CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL E COMPORTAMENTO MECANICO
IN VITRO DE TRES COMPOSITOS ODONTOLOGICOS UTILIZADOS EM
RESTAURACOES INDIRETAS

Bruna Costa Veiga

DISSERTACAO SUBMETIDA AO CORPO DOCENTE DA COORDENACAO DOS
PROGRAMAS DE POS-GRADUACAO DE ENGENHARIA DA UNIVERSIDADE
FEDERAL DO RIO DE JANEIRO COMO PARTE DOS REQUISITOS
NECESSARIOS PARA A OBTENCAO DO GRAU DE MESTRE EM CIENCIAS DE
ENGENHARIA METALURGICA E DE MATERIAIS.

Aprovada por:

Prof. Fernando Luiz Bastian, Ph.D.

Prof*. Rossana Mara da Silva Moreira Thiré, D.Sc.

Prof. Hélio Rodrigues Sampaio Filho, D. Sc.

RIO DE JANEIRO, RJ - BRASIL
DEZEMBRO DE 2007



VEIGA, BRUNA COSTA
Caracterizagdo Microestrutural e
Comportamento Mecanico in vitro de Trés
Compositos Odontologicos Utilizados em
Restauracdes Indiretas [Rio de Janeiro]
2007
XVI, 137 p. 29,7cm (COPPE/UFRIJ,
M.Sc., Engenharia Metalurgica e de
Materiais, 2007)
Dissertagao - Universidade Federal do
Rio de Janeiro, COPPE
1. Compositos odontoldgicos
2. Propriedades mecénicas
3. Analise microestrutural

I. COPPE/UFRIJ II. Titulo (série)

il



DEDICATORIA

Em primeiro lugar a Deus por estar sempre ao meu lado, iluminando minha vida
todos os dias.

A meus pais, Maria da Conceigao e Carlos Alberto, por sempre me mostrarem os
valores mais importantes de uma pessoa, formando meu carater, sempre me
incentivando. Estando do meu lado incondicionalmente, me guiando, me ensinando e
me apoiando em todas as minhas decisdes. E a eles que agradego tudo que sou e tenho
hoje.

Ao meu irmao, Carlos Eduardo, por estar ao meu lado e entender meus
momentos mais dificeis, se mostrando um grande amigo.

Ao Daniel pela companhia e pela paciéncia nas horas em que mais precisei.

A todos da minha familia e amigos que acreditaram em mim e estiveram comigo

durante todo o tempo.

11



AGRADECIMENTOS

Ao meu orientador, Professor Fernando Luiz Bastian, pelos ensinamentos e pela
dedicacdo aos seus alunos, compreendendo as dificuldades individuais e orientando a
todos com firmeza e paciéncia.

A Professora Rossana Mara Moreira Thiré pela ajuda fundamental para a
realizacdo da andlise microestrutural em Microscopia de Forca Atdmica.

Aos Professores do Programa de Engenharia Metaltrgica e de Materiais Gloria
Dulce de Almeida Soares, Luiz Henrique de Almeida, Flavio Teixeira da Silva,
Tsuneharu Ogasawara, Luiz Marcelo Marques Tavares e Marysilvia Ferreira da Costa,
pela dedica¢do durante o curso.

Aos amigos Marta Dantas, Ledjane Sobrinho, Camila Finamore, Ana Angélica
Faro, Rafael Araujo, Marcelo Beltrdo, Marilia Beltrdo, Carolina Motta, Doris Campos,
Tais Munhoz, Juliana Antonino e Fabiola Cardoso pela amizade, companheirismo e
ajuda imprescindiveis diante de todas as dificuldades.

Em especial as amigas Aline Costa e Camila Mayworm pelo carinho, pelo apoio,
pelas dicas e sugestdes e por sempre estarem dispostas a ajudar.

Ao Vinicius Bemfica pela ajuda essencial na realizacao dos ensaios mecanicos.

Aos funcionarios do Programa de Engenharia Metalurgica e de Materiais Julio
Ferreira, Nelson S. Aguiar, Paulo Roberto de Jesus Menezes, Francisco Assis, Laércio,
Carla, Manoel, Ivan e Adriana por estarem sempre dispostos a colaborar.

As empresas Dentsplay e 3M pela doagdo de material para a pesquisa.

Ao CNPq e a FAPERJ pela concessdao de bolsa de estudos e pelo apoio

Financeiro.

v
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O presente estudo teve como objetivo comparar o comportamento mecanico in
vitro do compoésito Artglass®, indicado para restauragdes indiretas, com dois compdsitos
“universais” TPH3® e 2350®, correlacionando os resultados com suas caracteristicas
microestruturais, analisadas por MEV — microscopia eletronica de varredura ¢ AFM —
microscopia de forca atomica. Foi realizado teste de microdureza Vickers, ensaio
brasileiro de compressdo diametral, onde se calculou o limite de resisténcia a
compressao diametral, e ensaio de flexdo em trés pontos, onde se calcularam o limite de
resisténcia a flexdo, o modulo de elasticidade e o alongamento. Foram feitos ensaios
apds 2500 ciclos de temperatura oscilante entre 5° C e 50° C. Os dados foram analisados
estatisticamente utilizando ANOVA (p < 0,05). O material Z350® apresentou valores
superiores de resisténcia e modulo de elasticidade, porém foi o mais afetado pelo ciclo
térmico. Ele apresenta uma microestrutura bem dispersa e homogénea, com particulas
nanométricas esferoidais em toda extensao das superficies estudas. Seus valores de
dureza foram semelhantes aos do material TPH3®, que micro-estruturalmente se
mostrou nanohibrido, com particulas maiores na ordem dos microns e menores, na
ordem nanométrica, bem distribuidas, ocupando os espagos entre as maiores. O material
Artglass”® foi o que apresentou desempenho inferior em todos os testes, o que pode ser
explicado por sua microestrutura composta de particulas maiores e empacotamento
deficiente das mesmas, com pequena quantidade de particulas pequenas, deixando

espacos vazios, sem preenchimento, na matriz polimérica.
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Bruna Costa Veiga

December/2007
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The objective of the present study was to compare the mechanical behavior in
vitro of three dental composites: Artglass”™, used in indirect restorations and TPH3" and
7350® both used in “universal” restorations, correlating the results with their
microstructures. The microstructure was qualitatively characterized by SEM — Scanning
Electron Microscope and AFM — Atomic Force Microscope. Micro hardness Vickers
tests, Brazilian diametral compression tests and three point bending tests were made.
The indirect tensile strength in diametral compression, the tensile strength, deformation
and elasticity modulus in the tree point bending test were calculated. The materials were
subjected also to 2500 temperature cycles between 5° C e 50° C. The data was
statistically analyzed using ANOVA (p < 0,05). It was concluded that Z350® showed
higher values of tensile strength and elasticity modulus although it was more affected by
the temperature cycle. This material has a more dispersed and homogeneous
microstructure with spherical nanoparticles on all surfaces analyzed. Its hardness values
were similar to TPH3" which is a nanohybrid material, with larger particles and the
smallest ones fulfilling the spaces in the polymeric matrix. Artglass® was the material
with worst results in all tests, in addition to having the largest particle sizes and
inefficient packing, with a few small particles leaving empty spaces in the polymeric

matrix.
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1 - Introducéo

A cada ano a procura por materiais restauradores odontolégicos estéticos vem
crescendo mais e mais, tanto por parte dos profissionais como também dos pacientes
(CHAIN et al., 2001). A busca por materiais que possam substituir o amalgama de prata
e as restauracdes metdlicas fundidas, utilizadas ainda hoje por grande parte da
populagdo, ¢ cada vez maior. A ansia por solucdes para suprir e agradar este mercado
estético ¢ grande, e com isso surgem no cenario odontoldgico, a cada ano, uma imensa
gama de produtos com novas promessas ¢ grandes inovagdes. Contudo, as dificuldades
para se alcancar um resultado clinico satisfatorio, a médio e longo prazo, impedem a
permanéncia de alguns destes materiais no mercado por um periodo prolongado de
tempo. O desgaste superficial intenso apds alguns anos, a descoloragdo de margens,
assim como a fratura do corpo ou das margens da restauracao influem na durabilidade
da restauragdo e, consequentemente, no conforto do paciente.

No inicio, utilizados apenas em restaura¢des diretas anteriores, 0s compositos
odontologicos foram tomando for¢ca no mercado. Evoluindo rapidamente e, melhorando
suas propriedades mecanicas, estes materiais passaram a ser indicados também para
restaurar cavidades, de tamanho pequeno a médio, na regido posterior da cavidade oral.
Na década de 90, surgiram os compositos fotopolimerizaveis para uso indireto, com
indica¢do de uso tanto na regido anterior quanto posterior da cavidade oral, em dentes
extensamente destruidos. Desde entdo, os compdsitos tornaram-se uma opg¢ao para as
restauragoes indiretas do tipo incrustagao (inlays) e com cobertura de ctspides (onlays)
originalmente, somente confeccionadas com ligas metalicas. Denomina-se restaura¢ao
indireta aquela confeccionada sobre modelo de gesso, em consultério ou em laboratorio
de protese dental. Foram criadas desta forma classes especificas desses materiais, ou
seja, composito para uso direto na cavidade oral e composito para uso indireto. Para que
seja utilizado na regido posterior da cavidade oral, onde a carga mastigatoria ¢ alta, este
material exige um elevado grau de polimerizagdo e alto contetudo de particulas, a fim de
que suas propriedades fisicas e resisténcia a abrasdo sejam melhoradas (SOUZA et al.,
2001). Devido a sua composi¢do e estrutura, os compoésitos para uso indireto unem as
vantagens das cerdmicas — estética, resisténcia a abrasdo, elevada estabilidade — com as
vantagens dos modernos materiais compositos diretos — facil aplicagdo, excelente
polimento, baixa fragilidade, resisténcia a fratura, possibilidade de reparo na boca e

unido quimica com cimento resinoso (GOMES e GOMES, 2001).



No final da década de 90, surgem no mercado novos compositos capazes de
desempenhar ambos papéis: utilizados para restauracdes diretas de todas as classes e
também indiretas do tipo incrustacdo (inlays) e com cobertura de cuspides (onlays),
sendo denominados compositos restauradores “universais”. Esses novos compdsitos
deveriam suprir a necessidade de maior resisténcia mecanica para areas posteriores,
onde seus antecessores haviam falhado, devido a grande carga mastigatoria da regido.
Outra vantagem desses materiais foi a introdu¢do de uma grande variedade de cores,
que imitam com grande perfei¢cdo o matiz, o croma e o valor da estrutura dentéria. Esses
materiais s3o empregados de forma que o composito de maior croma seja utilizado
como dentina, o corpo ou porcao interna da restauracdo e, o composito de menor croma
e mais alto valor, utilizado como recobrimento da superficie, substituindo o esmalte
dental. Essa praticidade na confeccdo da restauracdo permite ao cirurgido-dentista
utilizar o mesmo material tanto para restauragdes diretas quanto para as indiretas.

Com tantas op¢des no mercado e, devido a falta de padronizagdo na avaliagao da
qualidade desses compositos ao longo do tempo, torna-se cada vez mais dificil a escolha
de um material pelo cirurgido-dentista. Como o ideal de avaliagdo seria a andlise do seu
desempenho clinico ao longo do tempo na cavidade oral e, como ainda ndo ha um
consenso nos critérios para essa medigao, testes laboratoriais cada vez mais especificos
sdo indicadores confidveis para a escolha mais apropriada.

Desta forma, este estudo se propos a analisar in vifro o comportamento
mecanico de um compdsito indireto microhibrido bem estabelecido no mercado,
Artglass® (Heraeus Kulzer) — Alemanha, em comparacio a dois compésitos diretos, um
nano hibrido, 7PH 3® (Dentsply) — nacional, e um nano particulado, Filtek Z 35 0" (3M)
- EUA, denominados “universais”. Segundo os fabricantes, todos esses compdsitos se
diferenciam basicamente em relagdo a distribui¢do no tamanho de particulas.

Analises comparativas de dureza, resisténcia a flexdo e a compressao diametral
(Ensaio Brasileiro) serdo realizadas a fim de verificar a viabilidade destes compdsitos
“universais” serem utilizados para restauragdes indiretas. Os mesmos testes serdo
aplicados ao material composito indicado para restauragdes indiretas, a fim de avaliar se
de fato possui caracteristicas que justifiquem seu uso. Analise micro estrutural também
sera realizada a fim de avaliar suas diferengas e correlacionar as mesmas com seus
comportamentos mecanicos.

Complementando os testes anteriores, sera realizado um estudo de ciclagem

térmica nesses materiais, a fim de simular os choques térmicos que os mesmos



receberiam na cavidade oral, com o objetivo de verificar se os mesmos sdo sensiveis ou
ndo a esse choque térmico. Posteriormente, nessas mesmas amostras, que sofreram
exposi¢do a ciclos repetidos de temperatura oscilante, serdo realizados os ensaios

mecanicos de dureza e flexao a trés pontos.



2 — Revisédo Bibliografica

2.1 — Materiais Compdsitos

Hoje, as tecnologias modernas exigem materiais com combinagdes incomuns de
propriedades, que ndo podem ser encontradas em materiais convencionais; o que ¢ real
para aplicacdes nas areas aeroespacial, subaquatica, de transporte e biomédica. Assim,
desenvolvem-se os materiais compositos, caracterizados como sendo qualquer material
multifasico — metal, polimero ou ceramica — que exiba uma proporg¢ao significativa das
propriedades de ambas as fases, melhorando seu desempenho mecanico (CALISTER
JR.,2001).

Contudo, sabemos que desde os primérdios da humanidade existem vestigios da
utilizagdo destes materiais, como os tijolos de argila reforcados com palha feitos pelos
israelitas (GIBSON, 1994). Na natureza podem-se encontrar varios exemplos de
compositos: a madeira, o granito, o 0sso, o esmalte dentério, a dentina, etc (CALISTER
JR., 2002). Com isso, fica dificil precisar quando estes materiais foram utilizados pela
primeira vez.

Durante a década de 60, quando houve um aumento na demanda por materiais
resistentes e leves, foi desenvolvido o primeiro composito avangado, a fibra de boro. A
partir de seu desenvolvimento a importancia desses materiais em relagdo aos
tradicionais vem crescendo significativamente até os dias atuais.

Tornou-se possivel projetar materiais que possuam propriedades melhores do
que aquelas encontradas em ligas metéalicas, em materiais cerdmicos e poliméricos. Para
isso se faz necessdrio conhecer a ampla variedade dos materiais compdsitos, assim
como a dependéncia do seu comportamento em relagdo as caracteristicas, quantidades
relativas de acordo com sua geometria/distribui¢do e propriedades das fases
constituintes. De acordo com o principio de acdo combinada, cada vez mais surgem no
mercado novos materiais através da jun¢do criteriosa de dois ou mais constituintes,
quimicamente diferentes e com interfaces distintas (CALISTER JR., 2001). Esses novos
materiais apresentam propriedades tais como: baixa expansdo térmica, alta resisténcia
mecanica, seguranga ¢ economia (WETZEL et al., 2003).

CHAWLA (1997) completa o conceito de CALISTER JR. (2002), salientando
que os compositos s3o os materiais que satisfazem as seguintes condigoes:

1. Séao fabricados;



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

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

Muitos materiais compositos sdo formados por apenas duas fases; uma ¢
chamada de matriz, que ¢ continua e envolve a outra fase, chamada de fase dispersa. As
propriedades destes sdo uma fun¢do das propriedades das fases constituintes, das suas
quantidades relativas e da geometria da fase dispersa. Neste contexto, por geometria
entende-se a forma das particulas, seu tamanho, sua distribui¢do e sua orientacdo —

Figura 1.
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Figura 1 - Representagdo esquematica das diversas caracteristicas geométricas e
espaciais das particulas da fase dispersa que podem influenciar as propriedades:
concentragdo (a), tamanho (b), forma (c), distribui¢ao (d) e orientagdo (e), em ordem

(CALISTER JR., 2002).

O esquema abaixo consiste na classificagdo dos compoésitos em trés divisdes
principais, com suas subdivisdes (CALISTER JR., 2002) — Figura 2:
1. Compositos reforgados por fibras;
2. Compositos reforgados por particulas;

3. Compdsitos estruturais.
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Figura 2 - Esquema para classificagao dos varios tipos de compositos (CALISTER JR.,
2002).

2.1.1 — Matriz

A fase matriz pode ser constituida tanto por metais, como por ceramicas ou
polimeros. Em geral, sdo utilizados os metais e polimeros, pois se exige alguma
ductilidade proveniente da matriz. No caso de compdsitos com matriz ceramica, 0
componente de refor¢o ¢ adicionado para melhorar a tenacidade a fratura (CALISTER
JR., 2001).

Esta fase desempenha varias funcdes: une e protege a fase de reforco ou fase
dispersa contra danos externos superficiais, transfere e distribui as cargas aplicadas ao
material, j4 que apenas uma pequena por¢ao da carga é suportada pela matriz. Além de
que a fase matriz separa as fibras ou particulas umas das outras, em virtude da sua baixa
viscosidade e flexibilidade, prevenindo a propagacdo de trincas frageis entre elas. A
matriz e a fase dispersa formam uma unidade estrutural, que para pleno funcionamento
devem estar intimamente ligadas pela sua interface, seja quimica ou fisicamente.

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

Para CHAWLA (1997) os polimeros sdo estruturalmente materiais muito mais
complexos que os metais ou as ceramicas e, normalmente sao mais baratos e faceis de
processar do que esses. No entanto, apresentam baixa resisténcia mecanica e baixo
modulo de elasticidade, além de ndo terem indicacdo de uso a altas temperaturas.

Um grande nimero de formulagdes de resinas proporciona uma ampla variedade

de propriedades para estes polimeros. Dentre elas podemos citar: as resinas epoxi, mais



caras ¢ com propriedades mecanicas superiores, os poliésteres, as resinas vinilicas, as
resinas poliamidas, para aplicagdo a altas temperaturas e, as resinas termoplasticas,
estudadas para aplicagdes aeroespaciais (CALISTER JR., 2002).

Estruturalmente, os polimeros sdo macromoléculas constituidas por atomos de
carbono ligados covalentemente formando o corpo da cadeia, que possui unidades
menores repetitivas. O processo pelo qual estas grandes moléculas sdo formadas, a
partir de outras menores, ¢ chamado de polimeriza¢dao. Polimerizagdo € o processo pelo

qual varios monomeros se unem a fim de formar o polimero.

2.1.2 — Fase Dispersa

Como visto anteriormente, CALISTER JR. (2002) classifica os compdsitos em
trés categorias principais: reforgados por fibras, refor¢ados por particulas e estruturais.
A fim de direcionar o proposito do presente estudo serdo empregados compositos
reforcados por particulas. Esses compdsitos podem ser subdivididos em duas classes:
reforgados por particulas grandes (particulas acima de 0,1 pum) e os reforgados por
dispersao (particulas menores que 0,1 pm). A distingdo entre eles estd baseada no
mecanismo de reforco ou aumento da resisténcia.

No caso de compdsitos refor¢ados por particulas grandes a interagdo matriz/fase
dispersa ndo pode ser tratada a nivel atomico, em vez disso ¢ aplicada a mecanica do
continuo. Para a maioria desses compositos a fase particulada é mais dura e mais rigida
do que a matriz, o que tende a restringir o movimento da fase matriz na vizinhanca de
cada particula. A matriz, ao receber uma tensao, transfere parte desta tensao aplicada as
particulas, que devem suportar uma fracdo dessa carga. Assim, o grau de melhoria no
comportamento mecanico depende diretamente da forte ligagdo na interface
matriz/particula.

J& nos compositos reforgados por dispersdo, pode-se analisar a interagdo
matriz/fase dispersa a nivel atdmico ou a nivel molecular, o que garante significativa

melhora nas propriedades mecanicas destes materiais.

2.1.3 — Nanoparticulas

Atualmente, nanoparticulas vem sendo cada vez mais utilizadas como fase

dispersa em compodsitos poliméricos. Esses compdsitos oferecem propriedades



mecanicas, elétricas, Oticas e térmicas unicas, induzidas pela presenca dessas
nanoparticulas, sua interagdo matriz/fase dispersa e seu estado de distribuicdo. Em
muitos casos essas melhorias sdo alcancadas 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 entre 1-10
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 solucdo para esse problema seria a aplicacdo 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 e SINGH, 2002).

Segundo SHI et al. (2004), é extremamente importante que as nanoparticulas
recebam tratamento prévio a sua inser¢cao na matriz polimérica para que se evite a sua
tendéncia a aglomeragdo. Somente dessa forma pode-se alcangar um desempenho pleno
do produto final. De acordo com o autor, uma outra técnica de inser¢do de monomeros,
de dimensdes minusculas, seria capaz de quebrar os nanoaglomerados pela penetragao
facil destes mondmeros, fazendo separagao e reacdo 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.

J4 a maneira pela qual pequenas particulas s3o capazes de aperfeicoar 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 nanoparticulas se o tamanho das mesmas
for dividido por 10, por exemplo, de 1 um para 100 nm. Esse aumento da érea
superficial produz um material com novas caracteristicas, determinadas pelas interacdes
na interface, oferecendo propriedades unicas e uma nova classe de material (WETZEL
et al., 2003, SHI et al., 2004, ZHANG e SINGH, 2002).

