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Resumo da Dissertagdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos
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ESTUDO DO COMPORTAMENTO MECANICO IN VITRO DE DOIS
COMPOSITOS RESTAURADORES ODONTOLOGICOS CONTENDO
NANOPARTICULAS

Aline Demenciano Costa

Fevereiro/2007

Orientador: Fernando Luiz Bastian

Programa: Engenharia Metalurgica e de Materiais

O presente estudo teve como objetivo comparar in Vvitro o comportamento
mecanico de dois compositos odontoldgicos nanoparticulados — Ice® (SDI) e Point 4®
(Kerr). As amostras foram polimerizadas de acordo com os fabricantes. A
microestrutura foi caracterizada qualitativamente por microscopias eletronica de
varredura e de forga atdmica. Para tal caracterizagdo, tratamentos superficiais quimicos
utilizando saliva artificial e HNO; foram usados com a proposta de expor as particulas
de refor¢o, melhorando sua visualizacdo. Além disso, a elimina¢do da matriz organica,
através de queima, foi utilizada para visualizar as particulas tridimensionalmente em
MEV. O teste de microdureza Vickers foi realizado com trés amostras (4x8x30 mm”) de
cada material (15 indentacdes). Para o ensaio de compressdo, seis amostras cilindricas
de cada composito (4 mm de diametro e 6 mm de altura) foram feitas e calculou-se o
limite de resisténcia, a deformagdo ¢ o mddulo de elasticidade. No ensaio de desgaste
esfera sobre placa utilizou-se seis amostras (4x8x30 mm®) de cada material e foi do tipo
abrasdo de trés corpos, sendo o terceiro corpo uma suspensao abrasiva de creme dental
com agua destilada. Os dados foram analisados estatisticamente utilizando ANOVA.
Conclui-se que o lce® apresentou valores superiores de dureza, desgaste ¢ modulo de
elasticidade. Este material possui uma microestrutura mais bem dispersa e bimodal.
Embora as particulas nanométricas de ambos sejam esferoidais, o Ice® tem suas maiores
particulas irregulares em forma de placas, enquanto que o Point 4%, equiaxiais.
Me¢étodos de quantificacdo de distribuigdo de tamanho de particulas sdo sugeridos para

trabalhos futuros.
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IN VITRO STUDY ON THE MECHANICAL BEHAVIOR OF TWO
ODONTOLOGICAL RESTORATIVE COMPOSITES WITH NANOPARTICLES

Aline Demenciano Costa

February/2007

Advisor: Fernando Luiz Bastian
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The objective of the present study was to compare the in vitro mechanical
behavior of two nanoparticulated odontological composites - Ice® (SDI) and Point 4®
(Kerr). The samples were polymerized according to the manufacture’s instructions. The
microstructure was qualitatively characterized by SEM — Scanning Electron Microscope
and AFM — Atomic Force Microscope. For this characterization, chemical surface
treatments using artificial saliva and HNO3; were used aiming to expose the particles,
improving their visualization. Besides that, the organic matrix elimination, through its
burning, was used to visualize tridimensionally the particles using SEM. Microhardness
Vickers tests were performed in three samples (4x8x30 mm’) of each material (15
indentations). For compression tests, six cylindrical samples for each composite (4 mm
diameter and 6 mm high) were made and the tensile strength, deformation and elasticity
modulus were calculated. Six samples (4x8x30 mm®) of each material were subjected to
over plate ball cratering tests of the type three wear body test, the third body being a
suspension of tooth paste in distilled coater. The data was statistically analyzed using
ANOVA. It was concluded that Ice® showed higher values of hardness, wear and
elasticity modulus. This material has a more dispersed and bimodal microstructure.
Although the nanoparticles materials are spheroidized, Ice® has larger irregular particles
in shape of plates, while Point 4° has more equiaxial particles. Quantification methods

of size distribution are suggested for future studies.
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1. Introducdo

Conceitos estéticos tém sido particularmente importantes na conducdo do
desenvolvimento de materiais dentarios nos ultimos tempos. A cada ano, mais e mais
dentistas e pacientes estdo buscando materiais que possam substituir o amalgama e
outros metais enquanto mantém a cor € o brilho tdo préximo quanto possivel do dente
natural (OREFICE et al., 2003). Os compésitos restauradores diretos surgiram a fim de
suprir esta necessidade.

Inicialmente, estes materiais eram utilizados para restaurar dentes anteriores.
Porém, com o aumento do apelo estético, os compdsitos restauradores diretos passaram
a ser aplicados em dentes posteriores, onde a carga mastigatoria ¢ significativamente
maior, exigindo grande resisténcia mecanica desses materiais. Nesta época, falhas
comuns como fratura e desgaste excessivo ocorriam freqiientemente.

O material restaurador dentario ideal, bioldgica, estética e mecanicamente,
continua a ser um dos grandes objetivos dos pesquisadores de materiais dentéarios e
também dos dentistas clinicos. O critério padrdo para analisar a qualidade das
restauragdes poderia ser considerado o desempenho destas restauragdes ao longo do
tempo na cavidade oral. Porém, ha dificuldade em se quantificar os resultados de
desempenho real na boca. Sendo assim, testes laboratoriais sao eficientes indicadores do
desempenho clinico e tém beneficios praticos.

Ha algumas evidéncias tedricas e experimentais que enfatizam o papel das
particulas de preenchimento em aperfeicoar o compdsito em relagdo as propriedades
mecanicas. Com isso, o alvo dos pesquisadores ¢ a microestrutura cada vez mais
refinada em termos de dispersdo (arranjo), tamanho, geometria e fragdo volumétrica das
particulas (TURSSI et al., 2005).

O prefixo grego nano ¢ usado para designar uma unidade de medida, o nandmetro,
que equivale a um milionésimo do milimetro. A nanotecnologia pode ser definida como
a tecnologia dos materiais, processos e produtos cujas dimensdes criticas estdo na faixa
de 0,1 a 150 nm (SILVA, 2003; SCHIMDT et al., 2002). Esta tecnologia esta presente
em diversos compositos odontologicos restauradores modernos. Catalogos de diversos
fabricantes prometem materiais com Otima estética e de alto desempenho mecanico.
Porém, as ilustracdes com fotomicrografias, além de ndo indicar a escala de tamanho,
algumas vezes mostram imagens pouco nitidas, impossibilitando a interpretacdo das

mesmas com relagao ao contorno, forma e tamanho das particulas.



Nao existe de fato uma metodologia de preparagdo de amostra para visualizagao
destes materiais. Aumentos abaixo de 20.000 vezes em Microscopia Eletronica de
Varredura ndo deixam claro a forma destas particulas isoladamente. Além disso, a
presenca da matriz polimérica mascara a tridimensionalidade destes componentes.

A inser¢do destas particulas na matriz polimérica, durante o processamento do
material, ainda ¢ o grande questionamento dos pesquisadores. Particulas nanométricas
possuem grande energia superficial e isto favorece sua aglomeragdo com outras na
tentativa da diminui¢do da energia total do sistema. Os aglomerados, por sua vez,
dificultam a penetragdo de matriz entre as particulas no momento da mistura das fases.
Isto causaria a formagdo de vazios (em areas onde o mondmero nao penetrou) que
funcionariam como concentradores de tensdo para futuras falhas.

Compositos reforcados com particulas possuem uma resisténcia maior quanto
maior for a fracdo volumétrica destes componentes de refor¢o. Contudo, quanto menor
forem as particulas, menor serd sua capacidade de inser¢do na matriz quando
comparadas com particulas maiores, pois a area de superficie (que devera estar aderida a
matriz) ¢ maior quanto menor for o tamanho das particulas para o mesmo volume
analisado. As particulas da segunda fase que possuem uma distribuicdo de tamanho
bimodal com diferengas maiores entre o maior e o menor tamanho predominante
apresentam melhor empacotamento, isto €, as particulas menores tendem a se localizar
entre as maiores, e desta forma um maior volume de particulas ¢ inserido e ocorre uma
menor distancia entre as particulas (DEUK YONG LEE et al., 2003).

Reportando esta linha de raciocinio para os compositos odontoldgicos, os
materiais classificados como hibridos sdo aqueles compostos por particulas com pelo
menos dois tamanhos predominantes. Sendo assim, os compodsitos restauradores
odontologicos nanohibridos sdo 0s que apresentam na sua composi¢do particulas tanto
na escala nanométrica quanto na micrométrica (distribui¢ao bimodal).

Os materiais estudados, Ice® (SDI) e Point 4® (kerr), sio compdsitos restauradores
odontologicos que possuem nanoparticulas em sua composicao e sdo classificados como
nanohibridos. O objetivo do estudo foi analisar o comportamento mecanico destes
compdsitos quando submetidos ao desgaste, a dureza e a tensdes de compressdo.
Através de uma cuidadosa analise microestrutural, dados de fragdes volumétricas e
densidade além de fotomicrografias em Microscopio Eletronico de Varredura e
Microscopio de Forga Atomica foram utilizados para melhor entender e correlacionar os

resultados encontrados com a microestrutura dos compdsitos.



2. Revisao Bibliografica

2.1. Materiais Compositos

A classificacdo dos materiais esta baseada principalmente na composi¢do quimica
e na estrutura atdmica, € a maioria dos materiais se encaixa em uma das trés
classificagdes basicas: metais, ceramicos e polimeros (CALLISTER, 2002).

As combinagdes das propriedades dos materiais foram, e ainda estdo sendo
ampliadas através do desenvolvimento de materiais compo6sitos. De uma maneira geral,
pode-se considerar um compdsito como sendo qualquer material multifdsico que exiba
uma proporgao significativa das propriedades de ambas as fases que a constituem. E
projetado para mostrar uma combinacdo das melhores caracteristicas de cada um dos
materiais que o compde através do principio da acdo combinada (CALLISTER, 2002).

Nao se sabe exatamente quando os humanos descobriram os compositos. Porém
existem diversos exemplos destes materiais na natureza. Por exemplo, a madeira
consiste em fibras de celulose resistentes e flexiveis, que sdo envolvidas e mantidas
unidas por meio de um material mais rigido chamado de lignina. Também, os ossos dos
mamiferos sdo compositos constituidos de fibras colagenas em camadas, orientadas em
uma matriz de fosfato de calcio (CALLISTER, 2002; CHAWLA, 1997; GIBSON,
1994).

Além destes compositos naturais existem diversos outros materiais de engenharia
que sdo compositos de uma maneira geral e que tém sido usados ha bastante tempo.
Asfalto misturado com areia e fibras de vidro com resina sdao exemplos comuns. Pode-
se chegar a conclusdo que a idéia dos materiais compositos ndo ¢ tao recente. Contudo,
um grande marco na origem de uma disciplina distinta de materiais compdsitos teve
inicio apenas nos anos sessenta do século passado (CHAWLA,1997).

Segundo CHAWLA (1997), os compdsitos sdo materiais que satisfazem as
seguintes condigdes:

1. Eles sdo fabricados;

2. Consistem em dois ou mais materiais distintos fisica ou quimicamente,
convenientemente arranjados ou distribuidos em fases, com uma interface de separagao;

3. Possuem caracteristicas que ndo podem ser retratadas por nenhum dos

componentes cm separado‘



Muitos materiais compositos sdo formados por apenas duas fases: uma chamada
de matriz, a qual ¢ continua e envolve a outra fase, chamada de fase dispersa. Como ja
foi dito, as propriedades dos compositos sdo uma funcdo das propriedades das fases
constituintes, suas quantidades relativas e a geometria da fase dispersa. A geometria da
fase dispersa, nesse contexto, significa a forma, o tamanho, a distribui¢do e a orientagdo
da mesma (CALLISTER, 2002).

Um esquema simples de classificagdo dos materiais compdsitos consiste em trés
divisdes principais — reforcados com particulas, refor¢ados com fibras e compositos
estruturais. A diferenga basica entre a fase dispersa, a particula e a fibra ¢ que a primeira
ndo possui nenhum eixo predominante e tende a ser equivalente em suas dimensdes. Ja
as fibras possuem razdo elevada entre o comprimento e o diametro (CALLISTER,

2002).

2.1.1. Matrizes

Polimeros, metais e ceramicas sdao usados como materiais de matriz em
compositos, dependendo de exigéncias especificas. A matriz envolve a fase de reforgo,
formando uma unidade estrutural, transfere e distribui a carga aplicada para as fibras e,
em diversos casos, contribui com algumas propriedades essenciais como ductilidade,
tenacidade ou isolamento elétrico. Uma interface onde hé forte adesdo entre a segunda
fase (particula ou fibra) e a matriz ¢ obviamente desejdvel para maximizar a
transferéncia da tensdo de uma matriz fraca para o refor¢o mais forte. Por isso, a matriz
deve ser capaz de desenvolver uma ligagdo mecanica ou quimica com a segunda fase.
Uma compatibilidade quimica deve existir entre estas duas fases para que ndo ocorram
reacdes indesejaveis nas interfaces (GIBSON, 1994).

Segundo CALLISTER (2002), a fase matriz possui trés principais fungoes:

1- Interliga os componentes da segunda fase e atua como um meio através do
qual uma tensdo aplicada externamente ¢ transmitida e distribuida para as
fibras ou particulas. Apenas uma propor¢do muito pequena da carga aplicada
¢ suportada pela matriz;

2- Protege as fibras individuais contra danos superficiais, como resultado da

abrasdo mecanica ou de reagdes quimicas com o ambiente.



3- Em virtude de sua relativa maciez e plasticidade, previne a propagacdo de
trincas frageis de uma fibra para outra. Em outras palavras, a fase matriz
serve como uma barreira contra propagac¢ao de trincas.

Os polimeros sdo, indiscutivelmente, os mais utilizados como matriz em
compositos modernos (GIBSON, 1994).

Polimeros sdo estruturalmente muito mais complexos que metais ou ceramicos.
Além disso, possuem densidade e mddulo de elasticidade e temperatura limite de uso
baixos. Exposi¢des prolongadas a luz ultravioleta e alguns solventes podem causar a
degradagdo polimérica. Devido a predominancia da ligacao covalente, polimeros sdo, na
maioria das vezes, maus condutores de calor e eletricidade. Estruturalmente os
polimeros sdo moléculas com extensa cadeia e, por isso sdo chamadas de
macromoléculas. Os dtomos de carbono sdo unidos por ligagdo covalente. O processo
de obtencdo de longas moléculas a partir de pequenas cadeias ¢ chamado de
polimerizacao, isto ¢, polimerizacdo € o processo no qual varias unidades repetitivas

(meros) se unem a fim de formar o polimero (CHAWLA, 1997).

2.1.2. Fases de Reforco

CALLISTER (2002) classifica os materiais compositos em trés categorias
principais: refor¢ados com particulas, reforcados com fibras e os compdsitos estruturais.
Entretanto, o compdsito em estudo nesse caso é o reforcado com particulas. Sendo
assim, ha duas subclassificagdes: 0os compdsitos com particulas grandes e os compositos
reforgados por dispersao.

A distin¢do entre estas duas classificacdes estd baseada no mecanismo de reforco
ou aumento da resisténcia. O termo “grande” ¢ usado para indicar que as interagdes
particula-matriz ndo podem ser tratadas no nivel ou ponto de vista atobmico ou molecular
(CALLISTER, 2002).

Nos compositos reforcados por particulas grandes, estas podem ter uma grande
variedade de geometrias, porém elas devem possuir dimensdes semelhantes em todas as
direcdes (eixos iguais). Para que ocorra um refor¢o eficaz, as particulas devem ser
pequenas e devem estar distribuidas por igual ao longo de toda a matriz. Além do mais,
a fragdo volumétrica das duas fases influencia o comportamento: as propriedades
mecanicas sdo melhoradas com o aumento do teor do material particulado

(CALLISTER, 2002).



Para a maioria desses compositos, a fase particulada ¢ mais dura e mais rigida do
que a matriz. Estas particulas de refor¢o tendem a restringir o movimento da fase matriz
na vizinhanga de cada particula e sdo responsaveis por suportar uma fragdo da carga

(CALLISTER, 2002).

2.1.3. Compositos Reforgados com Nanoparticulas:

Atualmente, as nanoparticulas vém sendo cada vez mais utilizadas como fase
dispersa em compoésitos poliméricos. Esses compoésitos oferecem propriedades
mecanicas, elétricas, Oticas e térmicas unicas, induzidas pela presenca dessas
nanoparticulas, sua interacdo matriz/fase dispersa e seu estado de distribuicdo. Em
muitos casos essas melhorias sdo alcangcadas com uma concentragdo relativamente baixa
de fase dispersa, sendo benéfico tanto para as propriedades mecanicas, como para a
processabilidade e aparéncia do produto final (SHI et al., 2004). Além dessas melhorias
nas propriedades mecanicas, pode-se citar a melhoria nas propriedades oOticas, pois
espalham melhor a luz, reduzindo a transmitancia do composito.

Em materiais compositos de matriz polimérica, as particulas variam de 1-10 pm
ou até mais micrometros, fato que aumenta a dureza do material e sua resisténcia sob
certas condi¢des de tensdo. Contudo, a adigdo de particulas maiores leva a alguns
efeitos negativos em propriedades importantes como a resisténcia ao impacto. Uma
provavel solugcdo para esse problema seria a aplicagdo da nanotecnologia, com
utilizagdo de fase dispersa em escala nanométrica.

A questdo ainda ¢é: de que forma estas nanoparticulas devem ser inseridas para que
se tenha pleno desempenho das mesmas, e como elas alteram as propriedades destes
compositos (WETZEL et al., 2003; BAUER et al., 2003; ZHANG et al., 2002).

Segundo SHI et al. (2004), ¢ extremamente importante que as nanoparticulas
recebam tratamento prévio a sua inser¢ao na matriz polimérica para que a tendéncia a
aglomeragdo seja atenuada. Somente dessa forma pode-se alcangar um desempenho
pleno do produto final. De acordo com o autor, uma outra técnica de inser¢do de
monodmeros, de dimensdes mindsculas, seria capaz de quebrar os nanoaglomerados de
particulas pela penetragdo facil destes monomeros, fazendo separagdo e reagao com as
nanoparticulas dentro e fora dos aglomerados. Desta forma, ndo s6 o aglomerado seria

quebrado, mas também a adesdo na interface matriz/fase dispersa seria aprimorada.



J& a maneira pela qual pequenas particulas s3o capazes de melhorar as
propriedades dos materiais pode ser explicada através do grande aumento da area de
superficie especifica. Mantendo-se o volume de fase dispersa constante, consegue-se
aumentar em 100 vezes o nimero absoluto de particulas se o tamanho das mesmas for
dividido por 10, por exemplo, de 1 um para 100 nm. Esse aumento da area superficial
produz um material com novas caracteristicas, determinadas pelas interagdes na
interface, oferecendo propriedades Uinicas e uma nova classe de material (WETZEL et

al., 2003; SHI, ZHANG et al., 2004; ZHANG et al., 2002).

2.2. Compositos Odontologicos

A ciéncia dos materiais dentarios tem a necessidade de acompanhar, conhecer e
apreciar certas consideracdes bioldgicas que estdo associadas com a selecdo e uso dos
materiais a serem empregados na cavidade bucal, a fim de assegurar que a saude dos
tecidos orais sera preservada ou restaurada. Num sentido amplo, um biomaterial ¢
qualquer substancia que pode ser usada por qualquer periodo de tempo, como parte de
um sistema que objetiva o tratamento ou a reposi¢do de qualquer tecido, 6rgdo ou
funcdo do corpo. Do ponto de vista geral, os materiais dentdrios se enquadram na
defini¢ao de biomateriais, ¢ sua biocompatibilidade, no que se concerne aos tecidos
orais, ¢ um parametro que deve ser considerado para sua formula¢do e uso
(ANUSAVICE, 1998).

Conceitos estéticos tém sido particularmente importantes em guiar o
desenvolvimento de materiais dentdrios nos ultimos anos. A cada ano mais e mais
dentistas e pacientes estdo buscando materiais que possam substituir amalgamas e
outros metais enquanto mantém a cor e o brilho tdo préximo quanto possivel dos dentes
naturais. Estas necessidades levam ao uso de compositos poliméricos em aplicagdes
odontologicas (OREFICE et al., 2003).

Compdsitos odontologicos contém uma mistura de uma matriz resinosa organica
macia com particulas inorganicas ceramicas duras. Outros componentes sdo incluidos
para aumentar a eficicia desta combinacdo e dar inicio a polimerizagdo. A matriz
resinosa ¢ composta por monomeros, um sistema iniciador, estabilizadores e pigmentos.
O preenchimento inorgéanico consiste em particulas de vidro, quartzo e silica coloidal. A

matriz e as particulas sdo unidas através de um agente de unido (silanos). O desempenho



dos compdsitos resinosos depende destes componentes basicos (FERRACANE et
al.,1986).

