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RESUMO

O presente trabalho se dispés ao estudo das propriedades relativas a
biocompatibilidade e morfologia superficial de trés composicdes de ligas de
niquel-titdnio. Estas se caracterizam por uma combinacao de propriedades, como
a superelasticidade e o efeito memaria de forma, o que as tornam muito atrativas
em aplicacdes biomédicas e na area tecnoldgica. No entanto, o alto teor de ions
niquel e titanio e sua liberacdo merecem atencdo especial, pois podem provocar
efeitos alérgicos, tOxicos ou mesmo carcinogénicos, nocivos ao organismo
humano. Na odontologia, o Ni-Ti é amplamente utilizado na confeccdo da
aparelhagem ortodéntica. Porém, qualquer material usado na cavidade bucal,
durante um determinado tempo, pode ser passivel de corrosédo. Assim sendo, €
de primordial importancia que o profissional escolha materiais mais
biocompativeis. Por isto, este trabalho avaliou e caracterizou a morfologia da
superficie e citotoxicidade de trés composicbes de ligas de Ni-Ti de fabricacdo
nacional. As caracterizacdes foram feitas através de Microscopia Otica (M.O),
Microscopia Eletrdnica de Varredura e Espectroscopia de Raio-x por Dispersao
de Energia (MEV/EDS), Calorimetria Diferencial de Varredura DSC), e Teste da
Rezasurina (teste de citotoxicidade). A temperatura proxima a ambiente a
microscopia Optica mostrou a estrutura martensitica tipica das ligas de Ni-Ti e a
microscopia eletrénica revelou o refinamento do contorno de grdo, em todas as
composicdes. Os ensaios de DSC mostraram que nenhuma liga se encontra
completamente austenitica, mas completamente ou parcialmente martensitica a
temperatura ambiente (25°C). Além disso, a temperatura bucal (37°C) s6 as ligas
ricas em niguel sdo completamente austenitica, sendo estas as mais indicadas
na ortodontia. Os ensaios de EDS mostraram espectros tipicos para estas ligas
sem diferenca significativa entre as composicdes. O teste da Rezasurina também
nao mostrou diferenca estatistica significante entre as amostras.

Palavras-chave: Niquel-Titanio. Ligas com efeito memoéria de forma.
Superelasticidade. Biocompatibilidade.



ABSTRACT

The present work focused on the study of the properties concerning the
chemical composition, microstructure, thermic behavior and cytotoxic in three Ni-
Ti alloy compositions. Their characterization resides in the combination of
properties such as: the superelasticity and the shape memory effect. These
properties can be put to excellent use in various biomedical applications and
technology. However, the high content of ions (nickel and titanium) and their
release require a special attention, once they can bring about allergic, toxic or
even carcinogenic effects, harmful to the human organism. In odontology, the Ni-
Ti is widely used to make orthodontic accessories. But any material used in the
oral cavity, during a certain time, is supposed to corrosion and it is very important
that the professional choose materials more biocompatible. Therefore, this work
evaluated and characterized the morphology of surface and cytotoxic of three
national Ni-Ti alloy compositions. The characterizations were made by Optical
Microscopy (M.O), Scanning Electron Microscopy and Energy Dispersive
Spectroscopy (SEM/EDS), Differencial Scanning Calorimetry (DSC) and
Rezasurin Test (cytotoxic test). Near ambient temperature optical microscopy has
shown the typical Ni-Ti alloy martensitic structure and the electron microscopy has
shown the improving of the grain boundary in all the compositions. The DSC have
shown that none of the alloy is completely austenitic, but total or partially
martensitic at ambient temperature (25°C). Besides, at mouth temperature (37°)
only the high nickel content alloys are completely austenitic, being more applied in
orthodontic. The EDS have shown typical spectrum to these alloys without
significant differences among the compositions. The Rezasurin Test has not
shown any significant statistic difference among the samples either.

Key-Words:  Nickel-titanium.  Shape memory effect.  Biocompatibility.
Superelasticity.
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1- INTRODUCAO

Nas aplicacdes biomédicas, combinagdes de propriedades como resisténcia
mecanica, flexibilidade e biocompatibilidade sdo caracteristicas desejaveis aos
biomateriais. Dentre esses materiais, 0 a¢o inoxidavel, inicialmente por seu baixo
custo e alta tolerancia tecidual, foi rapidamente aceito e passou a ser utilizado.
Porém, com o advento de novos materiais ditos ativos, 0s quais apresentam
caracteristicas funcionais importantes vém se mostrando como uma alternativa
aos materiais estruturais e sistemas passivos usados até entdo. Estes
caracterizam-se por reagirem a impulsos do ambiente externo, tais como
temperatura, luz, tensdo e/ou corrente elétrica, entre outros (CULSHAW, 1996).

Dentre 0os materiais que possuem caracteristicas de reacao a impulsos do
ambiente estdo as ligas com memoria de forma (LMF). Os principios
fundamentais relativos ao comportamento destes sdo conhecidos ha muito tempo
e estdo presentes em metais, ceramicas e polimeros. Embora, uma grande
variedade de materiais possa manifestar o efeito memoria de forma (EMF), s6 os
gue possibilitam obter, uma quantidade significativa de recuperacdo da
deformacgéo sofrida durante a mudanga de fases, possuem potencial comercial.
As ligas de Ni-Ti, objeto deste trabalho, pode atender a estes requisitos, pois
apresentam uma deformacdo maxima recuperavel entre 8% e 10%, enquanto
outras como, por exemplo, as ligas a base de cobre e ferro apresentam
respectivamente, 4,6% e 4% (QUINTAO, 2000; PERTILE, 2005).

Entretanto, a alta quantidade de Ti e Ni na composi¢ao das ligas com EMF e
sua possivel dissolucdo ainda provocam algumas discussdes, pois sao atribuidos
ao niquel efeitos carcinogénicos, citotoxicos e, principalmente, alérgicos e ao
titanio, descoloracao nos tecidos, ostedlise asséptica e necrose estéril. O niquel
ou qualquer outro material que estiver em intimo contato com um ser, vivo ira
interagir com todo seu organismo e pode apresentar deterioragdo de suas
propriedades mecanicas, fisicas ou de sua aparéncia. No caso dos materiais
metalicos, vai ocorrer a liberagéo de ions, principalmente por corrosao. Porém, se
estes forem biocompativeis, as respostas induzidas ao organismo do hospedeiro
serdo controladas pelo seu sistema imunolégico. Apesar, dos provaveis efeitos
relacionados ao niquel e ao titanio as ligas Ni-Ti possuem uma diversidade de

aplicagcbes biomédicas. Na odontologia, incluem-se os fios ortodonticos,
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conectores para as proteses parciais removiveis e 0s instrumentos endodonticos
acionados a motor. No entanto, as condi¢cdes da cavidade bucal determinam que
gualquer material metalico vai esta sujeitos a corrosdao, devido a fatores
microbiolégicos, enziméaticos, térmicos, correntes galvanicas, atrito entre o fio nos
braquetes, alteracbes de pH e temperatura, tensao ciclica, fadiga, substancias
medicamentosas, propriedades quimicas e fisicas dos alimentos e liquidos da
dieta, dentre outros. O conhecimento destes fatores faz-se necessario aos
cirurgides-dentistas, devido a introducdo e a popularizacdo na odontologia de
arcos e outros acessorios de Ni-Ti (PAIVA; 2005; GARCIA, 2003; MORAES et al.,
2007).

Desta forma, foram desenvolvidas, caracterizadas e avaliadas trés
composicbes de liga Ni-Ti nacional, analisando suas propriedades quanto a
composi¢cdo quimica, microestrutura, comportamento térmico e citotoxicidade.
Neste estudo, o comportamento destas ligas foi avaliado na perspectiva de
utilizacdo de ligas com memoria de forma, produzidas com tecnologia nacional.
Trabalho que foi realizado em parceria entre os grupos de Biomateriais da
Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Campina Grande, o
Laboratério Multidisciplinar de Materiais e Estruturas Ativas (LaMMEA) da
Unidade Académica de Engenharia Mecanica (UAEM) e o ITA (Instituto

Tecnoldgico de Aeronautica).
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1.1- Objetivos

1.1.1 Objetivo principal

+ Avaliar ligas de Ni-Ti com efeito memodria de forma para aplicacbes

BN

ortodonticas quanto a composicdo  quimica,  microestrutura,

comportamento térmico e citotoxicidade.

1.1.2 Objetivos especificos

+ Selecionar e identificar as composicbes das ligas Ni-Ti a serem

pesquisadas;

+ Avaliar a morfologia e a composicao da superficie das ligas de Ni-Ti;

+ Relacionar a composicdo quimica e morfolégica das ligas ao

comportamento térmico e aos possiveis efeitos de citotoxicidade.
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2- REVISAO DA LITERATURA

Os metais, desde tempos remotos, foram muito utilizados pelo ser humano,
devido as suas propriedades mecanicas, fisicas, térmicas e elétricas. Com a
revolucdo industrial, novas tecnologias de processamento evoluiram,
possibilitando o aparecimento de novas materiais metalicas. Este avanco se deu
também na metalurgia fisica, pois a partir desta, pode-se avaliar melhor a relacéo
existente entre composi¢do, microestrutura, técnicas de fabricacdo, tratamentos
térmico, quimico e mecanico dos metais (VIEIRA, 1967).

Apesar da grande variedade de metais existente, a maioria nao €
empregada em estado puro, mas em forma de ligas, que visa, entre outros
fatores, a reducgao dos custos de producao e melhoramento das propriedades. As
ligas metalicas sdo materiais que contém dois ou mais elementos quimicos em
sua composicao, sendo que pelo menos um deles € um metal. H4 também ligas
formadas somente de metais e outras formadas de metais e semimetais e de
metais e ndo-metais (COTTRELL, 1976).

Nas ligas, os atomos de impurezas séo adicionados intencionalmente para
conferir caracteristicas especificas ao material, formando em alguns casos
solucdes solidas. Para isto, é necessario que ao se adicionar os atomos do
soluto ao material hospedeiro, a estrutura cristalina seja mantida, e nenhuma
nova estrutura seja formada. Entretanto, caso esta regra ndo seja atendida,
somente solubilidade parcial sera alcancada entre os dois elementos, e
normalmente formam-se estruturas cristalinas distintas dentro da estrutura do
metal, dependendo dos tipos de impurezas, de suas concentragcfes e da
temperatura da liga. O soluto adicionado pode ocupar duas possiveis posi¢cdes na
rede cristalina do solvente: substitucional, quando os atomos do soluto substituem
0os atomos da rede do solvente e intersticial quando o soluto se acomoda nos
espacos vazios (ou intersticios) da rede. Existem vérias caracteristicas que 0s
atomos do soluto e do solvente devem ter para determinar sua solubilidade um no
outro. Estas relagcbes foram determinadas por William Hume-Rothery
(CALLISTER, 2000).
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2.1 Caracteristicas Gerais Micro-estruturais e Transformacdes de Fase nas Ligas
Ni-Ti (EMF)

As propriedades mecéanicas de um material metalico como dureza,
resisténcia mecanica e ductilidade s&do consequéncias, em parte, do arranjo
cristalino e do tipo das células unitarias. Entretanto, em um mesmo material pode
existir mais de um tipo de célula unitaria. Neste caso, diz-se que o material
apresenta polimorfismo e cada célula é uma fase cristalina que guarda
propriedades fisicas semelhantes. As estruturas dos materiais metalicos também
podem mudar de fase quando recebem energia na forma de calor, modificando
também a posicao dos atomos de sua rede cristalina (REIS, 2001).

