EMANUELA DE CARVALHO FRANCO

Avaliacao da influéncia do hipoclorito de sédio na qualidade da superficie e

resisténcia a corrosdo de limas de NiTi de diferentes procedéncias

Sao Paulo
2013



EMANUELA DE CARVALHO FRANCO

Avaliacao da influéncia do hipoclorito de sédio na qualidade da superficie e

resisténcia a corrosdo de limas de NiTi de diferentes procedéncias

Versao Corrigida

Dissertagdo apresentada a Faculdade de
Odontologia da Universidade de Sao Paulo
para obtencdo do titulo de Mestre, pelo
Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncias
Odontolégicas.

Area de Concentracdo: Endodontia

Orientador: Prof. Dr. Jodo Humberto

Antoniazzi

Sao Paulo

2013



Autorizo a reproducgéo e divulgacao total ou parcial deste trabalho, por qualquer meio convencional ou
eletrdnico, para fins de estudo e pesquisa, desde que citada a fonte.

Catalogacéo da Publicacédo
Servigo de Documentagao Odontolégica
Faculdade de Odontologia da Universidade de Sao Paulo

Franco, Emanuela de Carvalho.

Avaliacdo da influéncia do hipoclorito de sédio na qualidade da superficie e
resisténcia a corrosao de limas de NiTi de diferentes procedéncias / Emanuela de
Carvalho Franco; orientador Jodo Humberto Antoniazzi. -- Sao Paulo, 2013.

118 p.:il.: fig., tab. ; 30 cm.

Dissertagdo (Mestrado) -- Programa de Pos-Graduagdo em Ciéncias
Odontolégicas. Area de Concentragdo: Endodontia. -- Faculdade de Odontologia
da Universidade de S&o Paulo.

Versdao corrigida

1. Instrumentos endodonticos - Corrosdo. 2. Instrumentos endodénticos -
Resisténcia. 3. Hipoclorito de sédio — Endodontia. |. Antoniazzi, Jodo Humberto.
II. Titulo.




Franco EC. Avaliagcdo da influéncia do hipoclorito de sédio na qualidade da
superficie e resisténcia a corrosao de limas de NiTi de diferentes procedéncias.
Dissertacdo apresentada a Faculdade de Odontologia da Universidade de Sao Paulo

para obtencao do titulo de Mestre em Ciéncias Odontolégicas.

Aprovado em: / /2013

Banca Examinadora

Prof. Dr. Instituigéo:
Julgamento: Assinatura:
Prof. Dr. Instituigéo:
Julgamento: Assinatura:
Prof. Dr. Instituigéo:

Julgamento: Assinatura:




Aos meus pais, Regina e Manoel, por acreditarem em mim e ensinarem 0
verdadeiro significado da palavra familia. Obrigada por todo apoio, compreenséo,
luta, sacrificio e dificuldades que passaram para este sonho se realizasse. Serei
eternamente grata!

A minha adorada e querida V6, Adelia Rocha (in memorium), pelo amor
incondicional, por me ensinar com muita sabedoria que o mais importante na vida é
ter coragem e nunca desanimar ou desistir diante das dificuldades e obstaculos.
Muito obrigada!

Aos meus irmaos, Rodrigo e Graziella, pelo apoio, amizade, conselhos, por
acreditarem em mim e me ensinar todos os dias a importancia da partilha e amor

fraterno. Vocés sio essenciais e insubstituiveis na minha vida!

As minhas irmas de coracdo, Carolina e Barbara, pela amizade, confiancga, carinho

e presenga constante em minha vida e, pelo incentivo quando o sacrifico era grande.



AGRADECIMENTOS ESPECIAIS

A Profa. Dra. Elaine Manso Oliveira Franco de Carvalho sem duvidas, grande
incentivadora e responsavel por essa conquista. Obrigada por acreditar e me ajudar!

Ao Prof. Dr. José Luiz Lage-Marques pela confianga e oportunidades.

Ao Prof. Dr. Joao Humberto Antoniazzi pela paciéncia, sabedoria, humildade,
dedicacdao me ensinando o que realmente significa ser um Professor, um Orientador
e principalmente um Amigo. Sinto-me muito honrada e privilegiada por ter sido sua
orientada.

A Profa. Dra Neusa Alonso-Falleiros ser humano admiravel com condutas
profissionais e pessoais exemplares. Obrigada pela convivéncia e ensinamentos

neste periodo, com certeza o carinho é verdadeiro e eterno.

Ao Prof. Dr. Giulio Gavini por toda atengdo, compreensao e orientagao.

Ao Prof. Dr. Isaac Jamil Sayed pela paciéncia e empenho para que tudo saisse da
melhor maneira buscando sempre a exceléncia e se preocupando com os detalhes

na obtencao das imagens. Muito obrigada, sua ajuda foi fundamental!

Ao Carlos, por toda dedicacdo, atencdo e companheirismo que mesmo longe

sempre esteve presente e disposto a ajudar.



AGRADECIMENTOS

A Deus por estar sempre presente na minha vida e colocar pessoas tdo especiais
que de alguma forma contribuiram para a conclusao deste trabalho.

A amiga Eliana Souza por todos ensinamentos, amizade, conselhos e inspiracao
para sempre seguir adiante

Ao Leonardo e Nathalia pela amizade e por todos conselhos.
Ao casal, Marina e Carlos, obrigada por tudo!

A FKG, Coltene e Férmula & Acdo por doarem os materiais necessarios para a
realizacao do trabalho.

Ao Livio, Wilmar, Duberney e Carol por toda a paciéncia e empenho nos ensaios de
corrosdo. Muitas vezes deixando de lados seus afazeres para me auxiliar e ajudar
para que tudo saisse da melhor maneira.

Ao Verissimo que se mostrou tdo prestativo atendeu, prontamente, aos pedidos de
urgéncia no MEV.

Aos alunos da pos-graduagdo, fundamentais para analise dos resultados do
trabalho. Muito obrigada por me ajudar nas avaliacbes

A bibliotecaria Vania e Sueli pela gentileza, rapidez no atendimento e pelas

correcoes.

Ao Sr Aldo, Ana Maria, Selma, Leandro e Davi que sempre estiveram prontos para

ajudar ficando uma amizade sincera e uma gratiddo eterna.



“Se vocé perdeu dinheiro, perdeu pouco.
Se perdeu a honra, perdeu muito.
Se perdeu a coragem, perdeu tudo.”

Vincent Van Gogh



Franco EC. Avaliagdo da influéncia do hipoclorito de sédio na qualidade da
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RESUMO

O presente estudo avaliou a influéncia do hipoclorito de s6dio a 1% e 2,5% na
qualidade do acabamento superficial e na resisténcia a corrosdao de duas limas
endoddnticas: Race® e Hyflex® através de ensaio eletroquimico de polarizacdo
potenciodinamica ciclica (EPPC) e imagens obtidas por microscopia eletrdénica de
varredura (MEV). Para o EPPC foram utilizados vinte limas de cada marca comercial
(#25, conicidade 0.04 e 25 mm de comprimento). Dez dos vinte instrumentos foram
individualmente fixados pelo cabo a uma ponta de fio de cobre 0,12 mm de 20 cm de
comprimento e posicionado no interior de uma célula eletroquimica com 500 mL de
solucdo de hipoclorito de sédio (NaClO) 1% (Férmula&Acédo) a temperatura
ambiente controlada em 23 °C (+2) até cobrir a parte ativa do instrumento. Os
registros foram feitos com o potenciostato da PAR modelo 273A. O ensaio foi
repetido nos mesmos padrdes para as outras dez limas da mesma marca comercial
com o NaClO 2,5%. Alem do EPPC, as limas foram submetidas a exames e analises
em MEV antes e depois do teste de corrosao para a obtencado de fotomicrografias
dos 3 (trés) mm finais de cada lima com o intuito de estabelecer parametros para a
avaliacao final. Das fotomicrografias obtidas, 72 foram escolhidas, inseridas no
Power Point sem legenda original de identificagdo, numeradas aleatoriamente para
avaliagcéo e projetadas num monitor para 06 avaliadores orientados e calibrados. Os
dados obtidos foram tabulados e submetidos aos testes estatisticos pertinentes
(Friedman, Wilcoxon e Mann-Whitney). A lima Hyflex® apresentou uma quantidade
maior de alteracdes superficiais (ranhuras, manchas e materiais depositados) antes
e depois do ensaio sendo mais suscetivel a corrosdo. Race® apresentou uma

superficie mais polida e regular. Em relacao a concentragdo do NaClO, percebeu-se



que os defeitos presentes se tornavam mais evidentes para a concentracdo maior
(2,5%). Nas duas concentracdes os itens que apresentaram diferenca significativa
foram bordas, ranhuras, microcavidades, rebarbas e material depositado. Concluiu-
se que o acabamento superficial e a concentracao da solucao de NaClO influenciam
a resisténcia a corrosdo dos instrumentos de NiTi. A lima Race® apresentou menor
corrosdo e melhor acabamento de superficie do que a lima Hyflex® nas condigdes
experimentais testadas.