As primeiras resinas autopolimerizdveis foram introduzidas na Alemanha por
volta de 1934 e tiveram um incremento no seu uso durante a II Guerra Mundial.
Entretanto, careciam de estabilidade de cor, apresentavam um grau elevado de
contragdo de polimerizacao. Paffernbargger, em 1940, adicionou uma carga a resina
acrilica com a finalidade de diminuir a contracdo ¢ aumentar sua resisténcia mecanica.
Em 1951, Knok e Gleen, baseados em Paffernbargger, juntaram 15% de silicato de
aluminio a resina acrilica, obtendo o que chamaram de resina composta. Este material
ndo obteve sucesso, pois o silicato de aluminio funcionava como uma cunha na resina
acrilica, fraturando-a com facilidade (BARATIERI, 1992).

A grande revolucdo neste campo ocorreu por volta de 1960, quando Bowen, apods
varias pesquisas, juntou a resina epoxica com a resina acrilica, obtendo o Bis-GMA.
Uma carga inorganica unida a matriz através de uma agente de unido (silano) foi
adicionada, com o objetivo de melhorar as propriedades fisicas e mecanicas deste
material (BARATIERI, 1992; BOWEN, 1962).

Os compositos odontoldgicos atuais ainda sdo baseados na formulagdo de Bowen,
com algumas modificagdes. A matriz resinosa € a parte quimicamente ativa € possui
mondmeros que vao estabelecer ligagdes cruzadas no momento da polimerizacao
conferindo resisténcia ao material. E comumente constituida pelo Bis-GMA (Bisfenol-
A glicidil metacrilato) ou UDMA (uretano dimetacrilato). Existem ainda diluentes como
o TEG-DMA (Trietileno glicidil dimetacrilato) ou EDMA (Etileno glicol dimetacrilato)
que reduzem a viscosidade, porém aumentam a contragao de polimerizagdo. Ainda ha
um inibidor de polimerizagdo para garantir vida util mais longa, e o mais utilizado ¢ a
hidroquinona. Mas hoje em dia j& existem compoOsitos com outros tipos de matrizes,
devido a constante busca por parte dos fabricantes por materiais cada vez melhores
(ANUSAVICE, 1998).

Segundo CHAIN et al. (2001), os iniciadores de polimerizagdo sdo agentes
quimicos que, quando ativados ou excitados ddo inicio ao processo de polimerizacao.
Nos compositos odontolégicos fotopolimerizaveis, os iniciadores sdo as
canforoquinonas ou outras diquinonas, que quando excitadas por uma luz visivel de
comprimento de onda que varia entre 420 e 550 nm, iniciam o processo de cura.

Compositos odontologicos fotopolimerizaveis possuem a vantagem de conferir

boa estética para restauragdes posteriores e sdo capazes de aderir as estruturas dentarias.



O uso destes materiais para restaurar dentes posteriores tem aumentado
significativamente nos ultimos anos. Como uma alternativa ao amalgama (mistura de
mercurio com pos de outros metais como prata, cobre e outros), a aten¢do inicial para a
inser¢ao de compositos em dentes posteriores teve seu sucesso limitado devido somente
as insuficientes propriedades mecanicas. Resisténcia ao desgaste inadequada, resultando
em uma perda da forma anatomica segundo a abrasdo mastigatoria e atri¢do, fratura no
interior do corpo das restauracdes e margens e infiltracdo marginal devido a contracdo
de polimerizagdo sdo as causas mais comuns de falhas em restauragdes posteriores com
compdsitos. Estes defeitos tém sido amplamente superados nos ultimos anos. Melhoras
nas propriedades dos materiais juntamente com suas performances clinicas positivas
encorajam a continuidade do uso dos compdsitos em restauracdes posteriores como uma
alternativa viavel ao amalgama (MANHART et al., 2000).

A matriz sdo incorporadas particulas de carga (por¢do inorganica) para melhorar
as propriedades fisicas do material, possibilitando: diminui¢do da contragdo de
polimerizacdo e aumentando a resisténcia ao desgaste. SO que hd um limite, pois pode
prejudicar a funcdo estética. As cargas mais utilizadas sdo: quartzo, silica coloidal, vidro
de fluorsilicato de aluminio, além de bario e estroncio (proporcionam radiopacidade)
(MAIA & PEREIRA, 2005).

O tamanho das particulas vem tendo uma atencdo maior na caracterizacdo dos
tipos de compositos odontologicos. Uma importante caracteristica € a area de superficie
das particulas. Quanto menor forem as particulas, maior serd a area de superficie para
um mesmo volume de particulas analisado. Para se conseguir uma grande proporcao
volumétrica de particulas, uma ampla distribuicdo de tamanho de particulas deve estar
presente (JONES, 1998).

MOHSEN & CRAIG (1995) e LIM et al. (2002) sugeriram que a dispersdo das
particulas na mistura dos mondmeros envolve a molhabilidade da superficie da particula
pelo monomero, a dispersao de particulas e estabilizacdo das mesmas.

O agrupamento em cachos das particulas de preenchimento é um dos fatores
prejudiciais ao desempenho de compositos reforcados por particulas. Este agrupamento
pode ser gerado durante o processamento e estes aglomerados apresentam uma ligacdo
fraca entre a particula e a matriz (LIM et al., 2002).

Muitos compdsitos microparticulados contém algumas porgdes de matriz e

particulas pré-polimerizadas inseridas na matriz (clusters). Contudo, ainda existem



compositos dentarios microparticulados homogéneos como o Concept® (Ivoclair) e
Perfection® (Den-Mat) disponiveis comercialmente (LIM et al., 2002).

Para a caracterizagdo dos compositos, um dado importante ¢ a propor¢ao das duas
fases. Na maioria dos casos, ¢ dada a porcentagem em peso das particulas. Este dado
ndo ¢ tdo valioso, pois existem particulas de diversas composicdes, que apresentam
densidades distintas, as quais variam de material para material. Por esta razdo, a
informagao ideal ¢ a porcentagem volumétrica dos componentes do composito (JONES,
1998).

Nas ultimas décadas o tamanho das particulas de preenchimento em compositos
odontolégicos diminuiu consideravelmente, de 8-30 um em compdsitos tradicionais
para 0,7-3,6 um em compdsitos modernos, de particulas pequenas. Uma importante
razdo para a diminuicdo do tamanho das particulas ¢ a dificuldade encontrada no
polimento de particulas grosseiras. Rugosidades ou superficies opacas sdo resultados de
resisténcias mecanicas diferentes entre a matriz resinosa e as particulas ceramicas e,
quando o material era desgastado, particulas grandes desprendiam-se, um grande vale se
formava na superficie do material (na matriz). Como conseqiiéncia destes problemas,
compositos restauradores tradicionais, com particulas grandes, eram a origem do
aumento da retengdo de placa bacteriana e irritagdo gengival, sendo sensiveis ao
manchamento (VENHOVEN et al., 1996).

A quantidade, o tamanho e a distribui¢do das particulas influenciam amplamente
as propriedades fisicas e mecanicas dos compositos resinosos. Foi demonstrado que a
fragdo volumétrica das particulas se correlaciona diretamente com a resisténcia
mecanica, modulo de elasticidade, assim como a tenacidade a fratura do material
(MANHART et al., 2000).

Estudos de diversos pesquisadores tém demonstrado claramente a importante
funcdo que as particulas que contém agentes de unido (silanos), exercem em
determinados parametros como a resisténcia a fratura e resisténcia a abrasdo. Agentes
de unido melhoram a adesdo entre a fase polimérica e inorganica, conduzindo a uma
melhor transferéncia de esforgos (LIM et al., 2002).

Recentemente, microparticulas sem de pré-tratamento com agentes de unido tém
sido adicionadas aos compositos dentarios a fim de reduzir a tensdo da contracdo de
polimerizagio (CONDON & FERRACANE, 1998), porém esta adicio em nada

beneficia mecanicamente os compoésitos dentarios, pois contraria a condigdo para
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transmissdo eficiente de carga da matriz para as particulas, que ¢ a boa adesdo entre
matriz e particulas.

Um ponto importante na abrasdo de compdsitos ¢ a capacidade de realizar uma
transmissdo de esforcos eficiente nesta interface resina-particula. Esta transferéncia
pode ser otimizada com a melhora na adesdo desta interface e/ou pelo aumento da area
superficial das particulas. O silano ¢ o agente de unido responsavel por esta adesao. O
silano mais usado em compositos dentirios € o y-metacriloil-oxipropil-
trimetoxi-silano. A adesdo da superficie da particula inorganica ocorre via reagdes de
condensagdo entre os grupos silanol e as moléculas de silano hidrolizadas (LIM et al.,
2002; SODERHOLM & SHANG, 1993).

No estudo realizado por LIM et al. (2002), o efeito do agente de unido, silano, foi
irrelevante em compoésitos com baixos niveis de particulas. Ao contrario, para
compdsitos com altos teores de particulas, o efeito do agente de unido silano
demonstrou um efeito positivo na resisténcia ao desgaste.

Existe uma vantagem conseguida pelo refor¢o de matriz com particulas com boa
adesdo, que ¢ a de protecdo da matriz contra a abrasdo e a propagagdo de trincas em
compositos com altas taxas de particulas. Esta vantagem ndo ¢ observada quando as
microparticulas ndo estdo bem aderidas a matriz (LIM et al., 2002). Quando estas ndo
estdo bem aderidas, a propagacdo da trinca ocorre exatamente na interface particula-
matriz. Em contrapartida, quando as particulas estdo fortemente aderidas a fase continua
(matriz), elas funcionam como obstaculos a propagacao de trincas.

Durante o processo de silaniza¢do, multiplas camadas de moléculas de silano
formam filme que pode aderir fisicamente ou quimicamente a superficie das particulas.
A adesdo fisica das moléculas de silano pode enfraquecer o composito, pois pode haver
uma ligacdo nao muito forte entre as particulas e a matriz. Diferencas na deposi¢do do
silano poderiam resultar em diferencas significantes nas propriedades fisicas de
compositos dentais. Particulas contendo moléculas de silano condensadas podem formar
agrupamentos que ndo vao se tornar penetraveis pelos mondmeros de resina. O pior
caso ocorre quando ha agrupamentos de particulas formando grandes aglomerados.
Embora o espacamento entre as particulas no interior dos aglomerados seja muito
pequeno, o espagamento entre os aglomerados € relativamente grande. As propriedades
mecanicas dos aglomerados sdo relativamente baixas. Porém, particulas sem tratamento
de unido ndo sdo adequadas como fases de reforco, mesmo possuindo a vantagem de

ndo se aglomerarem (LIM et al., 2002).
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Os compositos odontoldgicos diretos apresentam um vasto campo de aplicagdo, de
maneira que dificilmente um dentista pode abrir mao de seu uso em sua atividade
cotidiana (HENOSTROSA, 2003).

Suas principais aplicagdes podem resumir-se em:
e Procedimentos preventivos;
e Restauracdes de caries;
e Reparo de diastemas;
e Caracterizacoes e tratamento de malformagdes dentarias;
e Facetas estéticas;
e Fixacdo de dispositivos ortodonticos;

e Niucleos de preenchimento.

2.2.1. Classificagdo

Os materiais compositos odontologicos sdao basicamente divididos entre
compositos restauradores (ou compositos diretos), que sdo usados incrementalmente
para preenchimento direto de cavidades sendo fotopolimerizaveis e compdsitos
indiretos ou protéticos que sdao externamente curados pelo uso de luz ou calor
(MATSUMURA, TANOUE et a.l, 2000).

Segundo CONCEICAO (2000), as resinas compoésitas podem ser classificadas
quanto ao tamanho das particulas inorganicas, existindo:

1-Macroparticulas: as particulas com tamanho entre 15 e 100 pum, sendo
denominadas convencionais.

2- Microparticulas: as particulas possuem tamanho médio de 0,04 um.

3- Hibridas: sdo compostas por macro e microparticulas com tamanho entre 1 ¢ 5
pm.

4- Microhibridas: sdo uma combinagdo entre microparticulas (0,04 micrémetros) e

particulas maiores de no maximo 2 pm, com tamanho médio de 0,6 e 0,8 um.

Também podem ser classificadas pelo grau de escoamento:
1- Resinas de alto escoamento (flow);
2- Médio escoamento (microhibrida e microparticulada);

3- Baixo escoamento (condensavel).
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KIM et al. (2002) fizeram um estudo a fim de classificar os compdsitos
odontolégicos em fungdo da morfologia das particulas e da quantidade relativa entre
particulas e matriz, e avaliar a influéncia e o efeito destes pardmetros na dureza,
resisténcia a flexdo, modulo de flexdo e tenacidade a fratura destes materiais. Os
compdsitos tém sido classificados de acordo com o tamanho e a quantidade de
particulas. Segundo estes autores, a morfologia das particulas ¢ outro fator importante
que deve ser investigado. Eles defendem que deve haver uma classificacdo por
morfologia de particula, pois a quantidade maxima de particulas possiveis de serem
inseridas na matriz depende da morfologia das particulas assim como estes dois fatores
juntos influenciam as propriedades mecanicas dos compoésitos odontologicos. Particulas
irregulares sdo mais dificeis de serem empacotadas assim como particulas esféricas
acomodam mais facilmente.

Segue a classificacdo proposta por KIM et al. (2002):

e  Particulas pré-polimerizadas;
e  Particulas irregulares;
e  Particulas pré-polimerizadas mais particulas irregulares;

° Particulas esféricas.

2.2.2. Composigao:

Os compositos odontolégicos modernos sdo formados basicamente por uma
matriz resinosa ¢ uma fase de reforco constituida por particulas inorganicas. Varias
substancias podem ser introduzidas nestes materiais para melhorar sua eficacia e
durabilidade. Sabemos ainda que um agente de unido ¢ sempre requerido com a
finalidade de fazer a unido entre matriz/fase de reforco, além de um ativador/inibidor
para promover a polimerizag@o da resina. Contém ainda pigmentos para se aproximar da
cor natural dos dentes e aditivos para estabilizar esta cor e prevenir polimeriza¢ao
prematura (PEYTON, 1975; CHAIN et al., 2001; ANUSAVICE, 1998).

Matriz Resinosa: constituida geralmente de mondmeros que sao diacrilatos

alifaticos ou aromaticos, sendo o Bis-GMA (bisfenol a glicidil éter dimetacrilato — e o
UDMA (uretano dimetil metacrilato) (Figura 1) ambos de altos pesos moleculares
(Tabela 1) os mais utilizados. A presenca de dois anéis aromaticos e o alto peso
molecular das moléculas de Bis-GMA faz com que este monOmero apresente baixa

molhabilidade e alta viscosidade e, com isso, reduza tanto a capacidade de incorporagdo
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de particulas quanto o grau de conversao dos mondmeros nos materiais compositos que
possuem esta molécula como parte de sua matriz organica (MONTE ALTO et al., 2006;
FERRACANE et al., 1986). Sendo assim, monomeros de baixo peso molecular como o
TEGDMA (trietileno glicol dimetacrilato) sdo adicionados & matriz organica para
reduzir a vicosidade e permitir o aumento da concentracdo das particulas (MONTE
ALTO et al., 2006). Outras matrizes organicas estio sendo desenvolvidas a fim de
atentar para a melhoria das propriedades destes materiais. UEDMA (uretano
dimetacrilato) ¢ um mondmero que apresenta uma longa cadeia linear sem anéis
aromaticos que lhe confere maior flexibilidade quando comparado com o Bis-GMA, e
consequentemente maior grau de conversdo (MONTE ALTO et al., 2006; RUYTER &
OYSAED,1987). Mondmeros ndo hidroxilados como Bis-EMA (bisfenol A -
polietileno glicol diéter dimetacrilato) sdo introduzidos para reduzir a sor¢cdo de agua
pela matriz orgénica e portanto melhoram as propriedades mecanicas (MONTE ALTO
et al., 2006; SCHMITT et al., 1974). Contudo, a adigdo de qualquer molécula de baixo
peso molecular aumenta a contracdo de polimerizagdo, pois as macromoléculas passam
a se formar a partir de muitas ligacdes cruzadas. Isto ¢ o que limita a utilizagdo dos

dimetacrilatos, como o TEGDMA (trietileno glicol dimetacrilato), nos compdsitos

GO O

O bis-GMA

dentais.

Figura 1- Monomeros utilizados em compositos dentarios (www.3m.com).
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Tabela 1 - Correlacao entre o peso molecular e a viscosidade dos mondmeros
(MOSZNER & ULRICH, 2001).

Monomero | Peso Molecular (g/mol) | Viscosidade (mPa.s)

TEGDMA 286 100
UDMA 470 5000-10000
Bis-GMA 512 500000-800000

Vantagens do uso do TEGDMA (www.3m.com):

» O alto nimero de duplas ligagdes por unidade de peso na cadeia principal
flexivel da molécula proporciona a oportunidade para haver alto grau de
conversao das duplas ligacdes durante a polimerizacao.

» A baixa viscosidade da resina permite maior incorporagdo de carga do que
somente o sistema bis-GMA.

» O alto grau de ligagdes cruzadas e moléculas compactas criam uma matriz
resinosa muito resistente.

Entretanto, a concentragdo de TEGDMA também produz algumas desvantagens
que podem ser aperfeigoadas (www.3m.com):

» O peso molecular relativamente baixo do TEGDMA contribui para o
envelhecimento do compodsito ndo polimerizado especialmente em capsulas
onde existe uma alta propor¢do de area superficial por volume de pasta. Este
material € instavel o suficiente para migrar para o interior da parede da capsula e
produzir o espessamento do compdsito.

» O baixo peso molecular e o alto nimero de duplas ligagdes por unidade de peso
proporcionam um alto grau de ligagdes cruzadas, produzindo um composito
rigido e denso com alta contragao.

» TEGDMA ¢ relativamente hidrofilo. A diferenca no conteudo de umidade da
pasta pode contribuir para o seu espessamento ou amolecimento na capsula. Isto
¢ dependente do conteido de umidade do ar no ambiente sob extremas
condi¢des climaticas.

Fase dispersa: proporciona estabilidade dimensional a matriz resinosa ¢ melhora
suas propriedades (CHAIN et al., 2001; PEYTON, 1975). Estas particulas reduzem a

contracdo de polimerizagdo, a sor¢do de agua e o coeficiente de expansdo térmica,
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aumentam sua resisténcia a tragdo, a compressdo ¢ a abrasdo, além do moddulo de
elasticidade. Todos esses melhoramentos ocorrem com o aumento da fragdo volumétrica
de particulas (CHAIN et al., 2001; ANUSAVICE, 1998; KUGEL, & GARCIA-
GODOY, 2003). Particulas de quartzo ou vidro, obtidas com diferentes tamanhos (0,1 a
100 pum), através de um processo de moagem, sdo as mais empregadas. Também sao
usadas particulas de silica com aproximadamente 0,04 um (microparticulas) obtidas
através de processos piroliticos (queima) e de precipitacdo (silica coloidal). As
particulas, juntamente com a matriz polimérica, sdo o principal objeto de investigacao
dos fabricantes, pois sdo os principais ingredientes para a formula ideal. A tendéncia
atual ¢ a diminui¢ao do tamanho das particulas maiores, fazendo com que a distribui¢ao
seja a mais estreita possivel, em torno de 0,5um (ALLEN et al., 2003; CHAIN et al.,
2001; ANUSAVICE, 1998, JANDRESEN et al., 1998).

Agente de unido: material responsavel pela unido entre as particulas de carga e a

matriz. A incorporagdo de carga ao polimero melhora consideravelmente as
propriedades deste material, desde que haja unido entre as fases. Caso contrario, as
cargas podem enfraquecer o material, pois funcionariam como defeitos, impurezas neste
material, e iriam causar concentragdes de tensdo. Devido a importancia desta adesdo, ¢
obvio que o emprego de um agente de unido ¢ extremamente importante para o sucesso
de um composito (ANUSAVICE, 1998). Este ¢ essencial a melhoria das propriedades
fisicas e mecanicas, pois permite uma transferéncia de tensdes da matriz, que se
deforma mais facilmente, para as particulas, que s3o mais rigidas e praticamente
indeformaveis. Os agentes de cobertura, normalmente silanos, ainda previnem a
penetracdo de 4gua na interface resina/carga promovendo estabilidade hidrolitica
(CHAIN et al., 2001). A molécula de silano ¢ formada por um atomo de silicio no
centro contendo um grupo funcional orgénico (ex.: vinil, amino, cloro, etc) ¢ um
segundo grupo funcional (ex.: metoxi, etoxi etc). O grupo funcional organico liga-se a
resina organica, enquanto que o outro grupo funcional liga-se ao material inorgéanico -

Figura 2.
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Figura 2 - Molécula de silano.