Numa liga de Ni-Ti existem duas fases cristalinas presentes, dependendo da
temperatura do material, austenitica e martensitica (Figura 2.1). A transformacao
da fase austenitica em martensitica, ou transformacdo martensitica termoelastica,
se inicia quando a liga passa no resfriamento, por uma temperatura denominada,
segundo a norma ASTM (F 2005-05) de Ms (martensita start), e se completa em
Mf (martensita finish), quando o material & totalmente martensitico. A
transformacao reversa inicia-se no aquecimento em As (austenita start) e termina
em Af (austenita finish), quando entdo o material € completamente austenitico. As
transformacdes de fase nas LMF se dao em 12 ordem sem difusdo, ainda
podendo ser observada outra fase intermediaria, além da austenitica e da
martensitica, chamada de fase-R que apresenta célula unitaria romboédrica. A
presenca desta fase em certas ligas de Ni-Ti, depende do teor de niquel e do
historico térmico da liga (SILVA, 2007).
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Figura 2.1 — Fase martensitica e a sua correspondente austenitica Fonte: (FERNANDES, 2006).

Segundo Ferreira (2005), a fase austenitica possui estrutura cubica de corpo
centrado ordenada (ccc ou B2), ocorre em altas temperaturas, baixas tensées e
apresenta menor elasticidade que a fase martensitica. Esta, por sua vez,
apresenta uma estrutura monoclinica, triclinica ou hexagonal e se forma em
baixas temperaturas e altas tensdes. Na fase martensitica surge uma estrutura
fina na forma de laminas (Figura 2.2) ou agulhas (Figura 2.3).

Figura 2.2- Estrutura metalografica observada no fio niquel-titanio. Aumento 500X
Fonte: (REIS, 2001).
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Figura 2.3- Estrutura metalografica observada no fio niquel-titanio. Aumento 500X
Fonte: (BUCCI, 2003).

As martensitas podem ser observadas ao microscépico 6tico e seu home €
uma homenagem ao seu descobridor, 0 metalografista alemédo A. Martens. Nas
ligas com memoéria de forma, estas estruturas sdo conhecidas como martensita
maclada ou auto-acomodavel que podem apresentar 24 orientagcbes
cristalograficas diferentes em relacdo a um sistema de referéncia da fase original.
Todavia, quando se aplica um carregamento mecanico, as 24 variantes macladas

dao lugar a apenas uma que é orientada cristalograficamente no sentido do
carregamento (NISHIDA, 1986).

2.2 Efeito Memoria de forma e superelasticidade das Ligas de Ni-Ti

Apesar do efeito memoria de forma (EMF) ter sido observado pela primeira
vez nos anos 30, sua utilizagdo comercial deve ser remetida ao inicio dos anos
60, quando o pesquisador Willian F. Buehler desenvolveu uma liga metalica com
memoéria de forma de composicdo, aproximadamente equiatbmica, de niquel e
tithnio. Esta liga foi denominada Nitinol, por sua composicdo (Ni-Ti) e (NOL)
devido ao Naval Ordenance Laboratory, nos EUA, onde a liga foi criada. Este
fato, deu inicio as investigacdes, tanto dos aspectos metalirgicos, como das
possiveis aplicacfes praticas das ligas com EMF e no espaco de 10 anos surgiu

entdo no mercado uma grande variedade de produtos comerciais, intensificando o
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estudo do efeito de memoria de forma. Atualmente sao lancados para o mercado
dezenas de novos produtos de Ni-Ti (PERTILE, 2005).

A maior parte dos materiais metélicos apresenta um comportamento elastico
no qual, dentro de certos limites, a deformacdo causada é diretamente
proporcional a forga aplicada. Contudo, se esta € retirada antes de exceder um
determinado valor maximo, a deformacdo provocada é totalmente recuperada
(deformacéo elastica). Acima deste limite, entretanto, a forca provoca no corpo
uma deformacdo permanente, que na maioria dos materiais nao pode ser
recuperada (deformacédo plastica). O EMF ocorre quando um material que
aparentemente tenha sido deformado, “plasticamente”, em uma determinada
temperatura, ndo muito superior a do ambiente, é capaz de recuperar total ou
parcialmente sua forma original. A diferenca que existe entre a deformacao
plastica classica conforme definida pela Ciéncia dos Materiais (deslizamento dos
planos cristalinos) e a deformacao que tem lugar nas ligas com memoria de forma
(reorientacdo dos variantes) encontra-se nos mecanismos internos pelos quais os
atomos se arranjam para provocar esta deformacgdo. Isto faz com que
deformacbes de até 10% possam ser totalmente recuperadas, dependendo da
composigcdo da liga, do tamanho de grdo, da textura do material, do historico
mecanico e térmico e das condi¢des nas quais a deformacéo é aplicada (PAULA,
2006).

O EMF pode ocorrer de duas maneiras diferentes: efeito de memaria simples
(“one-way shape memory effect”), que se dar da seguinte forma: considere, uma
etapa (a) no qual se forma martensita pelo resfriamento, mas a deformagéao de
transformacao € nula, sequencialmente, temos uma etapa (b) na qual ndo ocorre
ainda transformacdo de fase, mas sim reorientagdo, induzida pela tensdo
aplicada nas variantes formadas durante o resfriamento (a), dando origem a uma
deformacéo residual. Finalmente, temos uma etapa (c) na qual a deformacéao
residual desaparece, dando lugar a transformacéo inversa martensitica —
austenitica, induzida pelo reaquecimento até uma temperatura T > Af (austenita
final). O efeito de memoria simples esta relacionado ao fato da mudanca de
forma, introduzida durante a etapa (b), desaparecer por reaquecimento a T > Af,
mas o resfriamento posterior até uma temperatura inferior a Mf ndo traz nova
alteracdo de forma, ou seja, este efeito manifesta-se num unico sentido, ao se

resfriar o material ndo sofre nenhuma alteracdo de forma, embora ocorra uma
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transformacao de forma martensita que persiste até que o material seja aquecido
e recupere a forma inicial no dominio austenitico (FERNANDES, 2006).

As ligas Ni-Ti, ainda, podem apresentar um efeito de memoadria de forma
duplo (“two-way shape memory effect’) que ocorre nos dois sentidos de
transformacao: austenita — martensita e martensita — austenita. A mudanca de
forma associada a este efeito duplo é significativamente menos importante do que
aquele que se obtém através do efeito simples; a magnitude da forca que o
material pode exercer ao retornar a forma de baixa temperatura (martensita) é 10
a 20 vezes menor do que o efeito memoria de forma que ocorre no efeito simples.
Os tratamentos termomecanicos para obtencdo do efeito de memodria de forma
duplo baseiam-se na introducdo de defeitos micro estruturais que induzem
concentragfes de tensdes que sdo depois responsaveis pelo crescimento das
plaquetas de martensitas. Ou seja, um ciclo completo de carga e descarga vai
resultar em uma deformacédo residual, se forem efetuados varios ciclos
termomecanicos consecutivos observa-se que a deformacdo residual vai
acumulando e aumentando, tendendo, ao fim de certo nUmero a estabilizar. Diz-
se entdo que o material foi educado e que a este estado interno do material, fora
do equilibrio termodinamico, esta associado um campo de tensdes interno
especifico que tem por efeito orientar as variantes que se formam durante o
resfriamento, na auséncia de tensdes aplicadas (REIS, 2001).

A superelasticidade e a memoria de forma séo dois aspectos do mesmo
efeito, ambos resultantes de um tipo peculiar de transformacédo cristalina
denominada martensitica termoelastica que sdo produzidos em funcdo da
composicdo quimica, estrutura cristalina e dos ciclos de carregamentos termo-
mecanico usados em sua fabricacdo e processamento. O comportamento elastico
da liga de Ni-Ti também é atipico, pois enquanto a maior parte dos materiais
metéalicos pode ser deformada elasticamente em até 0,5%; as ligas de Ni-Ti,
contudo, deformam-se em 8% ou até 10% de seu comprimento inicial e ainda
retornam completamente a sua forma original. O efeito memdéria de forma ocorre
numa temperatura abaixo da Mf seguida de um aquecimento acima de Af,
enquanto a superelasticidade ocorre acima de Af. Quando T>Af a fase
austenitica transforma-se em martensita, enquanto essa transformacao estiver
ocorrendo, teremos tensdo praticamente constante. Todavia, ao descarregar, a

martensita transforma-se novamente em austenita, ocorrendo entdo um retorno a
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forma inicial, ndo por elevacdo da temperatura, mas pelo descarregamento da
tensao aplicada (OTSUKA e WAYMAN, 1998).

Segundo Reis (2001) a superelasticidade ocorre quando um material é
deformado além de seu ponto de escoamento e recupera totalmente sua forma
inicial quando a carga é retirada. Normalmente é observada uma grande
histerese de tensédo-deformacéo e € um efeito que acontece em uma temperatura
em que a fase presente € predominantemente austenitica (T > Af). Nestas ligas, a
partir de certo grau percentual de deformacgdo elastico, usualmente em torno de
2%, a relacéo entre a tenséo e a deformacgéo ndo é mais linear e a forca, em vez
de aumentar a medida que o material se deforma, permanece praticamente
constante. Este comportamento € chamado de curva de histerese e se assemelha
mais com o que ocorre em algumas borrachas e tecidos humanos como cabelo e
0SSOS e Nao com outros metais.

Diversas ligas metalicas apresentam o EMF. No entanto, a maioria,
apresenta uma recuperagdo apenas parcial de sua forma quando aquecidas e
outras sao consideradas caras por serem formadas por metais nobres tais como
ouro e platina. As ligas de Ni-Ti além de um poder quantitativo e qualitativo do
efeito de memdria de forma, apresentam um valor comercial superior com relacao
a outras ligas, baixo custo, ndo apresentarem restricdo das temperaturas de

transformacao e possuem intervalos de histereses (FERNANDES, 2006).