Palavras-chave: Instrumentos de niquel-titanio. Corrosao. Acabamento superficial.



Franco EC. Evaluation of the influence of sodium hypochlorite in the quality of the
surface and resistance to corrosion of NiTi files from different brands [dissertation].
Sao Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade de Odontologia; 2013. Corrected
Version.

ABSTRACT

The present paper evaluated the influence of 1% and 2.5% sodium hypochlorite in
the quality of the surface finishing and resistance to corrosion of two endodontic files:
Race® and Hyflex® by electrochemical test of cyclic power dynamics polarization
(EPPC) and images obtained by scanning electronic microscopy (SEM). Twenty files
of each commercial brand (#25, 0.04 taper and 25 mm length) were used in EPPC.
Ten from the twenty instruments were individually fixed by the handle to a copper
wire tip (0.12 mm diameter and 20 cm length) and placed in the interior of an
electrochemical cell with 500 mL sodium hypochlorite solution (NaCIO) 1% (Férmula
e Agado) at the environment temperature controlled in 23°C (+2) until covering the
active part of the instrument. Recordings were made with a PAR potentiostat model
273A. The test was repeated in the same pattern to the other ten files from the same
commercial brand with NaCIO 2.5%. Besides EPPC, the files were submitted to the
scanning electronic microscopy (SEM) test before and after the corrosion test to
obtain photomicrographs of the final 3 mm of each file in order to establish the
parameters for final evaluation. From the obtained photomicrographs, 72 were
chosen and inserted in the Power Point without the original identification legend,
randomly numbered for evaluation and projected on the screen to the 06 guided and
calibrated evaluators. Data obtained were tabbed and submitted to the relevant
statistical tests (Friedman, Wilcoxon and Mann-Whitney). The Hyflex® file showed a
higher amount of surface alterations (grooves, stains and deposited materials) before
and after the test, being more susceptible to corrosion. Race® showed a more
polished and regular surface. As to the NaCIlO concentration, it was seen that the
present defects became more evident in the higher concentration (2.5%). In the two

concentrations, the items that presented significant differences were edges, grooves,



micro cavities, margins and deposited materials. Conclusion was that surface
finishing and the concentration of the NaClO solution influenced the resistance to
corrosion of NiTi instruments. The Race® file showed the least corrosion and the best
surface finishing compared to the Hyflex® file under the tested experimental

conditions.

Key words: Nickel Titanium instruments. Corrosion. Surface finishing.
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1 INTRODUCAO

A Endodontia, nas ultimas décadas, utiliza-se intensamente de
inUmeros avancgos e aplicacdes de recursos tecnolégicos no tratamento do sistema
de canais radiculares (SCR) com o intuito de aumentar o éxito no tratamento
endodédntico e contribuir na preservacao dos dentes na cavidade oral.

O preparo quimico-cirdrgico compreende a modelagem e sanificacao
do SCR que séao realizados simultaneamente e constitui uma das fases mais
importantes e desafiadoras da terapia endodéntica. Assim, os instrumentos sofrem
interferéncias da anatomia do canal radicular e das substancias quimicas como o
hipoclorito de sédio (NaClO).

As ligas de niquel-titanio (NiTi), introduzidas na Endodontia em 1988,
apresentam caracteristicas especificas como superelasticidade (SE) e efeito de
memoria de forma (EMF) que possibilitam uma maior efetividade no alargamento
dos canais curvos sem perda da forma original e menor frequéncia na formacao de
degraus.

As propriedades mecanicas desses instrumentos, como flexibilidade e
resisténcia a fratura, sdo influenciadas por diversos fatores como diametro, tipo e
tamanho da conicidade, desenho, composicao quimica da liga metalica, processo de
fabricacdo e, durante seu uso, os efeitos de corrosdo decorrente das substancias
quimicas utilizadas durante o preparo quimico-cirargico do SCR.

Como consequéncia do processo de fabricacdo, as limas de NiTi
podem possuir defeitos estruturais, como fendas ou microfissuras, que ndao sao
detectados visualmente e favorecem a propagacao de fraturas e degradacao das
propriedades mecanicas do NiTi. Tais defeitos estruturais podem ser potencializados
pela corrosdo quando sdo submetidas a agdo de substancia quimica, como o
hipoclorito de sodio.

Durante seu uso, as limas endodénticas de liga NiTi atuam sob
tensionamento, em que a aplicagdo de tensdo acima de determinado nivel critico
provoca a transformacao de fase induzida por tenséo de austenita para martensita e,
com a retirada dessa tensao, a transformagéo de fase ocorre no sentido inverso. O
mau uso pelo operador associado as transformagodes de fase, bem como a eventual

corrosao presente, fazem com que o instrumento se torne mais suscetivel a fratura.
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Varios estudos tém sugerido técnicas para modificar a superficie
desses instrumentos com o intuito de minimizar os defeitos superficiais que
favorecem a fratura e corrosdo, tendo como vantagens o aumento da dureza
superficial, a eficiéncia de corte, a resisténcia a corrosdo e a torgdo sem afetar a
superelasticidade.

O polimento eletroquimico da superficie das limas de NiTi € capaz de
aumentar a resisténcia a fadiga ciclica, pois permite a remocdo de uma camada
superficial pela imersdao do material em uma solugdo altamente ibnica com
passagem de uma corrente elétrica com a remocao das fissuras e irregularidades
superficiais provenientes do processo de fabricacao.

Outra maneira de melhorar as propriedades mecéanicas das limas de
niquel-titanio é a alteracdo no processo de fabricagdo com a introducdo de novas
ligas de NiTi (ex.: M-Wire e CM-Wire) ou a redu¢do na area de contato entre o
instrumento e a parede do canal através da modificagdo da sec¢ao transversal e da
conicidade

Com as inumeras vantagens do processo de tratamento de superficie
dos instrumentos endoddnticos e das alteragdes no processo de fabricacao e, tendo
em conta a agado do hipoclorito de sédio durante o preparo quimico-cirurgico, € de
suma importancia a investigacdo do quantum de corrosdo e degradacdao da
superficie das limas de NiTi torna-se presente, podendo induzir a limitacdes em sua

utilizagéo.
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2 REVISAO DE LITERATURA

As ligas de niquel-titanio (NiTi), desenvolvidas por W. F. Buehler, no
inicio dos anos 60, foram utilizadas para aplicacdo em pecas e instrumentos
destinados ao programa espacial, apresentando propriedades antimagnéticas e
resistentes a corrosdo. Essas ligas, por terem sido desenvolvidas no Naval
Ordenance Laboratory — NOL (Centro de Pesquisas da Marinha Norte-Americana),
receberam o nome genérico de “Nitinol” (Auricchio et al., 1997).

Em 1975, Civjan et al., baseados nas propriedades mecanicas da liga
de NiTi, sugeriram sua aplicagdo no campo da Medicina e da Odontologia.

Em 1988, Walia et al. realizaram um estudo analisando a possibilidade
de utilizarem as ligas de niquel-titdnio na confeccdo de limas endodénticas. Os
autores concluiram que o instrumento protétipo de NiTi possuia flexibilidade duas a
trés vezes maior que os de ago inoxidavel e era mais resistente a fratura, tanto ao
torque no sentido horario quanto no sentido anti-horario, mostrando ter um futuro
promissor para instrumentacédo de canais radiculares.

As ligas de NiTi, em funcdo da temperatura e da aplicagdo de tensao,
quando da fabricacédo, sdao capazes de promover uma alteracdo no tipo de estrutura
cristalina com mudancas significativas nas suas propriedades mecanicas (Otsuka;
Wayman, 1998; Thompson, 2000).

