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Este estudo avaliou o efeito do tratamento com plasma de oxigénio ou de
argonio em fibras de polietileno, com ou sem subsequente silanizacéo, nas propriedades
mecénicas de um composito reforcado com fibras. Um composito indireto (Signum) foi
reforcado com fibra de polietileno (Connect ou Construct ou InFlbra). As amostras
foram submetidas a testes de flexdo a trés pontos para obter a resisténcia a flexdo e a
deflexdo. Os resultados foram analisados estatisticamente por analise de variancia e
teste de comparacdo multipla com correcdo de Bonferroni. Microscopia eletronica de
varredura (MEV), microscopia de forca atdmica (AFM) e espectroscopia de fotoelétrons
por raios-X (XPS) foram utilizadas para avaliar as modifica¢fes na superficie das fibras.
Imagens de MEV e de AFM mostraram que os plasmas de argonio e oxigénio produzem
rugosidades na superficie da fibra. Espectros de XPS mostraram que os tratamentos com
plasma de oxigénio ou de argdnio com ou sem silano produzem modificacdes quimicas
na fibra de polietileno com incorporacéo de grupos contendo oxigénio. Os valores mais
elevados de resisténcia a flexao e de deflexdo foram obtidos nos grupos reforcados com
InFibra tratada com plasma de oxigénio por 3 minutos e 1 minuto, respectivamente . O
aumento da rugosidade superficial e a incorporagdo de grupos oxigenados na superficie
da fibra sdo os fatores mais importantes para o aumento significativo da resisténcia a
flexdo e da deflexdo dos compdsitos reforcados por fibras de polietileno tratadas com

plasma de oxigénio.
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This study evaluated the effect of oxygen or argon plasma treatment on
polyethylene fibers, with or without subsequent silanization, on the mechanical
properties of fiber-reinforced composite. One indirect composite (Signum) was
reinforced with polyethylene fiber (Connect or Construct or InFibra). The samples were
subjected to three-point bending tests to obtain their flexural strength and deflection.
The results were statistically analyzed with ANOVA and the Bonferroni correction for
multiple comparison tests. Scanning electron microscopy (SEM), atomic force
microscopy (AFM) and X-ray photoelectron spectroscopy (XPS) were used to evaluate
modifications in the fiber surface. Scanning electron microscopy (SEM) and atomic
force microscopy (AFM) images showed that argon and oxygen plasma produce
roughness on the fiber surface. XPS spectra showed that oxygen or argon plasma with
or without silane modify the polyethylene fiber surface introducing oxygen containing
groups. The highest flexural strength and deflections values were obtained in the groups
reinforced with InFibra treated with oxygen plasma for 3 minutes and 1 minute,
respectively. The increase in roughness as well as the incorporation of oxygenated
functional groups may be the key factor for the significant increase in the flexural
strength and deflection of composites reinforced with polyethylene fibers treated with

oxygen plasma.
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1 INTRODUCAO

O sorriso é um dos elementos mais importantegpactdade de interacdo entre
as pessoas. A personalidade das pessoas, quersssexpo seu habitual modo de ser
pode ser influenciada pela aparéncia harmoniosseds dentes. Em odontologia, um
sorriso harmonioso se traduz em estética.

A estética do sorriso se baseia em dentes claraspeoporcoes agradaveis, em
harmonia com labios e gengiva e auséncia de mlatestaurador metalico. Neste
contexto, os compa@sitos odontologicos vém senddamgnte utilizados na clinica e
tém sido o objetivo de grande parte das pesquisasa

O advento dos compositos como materiais restatgadon odontologia ocorreu
na década de 60. Inicialmente, este material fiticalo em aplicacdes diretas em
dentes anteriores. A demanda por estética por pasgepacientes levou a utilizagédo
desses materiais também em dentes posteriores.

O uso dos compoésitos diretos em dentes posteapresentou limitacbes como:
micro-infiltracdo, sensibilidade pos-operatdrianttacdo de polimerizacdo e baixa
resisténcia ao desgaste. A contracdo de poliméazdps compdsitos de uso direto
levava a dificuldades na obtencdo de contornos rdopode contato nos dentes
posteriores. Tais fatores levaram ao desenvolvimetd primeira geracdo dos
compositos de uso indireto ou de laboratorio neadig#ade oitenta (TOUATI, 1996;
LEINFELDER, 1997).

Os compositos indiretos sofreram evolucdes e, eadoweda década de noventa,
foi introduzida no mercado uma segunda geracadoodg@sitos de laboratorio que
resultou da combinacdo da tecnologia das cerancimas 0s avangcos no campo dos
polimeros. Esses materiais foram denominados camameros, polimeros de vidro,
polividros ou porcelanas de vidro polimérico (petmm). Além da evolugdo na
composicao, apresentaram a possibilidade de paodagdo adicional por calor e
presséao, sendo indicados para coroas parciasi® tota

Estes materiais, com propriedades mecanicas sigtivdamente melhoradas
aumentaram e aperfeicoaram a gama de alternatigeicas disponiveis para
restauracoes, tanto em dentes anteriores quantteriposs. Entretanto, nenhum
composito de uso indireto apresentou propriedadesanicas adequadas para serem

usados em tratamento protético em que ha ausésmiard (SHANNON, 1997).



O refor¢o dos compasitos indiretos com fibras projemou sua utilizagdo como
uma alternativa as proteses parciais fixas conwea@ para pequenos espacos
edéntulos. Atualmente, sdo utilizados também enoasototais e parciais, esplinte
periodontal, ndcleos intra-radiculares e em apiieagrtodonticas.

Inimeros tipos de fibras estdo sendo estudadosio@atalogia, sendo que as
mais pesquisadas séo as fibras de vidro, as ddijgolo, as de aramida, e as de carbono
(RAMOS et al, 1996; VALLITTU e NARVA, 1997). As fibras de aradd, amareladas
e as de carbono, pretas, estdo sendo abandonaddsmtalogia devido a dificuldade
estética causada pela cor.

As fibras de vidro e de polietileno sdo transpa&agnmantendo a cor da resina
que as recobre; consegientemente, tem sido as utibmdas para reforco dos
compésitos indiretos.

Uma boa adesdo entre a fibra e o material de impggp assegura uma
interface livre de lacunas. As propriedades meadnie fisicas dos compdsitos
reforcados por fibras dependem em grande partepdgwiedades e estrutura da
interface matriz/fibra. A diferenca entre as pregades elasticas da matriz e das fibras
influencia na transferéncia de carga através éafatte (ELLAKWAet al, 2002a).

Segundo VALLITTU (1997), as fibras de polietilene ditra-alta massa molar
para uso odontoldgico sdo apolares e ndo se unequadimente a matriz polimérica
de polimetacrilato de metila (PMMA). Consequientetagas propriedades em flexao
dos compositos feitos com estas fibras sdo inEsi@s obtidas nos compdsitos com
fibras de vidro.

Estudo prévio que comparou as propriedades mesadaompdsito indireto
ArtGlassreforcado com fibras de vidBlasSpare polietilenoConnectdemonstrou que
a resisténcia a flexdo e o moédulo de elasticidage @bmpdositos ndo apresentam
diferencas estatisticas e que a tenacidade adrdtucompaosito reforcado com fibra de
polietileno é muito superior a do reforcado comdide vidro. No mesmo estudo, 0s
autores observaram que o comportamento elasticiipe de fratura, sem delaminacao,
do cerébmero reforcado por fibras de vidro indica gste conjunto atingiu 0 maximo de
resisténcia possivel. Por outro lado, o comportamelastoplastico e o tipo de fratura,
por delaminacdo do cerdmero reforcado com fibragpaleetiieno indica que este
material poderia ser aperfeicoado através de estutdo interface fibra/cerébmero
(SPYRIDES e BASTIAN, 2004).



Alguns processos sao usados para melhorar a adasafibras tais como: a
silanizacdo das fibras de vidro e o tratamento gdasma gasoso das fibras de
polietileno (RAMOSet al, 1996; RUDO e KARBHARI, 1999).

A inclusédo de grupos funcionais na superficie diepleno apos a silanizacao
foi demonstrada por (DESHMUKH e SHETTY, 2007; KUSANet al,2011). A
inclusdo de grupos funcionais na superficie daafipode promover a adesédo a
diferentes matrizes.

O tratamento de materiais poliméricos com plasnsagaé uma maneira eficaz
para modificar a capacidade de ligacdo e de mditlatle da superficie através da
introducdo de grupos polares ou do aumento da idapes da superficie sem afetar as
propriedades do corpo do polimero (MOON e JANG 893U et al, 2002; LEEet al,
2009; MODICet al, 2012; TOSUNet al, 2012).

A energia de superficie, que determina a molhadkd e estd ligada a
reatividade quimica, pode ser aumentada com malt@mlez e eficacia nos polimeros
tratados por plasma que induza oxidacéo, nitrefagéodlise ou aminagéo. Por outro
lado, o plasma que induza fluoracdo deprime a ene superficie, produzindo uma
superficie inerte e ndo-molhavel (KAPLAN e HANSEI997).

Diversos trabalhos na area de engenharia tém démdosgue o tratamento
superficial da fibra de polietileno com plasma derdntes gases tem promovido um
aumento significativo na resisténcia adesiva emergliftes resinas, como:
polimetacrilato de metila (PMMA), dimetacrilato deretano (RM-3) e a uma
composicao acrilico/epoxi (Bis-GMA). (LADIZESKY e MRD, 1989; LADIZESKY,
1990; Llet al, 1992; HILD e SCHWARTZ, 1992; CHOE e JANG, 1994ARVKY et
al., 1996; MOON e JANG, 1998; REN, 2008).

A auséncia de trabalhos na literatura odontolégigaspeito da utilizacdo do
silano para tratamento da superficie de fibrasaletpeno, bem como a escassez de
trabalhos na literatura odontoldgica a respeitatd@acdo do tratamento de superficies
com plasma nos motivou a utilizacdo desses tratexmem fibras de polietileno com o
objetivo de melhorar a sua adesdo aos compoésitogrds e, consequentemente,
melhorar as propriedades mecanicas dos compésftogados por fibras.

Tendo em vista a ampla utilizacdo dos compositésrgados por fibras na
odontologia restauradora moderna, o potencial danotegia de plasma e as
perspectivas de sua aplicacdo na odontologia coatenrtento superficial das fibras de

polietileno usadas como reforco de compdsitos @boli, este trabalho se propds a



realizar um estudo comparatiuovitro de um compaosito indireto reforcado com fibras
de polietileno previamente submetidas a tratamesuperficiais com plasmas com ou
sem aplicacao de silano objetivando confirmar se:
a) A inclusdo e a variacdo do posicionamento da filergolietileno aumenta a
resisténcia a flexdo e a deflexdo do compoésitoetati
b) O tipo de tratamento da fibra por: plasma de oxaéplasma de argobnio,
silano, plasma de oxigénio mais silano ou plasmargénio mais silano
aumenta a resisténcia a flexao e a deflexado do @sitogndireto.
c) A variacdo no tempo de exposicdo das fibras aocsmala de oxigénio e
argbnio aumenta a resisténcia a flexao e a defléa@mmpdsito indireto.
d) O Tratamento da fibra por: plasma de oxigénio, rptasle argbnio, silano,
plasma de oxigénio mais silano ou plasma de argdrass silano produz

modificacdes morfologicas e quimicas na supertiagfibras.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Compadsitos Odontologicos

O advento dos compositos como materiais restatgadon odontologia ocorreu
no inicio dos anos 60 através de pesquisas de Bowrarresinas epoéxicas reforcadas
com carga. Este trabalho culminou no desenvolvimela molécula do bisfenol A-
glicidilmetacrilato (Bis-GMA), uma combinagdo daantagens das resinas epoéxicas e
acrilatos e de um sistema restaurador que consistidois componentes: a matriz de
resina, que era um produto da reacao de bisfemoim&tacrilato de glicidil (Bis-GMA)

e um preenchimento ou carga, que consistia de dro die boro-silicato no formato de
peguenas esferas e hastes (BOWEN, 1962; LEINFELDE&G; CHAIN, 2001).

Os compositos foram inicialmente usados para peguaplicacdes diretas em
dentes anteriores. A demanda por estética por gasi@acientes levou a utilizacdo dos
compdésitos diretos também em dentes posterioreNEHE_DER, 1981; BOTTINOet
al., 2001).

Com o passar dos anos, os compositos foram e vdérando constantes
modificacbes a fim de aperfeicoar suas propriedéidesas e mecanicas. Atualmente
eles sdo usados em uma variedade de aplicacbedridenincluindo, restauracdes
dentarias diretas, forro cavitario, selante de uldss e fissuras, nucleos de
preenchimento, restauracdes dentarias indireta@ysinlonlays e coroas unitarias,
restauracdes provisorias, cimentos para proteskspesitivos ortodonticos, cimentos
endodonticos e para cimentacdo de nucleos intardades (FERRACANE, 2011).

Os compositos dentarios podem apresentar difesengaque diz respeito a suas
formulacbes, para serem adaptados as necessidapesifieas como materiais
restauradores, selantes, cimentos, materiais |@ross etc. Entretanto, sdo semelhantes
na composicao, ja que todos sdo compostos por uer@z rpolimérica, normalmente
um dimetacrilato; refor¢cos de cargas, normalmegitad de vidro radiopaco; um agente
de unido, silano, para promover a unido da cargaatiiz e produtos quimicos que

promovem ou modulam a reacéo de polimerizacao (FEFFRE, 2011).



Os diferentes constituintes nas formula¢des dogpositos dentarios incluem:

1 - matriz resinosa — A matriz resinosa predome@ente usada nos compositos
dentarios comercializados é o Bis-GMA (bisfenol I&idil metacrilato). A alta massa
molar do mondémero Bis-GMA faz com que a resina sa&famente viscosa,
principalmente a temperatura ambiente. A utilizaggoum diluente é essencial para
incluir uma grande quantidade de carga e produaa consisténcia de pasta que possa
ser empregada clinicamente. Os diluentes podemrmeabmeros de metacrilato, mas
geralmente empregam-se mondmeros de dimetacriladmoc o TEGDMA
(tetraetilenoglicol dimetacrilato), UDMA (uretanantktacrilato) ou outros monémeros.
Alguns desses mondmeros ou versfes modificadas déle usados como bases
monomericas em muitos compaositos comerciais. (PERELDT, 1997; FERRACANE,
2011).

Outros mondmeros, com alta massa molar, vém serdendolvidos para
compdsitos com espectativa de reducdo na contidegdmlimerizacdo. Entre eles se
destacam DX511 (uretano dimetacrilato modificad@ [Rlupont encontrado no
compoésito Kalore da5C e o TCD-DI-HEA (monbémero de uretano) encontrado no
compositovVénus DiamondlaKulzer (FERRACANE, 2011).

Novas matrizes vém sendo usadas, como o sisteorargl baseado em epoxi
usado no composito Filtek Silorane LS (3M ESPEje EBsstema promove uma menor
contragdo de polimerizagdo quando comparadas comasge de dimetacrilato
(WEINMANN et al, 2005)

2 — iniciadores de polimerizacdo — sao agentes igasmque quando ativados ou
excitados dao inicio ao processo de polimeriza8amaioria dos compositos € ativada
por luz como um iniciador de polimerizacdo Unicoemn uma formulagdo que contem
polimerizacdo dual associando um componente quinécpolimerizacdo. Nas resinas
fotopolimerizaveis sdo usadas as canforoquinonasubtas diquetonas que, quando
excitadas por uma luz visivel de comprimento deaoqule varia entre 420 e 450 nm,
iniciam o processo (ANUSAVICE, 1998; FERRACANE, 201

3 — particulas de carga — as mais utilizadas s@aréisulas de quartzo ou vidro, obtidas
com diferentes tamanhos através de um processoodgem. Sao também utilizadas

particulas de silica com, aproximadamente, Q®4(microparticulas), obtidas através



de processos piroliticos (queima) e de preciptésifioa coloidal). A tendéncia atual € a

diminuicdo do tamanho das particulas maiores, enotde 0,5 um, fazendo com que a

distribuicdo seja a mais estreita possivel (Figdra
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FIGURA 1 - Desenvolvimento cronolégico do estadoaitte das formulagdes dos

compaositos dentarios baseado nas particulas deghiegento (FERRACANE, 2011).

Os compositos sdo distinguidos pelas caracteasstile suas particulas de
reforco, em particular ao seu tamanho. Composiosais convencionais tem em média
particulas de carga que variam dam a 50um. Estes materiais, chamadogacrofill
(macro preenchimento), sdo muito resistentes mfiseid de polir e impossiveis de
manter a superficie lisa.

Os compositoamicrofills (micro preenchimento) apresentavam particulas de
carga esféricas de silica amorfa, com tamanho naElaproximadamente 40nm. Estes
compdésitos, na verdade ndo eram microparticuladssmenanoparticulados. Dessa
forma, os compdsitos originalmente chamanhsrofills seriam mais apropriadamente
chamados d@anofills, entretanto, ndo o foram devido a falta de recontento do
conceito nano nesta época. O nivel de preenchintestes compadsitos era muito baixo
e, portanto, apresentavam baixas propriedades.

A evolucao dos compasitos levou a introducdo denokro material hibrido de
pequenas particulas, chamaaadfill (preenchimento médio), que € uma mistura de
particulas menores dos compdsitos convencionaistaoranho em torno de 1 a i

e nanoparticulas em torno de 40 nm.



Atualmente estdo disponiveis no mercado os congsosiinifil que € um
material micro-hibrido de particulas com tamanhaiméle 0,4 a 1,um e particulas
nanomeétrica com tamanho em torno de 40 nm. Estderimia apresentam boa
resisténcia e facilidade de polimento, e sdo cenadtbs universais, ja que podem ser
usados tanto em dentes anteriores quanto posteriBAYNE et al, 1994;
FERRACANE, 2011).

A mais recente inovagcdo nesta area sao os compdsinhofill, que contem
somente nanoparticulas. (FERRACANE, 2011).

Muitos fabricantes tém modificado a formulacao dosro-hibridos de maneira
a incluir mais nanoparticulas e preenchimentospptiérerizados e estdo chamando
estes compositos de nano-hibridos. Em geral, éildifistinguir os compdsitos nano-
hibridos micro-hibridos, pois apresentam propriedadomo resisténcia a flexdo e
moédulo de elasticidade muito similares (FERRACAIRE]1).

4 — agente de cobertura — é 0 material respongélel unido entre as particulas de
carga e a matriz resinosa. Este agente é essantialhoria das propriedades fisicas e
mecanicas, pois estabelece uma transferéncia siégeteda matriz, que se deforma mais
facilmente, para as particulas, que sdo mais ggidaraticamente indeformaveis. A
transferéncia de carga é realizada através doaisgehtes de unido os quais se unem
guimicamente aos preenchimentos inorganicos e &@zmasinosa (KRAUSEet al,
1989). Estes agentes sdo conhecidos como sildessprevinem a penetracdo de agua
na interface resina/carga promovendo estabilidadmolftica. (ANUSAVICE, 1998;
CHAIN et al, 2001).

2.2 Compasitos Indiretos ou de Laboratorio

O uso dos compasitos diretos em dentes posteapresentou limitacdes como:
micro-infiltracdo, sensibilidade pos-operatoria antcacdo de polimerizacdo (RADA,
1993). Essa contracdo de polimerizacdo dos conmgésitvava a dificuldades na
obtencdo de contornos e pontos de contato nossdpoteriores (BOTTINGt al,
2001). Outras limitagBes das resinas diretas enteslg@rosteriores foram falhas devido a
fratura marginal e no corpo do material e/ou bagsisténcia ao desgaste (KOHLER
al., 2000; CHAINet al, 2001).



Alguns estudos clinicos e laboratoriais demongtnagae as propriedades fisicas
dos compdsitos fotopolimerizaveis diretos sdo mell@s se esse material for
submetido a uma polimerizacdo secundaria atravéalde (com ou sem pressao), ou a
uma fotopolimerizag&o intensa, ou ainda a assaridednais de um desses fatores. Em
decorréncia desta constatacdo, e juntamente cowmargagens de uma restauracao
cimentada adesivamente, surgiram as técnicas radtaas indiretas com compaositos
submetidos a uma poés-polimerizacdo (CHAINaI, 2001).

Os compasitos indiretos para restauragésys foram introduzidos em 1980
(MORMAN, 1982), e classificados como compoésitogpdmeira geracao por TOUATI
(1996). Apresentavam uma porcentagem de resinasrgdame maior que 50% e as
microparticulas de carga muito pequenas (W4 numa porcentagem por peso em
torno de 50% (TOUATI, 1996).

A utilizacdo desses compadsitos indiretos apresemoa série de desvantagens,
tais como: resisténcia inadequada do material papartar as cargas oclusais pesadas;
fratura das bordas marginais, das cuspides e eas @® istmo; desgaste oclusal e
instabilidade de cor (TOUATI, 1996; KUGEL, 2001).

Apesar dessas desvantagens, esta técnica sobre@ujatontracdo de
polimerizacdo e 0 desgaste excessivo que eram &as fiincipais desvantagens das
restauracoes diretas (KOCZARSKY, 1998).

Devido as desvantagens dos compositos de primeiegdo, uma nova geragao
de materiais classificada por TOUATI (1996) comgusela geracdo de compositos de
laboratério ou cerébmero foi introduzida em meadas é&nos 90 com melhora
significativa em suas propriedades mecanicas.

Estes compdsitos de segunda geragdo foram denamsjnsejundo (O KEEFE
e TRAJTENBERG, 1999), como polimeros de vidro, oes, polividros ou
porcelanas de vidro poliméricpdliceran).

Os cerdmeros sdo indicados para incrustagfiags, onlays coroas unitarias,
face estética de coroas metaloplaticas, pontes fiwan armacdo metalica e proteses
fixas reforcadas com fibras (KREJEt al, 1998; BOTTINOet al, 2001; KUGEL,
2001) Séao indicados ainda para coroas sobre ingslatgvido ao fato desses materiais
absorverem melhor as forgcas mastigatorias, geram@mor impacto ao 0SSO
periimplantar quando comparados com as cerami¢h¥ASe CARVALHO, 1998). E
o material ideal para pacientes com alergias owsilsédade aos metais de uso
odontologico (PENCHAS, 1997).



A matriz organica dos cerdmeros na maioria dassvézeaseada na molécula
bifuncional Bis-GMA, porém outras matrizes orgasigaoliméricas sao usadas em
algumas marcas comerciais (GOMES e GOMES, 2001 RAFRANE, 2011).

Ao contrario dos compdésitos indiretos de primegeagao que contém matriz de
resina e micro particulas de preenchimento, osnten@s sdao preenchidos com um
material hibrido contendo ceramicas de diferendé@sahhos sub-micrométricos, que
variam de 0,04 a Lim. Estas particulas ceramicas finas sao introdsizida matriz
organica produzindo uma estrutura inorganica trdlisional homogénea
(KOCZARSKY, 1998; GOMES e GOMES, 2001). Esta cadstica é muito
importante porque segundo (MANHAR@t al. 2000) o contedudo de particulas, o
tamanho e a distribuicdo determinam alta influéncss propriedades fisicas e
mecanicas dos compositos. A fracdo volumétricardenehimento e o nivel de carga
de preenchimento dos compdsitos estao relacionenlosa resisténcia mecanica, o
modulo de elasticidade e com a fratura ductil dtenn.

O aumento na quantidade de particulas inorganiges segundo BOTTIN@t
al. (2001) variam de 58 a 86% em peso dependendo dzmmamercial, melhora as
propriedades mecanicas do material. A reducdo honeda matriz organica reduz a
contragdo de polimerizacdo e o desgaste intradwainaterial (GOMES e GOMES,
2001).

Estes compdsitos de segunda geracdo apresentat@mes a flexdo em torno
de 120 MPa a 160 MPa, moédulo de elasticidade dé08MPa a 12.000 MPa.
Apresentam como caracteristicas: facil fabricagiionento na resisténcia a flexao,
melhora na resiliéncia, adesao ao substrato déotalas de preparos variados, reducéo
do risco de fratura durante a prova e a cimentagédhora no acabamento apos a
cimentacao e requer apenas um jateamento intemo tatamento superficial antes da
cimentacado (TOUATI, 1996; O KEEFE e TRAJTENBERG999GOMES e GOMES,
2001).

Estes materiais apresentam ainda como vantagem&o wuimica com 0S
cimentos resinosos e facilidade de execucdo detwaisreparos apos a cimentacao
(O'KEEFE e TRAJTENBERG, 1999).

Os compositos de segunda geracao ou ceromerosla@enzados por diversos
sistemas tais como: fotoativacdo, fotoativacao pmfimerizacdo adicional por calor,
fotoativacdo com polimerizacdo adicional por calrluz e fotoativacdo com
polimerizacdo adicional por calor e pressdo (GARONETTO e BURGER, 1998;

10



GOMES e GOMES, 2001). Dentre os fotoativados deirs#gy geracdo, sdo citados
ArtGlass (Heraeus Kulzer)Signum (Heraeus Kulzer)Solidex (Shofu Inc.), Resilab
(Wilcos), Adoro (lvoclar Vivadent),Admira (Voco) e Sinfony (SM/ESPE).Sinfony
(Espe) eTargis (Ivoclar Vivadent) inserem-se dentre os materfateativados, com
polimerizacdo adicional por luz e calor. Os sistenb@moativados, nos quais ha
polimerizagcdo por calor sob pressao parecem apagserenos porosidades e mais
resisténcia mecanica e a abrasédo e incluem os iasi€onquest(Jeneric Pentron),
BelleGlassHP (KerLab) (GARONE NETTO e BURGER, 1998; BORG&Sl. (2012).