O tamanho em escala nanométrica das particulas da fase dispersa leva também a

um aumento na tenacidade a fratura em compositos de matriz polimérica (ZHANG et



al., 2004). Isto ¢, quanto menor for o tamanho da particula mais resistente o material
sera a fratura. Porém, este fato ndo ocorre quando se trata de reforcos convencionais
para polimeros, através de particulas micrométricas de vidro, os quais aumentam
moderadamente ou nem mesmo influenciam na tenacidade a fratura. Outro ponto
importante citado por ZHANG et al. (2004) se refere ao uso de um silano
organofuncional a fim de aumentar a adesdo entre particulas e matriz, pois sem este

fator também ndo se conseguiria melhoras mecanicas — Figura 3.
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Figura 3 - Correlagdo entre os valores de tenacidade a fratura (MPa.m'?) e a fragao

volumétrica de particulas (%) (ZHANG et al., 2004).

2.2 — Compdsitos Odontoldgicos

Os materiais compdsitos odontologicos pertencem a uma classe maior de
materiais denominada biomateriais. Esta consiste em qualquer substiancia que pode ser
usada por qualquer periodo de tempo como parte de um sistema que objetiva o
tratamento ou reposi¢do de qualquer tecido, 6rgdo ou fungdo do corpo (ANTUNES e
RAMALHO, 2003). Sendo assim se faz necessario conhecer e analisar cuidadosamente
as consideracdes bioldgicas associadas a cavidade oral, na totalidade de seus tecidos e
estruturas.

Como guia de desenvolvimento destes materiais, a questdo estética tem se
destacado bastante nos ultimos tempos. A cada ano a procura por materiais dentarios
que possam substituir o amalgama de prata e as restauragdes metalicas fundidas
indiretas cresce mais e mais, o que levou a um desenvolvimento crescente de

compositos poliméricos para suprir este mercado (OREFICE et al., 2003).



Os compositos poliméricos sao empregados como materiais dentarios desde o
final dos anos 40 e inicio dos anos 50 por serem insoltuveis, de facil manipulacdo, baixo
custo e estéticos. Contudo, eram vistos com certo ceticismo, porque apesar de
apresentarem similaridade de cor com a estrutura dental e insolubilidade em fluidos
orais ainda demonstravam alta taxa de contracdo de polimerizagao e alto coeficiente de
expansao térmica.

A grande revolucdo neste campo ocorreu no inicio da década de 60 quando
BOWEN (1962) juntou uma resina epdxica com uma resina acrilica, obtendo o Bis-
GMA (bisfenol-A glicidil metacrilato). Uma carga inorganica, representando a fase
dispersa, unida a matriz por um agente de unido (silano) foi adicionada, com o objetivo
de aprimorar as propriedades fisicas e mecanicas destes materiais (BARATIERI, 1992).

Os compositos odontologicos sdo formados pela mistura de uma matriz resinosa
organica macia com particulas cerdmicas inorganicas duras. A matriz resinosa ¢
composta por monomeros, um sistema iniciador e pigmentos, enquanto o preenchimento
inorgénico, ou fase dispersa, consiste em particulas de vidro, quartzo e silica coloidal. A
unido destas partes € feita por um agente de unido chamado de silano (FERRACANE et
al., 1986).

Estes podem se diferenciar em tipo de matriz, polimerizacdo e preenchimento
(BRAEM, 1985). A estrutura molecular e quantidade dos diferentes monomeros, bem
como a quantidade e tipo de fase dispersa usada, afetam as propriedades destes
materiais. Alguns podem ser mais resistentes mecanicamente, outros podem permitir
que sua superficie seja mais bem polida, ou até possuir baixos coeficientes de expansao
térmica. Todas essas nuances fazem com que se tenha no mercado, desde o advento
dessa classe de materiais, uma imensa gama de produtos, deixando ao profissional a
escolha e julgamento do melhor material para seu uso, baseado em suas performances
laboratoriais (LAMBRECHTS et al., 1987).

De acordo com WELLINGHOFF (2003), o material ideal para restauragdes
odontologicas nao deveria apresentar contragdo de polimerizagdo, deveria ter resisténcia
ao desgaste proxima ao esmalte, aderir ndo s6 ao esmalte, mas, também a dentina, ser
biocompativel e possuir a coloragdo dos dentes naturais. Deveria selar facilmente a
interface dente/restauracdo e, ter alta resisténcia mecéanica. Contudo até hoje nenhum
compdsito mostrou possuir tal conjunto de propriedades.

Compositos foram inicialmente usados em pequenas cavidades de dentes

anteriores, onde o esfor¢o mecanico ¢ minimo. Com o surgimento da era da estética se
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fez necessario a evolucdo destes materiais para sua utilizagdo em dentes posteriores
(BOTTINO et al., 2001).

Segundo LEINFELDER (1981), dois anos depois do langamento do primeiro
compdsito para dentes anteriores (Addent 35), foi lancado um composito para dentes
posteriores (Addent 12), com algumas modificagdes no material inicial. Este mesmo
autor ainda cita, em uma publicacdo de 1995, que diversas industrias encorajadas pelo
grande potencial destes materiais investiram em seu aprimoramento.

A primeira grande modificagdo veio com a introducdo de particulas pequenas,
com o composito P-10 (3M), uma modificacdo do compoésito Concise (3M), que ja
havia se consolidado no mercado como material restaurador de dentes anteriores. O
composito P-10 teve sua resisténcia ao desgaste melhorada em duas vezes com a
introducdo de particulas em torno de 50 pm.

A segunda grande modificagdo ocorreu com a introducdo no mercado dos
compositos foto-curados ou fotopolimerizaveis, sendo o Prisma Fill (Dentsply), na
década de 70, o seu primeiro representante. A fotopolimerizacdo ocorria através da
exposi¢do do composito a luz ultravioleta que permitia polimerizar o material em 30
segundos, a uma profundidade minima de 1,5 mm. Diversos estudos véem
demonstrando que esses compositos sdo mais resistentes ao desgaste e mais estaveis em
relacdo a coloracdo. O aumento desta resisténcia pode ser associado a uma diminui¢do
da quantidade de ar ou oxigénio dentro do material, o que era comum nos sistemas auto
polimerizaveis, devido a manipulagdo das pastas. Na década de 80, a empresa ICI
introduziu no mercado o composito Foto-Fill, o primeiro composito odontologico
indicado para restauracdes diretas, fotopolimerizado por luz visivel. Uma das grandes
vantagens da luz visivel ¢ proporcionar uma polimerizagdo mais profunda e eficiente.
Hoje todos os compdsitos resinosos sao fotopolimerizados por luz visivel.

A terceira grande modificacdo, ainda na década de 70, foi representada pela
introducdo de microparticulas de silica coloidal como fase dispersa (Ivoclair N. A.) com
o intuito de melhorar o polimento dessas restauragdes. Como o tamanho da particula de
silica coloidal apresenta-se menor que o comprimento de onda da luz visivel, a
superficie da restauracao poderia ser polida de forma a obter uma superficie mais lisa,
com maior brilho final. Contudo, surgiram problemas na incorporagdo dessas
microparticulas na matriz resinosa, estas provocavam redu¢do na viscosidade desses
materiais, o que dificultava a inser¢ao na cavidade dentaria. Devido a essa pegajosidade

aumentada ndo se conseguia uma estabilizacdo dos contatos interdentais, levando a
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impacc¢ao alimentar e problemas gengivais. Assim, posteriormente, o proprio fabricante
desenvolveu um sistema especifico para incorporacao destas particulas, solucionando o
problema. Sao exemplos desses primeiros compdsitos o Helioprogress e Heliomolar RO
(Ivoclair N. A.), Durafill e Dentacolor (Kulzer, Inc.) e Silux Plus (3M).

A ultima grande revolucao citada por LEINFELDER (1995) veio com a chegada
no mercado dos compositos diretos universais, para restauragdes de dentes anteriores e
posteriores de todas as classes, na forma do Herculite XR (Kerr) — sistema de particulas
de aproximadamente 0,6 um. A escala em micron das particulas forneceu ao composito
a resisténcia mecanica e ao desgaste necessario para ser usado em dentes posteriores, €
com caracteristicas que permitiam um polimento superficial tal que o indicava para uso
também em dentes anteriores. Esse novo conceito foi criado devido & demanda clinica
de um material Unico para todas as classes cavitarias. Como exemplos podem-se citar:
APH e TPH (Dentsply), Charisma (Kulzer, Inc.), Z 100 (3M), Tetric (Vivadent, Ivoclair
N. A.) e claro o Herculite XRV (Kerr).

No decorrer da década de 80, na tentativa de suprir as caréncias de polimento e
desgaste acelerado que os compdsitos apresentavam apds alguns anos, foram criados os
compositos resinosos laboratoriais cimentados com material adesivo direto. Estes
apresentaram além da boa estética, facilidade de obtencao de contornos anatdémicos e
contatos interdentais, sendo utilizados para cavidades maiores onde a técnica direta
havia falhado. Como exemplo destes citamos o Artglass (Kulzer, Inc.) e o Solidex
(Shofu).

Hoje, com a evidéncia da nanotecnolgia, e a necessidade de cada vez melhores
resultados mecanicos, encontramos os novos restauradores “universais”, que englobam
todas as mais novas tecnologias em obtencdo de nanoparticulas, incorporacao e
produgdo de compdsitos odontologicos, abrangendo todo o mercado:

e Restauragoes diretas de dentes anteriores e posteriores de todas as classes;
e Reparo de diastemas;

e Procedimentos preventivos;

e (aracterizagdes e tratamento de malformacdes dentarias;

e Fixacdo de dispositivos ortodonticos;

e Nucleos de preenchimento;

e Facetas estéticas;

e Restauragdes indiretas do tipo onlay/inlay;
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e Coras do tipo Veneers.

Isto nos faz acreditar que este tipo de composito ira representar em breve a
grande maioria dos materiais usados nos consultorios odontoldgicos (ALLEN et al.,
2003).

Atualmente, os compositos odontologicos resistem a um esfor¢o oclusal 10 a 15
vezes maior do que os compositos originais (LEINFELDER 1991). Esses novos
compositos ainda sdo baseados na formulagdo de Bowen, mas apresentam algumas
modificacdes. A matriz resinosa, por¢ao quimicamente ativa, ¢ 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), responsaveis pela redugdo da viscosidade que, no entanto,
levam a um aumento na contragdo de polimeriza¢do. Para proporcionar vida ttil mais
longa hd a adi¢do de um inibidor da polimerizagdo, sendo o mais utilizado - a
hidroquinona. Felizmente hoje, j4 hd outras matrizes sendo utilizadas, isto, devido a
constante busca por parte dos fabricantes por materiais cada vez melhores
(ANUSAVICE, 1998).

O processo de polimerizagdo se da quando os iniciadores, agentes quimicos, sao
ativados, ou excitados, por luz visivel de comprimento de onda entre 420-550 nm,
iniciando o processo de cura. Nos compositos odontologicos sdo em sua maioria
canforoquinonas ou outras diquinonas (CHAIN et al., 2001).

A matriz sdo incorporadas particulas de fase dispersa inorganica para melhorar
as propriedades fisicas do material. Como exemplo dessa melhoria pode-se citar o
aumento da resisténcia ao desgaste e a diminui¢do da contracdo de polimerizagdo. No
entanto, essa incorporagdao apresenta um limite estético. As cargas mais usadas sao:
quartzo, silica coloidal, vidro de fluorsilicato de aluminio, além de bario e estroncio —
proporcionam radiopacidade (MAIA e PEREIRA, 2005).

Uma das forcas mais destrutivas que os compdsitos poliméricos diretos causam
na estrutura resina/dente € o estresse causado pela polimerizagao.

A quantidade, o tamanho e a distribuicdo de particulas influenciam diretamente
nas propriedades fisicas e mecanicas dos compositos resinosos. Foi demonstrado que a
fragdo volumétrica de particulas se correlaciona diretamente com a resisténcia
mecanica, modulo de elasticidade, e tenacidade a fratura do material (MANHART et

al., 2000).
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Uma importante caracteristica relacionada as particulas ¢ sua area de superficie.
Quanto menor forem as particulas, maior serd a area de superficie para um mesmo
volume de particulas. Para se conseguir uma grande por¢do volumétrica de particulas,
deve estar presente uma ampla distribui¢do de tamanho de particulas. Fazendo com que
a informagao da fracao volumétrica dos componentes do compdsito seja extremamente
importante (JONES, 1998).

Nos ultimos anos o tamanho das particulas tem diminuido consideravelmente, de
8-30 um em compositos tradicionais para escala nanométrica em compdsitos modernos.
Uma das razdes para isso, além daquelas que ja foram discutidas, ¢ a dificuldade
encontrada em se obter polimento nos materiais com particulas grosseiras. Rugosidades
e imperfei¢cdes superficiais sdo conseqiiéncia disto, levando a um aumento na retengdo
de placa, irritagdo gengival, manchamento e necessidade de repolimento das
restauragdes (VENHOVEN et al., 1996).

Outro ponto importante nos compdsitos dentais ¢ a unido entre matriz/fase
dispersa, para que possa existir uma eficiente transmissdo de carga nesta interface,
melhorando a resisténcia a fratura e a abrasdo. Esta adesdo ¢ feita através de um agente
de unido chamado de silano, sendo o mais comum utilizado nos compoésitos
odontolégicos o y-metacriloil-oxipropril-trimetoxi-silano. A adesdao da superficie da
particula inorginica ocorre via reagdes de condensacdo entre os grupos silanol e as
moléculas de silano hidrolisadas (LIM et al., 2002).

Um estudo de FERRACANE et al.(1998) propds a adicdo de microparticulas
sem pré-tratamento com agentes de unido (silanos) a fim de reduzir a contragdo de
polimerizacdo, porém isto ndo beneficiou em nada o material, ja que se faz necessaria a
boa adesdo matriz/carga para que haja melhor transferéncia dos esfor¢os mastigatorios.

Uma outra vantagem obtida pela boa adesdo matriz/carga € a nao propagagdo de
trincas em materiais, com altas taxas de particulas, pois essa interface funcionaria como
um obstaculo. J4, quando ndo se tem essa boa adesdo, a propagacdo de trincas ocorre
exatamente nesta interface.

Durante o processo de silanizagdao ¢ formado um filme, por multiplas camadas
de moléculas de silano, que pode aderir fisica ou quimicamente a superficie das
particulas. A adesdo fisica pode enfraquecer o composito, pois pode causar uma adesdo
ndo muito forte entre particula e matriz. As diferencas na deposi¢do do silano podem
resultar em diferengas significantes nas propriedades fisicas dos compositos dentais.

Particulas contendo moléculas de silano condensadas podem formar agrupamentos que
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ndo vao se tornar penetraveis pelos mondmeros. Embora o espagamento das particulas
dentro dos aglomerados seja pequeno, o espacamento entre os aglomerados ¢
relativamente grande, e as propriedades mecanicas destes aglomerados sdo de fato
baixas, podendo prejudicar o desempenho final do material. Porém, particulas sem
tratamento ndo sao adequadas como fase dispersa, mesmo possuindo a vantagem de nao
formarem aglomerados (LIM et al., 2002).

A grande batalha, que vem sendo vencida ao longo dos anos na evolugdo dos
compdsitos odontologicos, consiste no aprimoramento de propriedades como:
resisténcia ao desgaste, evitando na cavidade oral perda da forma anatdémica pela
abrasdo mastigatoria e atri¢dao; resisténcia mecanica que possa impedir a fratura do
corpo da restauracdo e suas margens; redu¢do na contra¢do de polimerizagdo, a fim de
evitar infiltragdes marginais que possibilitem o aparecimento de carie secundaria e a
sensibilidade pos-operatoria. Todos esses aprimoramentos fazem com que estes
materiais sejam bem aceitos no uso em restauragdes anteriores € posteriores, diretas e

indiretas.

2.2.1 — Classificacao

A fim de acompanhar o desenvolvimento dos novos materiais e qualificar os
antigos, varias classificagdes tém sido propostas. A classificacdo mais comum ¢ a que
diferencia os compositos restauradores — ou diretos — usados através da técnica
incremental pelo preenchimento direto das cavidades, e os compdsitos laboratoriais — ou
indiretos — confeccionados em laboratério através de um molde, também por
incrementos, ambos curados por luz ou calor (MATSUMURA et al., 2000).

No inicio da década de 80 foi introduzido um sistema de classificagdo para os
compositos baseado no tamanho médio das particulas de fase dispersa, na técnica de
fabricagdo, como visto acima, e na composi¢cdo quimica das particulas (LUTZ e
PHILLIPS, 1983). Desde entdo muitos sistemas de classificagdo sdo propostos, € a
nomenclatura varia de autor para autor.

A Tabela 1 mostra a classificagao fornecida por WILLEMS et al. (1992). Ele
catologou 89 compdsitos existentes no comércio em funcdo do tamanho médio de
particula, sua distribui¢do e morfologia, além de modulo de elasticidade e rugosidade

superficial. O material foi analisado em MEV, e o equipamento para a quantificagdo

15



pode analisar particulas numa faixa de 0,4 — 800 um. Foram listados os diametros

médios e tamanhos mais frequentes.

Tabela 1 - Classificagdo dos compdsitos segundo WILLEMS et al. (1992).

Categoria Média do tamanho das particulas (um)

1- Compositos Microfinos 0,04

2- Compositos Hibridos
Ultrafino 0,8-3,6

Fino 42-93
3-Compdsitos de Microparticulas
Ultrafino 1,0-3,6

Fino 3,6-89

Na Tabela 2 podemos ver a classificacdo segundo ANUSAVICE (1998). Para
ele os compdsitos odontoldgicos sdo frequentemente classificados com base também no
tamanho médio de suas particulas de fase dispersa. Além disso, a fragdo volumétrica
destas, sua distribui¢do por tamanho, seu indice de refracdo, sua radiopacidade e sua
dureza sdo importantes fatores na distribuicao das propriedades e na aplicagdo clinica do

composito.

Tabela 2 - Classificacdo dos compositos segundo ANUSAVICE (1998).

Categoria Meédia do tamanho das particulas (um)
1-Compdsitos tradicionais 8 — 12, podendo chegar a 50.
2-Microparticulas 0,04-04
3-Particulas finas 0,5-1,0
4-Compdsitos hibridos 0,06 -1,0

Ele considera os compositos tradicionais como macroparticulas, cuja carga
normalmente usada ¢ de quartzo moido variando muito no tamanho e a quantidade em
peso esta entre 70 e 80 % ou entre 60 e 65 % em volume total. Como principais
desvantagens tém alta rugosidade superficial e baixa resisténcia ao desgaste, ndo sdo

indicadas para dentes posteriores e sdo pouco usadas atualmente.
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Nos compdsitos de microparticulas a fase dispersa ¢ formada de silica coloidal
de tamanho aproximado de 0,04 um. Isso deixa a superficie mais lisa. Durante a
mistura, as particulas de silica tendem a se aglomerar. Essa dificuldade na fabricagdo ¢
responsavel pela variagao do tamanho das particulas que variam de 0,04 a 0,4 um. A
silica coloidal ndo ¢ misturada diretamente a matriz, elas sdo incorporadas sob uma
variedade de formas: particulas pré-polimerizadas, aglomeradas e aglomeradas por
sinterizagdo. Esses compositos tém propriedades mecanicas e fisicas inferiores a dos
compositos tradicionais. A quantidade de resina ¢ de 50 a 70 % em volume.

Os compositos de particulas finas possuem mais fase dispersa inorganica — 80 %
em peso ou 60 a 65 % em volume — e as particulas variam entre 0,5 a 1,0 pm. A maioria
das particulas ¢ de vidro de 6xidos de metais pesados e silica coloidal.

Esta categoria de compdsito apresenta propriedades fisicas e mecanicas
superiores. Com o aumento do conteudo de fase dispersa, ocorre uma melhora em todas
as propriedades relevantes (Tabela 3). A resisténcia a compressdo ¢ o modulo de
elasticidade aumentaram, além da resisténcia a tracdo; o coeficiente de expansdo
térmica ¢ menor e a lisura superficial desses compositos ¢ melhorada devido ao
emprego de particulas pequenas e densamente compactadas, quando comparados aos
compositos tradicionais. A resisténcia ao desgaste aumentou e a contragdo de
polimerizacdo diminuiu.

Os compositos hibridos possuem macro e microparticulas em sua fase dispersa.
Os compdsitos hibridos modernos consistem na sua maioria de 10 a 20 % em peso de
microparticulas de silica coloidal e 50 a 60 % em peso de particulas de vidros de metais
de oxidos pesados, totalizando um percentual de carga de 70 a 80 % em peso. Os vidros
tém um tamanho médio de cerca de 0,6 a 1,0 um. Neste aspecto, as microparticulas
também contribuem significativamente para as propriedades. A fase dispersa de
particulas finas, bem como as de microparticulas, levam a um aumento da area
superficial. Assim a quantidade de particulas total ndao ¢ maior do que a dos compdsitos
de particulas finas.

A combina¢do de macro e microparticulas, isto ¢, particulas de tamanhos
variados permitem uma melhor distribui¢do e um empacotamento mais denso das
particulas (ANUSAVICE, 1998, LEINFELDER, 1991). Acredita-se que isso melhore as
propriedades fisicas e mecanicas, inclusive resisténcia ao desgaste (LUTZ e PHILLIPS,

1983, MANHART et al. 2000) — Tabela 3.

17



Tabela 3 - Propriedades dos compositos (ANUSAVICE, 1998).