2.3 Diagrama de Fases das Ligas Ni-Ti (LMF)

A andlise da miscibilidade de elementos quimicos nos metais pode ser feita
pelos diagramas de equilibrio de fases. Nestes estdo representadas as
composi¢cdes quimicas e temperaturas onde ocorrem equilibrios termodinamicos
entre os diferentes elementos e compostos quimicos presentes na estrutura. Na
analise do diagrama de fase pode-se estudar a forte correlagdo entre
microestrutura e algumas propriedades e, ainda, obter-se informacgéo sobre fuséo,
solidificacédo, cristalizacdo e outros fendmenos. Antes de ser completamente
estabelecido, o diagrama de fase da liga de Ni-Ti foi controverso durante um
periodo de aproximadamente trinta anos, atualmente, no entanto, ja existe um
consenso na literatura (CALLISTER, 2002; OTSUKA e REN, 2005).
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No diagrama de fases da liga Ni-Ti (Figura 2.4), a fase y (alfa) tem estrutura
do tipo (ccc), destaque em vermelho. Esta fase exerce papel essencial na
transformacao martensitica e nos efeitos associados a memaria de forma e pode
ser obtida por resfriamento rdpido ou lento até a temperatura ambiente. A
composicdo da liga nesta regido € praticamente equiatdbmica, sendo identificada a
uma temperatura maxima de 1310°C e minima de 500°C. O limite de solubilidade
dessa fase no lado rico em titanio destaque em amarelo, é préximo de 50%at de
Ni, enquanto que no lado rico em niquel destaque em azul, a solubilidade diminui
rapidamente com a diminuicdo da temperatura e atinge o limite maximo em
58%at de Ni a 1118°C, tornando-se insignificante em aproximadamente 500°C
(OTSUKA e REN, 2005).
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Figura 2.4- Diagrama de fases da liga Niquel-Titanio. A regido demarcada em vermelho indica

a possivel area onde ocorre o efeito memoéria de forma Fonte: (OTSUKA e REN, (2005).



30

2.4 Efeitos do Tratamento Térmico Sobre as Propriedades das Ligas Ni-Ti

O tratamento térmico visa diminuir as tensfes microscépicas simples ou
intermediarias presentes na matriz de uma liga, aguecendo e resfriando o
material a certa temperatura em determinadas condicbes até se obter uma
solucéo solida e homogénea. Em alguns casos usa-se a témpera em agua, 6leo
ou ar com o0 objetivo de melhorar algumas propriedades tais como: a dureza;
limite de escoamento; resisténcia elétrica e a tracdo; compressdo e desgaste
(CALLISTER, 2002).

Pértile (2005), caracterizou uma liga Ni-Ti na forma de fio, a diferentes
condicdes de tratamento térmico através de ensaios mecanicos e eletroquimicos.
O autor chegou a conclusdao que a liga de Ni-Ti quando submetida a elevadas
temperaturas geram microestruturas com tendéncia a memoria de forma e
camadas passivas mais espessas com maior propensdo a presenca de falhas
gue influenciardo no tempo de vida do material. Concluindo que a uniformidade
da camada de oOxido, mais do que a sua espessura e composi¢cdo é um fator
predominante para melhorar a resisténcia a corrosdo. O tempo de tratamento
térmico também pode gerar microestruturas macladas, que sdo responsaveis pela
superelasticidade do material.

Segundo Mertmann (2000) e Reis (2001), as desejaveis propriedades das
ligas Ni-Ti sdo causadas pelo tratamento térmico, composi¢cdo da liga e ciclos
mecanicos. A temperatura na qual a liga lembra sua forma quando aquecida,
pode ser ajustada por pequenas mudancas na composi¢cdo da liga e através de
tratamento térmico. Nas ligas de Ni-Ti, a temperatura pode ser alterada desde
100°C até -100°C.

Para Reis (2001), qualquer adicdo de niquel até o limite de 50%, em peso
atdmico, tem pouco efeito na temperatura de transformacdo, mas acima deste
valor, pequenas adi¢des de niquel podem mudar a temperatura de transformacéo
e, por conseguinte as propriedades mecanicas da liga. Como exemplo, uma
adicao de niquel suficiente para variar a composicao da liga Ni-Ti de 50-50 para
51-49 em percentual atdmico faz abaixar a temperatura As em aproximadamente

100°C e, praticamente, triplicar a tensdo de escoamento.



31

Segundo Chu et al. (2005), o indice de niquel na Ni-Ti influéncia fortemente
as temperaturas de transformacao, por exemplo, um aumento de 0.1% em niquel
pode abaixar as temperaturas da transformacéo, aproximadamente, em 18.5°C.

Santos (2006) realizou em seu trabalho um tratamento térmico para alivio de
tensbes internas em diversas temperaturas com uma liga Ni-Ti comercial de
50,8% Ni. As temperaturas usadas foram de 350, 450 e 550°C por 30 minutos. As
transformacdes de fase foram analisadas pela técnica de DSC (Calorimetria
Diferencial de Varredura) mostrando que o tratamento térmico realizado foi

efetivo para o alivio de tensfes e analises das fases envolvidas.

2.5 Aplicagbes do Efeito Memoria de Forma das Ligas de Ni-Ti

S&o0 muitas as aplicacdes possiveis do efeito de memoéria de forma, seja este
simples, duplo ou superelastico. O efeito de memoéria de forma simples pode ser
utilizado para realizar apertos ou posicionamento de pecas quando uma das
faces destas pecas que ira ser ligada se encontra inacessivel ao manuseio. Este
efeito foi utilizado com grande sucesso na construgcdo de mangas para ligar
mecanicamente os tubos dos circuitos hidraulicos de avibes de combate. Estes
tubos, quando fabricados em titanio ndo apresentam boa soldabilidade, porém
guando se utilizou a liga de niquel-titanio permitiu uni-los com ajustes perfeitos e
com forca de insergéo nula (FERNANDES, 2006).

O efeito de memaria duplo, por sua vez é usado em dispositivos que s&o
designados ativadores e utilizados para dar informagdes sobre a ultrapassagem
de limites. Neste efeito os dispositivos movem-se entre duas posi¢cdes em funcéo
da temperatura (Figura 2.5) (FERNANDES, 2006).
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Figura 2.5 — Parafusos com rebites de aperto térmico com efeito de meméria duplo (a) forma
original; (b) apoés resfriamento e deformacdo no estado martensitica; (c) insercéo; (d) aperto por

aquecimento e mudanca para a fase austenitica Fonte: (FERNANDES, 2006).
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As ligas de Ni-Ti, também estdo sendo bastante utilizadas em aplicacbes
biomédicas, principalmente, devido a propriedades de resisténcias a corrosao e
biocompatibilidade. Estas ligas podem ser fabricadas em dimensdes
suficientemente reduzidas, sendo com isto menos invasivas em procedimentos
cirargicos, sua excelente elasticidade e capacidade de funcionarem como
atuadores proporcionam forcas significativamente importantes durante o0s
movimentos de mudanca de forma. Um exemplo deste tipo de aplicacdes é o filtro
de coagulos sanguineos desenvolvido por M. Simon, no qual um fio de Ni-Ti é
previamente educado para assumir uma forma que lhe permita fixar-se as
paredes internas das veias. Esse filtro é deformado em baixa temperatura para
ser inserido na veia; ao ser exposto ao calor do corpo humano, retoma a forma
para que foi educado (Figura 2.6) (FERNANDES, 2006).
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Figura 2.6- Filtro de Simon e sua evolugéo de forma durante o aquecimento. (1) resfriamento, (2)
inicio da transformacéo de forma austenitica, (3, 4) forma austenitica, (5) retorna a forma a qual
foi treinada Fonte: FERNANDES (2006)

As ligas Ni-Ti sdo amplamente utilizadas na confec¢cédo de pequenas pingas
cirdrgicas que sao menos invasivas e também mais flexiveis permitindo

movimentos precisos em operac¢des minuciosas (Figura 2.7).
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Figura 2.7-Tamanho da pinga comparada a um palito de fosforo Fonte: (FERNANDES, 2006).

2.6 Tratamento Ortodéntico com Ligas de Ni-Ti

O tratamento ortoddntico busca, entre outros objetivos, alcancar o equilibrio
entre a saude bucal, estética e funcdo e, ainda, propiciar a estabilidade da
correcdo ortodontica, realizada em harmonia com o0 crescimento e
desenvolvimento cranio-facial. Intervir no sistema mastigatorio significa interagir
com um complexo de forcas da prépria musculatura (lingua, labio, degluticéo) e
forcas artificiais ou extrinsecas como as forcas induzidas por aparelhos
ortodonticos. Estes, juntamente com bandas, fios, braquetes (Figura 2.8) sao na
maioria formados por ligas metélicas. Especificamente na ortodontia temos uma
crescente aceitagdo de ligas de Ni-Ti em fios e isto reside no fato delas
apresentarem forcas mais leves e constantes ao longo do tratamento ortodéntico,
sendo esta uma caracteristica desejavel para que se evitem danos ao tecido
periodontal do paciente. Outras vantagens que sdo consequéncias diretas desta
tltima sdo menores tempos de tratamentos e menor desconforto para o paciente
(FERREIRA, 2005).
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Figura 2.8- Acessoérios do aparelho ortodontico: (a) braquetes, (b) bandas e (c) fios

Fonte: Arquivo Propria.

H& um grande numero de fabricantes de fios ortodénticos de Ni-Ti com
diferentes especificacbes e objetivos clinicos, como também outros fios de
materiais diferentes disponiveis no mercado, tais como fios de titAnio-molibdénio,
cromo-cobalto e o tradicional aco inoxidavel. Por isto, o conhecimento dos
potenciais efeitos irritantes, alérgicos e téxicos dos elementos componentes das
ligas destes fios é essencial para sua comparacdo, avaliagcdo e escolha pelo
profissional das areas biomédicas (GARCIA, 2003; REIS, 2001).

Para o melhor entendimento dos fenémenos presentes nas ligas com efeito
memoria de forma, se faz necessério a explicacdo de alguns termos diretamente
a elas relacionados ao tratamento ortodontico.

A efetividade do movimento ortodontico envolve a interacdo adequada de
fatores relacionados ao paciente, a mecéanica aplicada aos dentes e suas
estruturas de suporte. Sobretudo, € dependente do fio ortoddntico e de suas
propriedades mecanicas que atuam transformando sua deformacao em trabalho
mecanico pelo acumulo de energia elastica, que sera distribuida aos dentes em
direcOes determinadas. Assim, enquanto o dente se move, a deformacao do fio
diminui e a forga exercida por este diminui acompanhando a curva de desativacao
do material. E esperado que o fio ortoddntico trabalhe todo o tempo dentro de seu
limite elastico. A forca mais adequada ao tratamento ortodontico € aquela que
produz movimento do dente no menor espaco de tempo sem danificar o tecido
periodontal, estimulando as remodela¢fes 6sseas. Assim, a atuacdo do aparelho

tem uma natureza dinamica, produzindo compressao suficiente para estimular o
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movimento dentario pretendido, sem, contudo, levar a tensionamento passivel de
causar necrose do ligamento periodontal e do tecido 0sseo, proporcionando
conforto ao paciente (GURGEL et al, 2001).

As propriedades mecénicas dos fios ortodonticos sdo medidas através de
ensaios de tracao, flexao e tor¢cdo. Estes ensaios séo eficazes na comparacao do
desempenho dos fios de diversos materiais e diferentes sec¢fes transversais, mas
dificilmente sdo capazes de refletir a realidade clinica, pois existem diversos
fatores, especificos presentes na boca de cada paciente que normalmente ndo
sdo reproduzidos nos ensaios mecanicos e que afetam significantemente o
comportamento local dos fios, dentre eles temos um grande numero de
substancias quimicas presentes nos alimentos e em sua decomposicdo, saliva,
cremes dentais e agentes profilaticos que podem produzir corrosdo, metabolismo
da placa bacteriana, dentre outros (REIS, 2001).