Conforme KNOBLOCHet al. (1999) o grau de conversdo de metacrilatos tem
estreita correlacdo com as propriedades mecanioas ntateriais. Em pesquisa
laboratorial, os autores observaram que os mateqae possuem polimerizacédo
adicional por pressdo e caloBelleglass e Concept apresentam maior grau de
conversao e menor desgaste abrasivo quando coropaadirtGlasse Targis

CESARet al. (2001) avaliou a influéncia do matiz e o efeitoadmazenagem
em agua na resisténcia a flexdo de quatro compgosittiretos ArtGlass Heraeus
Kulzer; BelleGlass KerLabTargis (Vivadent) eSculpture Jeneric Pentron) e um direto
(Z10Q 3M). Os autores concluiram que, em geral, os ésitgs indiretos nao
mostraram propriedades mecéanicas superiores aoosittmpmle uso direto; diferencas
nas propriedades em virtude do matiz somente fenddenciadas para o Sculpture; o
armazenamento prolongado em agua promoveu efditéde em todos os materiais
testados, entretanto, a armazenagem nado afetasisténeia a flexdo da maioria dos
compésitos indiretos ou 0 mdédulo de elasticidaderdateriais.

Segundo KAWANOet al. (2001) estudos prévios demonstraram um pequeno
decréscimo no modulo de elasticidade, nas resia®ng flexdo e a tracdo de
compdésitos apOs armazenamento em agua. Os autquespsiseram, entao, a investigar
e comparar a influéncia da termociclagem nas pedpdes de trés compdsitos de uso
indireto e dois de uso direto. A termociclagem@aiategativamente todos os materiais
em relacdo a resisténcia a flexdo e ao modulo alti@tdade. Sem termociclagem, a
resisténcia a flexdo e o modulo de elasticidaderzan em funcdo dos materiais, sendo
gue os maiores valores foram obtidos pelos masal@uso indireto.

SCHERRERet al. (2003) compararam a resisténcia a flexdo de trégoésitos
de uso indiretoRArtGlass (Heraeus Kulzer)Columbus(Cendres & Metaux) &argis

(Ivoclar Vivadent). Os resultados mostraram queatenial Columbus apresentou maior
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média de resisténcia a flexdo (145,2 MPa) signifiamente superior ao ArtGlass e
Targisrespectivamente (95,9MPa e 110,3 MPa), que seaqam estatisticamente.

LIN e DRUMOND (2010) compararam a tenacidade &ufeasob carga ciclica
de trés compdsitos de uso dirdlacronew (microfill), Renew(hibrido), Filtek Supreme
Plus (nanofill) e um composito de uso indirdelleGlass O compdsito de uso indireto
BelleGlassapresentou as maiores médias de tenacidade spd @ialica. Segundo o0s
autores, as duas fase de polimerizacdo do makellGlassprovavelmente resultou
em um aumento no grau de conversdo dos monémerasn@nto nas propriedades
mecéancias d@elleGlassfoi atribuido a uma tenacificagdo do material na aumento
da adesd@o matriz/carga e a um alivio das tenst@sas do material geradas durante a

polimerizacao inicial pela pos polimerizagao.

2.3 Fibras

Varios tipos de fibras sdo usados como reforceamepdsitos em engenharia,
dentre elas: as de vidro, boro, carbono, as orgérflietileno e aramida), ceramicas e
metalicas. Cada uma delas com propriedades e g@disaspecificas (CHAWLA, 1987,
GIBSON. 1994).

Os compositos poliméricos avancados reforcadosfitwas de carbono, vidro e
aramida comecaram a ser fabricados a partir dos sessenta. A partir do final dos
anos oitenta a fibra de polietileno de ultra-adtsisténcia comecou a ser utilizada €L
al., 1992).

As primeiras tentativas de uso de fibra em odogtal@correram por volta de
1960, quando SMITH (1962) reforgou prétese totehse de polimetacrilato de metila
com fibras de vidro e SCHREIBER (1974) reforcou esmo material com fibras de
carbono.

Os materiais reforgados por fibras apresentam pozmiedades mecanicas e
sua relacao resisténcia/peso € superior a de nligites metélicas. Apresentam ainda
propriedades ndo corrosivas, translucéncia, ratholcia, boas propriedades adesivas e

facil reparo fazendo desses materiais vantajososoemparacdo aos metais.
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Devido ao fato de poderem ser utilizados na clirécano laboratério os
compositos reforcados por fibras apresentam vasapbcacdes na odontologia
(FREILICH et al, 2000). Dentre elas, algumas indiretas executenakaboratorios de
prétese como reforco de coroas, proteses fixasianrge e posteriores e protese total; e
outras diretas executadas no consultério tais caraplintes periodontais e préteses
adesivas diretas (GOLDBER e FREILICH, 1998; FREMIEt al, 2000; HONDAet
al., 2001).

Diversos tipos de fibras foram utilizados e tessaglm odontologia. As fibras de
vidro (composta basicamente por silica), as deefi@ino e aramida (também chamadas
de organicas), as de carbono (RAM&Sl, 1996; VALLITTU e NARVA, 1997), e as
hibridas (uma mistura de fibras diferentes para esmecifico), tais como as fibras
hibridas de vidro e aramida (VALLITTU e NARVA, 1997

As fibras de aramida sdo amareladas e as de caddmonpretas, e estdo sendo
abandonadas na odontologia devido a dificuldadectiest causada pela cor
(GOLDBERG e FREILICH, 1998; BELVEDERE, 1998).

Entre todas estas fibras, as de vidro e de pelnetisdo as mais usadas porque
sdo transparentes; portanto, mantém a cor da rqamas recobrem (HONDAL al,
2001).

As fibras encontradas comercialmente, para usotoligico podem apresentar
arquitetura unidirecional, trancada e em tecidonmiha (FREILICHet al, 1998a;
RUDO e KARBHARI, 1999).

As fibras unidirecionais apresentam fibras paralglae correm juntas na mesma
direcéo. Estas fibras possuem alta resisténcidext@d, o que € desejavel para proteses
parciais fixas (GOLDBERG e FREILICH, 1998).

As fibras trancadas apresentam um arranjo de fiimaslacadas, como uma
tranca de cabelo (GOLDBERG e FREILICH, 1998). Aditrancad&onnectapresenta
modulo de elasticidade em flexao (8,3 GPa), lirdéeelasticidade em flexdo (50 MPa)
e limite de resitencia em flexao (222 MPa).

O modelo de fibra em tecido apresenta um arranjon fbras que correm
perpendicularmente. Segundo o GOLDBERG e FREILICI998) este tipo de
confeccéo previne o esfiapamento.

Todas as fibras necessitam serem molhadas ou ingitag com uma resina
apropriada (GOLDBER e FREILICH, 1998; STRASSLERal, 1999; HONDAet al,
2001).
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Existem dois sistemas para a incorporacao de rasifibras:

1- Sistema pré—impregnado - apresenta como vardadmras propriedades
mecanicas, impregnacdo homogénea por resina, faiuseio e menor tempo
consumido na confeccdo da protese; e, como degpégnia resina para a impregnacao
nao pode ser selecionada.

2- Sistema que requer impregnacao pelo dentisteanico - apresenta como
vantagem o fato do operador poder selecionar aaesicomo desvantagens: dificil
impregnacdo completa das fibras de tecido, bapsistémcia a flexdo, possivel
contaminagéao das fibras de polietileno durante pus@io e maior tempo consumido na
confecgdo da protese.

As fibras pré-impregnadas em processo industrighnfi normalmente,
impregnadas uniformemente pela matriz (FREILI@H al, 1998a). Estas fibras
suportam de duas a trés vezes mais cargas e dprasaddulo de flexdo em torno de
dez vezes maior que das fibras de vidro ou de tpehe impregnadas manualmente
pelo dentista ou pelo técnico de laboratério (GOER& et al, 1998).

As dificuldades iniciais para o uso das fibras dantologia foram incorporacao
de uma gquantidade relativamente pequena de fihnagneipalmente, falha na adeséao
das fibras a matriz, porque as fibras usadas imieiate ndo sofriam nenhum tratamento
superficial, o que as levava ao enfraquecimentmditerial resultante (KILFOIllet al,
1983; GOLDBERG e FREILICH, 1998 ; FREILICe&t al, 2000).

Alguns processos foram desenvolvidos para melhoradeséo das fibras tais
como: a silanizag&o das fibras de vidro e o tratdmeom plasma gasoso das fibras de
polietileno (RAMOSet al, 1996; RUDO e KARBHARI, 1999). A adeséo adequaaa d
fibras com a matriz polimérica € uma das variavesss importantes para melhorar a
resisténcia dos compdésitos reforcados por fibraalidente, a adesédo quimica entre o

polimero e as fibras deve ser de natureza covalEbteAKWA et al, 2002a).

A superficie irregular das fibras, assim como enamento mecanico, também
participa da adesédo (BELVEDERE, 1998; RAM&l, 1996).

O tratamento da fibra de vidro com o agente de rtotze silano, melhora a
adesdo entre os polimeros e as fibras. Segundogala VALLITTU et al. (1994), as
fiboras de vidro silanizadas e pré-impregnadas com paimero melhoram
consideravelmente a resisténcia dos polimeros idedtduncdo de qualquer agente de

cobertura silano é baseada em dois tipos de ligagdenicas. Uma delas € uma ponte
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de siloxano formada por reacédo de condensacaordpssgsilanos a superficie de silica
da fibra de vidro. Simultaneamente a esta rea¢&muddensacdo, as moléculas silanol
formam ligacGes de hidrogénio (ELLAKWét al, 2002a).

A fibra de polietileno de alta massa molar apreseoimo caracteristicas: alto
moédulo de elasticidade em tracdo, alta resistéadiacdo e tenacidade a fratura ao
longo do eixo da fibra, baixa densidade, quimicamenerte, baixa absor¢édo e boa
biocompatibilidade. Por outro lado, apresenta ¢aristicas negativas como baixas
propriedades em compressao, baixa energia de wsupefbaixa molhabilidade) e
adesdao interfacial inadequada entre as fibrasiasvaratrizes resinosas (LADIZESKY
e WARD, 1995).

A fibra de polietileno possui resisténcia espeajfitenacidade a fratura e
resisténcia quimica maiores que as fibras de carbadro e aramida (Lét al, 1992).
Entretanto, a superficie desta fibra € quimicamerdege e ndo polar o que leva a uma
baixa ades&o a diversos materiais usados comozmathoa adesédo entre a fibra e a
matriz € fundamental para distribuicdo da tensdoamoposito promovendo resisténcia
e tenacidade (MILLER e SCHWARTZ, 1997).

Varias modificagbes superficiais foram propostas apintuito de melhorar a
adesao da fibra de polietileno a matrizes de coitgsdAs tentativas de modificagbes
quimicas superficiais como oxidacdo com acido ccone sulfonizacdo com &cido
sulfurico levaram a degradacao da resisténciaoda (LI et al, 1992).

A demanda crescente por melhora no desempenho mokitps levou a
utilizagdo da tecnologia de tratamento com plasésafgo para o tratamento de fibras
de polietleno com o objetivo de aumentar as pesaides de resisténcia ao
cisalhamento interlaminar (KOLLURdt al, 1998).

O tratamento superficial da fibra de polietilenopcplasma gasoso, € limitado
somente a algumas camadas moleculares e soma mead00 A de penetracido e
ativacdo, mas é significativo na reatividade do mosito com a fibra de suporte
(MILLER e BARRICK, 1993).

GAO e ZENG (1993) demonstraram que o tratamenterfia@ com plasma
gasoso € insensivel ao envelhecimento, ou sejgpnragiros dois ou trés dias ap6s o
tratamento ha um leve decréscimo na energia defiuipea qual alcanca um valor

patamar, ndo se modificando mais.
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2.4 Modificacdo de Superficie Por Plasma

Existem cinco estados da matéria: sélido, liqugssoso, plasma e condensado
de Bose-Einstein (MARQUES e OLIVEIRA, 2002). O mhas € também conhecido
como o quarto estado da matéria e pode ser defiomoo um gés parcialmente
ionizado, com densidade aproximadamente igual dé&cpks negativas e positivas, que
apresentam multiplas interacdes; além disso, éasegpicamente neutro (LISTO®t
al., 1993). As espécies presentes no plasma frioeddioons, ions, metaestaveis, fétons
e ligagdes moleculares.

O plasma é um estado que se pode achar na natorezser criado
artificialmente. Os plasmas produzidos artificiattee podem ser de diferentes
naturezas. Dependendo das condi¢cdes de presséasusaplasma pode ser obtido a
baixa pressao (descargas luminescentes) ou a pragsaasférica (coroa quimica). Os
dois tipos de plasma constituem importantes métagosnodificagcdo da superficie.
Essas técnicas ocasionam o bombardeamento pocutastialtamente energéticas,
lancando fétons na regido UV e produzindo reacdd@isniqgas na superficie dos
materiais tratados, o que pode resultar em limpet@ulacdo e modificacdo quimica
da superficie. Esses efeitos ocorrem, muitas veleefyrma conjunta, e dependem das
variaveis de operacao do plasma (D’AGOSTINO, 1993).

As caracteristicas fisicas e quimicas do plasmaltaese, quando sao
introduzidos os gases na camara, dependem dos giawmande trabalho do reator. Os
parametros que podem ser controlados com o equijanséo: geometria do reator,
tipo de excitacdo, frequéncia, poténcia, fluxo de, goresséao, tipo de gas e tempo de
exposicao. A geometria do reator e o tipo de eg@tasdo fixos para o equipamento
escolhido; ja frequéncia, poténcia, fluxo, tempoedposicéo, tipo de gas e pressao
podem variar, conforme 0s objetivos da pesquisaraealizada. O elétron tem um
papel fundamental no processo de geracao e susienta plasma. A frequéncia RF
influencia na energia dos elétrons no plasma. Quamdtior a freqiéncia, maior a
energia dos elétrons no plasma. A poténcia de Itrabaxerce influéncia na
concentracdo dos elétrons. Um aumento na poténmaup um aumento na
concentracdo de elétrons (D"AGOSTINO, 1993).

A energia média dos elétrons no plasma dependéaniente da pressdo. A
medida que aumenta a pressdo, ha uma diminuic@oetgia dos elétrons. Isso pode

ser explicado pelo fato de que, conforme se elemessdo, aumenta a frequéncia das
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colisdes inelasticas das moléculas do gas e dveredénas quais os elétrons transferem
energia para o gas. A presséo no plasma e o flexgas estdo diretamente relacionados:
quanto maior o fluxo de gas, maior pressdo na Gpara uma mesma velocidade de

bombeamento (GARCIAt al, 2009).

Em um sistema de plasma gas frio os elétrons exibera ampla gama de
energias, com um nivel médio de energia de 5 elétntis. Embora energéticos, os
elétrons incorporam apenas uma pequena fracdo dsani@mica dos ions e atomos
neutros no plasma. Como resultado, o plasma pereartativamente frio, em torno
de 23C (KAPLAN, 1997; WERTHEIMERet al, 1999). Trabalhar com temperaturas
relativamente baixas € essencial para o tratantenpmlimeros, pois esses se degradam
quando expostos a altas temperaturas.

Esta tecnologia permite realizar modificacbes deerdas naturezas nas
propriedades de superficie dos materiais sem agetewmposicdo, a estrutura e as
propriedades do corpo do material, com custo velatente baixo e pode ser controlada
com precisdo. As modificacdes superficiais includmpeza de superficie, ablacéo,
ligacOes cruzadas e ativacdo ou modificacdo quisuperficial. Esses efeitos podem
coexistir em um complexo sinergismo e dependemicesibs parametros controlados
pelo operador. Dependendo dos parametros de tmbeditolhidos € possivel
potencializar uma modificagcdo em particular. (LINGBY et al, 1993; KOLLURIet al,
1988).

A técnica do plasma de baixa pressdo e temperatumasendo proposta para
modificar as propriedades superficiais de materddiméricos aumentando sua
reatividade quimica e compatibilidade com outroseniis, melhorando a capacidade
de molhamento (STROBEet al, 1994; RAMOSet al, 1996; RUDO e KARBHARI,
1999, SHENTONet al, 2001a; KAPLAN, 2003; AWAJAet al, 2009)). Devido ao
baixo alcance de penetracdo, atingindo apenas salgandémetros da superficie, esta
técnica modifica apenas a camada superficial sesraalo volume do material
(CARRINO et al, 2002) e vem sendo o método preferido de tratamgatfibras para
aumentar as propriedades de cisalhamento interdaneim compositos (KOLLURét
al., 1988).

Ao inserir um material polimérico em um ambienteptissma muitos fendmenos
podem ocorrer durante a interacdo plasma/supedicieaterial. Tais interacdes podem
promover quebra de ligacdes na superficie, ocadamnpelo choque entre as espécies

reativas de elementos como oxigénio, argdnio @gémio; formar grupos funcionais
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como as carbonilas, hidroxilas, e grupos aminas gpssibilitam a interacdo entre
materiais, através das ligacdes de hidrogénio mesfido a absorcdo; além de promover
uma rugosidade superficial (VOHRERal, 1998; FERRERO, 2003).

O efeito do plasma no material é determinado palaica da reacdo entre a
superficie do substrato e as espécies reativasmiessno plasma. Os gases ou mistura
de gases usados para tratamento de polimeros emmalfrio incluem ar, nitrogénio,
argonio, oxigénio, 6xido nitroso, hélio, tetraflomtano, vapor de agua, didéxido de
carbono, metano e amoénia. Cada gas produz uma egg@polunica de plasma que
resulta em diferentes propriedades superficiaispatisneros. Em polimeros, a energia
de superficie que é anadloga a molhamento e readigidjuimica pode ser aumentada
rapida e efetivamente através de plasma que inokidacao, nitracédo, hidrolizac&o ou
aminacao. Por outro lado, o plasma que induz fhéwaeprime a energia de superficie,
produzindo uma superficie inerte e ndo molhaveASRKAN e HANSEN, 1997).

Para cada composicdo de gas, trés processos sieudtéalteram a camada
molecular externa do polimero: ablacéo, reticulag@bivacdo. Cada efeito depende da

natureza quimica do plasma gas e do polimero (KA¥L®97).

1. A ablacéo é literalmente “ebulicdo” da camaddemdar externa da superficie do
polimero pelo bombardeamento de particulas eneagétdo plasma. Particulas
carregadas (radicais livres, elétrons e ions) enfultravioletas quebram as ligacbes
covalentes da cadeia principal do polimero, resdtiaem cadeias poliméricas
fragmentadas de massa molar muito menor. Os oligisme mondmeros volateis
derivados da ablacéo séo arrastados com a boml#de para uma saida de escape. A
ablacdo pode ser muito eficaz na limpeza de lanmmetglicas ou tecidos, filmes de
polimeros convencionais, remoc¢ao de contaminatdaesomo 6leos), ou na remogao

de camadas fracas de borda.

2. Reticulacdo é a formacdo de ligacbes covaleatdse as cadeias poliméricas
adjacentes, de preferéncia em um ambiente commeyds como o argdnio ou hélio. O
gas inerte é ionizado e as ligacdes covalentesipifécie do polimero sdo quebradas
até uma profundidade de 10-40 A. Como n&o existepaldores de radicais livres em
um gas inerte, trés fatores podem ocorrer no plasente: A molécula dissociada pode
simplesmente voltar ao seu estado anterior pormbitacdo, pode reagir com um

radical livre adjacente dentro da cadeia poliméfamanando uma ligacdo dupla ou
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tripla, ou pode formar uma ligagdo com um radicalel nas proximidades de uma
cadeia adjacentes. Ligacdes cruzadas podem fataleterminados polimeros, retardar

a migracao de aditivos (floracéo), e/ou modificacaracteristicas de permeabilidade.

3. A ativagdo ocorre quando diferentes atomos opagnentos quimicos do plasma séo
adicionados as moléculas da superficie do polinratado. Tal como acontece com a
ablacdo, o bombardeio da superficie por particeéasrgéticas quebra a cadeia
polimérica ou extrai grupos pendentes ou atomosoco@ hidrogénio, formando

radicais livres. Da mesma forma, os fétons de aiergia UV emitidos pelos elétrons
livres excitados do plasma tém energia suficierdaea pquebrar ligacbes carbono-
carbono e carbono-hidrogénio na cadeia polimétamapém criando radicais livres na
superficie do polimero. Espécies ativas no plasimaréagem com estes sitios para
obter estabilidade termodinamica, resultando emmndanca quimica na superficie do

polimero.

A selecdo do gas e os parametros de processo eerrgile a superficie do

polimero seja talhada para promover ou impedir thamento e a aderéncia.

Diversos trabalhos demonstraram que as superfieiddmes ou de placas de
polietileno podem ser modificadas quimica e mogmamente através de tratamento

com plama de oxigénio, argdnio, nitogénio, ou thnsie serdo descritos em seguida.

CHOI et al. (1997) estudaram o efeito da aplicacdo de plasmaxdjénio em
placas de polietileno de alta densidade com o igbjele melhorar a adesao a resina
epoxy. A superficie foi analizada por espectrostala raio-X (XPS) sem tratamento e
apos a aplicacdo de plasma de oxigénio. Os ressltadostraram que houve
incorporacao de grupos funcionais contendo oxigéaisuperficie do polietileno e que
a adesdao aumentou a medida que aumentou a cogéentti@ grupos polares na
superficie.

LEHOCKY et al (2003) Avaliaram o tratamento superficial de pkale
polietileno com plasma de oxigénio durante 1, 2,Gbe 20 minutos com o objetivo de
melhorar a fixacdo de biopolimeros (colageno euhbalato) sobre esta superficie. Os
resultados da espectroscopia de raio-X (XPS) mastragque apods a aplicacdo do
plasma houve grande incorporacdo de grupos funsian@ggenados na superficie do

polietileno. Imagens obtidas no microscopio elatdme varredura (MEV) mostraram
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que o tratamento com plasma promoveu mudanc¢as milagia com aumento na
rugosidade superficial.

SVORCIK et al (2006a) analisaram placas de polietileno dedatesidade sem
tratamento e tratadas com plasma de argbnio duBarité, 15, 20, 30, 60, 120 e 240
segundos com o objetivo de observar os efeitos aréolagia superficial, na estrutura
quimica e na molhabilidade. Observaram, atravésndwoscopio de forca atbmica
(AFM), que o polietileno sem tratamento apresenparentemente um arranjo
caracteristico lamellar das cadeias poliméricasue @ tratamento com plasma de
argbnio produz rugosidades na superficie. Atrawésgpectroscopia de Raio-X (XPS)
observaram que o polietileno sem tratamento apt@semente ligacdes do tipo -&H
e que apds o tratamento com plasma de argbnio homogeporacdo de grupos
oxigenados do tipo C-O, C=0 e O-C-O.

SVORCIK et al (2006b) analisaram superficies de placas detjjetie de alta e
de baixa densidade sem tratamento e tratadas @smalde argonio por 400segundos.
Com o intuito de observar modificacdes nas propded superficiais do polietileno os
autores fizeram diversos estudos entre os quaisosaigpia eletronica de varredura
(MEV) e de forca atbmica (AFM). Observaram que apdsatamento com plasma de
argonio a morfologia das superficies difere congrieinte. O polietiieno de baixa
densidade apresentou uma superficie muito maigjlismdo comparada ao polietileno
de alta densidade. O tratamento com plasma promoeweaumento de trés vezes na
rugosidade superficial do polietileno de alta deade.

A inclusdo de grupos funcionais na superficie dimes de polietileno apés
plasma de silano foi demonstrada por (DESHMUKH &$HY, 2007). Segundo os
autores, a incluséo de grupos funcionais conteitaimoscriou uma superficie hidrofilica
e molhavel capaz de promover a adesao a difereragizes.

LEE et al. (2009) investigaram o efeito dos tratamentos ca@mplasmas de
oxigénio, nitrogénio e argdnio por cinco minutos maudancas fisicas e quimicas da
superficie de placas de polietileno e no compontdnee cisalhamento e de tenacidade
de juntas de polietieno e aco. Os resultados R@sir que a resisténcia ao
cisalhamento e a tenacidade a fratura das junteilemo/aco foram maiores quando o
polietilieno foi tratado com oxigénio seguido peldragénio e argdnio quando
comparados com 0 grupo sem tratamento. Este rdsuita atribuido ao aumento da
rugosidade e da area superficial e a formacdo dpogrfuncionais carbonila na

superficie do polietileno através do tratamento gasma. Foi possivel observar no
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MEV que a superficie de placas de polietileno sextatnento era lisa e a tratada com
plasma apresentava rugosidades decrescentes nmatsegdem oxigénio > nitrogénio >
argonio. A analise da superficie das placas defieto no AFM também mostrowe
o0 tratamento com plasma promoveu aumento na ruggsisuperficial.

MODIC et al. (2012) aplicaram plasma de oxigénio em placasdiietieno,
PET semicristalino, para aplicagbes biomédicase@bsam, por microscopia de forca
atbmica (AFM), que a superficie sem tratamentsa dom rugosidade superficial de 1
nanometro e que o tratamento promove uma rugosigiagerficial em torno de 5,4
nanometros, com formagédo de estruturas semelhanpesjuenos gréos, que foram
atribuidos ao bombardeamento por ion e ataquesnerafialmente, da parte amorfa do
polimero do PET. As mudancas na morfologia forambaidas a erosdo quimica
provocada por atomos e erosao fisica por ions. Apibatamento com plasma a parte
amorfa foi atacada mais rapidamente que a parséalma e aparece como vales. O
tratamento proporcionou aumento da cristalinidageedicial devido a preferéncia do
atague quimico a parte amorfa. A espectroscopiaideX mostrou que o tratamento
com plasma foi capaz de quebrar as ligacbes C-€Hed& superficie do polietileno e

promover a incorporagao de grupos funcionais caatexigénio C-O e O=C-O.

Diferentes niveis de melhora na adesédo das fibeapaiietieno as resinas
acrilicas e epoxi foram obtidos com a utilizaca@i@esma de oxigénio, amdnia, argbnio,
nitrogénio, hélio e gas carbdnico como pode seerbslo nos trabalhos descritos em
seguida.