Propriedades Tradicional Microparticulado|Particulas Finas| Hibrido
% em vol. de carga inorganica 60-65 20-55 65-77 60-65
% em peso de carga inorganica 70-80 35-60 80-90 75-80

Resisténcia a compressdao (MPa)| 250-300 250-300 350-400 300-350
Resisténcia a tragao (MPa) 50-65 30-50 75-90 70-90
Modulo de elasticidade (GPa) 8-15 3-6 15-20 7-12
Coef. exp.térmica (10°/°C) 25-30 50-60 19-26 30-40

Absorcao de dgua (mg/cmz) 0,5-0,7 1,4-1,7 0,5-0,6 0,5-0,7
Dureza Knoop 55 5-30 50-60 50-60

Podemos classifica-los ainda de acordo com seu grau de escoamento, o que para

muitos consiste em um critério importante de escolha do material:
1. Alto escoamento — flow;
2. Meédio escoamento (microhibrida e microparticulada);
3. Baixo escoamento — condensaveis.

Com a grande evolugdo na busca por materiais cada vez melhores surge no
mercado os compdsitos odontologicos que utilizam nanotecnologia. Estes sdo hoje
divididos em: nanohibridos — possuem particulas em escala nanométrica, mas também
em escala micrométrica, e nanoparticulados — se propdoem a apresentar 100 % de
nanoparticulas como sua fase dispersa. Assim caracterizamos mais um objetivo deste
estudo, que consiste em comprovar a existéncia e a distribui¢do destas nanoparticulas

nos compositos modernos.

2.2.2 — Compositos Diretos

Compositos para uso direto sdo aqueles mais comumente usados em consultdrio
e se caracterizam pela sua inser¢do direta na cavidade dentaria, sendo necessario apenas
uma etapa clinica.

Sao frequentemente classificados de acordo com o tamanho médio das suas
particulas de fase dispersa. Além disso, sua distribui¢do, fracdo volumétrica, indice de
refracdo, radiopacidade e dureza também influenciam suas propriedades e na aplicagdo

clinica dos mesmos. Hoje s3o utilizados em dentes anteriores e posteriores, em
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restauragdes classe I, II, III, IV e V. Contudo, sdo limitados pelo tamanho das
cavidades, pois ainda falham em preparos maiores, onde o esforco mastigatorio se
intensifica na restauragao.

Embora esta classe de materiais venha se desenvolvendo bastante, fatores como
a contragdo de polimerizagdo, baixa resisténcia ao desgaste e dificuldade de obtencdo de
contornos ideais levam a falha precoce da restauragao.

Estudos clinicos e laboratoriais indicam que as propriedades fisicas poderiam ser
modificadas de acordo com uma polimeriza¢do mais eficaz e controlada, com uso de
pressdo e/ou calor, ou com uma fotopolimerizacdo intensa. De acordo com essas
constatagdes surgiram técnicas restauradoras indiretas com compositos submetidos a
uma polimerizag¢do extra-oral.

Com os novos materiais vem a proposta de um compdsito unico para uso tanto
na clinica como em laboratorio, capaz de fornecer as propriedades desejadas de acordo

com a aplicagdo, ¢ isso que vamos estudar neste trabalho.

2.2.3 — Compositos Indiretos

Como ja vimos estes compdsitos sao aqueles confeccionados em laboratorio e
cimentados na estrutura dentaria em um segundo momento clinico.

Foram introduzidos no inicio dos anos 80. Esses materiais foram desenvolvidos
na tentativa de superar a contragdo de polimerizacio e desgaste acelerado
experimentados com os materiais restauradores adesivos diretos.

No inicio se caracterizavam por uma matriz resinosa carregada com micro
particulas, o que veio evoluindo, sendo hoje compostos por uma matriz resinosa
preenchida com um material hibrido contendo cerdmicas de diferentes tamanhos sub-
micrométricos. Estas particulas ceramicas finas sdo introduzidas na matriz organica
produzindo uma estrutura inorganica tridimensional homogénea (KOCZARSKY, 1998,
GOMES e GOMES, 2001). Esta caracteristica ¢ muito importante porque segundo
MANHART et al. (2000) o conteudo de particulas, o tamanho e a distribui¢ao
determinam alta influéncia nas propriedades fisicas e mecanicas dos compdsitos. A
fragdo volumétrica de fase dispersa e os niveis de carga desta fase nos compositos estdo
relacionados com a resisténcia mecanica, o moédulo de elasticidade e com a fratura

ductil do material.
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Sao indicados para incrustagdes (inlays/onlays), coroas unitarias anteriores, face
estética de coroas metaloplésticas, pontes fixas com armacao metalica e proteses fixas
reforgadas com fibras (KREJCI et al., 1998, BOTTINO et al., 2001, KUGEL, 2001).
Sdo indicados ainda para coroas sobre implantes, devido ao fato desses materiais
absorverem melhor as forgas mastigatérias, gerando menor impacto ao 0sso peri
implantar quando comparados com as cerAmicas (SILVA e CARVALHO, 1998). E o
material ideal para pacientes com alergias ou sensibilidade aos metais de uso
odontologico (PENCHAS, 1997).

A matriz organica destes materiais, comumente chamados de ceromeros, na
maioria das vezes ¢ baseada na molécula bifuncional Bis-GMA, porém novas matrizes
organicas poliméricas estdo sendo usadas em algumas marcas comerciais, como o
PCDMA (resina de policarbonato) (GOMES e GOMES, 2001).

Podemos citar algumas modificacdes importantes nestes ceromeros:

e Aumento na quantidade de particulas inorganicas - 58 a 86 % em peso,
(BOTTINO et al., 2001);

e Reducao no volume da matriz organica (GOMES e GOMES, 2001);

e Resisténcia a flexdo em torno de 120 MPa a 160 MPa;

e Modulo de elasticidade de 8.500 MPa a 12.000 MPa;

e Adesdo ao substrato dental, formas de preparos variados, redugdo do risco de
fratura durante a prova e a cimentacdo, melhora no acabamento apds a
cimentagdo e requer apenas um jateamento interno como tratamento superficial
antes da cimentagdo (TOUATI, 1996, DENTAL ADVISOR, 1999b, GOMES e
GOMES, 2001).

e Unido quimica com os cimentos resinosos e facilidade de execugdo de eventuais
reparos apos a cimentacdo. (DENTAL ADVISOR, 1999b);

e Facil fabricagao;

e Polimerizacao por diversos sistemas tais como: fotoativacao, fotoativacdo com
polimerizacdo adicional por calor, fotoativacdo com polimerizacao adicional por
calor e luz e fotoativacdo com polimerizacdo adicional por calor e pressdo

(GOMES e GOMES, 2001).
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2.2.4 — Anélise dos Constituintes

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

e Matriz Resinosa: constituida geralmente de mondmeros que sdo diacrilatos
alifaticos ou aromaticos, sendo o Bis-GMA (bisfenol a glicidil metacrilato —

Figura 4) e o UDMA (uretano dimetil metacrilato — Figura 4) ambos de alto

peso moleculares (Tabela 3) os mais utilizados. Nela existem também

mondmeros diluentes de baixo peso molecular, principalmente o TEGDMA

(dimetacrilato de trietilenoglicol — Figura 4), os quais diminuem a viscosidade

dos monomeros de alto peso molecular a fim de permitir a incorporacdo de

grande quantidade de carga (COOK et al., 1985, ANUSAVICE, 1998, CHAIN
et al., 2001, MOSZNER e ULRICH, 2001). Contudo a adi¢do de qualquer
molécula de baixo peso molecular aumenta a contragdo de polimerizagao, pois
estas possuem maior concentracdo de ligagdes duplas em sua cadeia, e isto que
limita a utilizagdo dos dimetacrilatos, como o TEGDMA, nos compoésitos

dentais — Figura 4/ Tabela 4.
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Figura 4 - Dimetacrilatos usados em compdsitos dentarios (MOSZNER e ULRICH,

2001).

Tabela 4 - Correlag@o entre o peso molecular e a viscosidade dos monomeros

(MOSZNER e ULRICH, 2001).
Monomero | Peso Molecular (g/mol) | Viscosidade (mPa.s)

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

Fase dispersa: proporcionam estabilidade dimensional a matriz resinosa e
melhoram suas propriedades (CHAIN et al, 2001, PEYTON, 1975). Estas
particulas reduzem a contragdo de polimerizagdo, a sorcdo de agua e o
coeficiente de expansdo térmica, aumentam sua resisténcia a tragdo, a
compressao e a abrasdo, além do modulo de elasticidade. Todos esses
aprimoramentos ocorrem com o aumento da fracdo volumétrica de particulas
(CHAIN et al., 2001, ANUSAVICE, 1998, KUGEL, 2003). Particulas de
quartzo e vidro, obtidas através de um processo de moagem, sdo as mais
empregadas. Também sao usadas particulas de silica de aproximadamente 0,04
um (microparticulas) obtidas através de processos piroliticos (queima) e de
precipitagdo (silica coloidal). As particulas, juntamente com a matriz polimérica
sdo o principal objeto de investigagdo dos fabricantes, pois sdo os principais
ingredientes para a féormula ideal. A tendéncia atual ¢ a diminui¢cdo do tamanho
das particulas maiores, fazendo com que a distribui¢do seja a mais estreita
possivel, em torno de 0,5 um (ALLEN et al., 2003, CHAIN et al., 2001,
ANUSAVICE, 1998, JANDRESEN ef al., 1998).
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o Agente de unido: material responsavel pela unido entre as particulas da fase
dispersa e a matriz. A incorporacdo de carga ao polimero melhora
consideravelmente as propriedades desta matriz, se as particulas forem bem
unidas a ela. Caso contrario, a fase dispersa pode enfraquecer o material. Devido
a importancia desta adesdo, ¢ 6bvio que o emprego de um agente de unido seja
extremamente importante para o sucesso de um composito (ANUSAVICE,
1998). Este ¢ essencial a melhoria das propriedades fisicas e mecanicas, pois
estabelece uma transferéncia de tensdes da matriz, que se deforma mais
facilmente, para as particulas, que sdo mais rigidas e praticamente
indeformaveis. Também conhecidos como silanos, os agentes de cobertura ainda
previnem a penetragdo 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 organico (ex.:
vinil, amino, cloro, etc) e 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 inorganico — Figura 5.

o
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Figura 5 - Reagdo de silaniza¢do, molécula de silano (Power Chemical Products, 2003).

o [niciadores de polimerizagdo: agentes quimicos que, quando ativados ou
excitados, dao inicio ao processo de polimerizagdo. Nos compositos
odontologicos 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 450 nm, iniciam o processo (CHAIN et al., 2001,

CONCEICAO et al., 2002).
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2.25-THP 3®

Langado no mercado brasileiro em janeiro de 2006, TPH 3® ¢ um compdsito
restaurador nanohibrido ativado por luz visivel (informagdes da bula) — Figura 6.

Vantagens, segundo o fabricante:

e (aracteristicas de manuseio superiores;

e Estética superior;

e Simplicidade;

e 18 cores;

e Alta resisténcia ao desgaste;

e Longo tempo de trabalho a luz ambiente;

e Resisténcia mecanica e durabilidade superiores.

Segundo o fabricante — Dentsplay — sua matriz ¢ basicamente composta por Bis-
GMA (bisfenol-A glicidil metacrilato), em menor porcdo, de TEG-DMA (trietileno
glicidil dimetacrilato) e BIS-EMA - 24,1%. Apresenta como fotoiniciador uma
combina¢do de dicetona e canforoquinona, além disso, a amina organica etil-4-
dimetilaminobenzoato (EDAB).

Sua fase dispersa inorganica ¢ composta por particulas de vidro de bario
alumminio borosilicato (BABG) — 0,02 a 3,0 um — 49,7%, vidro de bario aluminio
fluoroborosilicato (BAFG) — 0,02 a 2,5 um — 24,6% e dioxido de silicio nanoparticulado
— 10 a 20 nm — 0,97%. Segundo o fabricante essa mistura proporciona melhores
propriedades mecanicas, dticas e de polimento. As nanoparticulas de silicio aumentam a
resisténcia ao desgaste, capacidade de polimento e manuseio. O percentual total de
volume inorganico ¢ de 58 % e em peso entre 75-77 %.

Indicagdes:

e Restauragoes diretas de todas as classes em dentes anteriores e posteriores;
e Restauragoes estéticas do tipo veneer;
e Reparos: de diastemas, alongamentos de incisivos e etc;

e Onlays/inlays.
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Figura 6 - Apresentacdo comercial 7PH 3®.

2.2.6 — Filtek Z 350®

Segundo seu fabricante, o composito Filtek Z350 Restaurador Universal® ¢ um
composito restaurador /00 % nanoparticulado ativado por luz visivel que fornece
resisténcia de uma resina microhibrida e polimento de uma resina microparticulada —
Figura 7.

Vantagens, segundo o fabricante:

e Retencdo de polimento;

e  Melhor resisténcia ao desgaste in vitro;
e  Facil manuseio;

e §cores;

e  Opalescéncia.

Segundo seu fabricante sua matriz ¢ basicamente composta por Bis-GMA
(bisfenol-A glicidil metacrilato), UDMA (uretano dimetil metacrilato), TEG-DMA
(trietileno glicidil dimetacrilato) e BIS-EMA.

Sua fase dispersa inorganica ¢ composta por particulas inorganicas que sdo uma
combinag¢do de matriz de zirconia/silica com um tamanho médio de 0,6 a 1,4 um, com
tamanho de particula primario de 5 a 20 nm e uma incorporacao de silica de 20 nm ndo
aglomerada. O percentual total de volume inorganico ¢ de 59,5 % e em peso cerca de
78,5 %.

Indicagdes:
e Restauragdes diretas de todas as classes em dentes anteriores e posteriores;

e Restauragdes estéticas do tipo veneer;
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e Reparos: de diastemas, alongamentos de incisivos ¢ etc;
¢ Onlays/inlays;
e Ancoragem de dentes (esplintagem);

e Confecgdo de niicleos de preenchimento.
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Figura 7 - Apresentagdo comercial Filtek Z350 Restaurador Universal®.
2.2.7 — Artglass®

Segundo o fabricante, a marca comercial Artglass® da Heraeus Kulzer
(Alemanha) ndo ¢ uma cerdmica nem um compoésito, € um “polimero de vidro”
(ceromero) que foi criado a fim de combinar a estética e a durabilidade das ceramicas
com as caracteristicas da facil manipulagdo das resinas.

Segundo seu fabricante o Artglass® apresenta uma quantidade de
aproximadamente 72 % em peso de particulas de vidro a base de 6xido de silicio, bario
e aluminio, silanizadas e 58% em volume, associadas a uma matriz organica composta
de 28 % em peso de mondmeros de dimetacrilatos convencionais € mondmeros de éster
metacrilico multifuncional (KURGEL et al., 2001).

Segundo LEINFELDER (1997), sua configuracdo ¢ complexa. Este autor diz
que o Artglass”™, além da molécula bifuncional convencional, contém outras com quatro
a seis grupos funcionais. Esta inovagao resultaria em aumento no grau de conversao
assim como na densidade de ligagdes cruzadas, sem fragilizar o compdsito. E o seu
componente particulado ¢ essencialmente vidro de bario radiopaco com tamanho médio
de 0,7 pm.

LEINFELDER (1997) menciona ainda que o sistema de ativagdo seja a

fotopolimerizagdo. E sugestio do fabricante o uso de aparelho fotopolimerizador
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proprio, o UniXS (Kulzer). Como justificativa, ele diz que o aparelho UniXS emite um
total de 4,5 watts, atingindo um comprimento de onda entre 320-500 nanoémetros. A
caracteristica importante desse sistema de luz Xenon Estroboscopica ¢ que a alta
intensidade de luz é emitida por apenas 20 milisegundos, seguidos por 80 milisegundos
de escuriddo. Esse tipo de exposicao de luz permite que o pouco tempo de excitagao
seguido por um tempo maior sem exposi¢ao de luz, permite um relaxamento parcial das
moléculas das resinas, desta forma ocorrendo uma polimerizagao total e segura.
FREIBERG e FERRACANE (1998), que compararam o Artglass® com um
compdsito hibrido de particulas pequenas de uso direto da mesma marca, citaram que,
de acordo com o fabricante, os dois tém em sua composi¢do de aproximadamente 75 %
em peso de particulas (vidro de bario com tamanho médio de 0,6 um) e que o Artglass”
possui ainda um vidro especial (silica com tamanho médio de 1 um). Testaram suas
propriedades fisicas variando o tipo de cura dos dois materiais (polimerizagao direta e
indireta). Demonstraram que o Artglass”™ tem grau de cura melhor quando polimerizado
pelo método indireto. Os valores encontrados para os testes realizados estdo listados na

Tabela 5.

Tabela 5 - Propriedades do Artglass”™ segundo FREIBERG ¢ FERRACANE (1998).

Propriedades do Artglass®

Tenacidade a fratura 1,4 MPa. m'”?
Resisténcia a flexao 122 MPa
Moédulo de elasticidade 8,5 GPa
Dureza 50 kg/mm®

A Tabela 6 apresenta valores para as propriedades mecénicas do Artglass®™

segundo Laboratério da Shofu.

Tabela 6 - Propriedades do 4Arzglass® segundo Laboratorio da Shofu.

Propriedades do Artglass®

Dureza Vickers 45
Resisténcia a flexao 79 MPa
Moédulo de elasticidade 5,7 GPa

Conteudo total de carga

78 % de peso
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O trabalho de MANDIKOS et al. (2001) compara a resisténcia ao desgaste ¢ a
dureza de compositos diretos e indiretos e o esmalte. Entre os indiretos esta o Artglass®
que teve seu valor de dureza Vickers igual a 46,2. Menciona também que o valor de
dureza Vickers dado pelo fabricante do Artglass™ ¢ de 38,8.

A resina Artglass” pode ser usada nos seguintes casos:

e (Coroas (com ou sem subestrutura metalica);
e Pontes;

e Coroas conicas e telescopicas;

e Trabalhos com attachment;

e Protese sobre implante;

e Facetas;

e Coroas de jaqueta;

¢ Onlay/inlay;

e Veneers.

2.3 — Propriedades Mecénicas

2.3.1 — Dureza

A dureza ¢ outra propriedade mecanica que ¢ importante considerar. Ela é uma
medida da resisténcia do material a uma deformagdo permanente ou plastica localizada
— impressao ou risco (CALISTER JR., 2002). Quanto maior a dureza, maior a
resisténcia a abrasdo do material.

Os primeiros testes de dureza se baseavam em minerais naturais, com uma
escala construida em funcao da habilidade de um material em riscar um outro mais
macio. Assim foi desenvolvida uma escala, um tanto quanto arbitraria, chamada de
escala de Mohs, que varia entre 1, para os materiais mais macios, ¢ 10, para o
diamante(CALISTER JR., 2002).

Ao longo dos anos as técnicas para determinagdo de dureza foram evoluindo.
Nelas pequenos penetradores sdo forcados contra a superficie do material a ser testado,
sob controladas condi¢des de carga e taxa de aplicagdo. A medida da profundidade ou

area da impressao € entdo associada a um numero indice de dureza.
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Sendo assim, quanto mais macio o material, maior e mais profunda a penetracao

e menor seu indice de dureza. As durezas aferidas sao medig¢des relativas, ndo podendo

ser comparadas a valores obtidos por técnicas diferentes.

Os ensaios de dureza de uma forma geral sdo os mais utilizados, isso por trés

razoes segundo CALISTER JR. (2002):

1 — sdo simples e baratos;

2 — sd0 ensaios nao destrutivos;

3 — outras propriedades podem ser estimadas a partir de dados obtidos para ensaios de

dureza, como limite de resisténcia a tragao.

Dentre as escalas de dureza utilizadas hoje encontramos:

Dureza Rockwell — método mais comumente usado, onde diversas escalas
podem ser utilizadas a partir de diferentes combinagdes entre penetradores e
cargas. Dentre os penetradores encontramos esferas de aco com didmetros de
1/16, 1/8, 14 e Y4 polegada, e um penetrador conico de diamante, usado para os
materiais mais duros. Cada escala ¢ representada por uma letra do alfabeto.
Pode-se utilizar a escala Rockwell ou Rockwell superficial,

Dureza Brinell — neste método um penetrador de aco esférico e duro de 10 mm
de diametro ¢ for¢ado contra a superficie a ser testada. As cargas padrdes
variam de 500 a 3000 kg, em incrementos de 500 kg. Nesta técnica emprega-se
apenas uma escala.

Microdureza Knoop e Vickers — para cada ensaio, ¢ usado um penetrador de
diamante piramidal muito pequeno ¢ forgado contra a superficie do corpo de
prova. As cargas aplicadas sdo muito menores que para os dois ensaios
anteriores, variando de 1 a 1000 g. A impressdo resultante ¢ observada em um
microscopio e medida, essa medi¢do ¢ entdo convertida em um numero indice
de dureza como podemos ver na Tabela 7. Nestas técnicas se faz necessario um
bom polimento superficial, para que a impressao seja bem definida e a medida

seja feita com precisao.

29



Tabela 7 - Técnicas de ensaios de dureza (CALISTER JR., 2002).