Os fios ortodonticos constituem-se de metais trabalhados. Obtém-se o metal
fundido e submete-se este ao estiramento através de uma fieira. Neste processo
denominado encruamento, a estrutura granular se transforma, a frio, em uma
estrutura fibrosa e alongada. Atualmente, existem disponivel varios fios
ortodonticos, dentre estes, com ligas de Ni-Ti estaveis e ativas. Estes dois
grupos de ligas se distinguem por caracteristicas importantes. A liga Niquel-
Tithnio estavel ou Ni-Ti trabalhada a frio, ndo aceita mudanca de fase
apresentando-se sempre como martensitica, por isso, é chamada de M-NiTi e sua
principal caracteristica € a boa elasticidade e resiliéncia, oferecendo forca de
baixa intensidade, favoravel ao movimento dentario. Ja as ligas Niquel-Titanio
Ativas (A-NiTi ou Ni-Ti termo ativado, superelastica ou ainda trabalhada em altas
temperaturas), sao os fios dos anos 90 que oferecem o fenébmeno de memoaria de
forma e da superelasticidade. Estes fios oferecem a melhor adaptacdo aos
braquetes mesmo quando em diametros maiores e isto propicia maior
simplicidade e rapidez ao tratamento, principalmente, quando temos dentes
ectépicos (Figura 2.12 a e b) (GURGEL et al., 2001; VELLINI, 2002)
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Figura 2.9 (a e b) - Dentes ectdpicos, apinhados e irregulares Fonte: Arquivo préprio.

A grande vantagem do Ni-Ti sobre os outros materiais empregados na
ortodontia é o seu menor modulo de elasticidade que se traduz em excelente
flexibilidade. Porém, ha restricdes associadas ao uso clinico ortodéntico destas
ligas, tais como ndo poder ser soldadas, o coeficiente de atrito com os braquete é
maior do que com os fios de aco inoxidavel (este problema é acentuado quando
utiliza-se braguetes ceramicos) e sua baixa rigidez ou tenacidade que € uma
grande vantagem sobre os outros materiais, mas tornar-se desvantagem nos
estagios finais do nivelamento quando os torque dentarios sdo necessarios. Outra
desvantagem é a possibilidade de reacdo da liga em contato com a saliva,
liberando ions e provocando hipersensibilidade ao paciente (GURGEL et al.,
2001)

2.7 Essencialidade e Toxicidade de Elementos Quimicos

Do ponto de vista quimico, o organismo humano pode ser comparado a
producdo em série de uma fabrica, onde se processam inUmeras reacdes, parcial
ou totalmente catalisadas por enzimas, algumas das quais ativadas por
elementos metalicos. Desta forma, cada organismo, numa troca e dependéncia
constante com 0 meio externo, sintetiza tecidos, essencialmente de natureza
protéica que quando associados podem constituir 6rgdos e sistemas de 6rgaos
mantendo o equilibrio do corpo. O controle e a manutencao de atividades vitais
também se baseiam em reacdes quimicas, que se processam rapida e
eficientemente, em sequéncias interdependentes. Todo o metabolismo celular e

conjunto de processos a este associado implicam sempre em gasto de energia,
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mesmo que esse seja minimo. Por exemplo, a respiracdo celular, depende da
chegada, as células, de substancias, como o0 oxigénio e outros nutrientes, mas
também da eliminacdo de outras substancias toxicas, como o didxido de carbono
e/ou outras excrecdes. Para repor o equilibrio entre as necessidades fisiologicas
€ 0S recursos energéticos disponiveis, € necessario que essa energia seja
fornecida ao organismo através dos alimentos ou outras substancias (ABRANTES
et al, 2007).

Cada ser vivo, desde os mais simples até a espécie humana, tem um
conjunto de elementos e substancias consideradas essenciais, que se estiverem
presentes num valor inferior a uma dada quantidade, determinam deficiéncia no
metabolismo vital desse organismo. Por outro lado, ha elementos ou substancias,
gue quando em excesso, inibem todo o metabolismo, podendo levar a situagcbes
letais. Convém também referir, que mesmo elementos essenciais, podem acabar
por se tornar toxicos, quando presentes em excessO NnoS organismos
(CARVALHO, 2005).

Os varios sistemas bioldgicos que compdem um individuo cooperam entre si
nas varias funcbes. Sabe-se que o0 organismo necessita em torno de 25
elementos essenciais ao seu metabolismo, entre os quais 0s macronutrientes
(elementos quimicos essenciais a vida requeridos em quantidades apreciaveis) e
0S micronutrientes (elementos quimicos essenciais a vida utilizados em
guantidades reduzidas). Os elementos essenciais, sdo fundamentalmente, e na
maioria dos casos, aqueles que existem em maior abundancia na natureza. Por
outro lado, h4 elementos, como o0s metais pesados, que séo rejeitados pelo
préprio organismo e constituem mesmo substancias fortemente téxicas para
algumas formas de vida (ABRANTES et al; 2007).

O Ni é considerado um elemento metalico essencial aos seres humanos e
esta presente em processos metabdlicos diferentes tais como sintese de proteina
e no metabolismo de alguns acidos. A deficiéncia do niquel pode produzir efeitos
deletérios com consequéncias patolégicas, pois além de sua essencialidade
possui aspectos locais e sistémicos de citotoxicidade, carcinogenicidade e de
imuno sensibilidade. A entrada do Ni no corpo se dar através dos pulmdes, pele
ou por via oral. Este elemento € encontrado nos tecidos humanos desde o seu
nascimento, com maior ocorréncia no tecido epitelial, e também esta presente no

ar, agua, dieta, utensilios domésticos, cosméticos, bijuterias, e ainda € emitido na



38

atmosfera, através de vulcOes, de gasolina com niquel em sua composi¢ao, na
conversdo do carvao para metano, em catalisadores de niquel, liberados por
abrasdo das partes metalicas dos veiculos nas rodovias etc (ES-SOUNI et al,
2001). Algumas outras informacdes especificas ao niquel e ao titanio se
fazem necessarias ao melhor entendimento de suas essencialidades e

toxicidades e para a compreensao geral deste trabalho.

2.8 Niquel (Ni)

Um processo dermatologico especifico da sensibilizagcdo ao niquel e seus
compostos devido a exposicdo aos mesmos, pode se apresenta em forma
micropapulas escoriadas atingindo dorso dos dedos, méos, punhos, antebragos,
abdémen (“Sarna dos Niquelados”). Além dessas formas vesiculares, as
eritematoliquenoides também podem ser encontradas. Individuos sensiveis e
expostos ao niquel também podem apresentar, dependendo do tempo e da
guantidade em contato, urticaria, processos asmaticos, além de cancer das vias
aeéreas superiores e pulméo. Atualmente o niquel € um dos alérgeno mais
comuns, tendo predominéncia de reacdo de sensibilidade no sexo feminino em
virtude do uso e contato das mulheres com materiais tais como brincos, colares
utensilios domésticos que contém niquel (LU et all, 2009).

O niquel, assim como varios metais, € encontrado nos meios bioldgicos,
sangue, fezes, urina, sob a forma ionizavel ou ligado a proteinas. Sua dosagem
nesses meios é tecnicamente dificil de ser quantificada, razao pela qual sua taxa
varia de autor para autor. Na dieta alimentar, o niquel apresenta-se nos produtos
de origem animal como carne, leite e ovos e em grandes quantidades nos
vegetais (legumes, frutas, cereais, frutos do mar, chocolate e margarina). A
ingestao média diaria de niquel varia de 200 a 600 pg. Porém somente 5-10% da
guantidade de niquel ingerida diariamente € absorvida pelo organismo, através do
trato gastrintestinal nas primeiras 24 horas. Do total de niquel ingerido
diariamente, 90%, a maior parte é excretada pelas fezes e o restante pelos rins,
suor e saliva onde € encontrado em uma quantidade 0,8 a 4,5 ug/litro. A fracao
de ions niquel absolvida pela inalagdo acumula-se na mucosa nasal e pulmdes. A

impregnacdo tecidual nesses locais € intensa, pois a taxa de niquel pode
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permanecer elevada mesmo até muitos anos apds a exposicao. (YAHIA, 2000;
MOFFA, 1984).

No organismo humano o niquel pode agir como antigeno que sé&o
substancias de baixo peso molecular, com reatividade quimica e solubilidade
lipidica capaz de promover sua penetracao e reagir com componentes do sistema
imune. Os ions de niquel sdo capazes de provocarem reacdes alérgicas, para
isto, devem esta obrigatoriamente ligados a algumas proteinas através de
ligacBes covalentes apos serem liberados dos materiais metalicos pelo processo
de corrosdo. Esse conjugado (hapteno-proteina ou “niquel’-proteina) € o
antigeno, que por sua vez, ligam-se as glicoproteinas da membrana plasmatica
das células. Para que a sensibilizacdo de contato ocorra, o hapteno precisa
permanecer em contato por 18 a 24 horas. Este fato, no entanto, € um dos
motivos que tornam as manifestacbes bucais mais dificeis de ocorrem, pois a
cavidade bucal é um ambiente muito dindmico, fazendo com que os ions
liberados dos materiais de uso odontolégicos sejam levados para outras regibes
do corpo (SCROFERNEKER & POHLMANN, 1998).

2.9 Reacdao de Hipersensibilidade ao Niquel

As reacdes alérgicas ao niquel podem ser classificadas de duas maneiras:
as do tipo | (imediata), a qual é mediada por Ig (imunoglobulinas) ou as do tipo IV
(tardia) mediada pelos linfocitos T. A resposta imune induzida pelo niquel é
geralmente chamada de dermatite de contato (na pele) e/ou estomatite de contato
(na cavidade bucal) sendo considerada hipersensibilidade do tipo 1V. O niquel
induz o linfécito T a liberar varias citocinas, além de estimular a proliferacao
celular. Morfologicamente, a hipersensibilidade do tipo tardia caracteriza-se pelo
acumulo de células mononucleares ao redor de pequenas veias e vénulas,
produzindo um infitrado de linfocitos; apresentando, assim, hipertrofia
(crescimento exagerado de algumas células) e em alguns casos, hiperplasias
(aumento do numero de ceélula) endoteliais acentuadas. A reacdo do tipo IV
apresenta duas fases distintas: a fase de sensibilizacdo, que corresponde ao
contato inicial com o metal até que o linfocito T reconheca e responda ao mesmo;
e a fase de inducéo que se da quando ocorre uma nova exposi¢cado a substancia

metélica, até a manifestacdo da estomatite ou dermatite de contato. O niquel é
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passivel de estimular este tipo de resposta imune pela sua entrada através do
tecido conjuntivo do hospedeiro, quando em contato direto com a pele ou mucosa
e, por ter baixo peso atbmico, funciona como um hapteno, pois ndo € incapaz de
estimular resposta imune, caso ndo esteja associado a uma proteina (LU et al,
2009).