A liga de NiTi utilizada em Endodontia contém aproximadamente 56%
em peso de niquel (Ni) e 44% em peso de titanio (Ti), resultando em uma
combinagao equiatémica dos principais componentes com propriedades especiais
como o efeito memoéria de forma (EMF) e a superelasticidade (SE) ou
pseudoelasticidade, além de possuir elevada resisténcia a corrosdo e
biocompatibilidade. As propriedades mecanicas e o comportamento da liga variam
de acordo com a composicao quimica e o tratamento termomecanico durante a
fabricacdo (Thompson, 2000; Kuhn et al., 2001).

Segundo Lopes et al. (2004a,b), a elasticidade, mais do que o préprio
EMF, é o grande diferencial das ligas de NiTi em relagdo as de ago inoxidavel. Este
efeito de memdria de forma esta relacionado a capacidade do material (liga
metalica) de recuperar completamente a sua forma original por aquecimento acima

de uma temperatura determinada que depende da composi¢ao da liga NiTi.
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A superelasticidade (SE) ou pseudoelasticidade se refere a capacidade
que certos materiais possuem de recuperar a forma original quando a tenséo é
removida apdés serem deformados muito além do limite elastico. Essa deformacéo
recuperavel pode chegar a 8% no caso das ligas de NiTi e acontece a temperatura
constante critica (Otubo et al., 1997; Nasser; Guo, 2006).

A fratura dos instrumentos de NiTi é uma das principais causas do
insucesso endodontico e pode ocorre por flexao e/ou tor¢do. A fratura por flexao é a
mais preocupante e de dificil prevencao, pois ocorre sem o instrumento apresentar
sinais visiveis de deformacgédo (Parashos et al., 2004; Cheung et al., 2005; Shen et
al., 2006; Spanaki-Voreadi et al., 2006; Cheung e Darvell, 2007). Enquanto na
fratura por torcdo, o instrumento apresenta caracteristicas de deformacao plastica
(Bahia et al., 2005; Wie et al., 2007).

Pruett et al. (1997), Gabel et al. (1999), Daugherty et al. (2001) e Yared
et al. (2000) verificaram em seus estudos que a maior incidéncia de fratura dos

instrumentos de NiTi estd nos ultimos 3 (trés) milimetros.

2.1Transformacao martensitica (TM), efeito meméria de forma (EMF) e
superelasticidade (SE)

Segundo Thompson (2000), as propriedades especiais das ligas de
NiTi estdo associadas a uma mudanca de fase no estado sélido: a transformacao
martensitica (TM). Esta é induzida pela aplicagdo de tensdo ou pela reducao de
temperatura em que os atomos se movem cooperativamente por um mecanismo do
tipo cisalhamento e, sem alterar a composicao quimica da matriz, sdo rearranjados
em uma nova estrutura cristalina mais estavel, porém com uma mudanca
macroscopica na forma do material. Essa transformagao (TM) ocorre entre a fase
austenita ou parente e a martensita.

A fase austenita ou parente possui simetria cubica de corpo centrado
ordenada, designada B2, estavel em altas temperaturas e em baixos valores de
tensdo. Ja a fase martensita (fase produto) € monoclinica ordenada, designada B19’,
de simetria inferior, estavel em baixas temperaturas e altos valores de tenséo
(Auricchio et al., 1997; Otsuka; Wayman, 1998).
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Outro tipo de estrutura é a fase R (trigonal), que é intermedidria e pode
ocorrer na transformagcdo martensitica (TM) quando do resfriamento de B2 para a
fase R e da fase R para a martensita (Saburi, 1998).

A fase R aparece em ligas de NiTi ricas em niquel recozidas em baixas
temperaturas e em ligas ternarias (Niquel-Titanio-Ferro e Niquel-Titanio-Aluminio).

Quando um material que sofre TM € resfriado abaixo de certa
temperatura, a transformagdo tem inicio por um mecanismo de cisalhamento,
conforme ilustrado na Figura 2.1. As regides martensiticas em A e B possuem a
mesma estrutura cristalina, mas as orientacdées espaciais dos cristais sao diferentes.
Essas regidbes sdao chamadas de variantes da martensita. Como a martensita
apresenta simetria baixa, muitas variantes podem ser formadas a partir da mesma

fase parente (Otsuka; Wayman, 1998).

martensita

fase parente

martensita

fase parente

Figura 2.1 — Modelo simplificado da transformagédo martensitica segundo Otsuka e Wayman (1998)

Na TM ocasionada pelo resfriamento da amostra, ndo ha mudanga de
forma, uma vez que o mecanismo de transformagdo € de autoacomodagéo,
reversivel e ordenada (Otsuka; Ren, 2005).

Quando o material no estado martensitico é aquecido, a martensita se
torna instavel e a transformagéo reversa (TR) ocorre, a martensita retorna a fase

austenita e a transformacao segue o caminho inverso da TM.
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A SE nas ligas de NiTi estd associada a uma grande deformagéo
recuperavel (até 15%) sob carga e descarga, em uma temperatura apropriada. Na
SE a forga motriz para a transformacao € mecéanica enquanto para o EMF sédo os
processos térmicos e mecanicos. O carregamento mecanico produz uma TM a partir
da austenita, enquanto a descarga resulta na TR a fase parente (Miyazaki et al.,
1989).

Nas ligas com EMF, a TM é usualmente termoelastica, reversivel pelo
aquecimento e resfriamento e ocorre em uma estreita faixa de temperatura (Figura
2.2). Para isso, torna-se necessario definir algumas temperaturas de transformacao:
Ms é a temperatura do inicio da transformagdo de B2 em B19 durante o
resfriamento e Mg representa a temperatura final dessa transformacdo. As € a
temperatura de inicio da TR (martensita em austenita) no aquecimento, ao passo
que Af € a temperatura final dessa transformagéao no aquecimento. Entre as As e Ar,
ambas as fases B2 e B19’ estéo presentes, enquanto que acima da temperatura Ar,
a liga é totalmente austenitica (Otsuka; Ren, 1999; Kuhn et al., 2001).

% volume

100%
Austenita

Temperatura
>

Figura 2.2 — Representagdo esquematica de transformacgao martensitica (TM) e da transformacao
reversa (TR) acorde Kuhn et al. (2001)

A fase martensita é facilmente deformavel elasticamente e pode ser
formada por indugdo da temperatura (resfriamento) ou da tensdo. Quando induzida
pela temperatura, é chamada de martensita maclada ou autoacomodavel e, ao se

formar, pode escolher 24 orientagées (variantes) cristalograficas diferentes em
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relacdo ao sistema de referéncia posicionado na fase original. J& a martensita
induzida por carregamento mecanico é chamada de martensita ndo maclada em que
as 24 variantes da martensita maclada dao lugar a apenas uma variante com
apenas uma orientagdo cristalografica alinhada com a orientagdo do carregamento
(Lopes et al., 2004a,b).

Essas temperaturas de transicdo de fase dependem da composicao
quimica da liga, do processo de tratamento térmico e dos parametros de trabalho a
frio (Liu et al., 1997).

O EMF pode ser definido como a capacidade que certos materiais
possuem de retornar ao estado ou a forma original com o aquecimento em
temperaturas acima de Ar apdés serem deformados plasticamente no estado
martensitico. No entanto, sabe-se que essa deformacdo pode causar a estabilizacao
da martensita.

Acima da faixa de temperatura Ms, a TM pode ocorrer pela aplicagéo
de tensdo, a martensita assim formada é chamada MIT (martensita induzida por
tenséo) e a temperatura maxima na qual esse processo pode ocorrer € chamado de
Mp. Existe uma equivaléncia entre temperatura e tensdo: um decréscimo na
temperatura € equivalente a um aumento na tensdo, ambas estabilizando a
martensita. Nesse caso, para produzir a MIT, a tensdo aumenta linearmente com a
temperatura acima de Ms (Wayman; Duerig, 1990).