Forma do ldentador

Farmula numerica

Ensaio Identador Visiio lateral Visdo de tope Carga de Dureza
Brinell Esfera de Ago ou — D | 9 P 2P
HB e
Carbeto de S pr S r0|D - VITF — ¥
Tungsténio-10mm .
o
Vickers Diamante — d P HV = 1854F/d}
Piramidal .. - > |
Knoop Diamante [ [} . e P HK = 14.2P/
Piramidal "—___:'_—____‘l__ . irr_
Wb=7.11 f !
Bit= 4.00 be— 1
Rockwell Cone de 1207 60 kg
Diamante /L I\ 100 kg ip g ckwell
£ - 150 kg
_~P - 4 15 kg
30 kg |Rockwell Superficial
45 kg

~J

<

Para o presente estudo utilizaremos o ensaio de microdureza Vickers, onde

calcularemos o indice a partir da Equagao 1:

HV

_ 2Psen(0/2) 1854P
- r . r

Onde:

P - carga aplicada;

Equacao 1

L - comprimento das diagonais;

0 - angulo entre as faces opostas do diamante.

Este ¢ um teste lento, que permite grande chance de erro pelo operador na

determina¢do da medida da diagonal da identacao (DIETER, 1981).

Muitas pesquisas sdo feitas para relacionar os indices de microdureza Vickers e

Knoop com alguns parametros dos materiais compositos, tais como: polimento

superficial, tempo, quantidade e tamanho de particulas, além de tempo de polimerizagao

e estocagem em agua ou saliva artificial.

Uma das propriedades fisicas mais importantes para os materiais compositos

odontologicos € a dureza superficial, pois esta se relaciona com a abrasdo e com a

resisténcia a compressao (OKADA et al., 2000).
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MANDIKOS et al. (2001), usando o esmalte como controle, estudaram quatro
compositos indiretos de segunda geracdo, um de primeira, € um composito direto, no
que se refere a dureza e ao desgaste abrasivo. Concluiram que o esmalte ¢ mais duro e
resistente do que qualquer outro material, e que existe uma relagdo inversa entre
profundidade de desgaste e dureza.

Segundo GREGORY ef al. (1992) quanto menor o tamanho das particulas e

maior a quantidade das mesmas, maiores os valores de dureza Knoop.

2.3.2 — Resisténcia a Compressao

O teste de compressao deve ser feito se as for¢as em servigo sdo desta natureza.
Este teste ¢ conduzido de forma similar ao teste de tragdo, exceto que a forga ¢
compressiva € ndo trativa, € o corpo de prova contrai em dire¢do a for¢ca. O modo de
fratura para compressao sera diferente daquele de tragdo, uma vez que nao ha a
ocorréncia de um pescogo neste ensaio (CALISTER JR., 2002).

A resisténcia a compressdo ¢ a propriedade intrinseca do material mais dificil a
ser medida segundo CHOU (1993). Isso acontece porque uma pequena variacdo de
geometria do corpo de prova pode resultar em uma aplicagdo excéntrica da carga,
levando o material a fratura devido a instabilidade da geometria.

Esta ¢ uma propriedade importante relacionada aos materiais dentérios,
indicando a habilidade do mesmo a suportar cargas verticais, importante em regioes
posteriores da cavidade oral (WILLENS et al., 1992).

Através deste ensaio determina-se a tensdo de fratura e o modulo de elasticidade
ou compressdo do material testado, sendo o modulo de elasticidade uma medida de
rigidez e um pardmetro muito sensivel na avaliacdo dos materiais dentdrios. Um
material com baixo modulo deformara mais sob cargas mastigatorias mais elevadas em

regides posteriores, podendo levar a falhas (WILLENS et al., 1992).

2.3.2.1 — Compressao Diametral

O ensaio de compressao diametral, ou ensaio de tra¢do indireta, foi criado pelo

Prof. Fernando Luiz Lobo Carneiro durante a abertura da Avenida Presidente Vargas, na

cidade do Rio de Janeiro, em 1943, quando houve a necessidade de deslocar a Igreja de
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Sao Pedro — 1732, que se localizava bem no centro da futura avenida, a fim de preserva-

la (BRESCIANI et al., 2004).

A solucdo imaginada foi deslocé-la para o lado usando rolos de concreto com 60

cm de didmetro — Figura 8.

\~ Rolos de concreto

Didmetro de 60cm

Figura 8 - Esquema do deslocamento da Igreja de Sao Pedro (BRESCIANI, et
al., 2004).

Quando os rolos de concreto foram colocados na maquina de ensaio, fraturaram
de uma maneira inteiramente diferente dos de ago: por uma fissura vertical, abrindo-se

em dois — Figura 9.

Fissura Be 2p
vertical /(;; “tragio "z DL
/ -.‘, \. L

i
|- - -
\.\ = =-p /
1= A
\\‘ " | L = comprimento do
_"I" corpo de prova

D = didametro do corpo
de prova

Figura 9 - Esquema de fratura vertical no ensaio proposto de compressao

diametral (BRESCIANI et al., 2004).

Devido a este modo de fratura, pode-se concluir que a aplicagdo vertical de
tensdo provoca ruptura do corpo de prova ao longo do didmetro vertical por tragdo. A

partir dai tornou-se possivel estimar o comportamento tensdao-deformagao desta classe

de materiais.
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A explicacdo para tal fendmeno se da com o aparecimento de um estado de
tensdo mais complexo que na compressdo uniaxial, uma vez que surgem tensdes
tangenciais entre os topos dos corpos de prova e os pratos da prensa (LIMA, 1999).
Sendo a ruptura da amostra provocada por tensdes derivadas da tensdo de compressao
principal, que agem no sentido transversal, em dire¢do as laterais do cilindro — Figuras

10e11.

DIAGRAMA DE TENSOES

Figura 10 - Esquema do ensaio de tracdo por compressdo diametral e distribuicao de

tensdes ao longo do diametro do corpo de prova.

Figura 11 - Esquema de distribui¢do de tensdes no ensaio de compressao diametral

utilizando o método de elementos finitos.

Alguns estudos realizados em materiais frageis, na area de engenharia civil,
comprovam que a relacdo h = 2d (onde h ¢ altura, e d ¢ o didmetro) ¢ mais adequada —
Figura 12. Baseados na minimizagdo do efeito dos topos do corpo de prova,
aproximando o ensaio de uma compressdo uniaxial. Vindo direcionando também para
os corpos de prova cilindricos, que oferecem também menos influéncia dos topos além

de distribui¢do mais uniforme de tensdes num plano transversal (LIMA, 1999).
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Figura 12 - Relacdo entre altura e didmetro do corpo de prova (LIMA, 1999).

A tensdo de compressdo gera uma tensdo transversal uniforme ao longo do
diametro, e cada elemento, submetido a um estado duplo de tensdes, ndo romperd por
compressdo, mas quando as tensdes nestes locais superarem a resisténcia do material, o
corpo de prova romperd por tracdo — ruptura por separagao, de valor fornecido pela

Equacao 2:

2P
nDL

S Equagao 2

Onde:

oy - resisténcia a tragdo indireta;
P - for¢ca maxima;

D - didmetro do corpo de prova;

L - altura do corpo de prova.

O processo de ruptura, tanto no ensaio de compressao diametral, como no ensaio
de tragdo direta, se da pela formacdo e progressdo de microfissuras, fornecendo a
relagdo entre ambas. Na pratica, em estudos anteriores, o aumento da resisténcia a
compressao leva o aumento da resisténcia a tragdo a uma razao decrescente. Isto porque
a resisténcia a tragdo aumenta mais lentamente que a resisténcia a compressao — Figura

13.
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Resgistencia a tracio

Resisténcia 4 compressao

Figura 13 - Relacao entre tracdo direta e compressao diametral.

De acordo com norma importada da Engenharia Civil para matérias frageis,
como o concreto — CEB-FIP (1990) — a relagdo existente entre o ensaio de tracao direta
e o ensaio de compressdo diametral, para obtencdo de resisténcia a tracdo destes

materiais, segue a Equacao 3:

fq =09, Equagdo 3

Onde:
fiq - resisténcia a tragao direta;

feq - resisténcia a compressao diametral ou tracdo indireta.

Tal equacao ¢ aceita somente para corpos de prova cilindricos com relagdo de
h=2d. Para outras geometrias sdo necessarios estudos para descobrir esta relagao.

Ainda com base em norma da Engenharia civil — NB-1 (1999), temos também a
relacdo entre o ensaio de tragdo direto com o ensaio de resisténcia a flexao, que como
vimos anteriormente também ¢ utilizado para prever o comportamento em tragdo de

matérias frageis — Equacao 4:

fq =0,7f, Equacao 4

Onde:
fiq - resisténcia a tracdo direta;

fr - resisténcia a flexdo.

Sendo assim, ambos os ensaios passaram a ser utilizados com freqiiéncia em

compositos odontoldgicos.
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2.3.3 — Resisténcia a flexdo

O comportamento tensdo-deformagdo de materiais como ceramicas e compositos
odontologicos, em geral ndo sdo avaliados através de um ensaio de tragdo (CALISTER
JR., 2002).

Portando na grande maioria das vezes ¢ empregado o ensaio de flexdo
transversal, mais adequado para tais casos.

O ensaio de resisténcia a flexdo ¢ um teste de resisténcia mecanica de um corpo
de prova em forma de barra, com se¢do reta ou circular, apoiada em suas extremidades,
sob uma carga estatica. Quando a carga ¢ aplicada o corpo de prova flete até sua fratura,

utilizando uma técnica de carregamento de trés ou quatro pontos — Figura 14.

F _
g
D d Retangular
_/r

S
Suporte O Circular

s o\ Sl

e —— R

Figura 14 - Esquema do ensaio de flexdo a trés pontos, demonstrando sessdes circulares

e retangulares (CALISTER JR., 2002).

No local de carregamento, a superficie superior da barra ¢ colocada em um
estado de compressao, e a superficie inferior em tragdo. A tensdo € calculada a partir da
espessura do corpo de prova, do momento fletor € do momento de inércia da segdo reta
— Figura 14 (CALISTER JR., 2002).

A deformagdo resultante ¢ representada pela diminuigdo em comprimento da
superficie superior (comprimida) e, um aumento de comprimento da superficie inferior
(tracionada).

A tensdo de tracdo maxima ocorre na superficie inferior do corpo de prova,

abaixo do ponto de aplicagdo da carga, levando assim a fratura neste local.
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A tensdo no momento da fratura neste ensaio € conhecida como resisténcia a
flexdo, ou resisténcia a fratura, consistindo em um importante pardmetro mecanico de

materiais frageis.

A resisténcia a flexdo pode ser calculada pelas Equagoes 5 e 6:

3F,L
o, = :
B obd?

Equacao 5

Para corpos de prova de secdo reta utilizamos a Equagao 5, onde:
F¢ - carga no momento da fratura;

L - distancia entre os pontos de suporte;

b - base;

d - altura.

F,L .
o4 = e Equacio 6

Para corpos de prova de secdo circular utilizamos a Equacdo 6, onde:

R - raio do corpo de prova

MANHART et al. (2000) dizem que a fratura no corpo das restauracdes e nas
margens tem sido os maiores problemas das falhas dos compositos.

Atualmente, ja se sabe que diferentes fatores como: método de cura, intensidade
e tempo de polimerizagdo, tipo, tamanho e fragdo volumétrica da fase de reforgo, além
de cura secundéria, afetam diretamente as propriedades mecanicas dos materiais
compositos odontoldgicos.

GOHRING et al. (2005) conclui em seu estudo que materiais compdsitos com
baixa porcentagem de fase de refor¢o e microparticulados, em comparagdao com aqueles
hibridos, de alta fracdo volumétrica de fase de refor¢o, possuem baixa resisténcia a
flexdo. Em contrapartida demonstraram alguma deformacao elastica antes da fratura,
enquanto os outros fraturam sem nenhuma deformacgao visivel.

Ainda segundo GOHRING et al. (2005), o teste de resisténcia a flexdo pode
mostrar alguma variabilidade devido a sensibilidade da sua configuragdo a defeitos de
superficie, que podem iniciar trincas que levem a fratura do material na superficie

inferior onde atua a tensdo maxima.
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2.4 — Fotopolimerizagdo

Sabemos que 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 monomeros (RUYTER e
OYSAED, 1987), temperatura da reacdo (LOVELL et al., 2001), tempo de exposicao a
luz dos compdsitos fotoativados, eficiéncia do fotoiniciador, dentre outros. A irradiacao
pela fonte de luz, o tempo de exposi¢do e o tipo de fotoiniciacdo escolhida sdo de
interesse particular, porque, na pratica, estdo sujeitos a manipulagdo pelo clinico
(CORRER, 2005).

Dentre os diversos tipos de polimerizacdo que os polimeros podem softrer, as
mais utilizadas em compositos odontologicos sdo as fotoativadas, atualmente
representadas pelas luzes de lampadas halégenas. Os aparelhos que utilizam lampada
halogena para a fotoativagdo possuem grande variagdo espectral, de 390 a 520 nm,
embora somente uma pequena parte do espectro emitido pelas lampadas incandescentes
¢ apropriada para a ativagdo dos fotoiniciadores (HOFFMANN et al., 2002). Como
alternativa a esse tipo de lampada para a fotoativagdo dos compositos, foram
desenvolvidos diodos que emitem luz — LED. Esses dispositivos possuem variagao
espectral muito pequena, o que os torna eficientes. Além disso, o calor gerado pelo LED
¢ menor que os dispositivos que utilizam luz halégena (HOFFMANN et al., 2002),
possuindo também longa vida 1til (cerca de 10.000 horas para LED e 40 a 100 horas
para lampada halégena) (CORRER, 2005).

Ambos os métodos citados acima suprem a necessidade do clinico para
confeccdo de restauragdes diretas em um Unico passo no consultdrio. J& para confecgdo
de compdsitos indiretos em laboratorio, o sistema de fotoiniciagdo utilizado deve ser
diferente, de forma que possibilite um grau de conversao dos monomeros ainda maior
(quanto maior a massa molar, melhores serdo as propriedades), fazendo com que as
caracteristicas mecanicas do composito final sejam aprimoradas. Isto porque para
desempenhar as fungdes requeridas a esta classe de material, 0 mesmo deve apresentar
propriedades mecanicas superiores aqueles indicados para uso direto, isto se deve ao
fato de que usualmente preenchem cavidades mais extensas, onde a destrui¢do por
processo carioso, ou outros, foi maior.

Para tal fim utiliza-se na odontologia um aparelho fotopolimerizador fechado

chamado de UniXS, importado e distribuido pela Heraeus Kulzer. Este compreende em
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duas lampadas Xeron Strobica de comprimento de onda entre 320-520 nm, que dispde
de dois tempos de polimerizagao pré-programados de 90 e 180 segundos. Possui ainda
uma cuba de aluminio anodizado, que permite um alto grau de reflexdo em todo
espectro de emissdo dos raios estroboscopicos, o que permitiria polimerizagao total do

material, mesmo que por irradiagdo indireta.

2.5 — Anélise Microestrutural

2.5.1 — Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)

Os elétrons gerados a partir de um filamento termidnico de tungsténio, por
aplicacdo de corrente, dentro da coluna de alto vacuo sdo acelerados por uma diferenca
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).

Fonte de elétions

Anodo

Coluna em
alto vacuo

Condensadoras

Bobinas de
varmedura

Objetiva

Camara em
alte ou baixo
vacuo

Amostra

Bombas de
vacuo

Figura 15 - Demonstragdo da coluna de MEV (http://fap01.if.usp.br/~1ff/mev.html).

O feixe interage com a regido de incidéncia da amostra até uma profundidade

que pode variar de ~1 pm a ~6 um , dependendo da natureza da amostra. Esta regido ¢
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conhecida por volume de interag¢ao, o qual gera os sinais que sdo detectados e utilizados
para a formacdo da imagem e para microanalise. O feixe incidente gera trés fontes
diferentes responsaveis pela formac¢do de dois tipos de imagens (fonte de elétrons
secundarios e de elétrons retroespalhados) e pela informacdo de elementos quimicos

presentes na amostra (fonte de raio-x caracteristico) — Figura 16.

Feixze incidente
de elétrons

Superficie da
atnostra

£ Fonte de elétrons secundarios

'L_, Fonte de elétrons retroespathados

O Fonte de raio-x caracteristicos

Figura 16 - Esquema das profundidades de penetracdo do feixe de elétrons para

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

2.5.2 — Microscopio de Forca Atdmica (AFM)

Microscopios de forga atomica fazem parte de uma classe chamada de
microscopios de sonda, que possuem uma idéia totalmente diferente dos microscopios
oticos, que usam lentes, ou os microscopios que se utilizam de feixes de ions ou elétrons
para visualizar detalhes ampliados de superficie (DUARTE, 2006).

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

Ha diversos tipos de microscdpios de sonda: o de tunelamento ou STM (Scanning

Tunneling Microscope), o de for¢a ou AFM (Atomic Force Microscope), o de campo
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proximo ou SNOM (Scanning Near-Field Optical Microscope), entre outros
(DUARTE, 2006).

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
medidas distancias com resolucdo de até¢ 0,1 angstrom. O sensor usado para o
microscopio de for¢a atdmica ¢ em forma de ponta condutora ou isolante (DUARTE,
2006).

Amostras examinadas no AFM ndo requerem preparagdo, além de fornecer
informagdes de rugosidade abaixo da escala nanométrica, permitindo a descri¢ao
descriminada da topografia de superficie (VERRAN et al., 2000).

Vantagens do uso do AFM:

e 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);

e Fornecem dados numéricos capazes de avaliar a rugosidade superficial e a
extensao da degradagdo do material pelo ataque acido (LUO et al., 2001);

e E mais apropriado como um instrumento de medi¢do 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 pm) ou o perfilometro a
laser (um ponto focal menor, com aproximadamente 2 pum) (VERRAN et al.,
2000);

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

e 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 perfildmetro. Evita
também o problema de foco encontrado com o uso do perfilometro a laser (LUO
etal., 2001);

e Permite o acompanhamento de processo in situ;

e Combina vdrias técnicas em um simples instrumento. Topografia, adesdo,
viscoelasticidade, dureza, fric¢do e outras propriedades podem ser obtidas com
resolugdo nanométrica;

e E capaz de analisar materiais em ambiente de vacuo, liquidos ou na atmosfera.
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Desvantagens do uso do AFM:

e Superficies com rugosidades muito grandes nao podem ser analisadas;

e Analisa apenas a ultima superficie do material;

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

e A imagem ¢ a convolugdo da forma da agulha com a topografia da superficie.
O principio de funcionamento do AFM ¢ muito simples e sua melhor propriedade ¢

a visdo dos objetos em trés dimensdes — Figura 17(COSTA, 2007).

Detector

G Canfewer
i~

. Amostra

Cerdmica
niezoclimica

Figura 17 - Esquema de funcionamento do AFM (COSTA, 2007).

De acordo com a Figura 17, vemos a amostra apoiada sobre uma ceramica
piezoelétrica, cuja superficie ¢ percorrida por uma sonda que varre a superficie da
amostra em estudo, suportada por um brago de apoio, chamado de cantilever. 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).

Desta forma ¢ feita uma medi¢do da forca de interagdo entre os atomos da ponta e
os da superficie, e os resultados sdo transformados em imagens, com a ajuda de recursos
computacionais (SOUZA, 2006). Durante a varredura, a forca entre a agulha e a amostra
¢ mantida constante e as imagens sao geradas por meio de um circuito de realimentagao
entre o sistema otico (laser) e as cerdmicas piezoelétricas (THIRE, 2003).

O AFM opera medindo as forcas entre a agulha e a amostra, as quais dependem

da composi¢ao da amostra e da agulha, da distincia entre elas, da geometria da agulha e
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da contaminagdo que houver sobre a superficie da amostra (THIRE, 2003). Sdo varias
as forgas envolvidas nessa varredura, mas fundamentalmente resumem-se em dois tipos:
as de atragdo e as de repulsdo. A primeira chamada de forcas de Van der Waals, cuja
origem ¢ quimica, e atuam a distdncias que variam de 100 nandmetros a algumas
unidades dessa escala. Ja as forcas repulsivas agem quando a ponta entra em contato
com a superficie e t€ém sua origem no principio de exclusdo de Pauli — em termos
praticos esse principio impede que dois corpos ocupem o mesmo lugar no espago
(SOUZA, 2006). Quando a ponteira se aproxima da amostra, ¢ primeiramente atraida
pela superficie, devido a uma ampla gama de forgas atrativas existentes na regido -
forgas de Van der Waals. Esta atracdo aumenta até que, quando a ponteira aproxima-se
muito da amostra, os atomos de ambas estdo tdo proximos que seus orbitais eletronicos
comecam a se repelir — Figura 18. Esta repulsdo eletrostatica enfraquece a forga atrativa
a medida que a distancia diminui. A forca anula-se quando a distancia entre os 4&tomos ¢é
da ordem de alguns angstroms (da ordem da distancia caracteristica de uma unido
quimica). Quando as forgas se tornam positivas, podemos dizer que os atomos da
ponteira e da amostra estdo em contato e as forcas repulsivas acabam por dominar

(DUARTE, 2006).

Forga I

e Ditanca

Faica
repulsiva |
[contcta)

Farga
atrativa
(ndo contato)

Figura 18 - Forgas entre a ponteira ¢ a amostra em fungdo da distancia entre elas

(ZANETE, 2006).

O principio fundamental do AFM ¢ a medida das deflexdes de um suporte em cuja
extremidade livre estd montada a sonda, chamado cantilever. Estas deflexdes sdo
causadas pelas for¢as que agem entre a sonda (ponteira) e a amostra. S30 necessarias
grandes deflexdes para atingir alta sensibilidade. Portanto, a mola do cantilever deve ser

tdo macia quanto possivel. Por outro lado, ¢ preciso uma alta freqiiéncia de ressonincia
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para minimizar a sensibilidade a vibragdes mecanicas, especialmente quando se esta
fazendo a varredura (ZANETTE, 2006, DUARTE, 2006).