Iniciadores de polimerizacdo: agentes quimicos que, quando ativados ou

excitados, ddo inicio ao processo de polimerizagdo. Nos compoésitos odontoldgicos
fotopolimerizaveis, os iniciadores sdo as canforoquinonas ou outras diquinonas, que
quando excitadas por uma luz visivel de comprimento de onda que varia entre 420 e 550

nm, iniciam o processo (CHAIN et al., 2001; CONCEICAO, et al; 2000).

2.2.3. Composito lce®

Segundo a SDI, o composito Ice® tem a combina¢do da nanotecnologia e
hibridizacdo para que se torne o composito ideal para restauragdes anteriores e
posteriores. Compositos hibridos sdo aqueles que possuem particulas com pelo menos
dois tamanhos predominantes (distribuicdo bimodal). O nandémetro ¢ a 1/1000 parte do
micron. Nanomeros permitem o brilho duradouro de um composito. A tecnologia de
hibridizag¢ao resulta em alta carga a fim de garantir resisténcia. [www.sdi.com.au]. Na
Figura 3 ¢ possivel observar a distribuicdo de tamanho de particulas fornecida pelo

fabricante, e na Tabela 2 estdo as caracteristicas do material em questao.

|
| |
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Figura 3 - Distribui¢cdo do tamanho das particulas do compdsito Ice®

[www.sdi.com.au, outubro, 2005]
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Tabela 2 - Caracteristicas do material Ice®.

Fabricante SDI
Classificacao Composito Restaurador Nanohibrido
' Classes I a V, Venners, Inlay e Onlay
Indicagoes )
e nucleos de preenchimento.
Componentes da Matriz UDMA, BisEMA, TEGDMA
Tipo de Particulas Aluminossilicato de Estroncio
Porcentagem de particulas 77,5 % em peso e 61% em volume

Principais vantagens para escolha do composito lce® (www.sdi.com.au, outubro,
2005):

Alta resisténcia a compressdo: aumenta a longevidade do compdsito porque este
suporta as for¢cas mastigatorias. O alto nivel de carga adicionada ao composito.

Baixa contragdo: apresenta baixo indice de contragdo na polimerizagdo.
Utilizando monomeros de cadeias mais longas € menos encadeamento de monomeros,
Ice® tem um indice de contragio muito baixo. Menos contracdo significa menor
sensibilidade e menos infiltragdo; um eficaz selamento contra a infiltracdo, diminuindo
a incidéncia de caries secundarias.

Alto indice de carga: a excelente resisténcia de Ice® deve-se ao alto nivel de
carga e ao tipo de particula, o vidro de estroncio.

Extensiva gama de cores: Ice® possui 16 cores, o ideal para todo o tipo de
restauragdes anteriores e posteriores: Al, A2, A3, A3.5, A4, BI1, B2, B3, CI, C2, C3,
D2, D3, D4, bleach (para pacientes que fizeram clareamento) e incisal.

Translucidez: A translucidez de Ice® permite que a luz a atravesse, mesclando a
cor do compésito e do dente de modo que diferengas de cores entre os dois sejam
praticamente imperceptiveis. Quanto menor a opacidade, maior ¢ a translucidez e a
naturalidade da restauracdo. Ice® ¢ bastante translucida. Tal propriedade 6tica produz

semelhanca com os dentes proximos (Figura 4).
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Figura 4 — Fotos de caso clinico usando o composito Ice™ em dentes anteriores.

[www.sdi.com.au, outubro, 2005]

A cor utilizada no estudo foi a cor A2 esmalte e o lote, 050876 com validade em

08/2008.

2.2.4. Composito Point 4%

Introduzido em 2000 apdés mais de cinco anos de desenvolvimento, Point

4®estabeleceu uma nova categoria estética. Utilizando-se da experiéncia do Hercullite®

e do Prodigy®, outros compositos desenvolvidos pela Kerr com indicagdes especificas

(Tabela 3), e aplicando a tecnologia dispersante desenvolvida para o Prodigy

Condensavel®, a Kerr patenteou um método para conseguir uma carga com uma média

de tamanho de 0,4 um. Esta pesquisa resultou em um material que, devido ao tamanho

ultrapequeno de suas particulas, recebe um polimento tal como um microparticulado,

mas gragas a sua altissima carga, ¢ indicado para todos os tipos de cavidade

(www.kerrdental.com/products/point4, outubro, 2005).

Tabela 3 — Indicagdes para os compositos Kerr

(www.kerrdental.com/products/point4, outubro, 2005).

Classe Classe Classe Classe Classe Facetas
| 1l ] v Vi Diretas
Herculite XR'V @ @ @ @ @ . @®
Prodigy Condensavel’ L] @ .
Point 4" ® ® . ® . @ ® ' ®
Point 4" Flowable (3 ' ® [ ]
Revolution Férmula 2* [ L] @ ®

Tamanho

Médio da

Particula
0,6
0,6
0.4
0,4

0,6

19



Point 4°® possui resisténcia a compressao semelhante a do esmalte, tormando-se

ideal para qualquer tipo de restauragdo (Tabela 4 e Figura 5).

Tabela 4 - Caracteristicas do material Point 4%.

Fabricante Kerr
Classificacdo Composito Restaurador Microhibrido
Indicacdes ClassesaV
Componentes da Matriz Bis-GMA, UDMA, TEGDMA, EBADMA
Tipo de Particulas Aluminoborossilicato de Bario
Porcentagem de particulas 76% em peso e 57% em volume
400
3501
300
250
2001
150 -
100 Point 4
50
0 .

Resisténciaa Resisténciaa
Compressao Flexao

Figura 5 — Grafico de comparagdo entre ¢ esmalte dentario ¢ o compdsito Point 4®
nas propriedades mecénicas de Resisténcia a Compressado e Flexdo

(www.kerrdental.com/products/point4, outubro, 2005).

Segundo o catalogo da Kerr, a caracteristica de possuir particulas pequenas confere
um polimento rapido e facil assim como pelo fato de possuir alta porcentagem de carga,
possui resisténcia semelhante a de um composito hibrido, podendo ser usado em
qualquer regido e dente (www.kerrdental.com/products/point4).

De acordo com PRANITIS (2005), os compositos hibridos ndo sdo capazes de
conferir boa estética em alguns casos, porém possuem um mérito de serem duréveis.
Point 4® surgiu desta necessidade de um compdsito durdvel, bem resistente € com bom
polimento.

A cor utilizada no estudo foi A2 e o lote, 420413 com validade em 01/2008.
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2.3. Fotopolimerizador

Para se obter compositos com propriedades fisicas e mecanicas adequadas, ¢
necessario que estes atinjam grau de conversao minimo (ASMUSSEN, 1982). Isto
depende de fatores como: formulagdes dos mondmeros (RUYTER & OYSAED, 1987),
temperatura da reagdo (LOVELL et al., 2001), tempo de exposi¢ao a luz dos compdsitos
fotoativados e eficiéncia do fotoiniciador dentre outros. A irradiagdo pela fonte de luz e
o tempo de exposicdo sdo de interesse particular, porque, na pratica, estdo sujeitos a
manipulagdo pelo clinico (CORRER, 2005).

Os métodos de fotoativagao mais utilizados atualmente sao por meio de luz de
lampada halogena. Os aparelhos que utilizam lampada halégena para a fotoativagdo
possuem grande varia¢do espectral, de 390 a 520 nm, embora somente uma pequena
parte do espectro emitido pelas lampadas incandescentes é apropriada para a ativacao
dos fotoiniciadores (HOFFMANN et al., 2002). Como alternativa a esse tipo de
lampada para a fotoativacdo dos compositos, foram desenvolvidos diodos que emitem
luz (LED). Esses dispositivos possuem variagdo espectral muito pequena (Figura 6), o
que os torna altamente eficientes. Além disso, o calor gerado pelo LED ¢ menor que os
dispositivos que utilizam luz halégena (HOFFMANN et al., 2002). Outra vantagem do
LED em relagdo as lampadas haldgenas ¢ sua longa vida util (cerca de 10.000 horas

para LED e 40 a 100 horas para 1dampada halégena) (CORRER, 2005).

— LED (Radii)
_ Canforoquinona
nm 400 420 440 460 480 500 520 Lampadas Haldgenas

distribuicdo relativa do espectro e absor¢do

Figura 6 — Comparacdo dos parametros de comprimento de onda e intensidade de
luz para as lampadas halégenas, as canforoquinonas ¢ o LED (Radi®- SDI)

(http://www.sdi.com.au/radii/radii.asp).
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Outro problema dos aparelhos que emitem luz por lampada haldégena ¢ o tempo
necessario para a fotoativacdo dos compositos, principalmente quando utilizados em
grandes reconstrugdes (RUEGGEBERG et al.,1994). Com o objetivo de reduzir o
tempo de fotoativagdo, os fabricantes estdo aumentando a poténcia dos aparelhos
fotoativadores ou utilizando dispositivos de alta intensidade como laser de argdénio e
arco de plasma. Acredita-se que estes dispositivos de alta intensidade promovam maior
velocidade de polimerizagdo e causem pior adaptacdo marginal do composito resinoso,
porque a tensdo na interface dente/restauracdo ¢ aumentada e, com isso, fendas podem
ser formadas entre o compdsito ¢ o dente. Essa fenda propicia infiltragdo de
microrganismos e fluidos bucais, bem como manchamento, inviabilizando a
restauracdo. Outra desvantagem ¢ a geracdo de calor destes aparelhos e, dependendo da
profundidade da cavidade e da espessura de material restaurador, pode causar danos ao
complexo dentina-polpa (CORRER, 2005).

Para a fotopolimerizagdo dos materiais estudados, foi utilizado o
fotopolimerizador Radii-SDI (Figura 7) que possui as caracteristicas presentes na Tabela

5.

Figura 7 — Fotopolimerizador Radii (SDI) (http://www.sdi.com.au/radii/radii.asp).
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Tabela 5 — Caracteristicas do aparelho fotopolimerizador utilizado nesta pesquisa

(http://www.sdi.com.au/radii/radii.asp).

Aparelho fotopolimerizador Radii - SDI
Intervalo do comprimento de onda 440-480 nm
Intervalo do pico de comprimento de onda 460 nm
Tempo de incremento da intensidade da luz 5 segundos
Intensidade de luz 1400 mW/cm” (pico)

2.4. Propriedades Mecanicas dos Materiais

2.4.1. Desgaste

A atividade mecanica na superficie de um corpo sélido através do contato e
movimento de um corpo oposto ¢ chamada atividade tribologica. Tribologia ¢ o ramo da
ciéncia que estuda a fric¢do e descreve o fendmeno que ocorre na area de fricgdo
(HOLMBERG & MATHEWS, 1994).

O marco na odontologia quanto a investigacdo e preocupagdo em relagdo ao
desgaste dentario ¢ atribuido a MILLER (1907), o qual considerou os diversos fatores
capazes de produzir este desgaste, como a erosdo, a abrasdo, a atricdo, levando a
exposi¢do dentinaria, muitas vezes ocasionando defeitos em forma de cunha na regido
cervical dos dentes. Em suas observagoes clinicas ¢ laboratoriais, enfatizou a avalia¢do
de ocorréncias de desgaste por abrasdo nos elementos dentarios submetidos a
escovacdo, com grandes variacdes de escovas dentirias e substincias abrasivas
aplicadas. Verificou menor desgaste em esmalte quando comparado a dentina. Ao
avaliar o desgaste em tecido dentdrio e averiguar a magnitude dos resultados, a
curiosidade em relagdo aos materiais odontoldgicos restauradores o fez investigar o
comportamento de restauragdes de ouro fundido, muito utilizado na época, também
constatando o seu desgaste. Este trabalho iniciou uma série de levantamentos e estudos
referentes ao desgaste considerando diferentes metodologias e substratos a serem
pesquisados (WANG, 2001).

O desgaste de compositos dentarios € causado por diversos fendmenos, sendo os
mais comuns: adesdo, abrasdo, degradacdo quimica e fadiga. Diversos destes

mecanismos podem operar tanto isoladamente como combinados aos outros.
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Considerando o complexo meio oral, o processo de desgaste ¢ bem complicado (LIM et
al., 2002)

Segue abaixo a classificacdo de desgaste segundo HOLMBERG & MATTHEWS
(1994):

Desgaste adesivo (Figura 8): Ocorre quando uma superficie aspera entra em
contato com outra superficie aspera oposta. Elas podem se aderir fortemente, € num
movimento tangencial entre estas superficies, ocorre separacdo do material mais macio

sendo parte do volume deste material removido.

\\\\\\\-\\\\S\;'-.-_.-_ : S
N .

Figura 8 — Esquema de desgaste adesivo (HOLMBERG e MATTHEWS, 1994)

Desgaste abrasivo (Figura 9): Ocorre quando uma das superficies ¢
consideravelmente mais dura que a outra ou quando particulas duras sdo introduzidas
entre o contato destas duas superficies (terceiro corpo). A superficie mais dura quando
pressionada contra a superficie macia, provoca o escoamento plastico do material macio
ao redor do duro. Quando a superficie mais dura se move tangencialmente, ha ranhuras

e, a remocao do material mais macio, d4 origem a sulcos ou arranhdes.

Duro

Figura 9 — Esquema de desgaste abrasivo (HOLMBERG & MATTHEWS, 1994).
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Desgaste por fadiga (Figura 10): O crescimento da trinca de fadiga é um
fendmeno resultante do carregamento e descarregamento de uma superficie a um nivel
de tensdo que o material pode suportar por algumas vezes, mas ndo por muitas vezes
repetitivas. A fadiga pode dar origem a uma série de trincas na superficie do material,

cuja propagacdo causa liberagdo de diversos detritos, resultando no desgaste.

—
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Figura 10 - Esquema de desgaste por fadiga (HOLMBERG & MATTHEWS, 1994).

Desgaste quimico (Figura 11): O mecanismo de desgaste quimico ¢ dominado
pelas reagdes quimicas que ocorrem nas superficies, que se inicia pela influéncia do

meio ambiente, em combinacdo com os mecanismos do contato mecanico.
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Figura 11 - Esquema de desgaste quimico (HOLMBERG & MATTHEWS, 1994).

De acordo com MAIR et al. (1996), a resposta de um composito a passagem de
uma superficie aspera e dura depende do tamanho das particulas do composito
comparada com a escala da deformacao causada pela superficie oposta em contato. Se a
deformacdo for maior que o tamanho das particulas duras da matriz e o espaco entre
elas, os materiais comportar-se-ao como um s6lido homogéneo (Figura 12.a) e a taxa do
desgaste sera similar aquela da resina. Se as particulas da matriz forem comparaveis no
tamanho com a escala da deformagdo ou maior, entdo o material comportar-se-a como
um continuo heterogéneo e a taxa do desgaste sera menor (Figura. 12.b). Entretanto,

pode haver uma separagao entre as fases, podendo conduzir a um dano de subsuperficie.
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(a) (b)
Figura 12 — Desgaste de Compositos. (a) O tamanho das particulas ¢ bem menor que a
deformagdo causada pela superficie oposta. (b) As particulas sdo grandes e compativeis

com a deformacao causada superficie oposta.

Acredita-se que o desgaste do composito progride em duas etapas: inicialmente,
uma abrasdo seletiva da matriz resinosa causa a exposi¢do das particulas de carga.
Posteriormente, quando o composito ¢ mecanicamente tensionado, as particulas de
preenchimento mais grosseiras sdo facilmente arrancadas (KAWALI et al., 1998).

A abrasdo ¢ gerada pelo deslizamento de um dente sobre o outro com a forca
sendo transmitida através da camada de alimento que funciona como o terceiro corpo. A
atricao resultante do contato direto de dentes opostos possui um nivel de carregamento
excessivamente mais elevado que o carregamento que causa a abrasao (WHITEHEAD
etal., 1999).

O processo de abrasdo envolve o desgaste do material macio por um material
abrasivo mais duro. Portanto, esta ¢ a razdo para a adigdo de particulas inorgénicas
duras em uma matriz resinosa macia a fim de alcangar uma melhor resisténcia a abrasao
(LIM et al., 2002).

Foi sugerido que a tecnologia de particulas de carga, particularmente a
composi¢ao, o tamanho e o volume ocupado por estas particulas na formulagdo do
compdsito, tém um potencial para influenciar a desempenho abrasivo de um composito

(LIM et al., 2002).
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2.4.1.1. Particulas

JORGENSEN & ASMUSSEN, (1978) ¢ LIM et al. (2002) propuseram que o
decréscimo do espaco interparticulas, o qual ¢ melhor obtido com particulas de
tamanhos menores, foi a chave para melhorar a resisténcia a abrasdo. Uma reducdo do
espago entre as particulas dos compositos ¢ conseguida tanto pelo decréscimo de
tamanho quanto pelo acréscimo da fracdo volumétrica das particulas.

Segundo LIM et al. (2002), conforme o volume de particulas aumentava, o
desgaste foi reduzido, independente do tratamento com agentes de unido.

Os resultados deste estudo sugeriram que a adigdo de particulas no compdsito
aumenta sua resisténcia ao desgaste, mas que a resisténcia ao desgaste ideal s6 pode ser
alcangada se as particulas forem bem aderidas a matriz resinosa. O compoOsito
microparticulado que apresentou a maior porcentagem de particulas inorganicas, a
dispersao de particulas mais homogénea ¢ a melhor adesdo quimica entre particula e
matriz resinosa foi a que apresentou a melhor resisténcia ao desgaste (LIM et al., 2002).

TURSSI et al. (2005) buscaram avaliar de que maneira os materiais contendo
diferentes tamanhos e formas de particulas interferem na resisténcia ao desgaste (Tabela
6 e Figura 13). Segundo eles, poucas investigagdes sobre o efeito do tamanho e forma
das particulas foram publicadas. Particulas menores tém sido sugeridas para diminuir o
espagamento entre as particulas e reduzir o desgaste. No que se refere a geometria das
particulas, diferentes formas representam diferentes areas de superficie o que afeta a
quantidade de matriz resinosa na regido entre as particulas. Contudo, mesmo com tantos
estudos, nenhum consenso tem sido alcangado sobre de que forma particulas irregulares

ou esféricas possuem performances tribologicamente e mecanicamente melhores.
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Tabela 6 - Caracterizagdo das particulas dos compositos experimentais testados*

(TURSSI et al., 2005).

Tamanho (nm)* Forma Caodigo
100 Esférica S-100
250 Esférica S-250
450 Irregular 1-450
500 Esférica S-500
700 Irregular 1-700
1000 Irregular [-1000
1000 Esférica S-1000
1500 Irregular I-1500
100:1000 (1:3) Esférica S-100/1000
450:1500 (1:3) Irregular 1-450/1000
100:250:1000 (1:1:2) Esférica S-100/250/1000
450:700:1500 (1:1:2) Irregular 1-450/700/1500

*Todos os compositos de matriz resinosa tem uma fragdo volumétrica de carga de 56,7%
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Figura 13 - Média da profundidade de desgaste (um) em abrasdo de cada grupo
experimental. As linhas verticais no topo das barras representam os desvios padrao. As
linhas horizontais indicam diferencas nao significativas entre os grupos (TURSSI et

al.,2005).
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Através destes resultados, TURSSI et al. (2005) observaram:

e Para compositos monomodais, os de menor tamanho de particulas apresentaram
menor desgaste que os de maior tamanho;

e Comparando materiais com particulas de 1000 nm, notou-se que as particulas
irregulares foram significativamente mais resistentes ao desgaste que as
particulas esféricas de mesmo tamanho;

e Uma vez que a fragdo volumétrica foi idéntica para todos os compdsitos
testados, uma explicacdo para a melhora da resisténcia a abrasdo com as
particulas menores ¢ que a distancia entre as particulas vizinhas ¢ menor do que
com as particulas grosseiras. Esta hipdtese foi originalmente descrita por
JORGENSEN & ASMUSSEN, (1978) e posteriormente explorada por BAYNE
etal., (1992).

e Sem levar em conta a forma da particula, as misturas trimodais (I-450/700/1500)
e (S-100/250/1000) apresentaram menor desgaste quando comparadas com os
grupos monomodais contendo particulas grosseiras (I-1500), (I-1000) e (S-100).
Este achado deve ser atribuido a redu¢@o na quantidade de matriz na regido entre
as particulas.

Com base neste estudo, TURSSI et al. (2005) concluiram que o tamanho e forma
de particulas provaram ser capazes de controlar o desempenho no desgaste dos
compdsitos. Em geral, a magnitude da perda de material deve ser reduzida pelo
decréscimo do tamanho das particulas. A presenga de pequenas particulas do composito

em uma especifica combinacdo pode melhorar a resisténcia ao desgaste.

2.4.1.2. Desgaste Esfera sobre Placa

O ensaio de Desgaste Esfera sobre Placa, também conhecido como Ball Crater,
produz um desgaste abrasivo entre as duas superficies que estdo em contato,
provocando um desgaste mais acentuado no material mais macio.