NARDIN e WARD (1987) examinaram a influéncia da@raento de superficie
com plasma gas de oxigénio na adesdo de fibrasoligtilpno a resina epoxi. Os
autores concluiram que a adeséao é resultantegdtatoges: molhabilidade, extencéo da
estrutura rugosa superficial (incluindo, profundielee razdo de aspecto das fossas) e
namero de ligag6es quimicas por unidade de area Bbta/resina. Estes trés fatores
foram amplamente aumentados e uma Gtima resistadesiva foi obtida quando suas
respectivas contribuicdes atingiram valores maximos

KOLLURI et al. (1988) compararam resisténcia ao cisalhamenttexad e o
modulo de elasticidade em flexdo de resina epdrrgada com fibra de polietileno
Spectra com e sem tratamento com plasma de oxigémio tetrafluor-metano.
Observaram que a fibra tratada com plasma promawemento em todas as

propriedades avaliadas.
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Em um estudo realizado em 1989 LADIZESKY e WARDrax@mram o efeito
de diferentes tratamentos de plasma em fibras lietijgmo na adesdo a resina epoxi.
Observaram que o tratamento com plasma de oxigésidtou em maxima adeséo e
gue outros gases como argonio e hélio aumenta@aesfio em até 4 vezes. Argdnio e
hélio produziram uma topografia de superficie ioferA rugosidade de superficie foi
relacionada, claramente, com o mecanismo de fallente ensaios de tracfall out,
bem como com o aumento da adeséo.

WAGNER e COHN (1989) compararam a resisténcieegith e o médulo de
elasticidade em flexdo de resina acrilica (PMMApmgada com fibra de polietileno
Spectracom e sem tratamento com plasma de oxigénio. @drsen que o tratamento
com plasma de oxigénio promoveu uma perda na @esist a flexdo e manteve o
mesmo valor de modulo de elasticidade.

LADIZESKY (1990) avaliou a adesao de fibras de gdéno, com e sem
tratamento com plasma de oxigénio, a trés tiposedma acrilica: polimetacrilato de
metila (PMMA), dimetacrilato de uretano (RM-3) auma composi¢ao acrilico/epoxi
(Bis-GMA). Os niveis de adesdo foram aumentadostideanente nas fibras tratadas
com plasma de oxigénio.

O tratamento superficial da fibra de polietilenancdiferentes tipos de plasma
gas resultaram em aumento de duas a quatro vezessisééncia ao cisalhamento
interlaminar e na resistencia a flexdo de compssit epoxi reforcados com fibras de
polietiieno (HOLMES e SCHAWARTZ, 1990).

TISSINGTONet al. (1991) compararam resisténcia ao cisalhamentiexad, a
tracdo e modulo de elasticidade em flexéo e trdedesina epoxi reforcada com fibra
de polietilenoSpectracom e sem tratamento com plasma de oxigénio. @dosen que
a fibra tratada com plasma de oxigénio promoveueationem todas as propriedades
avaliadas com excecdo do modulo de elasticidadieséD.

LI et al. (1992) estudaram o efeito do tratamento de pladenamobnia nas
propriedades mecanicas e adesivas de fibras detijgrio de ultra alto massa molar a
resina epoxi. Foram variadas as condicOes de teenpotencia de tratamento. A
resisténcia interfacial fibra/matriz foi testada peste de tracdpull-out. Foi obtido um
aumento de quatro vezes na resisténcia interfaeigalhante dos compdsitos de fibras
tratadas por um minuto com 30 W de poténcia.

HILD e SCHWARTZ (1992), HILD e SCHWARTZ (1993) coruaram a

resisténcia a flexdo e o modulo de elasticidadelexdo de resina acrilica (PMMA)
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reforcada com fibra de polietiler®pectrasem tratamento com plasma e tratada com os
plasmas de (Ar, COe N). Observaram que o tratamento com os difesgpliEsmas
promoveu aumento nestas propriedades.

WOODS e WARD (1993) Compararam a resisténcia ahamento de resina
epoxi reforgcada com fibra de polietile®pectracom e sem tratamento com plasma de
oxigénio. Observaram que a fibra tratada com plasimaoxigénio promoveu um
aumento de 3 vezes na resisténcia ao cisalhamaettaminar. Observaram também
gue havia uma mudanca na aparéncia da superfidierdapos tratamento com plasma
de oxigénio. Apds longos tratamentos as fissurasy ellargadas dando uma aparéncia
de estrutura celular. Os autores afirmaram queedsi® € o resultado de um aumento
da temperatura na fibra suficiente para permitiraugnavacdo da superficie com,
consequente, perda de orientacdo molecular.

CHOE e JANG (1994) estudaram o efeito do tratameetplasma de oxigénio e
plasma de oxigénio/silano na superficie da fibrapdéetileno e na resiténcia de
compoésitos de resina epoxy reforcada por estaasfil#s superficies das fibras foram
analizadas por espectroscopia de infravermelho tmorsformada de Fourier e a
resisténcia dos compdsitos por ensaios mecanicosapticacdo de carga a trés pontos.
Os autores verificaram que as fibras que foramadest com plasma e silano
apresentaram um aumento na formacédo de hidroxilgsuperficie. Os compdsitos
reforcados com fibras tratadas com plasma e sigmesentaram valores maiores de
resisténcia quando comparados com o0s compositoscaebs com fibras tratadas
somente com plasma o que foi atribuido ao aumemntaagihabilidade e adesdo quimica.

PLAWKY et al. (1996) fizeram tratamento superficial da fibra mietileno
com plasma frio de oxigénio, com variacdo no flabeogas e na pressdo. Os autores
observaram que o processo promoveu um estado lEmiurde oxidacdo da superficie
da fibra, que o oxigénio foi incorporado na supézfha forma de grupos funcionais e
gue o alto contetudo de oxigénio na superficie atwoem adesao fibra/matriz.

O estudo de MOON e JANG (1998) investigou influéando tratamento com
plasma de oxigénio e de nitrogénio em fibras déepl@ino na adesédo interfacial de
compositos de vinilester reforcado com estas filbagatamento foi realizado por 1, 3,
5 e 7 minutos com 100 W de poténcia. A formacagrdeos funcionais na superficie
da fibra foi verificada por espectroscopia no iménranelho por transformada de Fourier
e as mudancas morfologicas da superfice da fibeaenfwerificadas através de imagens

obtidas no MEV. A adesdo interfacial do compasitolester reforcado com fibras sem
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e com os diferentes tratamentos foi avaliada psaies com aplicagéo de carga em trés
pontos. As imagens do MEV mostraram que tanto snmade oxigénio quanto o
plasma de nitrogénio produziram micro erosdes par§icie da fibora e que a medida
que aumentou 0 tempo de exposi¢cdo aos respectlgemgs as erosdes se tornam
maiores. Entretanto, a forma das micro erosdeslabfioram diferentes. O tratamento
da fibra com plasma de nitrogénio provou ser efitaZormacdo do micro erosodes e
ineficaz na formacdo de grupos quimicos funcion@istratamento com plasma de
oxigénio promoveu a formacdo de grupos funcionaigmigos e micro erosoes,
simultaneamente, na superficie da fibra. Os grfiposionais formados aumentaram a
energia de superficie da fibra e consequentementelllamento da fibra pela matriz.
Este aumento na molhabilidade aumentou a ades@faial. Os valores de resisténcia
ao cisalhamento interfacial dos compaositos refagambm fibras tratadas com plasma
de oxigénio e nitrogénio foram muito proximos poreraiores nas amostras tratadas
com plasma de oxigénio. Com 5 minutos de tratamento plasma de oxigénio a
resisténcia atingiu o seu valor maximo e com 7 tominouve um decréscimo que 0s
autores atribuiram a uma possivel deteriorizac&pnapriedades da fibra devido ao
longo tratamento.

INTRATER et al. (2006) analisaram as interacbes do plasma de rogigé
radiacdo UV gerada em vacuo sobre a superficiébdesfde polietiieno (UHMWPE).
As mudancas na morfologia da superficie foram taraadas por microscopia de forca
atobmica (AFM) e microscopia eletronica de varred{M&V) com recobrimento de
ouro. Exposi¢cdes simultdneas a plasma e vacuo reausarosfes na superficie
caracterizadas pela formacéo de dominios ordenadosa reconstrucdo morfolégica
de estrutura em linha. As diferentes técnicas geradiferentes imagens da mesma
superficie dependendo do mecanismo de contrasteatgem. Nas imagens obtidas no
MEV, de amostras recobertas com ouro, parece gaeregamento foi o principal fator
para modificar a superficies da fibra de polietlequando exposta ao plasma de
oxigénio. A morfologia obtida era caracterizada postas com paredes inclinadas e
com arestas vivas, efeito atribuido ao carregamelétsico. O AFM foi o melhor
método encontrado para obtencdo de imagens e vegetoapos a exposi¢do ao plasma
de oxigénio a superficie da fibra de polietilenoréestruturada com a formacao de uma
estrutura em linhas. Imagens com alta resolucadraras que essa estrutura em linha
apresentava, internamente, uma estrutura fina defibalas semelhante a hastes,

perpendiculares a direcao da linha.
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REN et al. (2008) investigaram a relacdo entre o efeito daposicdo do
plasma gas e o envelhecimento em fibras de pelietiiNeste estudo os autores usaram
gas hélio puro e gas hélio com 1% ou 2% de oxig&sosuperficies das fibras foram
analisadas em microscopio de forca atdmica e faemwmfado que os plasmas
promoveram aumento na rugosidade superficial quaadaparado com a fibra sem
tratamento sendo que a maior rugosidade foi olotida plasma de hélio puro. As fibras
tratadas com plasma obtiveram menores angulos d&atooe maiores resisténcias
interfaciais do que as fibras sem tratamento. @saono de 1% de oxigénio no hélio
promoveu aumento da efetividade do plasma na neadédio da superficie da fibra e
diminuiu o envelhecimento apds o tratamento. O saam® de 2% de oxigénio
promoveu uma aceleracdo no envelhecimento. O destesisténcia de unico filamento
nao apresentou diferencas significativas entra@wsog com e sem tratamento.

A transferéncia de carga suave e uniforme atraesnterface matrix/fibra
polimérica promove 6timas condi¢cdes de suportealgacem compdsitos. Entretanto,
as fibras de polietileno, usualmente, apresentaperfie lisa com baixa energia de
superficie. O tratamento superficial das fibragpdietileno com plasma é um método
efetivo em adicionar grupos funcionais polarespe@sar a superficie promovendo um
aumento na adeséao fibra/matriz. Apés o tratameato plasma ocorre uma grande
mudanca na morfologia da superficie acompanhadaipelusédo de uma grande soma
de oxigénio. Esta mudanca envolve quebra de cadeialiminacdo local de
cristalinidade permitindo melhora na adesédo atradé&s um mecanismo de
entrelacamento de cadeias poliméricas. Este egaralento de cadeias € aumentado
quando ocorre um nivelamento dos parametros déisdade de Hansen (HSP) ou
energia coesiva das fibras e da matriz. Baseadta aBrmativa KUSANGet al. (2011)
fizeram um estudo para avaliar o efeito do tratdmeam plasma de hélio na superficie
de fibras de polietileno. A superficie das fibragym e sem tratamento, foram
caracterizadas e analizadas através de espectiscup infravermelho por
transformada de Fourrier (FTIR) com o objetivo denitificar a composi¢cao quimica da
superficie da fibra, espectroscopia de fotoelépmnraios-X (XPS) com o objetivo de
obter informacdes da composicdo atdbmica e estrutuianica da superficie e,
parametros de solubilidade de Hansen (HSP) ou ienemggesiva. Os resultados
mostraram que a area superficial aumentou drasticaTapos o tratamento e que as
propriedades de adesdo podem ser aumentadas. &respepia no infravermelho e a

espectroscopia de Raios-X mostraram que apoOsanteato foram introduzidos varios
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grupos funcionais polares contendo oxigénio nar$igpe das fibras e que, portanto as
propriedades adesivas podem ser melhoradas. Adiido® de oxigénio através do
tratamento com plasma foi atribuida a contaminag&mzamento de £Oe HO do
ambiente ja que o gas utilizado para o tratamemtodiio.

TOSUN et al. (2012) estudaram a influéncia do tratamento deadibde
polietilieno com plasma de argbnio e oxigénio nast&scia de um cimento (CEMI
42.5R) composto de calcario em pd6, agua e um dagéfigante a base de
policarboxilato. As fibras com 10 a 12 mm de commamto foram dispersas
aleatoriamente na matriz. A molhabilidade foi eatlal em superficies de placas
polietileno, com e sem tratamento, através de masdild angulo de contato com agua
destilada. Alteracdes fisicas na superficie dasagidoram observadas no MEV. O
desempenho em flexdo das amostras foi estudadoapiicacdo de carga em trés
pontos e a resisténcia a flexao foi calculada maeiro pico de carga. Os resultados do
MEV mostraram que a fibra sem tratamento apresestgerficie lisa e que nas fibras
tratadas a medida que aumenta a potencia do plasntampo de exposicdo aumenta a
formacao de erosbes na superficie. O plasma daiarf@ mais efetivo em promover
modificagbes superficiais na fibra de polietiieno que o plasma de oxigénio. Os
plasmas de argonio e oxigénio promovem diminuigiémgulo de contato sendo que o
plasma de oxigénio foi mais efetivo. Concluiram ttaeamentos apropriados das fibras
de polietileno por plasmas melhoram significativateeo comportamento mecanico

dos compdsitos reforgados.

2.5 Compasitos Indiretos Reforcados por Fibras

Os compositos reforcados por fibras apresentamdsisténcia a flexdo e outras
caracteristicas fisicas desejaveis como materia pedteses fixas. As proteses fixas
feitas por esta técnica compreendem duas fases: inimsestrutura de compdsito
reforcado por fibras que promovem resisténcia ideiye uma cobertura de compaosito
particulado que confere resisténcia ao desgagparérecia estética. A infraestrutura de
refor¢o de fibras de vidro é translucente e ndaeeqpacificacdo o que leva a uma fina
camada de cobertura de compasito particulado demteeestética. Esta infraestrutura

polimerizada por luz retem uma camada de oxigénimdo em sua superficie externa
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gue leva a uma adesao quimica com o compdésitolataoa eliminando desse modo a
necessidade de retencéo mecanica (FREILICH e988at FREILICH et al, 1998Db).

A utilizacdo de fibras para reforco dos compoésiggsesentou uma 6tima
coordenacao bioquimica e, portanto, foi possivel airestrutura em fibra e o material
estético sem a presenca de interfaces, dando &alhoa grande estabilidade e
resisténcia (ARAUJO, 1999).

Esta técnica € indicada para proteses fixas deleésentos, permite usualmente
tratamentos menos invasivos, mais estéticos eveeswbblemas dentarios de forma
rapida e facil (TOUATI, 1997; WINTERS, 1999). Osparos dos dentes pilares para
préteses parciais nos casos com auséncia de urerdtehentario e com pilares sadios
ou com peguenas cavidades sdo do tipo em caixa JEREL998). Este fato é
considerado uma vantagem da protese parcial fioacea por fiboras em comparacéo
com a prétese parcial fixa convencional porquenaog&io de estrutura sadia pode ser
reduzida a um minimo (BEHBt al, 1999). A cimentacdo dessas préteses é realizada
com cimento adesivo (TOUATI, 1997).

De acordo com BAEet al. (2001) dentre as vantagens das restauracées com
reforgco de fibras inclui-se a simplicidade dos pdbmentos laboratoriais, tendo em
vista que este tipo de prétese ndo requer encetamanlusdo e fundi¢cdo. Portanto,
levam menos tempo para a confeccédo e tem mena. AAstesce-se, ainda, dentre as

vantagens, seu bom resultado estético e a indigayagoacientes alérgicos a metais.

Estas proteses oferecem vantagens econbmicas; s&mmipativeis e
apresentam um resultado final altamente estéti@U@ATI, 1997; BOTTINOet al,
2001). Além disso, apresentam resisténcia a frauma desgaste, semelhantes as das
restauracdes com suporte metalico (SHANNON, 1997).

Inicialmente os cerbmeros foram reforcados comasdibde policarbonato
termoplastico ou fibra de vidr&2 Estas formulacbes nunca apresentaram grandes
falhas estruturais, mas era de dificil manipulagg@réncia opaca e ndo aderiam bem
ao esmalte ou ao material resinoso (ALTIERREI, 1994; FREILICHet al, 1998b).

As formulagcfes usadas apartir de mil novecentegventa nove incluem o uso
de cerbmeros processados a luz, calor e pressacum,valiados as fibras de vidro
silanizadas e fibras de polietileno tratadas comsmhb. Estas fibras podem ser

impregnadas com matriz resinosa manualmente peltistie ou pelo técnico e, ainda,
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elas podem ser pré-impregnadas, ou seja, impregmada material resinoso durante o
processo de fabricacéo (FREILI@&#al, 2000).

As fibras agem como refor¢co, aumentando a resisténdlexao, a fratura e a
tensdo trativa da matriz de polimero, somente ndameatando a resisténcia a
compressdo. As falhas, dos cerébmeros reforcadd#bpas, sdo normalmente atribuidas
a adesao ou a coesdo na interface fibra/matriZ2¢3@| 1998; BELVEDERE, 1998).

As propriedades mecanicas dos cerbmeros reforcamms fibras séo
influenciadas por varios fatores que afetam suatéexia. Segundo BEHR (2000) estes
fatores séo: a orientacdo e quantidade de fibrampeegnacéo das fibras pela matriz
polimérica, a adesao das fibras a matriz polimégies propriedades das fibras versus
as propriedades da matriz polimérica. Outro fatar gfeta as propriedades € a posicao
do reforco de fibra (ELLAKWAet al, 2001a).

As propriedades das fibras de reforco diferem derdac com o tipo e a
arquitetura Para compdésitos reforcados por fibraginecionais nos quais as fibras
correm paralelas em uma Unica direcdo as proprsds@b elevadas na direcéo paralela
as fibras porem séo baixas na direcédo perpendiaslfibras. O médulo de elasticidade
e a resisténcia, na direcdo das fibras, sdo progpais a fracdo volumétrica e as
propriedades individuais da fibra e da matriz. Eskacdo € conhecida como a regra das
misturas. As propriedades mecanicas das fibrage@mente maiores que as da matriz.
Devido a isso, a rigidez e a resisténcia dos coitgzoseforcados por fibras séo
grandemente dependentes das propriedades e deo fragi@imétrica de fibras
(FREILICH et al, 2000).

Devido as diferencas nas propriedades de flexacd@ulm entre a fibra e o
compdésito, o sistema adesivo € um elo critico.dPtot se a adeséo é fraca pode ocorrer
delaminacé&o quando uma carga é aplicada (GIORDA9QD).

Quanto mais fibras, melhores sédo as propriedadestantes. Porém, o excesso
pode levar a um molhamento insuficiente pela regjeeando uma menor resisténcia e
caracteristicas de manuseio pobres. Para que s#gaooma resisténcia 6tima é
necessario: um volume de fibras alto, molhamental tpela resina e distribuicdo
uniforme (GOLDBER e FREILICH, 1998).

A necessidade do completo molhamento das fibrasggora limita, geralmente,

o volume de fibras a menos que 50%. Os compositimscados por fibras de vidro
unidirecionais pré-impregnadas geralmente incorp@aproximadamente 45% de fibras

e apresentam modulo de elasticidade em flexdoixa @@ 28 a 34 GPa e resisténcia a
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flexdo entre 600 e 1000 MPa. Estes valores saogita de dez vezes maiores que 0S
dos compositos sem reforgo de fibras, o que repr@seprincipal beneficio mecénico
do uso do reforgo por fibras na odontologia (FREH.Iet al, 2000).

Nos compdésitos reforcados por fibras, a alta ®&scsa das fibras aumenta sua
resisténcia a carga, agindo como dissipador desotgarreira ou defletor de ruptura,
podendo fazer com que a trinca atravesse 0 corpesde, mantendo as fibras intactas.
Quando este material € submetido a tensao longdutimite, ocorrera uma rachadura,
seguida de deslize entre fibras e matriz, falhaimdepodendo evoluir ao longo da fibra,
sempre no ponto mais fraco, ndo sendo necessatamerponto da fratura. A trinca,
espalhando-se ao longo da fibra, divide-se e n@spagacao interceptara outras fibras,
multiplicando o niumero de micro-trincas. A cadarfacédo de trinca, grande quantidade
de energia € consumida. Posteriormente, ocorrdéna fia fiora com deformacédo ou
ruptura em consequiéncia do aumento da rachadufarndacéo da primeira trinca é
seguida por outras paralelas entre si e perpemdésula carga e a direcdo das fibras
(unidirecionais). No caso de fibras trancadas suassecc¢des impedem a coalescéncia
de rachaduras através da matriz, minimizando tamdb@uossibilidade de deslizamento
entre os dois materiais, resultando em grandeafrieptre as fibras e a resina (RUDO e
KARBHARI, 1999).

Diversos autores estudaram,vitro e/ouin vivo, os cerdbmeros sem reforco de
fibras e os efeitos dos reforcos de fibra nos mesme observacdes e os resultados
obtidos de alguns desses trabalhos serédo deszistguir.

LOOSE et al. (1998) avaliaram e compararam laboratorialmente;aeya
maxima de ruptura e a adaptacdo marginal de pgifeseiais fixas de trés elementos,
confeccionadas com cerémero reforcado por fibrasvideo Targis/Vectris Pontic
(lvoclar Vivadent), Targis/Vectris Frame(lvoclar Vivadent), e confeccionadas em
ceramica sem metii-Ceram(Vita). As proteses foram entdo cimentadas, sudamt
ciclagem térmica e mecéanica simulando cinco anoatiga@lade clinica. Em seguida,
foram submetidas a ensaios mecanicos com apliackgc@arga no centro do pontico. O
maior valor de carga foi alcancado gargis/Vectrisutilizando reforco de fibr&ectris
Single (1,470 N), seguido peldargis/Vectrissem este refor¢co (1,305 N). Ambos né&o
diferiram estatisticamente e foram superiores a@tersialn-Ceram (334 N). Estes
resultados encorajaram a aplicagao clinica donsastargis/Vectris

GOHRING et al. (1999) descreveram os resultados de um estudécalin

longitudinal de 20 préteses parciais fixas adesiedercadas com fibras de vidro
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(Targis/Vectri3, confeccionadas por uma técnica modificada nal e houve
multicamadas na superficie oclusal. Os autoreficamam que apds um ano de uso nao
houve fratura do pdntico ou das coroas parciais dasnmargens das coroas parciais.
Também n&o observaram a separacdo da fibra do eex6i8egundo os autores, a
separacao entre camadas, que ocorre nos trabaibtms dom multicamadas, pode ser
atribuida ao aprisionamento de ar entre elas. Bptesionamento de ar inibe a
polimerizacdo e enfraquece a estrutura do material.

BEHR et al. (1999) realizaram um traballo vitro sobre resisténcia a fratura de
proteses parciais fixas adesivas reforcadas corasfide vidro pré-impregnadas do
sistemarTargis/Vectris para um espaco protético de 10 mm. As protesespreparos
em forma de caixa suportaram em média 696 N dexe@ss proteses com preparos em
forma de cuba 722 N, ndo houve diferenca estatistgnificativa entre os grupos. Os
autores observaram que a fratura sempre ocorreguantaceTargis/\Vectriscom apenas
uma excegao.

BEHR et al. (2000) compararam as propriedades mecanicas ew@ofle a
porcentagem volumétrica de fibras de subestrututdigadas em dois sistemas de
compositos reforcadodectris Pontic(lvoclar Vivadent) com adaptacdo por presséo a
vacuo eFibreKor (Jeneric Pentron), com adaptacdo manual da s gropriedades
em flexdo foram verificadas por teste de dobramentees pontos e a porcentagem
volumétrica de fibras pelo processo de incinerag@&oificaram que o conteudo médio
de fibras do compdésito com adaptagdo a vacuo (98di%naior que o com adaptacéo
manual (12,8%) e que a resisténcia a flexao dinsignificantemente com o aumento
de tempo de estocagem em agua, independentemefilbeadau do tipo de confeccéo.
Apesar disso, a resisténcia a flexdo média quasdiibeas eram comparadas com o
mesmo tempo de estocagem ou com termociclagem pésemtaram diferencas
estatisticas significativas: com 24 horas de eg&roa/ectris (618 MPa) eFibrekor
(585 MPa), com termociclagewrectris(579 MPa) d-ibrekor (535 MPa) e com 30 dias
de estocagenwectris (545 MPa) g-ibrekor (499 MPa). Concluiram que o0 processo de
confeccdo com vacuo e pressao, em contraste corncesso por adaptacdo manual,
resultou em uma porcentagem volumétrica de fibraismnpara o primeiro, mas que nao
levou necessariamente a uma resisténcia a flexgifisativamente maior. Portanto,
nao somente o conteddo de fibras, mas também aosigdp da matriz, bem como a

unido entre fibra e matriz, determinaram as projdes dos compaositos reforcados.
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BAE et al. (2001) avaliaram, laboratorialmente, o efeito derdntes tipos de
fibra nas propriedades mecéanicas em flexdo de csitopde a porcentagem volumétrica
de fibras de compdsitos reforcados por fibras deefdeno e fibras de vidro com
adaptacdo a vacuo e pressao e com adaptacdo masyabpriedades mecéanicas em
flexdo foram verificadas por teste de dobramenttréa pontos e a porcentagem
volumeétrica de fibras pelo processo de incinerggia as fibras de vidro e por pesagem
antes e apos a confeccdo dos corpos de prova pdibras de polietileno. Para o
desenvolvimento da pesquisa foram selecionadas fitbéss de vidro GlasSpan
GlasSpan; FibreKor, Jeneric Pentron eVectris Frame Ivoclar Vivadent,
respectivamente com fibras entrelagadas, unidmagoe bidirecionais); uma fibra de
polietileno Ribbond, Ribbond) e uma de aramid&ilfreflex, BioComp). As fibras
GlasSpan Ribbond e Fibreflex ndo eram pré-impregnadas e foram impregnadas
segundo recomendacgfes de seus fabricantes, efaapdsrecobertas pelo compdsito
Aelitefil (Bisco). As fibrad-ibreKor e Vectris Framepré-impregnadas foram recobertas,
respectivamente, poSculpture Body(Jeneric Pentron) éargis Dentin (lvoclar
Vivaden}. Foram, também, confeccionados amostras contriéesompositos sem
reforco. Os resultados confirmaram resisténciaeadfh maxima significativamente
maior nas amostras com reforco de fibras, indepgadente, da fibra utilizada. Os
valores médios de resisténcia a fratura e porcentaglumétrica obtidos nos grupos
reforcados foram, respectivamenteRibbond/Aelitefil (233 MPa e 8,6%),
GlasSpan/Aelitefil (308 MPa e 3,9%),Fibreflex/Aelitefil (386 MPa e 2,9%),
Fibrekor/Sculpture Bod{296 MPa e 4,1%) ¥ectris Frame/Targis Denti(203 MPa e
6,3%). Concluiram que das trés fibras recobertasAslitefil, a fibraFibreflexfoi mais
eficaz, seguida pel@lasSpare pelaRibbond sendo que esta ultima apresentou valores
inferiores e com diferencas estatisticas signifiaate que as porcentagens volumeétricas
de fibrasRibbonde Vectris Frameforam maiores que das demais fibras. Os autores
verificaram que o maior conteddo de fibras e aim@regnacdo das fibras néo
aumentou a resiténcia a flexao.