Os modos de fazer as imagens, também chamados modos de varredura ou de
operacao, 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 nao-
contato, modo contato ¢ modo contato intermitente, de acordo com as forgas liquidas
entre a sonda (ponteira) e a amostra. Quando o aparelho ¢ operado na regido atrativa, o
método chama-se ndo-contato. Nesta regido, o cantilever do AFM se enverga na
dire¢do da amostra. A operacdo na regido 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 os modos. No modo de
nao-contato ele ¢ atraido pelas forcas de capilaridade da camada de contaminagdo ou
pelas forcas de Van der Waals, quando a amostra ¢ limpa. No modo de contato, vé-se

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

NAQ-CONTATO CONTATO

Figura 19 - Deflexdo do cantilever em operagdo de nao-contato e contato

(ZANETTE, 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 (COSTA, 2007).

Ja no modo de contato intermitente o cantilever oscila em uma freqiiéncia
proxima a sua freqiiéncia de ressonancia enquanto ¢ feita a varredura sobre a mostra —
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
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de amostras de materiais que nao aderem muito bem ao substrato, pois com ele ha a
possibilidade de se reduzir (e até eliminar) a influéncia das forgas laterais aplicadas a
amostra operando em contato, além de romper a camada contaminante evitando erros de

leitura.

e

Amplitude Livre

e

Camada Fluida

Tapping

% Amplitude reduzida

R

Figura 20 - Deflexdo do cantilever em fun¢ao do tempo de aproximagdo da

ponteira (ZANETE, 2006).

O movimento oscilatério do cantilever se comporta como um oscilador harmonico
classico amortecido. A cada ciclo, a ponteira toca a amostra. As mudangas 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 (COSTA, 2007).

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. As grandezas dependem fundamentalmente das mudancas na
amplitude de oscilagdo, da extremidade da ponteira ¢ da dureza do cantilever. Em
conclusdo, quanto mais fina ¢ a ponteira € mais duro o cantilever, maiores sao os danos
nas amostras (COSTA, 2007).

Em compésitos odontoldgicos ainda ¢ uma técnica pouco utilizada e com literatura
escassa, embora saibamos que seria a ideal para caracterizar estes materiais atuais,
principalmente pela sua capacidade de identificar particulas em escala nanométrica. Nao

existe entdo uma metodologia definida o que implica em diversos tratamentos
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superficiais com solugdes acidas, a fim de degradar a camada mais superficial da matriz
e expor as particulas.

Segundo COSTA (2007) as amostras que recebem tratamento superficial com
solugdo de 4cido nitrico em agua destilada a 25% durante 1 minuto foram as mais
satisfatorias e condizentes com as imagens obtidas em MEV, sendo este entdao o critério

a ser adotado no presente estudo — Figura 21.

®
Figura 21 - Imagens topograficas de AFM da superficie do composito Ice polido
e tratado com HNO3 P.A. diluido a 25% (COSTA, 2007).

2.5.3 — Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X ¢ uma microanalise em
conjunto com o Microscopio Eletronico de Varredura. Ela utiliza os raios-x que sao
emitidos pelas amostras durante o bombardeamento pelo feixe de elétrons para
caracterizar a composi¢do quimica do campo que esta sendo estudado. Elementos ou
fases de até 100 nm, em uma concentracdo maior que 1%, podem ser detectados.

Quando a amostra ¢ bombardeada com o feixe de elétrons do MEV os mesmos
sdo lancados dos atomos até atingir sua superficie. A vacancia de um elétron ¢
preenchida por outro que vem de uma camada superior e um raio-x ¢ emitido para
balancear a diferenca de energia entre estes dois elétrons. O detector de raios-x do EDS
mede o nimero de raios-x emitidos versus sua energia. A energia dos raios-x ¢
caracteristica do elemento de onde ele foi emitido. Um espectro de energia versus uma
contagem relativa dos raios-x detectados ¢ obtida e avaliada para determinagdo
qualitativa e quantitativa dos elementos presentes naquele volume analisado.

O EDS fornece uma série de informacoes — Figura 22:
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1. Analise qualitativa — detecta elementos desde o Berilio até¢ o Uranio. O limite
minimo varia de aproximadamente 0.1 do peso até pequenos percentuais,
dependendo do elemento e da matriz;

2. Analise quantitativa — mostra em percentagem a concentracao dos elementos;

3. Analise de um perfil em linha — a andlise dos raios-x em linha plota um perfil da
concentragdo de certo elemento versus sua posi¢do ao longo da linha;

4. Mapeamento de elementos — mostra a concentragdo relativa dos elementos pela
superficie analisada. Os mapeamentos sdo feitos utilizando a intensidade de
brilho como fungao direta da concentragao local do elemento.

As aplicagdes tipicas de EDS sao:

1. Andlise de contaminacao superficial;

Avaliacao de corrosao;

Analise da composicao de revestimentos;

Identificagdo rapida de material;

Analise de pequenos componentes de um material;

S i

Identificacdo e distribui¢do de fases.

Figura 22 - Demonstragdo de um espectro tipico gerado por EDS (http://www.mee-
inc.com/eds.html).

2.6 — Ciclagem Térmica
Com o objetivo de simular os as condigdes intra-orais pelas quais os materiais

restauradores estariam expostos na cavidade oral, muitos pesquisadores t€ém utilizado

aparelhos de ciclagem térmica — Figura 23. Estes aparelhos sdo capazes de repetir ciclos
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de temperatura oscilante em meio aquoso, simulando choques térmicos nos materiais a

serem testados.

CONTADOR DE TEMPO ==

ol SOLUCAO CONTADOR DE CICLOS

CUBA PARA COLOCACAQ
DOS CORPOS DEPROVA

RECIPIENTE FRIO RECIPIENTE QUENTE

DISPENSADOR DE AGUA

Figura 23 - Fotografia da méaquina utilizada para ciclagem térmicas dos corpos de prova.

GOHRING et al. (2005) testou diversos tipos de materiais compositos
restauradores antes e apos ciclagem térmica (3000 X; 5° C - 50° C - 5° C). Exceto
aqueles reforcados com fibras de vidro, que se mostraram pouco afetados com a
termociclagem, todos sofriam um decréscimo na resisténcia a flexao.

Este mesmo autor ainda especula que por mais que um contetdo maior de
particulas na fase dispersa possa aprimorar as propriedades mecanicas dos compositos,
os diferentes coeficientes de expansdo térmica, entre matriz e fase dispersa, podem levar
a um estresse na interface durante a ciclagem térmica. O que pode acarretar maior
absorc¢ao de 4gua e degradagdo precoce.

Acredita-se que a capacidade de cura secunddria, ou a inser¢do de mondmeros
capazes de fazer copolimerizacdo, possam reduzir a difusdo aquosa pelo composito.
Fazendo com que o mesmo ndo perca resisténcia mecanica apds exposi¢ao a ciclos
térmicos. Este processo de polimerizacdo continuada ocorre quando o compdsito ¢
exposto a altas temperaturas e a cura se dé através do calor (TANAKA et al., 1995).

A termociclagem leva aos materiais odontoldégicos uma deteriorizacdo
significativa em suas propriedades mecanicas devido ao estresse que causa na
integridade das matrizes. No amalgama dental, esta ¢ representada tanto pela corrosao,

como por uma alteragdo na propria matriz metdlica ou uma modificagdo no seu
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coeficiente de expansdo térmica. J& nos iondmeros de vidro causada pela propria
susceptibilidade que possuem em meio aquoso sem protecao (TIRADO et al., 2001).

A susceptibilidade das restauragdes dentdrias ao estresse térmico tem sido
evidenciada em muitos estudos como um dos fatores que pode influenciar diretamente a
longevidade destes materiais.

ADDISON et al. (2003) testou materiais cerdmicos submetidos a ciclos térmicos
diferenciados, que variavam a temperatura entre: 65°C —37°C; 65°C —4°C; 37°C — 4°
C. Observou que durante aquecimento ou resfriamento a superficie dos corpos de prova
apresentava uma alta taxa de transferéncia de calor com o meio, o que fazia com que ela
atingisse imediatamente a nova temperatura, ao contrario do centro do corpo de prova
ou, interior, que permanecia com a temperatura prévia. Assim tanto a temperatura da
superficie como a do interior se mostravam diferentes da temperatura média da amostra,
0 que ocasionava diferentes forcas ao longo dos materiais.

ADDISON et al. (2003) observou que quando resfriava o material a superficie se
tornava fria rapidamente e o interior permanecia quente, o que desencadeava na
superficie forgas de tensionamento, € no centro forcas compressivas. Pois a superficie
“desejava” contrair, enquanto o interior a “segurava”. J4 quando aquecia os corpos de
prova, a superficie se tornava quente rapidamente e o interior permanecia frio, o que
desencadeava na superficie forcas de compressdo, e no centro forcas de tensionamento.
E que quanto maior a diferenca de temperatura maior a forga gerada. Assim o material
pode ser levado a falha pelo aparecimento de trincas e rachaduras em toda sua extensao.

A termociclagem ainda ¢ capaz de prever a existéncia de um estresse térmico na
interface entre a restauragdo e a estrutura dentaria. O que ocorre devido as diferencas
entre os coeficientes de expansdo térmica entre estas estruturas, que resulta em
diferentes mudangas volumétricas durante os ciclos térmicos, levando a fadiga na
juncao adesiva entre dente/restauracdo com subseqiiente aparecimento de infiltragdes,
fendmeno clinico de grande importancia (WAHAB et al., 2003).

WAHAB et al. (2003) ainda dizem que ¢ esperado que um percentual maior de
particulas na fase dispersa faca com que os coeficientes de expansdo térmica entre

dente/restauracao nao sejam tdo diferentes, prevenindo o efeito da ciclagem térmica.
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3 — Materiais e Métodos

3.1 — Preparacéao das amostras

3.1.1 — Ensaio de dureza

Os corpos de prova para ensaios de dureza foram obtidos utilizando uma matriz
de acrilico com duas aberturas centrais de 7 mm de didmetro e 5 mm de altura onde o
material foi inserido. A matriz possui também trés borboletas, em sua superficie
superior, que ao serem afrouxadas abrem o dispositivo para retirada da amostra, sem
alteragdo dimensional da mesma — Figura 24. O molde ficou apoiado sobre uma placa
de vidro. Para cada material foram confeccionadas seis amostras, trés delas ensaiadas
apds confeccdo e trés delas cicladas termicamente por 2500 ciclos de temperatura
oscilante entre 5° ¢ 50° C.

A inser¢do do composito no molde se deu com auxilio de espatula n° 1 em trés
incrementos: no primeiro o material foi inserido em contato com a placa de vidro em
uma quantidade de aproximadamente 1/3 da altura total do molde (+1,66 mm) sendo
entdo polimerizado, no segundo foi inserido mais 1/3 e polimerizado e no terceiro o
ultimo terco, sendo este comprimido com outra placa de vidro para polimerizagdo final.
O tempo de ativacdo dos incrementos foi de 90 segundos, seguindo as informagdes do
fabricante do Artglass®, a fim de padronizar o tempo de exposi¢io em todos os
materiais, € o processamento se deu em um fotopolimerizador fechado UNIXS 230 V
50/60 Hz (Heraeus Kulzer).

Apos a cura total e remogdo das amostras de seus respectivos moldes, foi feito
acabamento e polimento com lixas 600 (3M), 1200 (3M) e um pano de polimento com
suspensdo de Alumina QM n° 1 (granulometria 1 um) com 4gua destilada na propor¢io
de 1:4, utilizando uma politriz Prazis APL-4. Apos polimento final, os corpos de prova

foram expostos a ultra-som por 3 minutos, para remocao de residuos.

Figura 24 - Molde para confec¢do de corpos de prova para os ensaios de dureza

(7 mm x 5 mm).
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3.1.2 — Ensaio de Compressao diametral

Os corpos de prova para os ensaios de compressdo diametral foram obtidos em
matriz de acrilico com duas aberturas centrais de 3 mm de didmetro ¢ 6 mm de altura,
onde o material foi inserido. A matriz possui também trés borboletas, em sua superficie
superior, que ao serem afrouxadas abrem o dispositivo para retirada da amostra sem
alteragdo dimensional da mesma — Figura 25. O molde ficou apoiado sobre uma placa
de vidro. Para cada material foram confeccionadas seis amostras, que ap6s a confecgao,
permaneceram estocadas por 24 h em 4gua destilada na temperatura de 37° C + 1° C.

A inser¢do do compdsito no molde se deu com auxilio de espatula n° 1 em um
unico incremento, onde se inseriu o material em contato com a placa de vidro inferior
preenchendo todo o molde e se selou a parte superior com outra placa de vidro, sendo
entdo levado ao aparelho fotopolimerizador por quatro vezes: frente, verso do molde e
laterais ja& fora do molde, garantindo polimerizacdo de toda extensao das amostras. O
tempo de ativagdo dos incrementos foi de 90 segundos, seguindo as informagdes do
fabricante do Artglass®, a fim de padronizar o tempo de exposi¢do em todos os
materiais, e o processamento se deu em um fotopolimerizador fechado UNIXS 230 V
50/60 Hz (Heraeus Kulzer).

Apos a cura total e remogdo das amostras de seus respectivos moldes, foi feito
acabamento e polimento com lixas 600 (3M), 1200 (3M) e um pano de polimento com
suspensdo de Alumina QM n° 1 (granulometria 1 um) com 4gua destilada na proporgao
de 1:4, utilizando uma politriz Prazis APL-4. Apds polimento final, os corpos de prova

foram expostos a ultra-som por 3 minutos, para remocao de residuos.

Figura 25 - Moldes para confeccao de corpos de prova para os ensaios de compressao

diametral (3 mm x 6 mm).
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3.1.3 — Ensaio de Flex&o a trés pontos

Os corpos de prova para ensaio de flexdo a trés pontos foram confeccionados
com a inser¢ao do material composito em matriz metalica de ago inox com uma abertura
de 25 mm de comprimento, 2 mm de altura e 2 mm de espessura — Figura 26. O molde
ficou apoiado sobre uma placa de vidro. Para cada material foram confeccionadas doze
amostras, seis delas ensaiadas apds estocagem por 24 h em 4gua destilada na
temperatura de 37° C + 1° C — ISO 4049:2000 — e seis delas cicladas termicamente por
2500 ciclos de temperatura oscilante entre 5° C ¢ 50° C.

A inser¢do do compdsito no molde se deu com auxilio de espatula n° 1 em um
unico incremento, onde se inseriu o material em contato com a placa de vidro inferior
preenchendo todo o molde e se selou a parte superior com outra placa de vidro, sendo
entdo levado ao aparelho fotopolimerizador por uma unica etapa de polimeriza¢do. O
tempo de ativacdo dos incrementos foi de 90 segundos, seguindo as informagdes do
fabricante do Artglass®, a fim de padronizar o tempo de exposi¢io em todos os
materiais, e o processamento se deu em um fotopolimerizador fechado UNIXS 230 V
50/60 Hz (Heraeus Kulzer).

Com o objetivo de preservar as dimensdes das amostras durante os
procedimentos de acabamento e polimento foi desenvolvido um dispositivo nas
dimensdes dos corpos de prova para leva-los nas lixas 600 (3M) e 1200 (3M) e no pano
de polimento com suspensdo de Alumina QM n° 1 (granulometria 1 pm) com 4gua
destilada na proporcao de 1:4, utilizando uma politriz Prazis APL-4. Ap6s polimento
final, os corpos de prova foram expostos a ultra-som por 3 minutos, para remoc¢ao de

residuos.

Figura 26 - Molde para confecgao de corpos de prova para os ensaios de flexao

25 mm x 2 mm x 2 mm).
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3.1.4 — Analise Microestrutural Quantitativa

Para esta andlise foram utilizados os trés corpos de prova de cada material,
confeccionados para o ensaio de microdureza Vickers, e que ndo foram expostos aos
ciclos térmicos, fotopolimerizados de acordo com as indicagcdes do fabricante. Os
mesmos foram expostos a ultra-som por 3 minutos a fim de remover quaisquer residuos
superficiais. Para 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 medidas.

ApoOs esta etapa, os compositos foram alojados em cadinhos independentes e
identificados e novamente pesados em balanca analitica, sendo conduzidos ao forno a
fim de receberem o tratamento térmico que objetivou a elimina¢do de toda a matriz
organica.

O ensaio teve inicio a uma temperatura ambiente de 21° C. O forno aqueceu
gradativamente e, aos 50 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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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, em balan¢a analitica de alta

precisdo, e ao volume, utilizando-se do procedimento descrito no item 3.2.4.
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3.1.5 — Analises Microestruturais Qualitativas

3.1.5.1 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para a andlise microestrutural em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV),
os corpos-de-prova foram confeccionados seguindo padrdo de polimerizacdo dos
fabricantes (20 segundos por incremento), acabados com lixas d’agua 600 e 1200 da 3M
e polidos com a ajuda de um pano de polimento e suspensdao de Alumina OM n° 1 (com
granulometria de 1 um) com 4gua destilada na concentragdo de 1:4, utilizando uma
politriz Prazis APL-4. Esta etapa foi comum a todos os métodos utilizados. A partir dai
0s materiais passaram por tratamento térmico para otimizar a visualizacdo de suas
particulas, onde toda a fase polimérica foi eliminada através da queima. Seguindo a
metodologia adotada por MAYWORM (2005) e COSTA (2007) para calcular a
densidade e as fracdes volumétricas das fases dos compositos restauradores
odontologicos, as primeiras queimas foram feitas a 600° C. Uma vez atingida esta
temperatura, os materiais permaneceram neste patamar térmico por 3 horas e em
seguida o forno foi desligado e o material resfriado lentamente em seu interior. 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.

Constatada a ocorréncia de sinterizacao das particulas inorganicas, novos corpos
da prova foram confeccionados e queimados seguindo a mesma metodologia, contudo
com temperaturas mais baixas e resfriamento rapido fora do forno, até se encontrar uma
temperatura ideal onde a matriz fosse eliminada, mas as particulas ndo sofressem
sinterizagao.

Além desta analise ainda fez-se também a visualizagdo em MEV das superficies
de fratura de dois de cada grupo de seis corpos de prova de cada material submetidos
aos ensaios de compressdo diametral e resisténcia a flexdo. Foram selecionadas as

melhores imagens.
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3.1.5.2 — Microscopia de Forga Atomica (AFM)

Para as andlises dos materiais em AFM foi utilizada uma amostra de cada um
dos materiais estudados, todas com o mesmo ataque acido de 25% acido nitrico na
superficie a ser observada.

A confeccdo das amostras se deu conforme as instrucdes dos fabricantes,
seguindo o padrio de 2 mm por incremento. O tempo de fotopolimerizagdo do
incremento foi de 90 segundos e o processamento ocorreu em um fotopolimerizador
fechado UNIXS 230 V 50/60 Hz (Heraeus Kulzer).

No acabamento, as superficies superior e inferior da amostra passaram por um
processo de lixamento manual com lixas d'agua umedecidas de granulacdo 400 (3M),
600 (3M) e 1200 (3M). Em seguida foram polidas com pano de polimento e suspensdo
de Alumina OM n° 1 (granulometria 1 um) com agua destilada na propor¢io de 1:4,
utilizando uma politriz Prazis APL-4. Apd6s polimento, com o objetivo de atacar a
matriz polimérica e expor as particulas na superficie a ser observada, as amostras
receberam tratamento com solugdo de agua destilada e 4cido nitrico a 25% durante 1

minuto.
3.1.5.3 — Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

Para analise quimica dos elementos que compdem os trés diferentes tipos de
materiais foram utilizadas as mesmas amostras observadas em MEV. A confec¢ao das
amostras se deu conforme as instrucoes dos fabricantes.

Devido analise do MEV, as amostras foram recobertas com ouro, meio condutor
de elétrons que torna possivel a observagdo de materiais compodsitos de matriz
polimérica que nao sdao naturalmente condutores.

3.2 — Metodologia para os Ensaios

3.2.1 — Ensaio de dureza

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

realizados em um microdurometro da marca Ernest Leitz Wetzlar-Germany — Figura 28.
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Figura 28 - Microdurdmetro Vickers.

Neste ensaio, um diamante de base piramidal invertida (indentador), sob agdo de
uma carga, ¢ pressionado de encontro ao material, causando uma impressdo
(indentagdo) a qual ¢ utilizada para calcular a dureza superficial do material. Neste
ensaio a carga utilizada foi de 50g e o tempo de 30 segundos.

A confecgdo dos trés corpos-de-prova para cada etapa, com 10 indentagdes em
cada um, (antes e depois do ciclo térmico) se fez necessaria a fim de aumentar a
variabilidade dos resultados e ndo viciar o resultado obtido apenas em uma técnica de
fabricacdo, uma vez que sabemos que o tempo de polimerizacdo e a intensidade de luz,
dentre outros fatores, podem interferir nos resultados obtidos.

Cada indentacdo feita foi observada em microscopio Optico (MO) Olympus
BX60M. As imagens das impressdes de dureza, assim como a escala de tamanho foram
fotografadas e arquivadas no computador através do programa Gerenciador de Fotos do
Windows. Com o auxilio do programa Adobe Photoshop 5.0, os comprimentos 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 — indice de dureza HV, fez-

se uso da Equagao 7 a partir das diagonais previamente medidas.