A superelasticidade (Figura 2.3) sé pode ocorrer se a temperatura do
material estiver abaixo de Mp € Ar. Quando a temperatura excede Mp, a martensita
nao pode ser induzida por tensédo. Para a expressdo completa de SE, é necessaria a
aplicacao de tensdo em uma temperatura acima de Ar. Abaixo de Ms, a deformagéao
ocorre por maclagdo da martensita, isto é, a deformagéao ocorre por aplicacées de
tensdes que causam uma nova orientacao do reticulado cristalino; entre Ms e Ar a
martensita € induzida por tensdo e uma vez induzida ela é estavel; entre Ar e Mp_ a
martensita induzida por tensdo torna-se instavel durante a descarga, e a
superelasticidade ocorre; acima de Mp, inicia-se uma deformagdo por
escorregamento, uma vez que a martensita ndo pode mais ser induzida por tenséo,

levando a uma deformagéao plastica da liga (Duerig; Zadno, 1990).
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Figura 2.3 — Diagrama tensdo-temperatura ilustrando a faixa de temperatura onde ocorre a
superelasticidade conforme Duerig e Zadno (1990)

Em amostras de instrumentos endodénticos de NiTi, as temperaturas
de TM e TR sdo em média: 18,2 °C para Ms; -2,3 °C para Mg; 3,4 °C para As € 22,9
°C para Ar. Verifica-se que a liga se encontra totalmente austenitica a temperatura
ambiente, consequentemente apresentando caracteristicas de superelasticidade
(Bahia, 2004).

De acordo com Thompson (2000), as diferencas entre as ligas de NiTi
estardo no seu teor de niquel e na faixa de temperatura da TM, sendo possivel
variar a composicao da liga para se obter fios com caracteristicas de EMF ou SE.
Para a confeccao de instrumentos endodénticos, a resisténcia mecanica da liga
deveria ser a maior possivel para resistir a fratura.

As temperaturas de transformacdo s&o muito dependentes da
concentracdo de niquel da liga. Na regido rica em Ti as temperaturas de
transformacgao sado quase independentes da composicao e giram em torno de 60°C.
No lado rico em Ni, um aumento em seu teor resulta na diminuicdo drastica nas
temperaturas de transformacao (Otsuka; Ren, 2005).

Otsuka e Ren (2005) apresentaram o diagrama de fases do sistema de
NiTi, que & importante para a compreensao dos tratamentos térmicos adequados e
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para a melhoria das caracteristicas do EMF e SE. A fase de maior interesse esta
restrita a fase central, fase NiTi, limitada pelas fases TizNi e TiNis.
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Figura 2.4 — Diagrama de fases do sistema NiTi conforme Otsuka e Ren (2005)

O grande interesse é pelas ligas de NiTi ricas em Ni, devido ao controle
das temperaturas de transformacdo através do teor de Ni. No lado rico em Ni,
podem ser formados precipitados de TisNis a partir da decomposicdao do TiNis
estando finamente dispersos, provocando o endurecimento da matriz da liga e
melhorando a capacidade de recuperacao do EMF e SE (Miyazaki et al., 1982).

Além disso, esses precipitados (TiNis) podem afetar as caracteristicas
de transformagdo martensitica e atuarem como centros de nuclegdo para a
formacao da fase R. Os finos precipitados sdo capazes de mudar a TM de austenita-
martensita para austenita-R-martensita.

Para as ligas com EMF, os limites de composicao das ligas de NiTi
variam entre 48% e 52% em peso de Ni. As temperaturas de transformacao sao
fortemente dependentes da razao Ni/Ti e sensiveis a adicdo de elementos de liga.

As propriedades mecanicas bem como as temperaturas de
transformacdo do material sdo afetadas pela presenca de impurezas. A maioria
delas, com excecdo de cobre (Cu) e nidbio (Nb), diminuem as temperaturas de
transformagéo, pois podem reagir com o Ti para formar precipitados. Isso resulta em
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uma matriz rica em Ni, abaixando assim a temperatura de transformacao que
aumenta a resisténcia e diminui a ductilidade do material (Russel, 2000).

A adi¢éo de elementos de liga como cromo (Cr), manganés (Mn), ferro
(Fe), vanadio (V), nidbio (Nb) e cobalto (Co) reduz a temperatura Ms, ao passo que a
adicao de ouro (Au), platina (Pt), paladio (Pd), hafnio (Hf) e zircénio (Zr) aumentam a
temperatura Ms e modificam a forma da curva de histerese (Figura 2.2), que € o
fendbmeno apresentado por alguns sistemas ou materiais que conservam as suas

propriedades mesmo na auséncia do estimulo que as gerou (Moreira, 2006).

2.2 Tratamentos térmicos das ligas de NiTi

O tratamento térmico corresponde ao aquecimento de um material a
uma dada temperatura e esfriamento apds certo tempo em condigdes controladas,
com a finalidade de proporcionar ao material propriedades especiais de SE e EMF.
Portanto, essas duas propriedades séo influenciadas pela temperatura, tempo de
aquecimento e velocidade de resfriamento.

Segundo Peixoto (2009), Braga (2010) e Magalhdes (2010), os
tratamentos térmicos podem implicar quatro reagdes diferentes no estado sélido: (1)
mudanca na composicao quimica (precipitacdo); (2) reorganizacao dos defeitos
(recuperagao); (3) reducado dos defeitos (recristalizacdo); e (4) transformacao
estrutural de fase. As ligas com EMF sdo materiais que podem usar essas “reacoes
combinadas”.

Os tratamentos térmicos realizados nas ligas de NiTi com o objetivo de
melhorar suas propriedades s&o: envelhecimento, recozimento e recristalizagdo. As
ligas submetidas ao envelhecimento apresentam uma maior resisténcia mecanica e
esse processo consiste no aquecimento uniforme da liga até cerca de 500 °C
seqguido de um resfriamento rapido, geralmente em 4&gua, para prevenir
temporariamente a precipitacdao dos elementos da liga.

O recozimento tem por finalidade eliminar a dureza de uma peca

temperada ou normalizar materiais com tensdes internas. H4 um aquecimento entre
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300 °C e 500 °C até que as modificagdes atinjam toda a massa da peca e depois um
resfriamento, que deve ser feito lentamente.

A recristalizacao é a substituicdo da estrutura deformada a frio por um
novo conjunto de graos livre de deformacao, evidenciada por uma diminuigdo na
dureza e aumento na ductilidade. Com o objetivo de eliminar o encruamento gerado
pela deformacéo a frio, realiza-se um recozimento para recristalizagdo. Durante esse
processo, ndo deve ocorrer nenhuma transformacao de fase e o resfriamento néao
pode ser induzido.

Zinelis et al. (2010) demonstraram que a superelasticidade (SE) das
ligas de NiTi é perdida se essas ndao forem submetidas a um tratamento térmico
adequado.

Diante do fato, o tratamento térmico é de suma importancia na

qualidade do acabamento da superficie das limas endoddnticas de NiTi.

2.3Corrosao

As ligas de NiTi, assim como outros metais, estdo sujeitas a corrosao.
A resisténcia a corrosdo esta na formacao de uma camada passivadora protetora
que, ao ser exposta a determinados meios, rompe-se e deixa a liga suscetivel ao
ataque corrosivo.

Duerig et al. (1999) afirmam que a camada de 6xido de titanio (TiO,),
formada em todos os metais que contém Ti, aumenta a estabilidade superficial do
material, impede a corrosao e cria uma barreira fisica e quimica contra a oxidacao
do Ni.

As ligas de NiTi apresentam maior resisténcia a corrosdo que 0s
demais materiais com EMF, sdo mais resistentes e liberam menores teores de Ni
que o aco inoxidavel, porém sao menos resistentes a corrosdo que o Ti puro ou as
ligas de Ti (Filip, 2001).

A corrosdo por pite consiste no ataque localizado, na forma de
cavidade, em materiais passivados expostos a meios que contém principalmente
ions cloreto. Esse ion possui a capacidade de romper de maneira localizada o filme

passivo protetor, provocando a formacdo do pite. Esse fendbmeno corrosivo é
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considerado bastante nocivo devido a sua forma de ataque extremamente
localizada, causando falhas e perfuragdes na estrutura do material.

Esse processo é autocatalitico e caracteriza-se pela existéncia de um
potencial de eletrodo a partir do qual tem inicio a nucleagao e crescimento de pites e
abaixo do qual o pite ndo ocorre. O potencial de nucleacdo de pite ou potencial de
pite (Epite) € o que ocorre quando ha a quebra da pelicula passivadora e origina o
pite. Quanto maior seu valor, mais resistente a corrosao por pite sera o material. Seu
valor pode ser determinado por métodos eletroquimicos de ensaio
(potenciodinamicos e potenciostaticos).