Segundo Paiva (2005) a reacdo de hipersensibilidade ao niquel é
desencadeada por células linfécitos T sensibilizados e mediada por macréfagos
(fagécito-mononuclear). Geralmente a imunidade celular induz a uma resposta
protetora, com destruicdo dos organismos estranhos. Esta reacdo consiste em
um processo sequencial, envolvendo inicialmente uma fase de reconhecimento
do antigeno. Nesta fase, o linfocito T-auxiliar e, as vezes, o T-citotoxico
reconhece o antigeno apresentado pela célula apresentadora de antigeno e
responde secretando citocinas. Segue-se um processo inflamatorio, onde as
células endoteliais vasculares ativadas pelas citocinas recrutam leucdécitos
circulantes para o sitio da reacdo. Na resolugdo, macrofagos ativados por
citocinas atuam com a finalidade de eliminar o antigeno, podendo também causar
les&o tecidual.

Ainda ndo existe um sinal patognomoénico para diagnostico de alergia ao
niquel e a sua reagdo de hipersensibilidade ainda se baseia na historia pessoal e
familiar de alergia ao contato com o metal, por meio da presenca de sinais
clinicos e resultados do teste de sensibilidade cutéanea (patch test). Estima-se que
haja uma incidéncia de 15% a 30% da populacdo que apresentam reacdo de
hipersensibilidade ao niquel. Segundo dados, como ja foi dito, as mulheres sao
mais acometidas que os homens, em uma propor¢cao de 10:1. Tal proporgcao
acredita-se que € devido ao maior contato daquelas com o niquel, por meio do
uso de bijuterias e utensilios domeésticos, os quais apresentam niquel em suas
constituicbes. A capacidade de sensibilizagdo de uma substancia é influenciada
ainda por quatro principais fatores: o poder alergénico da substancia, a
concentragdo, a capacidade reacional do individuo alérgico e o tempo de
exposicdo ao alérgeno. Estes fatores apresentam efeitos muatuos que se
potencializam (CARVALHO, 1995; PAIVA, 2005).

A exposicdo ao niquel pode ocorrer pelo contato direto com o metal. Na
clinica odontoldgica este pode se da por meio da utilizacdo de proteses e uso de

aparelhos e/ou acessorios ortodonticos metalicos. Nao se pode determinar de
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forma precisa a influéncia dos materiais utilizados em Ortodontia nos processos
alérgicos, pois na literatura encontram-se trabalhos que, por um lado, fazem
associacdo entre a utilizacdo de aparelho ortodontico e a reacdo de
hipersensibilidade ao niquel, principalmente, em pacientes hipersensiveis e por
outro lado, muitos estudos afirmam que o aparelho ortoddntico ndo promove e
nem desencadeia qualquer tipo de reacéo alérgica. E importante ressaltar que a
reacdo de hipersensibilidade ao niquel apresenta dificuldades para ser avaliada
clinicamente na cavidade bucal. Contudo algumas manifestagcbes podem ser
relacionadas como sendo de reacao ao niquel, sdo elas ulceracdes, hiperplasia
gengival, queilite labial descamativa, eritema multiforme e etc. Todavia, estas
reacfes ndo sdo especificas de uma manifestacdo alérgica ao niquel e podem
ocorrer devido a outros agentes etiologicos como alteracbes enddcrinas e
hormonais usos de medicamentos, doencas sistémicas, e ainda, podem estar
relacionadas a uma sobrecarga bacteriana proveniente de um controle
inadequado do biofilme dentério. E importante ressaltar que, caso o biofilme seja
removido e medidas eficazes de controle de placa sejam instituidas, os sinais
clinicos indicadores de inflamacédo gengival como edema, mudanca do contorno
gengival, vermelhiddo e sangramento s&do reversiveis, a menos que o tecido
gengival apresente um aumento de fibras ou que se trate realmente de uma
reacdo ao metal niquel (MOFFA, 1984, MAGNUSSON et al., 1982).

O diagnéstico de alergia de contato na cavidade oral é também, usualmente,
mais dificil do que na pele, porque os sintomas de vermelhiddo ou pequeno
edema sdo dificeis de serem detectados. Acredita-se que para ocorrer uma
reacdo de hipersensibilidade na mucosa bucal, seja necessaria uma
concentragdo mais alta do alérgeno do que a necessaria pra provocar a mesma
reagdo na pele; cerca de 5 a 12 vezes maior. A cavidade bucal esta
constantemente exposta a uma grande variedade de antigenos. No entanto, a
frequéncia de reacdes alérgicas a estes antigenos parece ser rara,
provavelmente, devido aos seguintes fatores: o periodo de contato, muitas vezes
€ pequeno; a saliva dilui e remove muitos antigenos; a anatomia da mucosa
permite a dispersédo e absorcéo rapida dos antigenos. Este fato pode justificar a
falta de sinais clinicos de hipersensibilidade na cavidade bucal em um paciente
alérgico a uma determinada substancia. Outros autores relataram que quando a

pele é sensibilizada primeiramente, a mucosa podera ou ndo demonstrar sinais
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de sensibilizacdo futura. Uma histéria de alergia e testes de sensibilidade
positivos torna-se relevantes somente apds a comprovagdo da auséncia de
problemas periodontais, endodénticos e oclusais, ja que os sintomas de alergia
se confundem com os de outras patologias dentarias. Na cavidade bucal a
ardéncia € o sintoma mais frequente, raramente sao observadas vesiculas e
guando presentes se rompem rapidamente formando areas de erosao (LENZA et
al, 1997. BERGMAN et al., 1986, NEVILLE et al., 1998).

Greppi et al (1981) fizeram uma revisao e relataram que a quantidade de
niquel liberada em pacientes com tratamento ortodontico esteve em torno de 60
Mg / I, 0 que em um meio propicio pode induzir uma estomatite em pacientes
sensiveis. Esta mesma quantidade quando presente nos fluidos corporais é
capaz de provocar uma reacdo de hipersensibilidade. Porém Eliades (2002)
afirma que a concentracdo de ions niquel encontrada no sangue de pacientes
ortodonticos, néo foi diferente daquela encontrada em pacientes né&o-
ortodénticos, entretanto, ndo pode se descartar a possibilidade de acumulo de
niguel no organismo causado pelo tratamento ortodéntico. Por todos estes
motivos, o estudo das ligas de Ni-Ti através de sua biocompatibilidade € de
extrema importancia dentro da Ortodontia.

Eliades et al. (2004) estudaram as ligas ortodénticas de niquel-titanio e 0 aco
inoxidavel quanto a citotoxicidade com o objetivo de avaliar qualitativamente e
guantitativamente as substancias liberadas pelos braquetes e pelos fios de
niquel-titanio, observando o efeito desses ions liberados nas células humanas.
Utilizaram 2 grupos de braguetes em aco inoxidavel, com 20 unidades cada e 2
grupos de fio Ni-Ti 0.18 X 0.25., com 10 fios cada grupo. Depois imergiram em
solucdo salina a 0,9% por 1 més. Avaliaram por espectroscopia o contetdo
ibnico, através da analise de variancia (ANOVA). Os fibroblastos do ligamento
periodontal e gengiva foram expostos a varias concentragdes dos 2 tipos de
imersbes citados in-vitro, cloreto de niquel foi usado como controle para
comparacdes. Analisaram a citotoxicidade, atividade citostatica e analise da
sintese de DNA. Os resultados indicaram auséncia de niveis significativos de ions
na solucado com liga de niquel-titanio enquanto que quantidades relevantes foram
encontradas nas solu¢cdes com braquetes de acgo inoxidavel. Concluiram que
concentragfes maiores de Cloreto de Niquel foram responsaveis por reduzir em

50% a viabilidade e sintese de DNA dos fibroblastos.
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2.10 Titanio (Ti)

O titdnio puro € muito reativo e extremamente oxidavel quando diretamente
exposto e pode desenvolver varios oxidos de diferentes estequiometrias (TiO,
Ti,O;, TiO,). Em ambiente livre de oxigénio, no entanto, o titanio é ductil,
dimérfico com a forma hexagonal alfa mudando para forma clbica beta muito
lentamente por volta dos 800°C. A reatividade quimica do titanio em temperaturas
elevadas exigiu o desenvolvimento de técnicas néo-convencionais de
beneficiamento, fusdo e fundi¢cdo. Conseqientemente, as ligas de titanio sdo
bastante caras. Apesar de sua reatividade, nas temperaturas normais este metal
apresenta resisténcia a corrosdo muito alta e é imune ao ar, a ambientes
marinhos e a uma variedade de ambientes industriais. No meio bioldgico o titanio
também é bem tolerado pelos tecidos. Por isto, tém sido usado em diversas
aplicacbes biomédicas, tais como parafusos 0sseos, valvulas esféricas de
proteses cardiovasculares, implantes ortopédicos entre outros. A
biocompatibilidade deste metal se dar em parte, devido a formagcdo de um oOxido
denso (TiO,) que forma uma camada passiva protetora, de espessura entre 10 e
20 nm, quando exposto ao ar. Esta é responsavel pela estabilidade deste metal
em meios corrosivos. Todavia, a dissolucdo do titanio pode ser considerada uma
fonte de metais toxicos, pois os ions liberados, geralmente ndo permanecem
apenas nas proximidades do metal implantado, mas s&o transportados pelos
vasos sanguineos ou linfaticos, células e fluidos para tecidos distantes como
cérebro, pele, cabelo, unhas e trato gastrointestinal, os ions de titanio, também
foram detectados em macrofagos, fibrocitos e células gigantes. Sao relacionadas
ao titdnio algumas alteracdes no organismo desde uma leve descoloracdo
tecidual a ostedlise asséptica ou necrose estéril em outros. Em principio ainda,
nao se conhece nenhum papel biologico relacionado ao titanio ((YAHIA, 2000;
WILLIAMS & ROAF, 1973).

Na odontologia o uso clinico do titanio e suas ligas tem sido rotineiro em
diversas especialidades. Contudo, como a cavidade bucal pode ficar exposta a
varios tipos de elementos e substancias dentre elas: as pastas profilaticas
contendo fluoretos, solugdes, géis e vernizes que sao sistemas a base de fluor,

uma atencgao especial deve ser dada ao titanio, pois tem sido observado que em
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meio fluoretado, especialmente em solu¢cées com pH abaixo de 3.5 (aciduladas),
o titanio é facilmente degradado. Este fenbmeno é interpretado como sendo o
resultado da incorporacdo de ions fluoreto (F') na camada de o6xido, cujas
propriedades protetoras sdo consideravelmente reduzidas. Por isto, ndo é
recomendado a utilizacdo tépica de fluor acidulado em pacientes que tenha pecas
dentais em titanio ou utilizem aparelhos ortoddnticos com brackets, arcos ou

gualquer outro acessorio em titanio e suas ligas (BUCCI, 2003)

2.11 Biocompatibilidade

A ciéncia dos biomateriais tem sido definida como o estudo e o
conhecimento das interagcbes entre 0s materiais vivos e 0s nao-vivos. Contudo,
esse conceito evoluiu e ndo mais se supde que materiais biocompativeis devam
ser absolutamente inertes ou indcuos, mas que as respostas induzidas ao
hospedeiro sejam controlaveis pelo seu sistema imunolégico (BENTO, 2000).