Segundo GEE et al. (2003), o teste de microabrasdo ball crater esta se tornando
um meétodo popular para testar da abrasdo superficial de materiais. Apresenta muitas
vantagens em relagdo aos testes mais convencionais de abrasdo. Os principais beneficios
incluem a possibilidade de testar pequenos volumes de materiais e revestimentos finos,

a facilidade na utilizagdo, o baixo custo do equipamento, além de sua versatilidade.
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2.4.2. Dureza do Material

Dureza ¢ uma medida da resisténcia de um material a uma deformagdo pléstica
localizada. Os ensaios de dureza sdo realizados com mais freqiiéncia do que qualquer
outro ensaio mecanico, pois além de serem ensaios simples e baratos também sao testes
nao-destrutivos (CALLISTER, 2002).

Em testes mecanicos de materiais, a dureza significa a resisténcia a penetracao
de um material por outro mais duro. Existem trés tipos gerais de medida de dureza:
dureza ao risco, dureza a penetracdo e dureza dinamica ou de rebote. O teste de dureza
Vickers ¢ um teste de dureza a penetracao que usa como penetrador um diamante de
forma piramidal de base quadrada (Figura 14). O adngulo interno entre as faces opostas
da piramide é de 136°. O indice que mede a dureza deste método é chamado de DPH
(diamond-pyramid hardness number) ou HV e ¢é definido através da divisdo entre a
carga utilizada para provocar a indentacdo (variando entre 1 e 1.000 g) e a area de
superficie da mesma. Na pratica esta area ¢ calculada a partir das medidas do

comprimento das diagonais da impressao analisada em um microscopio

. _

Figura 14 — Indentador da Microdureza Vickers (CALLISTER, 2002).

A impressio resultante ¢ observada sob um microscopio e medida. E necesséria
uma preparagao cuidadosa da superficie do corpo de prova (lixamento e polimento), a
fim de assegurar uma impressdo bem definida, que possa ser medida com precisdo.
(CALLISTER, 2002).

KIM et al. (2002) mostraram a relagdo que existe entre a morfologia das particulas
e a microdureza Vickers, afirmando que compositos constituidos por particulas esféricas
apresentam os melhores resultados, e que os constituidos por particulas irregulares e/ou

pré-polimerizadas apresentam resultados inferiores.

30



2.4.3. Compressao

A resisténcia a compressdao ¢ uma importante propriedade mecanica relacionada
aos materiais dentarios, pois a mesma indica a habilidade do material de suportar carga
vertical, o que ¢ vital em areas de grande esforgo (WILLENS et al.,1992).

Neste ensaio, um corpo ¢ colocado sob a acdo de uma carga que tende a
comprimi-lo ou encurtd-lo. A tensdo de compressdo ¢ sempre acompanhada de uma
deformag@o por compressdo. Através desse ensaio, pode-se determinar o mddulo de
elasticidade e a tensao de fratura em compressao (ANUSAVICE, 1998).

O modulo de elasticidade ¢ um parametro muito sensivel para avaliar os materiais
dentarios. Um material com baixo moddulo deformara mais sob carga mastigatoria,
particularmente nas regides posteriores, resultando em possibilidade de falhas
catastroficas (WILLENS et al.,1992), como perda de DVO (Dimensdo Vertical de
Oclusdo) e desanatomizacao do dente, por exemplo.

De acordo com CESAR et al. (2001), o moédulo de elasticidade ¢ uma medida de
rigidez do material — quanto maior o mddulo, mais rigido o material. Alta rigidez ¢
benéfica para os compositos usados em odontologia, pois a flexibilidade excessiva
pode, com o tempo, provocar tensdo na interface de ligacdo dente/restauracdo. No

entanto, material com modulo muito alto ndo absorve carga oclusal.

2.5. Analise Microestrutural

2.5.1. Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)

Dentro da coluna de alto vacuo, os elétrons gerados a partir de um filamento
termidnico de tungsténio, por aplicacdo de corrente, sdo acelerados por uma diferenga
de potencial entre catodo e anodo entre 0,3 keV a 30 keV. O feixe gerado passa por
lentes condensadoras que reduzem o seu didmetro e por uma lente objetiva que o
focaliza sobre a amostra (Figura 15). Logo acima da lente objetiva existem dois estagios
de bobinas eletromagnéticas responsaveis pela varredura do feixe sobre a amostra

(http://fap01.if.usp.br/~1ft/mev.html).
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Fonte de elétrons

Anodo

Coluna em Conidensadoras
alto vacuo
Bobinas de
varredura
Ohjetiva

Camara em
alto ou baixo
vacuo

Amostra

Bombas de
Vacuo

Figura 15 — Desenho esquematico da coluna do MEV

(http://fap01.if.usp.br/~Iff/mev.html).

Para a realizagdo do EDS (Energy Dispersive Spectroscopy), quando o feixe
atinge a amostra (Figura 16), ele pode interagir com um elétron fortemente ligado na
camada interna do atomo, retirando-o e deixando uma lacuna nesta camada. O atomo ¢é
tido como um ion excitado num estado energético. Para estabilizar este atomo excitado,
ocorre uma migragdo do elétron da camada mais externa para a lacuna resultante da
retirada do elétron da camada mais interna, com isso, o dtomo relaxa para o seu estado
fundamental i6nico (estado de mais baixa energia). Esta transi¢do do elétron da camada
mais externa para a interna gera um excedente de energia precisamente definida em
forma de foton e caracteristica de cada atomo, que pode ser emitida no comprimento de
onda dos Raios-X. O detector de Raios X localizado dentro da camara de vacuo no
MEYV identifica este excesso de energia caracteristico para cada dtomo presente na
amostra (GOLDSTEIN et al., 1992). Desta forma, ¢ possivel a analise qualitativa da

amostra.
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http://fap01.if.usp.br/~lff/mev.html

Feixe incidente de
elétrons

Superficie da
Amosira

{_d_., Fonte de elétrons secundarios

‘u-' Fonte de elétrons retroespalhados

Q Fonte de raios-X caracteristicos

Figura 16 — Esquema das profundidades de penetragao do feixe de elétrons para

cada técnica utilizada (http://fap01.if.usp.br/~1ff/mev.html).

2.5.2. Microscopio de For¢a Atomica (AFM)

Existem diversas técnicas para observacdo de detalhes ampliados de superficies
como, por exemplo, com lentes, usando um microscopio 6tico, inventado no século
XVIII. Neste século, foram desenvolvidos métodos de visualizagdo baseados em feixes
de ions ou de elétrons. Mas a idéia dos microscopios de sonda ¢é totalmente diferente
(DUARTE, 2006).

Os mais novos desenvolvimentos nesta area sdo os microscopios de varredura por
sonda, ou SPM (Scanning Probe Microscope), que na realidade sdo grupos de
instrumentos compostos basicamente de sonda sensora, cerdmicas piezoelétricas,
circuitos de realimentagdo (para controlar a posi¢ao vertical da sonda) e um computador
para mover os scanners de varredura, armazenar dados e os converter em imagens por
meio de softwares especificos para esse fim (DUARTE, 2006)

Ha diversos tipos de microscopios de sonda: o de tunelamento ou STM (Scanning
Tunneling Microscope), o de forca ou AFM (Atomic Force Microscope), o de campo
proximo ou SNOM (Scanning Near-Field Optical Microscope), entre outros
(DUARTE, 2006) (Tabela 7).

O principal componente de um SPM ¢ o sensor, com o qual se consegue sondar as

amostras e obter as imagens com aumentos muito altos, de forma tal que podem ser
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medidas distancias com resolucio de até 0,1 angstrom (1A=10"" m). O sensor usado

para o microscopio de forca atomica ¢ em forma de ponta condutora ou isolante

(DUARTE, 2006).

Tabela 7 - Tabela Comparativa dos meios de aumentos existentes (DUARTE, 2006).

Aumento meio imagem danos
microsc. Otico 10° ar, liquidos 2-D nenhum
varredura laser 10° ar 2-D minimos
feixe de ions 10° vacuo 2-D graves
SEM 10° VAcuo 2-D alguns
SPM 10° lig..ar. vacuo 3-D minimos ou nenhum

Amostras examinadas no AFM ndo requerem preparacdo além de fornecer

informacdes de rugosidade abaixo da escala nanométrica, permitindo a descri¢ao

descriminativa da topografia de superficie (VERRAN et al., 2000).

Vantagens do uso do AFM:

Comparada as fotografias do MEV, as figuras provenientes do AFM
produzem imagens tridimensionais da topografia da superficie da amostra
condicionada, que ndo ¢ evidenciada em camadas superficiais (LUO et al.,
2001);

O AFM fornece dados numéricos capazes de avaliar a rugosidade
superficial e a extensdo da degradacdo do material pelo ataque &cido
(LUO et al., 2001);

A AFM ¢ mais apropriada como um instrumento de medicao de topografia
(possui uma sonda com ponta de didmetro na faixa de 10 nm) quando
comparada a outros métodos como o perfilometro de ponta diamantada (25
um) ou o perfilometro a laser (um ponto focal menor, com
aproximadamente 2 um) (VERRAN et al., 2000);

Diferentemente do uso do perfilometro, ao usar o AFM, ¢ possivel avaliar
as mudancas nas estruturas cristalinas de cerdmicas seguidas de varios
tratamentos superficiais ndo-destrutivos (LUO et al., 2001);

O AFM utiliza uma ponta muito fina para varrer a amostra, que, em geral,

ndo causa dano algum a sua superficie, o que ocorreria com o uso do
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perfildmetro. Evita também o problema de foco encontrado com o uso do
perfilometro a laser (LUO et al., 2001);

e Permite o acompanhamento de processoa in situ;

e O AFM combina vérias técnicas em um simples instrumento. Topografia,
adesdo, viscoelasticidade, dureza, friccao e outras propriedades podem ser
obtidas com resolu¢ao nanométrica;

e E capaz de analisar materiais em ambiente de véacuo, liquidos ou na
atmosfera.

Desvantagens do uso do AFM:

e Superficies com rugosidades muito grandes ndo podem ser analisadas;

e Analisa apenas a ultima superficie do material;

e Nao ¢ possivel a andlise quimica inequivocamente a analise
topogréfica;

e A imagem ¢ a convolucdo da forma da agulha com a topografia da
superficie.

De uma maneira geral, os beneficios da combinacdo da técnica dos dois
microscopios (MEV e AFM) sdo importantes. O MEV nos d4 uma visdo clara da
representacdo das mudancgas da superficie, enquanto que o AFM, além disso, nos da
dados numéricos para quantificar estas mudangas (LUO et al., 2001).

O principio de funcionamento do AFM ¢ muito simples (Figura 17), e sua melhor
propriedade — ndo compartilhada com nenhum aparelho de observacdo nessa escala — ¢

a visao dos objetos em trés dimensdes (SOUZA, 2006).

Cerdmica
pizroelimies

Figura 17 — Esquema do funcionamento do AFM
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De acordo com a Figura 17, vemos a amostra (apoiada sobre uma ceramica
piezoelétrica) cuja superficie ¢ percorrida por uma sonda suportada por um brago de
apoio, chamado de cantiléver. Nesse brago, incide a luz de um laser, que se reflete na
superficie do cantilever, vai para um espelho e finalmente alcanga um fotodetector
(SOUZA, 2006).

O AFM ¢ composto basicamente por uma ponta (ou sonda) que varre a superficie
da amostra em estudo. Assim, mede-se a for¢a de intera¢do entre os 4&tomos da ponta e
os da superficie, e os resultados s3o transformados em imagens, com a ajuda de recursos
computacionais (SOUZA, 2006). Durante a varredura, a for¢a entre a agulha e a amostra
¢ mantida constante e as imagens sao geradas por meio de um circuito de realimentagdo
entre o sistema otico (laser) e as cerdmicas piezoelétricas (THIRE, R. M. S. M., 2003).

O AFM opera medindo as forgas entre a agulha e a amostra, as quais dependem da
composi¢ao da amostra e da agulha, da distancia entre elas, da geometria da agulha e da
contaminac¢do que houver sobre a superficie da amostra (THIRE, R. M. S. M., 2003).
Sao varias as forgas envolvidas nessa varredura, mas fundamentalmente resumem-se em
dois tipos: as de atracdo e as de repulsdo. As primeiras, chamadas de for¢as de Van der
Waals, cuja origem ¢ quimica, atuam a distdncias que variam de 100 nandmetros a
algumas unidades dessa escala. J& as forcas repulsivas agem quando a ponta entra em
contato com a superficie e tém sua origem no principio de exclusdo de Pauli — em
termos praticos esse principio impede que dois corpos ocupem o mesmo lugar no
espaco (SOUZA, 2006). Quando a ponteira se aproxima da amostra, € primeiramente
atraida pela superficie, devido a uma ampla gama de forgas atrativas existentes na
regido, como as forcas de Van der Waals. Esta atracdo aumenta até que, quando a
ponteira aproxima-se muito da amostra, os atomos de ambas estdo tdo proéximos que
seus orbitais eletronicos comecam a se repelir (Figura 18). Esta repulsdo eletrostatica
enfraquece a forga atrativa a medida que a distancia diminui. A for¢a anula-se quando a
distancia entre os atomos ¢ da ordem de alguns angstroms (da ordem da distincia
caracteristica de uma unido quimica). Quando as for¢as se tornam positivas, podemos
dizer que os atomos da ponteira e da amostra estdo em contato e as forgas repulsivas

acabam por dominar (DUARTE, 2006).
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Figura 18 — Forga entre a ponteira e a amostra em fung@o da distancia entre elas,

com os respectivos regimes de operagao (ZANETE, 2006).

O microscopio de forca atomica pode ser operado de diversos modos. Entretanto,
seu principio fundamental ¢ a medida das deflexdes de um suporte em cuja extremidade
livre estd montada a sonda, chamado cantiléver (DUARTE, 2006). Sao necessarias
grandes deflexdes para atingir alta sensibilidade. Portanto, a mola do cantiléver deve ser
tdo macia quanto possivel. Por outro lado, ¢ preciso uma alta freqiiéncia de ressonancia
para minimizar a sensibilidade a vibragdes mecanicas, especialmente quando se esta
fazendo a varredura (ZANETTE, S. 1., 2006). Estas deflexdes sao causadas pelas forcas
que agem entre a sonda e a amostra (DUARTE, 2006).

Os modos de fazer as imagens, também chamados modos de varredura ou de
operacdo, referem-se fundamentalmente a distdncia mantida entre a sonda (ponteira) ¢ a
amostra, no momento da varredura, e as formas de movimentar a ponteira sobre a
superficie a ser estudada (DUARTE, 2006).

Estes modos de fazer imagens podem ser classificados em trés tipos: modo
contato, modo ndo-contato e contato intermitente dependendo das forcas liquidas entre a
ponteira ¢ a amostra. Quando o aparclho é operado na regido atrativa, o método
chama-se ndo-contato. Nesta regido, o cantilever do AFM se enverga na diregdo da
amostra. A operagdo na regidao repulsiva chama-se contato e o cantilever se dobra,
afastando-se da amostra (DUARTE, 2006).

A Figura 19 mostra a deflexdo do cantilever em ambos modos. No modo de nao-
contato ele ¢ atraido pelas forcas de capilaridade da camada de contaminacdo ou pelas
forcas de Van der Waals, quando a amostra ¢ limpa. No modo de contato, vé-se como a

deflexdo do cantilever é na direcdo oposta a da amostra (DUARTE, 2006).

37



Né&o contato Contcto

Figura 19 - Deflexdao do cantilever operando em nao-contato e em contato (ZANETE,

2006).

O fotodetector mede as deflexdes do brago causadas pelas rugosidades da amostra
quando ela ¢ varrida pela ponteira. Os resultados dessas medidas sdo transferidos para
um computador que, utilizando um software especificamente feito para isso, transforma

a informacao em uma imagem da superficie.
2.5.2.1. Contato Intermitente

Neste modo de operagdo o cantilever oscila a uma freqiiéncia proxima de sua
freqiiéncia de ressondncia enquanto ¢ feita a varredura sobre a amostra (Figura 20). A
ponteira ¢ aproximada da amostra até que ela comece a fazer contato intermitente (Tap)
sobre a superficie. Este modo tem a vantagem de permitir a leitura de amostras de
materiais que nao aderem muito bem ao substrato, pois com ele pode-se reduzir (e até
eliminar) a influéncia das forcas laterais aplicadas a amostra operando em contato, além

de romper a camada contaminante evitando erros de leitura.

E % Amplitude Livre

Camada Fluida
Tapping

% Amplitude reduzida

Figura 20 - Deflex3o do cantilever em funcdo do tempo de aproximagdo da

ponteira (ZANETE, 2006).

38



O movimento oscilatério do cantilever se comporta como um oscilador harmonico
classico amortecido. A cada ciclo, a ponteira toca a amostra. As mudancas na amplitude
e fase do cantilever causadas por esta interagdo sdo utilizadas para produzir a imagem.
A amplitude da oscilacdo decai a medida que a ponteira se aproxima da amostra e isto
acontece mesmo levando em conta que existe um grande amortecimento produzido pelo
atrito viscoso.

Os danos causados nas amostras em uma varredura de contato intermitente podem
ser calculados pelo trabalho feito durante o periodo de contato e pela energia dissipada
sobre a amostra. Os resultados sdo, de certa forma, intuitivos: as grandezas dependem
fundamentalmente das mudangas na amplitude de oscilagdo, da extremidade da ponteira
e da dureza do cantilever. Em conclusdo, quanto mais fina ¢ a ponteira e mais duro o

cantilever, maiores sdo 0s danos nas amostras.

2.5.2.2 AFM em Compésitos Odontologicos

A literatura ainda ¢ muito escassa a respeito da caracterizacdo de compositos
odontologicos pela técnica do AFM, embora saibamos que esta ¢ a técnica ideal para a
caracterizagdo destes materiais, principalmente daqueles contendo particulas
nanométricas. Nao existe uma metodologia definida e isto implica em diversos
tratamentos superficiais com solu¢des acidas, a fim de degradar a camada mais
superficial da matriz e expor as particulas, além de horas de trabalho a fim da obtencdo
de imagens satisfatorias.

Segundo MAYWORM (2005), as amostras ndo polidas forneceram imagens
confusas. As particulas permaneceram cobertas por polimero. O mesmo aconteceu com
as amostras polidas com suspensdo de diamante na granulagdo de 1/20um. A matriz ndo
foi completamente retirada da superficie das particulas. Nas Figuras. 21 e 22 podem ser
observar exemplos das imagens feitas a partir das amostras atacadas com HNOs PA por

1 minuto. Algumas particulas pequenas podem ser visualizadas.
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Figura 21 — Imagens topograficas em AFM do compdsito Esthet X®obtidas através do
modo nao-contato (MAYWORM, 2005).

40



Opn 175200 20

00

Figura 22 — Imagens topograficas em AFM do compésito Filtek Supreme® obtidas
através do modo ndo-contato (MAYWORM, 2005).
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3. Materiais e Métodos

3.1. Metodologia para Confeccdo das Amostras

3.1.1. Ensaios de Dureza e Desgaste.

As amostras foram confeccionadas em um molde metélico (Figura 23) de aco inox
que deu origem a corpos-de-prova com as dimensdes de 4 mm de espessura, 8§ mm de
largura e 30 mm de altura. Estes corpos-de-prova foram utilizados nos ensaios de dureza
e desgaste. Para ambos os testes, foram feitas 6 amostras de cada material estudado. O
molde ficou apoiado sobre uma placa de vidro. A inser¢do do compdsito neste molde,
com a ajuda de uma espatula n° 1, se deu em duas etapas: na primeira, o material foi
acomodado sobre da placa de vidro na forma de uma ladmina de dimensdo 2 x 8 x 30

3

mm~ e fotopolimerizada. Com a segunda lamina, o molde foi preenchido em sua

totalidade pelo material, recoberto com outra placa de vidro e novamente polimerizado.

Figura 23 — Matriz de aco inox apoiada na placa de vidro.

Os compositos foram polimerizados com o aparelho Radii — SDI, da seguinte
forma:
e Tempo de fotopolimerizacao: 20 segundos;
e Espessura do material: 2 mm por incremento.
e O fotopolimerizador foi acionado em trés pontos de cada face: nas duas

extremidades e ao centro do molde.
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O critério para o tempo de polimerizagao foram as recomendagdes dos fabricantes
dos materiais Ice® e Point 4°.

Retirados os corpos-de-prova do molde, cada um recebeu os mesmos cuidados de
acabamento e polimento.

As rebarbas que restaram do extravasamento do material pela prensagem, foram
removidas com o auxilio de um estilete. Na etapa seguinte, deu-se inicio a uma
seqiiéncia de trabalhos sobre lixas d’agua com o objetivo de eliminar imperfei¢des
superficiais e prepard-los para o polimento final. Na seqiiéncia foram utilizadas lixas
umedecidas com agua destilada de granulagao 400, 1200 e 2000, todas da 3M.