Em pesquisa laboratorial BEHR al. (2001) compararam a resisténcia a fratura
de coroas de molares reforcadas por trés sisteestauradores constituidos de
compositos reforcados por fibras, sendo dois cdiradi de vidroFibrekor/Sulpture
(Jeneric Pentron)Vectris/Targis (Ivoclar Vivadent) e um com fibra de polietileno
Connect/Belleglas&errLab). Verificaram que apesar da resisténdiat@ra ser maior

nas coroas reforcadas por fibras de vidro, ndoahdierenca estatistica significativa
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com as refor¢cadas por fibras de polietileno. Nés sistemas a carga necessaria para a
fratura foi maior que a carga mastigatéria maxis@eeada na regido de molares, que é
de 500 N. Os autores puderam observar, ainda, dinbaade fratura ocorreu entre a
fibra e o compaosito e na intimidade do proprio mateestaurador, levando a concluir
que a forca de adesao entre a fibra e o matestuedor ou a resisténcia interna do
mesmo € mais relevante que a propria estruturabda. O menor valor médio de
resisténcia obtido pelo conjun@onnect/Belleglasdeveu-se, provavelmente, ao fato da
fibra de polietileno fixar-se na matriz resinosalegivamente por acdo mecanica, sem
gue haja adesdo quimica. Acrescentaram, aindaa fibea Connectforma um angulo
de 45° com a carga oclusal, reduzindo a capacitadénica de resisténcia a fratura em
cerca de 25%.

ELLAKWA et al. (2001a), estudaram o efeito da posicdo das filoas
polietileno UHMW-PE Connect Kerr) na resisténcia a flexdo de um compdsito
particulado Herculite Kerr). Os valores médios obtidos para o compdsfor¢cado
com fibra junto a borda foram: 276,5 MPa para egjem a seco e 305,5 MPa para
estocagem em agua. Proximo a borda, os valoreomébiidos foram: 176,1 MPa para
estocagem a seco e 246,2 MPa para estocagem enOagiesultados mostraram que a
colocacao da fibra de polietileno na base do catpoprova (lado de tragéo) e
ligeiramente afastada da base proporcionou um aonsggnificativo na resisténcia a
flexdo. Os autores concluiram que a colocacaolda figeiramente afastada da base,
mas ainda no lado de tragéo, resultou em melh@sapdopriedades, mas favoreceu a
formacao precoce de trincas, o que deve promovesecfiiéncias clinicas consideraveis.

A influéncia da composicdo dos compdsitos partangana resisténcia a flexao
das restauracdes reforcadas por fibras de potietif€onnect Kerr) foi estudada por
ELLAKWA et al. (2001b). Neste trabalho os autores utilizaram ompdsitos
particuladosArtGlass Heraeus KulzerBelleglass HP Kerr; Herculite XRV Kerr;
Solidex Shofu (série A) e dois compdsitos experimenta&si¢ B e C). A fibra foi
posicionada na base da matriz (lado de tracdo)fidt@am que o reforco de fibra
aumenta as propriedades mecéanicas em flexdo de tmsEl@wompdositos. Nao houve
diferencas significativas na resisténcia a flexds dompositos reforcados por fibras
(série A) apoOs estocagem de 24 horas ou seis meEsé®tanto, houve diferencas
significativas no modulo de elasticidade em flexao.

MOURA JUNIOR et al. (2002) compararam a resisténcia a flexdo de dois
sistemas de compdsitos reforcados com fibras de.vid valor médio de resiténcia a
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flexdo encontrado para o sisteffargis/Vectris(lvoclar Vivadent) foi de 185,29 MPa e
para o sistem8&culpture/FibrekoJeneric Pentron) foi de 113,16 MPa. Apesar dorval
meédio encontrado para o sistefragis/Vectrisser siginicativamente maior, houve uma
grande variabilidade nos seus resultados individdoague segundo 0s autores inspira
davidas em seu desempenho clinico.

A adesado adequada das fibras na matriz poliméricena& das variaveis mais
importantes para melhorar a resisténcia dos comgsosforcados por fibra. Uma boa
adesédo entre a fibra e o recobrimento de compasgegura uma interface fibra/matriz
livre de lacunas. As propriedades mecéanicas eafisitos compositos reforcados por
fibras dependem em grande parte das propriedaéssutura da interface matriz/fibra.
A diferenca entre as propriedades elasticas daiznatrdas fibras influencia na
transferéncia de carga através da interface. Rortas propriedades da interface sao
essenciais para o entendimento dos fatores queendlam nas propriedades dos
compositos reforcados por fibras (ELLAKWA, 20026pm essa premissa, 0s autores
realizaram um estudo para avaliar a influéncia rés tipos de fibras, polietileno
(Connect Kerr), aramidaKibreflex, Biocomp) e vidro $ticktech Stick Tech) e de dois
agentes de impregnacaArtGlass liquid (Heraeus Kulzer) &olor Plus (Kerr) nas
propriedades mecéanicas em flexdo de um compdsiticydado ArtGlass (Heraeus
Kulzer). Parte das amostras foi armazenada poro2dshe parte por seis meses. Os
resultados demonstraram um aumento significatigl%d com fibra de polietileno e
364% com fibra de vidro) na média de resisténdiax@o dos grupos com reforco em
relacéo ao grupo sem reforgo quando armazenaddsigaras. As amostras reforcadas
com fibras de vidro, impreganada cokntGlass liquide armazenadas por 24 horas
apresentaram valores de resisténcia a flexdo elmddielasticidade significativamente
superiores aos demais 383,6 MPa e 9,4 GPa, respeelite. ApOs seis meses de
armazenamento em agua, um declinio significativ8%(2 ocorreu na meédia de
resisténcia a flexdo das amostras reforcadas comasfide vidro. O agente de
impregnacad<olor Plusfoi mais efetivo quando usado com fibras de pitdied e de
aramida. O agente de uni@otGlass Liquidfoi mais efetivo com fibra de vidro. A
escolha do tipo de fibra e do agente de impregndeamnstrarou influéncia positiva na
resisténcia a flexao do compadsito particulado.

O objetivo da pesquisa de LASSIL#t al. (2002) foi verificar a influéncia da
forma de estocagem (em ambiente seco por 48 harasnoagua por trinta dias) nas

propriedades mecéanicas em flexdo de compodsitosbdas fde vidro unidirecionais
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(Stick Stick Tech) impregnados por agentes resinososditarentes propriedades de
sorcdo de &guaSinfony Activatar 3M; Triad Gel Dentisply e 3M Scotchbond
Multipurpose Adhesive8M). Os autores variaram ainda, a porcentagenmvétrica de
fibras (12%, 23%, 36% e 45%). A resisténcia a fbedds mostras com 45% de fibras
variou entre 759 MPa e 916 MPa em ambiente secO BFIRa e 607 MPa quando
armazenado em agua. A analise estatistica revama fracdo volumétrica de fibras e a
sorcao de agua pela matriz polimérica tiveram @f@gnificativo nas propriedades em
flexdo. O decréscimo nas propriedades mecanicas ap@rsao em agua foi
considerado como causado, principalmente, peldoefdastificante da agua e este
decréscimo depende da sor¢do de agua. Os autor@sicam que o uso de polimeros
com baixa sorcdo de agua pode melhorar as prodeedde flexdo dos compadsitos
reforcados por fibras.

Conforme CHONG e CHAI (2003) as fibras de vidro s@ateriais amorfos (nao
cristalinos), isotropicos (propriedades iguais edotas as dire¢des). Por outro lado, os
compoésitos particulados indiretos reforcados gmas sédo materiais anisotropicos, uma
vez que a resisténcia € dependente da orientagdbdes. As fibras de vidro, por si s0,
possuem alta resisténcia a tracdo, mas a resstéiasi proteses contendo fibras é
determinada por fatores como o volume de fibrapacdade da matriz resinosa de
suportar esforcos e interface matriz fibra. Nes&balho os autores avaliaram a
resisténcia a flexdo de compdsitos reforcados dbrasf de vidro Kibrekor/Sculpture
Jeneric Pentron; ¥ectris Frame/Targislvoclar Vivadent) e somente as fibras de vidro
unidirecional Fibrekor, Jeneric Pentron) e bidirecionaVgctris Frame Ivoclar
Vivadent) sem cobertura de compasito. As fibras sebertura de compasitéibrekor
e Vectris apresentaram resisténcia a flexao, respectivamef@®® MPa e 412 MPa
muito maior que com cobertura de composkibrekor/Sculpture (165 MPa) e
Vectris/Targis84 MPa. A fibra unidirecionaFibrekor, sem e comSculpture teve
média de resisténcia a flexdo significativamentéomgue a fibra bidirecionaVectris
Frame com e senTargis As amostras d€ibrekor tiveram falha predominantemente
adesiva com fratura de fibras. As amostrad/detris apresentaram fratura de fibras,
delaminagé&o e microfratura da matrix.

Estudos tém demonstrado que a colocacédo da fibeolietileno no lado de
tracdo aumenta a resisténcia a flexdo de composjt@ado comparados com
compositos sem reforco. Com o objetivo de verifieainfluéncia da variacdo do

posicionamento do reforco da fibra de polietile@orinect, Kerr) na resisténcia a
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flexdo do composito ArtGlass Heraeus Kulzer) ELLAKWA et al. (2003)
desenvolveram um estudo no qual colocaram a fienaotletileno no lado de tragdo em
cinco distancias diferentes da base (posicdo rerdjase; 0,5mm; 1,0mm; 1,5mm e
2,5mm). Os resultados mostraram que a colocacdibr@dena posicdo zero aumentou
significativamente a resisténcia a flexdo, mas goese mover a fibra desta superficie,
esta propriedade foi reduzida significativamente.

Visando investigar a variacdo no posicionamento filass, LASSILA e
VALLITTU (2004) utilizaram um composito indiret&infony ESPE), reforcado com
fibra de vidro Gtick Stick Tech), impregnada manualmente c@wynfony Activatqr
ESPE) posicionadas na base dos copos de provadgattacdo), no meio do corpo de
prova, na porcao superior do corpo de prova (laloampresséo) e verticalmente. As
amostras foram polimerizadas com duas diferentelades de ativacdo. Os resultados
mostraram que em relacao a resisténcia a flexaellzomocalizacao da fibra de reforco
foi na base do corpo de prova (557,7 MPa) quantimeozados na unidadeculLite,
seguindo-se na posicao vertical, no meio e no tEoompressao. Quanto ao modulo
de elasticidade, o melhor resultado foi alcancamo a fibra posicionada verticalmente,
sem diferenca estatistica entre as posi¢cdes htaizon

Segundo DYERet al. (2004) a descri¢ao da falha de fratura € poucdagh nos
trabalhos de compositos reforcados por fibras. Umemaostra pode falhar
catastroficamente, enquanto outra pode simplesntieter-se gradualmente sob carga
crescente. Os autores fizeram um estudo com oiabjde determinar o efeito da
diversidade de posicbes, orientagbes, geometriagineero de fibras de vidro e
polietileno sobre a carga de ruptura inicial elfo@compadsitos particulados reforcados
por fibras. Para a realizacdo do trabalho foranfeomonadas amostras de compadsito
particuladoBelleGlass HRKerr) reforcado com fibras de polietile@onnect(Kerr) e
amostras de compdésito particulad@iargis (Ivoclar Vivadent) reforcado com fibras de
vidro Vectris Frame (lvoclar Vivadent) ouVectris Pontic(lvoclar Vivadent). Os
resultados mostraram que a carga inicial de fratareou de 22,6 a 172,1 N. O menor
resultado foi encontrado para o compoésito reforgamin fibra de polietileno quando
utilizado somente uma camada de reforco disposteararientacdo diagonal dentro da
amostra. O maior valor de carga foi obtido paraommdsito reforcado com fibra de
vidro unidirecional quando foram dispostas duasats de fibras uma no lado de
tensdo e outro no lado de compressao. Algumasdessie orientacdes do reforco de

fibras de polietileno e de vidro promoveram uma iduitdo nos valores de carga
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quando comparados com o compadsito sem reforgoutdsea concluiram que a posicéo
e a orientacao influenciam a carga inicial e fidalfratura bem como a deflexdo. O
reforco mais efetivo € o localizado no lado dedens

GOHRING et al. (2005) compararam o efeito do reforgco de fibrasvidizo
(Vectris Ponti¢ Ivoclar Vivadent) em seis diferentes compésites ubo indireto
(Belleglasss HPKerr; Sculpture PentronTargis Ivoclar VivadentSinfony 3M ESPE;
Adoro LC e Adoro HPlvoclar Vivadent). Variaram o posicionamento i, o tempo
de estocagem em agua (24h e 14 dias) e termoaicl§8@00 ciclos - 5°C e 50°C).
Apos estocagem e termociclagem as amostras foramedigdas a ensaios mecanicos de
flexdo. Os resultados mostraram um decréscimo s&st@éacia a flexdo apos a
estocagem em agua e termociclagem em todos osiamtEstados. Nenhum dos
materiais testados exibiu vantagens significatigpando comparados com 0 grupo
controle. A resisténcia a flexdo é maior quandibra festa localizada no lado de tensao.
Houve menor deteriorizacdo, devido a estocagenrreotéclagem, nos compositos
reforcados com fibras de vidro quando comparados @® compositos sem reforgco de
fibras.

A falha mecénica tem sido definida como o estudonélwo e do acumulo de
falha até a ruptura final. Com o objetivo de avad®a 0 aumento na fragdo volumétrica
de fibras da infraestrutura influencia o modo déhdamecanica de compositos
reforcados por fibras de vidro DYER al. (2005a) desenvolveram um estudovitro.
Para este propdsito foram confeccionadas préteses dom dois molares pilares e um
molar pontico com diametro de 11 mm reforcadasdpas diferentes sistemas de fibras
de vidro Targis Vectris(lvoclar Vivadent) eEverStick (Stick Tech) com diferentes
fracbes volumétricas (0, 18, 43 e 66%). Para @ianfraestrutura o sistenibargis
Vectrisfoi pré-impregnado com dimetacrilato e o sistdéfmarStickfoi pré-impregnado
por uma matrix bifasica contendo dimetacrilato elinpetiimetcrilato. Apds a
polimerizacdo das infraestruturas e antes da gglicao compdsito de cobertura, as
barras do sistemaverStickforam recobertas por um solvente monomeérico fatteito
para aumentar a fase de polimetacrilato de medilauperficie da matrix e facilitar o
aumento de penetragdo do compdsito particuladmfra-éstrutura. Em tecnologia de
interface em compdsitos, este mecanismo € comurobateado de interdifusdo. Antes
da aplicacdo do composito de cobertura as infraesas deTargis Vectrisforam
jateadas com o6xido de aluminio {8k) e silanizadas. As proéteses, ja prontas, foram

cimentadas com hidréxido de calcio e submetidaargac(no centro do pontico) até a
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fratura. A falha inicial, a falha final e o0 modo fi#ha foram registrados. As amostras
sem reforco de fibrasTéargis vectris ou EverStick falharam instantaneamente,
catastroficamente, com carga em torno de 600 NarAsstras reforcadas com fibras
sofreram elongacédo. O menor valor médio de cargafptha inicial (530 N) foi obtido
com as amostras reforcadas pargis Vectris(18%) e o maior valor (1208 N) para as
amostras d&verStick(66%). As amostras coifargis Vectris18% diminuiram o valor
meédio de carga de falha inicial e as amostras c8m64ndo promoveram nenhum
aumento no valor médio de carga inicial de frat@a. autores concluiram que o
jateamento e silanizacao das infraestrutlia@gis Vectrispredispdem a falha precoce.
As amostras reforcadas com fibEagerStickapresentaram um aumento progressivo na
carga inicial de fratura a medida que foi aumertaadracdo volumétrica de fibras. Os
autores atribuiram este fato a forte interfacedabpiela interdifusdo. Os valores meédios
de carga final de fratura das amostrasldegis Vectrise EverStickforam aumentado
progressivamente e tiveram correlagdo com o auntenfoagcéo volumétrica fibras. Os
maiores valores de carga inicial e final de fratimam obtidos pelas amostras com
maior fracdo volumétrica de fibras.

A resina fotopolimerizavel utilizada para impregiiaglas fibras é baseada em
mondmero dimetacrilato somente ou em uma combindgdoonémero dimetacrilato e
um polimero linear que forma uma rede polimérioamisaterpenetrantes. As resinas
baseadas em metacrilato absorvem agua por difAs@gua absorvida pode atuar como
plastificante e, além disso, provocar uma redughcenisténcia do material. Do ponto
de vista clinico, a composi¢cao quimica da matriredena é de grande importancia para
o comportamento de sorcdo de agua dos composhmgaedos por fibras que pode
afetar, em longo prazo, a estabilidade mecanicaréstmuracdes, assim como as
propriedades adesivas na cavidade oral. LASS#tAal. (2005) desenvolveram um
estudo com o objetivo de investigar a sorcdo dea,ags propriedades em flexdo e
adesivas do sistema BR-100 que contem fibras de&o vighidirecionais pré-
impreganadas com matrix resinosa UDMA, e compasatosistem&verStick(C & B)
que contem fibras de vidro unidirecionais pré-ingareadas com matrix resinosa de
BisGMA e PMMA, as quais formam uma estrutura sdPi:I As amostras foram
submetidas a duas diferentes condi¢cdes de poliagéioz Os resultados mostraram que
o sitemaEverStick(C & B) com estrutura polimérica semi-IPN teve uaiesorcédo de
agua de 1,86% em peso (polimerizado em unidade af)amu 1,94% em peso

(polimerizada em forno), significativamente maiateqo sistema BR-100 onde a
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absorcao foi de 1,07% e 1,17 %, em peso, respaativie. A resisténcia a flexdo do
EverStick C & B, depois de 30 dias de armazenamento em adgia559 MPa
(polimerizado em unidade manual) e 796 MPa (polmaea em forno) foi um pouco
maior que a do sistema BR-100 547 MPa e 689 MBpgeotivamente mas, a diferenca
nao foi estatisticamente significativa.

DYER et al. (2005b) fizeram um estudo para comparar o efegtoselccao
transversal no moédulo de elasticidade e tenacidafiatura de compdsitos indiretos
(BelleGlas HPe Targis) reforcados com fibras de vidrddctris framee Vectris ponticd
e polietileno Connect em diversas posicoes, orientagbes, numero desfile
geometrias. Os autores utilizaram um grupo conts@m incorporacdo de fibras.
Baseados nos resultados os autores concluiram gwedolo de elasticidade dos
compoésitos reforcados com fibras aumenta quandx@is transversal incorpora uma
ou mais fibras de vidro localizadas no lado de aesg#io da amostra. A incorporagéo
de fibras de polietileno ndo aumentou significatieate o modulo de elasticidade das
amostras e em uma das disposi¢cdes houve uma rediggificativa no modulo de
elasticidade quando comparado com o material sénceede fibras. A tenacidade a
fratura foi aumentada efetivamente quando o deseiahseccao transversal continha
uma ou mais fibras localizadas no lado de tens&oad#stras e com o aumento da
quantidade de reforco fibras. A fibra de polietdeaumentou a tenacidade a fratura em
varios grupos dependendo da posicao.

A irradiacdo com elétrons € um método para modifiaa propriedades
mecanicas dos polimeros. Este método pode aumendareza dos polimeros bem
como ligagcOes entre cadeias poliméricas 0 queteesnh alta resisténcia adesiva. O
mecanismo envolve a quebra de ligacbes C-H na aagm#imérica para formar um
atomo de hidrogénio acompanhado pela abstracamdsegundo atomo de hidrogénio
para formar hidrogénio molecular. Logo apés os daiticais poliméricos adjacentes se
combinam e formam uma ligagdo cruzada. O efeitoeéaymassa molar do polimero
aumenta constantemente com a irradiacdo. Com estaigsa, BEHRet al. (2006)
desenvolveram um estudo para avaliar se a irranlieapd elétrons poderia beneficiar os
compositos reforgcados por fibras. Os autores usataid sistemas de compositos
reforgcados por fibrasTargis/Vectris Ivoclar Vivadent;EverStickSinfony StickTech).
Foram confeccionadas inicialmente barras de fif2&g4x4mm). Logo apds, no meio
das barras, foi aplicado o compdésito particuladmémdo um molar. Parte das amostras

foi irradiada com elétrons (100 KGy por 2 segundapps todo o processo de
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polimerizacdo sugerido pelos fabricantes. Parteadasstras sofreu ciclagem térmica e
mecanica. Todas as amostras foram submetidas a dardratura com aplicacdo da
carga sobre o molar. As amosti@sck/Sinfonyque foram irradiadas e nao sofreram
termociclagem alcancaram valores meédios de cargaN52 com termociclagem 396 N

e as amostras néo irradiadas e com termociclagesmearam valores médios 362 N.
As amostrasTargis/Vectris que foram irradiadas e néo sofreram termociclagem
alcancaram valores médios de carga 575 N e conotarlagem 556 N e as amostras
nao irradiadas e com termociclagem alcancaram eslorédios 383 N. Os autores
concluiram que diferentes sistemas de compoésifosceelos por fibras poderiam se
beneficiar da irradiacdo com elétrons.

KARBHARI e STRASSLER (2007) compararam as difersnga mecanismo
do dano sob carregamento em flexdo de um compfsitto (Vituoso FloRestore
Demat) sem e com refor¢o de fibras de vidro E-gaepreg $plint-it, Jeneric/Petron
Inc.) e de polietilenoGonnect Kerr) e Ribbond WA). Os resultados mostraram que 0s
compoésitos sem reforco e os reforcados com fibeagdto sofreram fratura fragil. Por
outro lado, os compadsitos reforcados com fibraspdietileno Connecte Ribbond
sofreram deformacgéo significativa sem ruptura, eespamente (119% e 126%). As
amostras com fibraonnect suportaram maiores valores de carga em flexdo e
apresentaram um aumento de 433% de absorcéo dgaegeando comparadas com as
amostras sem refor¢o de fibras. Segundo os autbedecdo apropriada da arquitetura
da fibra deve ser feita ndo s6 a partir da persf@ede altos valores de resisténcia, mas
sobretudo pela tolerancia ao dano e absorcéo dgiane

KARBHARI e WANG (2007) compararam as caracterégicnecanicas de um
compoésito fluido Yituoso FloRestoreDemat) reforcado por dois diferentes tipos de
fibras trancadas de polietileno, uma densa e dnmaambas da empresa Ribbond Inc..
O trabalho teve como objetivo elucidar diferencas mespostas e ao dano sobre
carregamento em flexdo. Os resultados mostraramoqueo de fita trancada como
reforco em compdésito dentario melhora significatieate o desempenho em flexdo. O
aumento percentual promovido foi de 179% com odssdita fina e 183% com a fita
densa. O reforco também promoveu uma grande dlad#éi ndo catastrofica e com
pouca diferenca no desempenho entre as duas &ngasteA natureza intrinseca da
arquitetura da fibra auxilia na detencdo de trinmagporcionando assim um elevado
nivel de resisténcia a fadiga. Uma comparacédo estrduas arquiteturas mostra que

quase ndo h& nenhuma diferenca no desempenho seméanudanca do numero de
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fios da tranca e que a tranca fina oferece desdmpepmparavel ao da densa
convencionalmente utilizada. Além disso, os mateneforcados apresentam aumento
significativo na deformacdo e nos niveis de absordé energia resultando na
capacidade de tenacifica-los significativamente.

KOLBECK et al. (2007) fizeram um estudo comparativo para detaamm
efeito da irradiacdo de elétrons na resisténcratarh e alongamento de barras de trés
diferentes fibrasQonstruct Kerr; Everstick Sticktech;FibreKor, Jeneric Pentron). As
barras foram divididas em grupos sem irradiac&oaelindas com elétrons em doses de
15, 30 e 100 KGy. Os resultados mostraram que gacde fratura aumentou
significativamente em todos os materiais irradiaddsalongamento diminuiu para as
fibras Constructe Eversticke aumentou parBibreKor. No mesmo estudo, os autores
fizeram um ensaio de cisalhamento com o objetivtedtar se a irradiacdo das fibras
promoveria um aumento na resisténcia adesiva deamposito particuladoSinfony,
3M Espe). Neste ensaio antes do acréscimo do catmpdsticulado as amostras foram
tratadas com quatro diferentes tipos de mate@lafil SE bond Kuraray; SR-Link
Ivoclar Vivadent;MetalPrimer I, GC;Rocatec3M Espe) e irradiadas com elétrons em
doses de 15, 30 e 100 KGy. Os resultados mostrananndo houve diferencas
significativas na resisténcia ao cisalhamento esgrmateriais usados como tratamento
quando nao irradiados. A irradiacdo levou a um aaiongignificativo na resisténcia ao
cisalhamento nas amostraskiereKor quando tratadas co@learfil SE bongdSR-Link,

e MetalPrimer Il e irradiadas.