Segundo CARVALHO (1995) outros fatores como o poder alergénico da
substancia, a concentracdo e o tempo de exposicdo do alérgeno devem ser
considerados em sua biocompatibilidade.

PAIVA (2005), por sua vez, define biocompatibilidade como a habilidade de
um material atuar respondendo apropriadamente a uma aplicacdo especifica.
Esta é determinada também, principalmente, por dois fatores: o grande namero
de reac¢Oes induzidas pelo material e a degradacao deste no organismo. Segundo
0 autor, para que um material metélico seja biocompativel, basicamente, este
deve ter a capacidade de ndo se decompor sob condi¢cdes ambientais préprias do
corpo humano. Assegurando suas propriedades mecanicas por longos periodos
de tempo, apos a fabricacdo e aplicacdo no paciente, também significa que os
materiais néo liberam ions, ou que o facam dentro de limites aceitaveis pelo corpo
e que ndo geram respostas alérgicas pelo paciente.

Segundo os estudos DUERIG et al (1996) a liga Ni-Ti tém demonstrado uma
boa resisténcia a corrosdo e alguns fatores como: a forte ligacdo intermetalica
entre os atomos de niquel e titdnio que é muito maior se comparada com a forgca
entre os elementos da liga do aco inoxidavel, a formacdo de uma camada
passivadora de TiO, sem a presenca de niquel na superficie desta liga, tem

comprovado esta afirmativa. A protecao desta camada é também, essencialmente
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importante, devido a resisténcia a liberagcdo de ions, evitando assim, o0s
conhecidos efeitos deletérios no organismo.

Por este motivo, nos ultimos anos, a biocompatibilidade de alguns materiais,
inclusive as ligas metalicas odontologicas, tem sido topico de inameras
pesquisas. Entretanto, muitas questdes referentes a esse assunto estdo longe de
serem esclarecidas (QUINTAO, 2000).

2.12 Corrosado em ligas de Niguel-Titanio

De acordo com a norma da ASTM (Sociedade Americana de Testes e
Materiais), corrosdo € definida como “reacfes, quimica ou eletroquimica, entre
um material, normalmente um metal, e seu ambiente, que produz uma
deterioracdo no material e de suas propriedades”. Entretanto se a corrosdo de um
material metalico ocorrera ou ndo, dependera da estabilidade termodinamica do
metal em questdo, enquanto a taxa de corrosdo dependera de fatores cinéticos,
nesta reacdo o metal é convertido a um estado ndo metélico. Com o passar do
tempo estudos mostraram diversas caracteristicas quanto ao comportamento
corrosivo da grande variedade dos materiais, constatando-se que para cada um
deles existe um tipo de corrosdo. Percebeu-se a existéncia de alguns materiais
gue se decompunham por inteiro perdendo suas propriedades essenciais, tais
como resisténcia mecénica, elasticidade, ductilidade e outros que possuiam a
capacidade de proteger sua superficie externa (passivar) através de uma camada
protetora, sendo esta um produto da oxidacdo do préprio material que formava a
peca. O fendmeno de corrosdo € o mesmo para todos os metais e ligas, diferindo
apenas em grau. Na corrosdo aquosa, que ocorre na cavidade bucal, a reagéo é
essencialmente de natureza eletroquimica. Isso significa que ha fluxo de elétrons
de algumas areas do metal para outras, através da solucdo aquosa, saliva
(FERREIRA, 2005; OREFICE, 1998).

Alguns fatores sdo responsaveis pelo processo de corrosdo no ambiente
bucal dentre eles: fatores microbiolégicos (biofilme bacteriano), enzimaticos,
térmicos, correntes galvanicas entre biomateriais e a saliva, atrito entre o fio nos
braquetes, flutuacdes de pH e temperatura, tensdo ciclica, fadiga, substancias
(drogas, medicamentos usadas pelo paciente), quantidade e qualidade da saliva

e seus acidos, propriedades quimicas e fisicas dos alimentos e liquidos da dieta
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normal. Além disso, outros fatores relacionados aos materiais devem ser
considerados no processo de corrosdo como: o tipo da liga utilizada, a quantidade
e acabamento da superficie exposta, a técnica de fabricacdo, o0 estado
termomecanico da liga, dentre outros. Praticamente em todos 0s materiais
metalicos utilizados em restauracdes e aparelhos na cavidade bucal pode-se
esperar que sofram corrosdo, pelo menos em alguma extensdo. A corrosédo de
acessorios odontolédgicos pode ter implicages clinicas sérias variando da perda
de dimenséo, que resulta em forgas menores sendo aplicadas aos dentes até a
uma possivel falha por corrosao sob tensao do aparelho. No processo corrosivo,
ainda, ions metalicos sao liberados, podendo entrar em contato com as células e
tecidos no ambiente imediato ou serem distribuidos através de todo o corpo. A
producdo de possiveis produtos de corrosdo téxicos pelo aparelho e suas
absorcdes pelos tecidos circundantes € indesejavel. Portanto, € importante
caracterizar o comportamento clinico destes materiais em relacdo a corrosao
(PAIVA; 2005; GARCIA, 2003)

A extensdo da liberacdo de ions metédlicos causados pela corroséo
depende substancialmente da composi¢cdo quimica, da microestrutura da liga, das
suas condicbes de producdo e processamento. Se esses ions nao sao
biocompativeis, o organismo pode ser agredido, através da toxicidade e risco de
sensibilizacdo. Dessa forma, somente ligas com liberacdo minima de ions
metalicos deveriam ser usadas. O profissional, através do conhecimento, deve
optar por um material metalico que apresenta menor biodegradagao, pois assim,
esta reduzindo também o risco a saude do paciente, uma vez que estes tendem a
liberar menos ions metalicos para o meio intrabucal, evitando danos as funcgdes
bioldgicas de forma sistémica e local. Por isto a necessidade de se avaliar varias
concentracOes das ligas de Ni-Ti quanto as propriedades e citotoxicidade, na
busca da composicdo mais adequada para aplicacdo ortodontica, que melhor

desenvolva suas propriedades e que tenha menor toxicidade (FERREIRA, 2005).



47

3- MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram investigadas trés composicdes diferentes de ligas Ni-Ti
com as seguintes denominacdes: Liga Ni-Ti equiatbmica (55%Ni-45%Ti em
peso); Liga Ni-Ti atomicamente rica em niquel (55,3%Ni-44,7%Ti em peso) e Liga
Ni-Ti atomicamente pobre em niquel (54,7%Ni-45,3%Ti em peso). Estas
amostras foram fabricadas no Laboratorio Multidisciplinar de Materiais e
Estruturas Ativas (LaMMEA) com composi¢cdes nominais selecionadas a partir de
ligas comerciais da area biomédica. Os elementos usados na producgéo das ligas
Ni-Ti foram niquel comercial puro (>99,9%) e titdnio biomédico ASTM F67-00
(grau 2).

3.1 Sequéncia de obtencdo da LMF pela técnica Plasma Skull Push-Pull

Inicialmente os elementos puros foram pesados em uma balanca de
precisdo. Sequencialmente usou-se um forno de fusdo a plasma da marca
Discovery All da EDG Equipamentos, que utiliza o plasma térmico como meio de
transmissao de energia para fundir metais como: titanio, niquel, cromo e cobalto.
Neste equipamento, o gas utilizado é o argbnio, que pertence a classe dos gases
nobres, cuja caracteristica principal € a de ser inerte, ou seja, hdo se combina
guimicamente com nenhum outro elemento quimico. Isto é de fundamental
importancia no caso do titAnio que é muito reagente em altas temperaturas.
Contudo, nesta atmosfera espera-se que o0s metais e as ligas sejam fundidas
totalmente livres de oxidacdo. Outro recurso usado para evitar a contaminacao
do metal fundido, agora pelo material do cadinho, € o processo Skull de fusdo, em
gue o material é fundido sobre uma fina camada dele mesmo (DISCOVERY,
2005).

Na técnica Skull de fusdo os elementos sdo colocados em um cadinho de
cobre dentro do forno de fusdo a plasma, em ordem decrescente de ponto de
fus@o (Ti=1700°C e Ni=1400°C) (Figura 3.1a). Um eletrodo rotativo de tungsténio
origina uma tocha de plasma em atmosfera de argbnio (Figura 3.1b) que provoca a
fusdo dos elementos puros e forma o botdo da LMF (Figura 3.1c). Estando o metal

completamente fundido, realiza-se automaticamente a injecédo (Figura 3.1d) em
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uma coquilha cilindrica de aluminio As Figuras 3.2 (a), (b), (c) mostram,
respectivamente, a coquilha cilindrica de aluminio, o molde e modelo e as
amostras apos o corte.

OBS: antes da inje¢cdo da liga no molde, estas foram refundidas 5 vezes para

efeito de homogeneizacdo dos componentes da liga.

Figura 3.1-Processo de fusdo a plasma pelo método Skull Push-Pull. (a) Elementos no cadinho
de cobre; (b) Tocha de plasma; (c) Botdo de LMF apés fuséo; (d) Cadinho apds a injecdo Fonte:
LaMMEA, UFCG.

Figura 3.2-Sequéncia das obtencfes das amostras: (a) coquilha; (b) modelo antes do corte e

molde metdlico; (c) amostras ap6s o corte Fonte: LaMMEA, UFCG.

3.2 Tratamentos Térmicos

Foi realizado um 1° tratamento térmico para a homogeneizacao da estrutura
em todas as amostras obtidas antes do corte, a uma temperatura de 850°C
durante 2 horas (esta temperatura foi escolhida baseada nos estudo do diagrama
de fases da liga Ni-Ti). Em seguida, foi realizada uma témpera em &agua a
temperatura ambiente. Este tratamento teve a funcdo de originar as
transformacdes de fase responsaveis pelo efeito memadria de forma através do

alivio das tensdes internas da liga.
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O corte das amostras foi realizado em uma cortadeira metalografica de
precisdo da marca BUEHLER, modelo Isomet (Figura 3.3-a). Este equipamento
possui um sistema no qual o material a ser cortado € constantemente lubrificado
com um fluido de corte com o objetivo de diminuir o atrito entre o disco de corte e
a amostra, reduzindo o grau de deformacdo na mesma. Finalmente, foram
obtidas amostras do tipo pastilha com diametro de 5 mm e espessura aproximada
de 1 mm.

Um 2° tratamento térmico foi realizado em quatro amostras de cada
composicéo, apds o corte, por 30 minutos a uma temperatura de 830°C também
com témpera a temperatura ambiente para titulo de comparacdo com as
amostras do 1° tratamento. O equipamento usado nesta etapa foi o forno elétrico
TITAN Platiniun Quartz da Discovery (Figura 3.3-b).

Figura 3.3- (a). Cortadeira de precisdo BUEHLER e (b) Forno TITAN Platiniun Quartz.
Fonte: LaMMEA, UFCG.