ApOs esse lixamento inicial, as amostras foram polidas com a ajuda de um pano de
polimento e suspensdo de Alumina QM n°l, (com granulometria de 1pm) com agua

destilada na concentragdo de 1:4, nesta ordem, utilizando uma politriz Prazis APL-4.

3.1.2. Ensaio de Compressao.

Para o ensaio de resisténcia a compressdo foram utilizadas amostras cilindricas
(dimensdes: 4mm de didmetro e 6mm de altura — norma segundo a ANSI/ADA
especificagdo n°27/1993).

A fim de produzir adequadamente as amostras, foi elaborado um molde em
acrilico (Figura 24). O mesmo apresenta borboletas laterais que, ao serem afrouxadas,
permitem abrir o molde para que a retirada da amostra seja facilitada. O dispositivo
possui ainda duas guias laterais que servem de referéncia para que o molde se alinhe

perfeitamente quando as borboletas sdo atarraxadas.

Figura 24 — Dispositivo para a confec¢do das amostras para o ensaio de

compressao.
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O molde ficou apoiado em uma placa de vidro. Em seguida, foi preenchido em sua
totalidade pelo material, e recoberto com outra placa de vidro. O objetivo das placas de
vidro foi servir de base superior e inferior do molde, e desta maneira, permitir a
passagem da luz do fotopolimerizador, e a0 mesmo tempo deixar as superficies lisas,
facilitando o posterior trabalho de acabamento e polimento.

Os corpos-de-prova foram fotopolimerizados por 20 segundos em cada base do
cilindro, conforme recomendagdes dos fabricantes dos materiais, utilizando o aparelho
Radii — SDI. Apos a remocdo dos corpos-de-prova do molde, estes foram
fotopolimerizados ao longo de sua altura por 20 segundos cada lado.

Esse molde produziu amostras com 6,2 mm de altura, para que apds as etapas de
acabamento e polimento, o espécime seja gabaritado em 6 mm.

Com o objetivo de remover as rebarbas, as superficies superior e inferior das
amostras passaram por um processo de lixamento manual com lixa d’agua umedecida
de granulagdo 400 (3M), sobre uma superficie lisa.

Com a fungao de manter as dimensodes adequadas de cada amostra durante a etapa
de lixamento e polimento, foram desenvolvidos dois dispositivos com as seguintes
finalidades:

» regularizar a altura (como mencionado anteriormente, os corpos-de-prova foram
fabricados com 6,2 mm de altura);

« aplainar e tornar as superficies superior e inferior paralelas entre si;

Ambos os dispositivos sdo cilindros metalicos com 30 mm de didmetro € 7 mm de
altura, os quais possuem uma abertura no centro de 4 mm de diametro. A diferenca
entre os dois estd na altura dessa abertura. Em um dos componentes a abertura tem
6,Imm e no outro, 6 mm (Figuras 25 e 26). Com isso, no momento em que a amostra é
inserida no dispositivo cuja abertura possui 6,lmm de altura, 0,Imm da altura da
amostra fica exposto. Esse excesso permite que ela seja lixada e polida. Foi utilizada
lixa d’agua 1200 da marca 3M. O proximo passo foi inserir a amostra no outro
dispositivo, com abertura cuja altura ¢ de 6 mm, porém virada ao contrario para que sua
superficie receba o mesmo tratamento. Apds esta etapa, o paralelismo entre as suas
superficies superior e inferior sera mantido, além da certeza de que a altura serd mesmo

de 6 mm, como exige a Norma.
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Figura 25 — Foto da altura diferenciada dos dois dispositivos de acabamento e polimento

utilizados para a amostra de ensaio a compressao.

it
—
& ou &, 1nen, dependendo —1
da stapa do polinento ! Tinum
30mm

Figura 26 - Esquema ilustrativo de visualizacdo dos moldes de polimento da amostra

para ensaio de compressao.

Apos esse lixamento inicial, as amostras foram polidas com a ajuda de um pano de
polimento e suspensdo de Alumina QM n°l (com granulometria de 1pm) com 4agua
destilada na concentragdo de 1:4, nesta ordem, utilizando uma politriz Prazis APL-4.

O polimento foi feito para eliminar riscos e diminuir a0 maximo o atrito entre as
superficies superior e inferior € o equipamento no qual sera realizado o ensaio. Finda
esta etapa, os corpos-de-prova tiveram suas medidas ratificadas com o auxilio de um
paquimetro.

A norma utilizada recomenda estocar o corpo de prova durante 24 h a 36°C.
Porém estudos recentes mostram ndo haver diferenca estatistica quando estes materiais

sdo analisados a seco.

3.1.3. Calculos Microestruturais Quantitativos

Os materiais foram fotopolimerizados de acordo com as indicagdes do fabricante.
Os materiais, ja curados, seguiram ao ultra-som por 3 minutos, imersos em alcool

isopropilico (C3HgO), no interior de beckers independentes para cada compdsito, a fim
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de remover quaisquer residuos superficiais. Com o propoésito de facilitar a secagem, os
corpos-de-prova repousaram sobre folhas de papel absorvente, e finalmente foram
levados a uma balanca analitica onde suas massas foram aferidas.

Finda esta etapa, os compositos foram alojados em cadinhos independentes e
identificados, sendo conduzidos ao forno a fim de receberem o tratamento térmico que
objetivou a eliminagao de toda a matriz organica.

O ensaio teve inicio a uma temperatura ambiente de 21°C. O forno aqueceu
gradativamente e, aos 51 minutos de ensaio, a temperatura de 600°C foi atingida. A
partir deste patamar, os 600°C foram mantidos constantes por 3 horas, até que o forno
foi desligado e os materiais foram resfriados lentamente no seu interior, até atingirem a
temperatura ambiente. Na Figura 27 ¢ possivel observar a taxa de aquecimento do

forno.
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300 4

200 4
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Figura 27 — Grafico da taxa de aquecimento do forno.

Apds a queima da matriz organica, restaram apenas as particulas inorganicas do

material, as quais foram analisadas quanto a massa e ao volume.
3.1.4. Andlises Microestruturais Qualitativas em MEV

Para a analise microestrutural em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), os
corpos-de-prova foram confeccionados seguindo padrdo de polimerizagdo dos

fabricantes (20 segundos), acabados com lixas d’agua 600 e 1200 da 3M e polidos com
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a ajuda de um pano de polimento e suspensdo de Alumina QM n°1 (com granulometria
de 1 um), com agua destilada na concentragdo de 1:4, nesta ordem, utilizando uma
politriz Prazis APL-4. Esta etapa foi comum a todos os métodos utilizados.

A partir dai, os materiais passaram por tratamentos a fim de otimizar a

visualiza¢do da microestrutura, conforme descrito nas Tabelas 8,9, 10 ¢ 11.

Tabela 8 - Tratamentos utilizados para a caracterizacdo microestrutural dos

compdsitos estudados em MEV.

TRATAMENTOS
MATERIAIS
Quimico Superficial Térmico
Ice® Tabela 10
Tabela 9
Point 4° Tabela 11

No tratamento quimico superficial, os compositos foram imersos em saliva
artificial a uma temperatura constante de 36°C durante 30 dias, com o objetivo de atacar
a superficie da matriz polimérica e expor as particulas de carga. Para isso, utilizou-se a
formula de saliva artificial (SAGF médium - ver Tabela 9) sugerida por GAL et al.
(2000).

Tabela 9 — Composi¢do da SAGF médium (GAL et al., 2000).

Componente Concentracao (mg/l)
NaCl 125,6
KCl1 963.,9
KSCN 189,2
KH,PO4 654,5
Uréia 200
Na,SO4, 10H,O 763,2
NH4CI 178
CaCl,, 2H,0 227,8
NaHCOs3 630,8
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Ao final desses 30 dias, as amostras foram retiradas e receberam metalizagdo em
ouro, necessaria para a analise microestrutural em MEV.

Esta andlise dos compositos com a presenca da fase matriz (tratamento quimico)
permitiu a visualizacdo apenas da secdo do material que, embora estatisticamente
comprove fidelidade da microestrutura, impede a visualizagdo do arranjo tridimensional
das particulas.

A fim de resolver esta deficiéncia, optou-se por remover a matriz organica dos
materiais compdsitos a partir de um tratamento térmico, onde toda a fase polimérica foi
eliminada através da queima. Seguindo a metodologia adotada por MAYWORM (2005)
para calcular a densidade e as fragdes volumétricas das fases dos compositos
restauradores odontologicos, as primeiras queimas foram feitas a 600°C. Uma vez
atingida esta temperatura, os materiais permanecerem neste patamar térmico por 3h e
em seguida o forno foi desligado e o material resfriado. O produto resultante deste
tratamento térmico sdo as particulas inorganicas. Ao retirar o cadinho, visualizou-se
uma estrutura porosa branca de certa resisténcia mecanica. Estas particulas foram
levadas ao porta-amostra, metalizadas e analisadas em MEV através da emissdo de
elétrons secundarios, técnica esta que evidencia o contorno das estruturas.

Nas Tabelas 10 e 11 estdo disponiveis os diferentes métodos utilizados quanto a
temperatura ¢ tempo de queima, polimerizagao e tipo de resfriamento. Quanto a este
ultimo parametro, a diferenca entre o resfriamento rapido e o lento € que este primeiro
ocorre quando, ao final das 3 horas, o material ¢ retirado do forno e resfriado a
temperatura ambiente. Por outro lado, o resfriamento lento é aquele que, ao terminar as
3 horas, o forno ¢ desligado e o material ¢ mantido no seu interior com a porta fechada

até que se resfrie por completo.

Tabela 10 — Variaveis temperatura e tempo de queima, polimerizagdo e tipo de

resfriamento usados nos tratamentos térmicos para o composito Ice®.

Ice® Nao polimerizado | Polimerizado
Resfriamento Lento 600°C - 3h 600°C - 3h
Resfriamento Réapido 400°C - 3h 400°C - 3h
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Tabela 11 - Variaveis temperatura e tempo de queima, polimerizagdo e tipo de

resfriamento usados nos tratamentos térmicos para o0 composito Point4®.

Point 4° Polimerizado | Resfriamento Lento | Resfriamento Réapido

600°C - 3h
Temperaturas 400°C - 3h
500°C - 3h

O critério para utilizacdo destes diferentes pardmetros estd esclarecido no item

4.1.2.1., onde a microestrutura observada foi discutida.

3.1.5. Analises Microestruturais Qualitativas em AFM

Para analise do material em AFM, foram utilizadas trés amostras de cada material,
que se diferenciam quanto ao preparo da superficie e que foram fabricadas da seguinte
forma:

Com ajuda de uma espatula de metal, o composito foi inserido em um molde de 20
x 20 x 3 mm. O material foi fotopolimerizado por 20 segundos de cada lado, conforme
recomendagdes dos fabricantes dos materiais, utilizando o aparelho Radii — SDI. Apos a
remocao dos corpos-de-prova do molde, estes foram fotopolimerizados como um todo
em ambos os lados.

No acabamento, as superficies superior e inferior da amostra passaram por um
processo de lixamento manual com lixas d’dgua umedecidas de granulacao 400, 600 e
1200 (3M), sobre uma superficie lisa. Em seguida, as amostras foram polidas com a
ajuda de um pano de polimento e suspensdo de Alumina QM n° 1 (com granulometria
de 1 um) em 4agua destilada, na concentracdo de 1:4, nesta ordem, utilizando uma
politriz Prazis APL-4.

Com o objetivo de atacar a superficie da matriz polimérica e expor as particulas
de carga, as amostras receberam tratamento com solu¢do de acido nitrico em agua
destilada durante 1 minuto em duas dilui¢cdes diferentes:

e HNO; PA (concentrado) diluido a 50% em agua destilada;
e HNO; PA (concentrado) diluido a 25% em agua destilada.

Para controle, também se analisou um corpo-de-prova sem tratamento acido.
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3.2. Metodologia para os Ensaios

3.2.1. Analise Microestrutural Quantitativa

Para obter a densidade e as fragcdoes volumétricas dos materiais foi utilizado um

picnometro conforme mostra a Figura 28.

MonoBloc

Figura 28 — Picnometro sendo pesado na balanca analitica de precisdio METTLER

TOLEDO.

O picnoémetro ¢ uma vidraria de grande precisdo, na forma de um pequeno frasco
com tampa. Tem como principal caracteristica a garantia de manter o volume de
material de preenchimento (liquido ou sélido e liquido) inalteravel, isto é, o volume de
material utilizado para preenché-lo completamente ¢ sempre o mesmo. E usado tanto
para medir densidade de liquidos, como densidade de solidos.

Partindo deste principio, e com a ajuda de uma balancga analitica de alta precisao
Mettler Toledo modelo AB 204-S, com 10™g de precisdo. Obtiveram-se os dados de
densidade e fragdes volumétricas amostras (compoésito e particulas do respectivo

composito) dos materiais utilizando os seguintes passos:

1 O picnémetro foi limpo com alcool;
2 Determinou-se a massa do picndmetro vazio, apds seca-lo. Foi utilizado um
pedaco de papel para segurar o picndmetro a fim de ndo contamini-lo com

gordura;
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3 Adicionou-se agua, em temperatura ambiente conhecida (21 + 1°C), até

preencher o picndmetro totalmente. Isto se torna necessario, para que, ao tampar
o frasco, o excesso de 4dgua escorra pelo capilar e ndo haja formagdo de bolhas
(isso acarretaria erro nos resultados). A fim de garantir a temperatura ambiente
da 4gua (equilibrio térmico), houve uma espera de aproximadamente 15 minutos
com o picndmetro mergulhado parcialmente num béquer com agua destilada a
temperatura ambiente. Em seguida, devidamente seco externamente, o conjunto
picnémetro mais agua foi pesado;

As amostras foram pesadas isoladamente;

A amostra foi inserida no interior do picnometro e, este por sua vez, preenchido
novamente com agua destilada até completar a sua capacidade e, a partir dai, os
passos foram seguidos de acordo com as instru¢des da etapa 3. O conjunto
picndmetro, amostra e agua foi pesado.

As amostras utilizadas foram os compositos Ice® ¢ Point 4® ¢ suas respectivas

particulas, obtidas seguindo os passos descritos no item 3.1.3.

Os dados foram obtidos de acordo com a Tabela 12:

Tabela 12 — Tabela da representagdo das grandezas necessarias para obtencao dos

diferentes dados:

Grandeza Representacao
Massa do picndémetro vazio mpy
Massa (picnometro + amostra) mpa

Massa da amostra

mu = (mpa) - (Mpy)

Massa (picnometro + agua)

mpH20

Massa da agua

M0 = (Mpr20) - (Mpy)

Massa (picnometro+amostra + dgua de

preenchimento)

Myotal

Massa da 4gua de preenchimento

mH20preenchiment0 = (mtotal) - (mPA)

Volume de agua de preenchimento

VH20preenchimento— IH20preenchimento
dHZOpreenchimemo

Volume da amostra

VA = (VHzo) - (VHZOpreenchimento)
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Para determinar o volume, torna-se necessario o conhecimento da densidade da
agua destilada. Esta, por sua vez, sofre influéncia da temperatura, de acordo com a

Tabela 13:

Tabela 13 — Variagdo da densidade absoluta da dgua em fungdo da

temperatura.

T/°C | d/(gem-3) | T/°C | d/(gcm-3)

10 0,9997 20 0,998203
11 0,999605 21 0,997992
12 0,999498 22 0,99777

13 0,999377 23 0,997538
14 0,999244 24 0,997296
15 0,999099 25 0,997044
16 0,998943 26 0,996783
17 0,998774 27 0,996512
18 0,998595 28 0,996232
19 0,998405 29 0,995944

3.2.2. Analise Microestrutural Qualitativa

Um criterioso estudo foi feito a fim de caracterizar estes materiais quanto a
forma, tamanho, dispersdo das particulas e, também, uma nogdo das fracoes
volumétricas, onde a matriz esteve presente. Muitas fotomicrografias em MEV sdo
vistas em artigos cientificos e catdlogos de empresas, porém muitas vezes a escala nao ¢
revelada ou aumentos pequenos tornam as nanoparticulas incapazes de serem vistas. O
AFM também foi utilizado com este fim, porém, a falta de uma metodologia de
caracterizagdo destes materiais, exigiu um maior esmero para obtencdo dessas imagens.
Estas foram obtidas em parceria com um projeto de iniciacdo cientifica (que aluno Jodo
Miguel Giraldes participou sob a orientagdo dos professores do Programa de Engenharia
Metalurgica e de Materiais Fernando Luiz Bastian ¢ Rossana Mara da Silva Moreira
Thiré), onde a proposta foi desenvolver uma metodologia para caracterizagdo de

compositos odontologicos restauradores em AFM.
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A partir destas andlises, foi possivel entender os comportamentos mecanicos

observados e com isso enriquecer a discussao das propriedades destes materiais.

3.2.2.1. MEV

A anélise microestrutual utilizou o Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)

JEOL JSM-6460LV (Figura 29). Foram feitas fotomicrografias de imagens obtidas com

elétrons secundarios. A voltagem utilizada foi de 15 ou 20 KV, nos diferentes aumentos

descritos no item 4.1.2.1..

7 SR e |

3.2.2.2. AFM
O Microscopio de For¢a Atomica utilizado foi o AFM (Figura 30), Topometrix

modelo Accurex I, ja o método de operagdo foi contato intermitente ou Tapping Mode

e as analises foram conduzidas em ar.
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Figura 30 — AFM Topometrix modelo Accurex II.

3.2.3. Dureza

Para o ensaio de dureza, foram confeccionados trés corpos-de-prova de cada
material de acordo com os métodos descritos no item 3.1.1.. As medidas destes
espécimes foram de 4 x 8 x 30 mm. A confec¢do dos trés corpos-de-prova se fez
necessaria a fim de aumentar a variabilidade dos resultados e ndo viciar o resultado
obtido apenas em uma técnica de fabricagdo, uma vez que sabemos que o tempo de
polimerizacdo e a intensidade de luz, dentre outros fatores, podem interferir nos
resultados obtidos.

O tipo de microdureza escolhido foi da dureza Vickers e os ensaios foram realizados

em um microdurdmetro da marca Ernest Leitz Wetzlar-Germany — Figura 31.
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Figura 31 - Microdurdmetro Vickers

Neste ensaio, um diamante de base piramidal invertida (indentador), sob ac¢ao de
uma carga, ¢ pressionado de encontro ao material estudado, causando uma impressao
(indentagdo) a qual ¢ utilizada para calcular a dureza superficial do material. Neste
ensaio, a carga utilizada foi de 25g e o tempo escolhido foi o de 30 segundos.

Cada indentagdo feita foi observada em microscopio Optico Olympus BX60M. As
imagens das impressdes de dureza, assim como a escala de tamanho foram fotografadas e
arquivadas no computador através do programa Snap, pelo fato de ndo ser possivel a
visualizagdo diretamente no microdurémetro. Com o auxilio do programa Adobe Photoshop
5.0, o comprimento das diagonais das impressdes de dureza feitas puderam ser medidas,
convertendo o tamanho de cada pixel em mm.

Para que se pudesse chegar aos valores reais de dureza, ao indice de dureza DPH ou

HV, fez-se uso da Equagao 1 a partir das diagonais previamente medidas.
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2Psen Q
(2) _ 185P

DPH =— T

Equacao (1)

Onde: P = carga aplicada, Kg
L = comprimento das diagonais, mm

0 = angulo entre as faces opostas do diamante = 136°

3.2.4. Desgaste Esfera sobre Placa

O ensaio de desgaste foi conduzido no equipamento (modelo/ fabricante
GENTEST /GENCOA), ilustrado nas Figuras 32, 33 e 34. Este equipamento ¢
constituido de um brago que por sua vez contém um contra-peso e um suporte de cargas.
No bracgo, logo abaixo do suporte de cargas, esta localizado o porta amostra. A esfera se
posiciona sobre dois eixos de rolamento e entra em contato com a placa quando o brago
¢ colocado na posi¢do horizontal e sob agcdo da carga. A esfera rotaciona sobre o seu
proprio eixo a uma velocidade de 50 voltas por minuto (Figura 34).

O equipamento ainda contém um marcador de ciclos digital ¢ um botdo de
interrupcdo de ensaio utilizado em situacdes onde o teste ndo ocorre de maneira
esperada ou adequada. Uma bomba peristaltica e um agitador magnético compdem
juntamente com a maquina de desgaste o conjunto necessario para a realiza¢do dos
ensaios. A bomba peristaltica transporta com o auxilio de um catéter médico a
suspensdo abrasiva até o conjunto esfera metalica/placa. Neste estudo, a suspensdo
abrasiva usada uma suspensdo de pasta de dente.