2Psen(%) _ 1,85P

HV = e 1B

Equacao 7
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Onde:
P - carga aplicada;
L - comprimento das diagonais;

0 - angulo entre as faces opostas do diamante - 136°.
3.2.2 — Ensaio de Compressao diametral

O ensaio de compressdo foi realizado em uma maquina de ensaios universal
EMIC DL 10.000, com velocidade do travessdo de 1 mm/min e fundo de escala de 5
KN. Foram ensaiados seis corpos-de-prova de cada material, os quais receberam
aplicacdo de carga uniaxial compressiva no sentido transversal, caracterizando a

compressdo diametral — Figuras 29 e 30.

\-._______—____'/
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Figura 29 - Esquema do ensaio de compressao diametral.

Figura 30 - Maquina EMIC onde foram realizados os ensaios de Resisténcia a

Compressao Diametral.
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Os valores de tensdao diametral compressiva (o), medida de resisténcia a tragao

indireta destes materiais, foram obtidos através da Equagao 8.

2P
nDL

o, Equacao 8

Onde:

ot - resisténcia a compressao diametral ou tragdo indireta;
P - forca maxima;

D - diametro do corpo de prova;

L - altura do corpo de prova.

3.2.3 — Ensaio de Flex&o a trés pontos

O ensaio de flexdo a trés pontos foi realizado em uma maquina de ensaios
universal EMIC DL 10.000 — Figura 30, com velocidade do travessdao de 1 mm/min e
fundo de escala de 5 kN — ISO 4049:2000. Foram ensaiados doze corpos-de-prova de
cada material, seis deles ensaiados apds estocagem por 24 h em 4gua destilada na
temperatura de 37° C + 1° C — ISO 4049:2000 — e seis ciclados termicamente por 2500
ciclos de temperatura oscilante entre 5° ¢ 50° C.

Neste ensaio, os corpos de prova permanecem apoiados em dois pontos em sua
base, enquanto um terceiro ponto exerce sobre eles uma carga uniaxial no sentido

vertical, que ocasionara sua fratura, como vemos nas Figuras 31 e32.

carga

2

. 1
LTET:) -
= Inin
20 mm

Figura 31 - Esquema do ensaio de flexdo, aonde o vao ¢ a distancia entre os pontos de

suporte (L).
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Figura 32 - Esquema da fratura no ensaio de flexdao em trés pontos.

Os célculos para os valores de resisténcia a flexao (o), modulo de elasticidade

(Ef) e deformacao em flexdo do corpo de prova (g), foram obtidos através das Equacgdes

9,10e 11.

3F,L
O,=—"
5 obd?

Equagao 9

Onde:

ot - resisténcia a flexao;

Fy - carga no momento da fratura;

L - distancia entre os pontos de suporte;
b - base;

d - altura.

3
F,L

Ef =
/ 4bd>Al

Equacaol0

Onde:
E¢ - modulo de elasticidade;
F¢ - carga no momento da fratura;

Al - deflex@o do corpo de prova.

E=— Equagao 11

Onde:
¢ - deformacao em flexao do corpo-de-prova;

Al - deflex@o do corpo de prova;

Lo - comprimento inicial do corpo-de-prova (distancia entre os pontos de suporte).
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3.2.4 — Analise Microestrutural Quantitativa

Para obter a densidade e as fragdes volumétricas dos materiais foi utilizado um
picndmetro em balanca analitica de quatro digitos da marca GEHAKA — AG200,

conforme mostra a Figura 33.

Figura 33 - Balanca analitica de precisdo GEHAKA — AG200.

O picndmetro ¢ 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 s6lido e liquido) inalteravel, isto €, o volume de
material utilizado para preenché-lo completamente é sempre o mesmo. E usado tanto
para medir densidade de liquidos como a de s6lidos.

Partindo deste principio, e com a ajuda de uma balanca analitica de alta precisao,

4
com 10 g de precisdo, obtiveram-se os valores de densidade e fragcdes volumétricas das
amostras (compdsito e particulas, apos queima) utilizando os seguintes passos:

1. O picndmetro foi limpo com alcool;

2. Adicionou-se agua, em temperatura ambiente conhecida (23 =+ lOC), 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 formagao 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

picndémetro mais agua foi pesado;
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3. As amostras foram pesadas isoladamente;
4. O picnometro, com a amostra, foi preenchido novamente com agua destilada até
completar a sua capacidade; foram seguidos os passos de acordo com as

instrugdes da etapa 2. O conjunto picndmetro, amostra e agua foi entdo pesado.

® ® ®
5. As amostras utilizadas foram os compdsitos TPH 3 , Z 350 e Artglass e suas
respectivas particulas, obtidas segundo os passos descritos no item 3.1.4.

Os dados foram obtidos de acordo com a Tabela &:

Tabela 8 - Tabela da representacdo das grandezas.

GRANDEZA REPRESENTACAO
Massa da amostra m,
Massa (picnometro + agua) m p20
Massa (picnometro + 4gua + amostra) m total
Massa da 4gua deslocada M H20d = M pH20 + 1M 5 - M total
Volume da 4gua deslocada V H20d-M 1204 / d 120
Volume da amostra Va=V H20d
Densidade da amostra da—m,/v,

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 9:

Tabela 9 - Variagao da densidade absoluta da 4gua em func¢do da temperatura:

T/°C | d/(gem-3) | T/°C d/(g cm-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
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Conhecendo a massa das fases do material, a densidade do compdsito e das
particulas, através da pesagem com picnometro, e as fragdes em peso e volumétricas das
particulas e da matriz pelas Equacdes 12, 13, 14 e 15 obteve-se a densidade da matriz

através da lei das misturas direta de acordo com a Equagao 16.

P

VP
v, = A Equacgao 12

v, =1-v Equacgao 13

Onde:

v, - fragdo volumétrica das particulas;
v - fracdo volumétrica da matriz;

V;, - volume das particulas;

V. - volume do compdsito;

m, .

w, =——o Equacdo 14
mC

w, =l-w, Equagdo 15

Onde:

m,, - massa das particulas;

m, - massa do composito;

w;, - fracdo em peso das particulas;

wy, - fracdo em peso da matriz;

Pe =PpVp T PmVm Equacdo 16

Onde:

v, - fragdo volumétrica das particulas;

v - fracdo volumétrica da matriz;

p. - densidade do compésito;

pp - densidade das particulas presentes no composito;

pm - densidade da matriz do composito.

Ainda na tentativa de se estimar a quantidade relativa de particulas inorganicas

destes materiais, desta vez em fragdo de area, utilizou-se de uma outra metodologia que
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consiste na andlise das trés melhores imagens geradas pelo AFM no software de
processamento de imagens Image-Pro Plus 4.5.
A seqiiéncia seguida foi a seguinte:
1. Selecdo de trés imagens de contraste de fase de cada amostra, em diferentes
aumentos que fossem representativos do material como um todo;
2. Colocagdo das imagens no programa /mage-Pro Plus 4.5, sele¢dao das areas de
matriz, marca¢do das mesmas e geragdo dos dados pelo proprio software.
A partir dai os dados gerados pelo experimento foram comparados entre si e

analisados estatisticamente.

3.2.5 — Andlises Microestruturais Qualitativas

Foi realizada uma andlise detalhada a fim de caracterizar estes materiais quanto a
forma, tamanho e dispersao de suas particulas, assim como fornecer uma noc¢ao das suas
fracdes volumétricas.

Em uma quantidade grande de artigos cientificos e catdlogos de empresas
podemos ver micrografias desta classe de materiais. Contudo muitas vezes a escala
utilizada nao ¢ revelada, ou os pequenos aumentos aplicados nao permitem a
visualizacdo de particulas de dimensdes nanométricas. O uso do AFM teve a finalidade
de observar melhor estas particulas. Porém, a falta de uma metodologia ja estabelecida
de caracterizag@o destes materiais exigiu um maior esforco para obtencdo das imagens.

Conforme descrito por COSTA (2007) ¢ necessario um ataque superficial
adequado da superficie (acido nitrico a 25%), para entdo poderem-se obter imagens
satisfatorias em AFM.

A partir das micrografias obtidas foi possivel entender e explicar os diferentes

comportamentos mecanicos dos materiais estudados.
3.2.5.1 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para esta analise microestrutural utilizou-se o Microscopio Eletronico de
Varredura (MEV) JEOL JSM-6460LV — Figura 34. Foram feitas micrografias das

imagens obtidas com elétrons secundarios utilizando a voltagem de 15 ou 20 KV, nos

diferentes aumentos descritos no item 4.2.2.1.
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Foram feitas analises micrograficas das superficies de fratura dos corpos de
prova dos ensaios de compressdo diametral e resisténcia a flexao em trés pontos. Estas
superficies receberam metalizagdo com ouro como meio condutor de elétrons para que
fosse possivel a visualizagdo da morfologia do material.

Foram obtidas também micrografias das amostras submetidas a tratamento
térmico a fim de queimar a matriz polimérica e expor as particulas para melhor

visualizag¢ao de seus tamanhos.

Figura 34 - Equipamento JEOL JSM-6460LV.
3.2.5.2 — Microscopia de Forga Atbmica (AFM)
Para esta analise microestrutural utilizou-se o AFM Topometrix modelo Accurex I1

— Figura 35, com método de operagdo de contato intermitente ou Tapping Mode e

analises conduzidas em ar.

wToroMEMRIX
Acrimie If

Figura 35 - AFM Topometrix modelo Accurex I1.

64



3.2.5.3 — Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

Para analise em EDS foram selecionadas areas em pequeno aumento na imagem
de MEV a fim de detectar em um campo maior todos os possiveis constituintes do
material em questao.

O objetivo foi visualizar a composi¢ao de cada material e sua fidelidade com as
informagdes do fabricante. Lembrando que para todas as amostras o maior pico
observado ¢ do ouro usado para recobrimento das mesmas.

Em uma segunda etapa, na analise microestrutural (MEV) das particulas ja sem a
matriz polimérica, foram feitas analises pontuais para determinacao da existéncia ou nao

de diferentes tipos de particulas inorganicas em cada material.

3.2.6 — Andlise Estatistica

Inicialmente, com resultados obtidos, as médias e os desvios-padrao (DP) dos
valores de cada grupo foram calculados com a ajuda do programa computacional Excel
2000 da Microsoft Office.

Utilizando o software Statistica, 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 diferenga entre os grupos analisados. As varidveis
independentes foram os materiais TPH 3, Z 350" e Artglass® e a variavel dependente
foi cada parametro estudado (densidade, fracdes volumétricas, dureza, resisténcia a
compressao diametral e resisténcia a flexao).

Foi utilizado ainda o teste Post Hoc de Tukey nos resultados de microdureza
Vickers para analisar as diferencas entre os corpos de prova do mesmo grupo de
material, a fim de verificar influéncia de varidveis externas ao processo de cura destes
materiais, e também nos resultados dos trés diferentes materiais em cada um dos ensaios

para verificar diferengas entre cada dupla de material.
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4 — Resultados e Discussao

4.1 — Propriedades Mecanicas

4.1.1 — Ensaio de Dureza

Nas Figuras 36 a 41 podem ser observadas as imagens das impressdes deixadas
pelo indentador nos compositos estudados ndo submetidos a ciclagem térmica e apods
serem submetidos a ciclagem térmica. E importante observar que as indentagdes estio
bem demarcadas. Isto pode significar que a tensdo eléstica residual apds a retirada do
indentador foi desprezivel e ndo influenciou de forma significativa os resultados

obtidos.

Figura 36 - Indentacao observada no MO (500x) apods ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no compésito 7PH 3 antes da ciclagem térmica.

Figura 37 - Indentacdo observada no MO (500x) ap6s ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no composito 7PH 3 apds ciclagem térmica.
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Figura 38 - Indentacdo observada no MO (200x) apods ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no compdsito Z350 antes da ciclagem térmica.

Figura 39 - Indentac@o observada no MO (200x) ap6s ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no compdsito Z350 apo6s ciclagem térmica.

Figura 40 - Indentacdo observada no MO (200x) apods ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no composito Artglass antes da ciclagem térmica.
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Figura 41 - Indentacdo observada no MO (200x) apods ensaio de microdureza Vickers

®
realizado no composito Artglass apos ciclagem térmica.

Os resultados obtidos foram distribuidos segundo a Tabela 10 e Figura 42.

Naquela observam-se as médias e os valores de p para os diferentes corpos de prova,

para os diferentes materiais e para o tratamento térmico ao qual metade dos corpos de

prova de cada grupo de materiais foi sujeito.

Tabela 10 - Resultados de Microdureza Vickers (HV) e valores de p.

Nao-ciclado termicamente

valor p para

Material
Corpo de prova (cps) diferentes materiais
TPH 3® Z 350® Artglass®
1 79,56 + 6,06 81,04 +5,49 53,30+ 4,25
2 71,67 £4,99 74,29 £ 3,52 50,98+ 4,67
3 84,43 £ 3,96 70,73 £ 4,27 56,57+ 4,75 =0*
Média HV 77,72 £ 6,96 74,57 + 6,59 53,36+ 4,94
valor p cps 0,049* 0,0021* 0,11
Ciclado Termicamente
valor p para
Material PP o
Corpo de prova (cps) diferentes materiais
TPH 3® Z 350® Artglass®
1 56,92 + 3,72 69,77 £ 3,63 52,86 +2,15
2 54,94 £ 6,31 64,41 +2,63 49,34 + 4,98
3 55,49 +£3,39 61,48 + 5,65 42,48 +2,09
=0*
Meédia HV 55,85+4,10 64,93 £ 5,11 47,66 + 5,51
valor p cps 0,66 0,015* 0,00029*
valor p ciclo térmico 0,0012%* 0,0012* 0,045*

*diferenca significativa para p < 0,05
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Figura 42 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers dos materiais 7. PH3®, Z350%

e Artglass™ em fungdo do tratamento térmico recebido.

Na Tabela 10 ¢ possivel observar que dentre os corpos-de-prova confeccionados
de forma independente, isto €, inseridos no molde e curados um por vez, os
correspondentes aos materiais TPH 3° ¢ Z 350° ndo-ciclados, Z 350° e Artglass®
ciclados apresentaram diferenca estatistica significativa (p < 0,05), o que refor¢a a
importancia de calcular a dureza utilizando corpos de prova que passaram por processos
de fabricacdo independente, uma vez que fatores como a intensidade de luz e tempo de
exposi¢ao podem estar relacionados a diferenca encontrada, assim como ocorre in vivo,
j& que em determinadas regides da boca a luz responsavel pela ativacdo da
polimerizacdo da matriz ndo chega tdo facilmente. Sabe-se que outros fatores como
tempo de cura e de pos-cura, armazenamento em solucdes diversas, diferencas térmicas,
dentre outros, podem também ter influenciado nas diferengas encontradas.

Contudo, os resultados encontrados dentro de um mesmo grupo de material e
tratamento térmico apresentaram desvio padrido (DP) consideravelmente baixos
(menores que 10% da média). Vale ressaltar que o tempo de incidéncia do feixe
luminoso foi sempre o mesmo para todos os materiais, conforme indica¢do do
fabricante.

Segundo CORRER (2005), para que o composito apresente propriedades
mecanicas adequadas, € necessario que ele atinja alto grau de conversao. O grau de

conversao depende da quantidade de energia que ¢ fornecida ao composito através da

69



fotoativagdo. Deste modo, eles polimerizam até certa profundidade, que varia com a
penetragdo de luz no material. A profundidade de polimerizagdo dos compositos
fotoativados ¢ dependente da composicdo do material, de sua cor e transluscéncia, da
intensidade da fonte de luz ou da distancia do aparelho fotoativador (CORRER, 2005).

Pode-se observar ainda que o ciclo térmico levou a uma diminuigdo significativa
na dureza de todos os materiais, reforcando a idéia de que tanto a absorcdo de agua
(MAYWORM, 2005) quanto o choque de temperatura influenciaram diretamente na
estrutura superficial das amostras. Como a dureza ¢ um ensaio realizado na superficie
do material, pode-se concluir que nela houve grande variagdo apds exposicao a meio
aquoso. Os materiais que possuem os menores tamanhos de particulas foram os mais
afetados, devido talvez a uma degradagcdo maior da area de interface matriz/particula,
que neles ¢ maior, fazendo com que houvesse percolagdo de agua e conseqiiente
diminui¢do da resisténcia superficial — dureza — nas amostras expostas. A temperatura
oscilante neste caso também pode ter influenciado, fazendo com que as diferengas entre
expansdo e contragdo levassem a microtrincas (cracks) internas tanto na matriz quanto
na interface.

Observa-se também que a diferenga estatistica encontrada entre os materiais
tanto antes como depois da ciclagem térmica se concentrou entre o material Artglass”® e
o material 7PH3 ®, e também entre o material Artglass® o material Z 350°.

O valor médio de microdureza Vickers encontrado nesse estudo para o material
Artglass® foi muito parecido com os valores encontrados por outros autores como
FREIBERG e FERRACANE (1998) 50, MANDIKOS et al. (2001) 46,2 ¢ BEHR et al.
(2003) 51.

Este valor médio de microdureza encontrado para o Artglass” se encontra dentro
da faixa de valores médios de microdureza de outros compdsitos de uso indireto
pesquisado por MANDIKOS et al. (2001) tais como: Targis (40,5) e Concept (68,8), €
por BEHR et al. (2003) tais como: Signum (38), Solidex (47), Thermoresin LC II (46),
Targis (66) e BelleGlass (73).

4.1.2 — Ensaio de Compressdo Diametral
A resisténcia a compressdao diametral ¢ uma importante propriedade mecanica

relacionada aos materiais dentarios, pois a mesma nos fornece um dado de resisténcia a

tragdo, ensaio que nao ¢ utilizado nos materiais compositos odontologicos.
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Neste ensaio, um corpo ¢ colocado sob a acdo de uma carga que tende a
comprimi-lo ou encurta-lo no sentido transversal. A tensdo de compressdo ¢ sempre
acompanhada de uma deformagdo. Contudo ndo € possivel calcular o alongamento, nem
tanto o modulo de elasticidade em compressao diametral deste corpo de prova devido a
disposi¢do transversal do ensaio, que faz com que a sua deformagdo nao seja uniforme
em toda sua extensao.

Através desse ensaio, pode-se determinar a tensdo de fratura em compressao
diametral, também chamada de resisténcia a tracao indireta.

Como ja foi citado no item 4.1.1, diversos fatores ambientais podem interferir
nos resultados dos ensaios mecanicos destes materiais. Sendo assim, durante a
confecc¢ao dos corpos-de-prova, estas variaveis foram observadas e padronizadas para as
diferentes amostras, procurando diminuir suas interferéncias nos resultados.

Através dos dados obtidos nos ensaios, foi realizada uma analise estatistica das
médias, onde as variaveis independentes foram os diferentes materiais e a variavel
dependente foi a propriedade mecanica analisada, ou seja, limite de resisténcia a
compressdo diametral, ou a tracdo indireta. O teste estatistico adotado foi o ANOVA
fator unico, seguido de teste Post Hoc de Tukey, com nivel de significancia de 95% —

Tabela 11.

Tabela 11 - Resultados dos ensaios de compressao diametral: a média, o desvio padrao

(D.P.) e 0 valor p do limite de resisténcia a compressdo diametral dos materiais TPH 3*,

Z350%e Artglass®.
Material Média D.P. valor p
Limite de TPH3® 43.24 58
resmtencwl a 7 350® 4434 572 0,0069*
compressao
diametral (MPa) Artglass® 33,49 4,62

*diferenca significativa para p < 0,05

Através do teste Post Hoc de Tukey (observado no ANEXO II) observamos que
a diferenca estatistica estava entre o material Artglass® e o TPH 3® e entre o Artglass® e

0Z 350"
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O material Artglass®, mais uma vez, mostrou um baixo desempenho, o que pode
estar relacionado ao tamanho de suas particulas inorganicas, sua distribuigdo e
empacotamento — item 4.2.2.2, que leva a uma fragdo em peso e volumétricas menores

que os demais — item 4.2.1, interferindo ent3o na sua resisténcia mecanica.

4.1.3 - Ensaio de Flex&o a trés pontos

Como ja citado anteriormente, o ensaio de flexdo ¢ um dos parametros
importante para avaliagdo do comportamento mecanico dos materiais compositos,
através deste ensaio pode-se aferir dados de tensdo maxima de flexdo (o), modulo de
elasticidade (Ef) e deformag¢ao em flexdo (€) dos corpos de prova.

A tensdo maxima de flexdo nada mais ¢ do que o valor da resisténcia a flexao
destes materiais, também considerada como uma medida de tra¢do indireta que nos
permite discutir sobre a resisténcia mecéinica das amostras.

Como ja foi citado no item 4.1.1, diversos fatores ambientais também podem
interferir nos resultados de flexdo destes materiais. Sendo assim, durante a confec¢ao
dos corpos-de-prova, estas variaveis foram observadas e padronizadas para as diferentes
amostras.