3.3 Microscopia Otica

As amostras para microscopia 6tica, apds preparadas, foram identificadas

utilizando o analisador de imagens da marca Olimpus, modelo BX51(Figura 3.4).
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Figura 3.4 — Analisador de imagens Fonte: laboratério de microscopia da UAEM, UFCG.

3.4 Microscopia Eletronica de Varredura

Foi usado nesta pesquisa um microscopico eletrénico de varredura de
bancada modelo TM-1000, marca Hitachi que possui aumento de até 10000x,
profundidade focal de 1mm, resolucdo de 30nm e energia fixa de 15kV, baixo
vacuo e pressdo variada (1 a 270Pa), sem recobrimento metalico, mesmo em

amostras nao condutoras.

3.5 Sequéncia de Preparacdo das Amostras para Microscopia Otica

e Todas as amostras submetidas a analise por microscopia 6tica foram

embutidas usando resina acrilica a frio (Figura 3.5).
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Figura 3.5 — Resina usada para o embutimento das amostras Fonte: Arquivo Proprio.
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. Em seguida, as superficies das amostras foram lixadas até a lixa d’agua de
granulacdo 1200 e polida com uma suspensdo de alumina (Al,O3) de
granulacao: 4 (1,0 p de cor azul), 3 (0,3 u de cor rosa) e 2 (0,02u de cor
verde). Para isto usou-se o equipamento da marca Arotec (Figura 3.6 a e b).

Figura 3.6- (a) Lixamento e (b) polimento das amostras Fonte: LaMMEA

e Entdo as superficies das amostras foram atacadas com uma mistura de
3% HF (acido fluoridrico), 15% de acido nitrico (HNO3) e 82% de H,0
deionizada (Figura 3.7) por molhamento durante 50 segundos,

neutralizadas com alcool isopropilico, e depois secas com ar quente.

Figura 3.7- Mistura para decapagem da superficie de ligas Ni-Ti, alcool etilico e as respectivas
amostras Fonte: Arquivo Proprio.
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3.6 Ensaios de DSC (Calorimetria Diferencial de Varredura)

Esta técnica foi utilizada nas trés composi¢cdes das LMF do sistema Ni-Ti
fabricados para determinar as temperaturas de transformacédo de fase, ou seja,
para determinar as variagdes de entalpia que acompanham as transformacoes de
fase. Os ensaios foram realizados no equipamento DSC823 da marca METTLER
TOLEDO, instalado no LMI (Laboratorio de Materiais Inteligentes) da UFPE. O
ciclo térmico compreendeu um aquecimento até 100°C e um resfriamento até -

100°C e os ensaios foram realizados a uma taxa de 10 °C/min.

3.7 Ensaios de EDS (Espectroscopia de Raio X por Disperséao de Energia)

Esta técnica faz uma micro analise ndo destrutiva e semi-quantitativa
podendo determinar quantidades de até 1-2% dos elementos presentes na
amostra através da emissdo do seu espectro de raio-X. A interpretacdo do
espectro obtido é feito através de um mapa composicional, permitindo que se
relacionem as morfologias obtidas por microscopia com esta composi¢ao.

Foi usado nesta pesquisa um EDS acoplado ao microscopico eletrbnico de
varredura de bancada do modelo TM-1000, marca Hitachi que possui aumento
10000x, profundidade focal de 1mm, resolucdo de 30nm e energia fixa de 15kV,

baixo vacuo e pressao variada (1 a 270 Pa).

3.8 Teste de Citotoxicidade

Todo o teste de citotoxicidade foi realizado no Laboratério de Bioquimica e
Cultura Celular, do Centro de Quimica da Madeira, Universidade da Madeira,
Portugal.

Os ensaios de citotoxicidade foram realizados com trés amostras do sistema
Ni-Ti nas composi¢des: Equiatbmica, rica em niquel, pobre em niquel.

Os testes de citotoxicidade foram realizados em uma placa de cultura celular
de 24 pocos nao aderentes (que nao favorecem adesao celular no fundo do poco,
com isso, o0 crescimento celular s6 sera possivel nas superficies das amostras).

Cada amostra foi colocada com 5 réplicas
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A linha celular utilizada para o teste foram células mesenquimais de ratos

de passagem 4. As células foram cedidas pelo Laboratdrio de Bioquimica e

Cultura Celular, do Centro de Quimica da Madeira, Universidade da Madeira,

Portugal.

Para a cultura celular foi utilizado a-MEM (Minimal Essencial Médium)

contendo 10% de soro fetal bovino e 1% de Pen-Strep (100 U.ml™* Penicilina e

100 pg.ml* de estreptomicina), tripsina 0,25% e solucdo de PBS, todas

esterilizadas.

Apos a confluéncia, as células em placas de cultura celular pequenas,

foram preparadas para o ensaio seguindo o protocolo abaixo:

i
+
+

Remocéo do a-MEM,;

Lavagem com PBS (3 mL) para remocgé&o de células mortas;

Adicdo de 1000 pL de tripsina (para destacar as células da superficie da
placa), seguido de incubacgéo por 10 minutos a 37° C/5%CO,;

Apoés os 10 minutos, as células foram observadas no microscépio invertido
(para observar a quantidade de células que foram destacadas) e
resuspensas com adicdo de 5 mL de a-MEM (para paralisar a acdo da
tripsina), resuspendendo as células com uma pipeta graduada varias
vezes, com a finalidade de destacar a maior quantidade possivel de
células da placa;

Apos a resuspensdo, 20 pL da suspenséo celular foi coletada e adicionada
no hemocitdbmetro para a contagem celular. A contagem celular encontrada
foi 28/20/25/31/36, com uma média de 28 x 10 células/mL;

Utilizando uma placa de 24 pocos, mais oito pogos do controle (que depois
foram descartados) com um volume pré-determinado de 1000 pL por poco,
totalizando um volume total de 34 mL;

A quantidade de células utilizadas: 25.000 células/Poco.

A diluicdo da suspensao celular foi preparada em um tubo de 50 mL,
adicionando primeiro o a-MEM e em seguida o volume da suspenséo
celular determinado, homogeneizando gentilmente a solugéo.

Com uma micropipeta de 1000 pL, 1 mL da solugéo foi adicionado em
cada poco, seguido de incubacdo a 37 °C/5%CO,, deixando as amostras
em contato com as células por um periodo de 7 dias, trocando o meio de

cultura a cada dois dias.
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+ Ao final dos 7 dias, foi aplicado o teste da rezasurina (que determina a
atividade metabdlica através da transformac&o por reducdo da rezasurina

em resofurina) nas amostras.

Seguindo o protocolo abaixo:

e Remocao do a-MEM;

e Preparagao da solugcao a-MEM/rezasurina (500 pL/Pogo) — 12 mL
a-MEM + 1,2 mL Rezasurina;

e Adicao de 500 pL em cada poco, seguido de incubacéo por 3 horas
a 37 °C/5%CO,;

e Apo0s o periodo de 3 horas, 100 pL de cada poco foi transferido para
uma placa de 96 pocos branca e realizada a leitura da fluorescéncia

da Resofurina no leitor modelo Victor® 1420, PerkinElmer.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados e discussao das caracterizagdes a que cada amostra foi
submetida estdo apresentados e discutidos na seguinte ordem: Liga Ni-Ti
equiatdmica, Liga Ni-Ti rica em niquel e Liga Ni-Ti pobre em niquel. Todas as
amostras foram caracterizadas por meio de microscopia otica (MO), microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC),
Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-x (EDS), e Teste de
Citotoxicidade.

Alguns dos modelos das amostras ndo estavam de acordo com o0 previsto,
pois apresentaram falhas de preenchimento Figuras 4.1 (a e b). No entanto, estas
foram importantes para o desenvolvimento do projeto e aperfeicoamento do
processo de fabricagcédo. Estas falhas ocorreram devido a presenca de gas/ar no
interior do molde e para solucionar este problema foram usinadas ranhuras na
regido externa e inferior do molde para que, durante a inje¢cdo do metal, o gas
ocupasse estes espacgos, promovendo um preenchimento mais eficaz daquele

molde.

Figura 4.1- (a) Modelo e (b) amostras com falhas de preenchimento.

Devido a lubrificacdo e precisdo da maquina de corte, as amostras
apresentaram boa regularidade em sua superficie, proporcionando maior

facilidade na etapa de preparacdo, como o polimento.
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Ap6s o polimento, a superficie das amostras mostraram-se uniformes e
lustrosas, sem imperfeicbes a olho nu, tornando-se opacas logo apds o ataque

guimico.

4.1-Calculo do Percentual Atdmico

Um fator importante para este trabalho em relacdo ao niquel e ao titanio sdo
as suas porcentagens atbmicas e em peso, pois a partir deste conhecimento se
pode confirmar se, cada composicao de liga, esta ou ndo dentro do intervalo de
temperatura nos quais o desejado efeito memoéria de forma pode ocorrer. Como
0s percentuais inicialmente trabalhados foram massicos, -calculou-se a
porcentagem atbmica para cada elemento nas diferentes composic¢des das ligas

de Ni-Ti, conforme mostra a Tabela 4.1.

TABELA 4.1- PERCENTUAIS ATOMICOS E EM PESO DAS TRES COMPOSICOES DE Ni-Ti

EQUIATOMICA RICA EM NIQUEL  POBRE EM NIQUEL
% EM PESO 55Ni-45Ti% 55.3Ni- 44.7Ti%  54.7Ni-45.3Ti %
% ATOMICO 49.9Ni-50.1Ti% 50.64Ni-49.36Ti% 49.64Ni-50.36Ti%

Fonte: Arquivo Proprio

De acordo com os resultados apresentados: a liga equiatbmica apresentou
0,3% em peso a menos que a rica em niquel e 0,3% a mais que a liga pobre em
niquel. Por sua vez, as diferencas atbmicas foram as seguintes: a liga
equiatdmica tem (0,74% at) a menos que a liga rica em niquel e (0,36% at) a mais
que a liga pobre em niquel. Estas pequenas diferencas de percentuais nas
composicdes das ligas causaram alteragbes que foram observadas nos ensaios
de DSC, EDS, na microscopia 6tica e microscopia eletronica de varredura, como

veremos adiante.
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4.2 Microscopias Otica

As imagens de microscopia Otica estdo apresentadas na (Figuras 4.2). Estas
foram capturadas da superficie das amostras do 1° tratamento térmico, sem
ataque gquimico e foram obtidas a temperatura ambiente entre 20 e 25°C.

Figuras 4.2- Microscopia 6tica das ligas de Ni-Ti sem ataque quimico: (a) equiatdmica aumento

50X, (b) rica em niquel aumento 50X , (C) pobre em niquel. (Aumento 50X).