Para cada teste executado, primeiramente faz-se o devido equilibrio do brago para
que nenhuma forga a ndo ser a da carga utilizada interfira no ensaio. A placa ¢
adequadamente fixada no porta-amostra devendo manter-se estatica durante o ensaio. A
esfera metdlica ¢ posta sobre os eixos de rolamento e o brago levado a posigdo
horizontal para que a carga seja colocada no suporte. Assim, a placa entra em contato
com a esfera e a bomba peristaltica junto com o agitador magnético ¢é ligada para que a
suspensdo de pasta de dente seja gotejada no conjunto esfera/placa. A suspensdo de
pasta de dente foi liberada com um fluxo de aproximadamente 1ml/min. A carga

utilizada foi de 32g — Figura 34.
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Figura 32 — Esquema do Funcionamento do Teste de desgaste esfera sobra placa.

Ao final de cada ensaio, a maquina pdra automaticamente. Entdo, remove-se a
carga, retira-se a placa ¢ a esfera para as mesmas serem limpas com lenco de papel
umedecido com alcool. A amostra foi também lavada em agua corrente para remover
excesso de abrasivo e, posteriormente, levada ao ultra-som imensa em 4gua destilada.

As Figuras 33 e 34 referem-se ao equipamento de desgaste, sendo que a ultima ¢

uma imagem do equipamento trabalhando no ensaio.

Figura 33 - Observa-se o equipamento Gentest (a) utilizado no teste de desgaste Esfera

sobre Placa, a bomba peristaltica (b) que bombeia a suspensdo abrasiva de pasta de
dente durante o ensaio e¢ o agitador magnético (c) cuja finalidade ¢ de permitir que as
particulas abrasivas da suspensdao de pasta de dente ndo decantem no fundo do

recipiente.
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Figura 34 - Uma vista aproximada do equipamento Gentest permitindo melhor
visualizag¢do da area do ensaio (observar o catéter que leva a suspensdo abrasiva a esfera

metalica que por sua vez se localiza em contato com o corpo de prova).

O creme dental Colgate Maxima Protecdo Anticaries (Figura 35), considerado
creme dental de média abrasividade (WANG, L., 2001), e agua destilada eram pesados
no interior de beckers e diluidos na propor¢ao em peso de 1:2 (ISO, 1999), isto ¢, para
cada 50g de creme dental eram utilizados 100g de agua destilada. Para que esta

suspensdo nao decantasse, o uso do agitador magnético se fez necessario durante todo o

ensaio.
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Figura 35 — Colgate Maxima Prote¢ao Anticaries.

Aquisicao das imagens
Na aquisi¢do das imagens, os corpos de prova foram levados ao microscopio 6tico

Olympus modelo BX60M. Nessa etapa, fotografias digitais foram adquiridas com o
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auxilio de uma maquina fotografica CCD COMU/Snapy. As impressdes foram
identificadas através do mapeamento e fotografadas individualmente.
Uma régua com escala de 1mm também foi fotografada no mesmo aumento, para

que se pudesse obter as medidas das crateras posteriormente.

Determinagéo dimensional das crateras:

Para determinar o valor do diametro das crateras, as imagens fotograficas das
mesmas e da régua foram passadas para o Programa Photoshop 5.0. Esse programa
permite determinar o numero de pixels existentes em uma determinada imagem. Dessa
forma, primeiro determinou-se o nimero de pixels existentes na imagem da régua de
Imm e o numero de pixels existentes nas crateras. Entdo sabendo quantos pixels
existem em 1 mm, ¢ s6 relacionar com o numero de pixels encontrado em cada cratera
analisada e determinar o didmetro das mesmas em milimetros. De posse dos valores do
diametro das crateras, pode-se determinar a profundidade da cratera, o volume de
material perdido e a distdncia percorrida em cada ciclo, como também a taxa de
desgaste dos materiais.

Para a obtencdo desses valores foram utilizadas as Equacgdes 2, 3,4 ¢ 5:
d 2 1/2
h=R- (Rz - —J Equagdo (2)

Onde:
h é a profundidade da cratera em cada ciclo (mm);
d é o didmetro da cratera (mm);

R ¢ o raio da esfera (15mm).

2 2
vn 2” [h +43d j Equacio (3)
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Onde:
V é 0 volume de material removido em cada ciclo (mm’);
h é a profundidade da cratera em cada ciclo (mm);

d ¢ o didmetro da cratera (mm).

D=2xzxRxN Equagao (4)

Onde:
D ¢ a distancia percorrida em cada ciclo (mm);
R ¢ o raio da esfera (15mm);

N é o niimero de voltas em cada ciclo.

Equagdo (5)

Onde:

T ¢ a taxa de desgaste

V é o volume de material removido em cada ciclo (mm’);
Q ¢ a carga (para o peso de 100g ¢ igual a 0,98N);

D ¢ a distancia percorrida em cada ciclo (mm).
3.2.5. Resisténcia a Compressao
O ensaio de compressao foi realizado em uma maquina de ensaios universal EMIC
DL 10.000 (Figura 36), com velocidade do travessao de Imm.min™ e fundo de escala de

2.000 kgf. Foram ensaiados nove corpos-de-prova de cada material (Figura 37), os quais

receberam aplicacdo de carga uniaxial compressiva.
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Figura 36 — Maquina EMIC onde foram realizados os ensaios de Resisténcia a
Compressao.

Figura 37 - O corpo de prova posicionado na maquina EMIC.

O célculo para os valores de tensdo compressiva (oc), médulo de elasticidade em

compressdo (Ec) e alongamento (¢&,), segundo a norma ANSI/ADA, Especificagdo N°

27-1993, ¢é efetuado através das Equagdes 6, 7 ¢ 8:
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F <
o, :K? Equagio (6)
Onde:
o, € atensdo compressiva (MPa);
F. ¢ a carga maxima de fratura (N);
A, ¢ a area original da secdo transversal antes da aplicacdo da carga (mm?).
E.=— Equacao (7)
gC
Onde:
E. ¢ o modulo de elasticidade (GPa);
o, € atensdo compressiva (MPa);
&, ¢ o alongamento do corpo-de-prova.
Al
E=— Equacao
I0
(8)
Onde:

&, ¢ o alongamento do corpo-de-prova.

Al ¢ a diferenga do comprimento inicial e o final do corpo de prova (mm) ;

I, ¢ o comprimento inicial do corpo-de-prova (mm);

Os valores de modulo de elasticidade em compressdo (E;) foram calculados

tomando como referéncia a deformagao de 0,05 mm/mm.
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3.2.6. Analise Estatistica

Inicialmente, os resultados obtidos foram organizados em uma planilha com a ajuda
do programa computacional Excel 2000 da Microsoft Office. As médias e os desvios-padrido
dos valores de cada grupo foram feitos.

Utilizando a ferramenta analise de dados deste mesmo software, a analise estatistica
de variancia (ANOVA) foi realizada com um intervalo de confianca de 95%, ou seja,
quando o valor p foi menor que 0,05, considerou-se que houve diferenca entre os grupos
analisados. As varidveis independentes foram os materiais lce® e Point 4® e a variavel
dependente foi cada parametro em questdo (densidade, fracdes volumétricas, dureza,

resisténcia a compressao e desgaste).
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4. Resultados e Discussao
4.1.Analise Microestrutural
4.1.1.Analise Microestrutural Quantitativa

Conhecendo as fragdes volumétricas das particulas e da matriz, a massa das fases
do material ¢ a densidade do composito e das particulas, obteve-se a densidade da
matriz através da lei das misturas direta de acordo com a Equagdo 9. Os valores obtidos

estdo discriminados na Tabela 14.

Pe=PVp + PV Equacdo (9)
Onde:

p. ¢ adensidade do composito em g/em’;

P, € adensidade das particulas presentes no composito em g/ cm’;

P, ¢ adensidade da matriz do composito em g/ cm’;

Vv, ¢€afragdo volumétrica das particulas no composito;

V., ¢ a fra¢do volumétrica da matriz do compdsito.

Tabela 14 — Valores médios percentuais em peso € em volume de particulas
presentes nos compositos estudados, além e seu desvio padrao (DP) e valor p. Estao

registrados também os dados fornecidos pelos fabricantes.

Percentual em Percentual Percentual Percentual
Material peso DP em peso volumétrico DP | volumétrico
(experimental) (fabricante) | (experimental) (fabricante)
Ice® 75,30 0,11 77,5 58,25 5,37 61,0
Point 4° 71,96 0,25 77,0 54,48 0,41 59,0
Valor-p | 2,92 x10° 0,292

*diferenca significativa (a = 0,05)
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A diferenga estatistica ocorre apenas nas fragdes em peso das particulas nos
diferentes materiais. Isto ocorre devido a diferenca tanto da densidade destes
componentes inorganicos - Tabela 15 - quanto das fragdes volumétricas presentes.
Embora ndo haja diferenca estatistica, numericamente os dados de fragdes volumétricas
de particulas sdo maiores para o composito Ice®. O fato do desvio padrdo do Ice® ser
pouco maior que 5, explica porque a diferenca de aproximadamente 4 pontos
percentuais entre os materiais estudados ndo representou diferenca estatistica para este
parametro, enquanto que para o parametro de percentual em peso a diferenca entre os
dois materiais foi a mesma (4 pontos percentuais aproximadamente) e o desvio padrao
menor, resultando em diferenca estatistica entre as amostras analisadas. Os valores de
porcentagem em peso € volume fornecidos pelos fabricantes diferem um pouco dos
dados obtidos nos experimentos. A maior discrepancia diz respeito a porcentagem em
peso das particulas encontradas no compbsito Point 4%, cuja diferenca ¢ de 5,04% com
o valor fornecido no catalogo do fabricante. Isto pode ser atribuido a diferenca do lote
analisado, uma vez que o desvio padrao para este experimento foi de apenas 0,25, o que
demonstra a homogeneidade da experiéncia. Apesar de ndo haver diferenca significativa
nas fragdes volumétricas das particulas, o compdsito Ice®™ apresenta um maior volume

de particulas de carga quando comparado ao compésito Point 4°.

Tabela 15 - Valores de média de densidade dos compésitos estudados de(g/cm’), de suas

particulas dpari(g/cm’) e de suas matrizes dmai(g/cm’).

Material d.(g/ cm’ ) dpari(g/ cm’ ) Dinatriz(g/ cm’ )
lce® 2,01 2,60 1,20
1 ®
Point 4 1,98 2,61 1,22
Valor p’ 0,63 0,93 0,93

*diferenca significativa (a = 0,05)

Quanto a densidade dos materiais ndo ha diferenca estatistica. Ambos possuem

densidade em torno de 2g/cm”.
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4.1.2. Analise Microestrutural Qualitativa

Um criterioso estudo foi feito a fim de caracterizar estes materiais quanto a forma,
tamanho e dispersdo das particulas. Muitas fotomicrografias em MEV sdo vistas em
artigos cientificos e catdlogos de empresas, porém muitas vezes a escala ndo ¢ revelada
ou aumentos pequenos tornam as nanoparticulas incapazes de serem vistas. O
Microscopio de Forga Atomica (AFM) também foi utilizado com este fim. Porém, a
falta de uma metodologia de caracterizacdo destes materiais dificultou a obten¢do dos
resultados, embora tenham sido obtidas imagens satisfatorias.

Em func¢do dos grandes aumentos utilizados e também da caracteristica quimica
dos materiais, ndo foi possivel isolar, através de programas de tratamentos de imagens,
as particulas da fase matriz a fim de quantificar estes componentes, pois a diferenca de
tons de cinzas entre estas fases era muito sutil. J4 na analise apenas das particulas, o que
se via era uma particula sobre a outra e, por esta razdo, a delimitacdo destas estava
comprometida. Porém, a analise qualitativa j& mostra muito do material. A escala de
tamanho estd presente e diversas imagens foram feitas e mostradas neste estudo, de
maneira que possa ser identificavel por critérios qualitativos, como forma, distribui¢ao e

até tamanho médio.

4.1.2.1. MEV

O compésito Ice®, ilustrado na Figura 38, possui particulas irregulares. Através
destas imagens ¢ possivel verificar a distribui¢do do tamanho das particulas em trés
grupos, dos quais dois perfazem os extremos: um em torno de 1-2 pm e outro com
particulas em escala nanométrica (até 200 nm). O terceiro figura como intermediario,
contendo particulas de aproximadamente 0,5 pum e que constitui o grupo de maior
representacdo. Estes componentes distribuem-se regularmente, de modo que as

particulas menores estdo localizadas entre as maiores.
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Figura 38 — Fotomicrografias (MEV) do composito Ice® polimerizado apds

lixamento, polimento e tratamento com saliva artificial.

A visualizagao das particulas ndo foi tdo facilmente obtida nas fotomicrografias do
composito Point 4® - Figura 39. Constatou-se esta dificuldade em todas as andlises em
MEV deste material, quando comparado ao compésito lce®. Observou-se particulas
mais regulares, com uma tendéncia de ter suas dimensdes semelhantes em todas as
direcdes, ndo prevalecendo, na maioria das vezes, um eixo sobre outro.

Qualitativamente, pode-se observar que este material possui as suas maiores
particulas em torno de 0,8 um. Porém, a maior parte da sua fase de refor¢o é composta
de particulas com 0,5 um de tamanho aproximadamente, embora sejam notadas imagens
que sugerem particulas muito pequenas (até 200 um), e, em alguns campos, ¢ possivel
verificar imagens sugestivas de pequenos aglomerados de particulas menores. A sutil
diferenca de propriedades mecanicas encontradas entre os materiais estudados pode ser
relacionada ao fato de que o material Point 4® apresenta alguns aglomerados de
particulas, e, segundo LIM et al. (2003), o agrupamento em cachos das particulas de
preenchimento ¢ um dos fatores prejudiciais ao desempenho de compdsitos reforcados
por particulas. Este agrupamento pode ser gerado durante o processamento do material e

estes aglomerados formam uma ligagao fraca entre a particula e a matriz.
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Figura 39 — Fotomicrografias (MEV) do composito Point 4°.

Um composito particulado mecanicamente resistente, dentre outros critérios, deve
possuir uma fragao volumétrica da fase de refor¢o tanto maior quanto possivel. O papel
das particulas menores ¢ melhorar a transferéncia de esforcos que ocorre na interface
entre a matriz resinosa ¢ a particula, pois a area de superficie é tanto maior quanto
menor forem as particulas, para um mesmo volume analisado. Mas, para que a
transferéncia de esfor¢cos ocorra de maneira eficiente, ¢ necessario que as particulas
estejam envolvidas pela matriz, ou seja, estejam uniformemente dispersas na matriz.

Esta analise dos compositos com a presenga da fase matriz permite a visualizagao
apenas da secdo do material, que, embora comprove a representacdo da microestrutura,
impede de visualiza¢do do arranjo tridimensional das particulas.

A fim de resolver esta deficiéncia, optou-se por remover a matriz organica dos
materiais compositos a partir de um tratamento térmico, onde toda a fase polimérica foi
queimada. Seguindo a metodologia adotada por MAYWORM (2005), para calcular a
densidade e as fracdes volumétricas das fases dos compoésitos restauradores
odontoldgicos, a queima foi feita a 600°C. Uma vez atingida esta temperatura, os
materiais permanecerem neste patamar térmico por 3h e em seguida o forno foi
desligado, o material foi resfriado lentamente no interior do formo fechado e retirado
apenas no dia seguinte.

O produto resultante deste tratamento térmico sdo as particulas inorganicas. Ao
retirar o cadinho ja resfriado do interior do forno, visualizou-se uma estrutura porosa
branca de certa resisténcia mecanica. Estas particulas foram levadas ao porta-amostra,
metalizadas e analisadas em MEV através da emissdo de elétrons secundarios, técnica

esta que evidencia o contorno das estruturas.
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Ice®

A técnica de eliminagdo da matriz organica, através de tratamento térmico
preservando o arranjo espacial das particulas inorgénicas, permite uma visualizacao
tridimensional da fase dispersa do material. Na Figura 40 ¢ possivel observar a estrutura
nanohibrida deste material, composto por particulas em escala nanométrica localizadas
entre as particulas de maior tamanho. As particulas menores possuem formato
aproximadamente equiaxial enquanto as particulas maiores sdo irregulares e em forma
de placas. Também pode-se observar nas Figuras 40 e 41 o aspecto liso destas particulas
maiores. Na Figura 41 ¢ ainda mais evidente a escala nanométrica das particulas de

distribui¢ao de tamanho menor.

WFPPE/UFRY

Figura 40 — Fotomicrografia em MEV das particulas do compésito lce® que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 600°C durante 3h e resfriado

lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz organica.
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Figura 41 - Fotomicrografia em MEV das particulas do composito Ice” que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 600°C durante 3h e resfriado

lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz orgénica.

O tratamento térmico do composito lce® polimerizado e tratado a 600 °C revelou
particulas irregulares com tragos de fratura, conforme pode ser observado na Figura 40.
Partindo da hipdtese de que as particulas maiores pudessem sofrer trincas resultantes da
contracdo de fotopolimerizagdo, optou-se por realizar a queima sem fotopolimerizar o
material. A Figura 42 revela imagens sugestivas de trincas (ver indicagdes), embora a
grande quantidade de particulas nanométricas sobre as particulas maiores dificulte a
visualizacdo e a comprovacdo desta hipotese. Somado a isso, sabe-se que as trincas
também podem ocorrer durante o processo de mistura dos componentes do compdsito.

Portanto, a origem destas trincas deve ser alvo de futuras pesquisas.
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Figura 42 — Fotomicrografia em MEV das particulas do compésito lce® que, sem
passar pela etapa de fotopolimerizagdo, foi diretamente tratado termicamente a 600°C
durante 3h e resfriado lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a

matriz organica.

Materiais inorganicos (vidros e ceramicas) tém temperaturas de inicio de
sinterizag¢do que variam de 750°C a 1300°C. Termodinamicamente, sabe-se que pos sdo
instaveis devido a grande area superficial. No caso de particulas nanométricas, sdo
adotadas energias superficiais diferentes das convencionais, pois ocorre diferente
arranjo atomico local na superficie. Cineticamente, a sinterizagdo de particulas
nanométricas ¢ significativamente melhorada, o que acarreta na reducdo das
temperaturas de sinterizacdo se comparadas a dos pds convencionais (GROZA, 1999;
KUANG, 1997).

Espera-se assim que ocorra rapida difusdo superficial nos estagios iniciais da
sinterizagdo, pois menores energias de ativacdo que a difusdo convencional sdo
observadas (WANG, 2006).

Algumas imagens obtidas no tratamento térmico do composito lce®™ levaram ao
questionamento se a temperatura de 600°C poderia ter pré-sinterizado suas particulas.
Na Figura 43, ¢ possivel observar aglomerados de particulas pequenas sugestivas de
marcas de pré-sinterizacao, que € caracterizada por rearranjo das particulas e ligagdes

fortes ou pescogo nos pontos de contato.
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Figura 43 — Fotomicrografia em MEV das particulas do compbsito Ice® que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 600°C durante 3h e resfriado

lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz organica.

Qualquer descaracterizacdo da fase dispersa tornaria esta analise duvidosa, uma
vez que o objetivo da eliminacdo da fase continua ¢ o de permitir a visualizagdo
completa das particulas. Com a finalidade de evitar este rearranjo irreversivel, queimas
em temperaturas mais baixas foram feitas e o fator temperatura/tempo minimo para
eliminagdo de toda a matéria organica do material foi o alvo desta etapa da pesquisa.

Nas Figuras 44 ¢ 45 & possivel observar a microestrutura do material Ice® com
suas particulas nanométricas mais bem dispersas. Observam-se particulas
individualizadas, especialmente sobre as particulas maiores. O resfriamento foi rapido e
retirou-se o cadinho do interior do forno ao completar 3h de queima a 400°C. Além
disso, pode-se observar que a superficie das particulas irregulares possui uma textura
compativel com a estrutura policristalina do material, caracterizada por uma imagem
trincada referente aos contornos de grio. Quando o tratamento ocorreu a 600°C, estas
particulas se apresentaram com a superficie extremamente lisa, que condiz com mais
um efeito térmico de difusdo, comprovando a tese de que a queima a 400°C foi mais

adequada para caracterizacao da fase inorganica deste composito.
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Figura 44 — Fotomicrografia em MEV das particulas do composito Ice® que, sem passar
pela etapa de fotopolimerizagio, foi diretamente tratado termicamente a 400°C durante

3h e resfriado rapidamente a fim de eliminar totalmente a matriz organica.

Figura 45 - Fotomicrografia em MEV das particulas do compésito lce® que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 400°C durante 3h e resfriado

rapidamente a fim de eliminar totalmente a matriz organica.