Através dos dados obtidos nos ensaios, foi realizada uma analise estatistica das
médias, onde as varidveis independentes foram os diferentes materiais ¢ a condi¢do a
que foram expostos, ¢ a variavel dependente a propriedade mecanica analisada, ou seja,
limite de resisténcia a flexdo em trés pontos. O teste estatistico adotado foi o ANOVA
fator tnico, seguido de teste Post Hoc de Tukey, com nivel de significancia de 95% —

Tabela 12 e Figuras 43 a 45.
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Tabela 12 - Resultados dos ensaios de resisténcia a flexdo: média, desvio padrao e valor

p para o limite de resisténcia a flexdo (or), deformagao em flexdo (¢) e médulo de

elasticidade (Ey) dos materiais TPH 3%, Z 350" e Artglass®.

Nao-ciclado

termicamente

Ciclado termicamente

valor p valor p valor p
Propriedades
. Material Meédia diferentes Média diferentes ciclo
mecanicas
materiais materiais téermico
Limite de. TPH3® | 101,05+9,6 90,07 + 10,4 0,43
resisténcia a "
flexdo (o5) em Z 350® 110,31 +£5,7 0,1200 84,68 + 6,8 0,7100 0,00097
£ Artglass® 97,50 + 10,1 87,13+ 12,4 0,48
MPa
TPH 3® 0,38 + 0,04 0,33 + 0,04 0,28
Deformacao
Z 350® 0,34 £ 0,03 0,2451 0,30 + 0,03 0,0500 0,44
em flexdo (¢)
Artglass® 0,39 + 0,02 0,36 + 0,02 0,89
Mobdulo de TPH 3® 4,36 £ 0,23 4,23 £ 0,45 0,99
elasticidade Z 350® 5,01 £0,38 0,0064* 426+0,15 0,1461 0,0085*
(Ef) em GPa Artglass® 4,06 +0,37 3,87 £ 0,20 0,94
*diferenca significativa para p < 0,05
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Figura 43 - Gréfico dos resultados de resisténcia a flexdo dos materiais TPH 3%, Z 350

e Artglass® em fungdo do tratamento térmico recebido.
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Figura 44 - Grafico dos resultados de mddulo de elasticidade em flexdo dos materiais

TPH3®, 7 350" e Artglass® em fungio do tratamento térmico recebido.
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Figura 45 - Gréafico dos resultados de deformag¢do em flexdo dos materiais 7PH 3 ®,

7350" e Artglass”™ em fungdo do tratamento térmico recebido.

Como ja era de se esperar, seguindo a relacdo observada no ensaio anterior, a
diferenga se manteve entre o Artglass® e o Z 350° e desta vez o material TPH 3
também se mostrou diferente do Z 35 0®, sendo o intermediario entre os trés.

. . ® . e A .
Numericamente o material Z 350~ se mostrou superior tanto em resisténcia como em
modulo de elasticidade, apresentando, por outro lado, uma deformagao em flexao menor

em relagdo aos demais, o que pode ser explicado pelo fato de seu melhor
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empacotamento ¢ menor tamanho de particulas, e conseqliente menor quantidade de
matriz — item 4.2.2.2, fazendo com que haja uma melhor e maior distribui¢do de carga
da matriz polimérica para as particulas de carga, aumentando a resisténcia deste
material.

O modulo de elasticidade ¢ a medida da rigidez do material. Alta rigidez ¢
benéfica em compositos para blocos (como no uso indireto) porque o excesso de
flexibilidade possibilita tensdes na interface adesiva dente/restauragdo com o passar do
tempo. Fraturas das margens e perda do selamento marginal ocorrem mais facilmente
em materiais com baixo modulo de elasticidade. Por outro lado, materiais com modulo
de elasticidade muito alto ndo absorvem cargas oclusais, resultando na transferéncia de
tensdes para a interface de cimento (CESAR et al., 2001).

Em relagio a ciclagem térmica, observou-se que o material Z 350" foi o mais
afetado, tendo uma queda maior em sua resisténcia depois de exposto ao meio aquoso e
a temperatura oscilante, talvez devido a existéncia de microtrincas pela variacao de
temperatura e pela maior area especifica de interface que entdo permite maior

penetracdo de agua e conseqliente perda em resisténcia mecanica.

4.2 — Andlises Microestruturais

Neste item discutiremos as analises microestruturais ¢ sua relagdo com os
resultados dos ensaios mecanicos. E importante frisar que o objetivo é destacar a
diferenca microestrutural entre os diferentes materiais e tentar tragar uma relacao clara

com seu desempenho funcional.
4.2.1 — Célculos Microestruturais Quantitativos

Os valores obtidos das fracdes em peso e volumétricas das particulas assim
como os informados pelos fabricantes estdo discriminados nas Tabelas 13. As

densidades dos compdsitos estudados - dc, de suas particulas - dpart € de suas matrizes -

dmat na Tabela 14.
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Tabela 13 - Valores médios percentuais em peso € em volume de particulas presentes
nos compositos estudados, além de seus desvios padroes e valores p. Estao registrados

também os dados fornecidos pelos fabricantes.

Percentual Percentual Percentual Percentual
Material em peso em peso volumétrico | volumétrico
(experimental) (fabricante) | (experimental) | (fabricante)
TPH 3% 71,7 £2,02 75-177 52,5+0,03 58,0
7350% 74,7 £ 0,28 78,5 59,6 £ 0,001 59,5
Artglass® 69,7+ 0,014 72,0 54,3 +0,02 58,0
valor p 0,014* 0,026*

* diferenca significativa: p < 0,05

Analisando os dados da Tabela 13 ¢ possivel notar que nos trés materiais a
quantidade de particulas, tanto em peso quanto em volume, a fim de aumentar a
resisténcia mecanica ¢ diminuir a contragdo de polimerizacao dos materiais, excede as
de matriz. Pode-se dizer, estatisticamente, que o material Z 350® possui porcentagem
em peso ¢ em volume significativamente maiores que os demais, sendo o material
TPH3® o que apresenta valores intermediarios. Segundo o teste Post Hoc de Tukey
(ANEXO V), a diferenca estatistica em peso se localiza entre o Z 350® ¢ o Artglass®, e
em volume entre o Z 350" e o TPH3", talvez pelo fato do primeiro possuir maior
quantidade de particulas nanométricas capazes de preencher melhor a matriz polimérica.
Tanto em peso quanto em volume as quantidades diferem daquelas fornecidas pelos

fabricantes nos trés materiais.

Tabela 14 - Valores médios das densidades dos compositos estudados - dc, de suas

particulas - dpart € de suas matrizes - dmat € valores p.

Material | d.(g/cm’) | d,(g/em’) | d, (g/cm’)
TPH 3¢ 2,09 2,8 1,24
Z350° 1,91 2,4 1,18
Artglass® 1,89 2,4 1,26
valor p 0,0010%* 0,085* 0,0015%*

* diferenca significativa: p < 0,05

Estatisticamente, pode-se observar na Tabela 14 que existe diferenca

significativa entre as densidades dos compositos estudados, sendo esta localizada entre
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o material TPH 3® e os demais. Em relacdo a densidade das particulas, ndo ha diferenga
estatistica significativa, fato que se deve por vezes a semelhan¢a na natureza das
mesmas nos trés materiais.

Levando em considera¢do as quantidades relativas de particulas inorganicas
pode-se ressaltar que o material que apresentou menor densidade de matriz, Z 350%, foi
aquele que obteve maior percentagem em peso € em volume de particulas, indicando
que quanto menos viscosa a matriz melhor a incorporagdo de particulas, o que também ¢
influenciado pelo tamanho das mesmas.

Pode-se observar na Tabela 15 que os resultados da andlise quantitativa que
consistiu na verificacao, através de processamento de imagens de AFM, da fracdo em
area de particulas inorginicas destes materiais, seguiram os mesmos padroes das

analises em peso em volume.

Tabela 15 - Valores médios percentuais em area de particulas presentes nos compdsitos

estudados, além de seus desvios padrdes (DV) e valores p.

% em area Material valor p
Imagem Artglass® | TPH3® Z 350°
1 85,72 87,80 90,13
2 84,09 88,14 90,56 0,0014*
3 84,54 88,14 90,48
Média 84,79 88,03 90,40
DV 0,84 0,19 0,23

* diferenca significativa: p < 0,05

A partir destes resultados foi feita analise estatistica e obten¢do de valor de p
significativo para os diferentes materiais, sendo que o material nanoparticulado Z 350
foi o apresentou maior quantidade relativa de particulas por area. Sendo o material
TPH3"® mais uma vez o intermediério entre os trés estudados.

4.2.2 — Analises Microestruturais Qualitativas

4.2.2.1 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Através das micrografias obtidas das superficies de fratura dos corpos de prova

submetidos ao ensaio de compressdao diametral pode-se observar a presenga de trincas
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secundarias em todos os materiais — Figuras 46 a 48. Estas muitas vezes seguem através
de defeitos internos, como poros — Figura 49, que diminuem a resisténcia dos mesmos.
O padrao das superficies, tanto do ensaio de compressao diametral como no de flexdo a
trés pontos, nos faz concluir que a fratura em todos eles se deu através da matriz e/ou da
interface entre matriz e particula. Podemos observar claramente que as particulas
expostas sdo aquelas onde a interface falhou, contudo os aglomerados particulas/matriz
ainda representam dificuldade para analise da fase de refor¢co destes materiais — Figuras

50 a55.

ACrls A ; v e g

Figura 46 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material Artglass® com aumento de 100 X.
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Figura 47 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material TPH3® com aumento de 100 X.
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Figura 48 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material Z 350"com aumento de 500 X.
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Figura 49 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material Artglass® com aumento de 400 X

Figura 50 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material Artglass™ com aumento de 5.000 X
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Figura 51 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material TPH3" com aumento de 10.000 X.
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Figura 52 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de compressdo diametral do material Z 350"com aumento de 10.000 X
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Figura 53 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de flexdo a trés pontos do material Artglass® com aumento de 20.000 X
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Figura 54 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de flexdo a trés pontos do material TPH3® com aumento de 20.000 X.
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Figura 55 - Micrografia (MEV) da superficie de fratura de corpo de prova submetido ao

ensaio de flexdo a trés pontos do material Z 350com aumento de 20.000 X.

Utilizando o programa Adobe Photoshop 5.0 fez-se uma medida aproximada das
menores € maiores particulas. Sendo assim, com relagdo a distribuicdo do tamanho de
particulas, podem-se fazer algumas especulagdes com o que se observa nas Figuras 50 a
55: no material Artglass® as particulas sio da ordem dos microns, de 0,5 pm até 3 pum,
podendo caracterizar um compésito microhibrido. J& no TPH3"™ pode-se notar uma
diminui¢do significativa do tamanho das particulas menores, indo de aproximadamente
0,1 um (100 nm) até 3 um, caracterizando um material nanohibrido. Contudo foi no
7350" que se encontrou o tamanho de particulas mais homogéneo, onde as mesmas se
encontram na faixa dos 0,1 pm até 0,3 pm, podendo ainda ser observadas em arranjos —
sinalizados nas figuras — onde se nota a aglomeragao intensa destas particulas menores —
nanomeétricas.

Tem-se que ressaltar que os aumentos utilizados foram pequenos para
observacdo ideal de particulas nanométricas, e as superficies, por ndo terem recebido
tratamento algum para remocdo da matriz polimérica, ainda fornecem grande
dificuldade de visualizacdo da fase de refor¢o destes materiais.

A partir dai passa-se para analise das particulas inorganicas sem a presenca de
matriz polimérica. O primeiro tratamento a ser discutido ¢ a queima em 600° C com

resfriamento lento dentro do forno — Figuras 56 a 58.
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Figura 56 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (600° C) do

material Artglass™ com aumento de 20.000X.
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Figura 57 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (600° C) do
material 7PH3"™ com aumento de 20.000X.
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Figura 58 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (600° C)do material
7 350® com aumento de 20.000X.

Nas trés figuras acima fica claro a ocorréncia de sinterizacdo nas particulas
ceramicas de todos os materiais. Contudo, nota-se que este processo se deu com maior
intensidade entre as particulas nanométricas — Figura 58, isto porque sua energia de
superficie ¢ muito maior, o que acelera a sinterizacao neste material.

Devido a ocorréncia de sinterizagdo das particulas durante a queima da matriz
polimérica foi feita uma segunda analise apds nova queima a 400° C com resfriamento

rapido fora do forno — Figura 59.

Figura 59 - Imagem dos corpos de prova ap6s queima a 400° C.

Nota-se que as amostras adquiriram uma colora¢do negra que caracteriza a

queima incompleta da matriz polimérica, sendo assim estas foram desprezadas e novas
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queimas foram realizadas a temperaturas de 450° C, 500° C, 550° C, também com
resfriamento rapido fora do forno.
Para o material Arrglass™ as imagens calcinadas a 450° C e 500 ° C mostram

claramente o arranjo das particulas — Figuras 60 a 62.

-

Figura 60 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (500° C) do

material Artglass™ com aumento de 10.000X.
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Figura 61 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (450° C) do

material Artglass™ com aumento de 20.000X.
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Figura 62 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (450° C) do

material Artglass™ com aumento de 30.000X.

Para o material TPH3® e Z350® as melhores imagens foram obtidas a uma

temperatura de calcinacdo de 550° C — Figuras 63 a 68.

COFFE

Figura 63 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do
material 7PH3® com aumento de 10.000X.
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Figura 64 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do

material TPH3® com aumento de 20.000X.

Figura 65 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do
material TPH3® com aumento de 30.000X.
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CORRPE

Figura 66 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do
material Z 350 com aumento de 10.000X.

COPRE

Figura 67 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do
material Z 350 com aumento de 20.000X.
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Figura 68 - Micrografia (MEV) da superficie do bloco de particulas (550° C) do
material Z 350 com aumento de 30.000X.

Durante a andlise das imagens, foi possivel perceber que em nenhum dos trés
materiais a queima da matriz ocorreu sem possivel sinterizagdo das particulas. Ficou
claro que utilizando esta metodologia o processo que calcinagdo da matriz se da
concomitantemente com o inicio da sinterizagdo das particulas.

E possivel notar que existe uma semelhanca entre as microestruturas do material
Artglass® e do TPH 3%, contudo, visualmente, o segundo possui um volume maior de
particulas menores. Pode-se ainda dizer o material Z 350® ¢ o que apresenta maior
quantidade de particulas, sendo que grande maioria em escala nanométrica, o que

influenciou diretamente suas propriedades mecéanicas.
4.2.2.2 — Microscopia de Forca Atémica (AFM)

Os corpos-de-prova receberam tratamento superficial quimico em diluigdes de

HNO3 conforme descrito no item 3.1.5.2. Todos os materiais foram submetidos a

mesma metodologia.
Nesta etapa a visualizagdo foi bem sucedida, obtiveram-se imagens satisfatdrias

e bem elucidativas tanto de topografia quanto de contraste de fase.
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Artglass®

Pode-se observar na Figura 69 , imagens (a) e (c), respectivamente em escala de
10 yum x 10 um e 5 um x 5 um, as imagens topograficas do material. Estas imagens nos
mostram a topografia dos materiais onde regides mais claras representam areas mais
elevadas e regides mais escuras areas mais baixas. Ainda nestas imagens notam-se
sugestivamente pequenas particulas inorgénicas e poliméricas desprendidas do restante
do material, possivelmente devido ao ataque 4cido da superficie. Na imagem (c), em
aumento maior, fica claro que existem regides mais desgastadas (mais escuras) que se
mostram mais profundas e outras menos, em coloracdo mais clara, além de material

provavelmente suspenso, “solto”, com um tom amarelo forte.

291.55 nm

0.00 am
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16298 nm

Bom T 2500 rm ] 5000 rm
Figura 69 - Imagem topografica (a) 10 pm x 10 ym e (¢) 5 um x 5 um e de contraste de
fase (b) 10 pm x 10 pm e (d) 5 pum x 5 pm de AFM da superficie do compdsito
Artglass® polido e tratado com HN O3 P.A. diluido a 25 %.

J& nas imagens (b) e (d), respectivamente em escala de 10 pm x 10 pym e 5 pm x
5 um, observam-se as imagens de contraste de fase. Estas imagens mostram a diferenca
entre as propriedades viscoelasticas dos diferentes componentes de cada material, sendo
medida pela diferenga na amplitude de vibragdo do cantilever em cada regido, onde as
regides mais claras sdo as mais macias e as regides mais escuras as mais duras. Sendo
assim, as imagens de fase mostram que a superficie deste compdsito ¢ composta por
particulas inorganicas de diversos tamanhos e formatos (regides escuras), sendo a matriz
polimérica corresponde a fase clara presente entre as particulas. Um outro indicio que

esta regido mais clara corresponde a matriz ¢ o fato de que a mesma tenha sido mais
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atacada pelo tratamento acido, conforme visualizado nas imagens (a) e (c). Pode-se
notar claramente a grande quantidade de éarea clara em relagdo a 4rea mais escura
sugerindo um material que se mostra com baixo empacotamento das suas particulas
inorganicas. Existem muitos espagos de matriz ndo preenchidos, além de particulas
maiores, o que pode ser uma explicagdo para o seu menor desempenho mecanico em

relacdo aos demais compdsitos odontologicos avaliados — item 4.1.

TPH3®

Pode-se observar na Figura 70, imagens (a) e (c¢), respectivamente em escala de
10 ym x 10 pm e 5 um x 5 um, as imagens topograficas do material. Notaram-se
regides mais desgastadas (mais escuras) que se mostram mais profundas e outras menos,
em coloragdo mais clara. Contanto o processo de ataque acido parece menos drastico do
que o anterior, possivelmente devido a menor quantidade de matriz polimérica do
material TPH3™, o que pode ser visualizado com clareza nas imagens (b) e (d) de

contraste de fase.

4EE. 71 nim
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240.4E rim

0.00 nm

0 B m 5.3 pm

Figura 70 - Imagem topogréfica (a) 10 um x 10 um e (c) 5 um x 5 um e de contraste de

fase (b) 10 pm x 10 pm e (d) 5 pm x 5 pm de AFM da superficie do compésito TPH3®
polido e tratado com HNO3 P.A. diluido a 25 %.
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J& nas imagens (b) e (d), respectivamente em escala de 10 um x 10 pm e 5 pm x
5 um, observam-se as imagens de contraste de fase. A diferenca de tonalidade das
particulas inorganicas observada nas imagens de contraste de fase ¢ um indicio de que
as particulas possuem composic¢des diferentes, além de morfologia distinta ¢ tamanhos
menores. Neste caso, observou-se uma fracdo de matriz polimérica bem menor do que a

visualizada nas imagens do Artglass®.

Z 350°

Pode-se observar na Figura 71, imagens (a) e (c¢), respectivamente em escala de
10 pm x 10 pm e 5 pm x 5 pum, as imagens topograficas do material, que seguem o
mesmo padrdo das observadas nos dois materiais anteriores. Contudo, existe uma
particularidade: este material mostra uma homogeneidade maior em sua superficie,
observada tanto em escala de 10 pm x 10 um como em 5 um x 5 um. Nota-se
claramente pequenas esferas bem compactadas, uniformes e bem distribuidas. Além de
que aparentemente o desgaste causado pelo acido ter sido mais regular na extensdo da
amostra, ndo deixando regides tdo profundas (mais escuras). Os sulcos (indicados pelas

setas) correspondem a linhas de polimento.

186.98 nm
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Figura 71 - Imagem topografica (a) 10 um x 10 um e (c) 5 um x 5 um e de contraste de
fase (b) 10 um x 10 pm, (d) S ym x 5 ume (e) — 1,5 pm x 1,5 pm de AFM da superficie
do composito Z 350® polido e tratado com HNO3 P.A. diluido a 25 %.

J& nas imagens (b), (d), e (e), respectivamente em escala de 10 pm x 10 pm, 5
pm X 5 pm e 1,5 pm x 1,5 pm, observam-se as imagens de contraste de fase. Foi
possivel visualizar que a superficie do compoésito ¢ composta por particulas pequenas de
tamanho uniforme dispostas de forma homogénea. Em relagdo aos demais, observa-se
um maior empacotamento destas particulas. Pode-se notar que as particulas estdo bem
aglomeradas, contudo quando partimos para um aumento maior, de 1,5 ym x 1,5 um —
Figura 71 (e), fica claro que mesmo entre esses aglomerados de particulas pequenas
existe material (mais claro) correspondente a matriz polimérica, que circunda as
particulas inorganicas deste material, o que de fato pode se refletir em um desempenho
mecanico superior devido a uma maior e mais eficiente transferéncia de carga entre
matriz/particula.

Com relagdo as tonalidades na coloragdo destas particulas ndo se observa
diferenca significativa, indicando que as particulas inorganicas provavelmente possuem

a mesma composi¢ao quimica.

4.2.2.3 — Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

Os espectros da superficie de fratura dos diferentes materiais submetidos ao

ensaio de compressao diametral e flexdo a trés pontos estdo representados nas Figuras
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72 a 74. Observamos os picos dos elementos detectados em um campo com pequeno

aumento, o pico maior corresponde ao ouro (Au) que recobriu a amostra para condugado

dos elétrons durante operacdo do MEV.

Artglass 100x=

Full scale counts: 2076 Artglass 100x_pt1
2500 —
Au
2000 —
1300
Si
1000 — Al
500 —{Au
C B2 R M
0 T | T | T T T
] 2 4 6 i 10 12 14
klm-1-H keVf

Figura 72 - Micrografia do campo observado com aumento de 100X e espectro gerado

pelo EDS do material Artglass®.
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Figura 73 - Micrografia do campo observado com aumento de 100X e espectro gerado

pelo EDS do material TPH3®.
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Figura 74 - Micrografia do campo observado com aumento de 100X e espectro gerado

pelo EDS do material Z 350°.