A carga aplicada aos dentes e aos materiais radtaes é, geralmente, do tipo
baixa e repetitiva ao invés de um impacto simpglesarga intra-oral recebida por uma
restauracdo dentaria durante a mastigacdo é rapetis que 3 x fOvezes por ano.
Baseado nessa afirmacdo GAROU®}t AL (2007) fizeram um estudo para determinar
a capacidade de suporte de carga estatica e ce lidgt fadiga compressiva de
compaositos indiretos com trés diferentes tiposuteestruturas de reforgo de fibras. Os
resultados mostraram que os compositos particulados compositos reforcados por
fibras aleatorias, bidirecionais e unidirecionaisigdo submetidos a carga compressiva
ciclica apresentaram capacidade de suporte de pargantualmente diminida quando
comparado ao com os valores encontrados nos ergmiaplicacdo de carga estética.
Os maiores valores de resisténcia a compressam fobéidos por amostras de fibras
bidirecionais seguidas por amostras de fibras @iest amostras de compdsito

particulado reforcado com fibras bidirecionais, atres de compdsito particulado
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reforcado com fibras aleatoérias, amostras somenteothpésito particulado, amostras
de compasitos particulados reforcados com fibradingeionais e amostras sé de fibras
unidirecionais. Curiosamente, esta sequéncia desresde valores se repetiu tanto nos
ensaios com aplicacdo de carga estatica quantemseos com aplicacdo de carga
ciclica.

VAN HEUMEN et al. (2008) fizeram uma reviséo de literatura compeaaatie
trabalhos em que foram testados, in vitro, a @&sish a flexdo de compadsitos
particulados sem reforco e reforcados com fibragidie® e de polietileno. Os autores
concluiram que a fibra promove um aumento na érsig dos compositos particulados,
o médulo de elasticidade dos compdsitos particglasem sempre aumenta com o
acréscimo de fibra de polietileno mesmo quandocemlas no lado de tensdo durante os
ensaios, a arquitetura das fibras em tranca ouracional pareceu ser mais importante
gue o tipo de fibra para a resisténcia a flexa@duio de elasticidade.

KEULEMANS et al. (2009) avaliaram, in vitro, a influéncia do reforge fibras
de vidro Everstick C&B, Sticktech Ltd) na resisténcia a fratura eigadde um
compoésito particuladoF{ltek Z10Q 3M ESPE). Os ensaios foram realizados com
aplicacao de carga em cantilever. Os resultadosranasy que o reforco de fibras teve
efeito significativo na resisténcia a fratura, esisténcia a fadiga e ao trabalho de
fratura. Os autores concluiram que a resisténdedi@a do composito particulado é
inferior a sua resisténcia a fratura e que o coitgpds fibras € mais resistente a fadiga
que o compaosito particulado e o composito partamigfor¢cado por fibras.

GASPAR JUNIORet al. (2009) compararam, in vitro, a resisténcia a te@&
modulo de elasticidade de um compaosito particul&dtel, 3M ESPE) reforcado com
uma ou duas camadas de fibras de v{tirterlig, Angelus) ou de polietilendpnnect,
KerrLab) com e sem termociclagem. Os compdsitosrgatios por duas camadas de
fiora de polietieno, com ou sem termociclagem, eapntaram valores
significativamente maiores de resisténcia a fleqg@ando comparados com os demais
grupos. Entretanto, apresentaram valores de matiukelasticidade significativamente
menores que os demais grupos. O reforco com undaiasicamadas de fibras de vidro
ndo promoveu nenhuma variagdo estatistica sigtificana resisténcia a flexao.
Entretanto, 0 médulo de elasticidade das amostnasuma camada de reforgo de fibra
de vidro foi estatisticamente inferior aos demaiggs reforcados com fibras de vidro.

ERONAT et al. (2009) compararam o efeito do reforco de fibrasvitko
(EvertickNet stickTech Ltd) na resisténcia a flexdo de dompasitos de uso direto um
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microfill (Clearfil ST, Kuraray) e outro hibridddJearfil APX, Kuraray). Os resultados
mostraram que o reforco de fibra promove um aumsigoificativo na resisténcia a
flexdo dos dois compdsitos e que o composito hibgdando reforcado por fibras
apresenta resisténcia a flexdo significativament@omque o compdsito microfill
reforgado.

Falhas de préteses parciais fixas feitas de congsoseforcados por fibras
foram relatadas em muitos estudos clinicos e iro.viDs tipos de falha incluem
descolamento na interface com o dente, delaminagéiie 0 material de revestimento e
a subestrutura de reforgo de fibras e fratura ddip@ O desenho da subestrutura, ou
seja, a posicdo e orientacdo das fibras, poder afetesisténcia da protese. Com esta
premissa SHI e FOK (2009) fizeram um estudo pacammar a melhor disposicéo da
subestrutura de fibras de vidro em proéteses fixadrés elementos. Os resultados
obtidos sugeriram que as fibras devem ser colocadaparte inferior do pontico,
formando uma subestrutura em forma de U, que sadsspara 0os conectores que ligam
os dentes aos ponticos. Analises do desenho coestsutnra em U, em elemento finito,
indicam que houve reducdo do stress, tanto no ceitopde revestimento quanto na
interface entre o compdsito e a subestrutura dadfilConcluiram que o desenho em U
pode, potencialmente, melhorar a resisténcia arfrate préteses parciais fixas de trés
elementos reduzindo algumas das tensGes no inigiofatha e que o modelo
convencional, com as fibras dispostas de uma aaikesal a outra, ndo é um desenho
eficiente.

RASHIDAN et al. (2010) Compararam o efeito da posicdo e da cuaate
fiboras de vidro pré-impregnadas na resisténciaeadfi de um compdésito fluido
reforcado. O compdsito reforcado com fibras no lddocompressédo apresentou 0s
menores valores de resisténcia a flexdo e tenaxidadatura. Os maiores valores de
resistencia a flexdo e tenacidade foram obtidosgngo com fibras curvadas.
Entretanto, a resisténcia a flexdo deste grupo apiesentou diferencas estatisticas
significativas quando comparada com a do grupo asffibras posicionadas no lado de
tensdo. Por outro lado, a tenacidade a fratuta rdpogcom fibras curvadas foi
significativamente superior a todos os demais ggupo

O trabalho de CHENet al. (2011) visou validar, in vitro, a melhoria da
resisténcia a fratura de proteses fixas de trénegltos reforcadas por fibras de vidro
com subestrutura em U como sugerido por SHI e FBIXY). Todas as amostras de

protese fixas de trés elementos, retidas por pospdo tipo inlay, foram feitas com
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infraestrutura de fibras de vidro (FibreKor) e ca@ompdsito de revestimento (GC
Gradia). Para o desenho convencional foi usadoeixe finear de fibras ligando uma
caixa proximal a outra, enquanto que para o deseaimosubestrutura em U foi usada
uma viga curva seguindo o contorno inferior do m@ntTodas as amostras foram
carregadas a 400 N numa maquina de ensaios mesamisv@rsal (MTS 810) com uma
velocidade de carga de 0,2 mm/min. Durante o camegto foram registrados a carga
e 0 deslocamento. Um sistema de dois canais des@macustica foi utilizado para
monitorizar o desenvolvimento de fissuras duranteaoegamento. Os resultados
mostraram diferencas significativas nas curvasasgacdeslocamento dos dois grupos.
No desenho convencional houve numerosos descaregg@sncorrespondentes a danos
nas amostras. No desenho com subestrutura em Wresscde carga/deslocamento
foram muito mais suaves. Fissuras foram observattagmente, somente na superficie
do grupo convencional. A dire¢do das fissuras erpgmdicular as tensdes aplicadas. .
Os resultados da medigédo acustica também mostrguano desenho em U teve, em
meédia, menos eventos que 0 projeto convencionalawsres concluiram que um
menor numero de eventos de emissdo acustica essaames de carga/deslocamento
promoveram um aumento na resisténcia a fraturgnddsses com subestrutura em U.

SCHLICHTING et al. (2011) utilizando os conceitos de concreto pratende
engenharia fizeram um estudo, in vitro, comparaasigpropriedades mecéanicas em
flexdo de compositos indiretdd@oro, Ivoclar) e direto Quixfil U, Dentsply) reforcados
com fibras de vidro com e sem pré-tencionamentsem reforco de fibras. Neste
trabalho os autores utilizaram duas camadas dasfipor amostra com 1 mm de
afastamento entre elas. Nas amostras com pré-temeento, as fibras sofreram uma
tensao prévia de 496 N correspondente a 73,5%siEtércia das mesmas. Com esta
carga as fibras apresentaram 1,2 mm de alonganzem@da 100 mm (1,2%). Os
resultados mostraram que o pré-tencionamento bessfaumenta significativamente a
resisténcia a flexdo e a deflexdo até a falhaah@ds dois compadsitos direto e indireto
com e sem reforco de fibras. O modulo de elastigddo compdsito indireto foi
significamente aumentado com o acréscimo de fibra e sem pré-tencionamento, o
mesmo nao ocorreu com o compdsito direto. O préidaamento das fibras néo
aumentou significativamente o médulo de elasti@ddos compadsitos direto e indireto
reforcados com fibras.

SHARAFEDDIN et al (2013) compararam o efeito do reforco com fibea d
vidro ou de polietileno em trés diferentes comp&sifAs fibras foram posicionadas na
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base das amostras. Os resultados dos ensaios@e flérés pontos mostraram que para
um mesmo tipo de compdsito a resisténcia a fleg@significativamente maior nas
amostras reforcadas com fibra de vidro. Nas anssé&@rcadas com fibras de vidro
houve diferencas estatisticas entre os grupospsgunel maior e menor valor médio de
resisténcia a flexdo foi encontrado, respectivamepara o compoésito Z 250 (3M
ESPE), 500 MPa e para o composito Nulite F ( (BDA34 MPA. Nas amostras
reforcadas com fibra de polietileno ndo houve difeas estatisticas entre os grupos e o
valor médio de resisténcia a flexao foi em torn@d@ MPa. Concluiram que a escolha
da fibra e do tipo de compdsito mostrou ter umbénfcia significativa na resisténcia a
flexdo dos compdsitos reforgados com fibras.

KHAN et al. (2015) fizeram uma revisdo sistematica de liteeatdos
compoésitos reforcados por fibras de vidro. A buscaealizada somente em citacdes
indexadas, com resultados clinicos e de ensaiwgro)-no periodo de 1964 a 2014 na
MEDLINE, capitulos de livros, anais de conferén@asimpadsios, teses de doutorado.
A pesquisa foi limitada a revistas odontoldgicas, bilomateriais e de materiais. A
estrutura quimica das resinas bem como a natuzdilttas de vidro usadas como
reforco dos compadsitos foram analisadas em relacgima influéncia nas propriedades
mecanicas, fisicas e térmicas, biocompatibilidadasibilidade da técnica, o modo e a
taxa de falha das restauracfes em aplicacao clidarao resultado da investigacao, os
autores concluiram que as resisténcias mecansiea # o0 modulo de elasticidade dos
compositos reforcados com fibra podem ser marcad@meuperiores as dos
compositos a base de resina existentes e dos amsteretalicos. A maioria dos dados
descritos na revisdo foi de pesquisas realizadas ladraratorio, enquanto que
relativamente poucos estudos clinicos foram redigaOs poucos trabalhos clinicos
publicados sugerem, pelo menos em curto prazogessa razoavel para restauracoes a
base de fibra de vidro, incluindo pinos endodéstigrotese parcial fixa e restauracdes
posteriores. Por estas razdes, os compositos aefmsgcom fibra de vidro tém emergido
como uma importante classe de materiais estrutargisestdo sendo muito utilizados,
sendo considerados como substitutos para matgadisionais em aplicacdes dentérias.
Segundo os autores, na area dos compoésitos refercadr fibras, com o
desenvolvimento e o progresso desses compositogadbs as perspectivas futuras séo

encorajadoras.
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3 MATERIAIS E METODOS

O estudo fundamentou-se na avaliacdo da possildidde melhora nas
propriedades mecéanicas de um composito de usoeiadgem reforco de fibras e
reforcado com fibras de polietleno com e sem mat@o com plasma e/ou silano
através de ensaios de flexdo a trés pontos em168t@s A comparacao foi realizada
atraves dos valores médios de resisténcia a flextflexao de cada grupo

O efeito do plasma na microestrutura da superfiaiefibra foi analisado no
microscoépio eletrénico de varredura (MEV) e no wscopio de forca atbmica (AFM).
A modificagdo quimica da superficie da fibra pradazpelo plasma e/ou silano foi
estudada por espectroscopia de fotoelétrons pms-Mai(XPS).
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3.1 Materiais empregados

Para o desenvolvimento desse estudo foram utiizad materiais cujo tipo,

composicao e fabricante estdo especificados norQuad

Quadro 1 — Materiais utilizados no preparo dos@®e prova para ensaios de flexao.

lico

i0,

Material/ Fabricante| Tipo Composigéo

27% em peso de ester do acido metacr
Signum Ceramis Compdsito  de  usofuncional, 73% em peso de diéxido de silig
Heraeus Kulzer indireto e cargas inorganicas silanizadas com tamanho

S,

Nao

Kerr Corporation
USA

Alemanha médio de 1 pm, fotoiniciadore
estabilizadores, pigmentos inorganicos,
contém cadmio.

Connect Fita de fibras trangadasPolietileno de ultra-alta massa molar c

de

2 mm de largura

polietilieno  com

tratamento a frio por plasma gasoso

Construct
Kerr Corporation
USA

Fita de fibras trancadz
de

2 mm de largura

polietileno  com

isPolietileno de ultra-alta massa molar ¢
tratamento a frio por plasma gasoso e

pré-silanizada

InFibra*
Bioloren

Italia

Fita de fibras trangade
de

2 mm de largura

polietileno  com

\Folietileno de ultra-alta massa molar

sem tratamento a frio por plasma gasoso

Connect Resin
Kerr Corporation
USA

Resina fluida

de

polimerizado, fotoiniciador, preenchiment

Monoémero éster metacrilico n

inorganicos e aditivos estabilizantes.

Silanc
Angelus

Brasil

Silano

Pré-ativado

Silano e etanol X-R-Si(OR)3

X — grupo funcional — forma ligacOg
cruzadas com a resina

R - grupo metileno

OR - grupo hidrolisavel — forma ligacd
covalentes com radicais hidroxilas d
porcelanas, dos compositos dentais e

pinos de fibra de vidro.

Si — silicio

N -0-3

*Marcas comerciais
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Para a confeccao dos corpos de prova para oosrdairesisténcia a flexdo o
material Signum dentindoi usado como matriz ou cobertura e as fibrapaletileno
Connect Constructe InFibra como o componente estrutural de reforco de corg®si
laminados. A resisna fluid€onnect Resirfoi usada para impregnar todas as fibras
promovendo sua unido com o material de cobe®iugaum O Silano foi aplicado em
parte das amostras reforcadas com filoféibra previamente a impregnacdo com a

resina fluidaConnect ResirEstes materiais podem ser observados na Figura 2.

COMECT

ltem No. | 2mm
900-679 '\ Width
€

(KerrLab 5

[ fa

Width
CE

¥

I
QONNECT
RESIN r(“

FIGURA 2 - Materiais utilizados: FibraSonnect Construct InFibra, Connect Resin

Compésito Indiret@ignume silano.

47



3.2 Metodologia

Previamente a confeccdo dos corpos de prova paransaios mecanicos,
amostras da fibrinFibra foram submetidas a tratamento com plasma de arigéde
argbnio com o objetivo de se observar o efeito ldsmpa e/ou silano no relevo da
superficie da fibra através do MEV (microscépidréleico de varredura) e do AFM
(microscopio de forca atbmica).

A possivel modificacdo quimica na superficie daafiproduzida pelo plasma
elou silano também foi analisada previamente adral@ XPS (espectroscopia de
fotoelétrons induzida por raios-X).

3.2.1 Tratamento Superficial da Fibra de Polietileon - InFibra

A fibra de polietilendnFibra foi tratada em um reator de plasma composto por
uma camara tubular de vidro envolto numa bobinaeose destacam dois circuitos
principais: o circuito elétrico, composto pela b@bao redor da camara, pelo casador de
impedancia e pelo gerador de RF; e o circuito dou®A composto pela bomba
mecanica de vacuo, pelo medidor de vacuo e peta ftmngas especificados no Quadro
2 e que podem ser visualizados na Figura 3.

) (@ (b)

FIGURA 3 - Reator de plasma, a) equipamento e tmpca tubular (plasma de arg6nio).
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Quadro 2 — Equipamentos e marcas comerciais dopamntes do reator de plasma.

Gerador de RF Advanced Energy RFX660A
Casador de Impedancia Daiwa CNW418 500W PEP Antéonaf®
Bomba Mecénica de Vacuo Alcatel Adixen Pascal 2505
Vacuostato Sensum Sensfil DW £44
Fonte de Gas Argbnio 99,99%, da AGA

Oxigénio 99,99% da AGA

Para o tratamento superficial com plasma trés petrasipodem sofrer variagao:
tipo de gas, tempo de exposi¢do e poténcia.

A superficie de uma amostra submetida ao tratamemto plasma varia de
acordo com os parametros utilizados.

Neste trabalho foram utilizados os gases argboxigenio, a poténcia utilizada
em todas as amostras foi de 30 W na carga, a pressé.2 x 1@ mBar (12 Pa) e os
tempos de exposicdo 1, 3 e 5 minutos.

O gas oxigénio foi selecionado para o tratamento gdasma das fibras de
polietileno porque a literatura demonstra que srpkadeste gas promove a intrudogao
de grupos oxigenados na superficie de polietil€ngas argonio foi selecionado para
tratamento das fibras baseado no trabalho de TO&UWAN (2012) que observaram que
o plasma deste gas promove uma maior introduc&@pugms oxigenados na superficie
da fibra de polietileno quando comparado com onpdade oxigenio.

A selecdo dos tempos de exposicdo aos respectiasmgs de oxigénio e
argonio foi baseada no trabalho de MOON e JANG&)L99

A poténcia de 30 W utilizada neste trabalho fosdamla no trabalho de
DAMASCENO (2012).

A pressdo de 1.2 x TnBar (12 Pa) foi selecionada por ser a pressao jidea

a abertura de plasma no equipamento.
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3.2.1.1 Técnica de aplicagédo do plasma

A técnica de aplicacdo do plasma, descrita a sefjuiutilizada em todas as
amostras da fibra InFibra que sofreram tratamerdm @lasma. Tanto para a
caracterizagdo microestural e quimica quanto pamnfeccao das amostras dos ensaios
mecanicos.

Cada amostra de fibrmFibra foi fixada entre duas laminas de vidro de um
dispositivo criado para prender a fibra (Figurae4)osicionada no interior da camara
tubular (Figura 3b). O material utilizado para afeacéo deste dispositivo foi o vidro
para que nao houvesse nenhum tipo de interaca® ¢@tamento a plasma.

(@) (b)

FIGURA 4 - Dispositivo para prender a fibra no imde da camara, a) sem fibra e b)

com a amostra de fibra.

A fim de chegar as condi¢cdes favoraveis a abertlargplasma na céamara,
inicialmente foi feito o controle do circuito decuf. Para isso, foram ligados a bomba
e o0 medidor de vacuo para que a pressao na camatasina pudesse ser diminuida até
1.0 x 10'mBar (10 Pa). Em seguida, o cilindro com o gasjddedoi aberto até que a
pressdo no interior da cAmara estabilizasse enxiemdamente 1.2 x 10mBar (12
Pa).

Mantida esta pressdo na camara, passou-se etidralar o circuito elétrico
do sistema ligando o casador de impedancia e dgeda RF.

Para que houvesse a abertura do plasma era nézessdmr a poténcia no
gerador ao redor de 50 W. A poténcia aplicada géiovale necessariamente a poténcia
na carga pois, geralmente, uma parte da poténmedéda (a poténcia refletida).

A partir da abertura do plasma com poténcia de 50apidamente era ajustada
a poténcia nominal desejada de 30 W na carga, némee poténcia refletida em torno
de 10 W. Para isso, era necessario ajustar a impdde entrada e saida do sistema.

50



Somente a partir desse controle foi feita a comtage intervalo de tempo para cada

tratamento (1, 3 ou 5 minutos).

3.2.2 Caracterizagao microestrutural das fibras

A caracterizacdo microestrutural das fibras foaliLada em microscopio
eletrénico de varredura (MEV) (JEOL JSM/6460LV pda) e em microscopio de forca
atbmica (AFM) (WITEC Alpha 300 - Alemanha).

3.2.2.1 Caracterizag&o microestrutural no MEV

A caracterizacdo microsestrutural no MEV foi ualita com o objetivo de
comparar as microestruturas das fibras sem tratamerdas tratadas com plasma
através das imagens obtidas. A andlise das firadaram tratadas com plasma teve
também como objetivo selecionar os melhores tentlgoexposi¢cdo aos respectivos
gases.

O critério utilizado para a selecdo dos melhoresptes de exposicdo para o
tratamento das fibras foi a obtencdo de uma boatest rugosa superficial sem a
presenca de danos visiveis na estrutura da fibra.

Os tempos de exposicao selecionados foram utilizpdoa tratamento das fibras

usadas para a confeccéo dos corpos de prova dassde flexao.

A caracterizagdo microestrutural no MEV foi reatiaeem nove amostras com
1cm de extensado (Quadro 3). Trés amostras de fibras recebidas do fabricante: uma
de Connect uma deConstruct uma delnFibra e seis amostras deFibra que foram
submetidas a tratamento com plasma de argdnio eptasma de oxigénio durante 1, 3

e 5 minutos, com a técnica descrita no item 3.2.1.1
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Quadro 3 — Distribuicdo das amostras para caraatgo micro estrutural no MEV.

Fibra Tratamento Numero de amostras
Connect Plasma (fabricante) 1
Construct Plasma + silano (fabricante) 1
InFibra Sem plasma (fabricante) 1
InFibra Plasma oxigénio 1 minuto 1
InFibra Plasma oxigénio 3 minutos 1
InFibra Plasma oxigénio 5 minutos 1
InFibra Plasma argbnio 1 minuto 1
InFibra Plasma argonio 3 minutos 1
InFibra Plasma argonio 5 minutos 1
TOTAL 9

Todas as amostras foram recobertas com ouro pdn@mubdtencdo de imagens
ja que o polietileno € um material ndo condutor.

As amostras dinFibra com os diversos tratamentos a plasma foram retasber
com ouro imediatamente ap0s 0s respectivos tratasépos a metalizacdo, todas as
amostras foram levadas ao microscopio eletrénicovateedura (MEV) onde foram

obtidas imagens com diversos aumentos.

3.2.2.2 Caracterizagao microestrutural no AFM

A caracterizacdo microsestrutural no AFM foi utitita com o objetivo de
comparar as microestruturas, através das imagetidagpe calcular a rugosidade
superficial média das fibraSonnect, Construce InFibra sem tratamento enFibra
tratada com silano, plasma de oxigénio, plasmaxagnio/silano, plasma de argonio e
plasma de argénio/silano.

A caracterizacdo microestrutural no microscopiofatea atémica (AFM) foi
realizada em um microscopio Witec modelo Alpha 300n — Alemanha) em oito
amostras com 1cm de extensao (Quadro 4). Trés mnakt fibras como recebidas do
fabricante: uma d€onnect uma deConstruct uma delnFibra e cinco amostras de

InFibra que foram submetidas aos seguintes tratamentoerdensilano, plasma de
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oxigénio por 3 minutos, plasma de oxigénio por Jiutos mais silano, plasma de
argonio por 3 minutos e plasma de argonio por 3itagimais silano

Nas amostras dinFibra tratadas com plasma, o plasma foi aplicado com a
técnica descrita no item 3.2.1.1.

Nas amostras dimFibra tratadas com silano, o silano foi aplicado contelin
em uma fina camada nos dois lados da fita de fiAmds aguardar 1 minuto, as
amostras foram secas com jatos de ar frio por §0rmsl®s, de cada lado da fita, para
gue houvesse a evaporacao do etanol.

As imagens foram obtidas no modo dinamico usandtlegers NCSTR ™ da
Nanoword Inc. com constante de 7,4 Nm

A rugosidade média (SQ-RMS) foi avaliada utilizandoprograma WITec

Projeto 2.02 apds subtracdo da imgem de fundo.

Quadro 4 — Distribuicdo das amostras para caraatg&® microestrutural no AFM e

para caracterizacdo quimica no XPS.

Fibra Tratamento Numero de Numero de
amostras - AFM| amostras - XPS
Connect | Plasma (fabricante) 1 1
Construct | Plasma + silano (fabricante) 1 1
InFibra Sem tratamento (fabricante) 1 1
InFibra Silano 1 1
InFibra Plasma oxigénio 3 min. 1 1
InFibra Plasma oxigénio 3 min. + silang 1 1
InFibra Plasma argonio 3 min. 1 1
InFibra Plasma argonio 3 min. + silano 1 1
TOTAL 8 8

3.2.3 Caracterizacao quimica das fibras por XPS

A caracterizacdo quimica por XPS foi utilizada conobjetivo de se obter a
concentracdo atbmica dos elementos quimicos epos tie ligacbes presentes na

superficie das fibra€onnect, Construce InFibra sem tratamento enFibra tratada
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com silano, plasma de oxigénio, plasma de oxigétambo, plasma de argbnio e plasma
de argonio/silano.

A caracterizacdo quimica da superficie das fibras mblietileno por
espectroscopia de fotoelétrons induzidas por réi@8PS) foi realizada numa estacéo
de ultra-alto vacuo (Esca Plus P System, Omicromoighnology, Taunusstein,
Germany), com a pressdo na camara de medicéo dent@r, utilizando uma fonte de
raios-X Al (Ka=1486.7 eV), com poténcia de emisséo de 12,5 méne \wltagem de
16 kV.

A andlise quimica no XPS foi realizada em oito anagscom 1cm de extensao
(Quadro 4). Os tratamentos utilizados foram os nossya descritos para a analise no
AFM no item 3.2.2.2. Todos os espectros de XPSnfoobtidos um dia apds os
respectivos tratamentos.

Primeiramente foram realizados espectros de vamaediwom energia de
passagem de 80 eV (elétron-volt) com a finalidagledntificar os picos dos elementos
quimicos presentes nas amostras.