A confirmagdo deste relevo se deu na Figura 46, onde depois do ataque
superficial com saliva artificial, descrito no item 3.1.4., ¢ com um aumento de 30.000
vezes foi possivel observar que a textura na superficie das particulas maiores também
ocorre na presenga da matriz polimérica, ou seja, sem nenhum tratamento térmico

prévio. Neste caso, a observagdo desta textura se d4 na se¢do destas particulas maiores,
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pois estas receberam lixamento e polimento. Naquelas particulas tratadas termicamente
a 400°C ndo houve lixamento, sendo o relevo observado caracteristica da superficie das
particulas maiores. Conclui-se que as particulas maiores possuem uma textura
caracteristica e que se trata da estrutura policristalina das particulas de formato

irregular, pois se repete também nas segdes destas visualizadas em diferentes campos.

15kU X58.888 B.35mm COFFE-UFRJ

Figura 46 — Fotomicrografias em MEV do composito Ice® polimerizado apés

lixamento, polimento e tratamento com saliva artificial.

Para tentar solucionar o problema da falta de contraste de tons de cinza, optou-se
por fazer a andlise em MEV mudando a técnica de emissdo de elétrons: de elétrons
secundarios (que evidencia o contorno das estruturas) para elétrons retroespalhados,
pois tal técnica indica diferengas composicionais na regido ionizada do material
fornecendo tons de cinza diferentes para diferentes composicdes quimicas. Sendo assim,
estes materiais bifasicos estariam bem representados e o software que trata as imagens
conseguiria delimitar estas particulas pela diferenca de tonalidade. Os corpos-de-prova
foram os mesmos que ficaram imersos em saliva artificial ¢ ambos os materiais foram
analisados.

A Figura 47 ilustra as imagens do composito Ice® pela técnica dos elétrons

retroespalhados.
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Figura 47 — Fotomicrografias em MEV do compésito Ice® polimerizado apos
lixamento, polimento e tratamento com saliva artificial, aumento de 5.000 vezes e 20

KV com a técnica dos elétrons retroespalhados.

Pela Figura 47, vemos que o material ndo correspondeu as espectativas. O
contraste continuou ruim e entdo, para este estudo ndo foi possivel a quantificacao da

distribuicdo de tamanho de particulas.

Point 4%

Seguindo a mesma metodologia aplicada aos corpos-de-prova do material Ice™ e
descrita sucintamente nas legendas das figuras, ¢ possivel observar nas Figuras 48 e 49
que o tratamento térmico a 600°C evidenciou claramente marcas de inicio de
sinterizagdo. As particulas encontram-se pouco definidas e com pontos de contato

aumentados entre elas caracterizando os pescogos tipicos da pré-sinterizagao.

75



Figura 48 - Fotomicrografia em MEV das particulas do compésito Point 4° que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 600°C durante 3h e resfriado
lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz organica (imagem

sugestiva de fase inicial de sinterizagdo do material inorganico).

Figura 49 - Fotomicrografia em MEV das particulas do compésito Point 4° que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 600°C durante 3h e resfriado
lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz organica (imagem

sugestiva de fase inicial de sinterizagdo do material inorganico).
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Como houve claramente a suspeita de sinterizagdo no material Point 4%, optou-
se pela queima em uma temperatura mais baixa (500°C) e manteve-se o resfriamento
lento no interior do forno. E possivel observar na Figura 50 que as imagens sugestivas

de estagios iniciais da sinteriza¢cdo mantiveram-se.

Figura 50 - Fotomicrografia em MEV das particulas do compoésito Point 4* que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 500°C durante 3h e resfriado
lentamente (dentro do forno) a fim de eliminar totalmente a matriz organica (imagem
sugestiva de fase inicial de sinterizagdo do material inorganico). A regido fotografada

corresponde a se¢do de fratura (trinca) do corpo de prova

Partindo deste achado, foi realizada a queima a 400°C, ¢ o resfriamento, que nas
queimas anteriores foi lento, passou a ser rapido com a retirada do cadinho
imediatamente apos findas as trés horas a temperatura estipulada de 400°C. Na Figura
51 ¢ possivel observar que o material apresenta suas particulas isoladas e algumas
aglomeradas, tipicas destes compositos, porém ndo ha indicios de sinterizagdo como o
empescocamento das particulas, pois suas delimitagdes sdo evidentes; o espaco ocupado
pela matriz foi transformado em vazio, as particulas menores estdo bem definidas e ¢
possivel visualizar particulas em escala nanométrica. As maiores particulas deste
material estdo proximas de 700nm e, portanto, menores que as maiores particulas do

material lce®.
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Figura 51 - Fotomicrografia em MEV das particulas do compoésito Point 4 que foi
fotopolimerizado e em seguida tratado termicamente a 400°C durante 3h e resfriado

rapidamente a fim de eliminar totalmente a matriz organica.

Pela Figura 52 vemos que o material Point 4, quando analisado pela técnica de
elétrons retroespalhados também ndo correspondeu as espectativas. O contraste
continuou ruim e entdo, para este estudo, ndo foi possivel a quantificagdo da

distribuicao de tamanho de particulas.

Figura 52 — Fotomicrografias em MEV do composito Point 4* polimerizado apos
lixamento, polimento e tratamento com saliva artificial, aumento de 5.000 vezes e 20

KV com a técnica dos elétrons retroespalhados.
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4.1.2.2. AFM

Partindo do principio de que ndo havia uma metodologia definida para analise em
AFM de Compositos Restauradores Odontoldgicos, o ponto de partida escolhido para
iniciar esta fase foi a Dissertacio de Mestrado de MAYWORM (2005). Segundo
MAYWORM (2005), dentre as analises realizadas, aquelas que apresentaram melhores
resultados foram as amostras que sofreram ataque quimico com HNOs A teoria ¢ que
esta solucdo ataca a fase organica do material e assim, expde as particulas, ou seja, a
mesma degradacdo que ocorre com a utilizacdo da saliva artificial, porém o tratamento
com acido nitrico (HNOs) tende a ser mais eficiente, pois o resultado ¢ imediato.

A partir dai, resolveu-se usar trés diluicdes diferentes porque as particulas
presentes nos materiais estudados sdo muito refinadas e um ataque 4cido muito intenso
removeria as particulas menores e poderia descaracterizar a sua microestrutura.

Os corpos-de-prova receberam tratamento superficial quimico em diluicdes de
HNO; conforme descrito no item 3.1.5., além de um corpo-de-prova sem tratamento

acido (Figura 53).
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Figura 53 — (a) - Imagem topografica de AFM da superficie do compdsito Ice® polido e
sem tratamento 4cido; (b) — Grafico da secdo transversal correspondente a regido

sinalizada em (a).

Pelo grafico da secdo transversal (Figura 53), ¢ possivel observar que a imagem

sugestiva de uma particula grande, trata-se, na verdade, de aglomerados de particulas
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pequenas. Pode-se concluir que, para o material Ice®, a andlise com auséncia de
tratamento superficial quimico ndo favorece a visualizagdo da microestrutura bifasica do
material compdsito em questdo. As particulas inorganicas ficam em um plano proximo
ao da matriz e, por esta razdo, ndo sdo evidenciadas. A imagem da Figura 53 ndo ¢
condizente com o que se observou claramente em MEV.

Partindo desta afirmativa, optou-se pelo uso do HNO; em duas dilui¢des distintas.
A Figura 54 corresponde a analise deste mesmo material apos tratamento quimico a

25% de diluigao.

928pm
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0.00rm
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Figura 54 - Imagens topograficas de AFM da superficie do composito lce® polido e
tratado com HNO; P.A. diluido a 25%. A area aumentada possui 3,8 um de cada lado.

Nesta etapa a visualizagdo foi mais bem sucedida. Ficou claro que, assim como a
caracterizacdo em MEV, na Figura 54, vé-se particulas maiores irregulares e, entre
estas, particulas nanométricas. Através de calculos utilizando o software do AFM, as
particulas puderam ser medidas e as nanométricas (esferoidais) apresentaram o tamanho
médio de aproximadamente 60 nm de didmetro.

Apesar do resultado satisfatorio das amostras condicionadas com 4acido a 25%,
ainda restavam as amostras de 50% de dilui¢do para serem analisadas. Na Figura 55,

encontra-se a amostra que foi tratada com esta ultima diluigao:
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Figura 55 - Imagem topografica de AFM da superficie do composito Ice® polido e
tratado com HNO; P.A. diluido a 50%.

Conforme pode ser visto, comparando a imagem da Figura 54 com a Figura 55,
esta apresenta muitas particulas soltas em sua superficie. Sugestivamente, trata-se de
particulas inorganicas e poliméricas, resultantes da degradacdo excessiva da matriz pelo
acido e resistentes a lavagem com agua destilada realizada subseqiiente ao ataque.

Para o material Point 4% (Figuras 56, 57 ¢ 58) foi seguida a mesma metodologia

adotada para o material Ice®.
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Figura 56 — Imagem de contraste de fase em AFM da superficie do composito

Point 4° polido e sem tratamento acido.

Conforme pode ser notado, o material Point 4% apresenta particulas esferoidais e
menores que o Ice®. O primeiro tem uma distribuicdo de tamanho de particulas mais
estreita quando comparada com o outro composito em estudo. A Figura 56 acima
fornece uma visdo da microestrutura do material, embora ndo esteja evidenciando

claramente as particulas nanométricas.
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2135 nm

0 nm 2135 nm 4270 nm

Figura 57- Imagem de contraste de fase em AFM da superficie do compésito Point 4°
polido e tratado com HNO; P.A. diluido a 25%.
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A Figura 57 diz respeito a um aumento maior que o da figura anterior a esta. Com
o tratamento acido a 25%, houve degradacdo da matriz polimérica, expondo a fase
inorganica. As particulas de diversos tamanhos sdo evidentes e a caracterizacdo desta
imagem condiz com o visualizado em imagens de MEV (vide item 4.1.2.1.)

Observa-se que nas 1imagens de contraste de fase ha particulas
mais claras e mais escuras (Figura 58). Sugere-se que o ataque acido a 50%
tenha sido muito forte e, por isso, tenha degradado também a camada polimérica
subseqiiente. Seguindo este raciocinio, as particulas mais escuras poderiam representar
as cargas inorganicas soltas, sem polimero, enquanto que as particulas mais claras
representariam a camada inferior rica em polimero. Esta metodologia ¢ assim indicada
para caracteriza¢do da microestrutura dos compositos restauradores odontologicos, pois
ataca demasiadamente, degradando uma profundidade de matriz suficiente para

desprender as particulas mais superficiais.

0 um .02 um 10.04

Figura 58 - Imagens de contraste de fase em AFM da superficie do composito Point 4®

polido e tratado com HNO; P.A. diluido a 50%.
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4.2. Propriedades Mecanicas
4.2.1. Ensaio de Microdureza Vickers

As Figuras 59 e 60 retratam a impressdo deixada pelo indentador nos compositos
estudados. E importante observar que as indentagdes estio bem demarcadas. Isto
significa que a tensdo elastica residual apds a retirada do indentador foi desprezivel e

ndo influenciou de forma significativa os resultados obtidos.

Figura 59 — Indentacdo observada no MO apo6s ensaio de dureza Vickers realizado

no composito Ice®.

Figura 60 — Indentagdo observada no MO apds ensaio de dureza Vickers realizado

no compésito Point 4°.
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Na Tabela 16 é possivel observar que dentre os corpos-de-prova confeccionados
de forma independente, isto ¢, inseridos no molde e curados um por vez, os
correspondentes ao material lce® apresentaram diferenga estatistica entre eles (p<0,05).
Isto reforca e importancia de calcular a dureza através de espécimes que passaram por
processos de fabricacdo independentes, uma vez que fatores como a intensidade de luz e
tempo de exposi¢ao podem estar relacionados a esta diferenga encontrada assim como
ocorre in vivo, uma vez que em determinadas regides da boca a luz responsavel pela
ativacao da polimeriza¢do da matriz ndo atinge tdo facilmente algumas regides. Sabe-se
que outros fatores como tempo de cura e de pds-cura, armazenamento em solugdes
diversas, diferencas térmicas, dentre outros podem estar relacionados a diferenca de

dureza encontrada.

Tabela 16 - Valores de microdureza Vickers com a média e o desvio padrao (DP)

para cada espécime estudado e valor p dentro de cada grupo de material compdsito.

MATERIAL 1 2 3 4 5 MEDIA | DP

CP1 | 61,67 | 65,06 | 66,86 | 59,04 | 59,04 | 62,21 3,54

Ice® CP2 | 8530 | 79,44 | 81,88 | 86,20 | 81,05 | 82,72 2,87

CP3 | 88,02 | 77,87 | 74,16 | 74,16 | 78,65 | 78,34 5,67

Valor p | 1,32E-5

CP1 | 65,06 | 64,47 | 59,55 | 66,25 | 60,07 | 62,99 3,06

Point 4° CP2 | 46,64 | 4594 | 60,07 | 66,25 | 68,11 56,19 | 10,57

CP3 | 64,47 | 63,33 | 65,06 | 65,06 | 62,77 | 64,12 1,04

Valor p| 0,240

No corpo-de-prova 1 do material Ice®, o valor de dureza foi menor em todas as
indentac¢des. Em se tratando de um material composito constituido por particulas duras e
matriz polimérica macia, poderia surgir o questionamento se esta impressdo teria
atingido apenas areas predominantemente compostas por matriz e, se isto influenciaria o
resultado.

De fato, se isso ocorresse, os resultados seriam discrepantes, fato que ndo ocorre
nas indentacdes dos corpos-de-prova do composito lce® (DP menor que 10% da média).

A explicagdo ¢ mais bem compreendida quando se retoma as imagens da microestrutura
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dos materiais no item 4.1.2.1. A média das maiores particulas dos compbsitos lce® ¢ de
2 um. A distribuicdo das particulas de tamanhos diferentes ¢ regular e a média das
diagonais das indenta¢des ¢ de aproximadamente 23 pm. Portanto, em nada pode ser
relacionado o valor de dureza com o ponto da indentagdo. Independentemente de onde a
impressao foi feita, os valores encontrados devem ser equivalentes, pois a area dos
materiais em contato com o indentador ¢ significativa para os materiais estudados, ou
seja, as particulas maiores e menores que se deslocaram e a matriz polimérica que
sofreu deformagdo plastica sdo capazes de refletir a propriedade de dureza do material
estudado.

Nos compositos hibridos tradicionais a chance de ter resultados discrepantes ¢
maior, pois suas particulas sdo irregulares e grandes (8-30um) (VENHOVEN et al.,
1996). Quando se misturam particulas irregulares e grandes, ha dificuldade de inserir
grande volume de particulas, pois o formato, juntamente com o tamanho, prejudica o
empacotamento; o que se tem sdo espacos entre as particulas muito grandes preenchidos
por matriz. Neste caso, o indentador poderia penetrar ora em regides
predominantemente poliméricas, ora em regides de particula.

A mesma linha de raciocinio pode ser dada ao compdsito Point 4%, pois suas
particulas maiores estdo na faixa de 1 um. Apenas no corpo-de-prova 2 (Tabela 16)
encontramos valores de dureza, nas indentagdes 1 e 2, muito abaixo da média e um
desvio padrdo alto, de mais de 20%, que refletem a irregularidade desta propriedade
neste corpo-de-prova. As indentacdes foram feitas da periferia do corpo-de-prova em
dire¢do ao meio. Neste corpo-de-prova observamos que, os valores de dureza aumentam
conforme se aproxima do centro, ou seja, entre as indentagdes 1 e 5 os valores
aumentam gradativamente. Sugere-se que houve desvio no posicionamento da luz de
polimerizacao, de maneira que o feixe de luz estaria direcionado mais para o centro do
corpo-de-prova, embora trés posi¢des de incidéncia para cada lado da amostra tenham
sido feitas. Vale ressaltar que o tempo de incidéncia do feixe luminoso foi sempre o
mesmo para todos os materiais, ou seja, de 20 segundos conforme indicagdo do
fabricante.

Segundo CORRER (2005), para que o compdsito apresente propriedades
mecanicas adequadas, ¢ necessario que ele atinja alto grau de conversdo. O grau de
conversdao depende da quantidade de energia que ¢ fornecida ao composito através da

fotoativagdo. Deste modo, eles polimerizam até certa profundidade, que varia com a
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penetragdo de luz no material. A profundidade de polimerizacdo dos compositos
fotoativados ¢ dependente da composi¢do do material (CORRER, 2005; RUYTER &
OYSAED, 1982), de sua cor ¢ transluscéncia (CORRER, 2005; FERRACANE et al.,
1986), da intensidade da fonte de luz (CORRER, 2005; RUEGGEBERG et al.,1994) ou
da distancia da ponta do aparelho fotoativador (CORRER, 2005; SWARTZ et al.,
1983).

A Tabela 17 relata a média de todos os valores de dureza encontrados para ambos
os materiais. Podemos ver que o material Ice® ¢ mais duro que o material Point 4®
(p < 0,05). A microestrutura do material reflete suas propriedades. Na caracterizagio
quantitativa (item 4.1.1.) a fracdo volumétrica de particulas se mostrou superior assim
como a fracdo em peso desta mesma fase. Portanto os valores de dureza sdo coerentes,
pois quanto maior o volume de particulas no material, maior a area superficial
responsavel pela transferéncia de esfor¢os, que por sua vez torna o material resistente

mecanicamente.

Tabela 17 — Valores de microdureza Vickers com a média, o desvio padrao (DP)

dos materiais estudados e valor p.

MATERIAL 1 2 3 4 5 MEDIA | DP

CP1 | 61,67 | 65,06 | 66,86 | 59,04 | 59,04
Ice® CP2 | 85,30 | 79,44 | 81,88 | 86,20 | 81,05 | 74,56 9,92
CP3 | 88,02 | 77,87 | 74,16 | 74,16 | 78,65

CP1 | 65,06 | 64,47 | 59,55 | 66,25 | 60,07
Point 4° CP2 | 46,64 | 45,94 | 60,07 | 66,25 | 68,11 61,54 6,65
CP3 | 64,47 | 63,33 | 65,06 | 65,06 | 62,77

Valor p| 2,3E-4

Contudo, o volume de insercdo de particulas deve obedecer a uma quantidade
maxima, pois, para que um composito tenha um desempenho previsto, todas as
particulas devem estar em contato com a fase matriz. Deste modo, a transferéncia das
cargas, que ocorre através da interface matriz-particula, se dard de maneira eficaz.

Quanto menor o tamanho das particulas, maior a sua area de superficie e,

conseqiientemente, maior o volume de matriz necessaria para envolver todas estas
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particulas. Segundo DEUK YONG LEE (2003), as particulas da segunda fase que
possuem uma distribuicdo de tamanho bimodal com diferencas maiores entre o maior e
menor tamanho predominante possuem melhor empacotamento, isto €, as particulas
menores tendem a se localizar entre as maiores, € desta forma um maior volume de
particulas ¢ inserido € uma menor distancia entre as particulas ¢ alcancado.

Dentro destes critérios, podemos concluir que, dentre os materiais estudados, o
material 1ce® foi o que mostrou resultados que mais se aproximam do material ideal..
Sua distribui¢do e tamanho ¢ predominantemente bimodal com um bom distanciamento
das maiores particulas (de 1-2 pum) e as particulas em escala nanométrica (de 100-300
nm). J& o material Point 4° possui uma distribui¢do de tamanho muito homogénea. E
possivel identificar desde particulas na escala nanométrica, como particulas de até 1 pm
sem, no entanto, determinar os tamanhos predominantes. Somado a isso, o volume de
fase inorganica ¢ inferior frente ao material que possui as caracteristicas de tamanho
ideais para a maior incorporagdo de particulas.

Logo, a justificativa a diferenga dureza encontrada estd na fracdo volumétrica das

particulas de ambos os materiais.
4.2.2. Ensaio de Resisténcia a Compressao
A resisténcia a compressdao ¢ uma importante propriedade mecanica relacionada aos

materiais dentarios, pois a mesma indica a habilidade do material de suportar carga

vertical, o que ¢ vital em areas de grande esforgo (WILLENS et al.,1992) (Figura 61).

e |

Figura 61 — Esquema da compressao sofrida por um elemento dentario posterior no

movimento de oclusdo (SECCO et al., 1997).
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Neste ensaio, um corpo € colocado sob a acdo de uma carga que tende a comprimi-
lo ou encurta-lo. A tensdo de compressdo ¢ sempre acompanhada de uma deformagao
por compressdo. Através desse ensaio, pode-se determinar o médulo de elasticidade e a
tensdo de fratura em compressao (ANUSAVICE, 1998).