A seguir sdo apresentadas as imagens da microscopia Otica das amostras
submetidas ao 1° tratamento térmico (Figura 4.3) e ao 2° tratamento (Figura 4.4).
Ambas foram atacadas quimicamente, conforme citado anteriormente. Em todas
as micrografias se consegue observar variantes de martensita (estruturas em
forma de agulhas), as quais sdo responsaveis pela transformacdo de fase

originarias do efeito de memoria de forma.
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Figura 4.3- Microscopia 6tica das ligas de Ni-Ti no 1° tratamento com ataque quimico nas

composicdes (a) equiatdmica, (b) rica em niquel, (c) pobre em niquel. (Aumento 200X).

Figura 4.4- Microscopia 6tica das ligas de Ni-Ti no 2° tratamento com ataque quimico, nas

composicdes (a) equiatdmica, (b) rica em niquel, (c) pobre em niquel. (Aumento 200X).

A observacdo metalografica das amostras acima foi feita a temperatura
ambiente (20 a 25° C). De acordo com esta temperatura e levando em
consideracdo a temperatura de transformacdo de fases apresentada por cada
composicdo esperou-se Vvisualizar as variantes martensiticas em todas as
amostras do 1° e 2° tratamentos térmico, o que foi confirmado nas observacdes
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ao microscopico otico. Aquelas estruturas em forma de agulha s&o bastante
semelhantes aquelas encontradas em microscopia o6tica observada por Reis,
(2001) e Bucci, (2003)

As variantes martensiticas nas ligas equiatbmicas do 1° e 2° tratamentos
mostram-se mais concentradas na regiao das bordas e em menor quantidade no
centro das amostras, enquanto que as estruturas austeniticas se concentram,
quase que exclusivamente, no centro. A presenca destas estruturas esta de
acordo com os resultados do DSC.

As ligas ricas em niquel também apresentaram as variantes martensiticas,
poréem em menor quantidade em relagdo as outras duas ligas estudadas.
Enquanto que as estruturas austeniticas foram predominantes, também mais
concentradas no centro das amostras. Isto também estd em conformidade com os
resultados de DSC.

As ligas pobres em niquel apresentaram a maior quantidade das variantes
martensiticas, também mais localizadas nas bordas de forma irregular e no centro
em peguenas quantidades. Este resultado também estd de acordo com o ensaio
de DSC.

4.3 Microscopias Eletrénica de Varredura (MEV)

A seguir sdo mostradas as imagens obtidas através da microscopia
eletrbnica de varredura. Conforme citado anteriormente, estas correspondem a
superficie das amostras atacadas quimicamente nas composi¢des: equiatbmica
do 1° tratamento térmico (a) e 2° tratamentos (b) (Figura 4.5), rica em niquel 1°(a)
e 2° tratamentos (b) (Figura 4.6), pobre em niquel 1°(a) e 2° tratamentos (b)
(Figura 4.7).
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Figura 4.5- Microscopia eletrdnica de varredura da liga Ni-Ti nos 1°(a) e 2° (b) tratamentos

com ataque quimico e composi¢cdo equiatdbmica. (Aumento de 2000X).

Figura 4.6- Microscopia eletrdnica de varredura da liga de Ni-Ti nos 1°(a)

e 2°(b) tratamentos com ataque quimico na composicao rica em niquel. (Aumento de 2000X).

Figura 4.7- Microscopia eletrdnica de varredura da liga de Ni-Ti nos 1°(a)

e 2°(b) tratamentos com ataque quimico na composi¢do pobre em niquel. (Aumento de 2000X).

A microscopia eletrbnica revelou o refinamento do grdo, em todas as
composicbes. Fato que, segundo a literatura (CALLISTER, 2002) diminui as

distancias nos movimentos dos atomos durante as discordancias o que causa 0
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aumento do limite de escoamente e por sua € um obstaculo a ocorréncia das

discodancias.
4. 4 Ensaio de Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raio X (EDS)
As imagens das (Figura 4.8) mostram os espectros dos EDS das amostras do

1° tratamento e a (Figura 4.9) do 2° tratamento, ambas realizados no aumento de
2000X.
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Figura 4.8- Espectros do EDS das LMF do 1° tratamento com ataque quimico nas composicdes:

(a) equiatdmica, (b) rica em niquel, (c) pobre em niquel.
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Figura 4.9- Espectros do EDS das LMF do 2° tratamento com ataque quimico nas composicdes:

(a) equiatdbmica, (b) rica em niquel, (c) pobre em niquel.

A analise quimica por EDS mostrou espectros tipicos para as ligas de Ni-Ti,
conforme cita (REIS, 2001), ndo apresentou variacdes caracteristicas entre as



62

trés composicdes e indicam a presenca de concentracbes especificas dos
elementos quimicos em todas as composicdes, pois o valor percentual entre as

ligas foram muito pequenos o que néo foi detequitado pela sonda deste ensaio.

4.5 Ensaio de DSC (Calorimetria Diferencial de Varredura)

A seguir sdo listados os graficos obtidos nos ensaios de DSC do 1°
tratamento térmico. De acordo com os resultados fornecidos pelo equipamento, a
parte exotérmica das curvas corresponde as transformacfes que ocorrem
durante o resfriamento, enquanto a parte endotérmica corresponde aos eventos
térmicos que ocorrem durante o aquecimento, conforme indicado nos graficos
das Figuras 4.10, 4.11 e 4.12. Assim, no resfriamento, tem-se a transformacéo
martensitica exotérmica direta (austenita—martensita) e no aquecimento se
observa a transformacao austenitica endotérmica reversa

(martensita—austenita).
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Figura 4.10- Espectros do DSC da liga de Ni-Ti, equiatémica.
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Figura 4.11- Espectros do DSC da liga de Ni-Ti rica em Ni.
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Figura 4.12-Espectros do DSC da liga de Ni-Ti pobre em Ni.

Os graficos abaixo mostram os ensaios de DSC e suas respectativas
temperaturas de transformacao de fase das ligas Ni-Ti com memoria de forma

gue receberam o 2° tratamento térmico.
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Figura 4.14-Espectros do DSC da liga de Ni-Ti rica em Ni.



‘ =—Tpobre em Niquel
A0 - I
] (Ms)
30 4 39°C
20 -
10 ~ RESFRIAMENTO
I / ~
o% :
1% -
10 4 > :
J AQUECIMENTO :
T
-20 4 (As) I (AD
1 51°C i 70°C
-30 4 ;
-40 T T T T T T T T T 1 ' 1
=20 0 20 40 (510 a0 100 120

Figura 4.15- Espectros do DSC da liga de Ni-Ti pobre em Ni.

65

A Tabela (4.2) abaixo apresentou as temperaturas de transformacdo de

fases das trés composicdes das ligas de Ni-Ti do 1° e do 2° tratamento térmico,

obtidas a partir das curvas de DSC.
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De acordo com a tabela acima, constatou-se que o aumento da quantidade
de Ni levou a uma reducao das temperaturas de transformacéo, em conformidade
com a literatura (OTSUKA e WAYMAN, 1998);

Nenhuma liga apresentou Af (temperatura final de transformacéo) abaixo da
temperatura ambiente (25°C). Isto significa que todas apresentam uma estrutura
mista de austenita e martensita se aquecidas até a temperatura ambiente, ou
seja, nenhuma liga se encontra completamente austenitica,

A Unica liga que se apresentou completamente martensitica foi a pobre em
niquel do 1° tratamento. As demais se apresentaram parcialmente martensitica
ou austenitica a temperatura ambiente. Além disso, a temperatura bucal (37°C)
s6 as ligas ricas em niquel sdo completamente austenitica, sendo estas as mais
indicadas para a ortodontia;

Todas as ligas, com excecdo das ricas em niquel do 1° e 2° tratamentos,
apresentam o término da transformacdo austenitica Af mais alta que a
temperatura bucal (37°C). As demais precisam precisam ser aquecidas acima
das temperaturas 40.6 °C, 51 °C, 65.1 °C, 70°C, respectivamente, para recuperar
sua forma. Portanto ndo trabalharia utilizando o efeito memodria de forma em
tratamentos ortodonticos;

O 2° tratamento térmico causou uma diminuicdo nas temperaturas de
transformacao fase martensitica das trés composi¢des. Esta diminui¢cdo foi maior
na Mf, houve também uma aumento nos intervalos das temperaturas desta fase.
Na fase austenitica, por sua vez, houve um aumento nas temperaturas Af das
trés composi¢cbes, assim como, um aumento também nos intervalos das

temperaturas de transformacéo desta fase.
4.6 Teste de Citotoxicidade
O grafico abaixo mostra os resultados do teste de citotoxicidade da

rezasurina realizados nas trés composicdes: A (rica em niquel), B (pobre em

niquel), e C (equiatdbmica).
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Figura 4.16- Grafico do teste de citotoxidade da rezasurina

De acordo com as andlises estatisticas, nenhuma diferencga significante foi
encontrada entre as trés composi¢cdes das amostras. As analises estatisticas
foram realizadas utilizando o programa GraphPad Prism 5.0 para Windows.
Utilizando os testes Student T-tests and 1-way ANOVA com Bonferroni Post Hoc
test.

Contudo, houve maior estabilidade dos resultados na composi¢éo rica em
niquel, indicando comparativamente, maior estabilidade desta liga quanto a

proliferacao celular.
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5- CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos, constatou-se que todas as ligas Ni-Ti
nacional estudadas apresentam a transformacdo martensitica termoelastica
reversivel, que origina o efeito memoria de forma, assim como se concluiu que
as ligas ricas em niquel do 1° e do 2° tratamento oferecem potencial aplicativo
para 0 uso em ortodontia.

Em termos especificos, pode-se concluir:

e As composi¢cdes selecionadas apresentam transformacfes martensiticas

termoelasticas reversiveis, de fases tipicas das LMF;

e Os tratamentos térmicos utilizados para estabilizacdo das fases apresentam

morfologia caracteristicas e evolucao qualitativa para o 1° e 2° tratamentos;

e Os valores encontrados para 0s percentuais atdmicos das composigcoes:
equiatdmica, rica em niquel e pobre em niquel das ligas de Ni-Ti estdo dentro

da regido onde ocorre o efeito memoria de forma;

e A temperatura proxima a ambiente a microscopia 6tica mostrou as estruturas
martensiticas e austeniticas tipica para as trés composi¢cdes do 1° e 2 °

tratamentos térmicos;

e A microscopia eletrbnica revelou o refinamento do grdo, em todas as

composicoes;

e Constatou-se que o aumento da quantidade de Ni leva a uma reducao das

temperaturas de transformacéo;

e O aumento de Ti na liga leva ao aumento das temperaturas de transformacao

de fase;
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Os ensaios de EDS mostraram espectros tipicos para as ligas Ni-Ti com
picos caracteristicos apenas para o Ni e Ti sem diferenca significativa entre

as composicoes;

O teste da Rezasurina também n&o mostrou diferenca estatistica significante
entre as amostras, porém houve uma maior estabilidade dos resultados na
composigéo rica em niquel, indicando comparativamente, maior estabilidade

desta liga quanto a proliferacéo celular;

A técnica de fundicdo utilizada, mesmo com os tratamentos térmicos indica a
formacgéao de concentragbes atdbmicas relativamente baixas,

aproximadamente de 1%;

Em todas as composi¢cdes o desejavel efeito memoédria de forma foi

observado.
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