Foram observados e identificados picos na regidoadoono 1s, oxigénio 1s e
Si 2p.

Para uma melhor visualizacéo dos picos na regidadmno 1s, definido como
(284,6 eV), foram obtidos espectros de alta redolugtom 20 eV de passagem de
energia e com passos de energia de 0,05 eV.

A analise dos picos foi realizada com o softwaresa@®S (analise
computadorizada de superficie para espectroscepiatdelétrons induzidas por raios-
X), usando uma soma ponderada dos componentesrda Gaussiana/Lorentziana
apos a subtracdo do fundo Shirley.

3.2.4 Preparo dos corpos de prova para 0s ensaias fiexao

Para a realizacdo dos ensaios de flexdo foram pictmi 108 corpos de prova
nas dimensodes 25 mri2 mmx 2 mm, com base nos normativos da ISO 4049:2000(E),
distribuidos em 18 grupos, com seis amostras em cad

Um grupo controle de composigignumsem reforco de fibras, sete grupos de

composito Signum reforcado com fibras dispostas com um afasteanenédio de
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(0,29 mm) da base e 10 grupos de comp&gaumreforcado com fibras dispostas na
base do corpo de prova (QUADRO 5).

Baseado na analise prévia das superficies dassfim@a MEV, foram
selecionados os tempos de 1 e 3 minutos de aphicdgé plasmas de oxigénio e

argonio para a confeccao das amostras para o®egksailexao

A distribuicdo dos grupos de corpos de prova pedelsservada no quadro 5.

Quadro 5 — Distribuicdo dos grupos de corpos degppara os ensaios de flexao.

Material Localizacdo| Namero de
da fibra amostras

1 —-Signum - 6

2 - Signum/Connect Afastada 6

3 - Signum/Construct Afastada 6

4- Signum/InFibra Sem tratamento Afastada 6

5 - Signum/InFibra Plasma oxigénio 1 min. Afastada 6

6 - Signum/InFibra Plasma oxigénio 3 min. Afastada 6

7 - Signum/InFibra Plasma arg6niol min. Afastada 6

8 - Signum/InFibra Plasma argonio 3 min. Afastada 6

9 - Signum/Connect Na base 6

10 -Signum /Construct Na base

11 -Signum/InFibra Sem tratamento Na base 6

12 -Signum/InFibra Sem tratamento + silano Na base 6

13 -Signum/InFibra Plasma oxigénio 1 min. Na base 6

14 -Signum/InFibra Plasma oxigénio 3 min. Na base 6

15 -Signum/InFibra Plasma oxigénio 3 min. + silano Na base 6

16 -Signum/InFibra Plasma arg6nio 1 min. Na base 6

17 -Signum/InFibra Plasma arg6nio 3 min. Na base 6

18 -Signum/InFibra Plasma arg6nio 3 min. + silanp Na base 6
TOTAL 108
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Os trés tipos diferentes de tratamentos realizaddgra de polietilendnFibra
antes da confeccéo dos corpos de prova estaotdesanaixo:

1 - InFibra sem tratamento de plasma e com aplicacdo do sHdnwialmente foram
cortadas 6 amostras da fita de fiboras com 2,5 cnexdensédo. Cada amostra foi
pincelada com uma camada fina de silano. Apds dgudr minuto, elas foram secas
com jatos de ar frio por 30 segundos, de cada taldita, para que houvesse a
evaporacao do etanol.
2 - InFibra tratada com plasma de oxigénio ou argénio — Arasslta fita de fibras com
2,5 cm de extensédo foram expostas a plasma deiargdroxigénio durante 1 ou 3
minutos com poténcia de 30 W na carga e pressagsioe 1.2xI1® mBar (12 Pa). O
plasma foi aplicado em duas tiras de cada vez (&igu
3 - InFibra com tratamento de plasma de oxigénio ou de argémosterior aplicacéo
do silano - tiras da fita de fibras com 2,5 cm giersao foram submetidas ao processo
de aplicacdo de plasma descrito no item 2. Imedextite apdés a aplicacdo dos
respectivos plasmas as amostras passaram pelegoabe aplicacdo de silano descrito
no item 1.

Os corpos de prova dos ensaios de flexdo confeexdas com as fibras que
sofreram os tratamentos descritos acima foram padpa imediatamente apds o0s

respectivos tratamentos.

FIGURA 5 — Camara tubular com duas amostras dadipara aplicacédo de plasma.
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Para o preparo dos corpos de prova de compdsiteecmem reforco de fibras foi
utilizada uma matriz bipartida e vazada, em ag¢®,inas dimensdes 25 mm X 2 mm X
2 mm (Figura 6a).

Inicialmente a matriz foi apoiada sobre uma plaeavidro coberta com uma
folha de poliéster. Em seguida, foi preenchida esndiversas combinac¢des de material
e em diversas etapas descritas abaixo. ApOs o givieeento foi recoberta com outra
folna de poliéster e levemente pressionada comaoutiaca de vidro para
estravazamento do excesso de material e padroaiziag dimensdes. A presséao foi

mantida durante a fotoativagdo manual, também itkesdraixo. (Figura 6b).

(b)

FIGURA 6 — a) matriz bipartida para producédo doenat para ensaios de flexdo, b)

matriz bipartida entre duas placas de vidro.

A disposicdo do material foi feita como descriteeguir:

e Nos corpos de prova didgnumsem reforco de fibras a matriz foi preenchida em um
dnico incremento.

e Nos corpos de prova com reforco de fibras afastattabase, primeiramente foi
colocada uma fina camada 8gnum seguida por uma camada de fibras com 2,5 cm de
extensdo impregnada co@onnect Resire, em seguida, o molde foi prenchido com
Signum Para que houvesse unifomizacao da espessuranda@aeSignumda base foi
utiizada sempre a mesma quantidade de material0,8440 g) distribuido
uniformemente na base. Ap0s 0s ensaios mecanicespessura desta camada foi
medida em algumas amostras com auxilio da lupaeestedpica. Em seguida, foi

calculada a espessura média cujo valor foi de apemamente 0,29 mm.
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e Nos corpos de prova com refor¢co de fibras na h@as@meiramentente foi colocada
uma camada de fibras com 2,5 cm de extenséo imgulagcomConnect Resie, em

seguida, o molde foi prenchido cé@ignum

Todas as fibras utilizadas foram impregnadas caimaefluidaConnect Resin
30 minutos antes da confeccéo do corpo de provearieiestes 30 minutos as fibras
impregnadas foram mantidas em um recipiente egr@anque ndo houvesse exposicao
a luz. As fibradnFibra foram impregnadas ap0s os trés diferentes tipdsatlementos
descritos a cima.

A fotoativacdo de todos os corpos de prova comeon efor¢co de fibras foi

realizada primeiramente com fotoativador manualdede alta potenci@adii € daSD|,

em dez etapas de 20 segundos, cinco no topo e mibase. Tanto no topo quanto na
base, a primeira fotoativacédo foi realizada no rceatas demais com alternancia nos

lados direito e esquerdo, até chegar a extremidadeorpo de prova (Figura 7). O

fotoativadorRadii € trabalha numa faixa de comprimentos de onda dddes 480 nm.

radii @

(a) (b)
FIGURA 7 — a) fotoativadoRadii € daSDI e b) fotoativacdo manual do corpo de prova.

Apos a fotoativacdo manual foram removidas as pldeavidro e as folhas de
poliéster e o corpo de prova foi removido da ma#jzds a remocao dos seis corpos de
prova de cada grupo, o grupo foi levado a unidddé<S da Heraeus Kulzempara

fotoativacao por 180 segundos (Figura 8).
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(b)
FIGURA 8 — a) corpos de prova na cesta para fotagdio e b) unidad&niXsS de

fotoativacao daderaeusKulzer.

Apos a fotoativagdo na unidatlmiXS os corpos de prova foram submetidos a
um lixamento manual com lixa de papel (granulacB6 @a 3M Co.) sobre uma
superficie plana com o objetivo de remover as tesade material e aplaina-lo de
maneira que a seccao transversal de cada barrsanasse acima de 0,01 mm em toda
a sua extensdo. Durante este procedimento, a séag@Eversal de cada barra foi
medida nas extremidades e centro com auxilio deniom®metro.

Imediatamente apos o lixamento manual, os corgogrdva de cada grupo
foram estocados em agua destilada a 37°C por &6 losubmetidos aos ensaios de
flexdo a trés pontos.

Para a confeccdo de cada grupo amostral eram gaegesssliversas fases
sequenciais, descritas acima, que eram executddgstoriamente em um unico dia.
Imediatamente apds o término do preparo de cadpogamostral, o grupo era

armazenado por 24h e em seguida submetido a emsag@sicos.

3.2.5 Ensaiade Flexao

Os ensaios foram realizados em uma maquina deosngecanicos universal
EMIC DL 2.000 com aplicacdo de carga em trés poritosdo de escala de 50 kgf,
velocidade do travessao 0,5 mm/min, distancia estiuportes (vao) de 20 mm.

Os corpos-de-prova foram posicionados na maquinandaios mecanicos de

forma que as fibras ficassem localizadas na redgaesforcos trativos (Figura 9).
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FIGURA 9 - Desenho esquematico do ensaio de flexdio aplicacdo de carga a trés
pontos mostrando as dimensdes dos corpos-de-peovan(limetros) e a posicédo da

fibra com afastamento médio de 0,29 mm da baseneadibra localizada na base.

Os ensaios forneceram os valores de carga maxirfratdea, em Newton, e de
deslocamento maximo, em milimetros.

O programa de computacédo Tesc, versao 1.10, da HMIGtilizado para a
aquisicao de dados pela maquina de ensaios mesamipara registrar as curvas de
carga/deslocamento para cada amostra ensaiada.

Para o célculo da resisténcia a flexdo e da defléoi&considerado como falha o
primeiro valor de queda de carga (descarregamema@r que 1% op-in), com base
nos normativos da BS 7478 parte 1 de 1991, pamgasarriticas em materiais que

apresentarpop-ins
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Através do valor de carga de fratura obtido, séadigf entre 0s suportes e a area
de cada corpo de prova, foi possivel calcular s&enle fratura em flexdo (resisténcia a

flexdo) para cada corpo de prova, através da equaga

_ 3Pl
~ 2bh?

o
Equacao 1
Onde:
o = Resisténcia a flexdo (MPa);
| = Distancia entre os suportes (mm);
b = Largura do corpo-de-prova (mm);
h = Altura do corpo-de-prova (mm);

P = Carga maxima no ponto de fratura (N).

Através dos valores de deslocamento inicial e #ndistancia entre os suportes

(vao) foi possivel calcular a deflexdo para cada@ae-prova atraves da equacao (2):
D d

1

Equacéo 2

Onde:
D = Deflexdo (mm);
d = Deslocamento final menos o inicial (mm);

| = Distancia entre os suportes (mm).

3.2.6 Analise estatistica

Apds os calculos de resisténcia a flexdo e de xfflele todos os corpos de
prova dos 18 grupos ensaiados foi calculada a needidesvio padrdo para cada grupo.
Em seguida foi realizada andlise de variancia (ARpWara comparar trés grupos ou
mais de materiais e teste t de Student. Aplicoa-g®rrecédo de Bonferroni para os
testes de comparacdo multipla. O nivel de sigmiizAadotado para o teste foi de 5%.

Os dados foram submetidos a analise estatisticdiame o programa
computacional STATAv. 12.1, 2011.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacao Microestrutural das Fibras

4.1.1 Caracterizacao Microestrutural das Fibras niMEV

A observacdo de imagens das fibcmsn aumento de 100X mostrou que as
fibras Connecte Constructapresentam se de forma trancada e que alfibira além

da forma trancada apresenta um feixe entrelacatidmgado como pode ser observado

na Figura 10.

1EBE_ABE #1868 1868 mm COFFE

(a)Connect (b)Construct

(c) InFibra
FIGURA 10 - Imagens da superficie das fibras obtida MEV. Aumento: 100X, (a)
Connect (b) Constructe (c)InFibra.

As superficies das fibra@onnect Constructe InFibra quando observadas com
aumento de 20.000X se apresentam lisas e muiteigasge como pode ser pode ser
observado na Figura 11.
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Mag = 20.00K X etector = S| i Mag = 20.00 K X

(a) Connect (b)Construct

Mag = 20.00 K X Detector = SE1

(c) InFibra sem aplicacéo de plasma
FIGURA 11 — Imagens da superficie das fibras obtida MEV. Aumento: 20.000X,

(a) Connect (b) Constructe (c)InFibra sem aplicacédo de plasma.

A observacgéo da superficie da fidréribra tratada conplasma de argonio e
oxigénio, com 20 mil vezes de aumento, mostrou gsetratamentos produzem
rugosidade superficial na fibra (Figuras 12, 134¢, D mesmo foi observado por
WOODS e WARD (1993), MOON E JANG (1998), INTRATER al. (2006), RENet
al. (2008), LEEet al.(2009) e TOSUN:t al. (2012).

O plasma de oxigénio se mostrou mais efetivo emmpver modificacdes
superficiais na fibra de polietileno que o plasraacgonio o que também foi observado
pelos autores acima com excessdo de TOSUMNl. (2012) que contrariamente,
observaram que o plasma de arg6nio foi mais efetivo

As imagens também mostraram que a medida que aomenttempo de
exposicao aos respectivos plasmas as rugosidadesnaeam mais acentuadas, o0 que
também foi observado no trabalho de WOODS e WAR®98), MOON E JANG

(1998) e TOSUNet al. (2012). As rugosidades superficiais obtidas coasmphk de
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oxigénio por 3 minutos (Figura 13 b) e com argdoo 5 minutos (Figura 12 c) foram
muito parecidas e aparentemente as melhores obfdaso do plasma de oxigénio por
5 minutos provocou fissuras aleatdrias na superfiodicando um possivel inicio de
dano, como pode ser observado na figura 14 a e b.

A rugosidade obtida com plasma de oxigénio (1 erf marg6nio (3 e 5 min.)
pode promover a penetracao de resina fluida naftipe criando encaixes mecéanicos
entre compaosito/fibra que promovem o mecanismoddsa por ancoragem mecanica.
O efeito combinado deste e outros fatores pode @aiama adesao.

Como padronizagdo, os tempos de tratamento conmalake argbnio e de
oxigénio por 1 e 3 minutos foram os escolhidos Eam@onfeccdo das amostras dos

ensaios mecanicos.

"o COFPES

5

(b)

(©)
FIGURA 12 — Imagens da superficie da filbn&ibra tratada com plasma de argénio
obtidas no MEV. Aumento: 20.000X, (a) 1 minuto, aninutos e (c) 5 minutos.
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corre®

(b)
FIGURA 13 - Imagens da superficie da filbn&ibra tratada com plasma de oxigénio
obtidas no MEV. Aumento: 20.000X, (a) 1 minuto 3bninutos.

(b)

FIGURA 14 — Imagem da superficie da fibrdribra tratada com plasma de oxigénio

por 5 minutos. Aumento: 20.000X, (a) aspecto gel@) area apresentando fissura.

4.1.2 Caracterizacdo Microestrutural das Fibras ncAFM.

A andlise das imagens obtidas por AFM mostrou qudiferentes tratamentos
promoveram mudancas locais na morfologia da supedas fibras.

A rugosidade média das superficies analisadasepoesuma grande variacdo
entre os diferentes tratamentos como pode servaukena tabela 1.
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TABELA 1 — Resultados da rugosidade superficial filams obtidas por AFM: fibras,
tratamentos eaiz quadrada média em nanémetros SQ — RMS (nm).

Fibra/tratamento SQ — RMS (nm)
Connect 29

Construct 25

InFibra 4,8

InFibra/silano 10,8

InFibra/O 3 min. 10

InFibra/O 3 min. + silano 16,6

InFibra/Ar 3 min. 4,6

InFibra/Ar 3 min. + silano 6,5

Como pode ser observado na Figura (15), a superflai fibra Connect é
composta por micrifibrilas alinhadas bem organisaBar outro lado, a fibr&onstruct
exibe uma superficie desordenada que pode estaramhda com uma silanizacdo néo
uniforme. Apesar destas diferencas, ambas as #tipsrhpresentam rugosidagdem

escala manométrica, semelhantes e superiores assdidmas (Tabela 1).

A superficie da fibrdnFibra sem tratamento apresentou a menor rugosidade
média (SQ = 4,8 nm) e foram observadas microfibrla superficie da amostra. Depois
da silanizacédo, as microfibrilas ainda foram obzeéag e a rugosidade da superficie
aumentou. A rugosidade aumentada apoOs a silanizagd® estar relacionada com a
formacdo de uma camada incompleta de silano sofwpeaficie da fibra (Figuras 16 e
17) e (Tabela 1).

ApoOs o tratamento com plasma de oxigénio a rugdsidaédia da superficie
aumentou para SQ = 10 nm. Uma modificacdo seveta per observada na superficie
da fibra com a formacdo de um padrdo de rugosidademétrica na superficie das
microfibrilas (Figura 16) (Tabela 1). Resultadosnethantes foram observados por
INTRATER et al. (2006) e por TOSUNt al. (2012) em fibras de polietileno tratadas
com plasma de oxigénio e por LEE al. (2009) e MODICet al. (2012) em estudos
realizados em placas de placas de polietileno.
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A silanizacdo depois do tratamento com plasma dgépio promoveu uma
grande modificacdo da superficie. As microfibritg® podem mais ser observadas e a
superficie € caracterizada, principalmente, peésgica de estruturas globulares em
escala micrométrica levando a um grande aumentnuglesidade nanométrica, com
valores de 16,6 nifiFigura 17) e (Tabela 1).

O tratamento com plasma de argonio promoveu umadficerfio diferente na
superficie. As microfibrilas parecem ter sido daaiflas e interrompidas em diferentes
posicdes e ndo houve aumento na rugosidade suglegfit escala nanométrica (Figura
16) (Tabela 1). Resultados contrarios foram retaagor SVORCIKet al. (2006a),
SVORCIK et al. (2006b) e LEEet al. (2009) em estudos realizados em placas de
polietileno e por TOSUNet al. (2012) em estudo realizado com fibras de polstiel
onde os autores observaram aumento na rugosidédeaapatamento com plasma de

argonio.

A silanizacdo depois do tratamento com plasma d@n&y promoveu a
formacdo de uma camada de silano compacta e com hajosidade na superficie da

fibra como pode ser observada na superficie (Figjty& (Tabela 1).

FIGURA 15 - Imagens da superficie das fibras olktida AFM: (a)Connect (b)
Construct
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FIGURA 16 - Imagens da superficie das fibtaEibra obtidas no AFM: (a) sem
tratamento com plasma, (b) tratada com plasma @€miv por 3 min., (c) tratada com

plasma de argonio por 3 min.

FIGURA 17 - Imagens da superficie das fibhaBibra apos a silanizacdo obtidas no
AFM: (a) sem tratamento com plasma, (b) tratada ptasma de oxigénio por 3 min.,

(c) tratada com plasma de argdnio por 3 min.
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4.2 Caracterizagdo Quimica das Fibras por XPS

A concentracdo atbmica dos elementos quimicos e¢ipos e de ligacdes

presentes nas amostras analisadas, obtida atrasésspgectros de XPS, encontram-se

Tabela 2 e na Figura 18.

TABELA 2 - Resultados da andlise de XPS: conceatragtbmica e

deconvolucdo do envelope relativo ao fotoelétroncddoono 1s das fibraSonnect

Constructe da fibranFibra antes e ap0s os tratamentos de superficie.

Concentracdo )
Fibras/ at(()(;?)lca Area relativa sob o envelope C 1s
tratamentos . C-Si C-C/C-H C-0 C=0 O=C-OH
Cls| O1s| Si2p
283.8eV| 284.8eV | 2858eV | 287.0eV| 288.5eV
Connect 79,0 | 21,0 - - 86,1 8,3 5,6 -
Construct 789 | 151 | 6,0 - 86,2 10,7 3,1 -
InFibra 934 | 6,6 - - 95,3 2,8 1,9 -
InFibra/silano | 75,6 | 17,3 | 7,1 31,8 51,1 10,3 3,6 3,2
InFibra/ 739 26,1 | - - 34,7 18,5 36,6 10,2
O 3 min
InFibra/ 63,3 292| 75 | 59 49,1 25,6 12,9 6,5
O 3 min/silano
InFibra/ 859 | 14,1 | - - 77,8 15,5 - 4,7
Ar 3 min
InFibra/
Ar 3 69,2 | 22,0| 8,8 29,7 39,2 18,8 7,4 4,8
min/silano
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FIGURA 18 — Espectros de XPS de alta resolucédcegi@o C 1s da superficie
das fibras (afConnect (b) Construct (c) InFibra ndo tratada, mFibra tratada com: (d)
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As fibras Connecte Constructapresentam em torno de 80% de carbono. Estas
fibras apresentam também oxigénio com ligacdesiplo €-O ou C=0. A fibra

Constructapresenta ainda silicio.

A fibra InFibra sem tratamento € constituida principalmente dieacar (93,4%)
e apresenta uma pequena quantidade de oxigénipagleeser atribuida a uma baixa

contaminacao ou adsorcao de espécies na superficie.

O tratamento da fibrlnFibra com plasma de oxigénio ou plasma de argonio foi
capaz de quebrar ligagdes C-C/C-H e incorporaragudpncionais polares, contendo
oxigénio, na cadeia molecular da superficie daafibe polietiieno. A incorporacao de
grupos polares na superficie da fibra pode promoreaumento na adeséo da fibra ao

compésito particulado.

O tratamento da fibrénFibra com plasma de oxigénio promoveu uma grande
incorporacao de grupos funcionais baseados emmgig26,1%) na superficie da fibra
com a formacgé&o de grupos carbonilas (C=0), caraeXiD=C-OH) e C-O. Resultados
semelhantes foram encontrados por CH®ORI. (1997), LEHOCKY et al. (2003) e

MODIC et al.(2012) em estudos realizados em placas de pefietil

O tratamento da fibrlnFibra com plasma de argonio induziu a incorporacéo de
14,1% de grupos oxigenados na superficie da fibngipalmente C-O. Menos que 5%
de grupos carboxilas (O=C-OH) foram observadosocefoidvisualizada a incorporacao
de grupos carbonilas (C=0). O oxigénio incorporadcuperficie da fibra tratada com
plasma de argbnio somente ocorre quando a amosixpasta ao ar ambiente e néo
durante o processo de aplicagédo do plasma. Regssltdilares foram relatados por
SVORCIK et al. (2006a), e SVORCIket al. (2006b) em estudos realizados em placas

de polietileno.

A incorporacdo de uma porcentagem menor de oxigémisuperficie da fibra
através do tratamento com plasma de argdnio padensz indicacdo de que o plasma
de argbnio € menos efetivo que o plasma de oxigémopromover uma oxidacao
superficial. Resultados similares foram relatadwrslEE et al (2009) apos o tratamento

da superficie de polietilenos com plasma de ox@éni plasma de argdnio. Por outro
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lado, resultados contrarios foram relatados por U8t al (2012) para superficies de
fibras de polietileno apos o tratamento com os nesgplasmas. Esta diferenca pode ser
atribuida a baixa frequéncia do plasma empregadoabalho realizado por TOSU&t

al (2012).

O tratamento da fibrenFibra com silano levou a incorporacdo de 7% de atomos
de silicio na superficie da fibra (Tabela 4) e (Fig18). Resultados similares foram
relatados por DESHMUKH e SHETTY (2007) em filmes mi#ietileno tratados com
plasma de silano. O tratamento com plasma de axig&nde argdnio previamente a
aplicacdo do silano n&o induziu a um grande aumeatmcorporacdo de atomos de

silicio na superficie da fibra.

Por outro lado, houve um aumento na incorporacdooxigénio apos o
tratamento com silano. Este aumento se deve aadastdano possuir oxigénio em sua
composicao A fibrdnFibra tratada somente com silano incorporou 17,3% dpogru
oxigenados na superficie. A incorporacdo de oxméma superficie da fibrinFibra
aumentou quando o silano foi aplicado nas fibr@sipmente tratadas com plasma de
oxigénio e de argobnio, respectivamente 29.2% e %2.0s grupos oxigenados
formados foram principalmente C-O e uma pequenatgleae de carbonila e carboxila.
Resultados similares foram relatados por CHOE E QA{994) em fibras de
polietileno tratatadas somente com silano, someate plasma de oxigénio e com
plasma de oxigénio mais silano e por DESHMUKH e $HE (2007) na superficie de
filmes de polietileno tratados com plasma de silemo incorporagéao de oxigénio (33 a

48%), na sua maioria na forma de grupamentos dd3iHD, Si-O-Si e Si-O-C.
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4.3 Ensaios de Flexao.

Durante os ensaios de flexdo o mateéBighumsem reforco de fibras apresentou
comportamento mecanico diferente de todos os owgpnggos com reforco de fibras,
com ou sem tratamentos com plasma e/ou silano.

Enquanto o materi@ignumapresentou comportamento elastico com apenas um
pico de carga maxima para fratura, os demais ragtetianto os grupos com fibras
dispostas afastadas da base quanto os gruposlm@s dispostas na base, apresentaram
comportamento elastoplastico com ocorréncia de amero pico de carga maxima e
em seguida deslocamentos associados a quedaspereggies de carga como pode ser
visto nas Figuras 19 e 20.

Para efeito de calculo de resisténcia a flexdo fleexd® desses materiais,
utilizou-se o primeiro pico de carga com descamegdo maior que 1%, considerando
que esta falha, na boca, ja poderia produzir eféitdesejaveis, como infiltracdo de
saliva, por exemplo, reduzindo o tempo de vida ddepe. Desse modo, esta-se de
acordo com DYERet al. 2004 que disseram que a falha inicial € um indicadais
importante e usual para efeito de calculo de @&sisd, in vitro, do que a falha final do

material.
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setas representam o ponto de falha (1%) de qustimtanea de carga.
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Considerando o primeiro pico de carga, pode-se radsenos graficos
carga/deslocamento (Figuras 19, 20 e 21) que neri@asem reforco de fibras e nos
materiais com reforco de fibras afastadas da lzasarga e a deformacdo foram bem
inferiores as dos grupos com fibras na base.