Na Figura 74 pode-se comprovar pelo EDS, que detectou apenas um tipo de
elemento representativo da fase dispersa do composito Z 350%, o que havia sido
sugerido pelas imagens de contraste de fase em AFM deste material.

Pode-se observar também nas Tabelas 16, 17 e 18, onde temos a andlise
quantitativa dos elementos detectados pelo EDS (excluindo o elemento Au), que os
mesmos correspondem aos citados por cada fabricante, com exce¢ao do elemento Boro,
citado pela Dentsply, que ndo ¢ passivel de deteccdo pelo EDS e o Fluor que
provavelmente se encontra numa concentragdo menor que 1%. Esta verificacdo
quantitativa fornecida pelo equipamento ¢ aproximada e s6 pode ser levada em
consideracdo em andlises comparativas. Esta metodologia foi utilizada a fim de
demonstrar presenga e/ou auséncia de elementos descritos pelo fabricante, além de
compara-los entre os trés materiais e verificar se a composi¢ao das diversas particulas
destes materiais ¢ ou ndo a mesma. Pode-se ainda afirmar que o elemento Aluminio
encontrado nas amostras de Artglass® ¢ TPH3" ndo é proveniente de contaminagio
superficial da pasta de polimento, pois 0 mesmo ndo estd presente em nenhuma das

analises do material Z 350®.

Tabela 16 - Distribui¢io dos elementos do material Artglass®.

Elemento C Si Al Ba
% em peso 34,37 38,62 2,82 24,20
% atOmica 63,35 30,44 2,31 3,90
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Tabela 17 - Distribuicdo dos elementos do material TPH3®.

Elemento C Si Al Ba
% em peso 30,57 33,64 4,40 31,39
% atOmica 61,55 28,97 3,95 5,53

Tabela 18 - Distribuicdo dos elementos do material Z 350",

Elemento C Si
% em peso 67,46 32,54
% atdmica 82,90 17,10

Ainda utilizando o EDS foram feitas andlises dos blocos de particulas apds

queima da matriz em 600° C — Figuras 75 a 77.
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Figura 75 - Micrografia do campo observado com aumento de 25000X e espectros 1, 2,

3 ¢ 4 (selecionados no campo) do material Artglass®.

Na Figura 75 pode-se observar que as diversas particulas selecionadas no campo

mostram a mesma composi¢ao, variando apenas na quantidade de Silicio, constatando o
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que foi observado nas imagens de AFM deste material, onde quase nao existe diferenca

de tonalidade entre elas.

Full scale counts: 2001 T 10k_pt1

2000 — o
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Full scale counts: 2008 T 10k_pt?
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Figura 76 - Micrografia do campo observado com aumento de 10000X e espectros 1 e 2

(selecionados no campo) do material TPH3®.
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Na Figura 76 ja se consegue observar uma diferenga maior entre a concentragao
de Silicio, Aluminio e Bario entre as duas particulas selecionadas no campo, o que
corrobora com o que foi mostrado em AFM, onde a diferenca de tonalidades das
particulas foi significativa.

J& na Figura 77, diferente das demais, a selecdo ndo foi pontual devido ao que ja
haviamos observado na andlise em pequeno aumento das superficies de fratura deste
material, que detectou a presenca de um elemento quimico predominante — Silicio.

Além do Oxigénio, que combinado com o Silicio, forma silicatos e silica.

Z 25k

Full scale counts: 2168 Z 25k pt1
Si
2000 —
1500 - Au
1000
500
2 Au
0 T T T T T
2 | 6 8 10
klm-1-H kel

Figura 77 - Micrografia do campo observado com aumento de 25000X e espectro

selecionado do material Z 350%.
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5 — Conclusbtes

De acordo com os resultados, nas condi¢des de trabalho:

e Tanto o tamanho quanto o empacotamento das particulas inorganicas além de
suas fracdes em peso e volumétricas mostraram ser influentes nas propriedades
mecanicas dos compositos odontoldgicos estudados;

e Os materiais que contém maior quantidade de particulas menores (na faixa
nanométrica) e melhor empacotamento destas possuem propriedades mecanicas
superiores;

e Os materiais que possuem maior quantidade de nanoparticulas, Z 350%e TPH 3®,
foram mais afetados pelo ciclo térmico;

e O ciclo térmico influenciou mais o ensaio mecanico de superficie, microdureza
Vickers, do que o de resisténcia a flexdo em trés pontos;

e O material microhibrido, Artglass®, apresentou desempenho inferior aos demais
nos ensaios realizados, justificando a utilizacdo da nova geragdo de compdsitos
odontologicos “universais” (Z 35 0% TPH 3%);

e Na preparacdo das amostras para andlise em AFM, o tratamento superficial
acido com a solugdo de HNOs diluido a 25% se mostrou eficiente para expor as
particulas inorganicas dos trés materiais, permitindo visualizagdo de seus
arranjos e tamanhos;

e Foi possivel observar nanoaglomerados no material Z 350%, contudo em AFM as
particulas nanométricas se mostram separadas por uma area mais clara,
caracteristica de matriz polimérica;

e De acordo com as micrografias o material Z 350" se mostra nanoparticulado, o
material 7PH 3®nanohibrido ¢ o material Artglass™ microhibrido, assim como
informam seus fabricantes;

e As propriedades mecénicas superiores dos materiais Z 350%¢ TPH 3" podem ser
explicadas pelo seu alto indice de particulas associado a dispersdo e
empacotamento evidente nas analises da microestrutura. Isto sugere que estes
materiais podem ser indicados para as regides de grande esforco oclusal e

destruicdes dentarias mais extensas.
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5.1 — Propostas para trabalhos futuros

Meétodos para quantificacdo da distribuicdo de tamanho de particulas usando
ferramentas de processamento de imagens;

Ensaio de resisténcia ao desgaste padronizado para verificar o comportamento
dos materiais com particulas nanométricas quando sujeitos aos diversos tipos de
desgaste que ocorrem na cavidade bucal,;

Estudo do grau de cura nos diferentes materiais e sua correlacdo com o aparelho

fotopolimerizador e com as propriedades mecénicas do produto final.
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ANEXO |

RESULTADOS ESTATISTICOS - ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS

®
Tabela 1 - Valor de p para os diferentes corpos de prova do material 7PH 3 nao
ciclados gerado pelo teste ANOVA (p <0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 60552,97 1 60552,97 1989,044 0,000000
Amostra 259,21 2 129,60 4,257 0,049981
Error 273,99 9 30,44
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Figura 1 - Gréfico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

®
diferenga estatistica entre os corpos de prova do material 7TPH 3 nao-ciclados

termicamente (p = 0,05), com intervalo de confianca de 95%.

®
Tabela 2 - Valor de p para os diferentes corpos de prova ciclados do material 7PH 3

gerado pelo teste ANOVA (p > 0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 67334,48 1 67334,48 3810,890 0,000000
Amostra 14,86 2 7,43 0,420 0,662196
Error 371,05 21 17,67
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Figura 2 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

®
diferenga estatistica entre os corpos de prova do material 7TPH 3 ciclados termicamente

(p > 0,05), com intervalo de confianga de 95%.

®
Tabela 3 - Valor de p para os diferentes corpos de prova do material Z 350 nao

ciclados gerado pelo teste ANOVA (p <0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 153111,4 1 153111,4 5339,588 0,000000
Amostra 456,8 2 228,4 7,965 0,002107
Error 716,9 25 28,7
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Figura 3 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

®
diferenca estatistica entre os corpos de prova do material Z 350 nao-ciclados

termicamente (p < 0,05), com intervalo de confianca de 95%.
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®
Tabela 4 - Valor de p para os diferentes corpos de prova ciclados do material Z 350

gerado pelo teste ANOVA (p <0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 75141,58 1 75141,58 4440,670 0,000000
Amostra 190,36 2 95,18 5,625 0,015041
Error 253,82 15 16,92
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Figura 4 - Gréfico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

®
diferenga estatistica entre os corpos de prova do material Z 350 ciclados termicamente

(p <0,05), com intervalo de confianga de 95%.

Tabela 5 - Valor de p para os diferentes corpos de prova do material Artglass”™ néo

ciclados gerado pelo teste ANOVA (p > 0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 56461,62 1 56461,62 2692,221 0,000000
Amostra 107,38 2 53,69 2,560 0,106694
Error 356,53 17 20,97
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Figura 5 - Gréfico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

diferenca estatistica entre os corpos de prova do material Artglass”™ ndo-ciclados

termicamente (p > 0,05), com intervalo de confianca de 95%.

Tabela 6 - Valor de p para os diferentes corpos de prova ciclados do material Artglass®

gerado pelo teste ANOVA (p <0,05).

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 29918,07 1 29918,07 3662,536 0,000000
Amostra 305,13 2 152,57 18,677  0,000291
Error 89,86 11 8,17
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Figura 6 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da

diferenca estatistica entre os corpos de prova do material Artglass® ciclados

termicamente (p < 0,05), com intervalo de confianca de 95%.
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Figura 7 - Gréfico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da
diferencga estatistica entre os materiais sem tratamento térmico (p < 0,05), com intervalo

de confianga de 95%.

Tabela 7 - Valores de p para os diferentes materiais sem tratamento térmico, gerados

pelo teste Post Hoc de Tukey

Material {1} {2} {3}

1(TPH 0,309941 |0,000119

N

Z350 0,309941 0,000119

w

Artglass |0,000119 |0,000119
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Figura 8 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da
diferenca estatistica entre os materiais submetidos ao tratamento termico (p < 0,05),

com intervalo de confianc¢a de 95%.

124



Tabela 8 - Valores de p para os diferentes materiais submetidos ao tratamento térmico,

gerados pelo teste Post Hoc de Tukey

Material {1} {2} {3}

1(TPH 0,000122|0,000134

N

Z350 0,000122 0,000122

w

Artglass |0,000134|0,000122

Tabela 9 - Valores de p para os diferentes materiais e tratamentos térmicos, gerados

pelo teste ANOVA (p <0,05).
SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 414420,8 1 414420,8 13424,25 0,000000
Material 7594,6 2 37973 123,00 0,000000
Tratamento 41021 1 41021 132,88  0,000000
Material*Tratamento 1167,2 2 583,6 18,90 0,000000
Error 3395,8 110 30,9
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Figura 9 - Grafico dos resultados de microdureza Vickers gerado pelo ANOVA da
diferenca estatistica entre os tratamentos térmicos (p < 0,05), com intervalo de

confianca de 95%.
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Tabela 10 - Valores de p para os diferentes materiais e tratamentos térmicos, gerados

pelo teste Post Hoc de Tukey

i Material |Tratamento {1} {2} {3} {4} {5} {6}
ITPH nao 0,000120 |0,574415 |0,000120 (0,000120 |0,000120
;TPH sim 0,000120 0,000120|0,000129 |0,676646 |0,000494
;2350 nao 0,5744150,000120 0,000120/0,000120 (0,000120
22350 sim 0,000120|0,000129 |0,000120 0,000120|0,000120
gArthass nao 0,000120 |0,676646 (0,000120 (0,000120 0,044917
gArthass sim 0,000120 |0,000494 |0,000120 (0,000120 (0,044917
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ANEXO 11

RESULTADOS ESTATISTICOS - ENSAIO DE COMPRESSAO DIAMETRAL

it
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Figura 1 - Grafico dos resultados de resisténcia a compressao diametral gerado pelo

ANOVA da diferenca estatistica entre os diferentes materiais (p < 0,05), com intervalo

de confianga de 95%.

Tabela 1 - Valores de p dos resultados de resisténcia a compressao para os diferentes

materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

| Material| {1} | {2} | {3}
1[tPH3 | 0,969964 [0,016745
22350 [0,969964 | l0,010482
[3[Artglass [0,016745[0,010482]
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ANEXO Il

RESULTADOS ESTATISTICOS - ENSAIO DE FLEXAO A TRES PONTOS

Tabela 1 - Valor de p dos resultados de resisténcia a flexao para os diferentes materiais

sem tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p > 0,05).

N3o ciclados SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 158669,7 1 158669,7 1944,163 0,000000
Material 415,0 2 207,5 2,542 0,120069
Error 979,4 12 81,6
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Figura 1 - Grafico dos resultados de resisténcia a flexao gerado pelo ANOVA da
diferenga estatistica entre os diferentes materiais sem tratamento térmico (p > 0,05),

com intervalo de confianca de 95%.

Tabela 2 - Valor de p dos resultados de resisténcia a flexao para os diferentes materiais

submetidos ao tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p > 0,05).

Ciclado SS Degr. of freedom MS F p

Intercept 114298,0 1 114298,0 1108,921 0,000000

Material 72,6 2 36,3 0,352 0,710085
Error 1236,9 12 103,1
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Figura 2 - Grafico dos resultados de resisténcia a flexao gerado pelo ANOVA da

diferencga estatistica entre os diferentes materiais submetidos ao ciclo térmico (p > 0,05),

»

com intervalo de confianc¢a de 95%.

Tabela 3 - Valores de p dos resultados de resisténcia a flexao para os diferentes

materiais e tratamentos térmicos, gerados pelo teste Post Hoc de Tukey

=

N

w |

B

o |

|

Material |Tratamento {1} {2} {3} {4} {5} {6}
TPH nao 0,4357420,536505 |0,089054 0,989541 |0,198914
TPH sim 0,435742 0,010593 |0,937409 |0,796822 |0,995670
Z350 nao 0,536505 |0,010593 0,000967 |0,204118 |0,002811
Z350 |sim 0,089054 |0,937409 |0,000967 0,274361 |0,998215
Artglass [ndo 0,989541 |0,796822|0,204118 |0,274361 0,497883
Artglass [sim 0,198914 |0,995670 |0,002811 |0,998215 |0,497883

Tabela 4 - Valor de p dos resultados de modulo de elasticidade em flexao para os

diferentes materiais sem tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p < 0,05).

Nao ciclados

Intercept 2
Material
Error

SS

98,6888
2,1077
1,5980

Degr. of freedom

MS F p
1 2908,6888 2242,957 0,000000
2 1,0538 7,914 0,006431
12 0,1332
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Figura 3 - Grafico dos resultados de mddulo de elasticidade gerada pelo ANOVA da
diferenga estatistica entre os diferentes materiais ndo submetidos ao ciclo térmico (p <

0,05), com intervalo de confianga de 95%.

Tabela 5 - Valor de p dos resultados de modulo de elasticidade para os diferentes

materiais submetidos ao tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p > 0,05).

Ciclado SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 254,6279 1 254,6279 2366,160 0,000000
Material 0,4880 2 0,2440 2,267 0,146107
Error 1,2913 12 0,1076
45
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Figura 4 - Grafico dos resultados de mddulo de elasticidade gerado pelo ANOVA da
diferencga estatistica entre os diferentes materiais submetidos ao ciclo térmico (p > 0,05),

com intervalo de confianca de 95%.
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Tabela 6 - Valores de p dos resultados de mddulo de elasticidade para os diferentes

materiais e tratamentos térmicos, gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

i Material |Tratamento {1} {2} {3} {4} {5} {6}
ITPH nao 0,989855 |0,030265 |0,995963 |0,708860 |0,211906
;TPH sim 0,989855 0,006412|0,999998 |0,959831 |0,517253
g2350 nao 0,030265 |0,006412 0,008539|0,000772 |0,000173
12350 sim 0,995963 |0,999998 |0,008539 0,933603 |0,452278
gArthass nao 0,708860 |0,959831 |0,000772 |0,933603 0,938666
gArthass sim 0,211906 |0,517253 |0,000173 |0,452278 |0,938666

Tabela 7 - Valor de p dos resultados de deformacao em flexdo para os diferentes

materiais sem tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p > 0,05).

N3o ciclados SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 2,061592 1 2,061592 1672,832 0,000000
Material 0,003905 2 0,001952 1,584 0,245141
Error 0,014789 12 0,001232

0,30

TPH 350 Arglazs
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Figura 5 - Grafico dos resultados de deformagao em flexao gerado pelo ANOVA da
diferenca estatistica entre os diferentes materiais ndo submetidos ao ciclo térmico (p >

0,05), com intervalo de confianga de 95%.
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Tabela 8 - Valor de p dos resultados de deformagdo em flexao para os diferentes

materiais submetidos ao tratamento térmico, gerado pelo ANOVA (p <0,05).

Ciclado SS Degr. of freedom MS F p

Intercept 1,650410 1 1,650410 1388,874 0,000000

Material 0,009753 2 0,004876 4,104 0,043860
Error 0,014260 12 0,001188
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Figura 6 - Grafico dos resultados de deformagao em flexdo gerado pelo ANOVA da
diferenca estatistica entre os diferentes materiais submetidos ao ciclo térmico (p < 0,05),

com intervalo de confiancga de 95%.

Tabela 9 - Valores de p dos resultados de deformagao em flexdo para os diferentes

materiais e tratamentos térmicos, gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

i Material |Tratamento {1} {2} {3} {4} {5} {6}
ITPH nao 0,283078|0,516716 |0,026606 |0,990834 |0,996333
;TPH sim 0,283078 0,989811 |0,842704 0,095962 |0,550578
g2350 nao 0,5167160,989811 0,4372320,199213 |0,823183
12350 sim 0,026606 |0,842704 |0,437232 0,006496 |0,077574
gArthass nao 0,990834 |0,095962 |0,199213 |0,006496 0,886459
gArthass sim 0,996333|0,550578 0,823183 |0,077574 |0,886459
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ANEXO IV

RESULTADOS ESTATISTICOS - ANALISE MICROESTRUTURAL
QUANTITATIVA
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Figura 1 - Gréfico dos resultados de fracdo em peso de particulas gerado pelo ANOVA
da diferenca estatistica entre os diferentes materiais (p < 0,05), com intervalo de

confianca de 95%.

Tabela 1 - Valores de p dos resultados fracdo em peso de particulas para os diferentes

materiais gerados pelo ANOVA.

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 35022,21 1 35022,21 32777,61 0,000000
Material 31,35 2 15,67 14,67 0,014395
Error 4,27 4 1,07

Tabela 2 - Valores de p dos resultados fracdo em peso de particulas para os diferentes

materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

| Material| {13 [ {2 [ (3} ‘
|1 |Artglass | 0,013484 |0,238977 |
22350  [0,013484 | 0,072161|
3[TPH3  [0,238977 [0,072161 | |
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Figura 2 - Gréfico dos resultados de fracdo volumétrica de particulas gerado pelo
ANOVA da diferenca estatistica entre os diferentes materiais (p < 0,05), com intervalo

de confianga de 95%.

Tabela 3 - Valores de p dos resultados de fragdo volumétrica de particulas para os

diferentes materiais gerados pelo ANOVA.

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 20758,24 1 20758,24 6179,332 0,000000
Material 70,41 2 35,21 10,480  0,025680
Error 13,44 4 3,36

Tabela 4 - Valores de p dos resultados de fragdo volumétrica de particulas para os

diferentes materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

| Material| {1} | {2} | {3} |
1[Artglass | 10,070510/0,609282 |
2[z350  [0,070510] [0,027654 ‘

3[TPH3  [0,609282 [0,027654 | |
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Figura 3 - Gréfico dos resultados de densidade dos compositos gerado pelo ANOVA da
diferenca estatistica entre os diferentes materiais (p < 0,05), com intervalo de confianga

de 95%.

Tabela 5 - Valores de p dos resultados de densidade dos compositos para os diferentes

materiais gerados pelo ANOVA.

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 25,94550 1 25,94550 200868,4 0,000000
Material ~ 0,04923 2 0,02461 190,6 0,000108
Error 0,00052 4 0,00013

Tabela 6 - Valores de p dos resultados de densidade dos compdsitos para os diferentes

materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

| Material| {1} | {2} | {3
'1[Artglass | 10,342894 [0,000375
2[z350  [0,342894 [0,000374
[3[TPH3  [0,000375[0,000374 |
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Figura 4 - Grafico dos resultados de densidade das particulas gerado pelo ANOVA da
diferencga estatistica entre os diferentes materiais (p > 0,05), com intervalo de confianga

de 95%.

Tabela 7 - Valores de p dos resultados de densidade das particulas para os diferentes

materiais gerados pelo ANOVA.

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 10,16820 1 10,16820 11058,51 0,000000
Material  0,00893 2 0,00446 4,85 0,085156
Error 0,00368 4 0,00092

Tabela 8 - Valores de p dos resultados de densidade das particulas para os diferentes

materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

| vaterial | {13 [ {2 [ 3 \
1 |Artglass | 0,099509 |0,905491 |
2|2350  |0,099509 | 0,159191 |
3[TPH3  [0,9054910,159191 | |
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Figura 5 - Grafico dos resultados de densidade das matrizes gerado pelo ANOVA da
diferencga estatistica entre os diferentes materiais (p < 0,05), com intervalo de confianga

de 95%.

Tabela 9 - Valores de p dos resultados de densidade das matrizes para os diferentes

materiais gerados pelo ANOVA.

SS Degr. of freedom MS F p
Intercept 43,94810 1 43,94810 13226,44 0,000000
Material  0,33031 2 0,16516 49,70 0,001496
Error 0,01329 4 0,00332

Tabela 10 - Valores de p dos resultados de densidade das matrizes para os diferentes

materiais gerados pelo teste Post Hoc de Tukey.

[ material| {13 [ @ [ @

1 [Artglass | 0,408789(0,003957
2[z350  [0,408789 | 0,001621
[3[TPH3  [0,003957[0,001621 |
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