Os fatores que influenciam a resisténcia a corrosdo sao: composicao
quimica (teor de Ni, Ti, elementos de liga e impurezas), o grau de homogeneidade
das microestruturas e a presenca de residuos presentes na sua superficie (Souni et
al., 2002).

A corrosdo nos instrumentos endodénticos pode ocorrer durante o
preparo quimico cirurgico, desinfecgdo quimica ou esterilizagdo como resultado da
acao quimica das substancias (Stokes et al., 1999).

Como consequéncia do processo de corrosdo, ha a perda da
capacidade de corte proveniente da destruicdo das arestas de corte e a reducéo da
resisténcia a fratura do instrumento (Kawakami, 2007).

O contato da superficie da liga de NiTi com a solucao de hipoclorito de
s6dio (NaClO) provoca reacdes quimicas e eletroquimicas que resultam no
aparecimento de trincas provenientes de corrosdo. Essas trincas tendem a se
propagar e provocar a ruptura do material (Melton, 1995).

Ao realizar a limpeza e modelagem do sistema de canais radiculares
(SCR), as limas endodonticas de NiTi sofrem interacbes de fatores fisicos e
quimicos, reduzindo sua resisténcia a corrosao.

Costa et al. (2000) avaliaram a influéncia da corrosao localizada sobre
a fratura de limas endododnticas rotatérias de NiTi e observaram a ocorréncia da
corrosao localizada por pite.

Azevedo (2003) mostra que os fios de liga de NiTi apresentam
resisténcia a corrosdo diferenciada em saliva artificial com ou sem fluoreto, sem
apresentarem diferencas significativas na composi¢cdo quimica e na microestrutura

do fio, e atribui esta diferenga a rugosidade da superficie desses materiais.



33

No estudo de Yokoyama et al. (2004), em que se avaliou a fratura de
ligas de NiTi superelasticas em solu¢gdo de NaClO em diversas concentragdes, 0s
autores concluiram que a fratura foi principalmente causada pela dissolugcéo
preferencial do niquel na solu¢do. Uma das razdes para a fratura dos instrumentos
de liga NiTi durante o uso clinico é a corrosao sob tensao aplicada acima da tensao
critica para a TM em solugdes de NaClIO.

2.4 Instrumentos endodonticos de NiTi

O éxito na terapia endoddntica depende principalmente de uma
adequada limpeza e modelagem do SCR, resultando em um preparo conico
afunilado até o forame apical para posterior obturacdo tridimensional (Schilder,
1974).

Durante a instrumentacao de canais radiculares curvos, podem ocorrer
erros como: desvio e transporte do canal anatémico, formacao de degraus e fratura
de instrumentos, alterando a morfologia do canal radicular, o prognéstico e o
sucesso do tratamento.

Em busca de um constante aprimoramento, duas grandes inovagdes
foram introduzidas comercialmente: instrumentos com pontas modificadas néo
cortantes (Roane et al.,, 1985) e instrumentos flexiveis feitos com liga de NiTi
superelasticas.

A introducdo dos instrumentos flexiveis fabricados com ligas de NiTi
supereslasticas transformaram os métodos de instrumentacdo do canal radicular,
visto que, além de serem biologicamente compativeis, sdo mais resistentes a fadiga
que os de aco inoxidavel. E, ainda, apresentam propriedades mecénicas favoraveis
que permitem novos desenhos de laminas, sistemas de calibre, conicidade
alternativas e a introdugdo de movimento rotatério para a limpeza e modelagem do
SCR.

As limas de NiTi proporcionam um preparo céntrico, com menor
incidéncia de transporte do canal e formacdo de degraus, o que resulta na
conservagao da forma anatomica original (Bergmans et al., 2001; Hulsmann et al.,
2005; Yoshimine et al., 2005).
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O uso desses instrumentos acionados a motor possibilitou uma
instrumentagdo mais rapida e eficiente, com formato cénico-afunilado e redugéo do
tempo de preparo e das quantidades de iatrogenias (Glosson et al., 1995).

Bahia e Buono (2005) acreditam que, para um canal radicular que
apresenta uma geometria complexa, somente os instrumentos de NiTi possuem
propriedades mecanicas necessarias para se realizar a instrumentacdo acionada a
motor.

Diante da superelasticidade das ligas de NiTi, a fabricacdo dos
instrumentos endodénticos a partir dessas ligas € mais complexa e s6 pode ser feita
por usinagem.

O lingote da liga de NiTi é submetido a varios processos
termomecéanicos antes do fio ser wusinado em instrumento endoddntico.
Essencialmente, o lingote sofre forjamento rotativo e, em seguida, é laminado para
barras de sec¢éo circular. Essas barras sdo entéo trefiladas, recozidas, decapadas e
novamente trefiladas em fios mais finos. Esses fios s&o novamente recozidos,
decapados e finalmente bobinados, para serem depois usinados (Thompson, 2000).

Como resultado do processo de usinagem, as superficies das limas
endodénticas de NiTi apresentam-se com alta concentragdo de defeitos, tais quais
rebarbas, cavidades, riscos de usinagem e adicdo a bordas cortantes embotadas,
que podem comprometer a habilidade de corte e, potencialmente, facilitar a corrosao
do instrumento (Melo, 1999; Martins et al., 2002; Bahia, 2004).

Esses depédsitos contém, principalmente, carbono (C) e enxofre (S),
possivelmente decorrentes do superaquecimento e consequente oxidacao do 6leo
lubrificante empregado na usinagem e acabamento dos instrumentos. O calor e as
irregularidades superficiais certamente aumentam a adesao dos produtos de reacao
de modo a impedir a sua remocado pelos procedimentos usuais de limpeza e
esterilizacdo. O uso das limas no preparo do SCR elimina uma quantidade
consideravel da substéncia aderente, mas depdésitos ricos em calcio (Ca) e fosforo
(P) acumulam-se sobre as impurezas remanescentes (Martins et al., 2002).

De acordo com Bourauel et al. (1998) é fundamental a observagéo do
acabamento de superficie do material, pois quanto mais rugoso maior a
possibilidade de desenvolvimento de corrosdo localizada nas frestas e nas
cavidades presentes no fio. Em contrapartida, quanto melhor o acabamento
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superficial dos fios, menor sera a possibilidade de desenvolvimento de corrosédo
localizada e consequentemente melhor sera a qualidade do fio.

Buono et al. (2001), ao avaliarem a influéncia do acabamento
superficial dos instrumentos de NiTi na resisténcia a fadiga, verificaram que ela é
determinada pela amplitude maxima da tensdo aplicada, pelo diametro do
instrumento e do raio de curvatura do canal, e ndo pelos defeitos superficiais
resultantes do processo de fabricacao.

Lopes e Elias (2001), em um estudo sobre os instrumentos
endodénticos, concluiram que defeitos de acabamento superficial podem concentrar
tensdes e induzir a fratura.

Tripi e Condorelli (2006) mostraram que o polimento eletroquimico na
superficie dos instrumentos de NiTi é capaz de remover defeitos do processo de
fabricagcdo e aumentar a resisténcia a fratura pela fadiga ciclica.

Com o intuito de melhorar a flexibilidade, eficiéncia de corte e
resisténcia a fratura dos instrumentos de NiTi, pesquisadores e fabricantes
desenvolveram novos métodos de fabricagdo com tratamentos térmicos
diferenciados e uso de novas ligas.

Zinelis et al. (2007) observaram uma melhora significativa da
resisténcia a fadiga quando instrumentos de NiTi acionados a motor foram
submetidos a tratamentos térmicos na faixa entre 400 °C a 440 °C e concluiram que
o tratamento térmico definitivamente tem um efeito nas caracteristicas das
temperaturas de transformacéao (As, Ar, Ms e Mr) da liga NiTi.

Yahata et al. (2009) avaliaram o efeito do tratamento térmico nas
temperaturas de transformacdo e propriedades mecanicas dos instrumentos
rotatorios de NiTi e observaram que nos tratamentos térmicos com temperaturas de
440 °C e 500 °C houve um aumento nas temperaturas Ms e Ar. sendo que o tempo
do tratamento térmico apresentou menor influéncia que os valores de temperatura
utilizados. Essas alteragbes nas temperaturas de transformacdo resultantes de
tratamentos térmicos mostraram-se efetivas no aumento da flexibilidade de
instrumentos endodoénticos de NiTi.