Nos grupos com fibras afastadas da base o prirp&oode carga ocorreu com
carga média ao redor de 37 N, muito préximo dorvaiédio de carga de fratura do
material Signumsem reforco de fibras, cujo valor foi de 39 N. Ap® primeiro pico,
estes grupos apresentaram sucessivos carreganeedgscarregamentos, chegando a
um pico maximo que variou de 80 a 100 N entre aemads (Figura 19).

A maioria dos corpos de prova apresentou neste pi@ximo grande
deformacédo sendo que, muitas vezes, algumas amsiadieggaram a apoiar-se nas

laterais dos suportes como pode ser observad@gneafz2.

FIGURA 22 - Corpo de provaignuniinFibra/Oxigénio 1 min. com fibras afastadas da

base durante ensaio de flexao.

Por outro lado, nos grupos com fibras na baseinoepo pico de carga ocorreu
com carga meédia que variou de 62 a 112 N. Estalgraariacdo no valor de carga no
primeiro pico pode ser atribuida aos diferentefminantos entre os grupos. Apesar da
grande variabilidade entre os grupos, todos elessaptaram valores de carga média no
primeiro pico muito superiores aos dos grupos cdag afastadas da base e do
material sem reforco de fibras. Apds o primeircopgstes grupos apresentaram menor
namero de carregamentos e descarregamentos, cloegamad pico maximo que variou
de 75 a 125 N entre os materiais. NO pico maximearpos de prova apresentaram
deformacéo inferior a dos grupos com fibras af@astath base (Figuras 20 e 21).

A observacdo visual dos corpos de prova duranteemsaios mostrou

comportamentos diferentes entre os grupos com eefengo de fibras.
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Nos corpos de prova d&&gnumsem reforco de fibras ocorreu fratura fragil com
formagdao de trinca no lado de tracdo e propagagéadiata para o lado de compresséo,

na porcao central do corpo de prova (Figura 23).

FIGURA 23 - Corpo de prova do mater&bnumdurante ensaio de flexao.

Nos grupos com fibras afastadas da base todosrpgscde prova apresentaram
inicialmente a formacdo de uma ou mais trincasauw Ide tracdo, abaixo da fibra,
proximo ao centro da amostra. Em seguida, houveadofio de trincas na regidao de
compressado, acima da fibra, proximo ao centro dasamn Em alguns corpos de prova
houve formagédo de trinca e fratura também na regpdcsuportes. Ao final dos ensaios,
algumas amostras sofreram delamina&gnunffibra, em um dos lados acima da fibra.
Outras amostras, apesar de apresentarem muitasastrina regido de tracdo e
compressdo, ndao sofreram delaminacdo. N&do houwmmmeancia de um dos tipos
falha em um determinado grupo. Nenhum corpo degeapresentou fratura da fibra
(Figuras 24, 25, 26 e 27).

FIGURA 24 - Corpos de prova dos materiais (8gnum/Connecte (b)
Signum/InFibraAr 3 min., com fibras afastadas da base, duranteneaios de flexdo
mostrando trincas abaixo da fibra.
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(a) (b)
FIGURA 25 - Corpos de prova dos materiais (8)gnum/Connecte (b)
Signum/Construcicom fibras afastadas da base, durante os ertaitexdo mostrando

trincas abaixo da fibra, acima da fibra no centjenéo a um suporte e delaminacao.

(b)
FIGURA 26 - Corpo de prova do material @ynum/Infibrae (b)Signum/InFibraAr 1
min. com fibras afastadas da base, ao término gai@de flexdo mostrando fratura na

regido de suporte e delaminagéo.

(b)
FIGURA 27 - Corpos de prova dos materiais @gnum/InfioraD 1 min. e (b)
Signum/Infibra com fibras afastadas da base, ao término doedsdiexdo mostrando

que nao houve delaminag&gnunffibra.
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Nos grupos com fibras na base, todos 0s corpos rdea papresentaram
incialmente a formag&o de uma, duas ou mais trincasentro da amostra, que se
iniciaram junto a fibra e se propagaram para ciirgirando o materiabignum Em
seguida, houve delaminacao, separando o mag&galmda fibora em um dos lados da
amostra. Alguns corpos de prova apresentaram, taptbéca junto a um dos suportes,
sempre do lado que ocorreu a delaminacdo. Nao hmad®minancia de um dos tipos
falha em um determinado grupo. Nenhum corpo degpapresentou fratura da fibra

(Figuras 28, 29 e 30).

[ S—
FIGURA 28 - Corpo de prova do mater&numConnect com fibras na base, durante

0s ensaios de flexdo mostrando formacéo e crestngenuma unica trinca acima da

fibra seguido de delaminagéo.

Corpos de prova dos materiais (&gnumConstruct (b)

FIGURA 29 -
SignuniinFibra/Ar 3 min./silano e (cBignuninFibra, com fibras na base, durante os

ensaios de flexdo mostrando formacdo de duas os triacas acima da fibra e

delaminagéo.
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FIGURA 30 - Corpos de prova dos materiais @ynuninFibra/O 1 min., (b)
SignuniinFibra/Ar 1 min. e (c)SignuminFibra/silano, com fibras na base, durante os

ensaios de flexdo mostrando fratura acima da fjondp aos suportes, e delaminacéo.

A observacao visual dos corpos de prova fraturag@s os ensaios também
revelou comportamento diferente entre os grupos.

Nos corpos de prova sem reforco de fibras houtarteem duas Unicas partes
(Figura 31).

FIGURA 31 - Corpos de prova do mateisajnumapds os ensaios de flexao.
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Nenhum dos corpos de prova reforgcados com fibrdsmsa ou afastadas da base
apresentou fratura das fibras. A fratura semprerescono materiaignumusado como
matriz.

Os corpos de prova reforcados com fibras afas@d@asse apresentaram fratura
do Signumem duas ou mais partes associadas a delaminagiseparacdo entre fibra
e composito em um dos lados da amostra, na malasiaezes no lado de compresséao,
acima da fibra. Algumas amostras dos grupos redogz@om fibradnFibra tratadas
com oxigénio por 1 e 3 minutos e argbnio por 3 mus@presentaram, multiplas trincas
do Signumno lado de tragcdo e compressao sem, no entamgsesmparem delaminagao
(Figura 32).

FIGURA 32 - Corpos de prova dos materiais com fibafastadas da base apds os
ensaios de flexao: (&ignumConnect (b) SignunConstruct (c) SignuniinFibra , (d)
SignuniinFibra Ar 1 min., (e)SignuniinFibra Ar 3 min., (f) SignuminFibra O 1 min.

e (g)SignuniinFibra O 3min.
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Todos os corpos de prova reforcados com fibrasasa bpresentaram fratura do
Signumem duas ou mais partes associadas a delaminagéseparacao entre fibra e

compésito em um dos lados da amostra (Figura 33).

FIGURA 33 - Corpos de prova dos materiais com fibma base apds os ensaios de
flexdo: (a) SignumConnect, (b) SignumiConstruct, (c) SignuniinFibra , (d)
SignuniinFibra/silano, (e)SignuniinFibra Ar 1 min., (f) SignuminFibra Ar 3 min., (g)
SignuniinFibra Ar 3 min./silano, (h)SignuniinFibra O 1 min., (i) SignuninFibra

3min. e (j)SignuninFibra 3min./silano.
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4.3.1 Anélise estatistica

Inicialmente foram calculados os valores médidesvio padréo de resisténcia a
flexdo e de deflexdo de todos os grupos. A andbsses valores nos levou a separar 0s
grupos amostrais, para 0s testes estatisticos, eim grupos com diferentes
posicionamentos das fibras: um com fibras afastdddsase e outro com fibras na base
(Figura 34).

Esta separacao foi feita porque os valores meédeosedisténcia a flexdo e
deflexdo, no primeiro pico, obtidos nos grupos dibnas afastadas da base pouco
variaram, para mais ou para menos, do grupo censagnumsem reforco de fibra,
indicando que, nesta posicao, a fibra poderia séar eeforcando o material. Por outro
lado, todos os grupos com fibras dispostas na bpsesentaram valores meédios de
resisténcia a flexdo e de deflexdo, no primeiro piwito maiores que o grupo controle
sem refor¢co de fibras e que os grupos com fibrastadas da base, indicando que a
fibra nesta posicédo poderia estar promovendo uneatarsignificativo nos valores de
resisténcia e deflexdo (Figura 34 a e b). Alemadise a fibra afastada da base néao é
capaz de promover reforco no material, ndo exetéa para se comparar os valores
desses grupos com os valores dos grupos com refargase.

Este resultado esta de acordo com os trabalhod. d&KBVA et al. (2003) e
GOHRINGet al. (2005) que mostraram que a colocacéo da fibtzasa das amostras

aumentou significativamente as propriedades enddl@os compdsitos testados.

Os grupos de materiais com fibras dispostas na bbEsm de apresentarem
valores de resisténcia a flexado e de deflexdo msigue o grupo controle sem reforgo
de fibras, apresentaram variacdo dos valores eleise

Os maiores valores de resisténcia a flexdo foramorgrados nos grupos com
reforgo de fibragnFibra tratada com plasma de oxigénio por 3 minutos €aenect
(Figura 34 a). Por outro lado, os maiores valoregieflexdo foram encontrados nos
grupos com reforco de fibrasFibra tratada com plasma de oxigénio por 1 e 3 minutos
(Figura 34 b). Os grupos reforcados com fib@ennecte com fibrasConstruct
dispostas na base apresentaram valores altosisk€mes a flexao e baixos de deflexao
(Figura 34 a e b).
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Resisténcia a flexao dos materiais
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FIGURA 34 - Gréfico de barras com média e desvirfmdos 18 grupos amostrais (a)

resisténcia a flexao e (b) deflexao.

85



Apébs a separacao dos grupos, no intuito de verifioassupostos para o uso de
testes paramétricos (ANOVA e t de Student) foiagata normalidade das variaveis
respostas dos ensaios de resisténcia a flexaodefldxdo graficamente, pelo método
“normal plot” (Figuras 35 e 36). O teste mostroue qos valores poderiam ser
considerados normais uma vez que os dados se em@mtdistribuidos proximos da

reta de normalidade.

Normal plot - resisténcia a flexdo Normal plot - resisténcia a flexéo
fibras afastadas da base fibras na base
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(a) (b)
FIGURA 35 - Grafico “normal plot” dos grupos amass$r de resisténcia a flexao: (a)

sem fibras e fibras afastadas da base e (b) seas fdfibras na base.

Normal plot - deflex@o Normal plot - deflexao
fibras afastadas da base fibras na base
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FIGURA 36 - Grafico “normal plot” dos grupos amastrde deflexdo: (a) sem fibras e

fibras afastadas da base e (b) sem fibras e fitxrdmse.

Uma vez que os valores foram considerados norrftaisgalizada a analise de
variancia e o teste t Student com correcdo de Bamieda resisténcia a flexdo e da
deflexdo do grupo controle sem refor¢co de fibrasretacdo aos grupos com fibras

afastadas da base e com fibras na base.
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4.3.1.1 Resisténcia a flexao

4.3.1.1.1 Grupo com fibras afastadas da base.

No grupo com fibras afastadas da base a ANOVA pangparacdo dos valores
de resisténcia a flexdo mostrou que havia evidéng#a rejeitar a hipotese nula de
igualdade entre as médias, p-valor = 0,0310. Dewidsso, foi aplicado o teste de
comparacdes multiplas usando correcao de Bonfer@miesultados estdo apresentados

na Tabela 3 e na Figura 37.

TABELA 3 — Resultados da resisténcia a flexdp ém (MPa), do material sem reforgo
de fibras (1) e do grupo de materiais reforcadas tibras afastadas da base (2 a 8):
média, desvio padrdo (d.p.), mediana, minimo e maéxilLetras sobrescritas

correspondentes indicam que ndo ha diferencasstistat significativas entre os grupos

(Teste t Student com correcdo de Bonferroni, p05§)0,

Material Média (d.p.) Mediana  Min Max
1- Signum 123,6 (14,7)°¢ 123,6 | 107,8] 146,8
2- SignumConnect 118,9 (20,4¥°¢ 117,8 91,5| 150,1
3- SignumConstruct 122,1 (14,9)°¢ 126,6 99,7| 135,6
4- SignuniinFibra 95,7 (18,5f 90,9 77,2 | 1194
5- SignuniinFibra/O 1 min. 131,5 (9,9) 133,7 118,6| 141,8
6- SignuniinFibra/O 3 min. 120,9 (26,5)°¢ 118.8 87,9| 1675
7- SignuniinFibra/Ar 1 min. 107,5 (10,0§®° 109,2 92,0 116,9
8- SignuniinFibra/Ar 3 min. 114,5 (13,4)°¢ 111,0 | 101,3] 136,6

Resisténcia a flexdo dos materiais com fibras afastadas da base
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FIGURA 37 - Grafico de box de resisténcia a flekdm mediana e desvio padrdo do

grupo (1) sem reforco de fibras e dos grupos cbnadiafastadas da base (2 a 8).
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O teste de comparacfes multiplas mostrou que mogrom fibras afastadas da
base nenhum tipo de fibra ou tratamento foi capaauwmentar significativamente os
valores de resisténcia a flexdo quando comparagimsacgrupo control&ignumsem
reforco de fibras, ou seja, nesta posicao, neniporde fibra melhora o comportamento
mecanico do materiaBignum Este fato pode ser atribuido a um decréscimo de
resisténcia provocado por concentracdo de tengbgee em todos os corpos de prova
dos grupos com fibras afastadas da base, duraetesass de flexdo, havia a formacéo
de um ou mais entalhes proximo ao meio da basendatea (Figura 38). Os entalhes
ou trincas sdo concentradores de tensbes e promonesumento na intensidade da
tensdo aplicada, em suas pontas (ANDERSON, 1995).

FIGURA 38 - Corpos de prova com fibras afastadabat® durante ensaios de flexdo

mostrando trincas formadas na base préximas amadg@tamostra.

Apesar de ndo apresentar diferencas estatistigaffitivas em relacdo ao
grupo controle sem reforco de fibras, o grupo @naeforco de fibrasnFibra sem
tratamento apresentou valores meédios de resistéacilexdo bem inferiores,
demonstrando que nesta posicdo a fibra sem tratangara a performance do
material. Isto pode ser atribuido ao fato da sigertla fibra de polietileno ser apolar,
dificultando sua adesdo ao compdésito particuladsssa forma agindo como uma
superficie ndo aderida, uma espécie de bolha beatamta, atuando como um defeito.
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Os grupos (4) Signum/InFibra e (5) Signum/InFibra/Oxigénio1l min.
apresentaram diferencas significativas p-valor020, indicando que o tratamento com
plasma de oxigénio por um minuto produz modificagacsuperficie da fibrinFibra
levando a uma possivel melhora na adeséo da fomzagerialSignum

O grupo (5) Signum/InFibra/Oxigéniol min. apresentou valor médio de
resisténcia a flexdo bem superior ao do grupoSignum/InFibra/Argbnio 1 min
Entretanto, estes grupos nao apresentaram diferesgtatisticas significativas. Este
resultado sugere que o tratamento com plasma @g€rori possa ser mais efetivo do
que o tratamento com argonio.

Os grupos (1Bignum (3) Signum/Construce (6) Signum/InFibrdOxigénio 3
min. apresentaram valores médios de resisténcia aofleem superiores aos valores
meédios do grupo (4pignum/InFibrasem tratamento, sem, no entanto, apresentarem

diferencas estatisticas significativas.

4.3.1.1.2 Grupo com fibras na base.

A ANOVA para comparacao dos valores de resistéadlaxdo, no grupo com
fibras na base, mostrou que havia evidéncias pgedar a hipétese nula de igualdade
entre as médias, p-valor < 0,0001. Devido a iss@pticado o teste de comparacdes
multiplas, utilizando a correcdo de Bonferroni. @sultados estdo apresentados na

Tabela 4 e na Figura 39.
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TABELA 4 — Resultados da resisténcia a flexdp ém (MPa), do material sem reforgo
(1) e do grupo de materiais reforcados com fibeabase (9 a 18): média, desvio padrédo
(d.p.), mediana, minimo e maximo. Letras sobresxrdorrespondentes indicam que
nado ha diferencas estatisticas significativas eofregrupos (Teste t Student com

correcdo de Bonferroni, p < 0,05).

Material Média (d.p.) | Mediana Min | Max
1- Signum 123,6 (14,7F | 123,6 | 107,8| 146,8
9- SignumConnectbase 2921 (44,1) | 308,7 | 204,7| 3245
10- SignuntConstructbase 237,6 (35,6) | 243,0 194,5| 283,1
11- SignuniinFibra base 2176 (14,6) | 2189 | 196,1| 236,4
12- SignuniinFibra/silano base 211,9 (16,8) | 2131 188,9| 236,9
13- SignuniinFibra /O 1 min base 265,9 (10,5 | 260,6 257,01 277,6
14- SignuniinFibra /O 3 min base 296,2 (24,7) | 288,5 271,5| 329,6
15- SignuniinFibra/O 3 min/silano basel  252,7 (25/%) | 255,7 216,1| 280,1
16- SignunfinFibra /Ar 1 min base 246,9 (28,4Y | 238,6 | 218,9| 2839
17- SignunfinFibra /Ar 3 min base 258,8 (21,5¥ | 256,9 | 232,5| 291,9
18- SignuniinFibra/Ar 3 min/silano base 259,6 (24/2) | 254,9 227,2| 289,1

Resisténcia a flexdo dos materiais com fibras na base
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FIGURA 39 - Grafico de box de resisténcia a flekdm mediana e desvio padrdo do

grupo (1) sem reforgo de fibras e dos grupos cdange de fibras na base (9 a 18).
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O teste de comparagces mdultiplas usando corre¢c&pdierroni mostrou que
no grupo com fibras dispostas na base todos os tipdibra, com ou sem tratamento,
foram capazes de aumentar significativamente ageslde resisténcia a flexdo quando
comparados com o grupo contréd&numsem refor¢co de fibras (p-valor < 0,0001)
indicando que o posicionamento da fibra na basenélaimental para melhorar o
comportamento mecéanico do mateSajnum

O teste mostrou também que as fibCasmnecte InFibra tratada com plasma de
oxigénio por 3 minutos apresentam comportamenta@amea semelhante no reforgo do
material Signum levando a crer que a fib@onnectfoi, possivelmente, tratada com
plasma de oxigénio. Segundo o fabricante, a fibomnecté tratada com plasma,
entretanto o mesmo nao cita qual o gas e o tempatdenento utilizado.

A fibra InFibra tratada com plasma de oxigénio por 3 minutosibra €onnect
apresentaram comportamento mecanico superior dbm@alnFibra sem tratamento
com plasma, com diferencas estatisticas sign¥astfp-valor < 0,0001). Este resultado
evidencia que o tratamento da fibra com plasma pvemmelhora significativa na
adeséo da fibra ao materigignum

A fibra InFibra tratada com plasma de oxigénio por 3 minutosilkera€onnect
apresentam comportamento mecanico superior ati@deCfonstructtratada com plasma
e silano, com diferencas estatisticas significatiyavalor = 0,024 e p-valor = 0,031,
respectivamente. Este comportamento sugere quiarm iora a adesdo da fibra ao
materialSignum mesmo quando a fibra é tratada com plasma.

Os tratamentos da fibitaFibra com plasma de argdnio por um e trés minutos e
de oxigénio por um minuto, apesar de aumentarenaloses de resisténcia a flexdo do
material quando comparados com o material reforgemo a fibralnFibra sem
tratamento, ndo apresentam diferencas estatistigasicativas. Este comportamento
indica que estes tratamentos néo sao tao efetwvdsatamento da fibra de polietileno
InFibra.

Os tratamentos da fibdamFibra com plasma de oxigénio 1 ou 3 minutos sao
mais efetivos que os tratamentos com plasma deniargéou 3 minutos, apesar de nao
apresentarem diferencas estatisticas significativas

A aplicacao de silano na fiblaFibra sem tratamento ou tratada com plasma de
oxigénio por trés minutos promoveu queda na resigéa flexdo, ainda que nao

estatisticamente significativa, quando comparada sgus respectivos grupos sem
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silano. Este fato sugere que o tratamento comcsgamfibra de polietileno tratada com
plasma de oxigénio diminui a adesdo do materidbra £, portanto, nestes casos, nédo
deve ser usado.

A aplicacdo de silano na fibtaFibra tratada com plasma de argbnio por trés
minutos ndo promoveu alteracdo na resisténciaxadleEste fato sugere que o silano
sobre a fibra tratada com plasma de argonio nadugralteracdo na adesao ao material
Signum

Ao compararmos 0s trés grupos que foram reforcadwms fibras InFibra
tratadas com silano (12, 15 e 18), observamos @saa de n&o apresentarem
diferencas estatisticas significativas entre efesiatamento da fibra com plasma de
argbnio mais silano apresentou os maiores valogeesisténcia a flexdo, sendo este
tratamento um pouco mais efetivo que os demais.

O plasma de oxigénio por trés minutos é efetivotratamento da fibra de
polietileno InFibra, melhorando a adesdo da fibra ao mater&gnum e,
consequentemente, o comportamento mecanico do simpgendo, portanto, um
tratamento recomendado. A resisténcia a flexdo atopésito reforcado com fibras
InFibra com este tratamento é significativamente sup@ridos compaositos reforcados

com fibralnFibra sem tratamento laFibra sem tratamento mais silano.

4.3.1.2 Deflexao

4.3.1.2.1 Grupo com fibras afastadas da base.

No grupo com fibras afastadas da base a ANOVA pamgparacao dos valores
de deflexdo no primeiro pico mostrou que ndo havidéncias para rejeitar a hipotese
nula de igualdade entre as médias, p-valor = 0,08118¢eja, este grupo nao apresentou
diferencas estatisticas significativas entre asiasédéPortanto, ndo foi aplicado o teste
de comparagcdes multiplas com correcdo de Bonferr@s resultados estéo

apresentados na Tabela 5 e na Figura 40.
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TABELA 5 — Resultados da deflexdo (D), em (mm),ndaterial sem reforco (1) e do

grupo de materiais reforcados com fibras afastal#dabase (2 a 8): média, desvio
padrédo (d.p.), mediana, minimo e maximo. Letrasesunitas correspondentes indicam
que nao ha diferencas estatisticas significativeise eos grupos (Teste t Student com

correcdo de Bonferroni, p < 0,05).

Material Média (d.p.) Mediang Min Max
1- Signum 0,027 (0,003} 0,028 0,022| 0,032
2- SignuniConnect 0,023 (0,006) 0,022 0,017| 0,033
3- SignuniConstruct 0,028 (0,007) } 0,029 0,018| 0,039
4- SignunfinFibra 0,019 (0,004) § 0,017 0,015| 0,026
5- SignuniinFibra/O 1 min. 0,030 (0,002)" 0,029 0,027| 0,035
6- SignuniinFibra/O 3 min. 0,026 (0,008)) | 0,025 | 0,017| 0,041
7- SignuniinFibra/Ar 1 min. 0,023 (0,003)% 0,022 0,020| 0,030
8- SignuniinFibra/Ar 3 min. 0,025 (0,005)% 0,024 | 0,019 0,035

Deflexdo dos materiais com fibras afastadas da base
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FIGURA 40 - Grafico de box de deflexdo com mediandesvio padrdo do grupo (1)

sem reforco de fibras e dos grupos reforcados dmasfafastadas da base (2 a 8).

O teste de comparacfes multiplas mostrou que mogrom fibras afastadas da
base nenhum tipo de fibra ou tratamento foi capazlterar significativamente os
valores de deflexdo quando comparados com o grapiwote Signumsem refor¢o de

fibras, ou seja, nesta posicdo, nenhum tipo dea filmodifica o comportamento
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mecanico do materi®@ignum A possivel explicacdo para este resultado se aevato
de que a deflexdo do material foi calculada no eiionpico de carga. Neste primeiro
pico de carga houve fratura da porcdo do mat8rgriumlocalizado abaixo da fibra e,
portanto, com valores de deflexdo muito proximas vilores das amostras do material
Signumsem reforco de fibras. Neste primeiro pico a fibé® promoveu nenhuma
influéncia.

O tratamento da fibrénFibra com oxigénio 1 minuto foi o Unico capaz de
aumentar levemente o valor médio de deflexdo dceemaatSignum apesar de néo
apresentar diferencas estatisticas significativas.

O grupo reforcado com fibrakFibra sem tratamento apresentou valor de
deflexao inferior ao do grupo sem reforco de filwaks demais grupos reforcados com
os diversos tratamentos, apesar de ndo apresefei@ndas estatisticas significativas
entre eles. Este resultado pode ser correlacioo@auioo fato de este grupo ter suportado

menor carregamento que os demais e, portanto, afaihar com menor deflexao.

4.3.1.2.2 Grupo com fibras na base.

No grupo com fibras na base, a ANOVA para comparads valores de
deflexdo mostrou que havia evidéncias para rejaitaipotese nula de igualdade entre
as médias, p-valor < 0,0001. Devido a esse fatoagticado o teste de comparacoes
multiplas usando correcdo de Bonferroni. Os redaiaestdo apresentados na Tabela 6
e na Figura 41.
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TABELA 6 — Resultados da deflexdo (D), em (mm),ndaterial sem reforco (1) e do

grupo de materiais reforcados com fibras na basel®): média, desvio padréo (d.p.),
mediana, minimo e maximo. Letras sobrescritas spordentes indicam que nédo ha
diferencas estatisticas significativas entre opaguTeste t Student com correcédo de

Bonferroni, p < 0,05).