Segundo CORRER (2005), para que o composito apresente propriedades
mecanicas adequadas, ¢ necessario que ele atinja alto grau de conversao. O grau de
conversdo depende da quantidade de energia que ¢ fornecida ao composito através da
fotoativagdo. Deste modo, eles polimerizam até certa profundidade, que varia com a
penetragdo de luz no material. A profundidade de polimerizacdo dos compositos
fotoativados ¢ dependente da composi¢do do material (CORRER, 2005; RUYTER &
OYSAED, 1982), de sua cor e transluscéncia (CORRER, 2005; FERRACANE et al.,
1986), da intensidade da fonte de luz (CORRER, 2005; RUEGGEBERG et al.,1994) ou
da distancia da ponta do aparelho fotoativador (CORRER, 2005; SWARTZ et al.,
1983). Todas estas varidveis foram observadas e padronizadas para as diferentes
amostras, durante a confec¢do dos corpos-de-prova, garantindo alto grau de conversao.

As Figuras 62 e 63 revelam o comportamento fragil dos materiais quando
submetidos & cargas compressivas. Como se pode observar, o material Ice® suportou, de

um modo geral, maior tensdo que o material Point 4°,
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Figura 62 — Gréfico de tensdo versus deformagao do material Ice® submetido ao ensaio

de compressao.
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Figura 63 — Grafico de tensdo versus deformagio do material Point 4° submetido ao

ensaio de compressao.
A partir dos graficos das Figuras 62 e 63 foram obtidos os valores de limite de
resisténcia a compressdo, mddulo de elasticidade e alongamento dos materiais

estudados, como mostra a Tabela. 18.

Tabela 18 — Resultado dos ensaios de compressao e analise estatistica dos respectivos

dados.
Propriedades
o Ice® Point 4°
mecanicas
Limite de resisténcia Média 192,48 160,94
a compressdo (6) em | Desvio padrao 41,29 29,22
MPa Valor p 0,074
Moddulo de Média 2,659 2,227
elasticidade (E) Desvio padrao 0,121 0,148
em GPa Valor p 0,045 x 10
Média 0,08 0,07
Alongamento em
Desvio padrao 0,01 0,01
mm/mm
Valor p 0,790
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Através dos dados obtidos nos ensaios, foi realizada uma analise estatistica das
médias, onde as variaveis independentes foram os materiais Ice® e Point 4® ¢ a variavel
dependente foi cada propriedade mecanica analisada, ou seja, limite de resisténcia a
compressdo, alongamento na fratura e modulo de elasticidade. O teste estatistico
adotado foi 0o ANOVA fator inico, com nivel de significancia de 95%.

Pode-se afirmar com 95% de confianga que nao houve diferenca estatisticamente
significativa (p > 0,05) na propriedade mecanica de limite de resisténcia & compressao e
alongamento, embora o material Ice® tenha apresentado, nessas variaveis dependentes,
valores médios superiores ao composito Point 4°. Por outro lado, no médulo de
elasticidade, houve diferenca estatisticamente significativa (p < 0,05). Neste parametro,
o material Ice® apresentou médulo de elasticidade maior que o compdsito Point 4%,

O modulo de elasticidade ¢ um parametro muito sensivel para avaliar os materiais
dentarios. Um material com baixo mddulo deformara mais sob carga mastigatoria,
particularmente nas regides posteriores, resultando em possibilidade de falhas
catastroficas (WILLENS et al., 1992), como perda de DVO (Dimensdo Vertical de
Oclusdo) e desanatomizagao do dente, por exemplo.

BROSH et al (1999) calcularam a resisténcia a compressdo de varios compositos
odontologicos microhibridos (Tamanho médio das particulas — 0,04pum e 2pum), entre
eles: TPHe - 172MPa, Filtek Z100e - 121MPa, Charismae - 152MPa, Herculite XRVe -
107MPa, Tetrice - 118MPa, Amelogene - 178MPa. Esses autores encontraram valores

préoximos aos da presente pesquisa.

4.2.3. Ensaio de Desgaste Esfera sobre Placa

O desgaste ¢ um fendmeno comum no ramo da odontologia, dependente de
diferentes fatores que ocorrem simultaneamente. Partindo do principio que o
mecanismo de desgaste intrabucal ¢ um fendmeno multifatorial, ja que abrange fatores
quimicos como a composicao salivar, tipo de bactérias e 4cidos produzidos, pH, dieta
alimentar; fatores motores, como o padrao de oclusdo e forca dos musculos orofaciais,
presenga de habitos parafuncionais, como bruxismo e apertamento, e também os tipos
de materiais restauradores presentes na boca, o estudo dessa propriedade triboldgica ¢
hoje objeto de muitas pesquisas (HEINTZE et al., 2006). Além disso, ¢ dificil fazer
comparagdes entre estudos de desgaste dos materiais dentdrios porque esses testes nao

sdo padronizados. Isso acontece porque as pesquisas sdo feitas com uma grande
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variedade de abrasivos, instrumentos de medida e métodos. Nio existe um teste de
desgaste padrdo que simule a boca do paciente (RATLEDGE et al., 1994; MAGNE et
al., 1999).

O ensaio no equipamento esfera sobre placa simula o desgaste abrasivo. De acordo
com MAIR et al., (1996), é possivel distinguir trés tipos principais de desgaste nos
dentes e nos materiais dentarios: atri¢dao, abrasdao e erosdo. A abrasdo ¢ o desgaste que
ocorre nos sitios que estdo fora do contato oclusal. Existem dois mecanismos de
desgaste abrasivo reportado na literatura. O que se denomina desgaste abrasivo de dois
corpos pode ser exemplificado quando uma restauragdo ceramica oclui contra um dente
higido ou restaurado. O desgaste abrasivo de trés corpos ¢ caracterizado pela
interposi¢do de alguma substincia entre as superficies dos dentes. Um exemplo deste
mecanismo ¢ a propria escovagdo, onde se tem o creme dental funcionando como um
abrasivo e a escova dental fazendo um movimento de deslizamento sobre o dente ou
material restaurador odontoloégico. Um outro exemplo seria a presenca do bolo
alimentar entre dentes antagonistas. Este desgaste pode estar associado as propriedades
do material como porosidade, estabilidade do agente de unido, grau de conversdo do
mondmero, tipo e tamanho das particulas de carga. Variagdes entre os pacientes, como
as diferencas nos padrdes alimentares, niveis de for¢ca mastigatoria, meio ambiente
bucal, irregularidade da superficie dental como fossulas, cristas e sulcos também
interferem no desgaste do material (ANUSAVICE, 1998).

De acordo com LIM et al. (2002) ¢ JAARDA et al. (1993), a composicdo, o
tamanho, a dispers3o e o volume ocupado pelas particulas influenciam muito a
resisténcia ao desgaste desses materiais. Quando se aumenta o tamanho e diminui o
volume ocupado pelas particulas, aumenta-se também o desgaste produzido nesses
compositos. Além disso, uma boa adesdo entre as particulas e a matriz ¢ fundamental
para diminuir a abrasdo nesses materiais.

A resisténcia ao desgaste estd relacionada com a longevidade da restauragdo na
boca. Problemas como perda da anatomia, acimulo de placa, perda do brilho, aumento
da rugosidade, dentre outros, sdo conseqiiéncias do desgaste e sdo determinantes para a
troca da restauragao. Desta forma, critérios como dureza semelhante ao esmalte dentario
e boa estética sao também parametros importantes buscados por dentistas e empresas
fabricantes de materiais odontologicos.

A Figura 64 foi registrada no momento do ensaio. Observa-se a boa molhabilidade

da suspensdo abrasiva com a esfera e o corpo-de-prova. Além da natureza quimica da
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suspensdo, o correto posicionamento do catéter, de maneira que este nem esbarre na
esfera e nem se localize distante da mesma, foi de grande importancia para garantir o
fluxo constante de abrasivo entre os dois corpos (esfera e compodsito). Uma outra
observacao diz respeito a espuma formada durante o ensaio. O creme dental tem esta
caracteristica de formar espuma quando estimulado mecanicamente. No ensaio nao foi

diferente.
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Figura 64 — Foto do ensaio desgaste esfera sobre Placa onde observou-se boa
molhabilidade da suspensdo sobre os corpos envolvidos no ensaio de desgaste e a

formacgao de espuma de creme dental e 4gua destilada.
A seguir, na Figura 65 estao ilustradas as crateras resultantes do desgaste da esfera

sobre os compositos lce® e Point 4% respectivamente. J4 na Figura 66 est4 retratado a

visualizacdo das impressdes dos materiais, sem aumento.
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Ice®-1500 voltas Point 4®- 1500 voltas
Figura 65 - Fotomicrografias comparativas das crateras dos materiais Ice® e Point 4% no

ciclo com 1500 voltas, ambas obtidas em mesmo aumento em Microscopio Otico.

Figura 66 — Imagem dos corpos-de-prova Ice® (direito) e Point 4®(esquerdo) apds o

ensaio de 1500 voltas no equipamento desgaste sobre placa.

As Tabelas 19 e 20 quantificam os resultados deste teste quanto aos parametros
volume de material removido (mm3) e taxa de desgaste (mm’/N.m).

Quando comparados estatisticamente, os valores de volume médio removido
(Tabela 19) e taxa de desgaste dos materiais (Tabela 20) para o ciclo de 1500 voltas,
existe diferenca significativa (p < 0,05). Pode-se afirmar entdo, com 95% de confianca
que, comparando os materiais em estudo num ciclo de 1500 voltas e usando como
terceiro corpo uma suspensdo de creme dental e dgua destilada, o volume de material
perdido pelo compdsito Ice® foi menor, assim como a taxa de desgaste do material

Point 4% foi maior.
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Tabela 19 — Volume de material removido (mm’) durante os ensaios de desgaste dos
materiais 1ce® e Point 4° para o ciclo de 1500 voltas e o valor p para o volume médio

removido entre os materiais analisados.

CP1 CP2 | CP3 CP4 CP5 CP6 | MEDIA | DP
Ice® 3x10% | 4x107 | 4X10-2 | 3x10% | 4x107 | 4x10% | 4x10% | 5x10?
Point4® | 8x102 | 8x102 | 7x102 | 7x102 | 5x102 | 7x10% | 7x10% | 1x10?
Valorp | 6,9X 103

Tabela 20 - Resultados da taxa de desgaste (mm’/N.m) dos materiais Ice® e Point 4®

para o ciclo de 1500 voltas e o valor p para o volume médio removido entre os materiais

analisados.
CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 | MEDIA | DP
Ice® 7x107 | 9x107 | 1x107 | 7x107 | 9x107 | 8x107 | 8x107 | 1x10”
Point4® | 17x107 | 19x107 [ 15x 107 | 12x 107 | 12x 107 | 16x107 | 16x107 | 2x 107
Valor p 3x10°

COPELLO (2003) realizou testes de desgaste com dois compdsitos odontolégicos
de uso indireto e encontrou diferenga estatistica significativa entre os compdsitos apenas
a partir do ciclo com 500 voltas.

WEIG (2004) utilizou trés compositos odontologicos, em testes de desgaste a trés
corpos (ball cratering), com suspensdo de alumina como abrasivo sendo gotejada
sucessivamente. Encontrou valores que variaram de 2 x 10° a 1 x 10° mm’/N.mm,
causando taxas de desgaste maiores do que as encontradas na presente pesquisa. Os
materiais pesquisados por WEIG (2004) foram Ormocer”™ (54% em peso de particulas),
Concept” (77,5% em peso de particulas — 0,4 a 2um) e Surefill® (82% em peso de
particulas).

MAYWORM (2005) relatou que os testes de desgaste utilizando abrasivos, como
pastas de diamante ou suspensao de alumina, sdo Uteis para comparar materiais entre si,
porém ndo refletem o mecanismo de desgaste que ocorre na cavidade oral (através da

mastigacdo, escovacdo, com influéncia de saliva). Por isso, esses testes devem ser
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aperfeicoados a fim de tentar reproduzir o meio ambiente oral. Desta forma, achou-se
melhor optar por creme dental, um dos abrasivos comuns na cavidade oral.

Na Figura 66 ¢ possivel observar as crateras resultantes do desgaste abrasivo.
Nota-se a olho nu, pelo tamanho das crateras, que o material Ice® desgastou menos que
o Point 4®. Além disso, qualitativamente, a cratera do Ice® é fosca, sem brilho,
enquanto que a impressdo deixada no Point 4°, apesar de maior, possui brilho intenso.
Vale observar que ja na preparagdo dos corpos-de-prova levava-se maior tempo para
conseguir dar brilho ao material lce®. Diferentemente, o Point 4® tinha seu polimento e
brilho garantidos facilmente. Por este motivo, uma vez que ambos os materiais possuem
particulas finas em sua composi¢ao, o brilho era alcangado nas duas situagdes. Apenas o
tempo para obté-lo era diferente. Em funcdo desta diferenca, ja era esperado o maior
desgaste e menor dureza do material Point 4°.

Clinicamente, o material Point 4® pode ser indicado principalmente em
restauragdes de dentes anteriores, onde o brilho tem grande importancia devido ao
grande apelo estético. Ja o material Ice® tem sua indica¢do mais adequada em dentes
posteriores (areas de maior stress oclusal), devido a alta resisténcia ao desgaste, embora
seu uso em elementos anteriores nao seja contra-indicado.

Na Figura 67 ¢ possivel notar muitas regides de desgaste com perda de particulas e
de matriz polimérica, resultando em vazios na superficie do material Ice®. Contudo, a
visualiza¢do de trincas niao ¢ evidenciada. A area ilustrada refere-se ao interior da

cratera.
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Figura 67 — Fotomicrogratia em MEV da cratera no material Ice® (CP3).

Na fotomicrografia por MEV da Figura 68, observa-se outra regido do mesmo
material, onde se pode visualizar a severa descontinuidade da matriz polimérica
decorrente do processo de desgaste com arrancamento de particulas e formagdao de

vazios.
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Figura 68 — Fotomicrografia em MEV da cratera no material lce® (CP3).
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Em um aumento menor (Figuras 69 e 70), pode-se observar a presenca de sulcos,
que seguem a dire¢dao do deslizamento da esfera (indicada pela seta), provocados pelas

particulas abrasivas do terceiro corpo (suspensao de creme dental).

ZEKU Ve ey COPPE/UFRJ

Figura 69 — Fotomicrografia em MEV da cratera no material lce® (CP3).

Figura 70 — Fotomicrografia em MEV da cratera no material Point 4® (CP3).
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Nota-se nas Figuras 71 e 72 o padrio de desgaste do material Point 4°,
Diferentemente do Ice®, que possui uma distribuicdo de tamanho bimodal nitida e
particulas irregulares, o Point 4%, por apresentar uma distribui¢io de tamanho mais
homogénea, isto é, ndo ha grande diferenca entre as particulas maiores e menores,
juntamente ao fato de suas particulas serem equiaixiais (tendéncia de serem esféricas),
apresentou a superficie de desgaste mais homogénea, com menor diferenca de relevo.
Nao ¢ evidente o desplacamento de matriz mais particulas assim como os espagos
vazios, apenas o arrancamento de particulas. O que se observa sdo particulas resultantes
do desgaste em sua superficie assim como resto de abrasivo, embora os corpos-de-prova

tenham sido lavados em ultra-som.

Figura 71 - Fotomicrografia em MEV da cratera no material Point 4® (CP2).
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Figura 72 - Fotomicrografia em MEV da cratera no material Point 4® (CP2).

Em um aumento menor (Figura 73 e 74), pode-se observar a presenga de sulcos,
que seguem a direcdo do deslizamento da esfera (indicada pela seta), provocados pelas

particulas abrasivas do terceiro corpo (suspensao de creme dental).

Figura 73 — Fotomicrografia em MO da cratera no material Ice® (CP3).
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Figura 74 — Fotomicrografia em MO da cratera no material Point 4°® (CPo).

Podemos concluir que, com base no estudo de TURSSI et al. (2005), o tamanho e
forma de particulas provaram ser capazes de controlar o desempenho no desgaste dos
compositos. Em geral, a magnitude da perda de material deve ser reduzida pelo
decréscimo do tamanho das particulas. A presenca de pequenas particulas do compdsito,
em combinacdo de tamanhos diferentes (hibridos), pode melhorar a resisténcia ao
desgaste, assim como as particulas irregulares foram significativamente mais resistentes
ao desgaste que as particulas esféricas de mesmo tamanho;

Os materiais compdsitos que possuem particulas duras, como particulas
ceramicas, € matriz macia, como as poliméricas, apresentam um desgaste abrasivo
caracteristico, com arrancamento de particulas. Deste modo, quanto menor forem as
particulas, menor sera a rugosidade apos o desgaste, pois 0s espagos vazios resultantes
do arrancamento serdo menores. Na Odontologia, transportando este raciocinio para os
compositos restauradores dentarios podemos inferir que quanto menor for a rugosidade

menor sera o acimulo de biofilme, pigmenta¢ao, infiltracdo marginal e perda do brilho.
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5. Conclusoes

e No material Ice® o percentual em peso de particulas foi maior do que no Point
4°, porém nao houve diferenca estatistica ao comparar o percentual volumétrico
de particulas de reforco entre os compdsitos estudados. Também, quando
comparou-se as densidades dos materiais em estudo entre si com relagdo a
particulas, matriz e material como um todo, ndo houve diferenca estatistica entre

os materiais 1ce® e Point 4%em nenhum dos trés critérios analisados.

e As particulas do material lce® apresentam uma distribuicdo bimodal que
favorece um melhor empacotamento, além das particulas estarem bem dispersas
na matriz. Nao houve a visualizagcdo de aglomerados. Sua particulas maiores sao
irregulares e em forma de placas (1-2 um) enquanto que as menores particulas
sao esferoidais em escala nanométrica, confirmando sua classificacdo de

nanohibrido.

O material Point 4® apresenta particulas equiaxiais, sendo as menores, tendendo
a esferoidais. As maiores particulas tém aproximadamente 0,8 um, as menores,
por sua vez, estao na escala nanométrica. Assim este material também pode ser
caracterizado como compdsito nanohibrido (algumas imagens sugeriram

pequenos aglomerados de particulas).

e Em AFM, a visualiza¢dao da microestrutura do material foi mais bem observada
quando a amostra foi atacada com acido nitrico (HNOs). O corpo-de-prova
apenas polido fornece imagens de topografia onde a delimitagdo das particulas

ndo ¢ evidente.

e Na preparacdo das amostras para andlise em AFM, o tratamento superficial
acido com a solu¢do de HNO; diluido a 25%, ou seja, pra cada volume de 4cido,
misturou-se 3 volumes de 4dgua destilada, durante um minuto, foi o que agiu de
maneira mais eficiente na degrada¢do da matriz polimérica e consequentemente
cumpriu o objetivo de expor apenas uma camada superficial das particulas

inorgénicas, evidenciando suas delimitagdes.
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e O material lce® apresentou valores superiores ao material Point 4° nas
propriedades de dureza, desgaste esfera sobre placa (volume de material
removido e taxa de desgaste) e mddulo de elasticidade em compressdo. Apenas
nos parametros de resisténcia a compressao e alongamento nao houve diferenca
estatisticamente significativa entre os materiais, embora o compésito Ice® tenha

apresentado valores superiores.

e Quanto aos pardmetros de desgaste, clinicamente, o material Point 4® pode ser
indicado principalmente em restauracdes de dentes anteriores, onde o brilho tem
grande importancia devido ao grande apelo estético, ao aspecto liso resultante do
processo de desgaste abrasivo, e, comparativamente, por apresentar uma
resisténcia menor ao desgaste. J4 o material lce® tem sua indicagdo mais
adequada em dentes posteriores (areas de maior stress oclusal), devido a alta
resisténcia ao desgaste e por ter apresentado aspecto rugoso e fosco resultante do
ensaio desgaste esfera sobre placa, embora seu uso em elementos anteriores nao

seja contra-indicado.

e As propriedades mecanicas superiores do material lce® podem ser explicadas
pelo seu alto indice de particulas associado a sua boa dispersdo e ao carater
hibrido evidente nas analises da microestrutura. Isto sugere que este material

poderia ser indicado para as regides de grande esfor¢o oclusal.
5.1. Sugestdes para Trabalhos Futuros
e M¢étodos de quantificacdo de distribui¢do de tamanho de particulas e tamanho
médio exato de particulas, para estes compoésitos que contém particulas
nanomeétricas.
e O uso do tratamento quimico superficial com HNO; a 25% de diluicdo em

tempos superiores e inferiores a 1 minuto a fim de determinar um tempo ideal de

ataque acido que degrade apenas a camada mais superficial da matriz polimérica
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dos compositos restauradores odontoldgicos e exponha as particulas mais

superficiais para posterior analise em AFM.
Pesquisas acerca da padronizacdo dos ensaios de resisténcia ao desgaste, a fim
de torné-lo um reflexo do desgaste que ocorre na cavidade oral, além de fornecer

subsidios para que resultados de diferentes autores possam ser comparados.

A andlise em AFM do interior das crateras resultantes do desgaste esfera sobre

placa a fim de obter dados numéricos de rugosidade.
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