A introducéo de novas ligas para a fabricagao dos instrumentos de NiTi
proporcionou um grande avango em Endodontia por melhorar a estrutura do

instrumento de NiTi.
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Em 2007, a Tulsa Dental desenvolveu uma nova liga de NiTi chamada
de M-Wire, composta de Nitinol 508 (55,8% em peso de Ni e o Ti completa a
propor¢éo), que passa por um meétodo de tratamento préprio e inclui a confecgéo
das laminas de corte do fio sob tensdes especificas e tratamentos térmicos a varias
temperaturas. Assim, o material possui ambas as fases: martensita e fase R
enquanto mantém o estado pseudoelastico (Johnson et al., 2008).

Gambarini et al. (2008a,b), Johnson et al. (2008), Larsen et al. (2009) e
Gambarin et al. (2011), ao compararem os instrumentos fabricados com as ligas que
tiveram uma alteracdo no seu processo de fabricacdo (liga M-Wire) e os fabricados
com as ligas sem alteracao no processo, observaram que os primeiros apresentam
uma melhor resisténcia a fadiga ciclica e tem suas propriedades mecanicas
melhoradas.

Em 2010 a Coltene introduz outra liga: a CM-Wire (Controlled Memory
Wire — Ds Dental, Johnson City, TN, USA), que também passa por um tratamento
térmico préprio (ndo divulgado pelo fabricante) e possui uma menor quantidade de
Ni em sua constituicdo com o intuito de melhorar as propriedades mecanicas da liga.

2.4.1 O sistema Race®

O sistema Race® tem seu nome originado das iniciais de Reamer with
Alternating Cutting Edges (alargador com laminas de corte alternadas) e €
comercializado pela empresa FKG Dentaire (La Chaux-de-Fonds, Suica).

De acordo com o fabricante, apresenta secao transversal triangular,
laminas de corte alternadas, em que uma sequéncia de um pequeno numero de
partes cortantes € alternada com uma pequena secao reta e angulo de corte
positivo. A ponta inativa assegura um guia perfeito no canal e permite manter a
trajetoria original sem risco de desviar ou transportar canal e forame.

As bordas cortantes em dire¢cdes alternadas buscam cumprir duas
funcdes: (a) eliminar o efeito de parafusamento e travamento no interior do canal
devido a rotagdo continua e (b) reduzir o torque necessério para a acao do

instrumento. Além dessas vantagens, a combinagdo da sec¢éo transversal triangular
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e das bordas cortantes alternadas garantiria uma eficiente evacuacao de debris e
raspas de dentina (Schéafer; Vlassis, 2004).

O grande diferencial € a ponta modificada dos instrumentos do sistema
Race® sem angulo de transicdo funcionando apenas como guia permitindo uma facil
penetragdo do instrumento com um minimo de pressao apical, evitando desvios e
respeitando a trajetoria inicial dos canais (FKG RACE, 2010).

Outro detalhe é o tratamento quimico da superficie através de um
polimento eletrolitico, o que resulta em melhor acabamento superficial do que a de
outros sistemas de NiTi (Baumann, 2005).

Tripi e Condorelli (2006) verificaram que o tratamento de superficie da
Race® reduziu a presenca de microcavidades, residuos e defeitos de fabricagao.

Peters et al. (2007) mostraram que o polimento eletrolitico dos
instrumentos Race® ndo aumentou a resisténcia a corrosdo ocasionada pelo
hipoclorito de sodio e a fadiga.

Anderson et al. (2007) observaram que o polimento eletroquimico
proporcionou um aumento na vida Util dos instrumentos. Esse tipo de tratamento
reduz as irregularidades presentes na superficie do instrumento que servem como
pontos de stress e formagéo de trincas.

Bonaccorso et al. (2008) avaliaram a resisténcia a corrosdao de
instrumentos de NiTi com diferentes tratamentos de superficie em &cido
etilenodiaminotetracético 17% e solugao de cloreto de sdédio. Os instrumentos de
NiTi com polimento eletroquimico mostraram um aumento da resisténcia a corrosao
em solucao de cloreto de sédio.

Praisarnti et al. (2010) verificaram que o polimento eletroquimico
melhorou a resisténcia a corrosao dos instrumentos de NiTi quando em ambiente

corrosivo (hipoclorito de sédio 1,2%) e em regiao de curvatura.

2.4.2 O sistema HyFlex®

Hyflex® CM é uma lima endodéntica utilizada no preparo do SCR feita
com a liga CM-Wire que foi desenvolvida em 2010 e comercializada em 2011. Essas

limas s&o flexiveis, apresentam uma resisténcia a fadiga ciclica maior e tiveram suas
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propriedades mecénicas testadas por Zinelis et al. (2010), Testarelli et al. (2011) e
Peters et al. (2012).

Zinelis et al. (2010) e Testarelli et al. (2011) afirmam que a liga CM-
Wire apresenta uma quantidade de Ni menor (52% em peso de Ni) em relacdo as
ligas de NiTi comumente utilizadas em Endodontia (54,5% - 57% em peso de Ni).

A lima € produzida por um processo Unico em que ha o controle da
meméria do material por meio de um tratamento complexo de aquecimento e
resfriamento da liga através de metodologia inovadora com patente pendente, nao
sendo revelado o processo de fabricacao pelo fabricante.

Durante o processo de fabricacdo, o efeito de memoria elastica é
controlado e isso permite que o instrumento seja pré-curvado como as limas de ago
inoxidavel. O instrumento, apds o preparado do SCR, pode apresentar pequenas
deformagdes em suas espiras, mas, apds a esterilizagao, elas retornam a sua forma
original e podem ser reutilizadas até que a deformacao inverta a espiral da lima,
sendo entdo descartada.

De acordo com o fabricante, esses instrumentos sdo 300% mais
resistentes a fadiga e recuperam sua forma apds a esterilizacdo (ColteneEndo,
2012).

Shen et al. (2011; 2012a,b), Pongione et al. (2012) e Ninan e Berzins
(2013) verificaram que as limas de NiTi CM-Wire sao flexiveis e apresentam uma
maior resisténcia a fadiga ciclica e a torgao.

Constata-se nessa revisao de literatura que os estudos sobre corrosao
das limas Race® e Hyflex® sdo poucos elucidativos, merecendo um estudo mais

aprofundado e significativo.
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3 PROPOSICAO

O presente estudo busca avaliar a influéncia do hipoclorito de sédio em
concentracdes usualmente utilizadas durante o preparo quimico-cirargico de canais
radiculares na qualidade do acabamento superficial e na resisténcia a corrosédo de
instrumentos de niquel-titanio de diferentes procedéncias com tratamento de
superficie e métodos de fabricagao distintos.

A corrosdo € induzida por acdo do hipoclorito de so6dio nas
concentragcbes de 1% e 2,5% em ensaio eletroquimico de polarizagéo
potenciodinamica ciclica nas limas Hyflex® e Race®.

A avaliacdo do acabamento superficial antes e apdés a corrosdo é
efetuada em imagens obtidas por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e

analisadas por profissionais com distintas experiéncias em Endodontia.
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4 MATERIAL E METODOS

Para este estudo, os materiais utilizados foram:

4.1 Material

20 limas endodénticas Race® #25 e conicidade 0.04 de 25 mm (FKG Dentaire, La

Chaux-de-Fonds, Suica)

20 limas endodénticas Hyflex® #25 e conicidade 0.04 de 25 mm (Coltene Whaledent,
Cuyahoga Falls, OH, USA)

Software Microsoft Office Power Point
Software Microsoft Office Excel
Planilhas

CD’s

411 Material especifico para o ensaio eletroquimico de polarizacao

potenciodindmica ciclica

02 fios de cobre 0,14 mm de didmetro
Pelicula para vedagao (Parafilm M®)

10L de hipoclorito de sédio 1% (Férmula & A¢do — Farmacia de Manipulacao LTDA,
Sao Paulo — Brasil)

10L de hipoclorito de sédio 2,5% (Férmula & Acdo — Farmacia de Manipulagéao
LTDA, Sao Paulo — Brasil)
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Célula eletroquimica Modelo K0047 Corrosion Cell Kit — Princeton Applied Research
(Laboratério de Processos Eletroquimicos)

Potenciostato Modelo 273A da PAR — Princeton Applied Research, acoplado a um

microcomputador com programa PowerSuit.

