas com argbnio o aumento
observado foi menor. Em ensaios de solicitacao ciclica avaliou-se o niumero de ciclos
de instrumentagdo necessarios para a fratura e verificou-se um efeito oposto. Os
instrumentos implantados com nitrogénio fraturaram antes dos implantados com
argbnio, que apresentaram comportamento semelhante as amostras de controle.

Nas amostras modificadas verifica-se a tendéncia de aumento na eficiéncia
de corte, de reducao da propriedade flexional e de alteragcdo do padrao de trincas

nas faces de fratura.
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