Maquina fotografica digital Sony Cyber-shot DSC-W510 12.1 Mp

4.1.2 Material especifico para o ensaio para determinar a qualidade do acabamento
superficial das limas

Pinc¢a clinica
Stub

Cola de carbono — CCC Carbon Adhesive® (Electron Microscopy Sciences, Hatfield
PA)

Microscépio eletrbnico de varredura LEO 4401 (Departamento de Geologia
Sedimentar e Ambiental)

4.2 Métodos

Os métodos utilizados foram diferentes para cada ensaio.

4.2.1 Ensaio eletroquimico de polarizacao potenciodinamica ciclica para determinar

a resisténcia a corrosao (EPPC)

Vinte instrumentos de cada marca comercial foram submetidos ao
ensaio de polarizagdo potenciodinamica ciclica para determinar a resisténcia a

corrosdo ao hipoclorito de soédio (NaClO) em diferentes concentragbes (1,0% e
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2,5%) no Laboratério de Processos Eletroquimicos do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo/SP.

Tabela 4.1 — Distribuicao dos instrumentos para ensaio de resisténcia a corrosdo

LIMAS HYFLEX® RACE® TOTAL
NaClO
1,0% 10 10 20
2,5% 10 10 20
TOTAL 20 20 40

Dez dos vinte instrumentos de uma marca comercial foram
individualmente fixados pelo cabo a uma ponta de um fio de cobre 0,14 mm de
didmetro e 20 cm de comprimento com auxilio de uma pelicula para vedagéao
(Parafilm M®) (Figura 4.1).

A seguir, o instrumento foi posicionado no interior de uma célula
eletroquimica tipo baldo volumétrico, conectada a um potenciostato e preenchida
com 500 mL de solucdo de NaClO 1% (Figura 4.2), a temperatura ambiente
controlada em 23 °C(+2), até cobrir a parte ativa do instrumento.

Na célula eletroquimica, empregou-se um eletrodo de referéncia
calomelano saturado (ECS) e um contraeletrodo na forma de um fio de platina com
didmetro de 1 mm e comprimento de 20 cm, enrolado na forma de espiral.

A polarizacdo se iniciou a partir do potencial de corrosdo (Ecorr),
estabelecido apds 5 minutos de imersao, com velocidade de varredura de TmV/s em
direcdo a potenciais maiores, revertendo o sentido de varredura quando a densidade
de corrente anddica atingia 10 A/lcm?.

Os registros dos dados foram feitos com o potenciostato da PAR
(Princeton Applied Research) modelo 273A, através do software PowerSuite
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acoplados a um computador em que se registraram o0s potenciais de corrosao
(Figura 4.3).

Ao final da polarizagéo, as limas foram lavadas com agua destilada e
secadas com jatos de ar quente e armazenadas.

O ensaio completo foi repetido nos mesmos padrées para as outras

dez limas da mesma marca comercial com o NaClO a 2,5% (Férmula & Agéo).

Figura 4.1 — Instrumento preso ao fio de cobre com Parafilm®

Figura 4.2 — Célula eletroquimica conectada ao potenciostato
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Figura 4.3 — Vista frontal do potenciostato da PAR (Princeton Applied Research) modelo 237A
conectado ao computador

4.2.2 Ensaio para determinar a qualidade do acabamento superficial das limas

O ensaio em MEV foi feito antes, como controle, com o objetivo de

estabelecer pardmetros para a avaliacao final.

Tabela 4.2 — Distribuigdo dos instrumentos para avaliagdo do acabamento de superficie antes da
COIrosao

LIMA RACE® HYFLEX® TOTAL

QUANTIDADE 20 20 40

Vinte limas endoddnticas de cada marca comercial (Tabela 4.2), sem
receber nenhum preparo, foram escolhidas aleatoriamente diretamente das
embalagens de origem, colocadas, com o auxilio de uma pinga, em um stub (suporte
metalico para apoio das amostras) de uma polegada de diametro e previamente

usinado de forma a se obter sulcos que serviram de apoio para as limas. Os
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instrumentos foram fixados ao stub por meio de cola de carbono (CCC CARBON
ADHESIVE®).

O conjunto stub/limas foi levado para o microscopio eletrénico de
varredura modelo LEO 440I, pertencente no Laboratério de Microscopia Eletronica
de Varredura do Departamento de Geologia Sedimentar e Ambiental no Instituto de
Geociéncias da USP/SP.

Foi tomada uma fotomicrografia de cada um dos trés milimetros finais,
com excegao da ponta guia, com aumento padrao de 215x na distancia focal de 18
mm.

As imagens das 120 fotomicrografias foram identificadas e
armazenadas para comparagao pareada com as futuras imagens pos-corrosao.

Ap6s a conclusado dos ensaios de corrosdo, as limas tiveram o mesmo
processamento para as tomadas das fotomicrografias em MEV.

A seguir, foram selecionadas aleatoriamente 72 imagens
correspondentes ao antes e depois de cada uma delas em seus respectivos
milimetros (Tabela 4.3).

Tabela 4.3 — Distribuicdo das imagens selecionadas para avaliagdo do acabamento da superficie
antes e depois da corrosao

RACE® HYFLEX®
1% 2,5% 1% 2,5% TOTAL
MILIMETRO
(mm) A D A D A D A D
1 3 3 3 3 3 3 3 3 24
2 3 3 3 3 3 3 3 3 24
3 3 3 3 3 3 3 3 3 24
TOTAL 9 9 9 9 9 9 9 9 72

A —antes da corrosdao D — depois da corrosao
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Essas imagens foram inseridas no programa Power Point sem a
legenda original de identificagdo, numeradas aleatoriamente para avaliagdo e
projetadas num monitor para 06 avaliadores (02 professores de Endodontia e 04
alunos de pés-graduagdo de Endodontia), que foram orientados e calibrados com
imagens padrao correspondentes as Figuras 4.4 a 4.6.

Cada avaliador recebeu uma planilha (Apéndice A) com os critérios
para avaliacdo das imagens com aumento final de 640x do original, atribuindo os
seguintes valores ordinais de escores: (0) auséncia de alteracdo; (1) presenca de
poucas alteracdes; e (2) presenca de muitas alteracdes.

Os critérios utilizados para a avaliagao foram:

a) Borda
b) Ranhura

¢) Microcavidade
d) Rebarba

e) Material depositado
f) Mancha

g) Sulco

h) Filamento

Figura 4.4 — Imagem obtida em detector de elétrons secundarios de uma lima no MEV com auséncia
de alteragdes correspondente ao escore 0
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Rebarba ‘ Microcavidade

o

Figura 4.5 — Imagem obtida em detector de elétrons secundarios de uma lima no MEV com alteragbes
correspondente ao escore 1

Mancha

Borda alterada

Figura 4.6 — Imagem obtida em detector de elétrons secundarios de uma lima no MEV com alteragbes
correspondente ao escore 2

Os resultados das planilhas individuais foram agrupados em uma
planilha totalizadora respeitando a categoria do avaliador.

Os dados obtidos foram tabulados e submetidos aos testes estatisticos
pertinentes: de Friedman para a verificagdo da uniformidade entre os avaliadores; de
Wilcoxon para os dados pareados e Mannn-Whitney para avaliagcdo comparativa das

limas antes dos testes.
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5 RESULTADOS

Os resultados obtidos foram:

5.1Ensaio eletroquimico de polarizacao potenciodinamica ciclica para
determinar a resisténcia a corrosao (EPPC)

A fotomicrografia obtida em detector de elétrons retroespalhados da
lima Hyflex® antes do ensaio de corrosdo mostra e identifica duas regides distintas:

(1) matriz; e (2) material depositado (Figura 5.1). Essas regides foram submetidas a

andlises quimicas qualitativas elementares por EDS (Espectroscopia de Energia
Dispersiva) para caracterizar a superficie metalica e o material orgénico depositado
sobre a mesma.

Figura 5.1 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons retroespalhados em MEV da lima Hyflex®

antes do ensaio de corrosdo com 1500x mostrando: (1) Matriz e (2) Material depositado

No espectro da andlise por EDS correspondente a matriz (1),
identificou-se os elementos quimicos titanio e niquel como sendo os principais da

composicao da liga (Figura 5.2 A). J& no material depositado (2), detectou-se

elementos quimicos como: cloro (ClI), titanio (Ti), potassio (K), silicio (Si), sédio (Na),



49

oxigénio (O), niquel (Ni) e enxofre (S) indicando uma possivel contaminag¢ao da lima

por residuos do processo de limpeza apoés a fabricagdo da lima (Figura 5.2 B).
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Figura 5.2 — Espectro da andlise por EDS da lima Hyflex® antes do ensaio de corrosdo: (A) Matriz e
(B) Material depositado

A Figura 5.3 mostra a fotomicrografia obtida em detector de elétrons
retroespalhados da lima Hyflex® apds o ensaio de corrosdo em solugdo de NaClO
1%. Observa-se uma degradacao metdlica significativa e ainda apresenta produtos
sobre esta superficie com numero atémico menor que o do metal (regides escuras).

Como resultado da analise quimica (EDS) feita nas regides 1 e 2, tem-
se: em (1) presenca somente de Ti e Ni (Figura 5.4 A); e em (2) presenca de ClI, Ti,
Ni e Na sugerindo uma contaminacdo da lima pelos componentes do eletrélito —

NaClO (Figura 5.4 B).
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Figura 5.3 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons retroespalhados em MEV da lima Hyflex®
apds o ensaio de corrosdo em solugdo de NaClO 1%, com identificagdo das regides das
regides (1) e (2) com 1500x
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Figura 5.4 — Espectro da analise por EDS apés o ensaio de corrosao em solugéo de NaClO 1%: (A)
Regiao 1 e (B) Regiao 2

A Figura 5.5 mostra a fotomicrografia obtida em detector de elétrons
retroespalhados em MEV da lima Race® antes do ensaio de corrosao e identificagao

de duas regides distintas para a realizagao da analise por EDS.
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Pela analise, verificou-se: (1) presengca de Ti e Ni caracterizando a
matriz — resultado semelhante ao da lima Hyflex® (Figura 5.6 A) e (2) presenga de

elementos como ClI, Ti, K, célcio (Ca), Ni, Na e S resultantes do processo de limpeza
e/ou eletropolimento (Figura 5.6 B).

Figura 5.5 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons retroespalhados em MEV da lima Race®
antes do ensaio de corrosao com 1500x mostrando: (1) Matriz e (2) Material depositado
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Figura 5.6 — Espectro da analise por EDS antes do ensaio de corrosdo: (A) Matriz e (B) Material
depositado

A Figura 5.7 representa a lima Race® apés o ensaio de corrosdo em

solucdo de NaClO 2,5% e identificacao de duas regides.
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Figura 5.7 — Fotmicrografia obtida em detector de elétrons retroespalhados em MEV da lima Race®
apds o ensaio de corrosdao em solugao de NaClO 2,5%, com identificacao das regides
(1) e (2) com 1500x

Pela andlise por EDS para as duas regides identificadas, regido 1 e 2,
os espectros confirmam a presenca dos mesmos elementos existentes antes das

limas serem submetidas ao ensaio (Figuras 5.8 A e B).
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Figura 5.8 — Espectro da anélise por EDS ap6s o ensaio de corrosdo em solugdo de NaClO 2,5%: (A)
Regido 1 e (B) Regiao 2
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A Figura 5.9 apresenta um resumo dos resultados obtidos com o
levantamento das curvas de polarizagdo. Sdo 10 (dez) curvas para cada condicao,
totalizando 40 ensaios.
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SS



56

Particularmente, para as limas Hyflex®, observou-se, durante o
levantamento das curvas de polarizagédo, que, ao serem atingidas as densidades de
corrente proximas de 10 A/cm?, era visivel o destacamento de particulas pretas das
limas que se depositavam rapidamente no fundo da célula de corrosdo (Figura 5.10).

Figura 5.10 — Lima Hyflex® durante o ensaio de corroso evidenciando o destacamento de particulas

5.2Ensaio para determinar a qualidade do acabamento superficial das limas

Na fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV
da lima Hyflex®, antes de ser submetida ao ensaio de corrosdo, nota-se uma
superficie ndo polida, com presenca de ranhuras, manchas e materiais depositados
(Figura 5.11).
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Figura 5.11 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV da lima Hyflex®
antes do ensaio de corrosdo em 215x

Apb6s o ensaio de corrosdo em solugdo de NaClO 1%, verificaram-se
alteracdes estruturais na lima com a presenca de microcavidades e manchas (Figura
5.12).

Figura 5.12 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV da lima Hyflex®
apds o ensaio de corrosdao em solugao de NaClO 1% em 215x

A lima Hyflex®, antes e apds o ensaio de corrosdo em solugédo de
NaClO 2,5% e representacdo do segundo e terceiro segmentos dos 3 mm finais da

lima, confirma um ataque maior a superficie (Figura 5.13).
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Figura 5.13 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV da lima Hyflex®
com 215x: (A) e (C) segundo e terceiro segmento dos 3 mm finais da lima, antes do
ensaio de corrosao; (B) e (D) segundo e terceiro segmento dos 3 mm finais da lima
apos o ensaio de corrosdao em solugao de NaCIlO 2,5%

A lima Race®, antes de ser submetida ao ensaio de corrosio, evidencia
uma superficie mais polida e com poucas irregularidades (Figura 5.14).
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Figura 5.14 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV da lima Race®
antes do ensaio de corrosao com 215x

A lima Race®, apds o ensaio de corrosdo em solucdo de NaCIO 1%,
mostra uma superficie ainda mais limpa, regular e polida com remogao das poucas

alteracoes presentes antes de ser submetida ao ensaio (Figura 5.15).

Figura 5.15 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundarios em MEV da lima Race®

ap0ds o ensaio de corrosdo em solugao de hipoclorito de sédio 1% com 215x

As Figuras 5.16 A e B mostram as alteracdes da lima Race®, antes e
apos, respectivamente, no ensaio de corrosdo com NaClO 2,5%.
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Figura 5.16 — Fotomicrografia obtida em detector de elétrons secundérios em MEV da lima Race®com
215x: (A) antes do ensaio de corrosao; (B) apds o ensaio de corrosdo em solugao de
NaClO 2,5%

Nota-se que o grau de intensidade da degradagédo € maior em relagéao
a causada pelo NaCIO 1%, porém menor ao compara-la & imagem da lima Hyflex®
para a mesma concentracao da solugéo (NaClO 2,5%).

Pela avaliagcdo comparativa entre os pds-graduandos e os docentes na
avaliacdo das imagens em MEV nas limas Hyflex®, nao houve diferenca significativa
no ensaio de corrosdao em solugdo de NaClO 1%; ja na concentracdo de 2,5%
ocorrem diferencas significativas em microcavidades e manchas. Para as limas
Race® ha diferenca significativa no material depositado quando do uso do NaClO a
1%, enquanto verificam-se diferencas significativas com NaClO 2,5% nos itens
ranhuras, rebarbas e material depositado (Tabela 5.1).

O conjunto das avaliacdes feitas pelos pés-graduandos foi submetido a
uma verificagdo de uniformidade através do Teste de Friedman, havendo diferenga
significativa somente entre os mesmos (Tabelas 5.2 e 5.3). Ja entre os 2 (dois)
docentes, ndo houve diferenga significativa nas avaliagdes (Tabela 5.4).

Ao comparar limas Race® e Hyflex® antes do ensaio de corrosdo, os
itens que apresentaram uma diferenca significativa considerando a Moda obtida
foram borda, ranhuras, microcavidades e material depositado (Tabela 5.5).

Em uma comparacéo feita dos itens de analise das limas antes e apds
a realizacado do ensaio de corrosdao em solucao de NaClO 1% e 2,5%, observou-se
que somente a lima Hyflex® apresentou alteracées significantes para as duas
concentragdes. Para o ensaio em solucdo de NaClO 1%, os itens foram borda e
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rebarbas, j& para a concentracdo de 2,5%, os itens foram borda, ranhuras,
microcavidades e rebarbas. Por outro lado, a lima Race® ndo mostra diferencas
significantes em ambas as concentragdes de NaClO (Tabela 5.6).

A Tabela 5.7 compara as limas em Race® e Hyflex® apés serem
submetidas a corrosdo em solugdo de NaClO a 1% e 2,5% em relacdo aos itens
analisados. Ha diferenca significativa nos itens borda, ranhuras, microcavidades,
rebarbas e material depo