Material Média (d.p.) Mediang Min | Max
1- Signum 0,027 (0,003 | 0,028 | 0,022 0,032
9- SignunfConnectbase 0,059 (0,008) | 0,059 | 0,054 0,065
10- SignuniConstructbase 0,056 (0,014F | 0,052 | 0,039 0,079
11- SignunfinFibra base 0,076 (0,016F | 0,078 | 0,054 0,087
12- SignuniinFibra/silano base 0,094 (0,018} | 0,088 | 0,081 0,117
13- SignuniinFibra /O 1 min base 0,109 (0,013) | 0110 | 0,093 0,124
14- SignuniinFibra /O 3 min base 0,103 (0,023) | 0,091 | 0,082 0,138
15- SignuniinFibra/O 3 min/silano base| 0,089 (0,01f) | 0,087 | 0,077 0,106
16- SignunfinFibra/Ar 1 min base 0,082 (0,015 | 0,081 | 0,071 0,098
17- SignunfinFibra/Ar 3 min base 0,076 (0,015y | 0,081 | 0,057 0,090
18- SignuniinFibra/Ar 3 min/silano baseé 0,080 (0,029 | 0,068 | 0,053 0,122
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FIGURA 41 - Grafico de box de deflexdo com mediantesvio padrdo do grupo (1)

sem reforco de fibras e dos grupos reforcados dmasfna base (9 a 18).
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A deflexédo de todos os grupos com reforgo de dilma base foi maior que a do
grupo controle sem reforco de fibras. Em algunpgswa deflexdo chegou a ser 4 vezes
maior que a do grupo controle.

O grupo reforcado com fibraSonstruct apesar de apresentar deflexdo maior
que o grupo controle, ndo apresentou diferencagigstas significativas. Este fato
pode ser atribuido a forma da tranca e ao tratantenfibra com plasma e silano.

O grupo reforcado com fibr&onnecte o grupo reforcado com fibr&onstruct
apresentaram valores médios de deflexdo parecidosneres que os todos os demais
grupos reforcados por fibr&sFibra, sem e com os diversos tratamentos. Este fato pode
ser atribuido as diferencas na forma do trancadsagefibras com a forma do trancado
da fibralnFibra como pode ser observado na Figura 10. A formaadwado das fibras
Connecte Construct € igual e poderia estar promovendo uma restricammma
deflex&o.

Os grupos reforcados com fibrag=ibra sem e com os diversos tratamentos
apresentaram grande variacdo nos valores de defl&d@mno o trancado da fibra € o
mesmo, estas diferencas s6 podem ser atribuidabfamntes tratamentos.

O grupo reforgcado com fibr&onnecte o grupo reforcado com fibr&onstruct
apresentaram valores médios de deflexdo muito idasee significativamente menores
que os dos grupos reforcados com fibhaSibra sem tratamento mais silano, com
tratamento de plasma oxigénio 1 e 3 minutos e catarhento de oxigénio 3 minutos
mais silano.

O grupo reforcado com fibrnFibra tratada com plasma de oxigénio por 1
minuto apresentou valor médio de deflexdo sigrifiemente maior que o0 dos grupos
reforcado com fibrdnFibra sem tratamento e tratada com plasma de argoni@ por
minutos.

O tratamento da fibranFibra com plasma de argbnio por 3 minutos néo
produziu modificacdo alguma nos valores médioseafkexfio quando comparado com
os valores médios do grupo reforcado com a medmasgem tratamento.

Os grupos reforcados com fibhaFibra tratada com plasma de argénio 1 e 3
minutos e argbnio mais silano apresentaram valorédios de deflexdo parecidos e
muito proximos aos do grupo reforgado cbrRibra sem tratamento, indicando que o
tratamento com plasma de argonio, o tempo de teateore a aplicacdo de silano néo

sao capazes de promover variacdes na deflexao.
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Os grupos reforcados com fibred=ibra tratadas com oxigénio 1 e 3 minutos
apresentaram os maiores valores de deflexdo. Aaggld de silano apds o tratamento
com plasma de oxigénio levou a uma queda nos \&tleeleflexao.

Os resultados dos grupos reforcados com filoasbra tratadas com oxigénio 1
e 3 minutos apresentaram correlagéo, ou seja,\a@toses de deflexdo correlacionados
com altos valores de resisténcia a flexdo. O mesdm ocorreu com 0S grupos
reforcados com fibra€onnecte Constructonde altos valores de resisténcia a flexao
estdo associados com baixos valores de deflexao.

A deflexdo dos materiais reforgcados com fibras ags na base, no primeiro
pico, foi muito pequena, variou de 0,56mm, quareforcado com fibra&Construct a
0,109mm, quando reforcado com fidrécibra tratada com plasma de oxigénio 1 por
minuto. Entretanto, este resultado indica que deveeito um pequeno alivio, de um
décimo de milimetro, na regido cervical do ponfera que ndo ocorram injurias no

tecido mucoso no espaco edéntulo durante a madtigag

Um fator importante no projeto de uma protese deéita sua resisténcia
mecanica. Esta propriedade assegura que a proteaeas funcbes para as quais foi
projetada, de maneira adequada, por um periodendgot razoavel. Ou seja, a prétese
deve resistir as forcas aplicadas (cargas) senhagjaefratura ou deformacao excessiva.
A deformacao excessiva pode ocorrer quando € ed@ediensdo limite devido a uma
rigidez inadequada (mdédulo de elasticidade) do mahtg@rotético (ANUSAVICE,
1998).

Em areas de alta concentracdo de tensdes, quaral@nitese parcial fixa de
compoésito reforcada por fibras for utilizada, éoreendado que o material apresente
alta resisténcia a flexao, alto médulo de elasiidéde pouca deformacéo (BAE al,
2001). No presente trabalho o Unico material quesamtou estas caracteristicas foi o
Signumreforgcado com fibras de polietilef@onstructdispostas na base, que apresentou
resisténcia a flexao significativamente maior queaterial sem reforco, e deflexdo um
pouco maior, entretanto, sem diferencas estassgmificativas quando comparado
com o materialSignumsem refor¢co. Apesar do materkignum/Construcapresentar
estas caracteristica, ele apresentou resistérftead significativamente menor que a
dos materiaisSignum/Connecat Signum/InFibraDxigénio 3 min. Este resultado indica
que, provavelmente, a deflexdo do mate8ajnum/Construcfoi menor porque ele

falhou com carga bem menor.
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ELLAKWA et al. (2001a) mostraram em seus resultados que a céaloae
fibra de polietilenaConnectna base ou afastada da base aumenta significainarns
valores de resisténcia a flexdo do compobitwculite XRV Este resultado difere do
encontrado no presente trabalho onde somente gegmrom fibras na base foram
capazes de aumentar significativamente os val@essisténcia a flexao do compdésito
Signum(TABELA 4 e FIGURA 39). No presente trabalho, todasdiferentes fibras de
polietileno, com ou sem tratamento, quando disgost base do corpo de prova,
aumentaram significativamente os valores de regigt& flexdo. Naquele trabalho, foi
observado também que a colocacédo da fibra ligeimtarefastada da base favoreceu a
formacao precoce de trincas com subsequente prof@agdraves da fibra e posterior
delaminacédo entre matriz e fibora. O mesmo foi olzsBy no presente trabalho. Os
graficos de carga/deslocamento dos grupos comsfibeabase e afastados da base
foram muito parecidos com os obtidos no preseraatho. Como no trabalho de
ELLAKWA et al. (2001a), ndo foi observada falha catastréfica emham corpo de
prova reforcado com fibras. O valor médio encomtradr ELLAKWA et al. (2001a)
para resisténcia a flexao #terculite XRVreforcado com fibra€onnectafastadas da
base foi maior que o valor médio encontrado nogmtestrabalho, para este grupo. Por
outro lado, o valor médio encontrado no grupo csrfilmasConnectdispostas na base
foi muito préximo do valor encontrado neste trabalh

Ao comparar-se 0 valor médio de resisténcia sfledlas amostras d&gnum
reforcadas com fibra€onnectna base, estocados por 24 horas, obtido no pessent
trabalho, com os valores médios encontrados porARM/A et al. (2001b) que usou
varias marcas de compositos reforcados com fi@@snect verifica-se que o valor
meédio encontrado no presente trabalho foi maiote Esto pode ser atribuido aos
compoésitos usados como matriz pelos autores, aglmses médios de resisténcia a
flexdo sem fibra também foram inferiores ao val@din de resisténcia a flexdo do
compositoSignumusado como matriz no presente trabalho. Os awerdtcaram que
o reforco com fibras aumenta a resisténcia a flaéitodos os compositos. O mesmo
foi encontrado no presente trabalho para o mat@igaum

ELLAKWA et al. (2002b) reforcaram o compdsitbrtglass com fibras de
polietileno, vidro e aramida impregnadas cdwlor Plus e ArtGlass Liquid Os
resultados mostraram que o agente de impregrégi®o Plus foi mais efetivo quando
usado com fibras de polietileno. No presente traabbservou-se que a aplicacéo de

silano antes da impregnacdo das fibras de pohetilsem ou com tratamento com
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plasma de oxigénio, e a fib€onstruct que vem tratatada também com silano, levou a
uma diminui¢do nos valores de resisténcia dos ceitgqsireforcados. @rtgllas Liquid
possui silano em sua composi¢do, 0 que poderidev@do a uma diminuicdo nos
valores de resisténcia a flexdao das amostras esfasc com fibras de polietileno
impregnadas com este agente no trabalho de ELLAKAVAI. (2002b). Observou-se
também, no presente trabalho, que a aplicacddat®sapds o tratamento com plasma
de argbnio ndo produziu modificacdes nos valoredioséle resisténcia a flexdo, o que
induz a concluir que as fibraSonnecte Constructsdo provavelmente tratadas com
plasma de oxigénio e que, por sua vez, o uso decsitom fibras de polietileno sem
tratamento, ou tratadas com plasma de oxigénieargbnio, ndo é recomendado.

O presente estudo demonstrou que a colocacadmade polietiieno na base,
no lado de tracdo, aumenta significativamente stéewia a flexdo de compadsitos
quando comparados com compadsitos sem refor¢co (FEBJBA e 39). Este resultado
esta de acordo com os resultados obtidos por vadtmses. ELLAKWAet al. (2003)
em um estudo em que colocaram a fibra de polietilem lado de tracdo, em cinco
distancias diferentes da base demonstraram queacéo de fibra na base aumentou
significativamente a resisténcia a flexdo. LASSIEAVALLITTU (2004) refor¢caram
composito com fibras de vidro em diferentes posigéacontrando os maiores valores
de resisténcia a flexdo nas amostras com fibrdsase. VAN HEUMENEet al. (2008)
em uma revisao de literatura comparativa de tralisadim que foram testados, in vitro, a
resisténcia a flexdo de compdsitos particulados emam refor¢co de fibras de vidro e
de polietileno, observaram que em seis trabalhesagos, a fibra de polietileno
quando disposta na base, promoveu aumento naresestios compaositos particulados
usados como matriz.

No presente estudo, foi observado que ao se daspfibras de polietileno, com
diversos tratamentos, com afastamento da base doy o= 0,29mm, ndo houve
diferencas significativas na resisténcia a flexdaliam quando comparada com o grupo
controle, sem fibra (FIGURAS 34 e 37). Este resldtéaambém foi observado por
ELLAKWA et al. (2003) quando as fibras de polietiieno foram disg® com
afastamentos de 0,5; 1,0; 1,5 e 2,5 mm da base.

DYER et al. (2004) fizeram um estudo com o objetivo de deteamo efeito da
diversidade de posicbes, orientacdes, geometriagineero de fibras de vidro e
polietileno sobre a carga de ruptura inicial elfo@compasitos particulados reforcados

por fibras. Os resultados mostraram que a cargadalinde fratura do compdsito
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particuladoBelleGlass HRKerr) reforcado com fibras de polietile@mnnectdispostas
na base foi em torno de 60N maior que do mateeid seforco. No presente trabalho,
os valores de carga do material sem reforco tamtménmferior aos dos diversos
materiais reforcados com fibras na base. Entretargaliversos materiais reforcados
com fibras na base apresentaram valores de cargmanlea bem superiores aos
encontrados por DYERt al. (2004). Esta-se de acordo com os autores quairdwaaf
que algumas posicdes do reforco de fibras de pehetpromoveram uma diminuicao
nos valores de carga quando comparados com o campéem refor¢o, que o refor¢o
mais efetivo € o localizado no lado de tensdo eagpesicao das fibras influencia na
deflexdo do material. O valor médio encontradoentrsibalho para a deflexdo, quando
calculado na falha inicial, nas amostras reforcadas fiborasConnectdispostas na base
(0,059mm) foi muito menor que o valor médio encaahirpor DYERet al. (2004) com
as fibrasConnectreforcando o materid@delleGlass Hfa mesma posic¢do (0,62mm). Os
autores observaram que o reforgo de fibras minim&éalha instantdnea e catastrofica
e adicionalmente conteve os fragmentos das ampstr@a&smo que foi observado no
presente trabalho.

KARBHARI e STRASSLER (2007) observaram que nas siras reforcadas
com fibra de polietileno, afastadas da base, nawédratura da fibra. Entretanto,
houve grande deformacéo com fratura parcial daimndé& compdsito. O mesmo foi
observado no presente trabalho (FIGURA 22). Poroolaido, os autores observaram
que os compdsitos reforcados com as filgasnectou Ribbond afastadas da base,
apresentaram valores de resisténcia a flexdo beoresajue o do material sem reforco
de fibras, o que estd em desacordo os achadosesenpe trabalho, onde somente as
amostras com fibras na base foram capazes de amunivalores de resisténcia a
flexdo. O composito sem reforgo apresentou umarheipo 0,04 mm e os reforcados
com fibras de polietileno a deformacéo variou @ @& 0,08 mm. No presente trabalho
observamos o0 mesmo comportamento do material.tBnteg a deformacgéo encontrada
foi um pouco menor, no compaosito sem reforco foDA@¥ mm e nos reforcados com
fibora de polietiieno afastadas da base variou @2 @ 0,03 mm. Os valores de
deformacédo encontrada pelos autores foram muitceciglms com os valores
encontrados neste trabalho nos grupos com fibrabasa que variaram de 0,06 a
0,1mm. Vale ressaltar que os autores usaram fdegmlietiieno com largura de 3 e 4

mm enguanto que no presente trabalho as fibrasaatdls possuiam 2 mm de largura.
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Os valores médios de resisténcia a flexdo obtimgpresente trabalho, nos
materiais sem reforgo de fibras e reforgados cdmadi de polietileno tratadas com
plasma, afastadas da base, sdo menores que ogsval@dios encontrados por
KARBHARI e WANG (2007) para o composit¥iuoso FloRestoreDemat) sem ou
com reforco de fibra de polietilendRipbond, Ribbond Ing dispostas com um
afastamento médio de 0,2 a 0,3 mm da base. Nogiamteem refor¢co de fibras, a
pequena diferenca obtida na média de resisténdi@xao pode ser atribuida as
diferentes composi¢cfes dos materiais. Entretantandp comparamos 0s materiais
reforgcados por fibras afastadas da base as disesép bem maiores, uma vez que os
autores encontram valores de resisténcia a flex@mpativel com os valores
encontrados neste trabalho nos grupos com fibr@asa As possiveis explicacdes para
este comportamento seriam que no trabalho daqaeleses as amostras reforcadas
com fibras eram mais largas devido a maior largasfibras (3mm) e a resisténcia a
flex&o foi calculada com os valores de carga rreaffihal.

KARBHARI e WANG (2007) também encontraram maiovefores médios de
deflexdo tanto no material sem reforco como nogrgatios com fibras. A diferenca
entre os materiais sem reforgco pode ser atribigaff@rentes composi¢des do material.
Por outro lado, as diferencas nos materiais reflagaéo atribuidas ao fato da deflexé@o
ter sido calculada com valores de deslocamentalha final. Como neste trabalho, os
resultados mostraram que o refor¢co com fibras dietpeno em compdsitos dentarios
melhora significativamente o desempenho em flexZamcordamos também com os
autores na observagdao das amostras durante o®¥nsaie, a partir de certa carga,
iniciam-se fissuras no compasito. Entretanto, lawé de polietileno mantem o material
em conjunto possibilitando uma resposta dactile/geando uma diminuicao gradual
de carga a medida que véao se abrindo rachaduéaguatocorre delaminacao entre o
composito e a fibra (FIGURAS 32 e 33). A delamimag&orre com niveis elevados de
deformacgéo.

Os valores médios de resisténcia a flexao obtdste trabalho para o material
Signumreforcados com fibras de polietileno, com ou sextaimento, afastadas da base,
sdo muito préximos aos valores médios encontradosGASPAR JUNIORet al.
(2009) para o materialF{tek, 3M ESPE) reforcado com uma camada de fibras
polietileno Connect,KerrLab) com afastamento de 1 mm da base. Entetaras
amostras reforcadas com duas camadas de filmasectcom afastamento de 1 mm da

base, o valor médio de resisténcia a flexdo ermdotpelos autores foi maior e
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parecido com os valores médios encontrados nediallio em trés grupos reforcados
com fibras dispostas na badeFibra sem tratamentdnFibra sem tratamento mais
silano e com fibra€onstruct Este resultado nos induz a afirmar que duas casnael
fibras de polietileno tratadas por plasma, disgosta meio da amostra, apresentam a
mesma eficacia que uma camada de fibra na basedgusem tratamento, sem
tratamento mais silano ou com tratamento de plaseia silano Construc). Os demais
grupos deste trabalho, com fibras tratadas e desposa base apresentaram valores
meédios de resisténcia a flexdo maiores que os @adms pelos autores com duas
camadas de fibraSonnectdispostas no meio da amostra, indicando que ursarséda

de fibra tratada com plasma quando disposta naéasas eficiente e, portanto, mais
indicado que duas camadas dispostas no meio ddramos

RASHIDAN et al. (2010) encontraram em seu trabalho que o refogo d
compositoDenfil com fibras de vidro na base 132 MPa ou curvadastador do corpo
de prova 174 MPa aumenta significativamente atésgim a flexdo quando comparado
com o material sem reforco 117 MPa. O mesmo fobetmado no presente trabalho
guando comparamos o0 mateEjnumsem refor¢co 123,65 MPa e reforcado com fibras
de polietileno com ou sem tratamento dispostasasa o corpo de prova que variou de
211,67 a 296,27 MPa. Entretanto, ao compararmosatiges médios obtidos no
presente trabalho nos grupos com fibras dispostashase com o valor médio
encontrado pelos autores no grupo com esta messpasifdo observamos que 0S
valores encontrados neste trabalho sdo muito nsaiorque deve ser atribuido ao tipo
de fibra e ao diversos tratamentos usados.

Os trabalhos de SHI e FOK (2009) e CHe&i\al. (2011) demonstraram, in vitro,
que a utilizacdo de uma infraestrutura de fibragide em formato de U, dispostas na
base da prétese, unindo as caixas oclusais dogsdpilires e passando na porcao
inferior do pbntico, em casos de proteses fixastrée elementos, promovem um
aumento na absorcao de carga quando comparadas atlimacdo das fibras dispostas
ligando uma caixa oclusal a outra. Os autores o@ach este fato como aumento na
resisténcia das proteses. Ao compararmos estdsatEmicom os resultados de nosso
trabalho concordamos com os autores uma vez quesso trabalho as fibras quando
dispostas na base das amostras foram capazes algealb®ais carga e aumentar a
resisténcia a fratura do material.

SCHLICHTINGet al. (2011) encontraram em seus resultados que afmsBa

flexdo de compdsitos direto e indireto, respectimat® 131 e 81 MPa, pode ser
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aumentada quando reforcados com duas camadasrde di® vidro com ou sem pré-
tensionamento, respectivamente 568, 569, 435 eMPI8 Quando as fibras sdo pré-
tensionadas o aumento na resisténcia é signifacatds valores encontrados pelos
autores para os compoésitos reforcados sdo bemi@@seaos encontrados no presente
trabalho para os grupos &gnumreforcados com fibras de polietileno na base que
variaram de 211,67 a 296,27 MPa. As possiveis @agies para a maior resisténcia
encontrada pelos autores podem ser atribuidaspaaodé fibra, ao maior nimero de
fibras e ao pré-tensionamento das fibras.

SHARAFEDDIN et al (2013) demonstraram que a diferengca na composieao
trés compdsitos particulados ndo promoveu difeeneatatisticas no valor da
resisténcia a flexdo, em torno de 200 MPa, entrgropos reforcados com fibra de
polietileno trancada (BTD — Australia) disposta In@se das amostras. Os valores
encontrados pelos autores sédo proximos aos vatmemtrados no presente trabalho
nos grupos com fibras na base sem tratamento érgaeEmmento com silano. Entretanto,
guando comparamos com 0s valores encontrados senpeetrabalho para os grupos
com fibras dispostas na base e que foram tratafaataglasma ou plasma mais silano
verificamos que os valores encontrados pelos aig#e inferiores. Esta diferenca nos
resultados pode, provavelmente, ser atribuidapmde fibra utilizado pelos autores
bem como ao tipo de tratamento. Os autores naawmitae a fibra passou por algum

tipo de tratamento a plasma ou plasma mais silano.

Diversos trabalhos comprovaram que o tratamentsuperficie da fibra de
polietileno com plasma de oxigénio e argbnio pretuzugosidades e/ou incorporacao
de grupamentos quimicos na superficie da fibra leare nas propriedades mecéanicas
dos compasitos por elas reforcados. Estes traba#rés discutidos a seguir.

NARDIN e WARD (1987) observaram que a adesao dasdide polietileno
tratadas com plasma gas de oxigénio a resina épaxiplamente aumentada devido a
trés fatores resultantes do tratamento: molhabiddaextensdo da estrutura rugosa
superficial (incluindo, profundidade e razdo deeasp das erosdes) e numero de
ligagBes quimicas por unidade de &rea entre fémi@@. No presente estudo observou-
se por MEV e AFM que a superficie da fibrdribra sem tratamento é extremamente
lisa e que o tratamento com argbnio e oxigénionfiocapazes de promover rugosidades
na superficie da fibra, o que também foi obsen@@dVIOON E JANG (1998), LEEt
al. (2009) e TOSUNet al. (2012). A medida que aumentou o tempo de exposiQ&o
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respectivos plasmas, as rugosidades se tornaras aventuadas, o que também foi
observado nos trabalhos de MOON E JANG (1998) eUNDé&t al. (2012) (FIGURAS
12,13, 14 e 16).

Curiosamente, as imagens do MEV das fibGasnecte Construct,que de
acordo com os fabricantes séo tratadas com plagprasentaram superficies lisas
semelhante a superficie da fidréFibra ndo tratada. Por outro lado, as imagens do
AFM mostraram que a superficie dessas fibras api@segosidade superior em escala
nanomeétrica quando comparada a superficie da flofabra sem tratamento
(FIGURAS 11 e 15).

As imagens de AFM mostraram que a rugosidade da @omnnecté bem
superior a encontrada para a film&ibra com tratamento de plasma de oxigénio por 3
minutos. Entretanto, os valores de resisténciaxadl para os dois grupos com fibras
dispostas na base ndo apresentaram diferencéastestat Este fato pode ser atribuido a
maior incorporacédo de grupos carboxilas (O=C-OH)-® nas amostas tratadas com
plasma de oxigénio por trés minutos.

No presente trabalho, as imagens do MEV mostrataogplasma de oxigénio
foi mais efetivo e o0 melhor tempo de exposicamfde 3 minutos tanto na obtencdo da
rugosidade superficial da fibra quanto na resisééacflexdo do compdsito por ela
reforcado. As imagens de AFM mostraram que o pladgenaxigénio foi superior ao
plasma de arg6nio também na criacdo de rugosidadeaeo escala. Isso indica que a
rugosidade da superficie esta claramente relacdoach 0 mecanismo de falha e com
0 aumento da adesdao. Este resultado esta de amordbADIZESKY e WARD (1989)
que observaram que o tratamento da fibra de deheticom plasma de oxigénio resulta
em maior adesdo a resina epOxi quando comparadoodoatamento com plasma de
argbnio e que a rugosidade de superficie estaiorlda, claramente, com o
mecanismo de falha e com o aumento da adesaordssitado também esta de acordo
com os encontrados por LADIZESKY (1990) quando iavuab adeséo de fibras de
polietileno, com e sem tratamento com plasma dgéomo, a trés tipos de resina
acrilica, verificando que os niveis de adesao faramentados drasticamente nas fibras
tratadas com plasma de oxigénio.

Contrariamente aos achados no presente estudo, NO&Ual. (2012)
verificaram que o plasma de argdnio foi mais efigae o plasma de oxigénio na

promocao de modificacdes de superficie da fibrpdaietileno. Esta diferenca pode ser
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atribuida as diferencas de condi¢fes do plasmaegiago. No trabalho de TOSUM
al. (2012) foi utilizado plasma de baixa frequéncia.

Comparando as rugosidades superficiais nas imag#ias por AFM pode se
observar que o tratamento com plasma de argbnio pr@moveu modificacdes
superficiais em nano escala. O pequeno aumentesisiéncia a flexdo dos compdésitos
reforcados por fibras dispostas na base tratadas mlasma de argdnio quando
comparado com os compasitos reforcados com fileas teatamento de plasma pode
ser atribuido a incorporacdo de grupos oxigenadossuperficie da fibra apds o
tratamento com plasma.

As imagens de AFM mostraram que a aplicacdo decsil@m sempre induziu a
formacdo de uma camada continua na superficiebda fFIGURA 17). Embora os
resultados do XPS dos grupos tratados com silamstramem a formacao de varios
grupos funcionais contendo silano e hidroxila nzesiicie da fibra, este tratamento ndo
melhorou os valores da resisténcia a flexdo degtgms. Este resultado pode ser uma
indicacdo de que a aplicacdo de silano em fibragpaletileno ndo € eficaz. Os
resultados encontrados no presente trabalho paréasogrupos tratados com silano séo
parecidos com os encontrados por CHOE e JANG (1994 )verificaram que as fibras
de polietileno que foram tratadas com plasma dgémxd e plasma de oxigénio e silano
apresentaram um aumento na formacdo de grupamédosxila na superficie.
Entretanto, contrariamente aos resultados enca#nad presente trabalho, os mesmos
autores encontraram que 0s compasitos reforcaduosfiboas tratadas com plasma e
silano apresentaram valores maiores de resisténatgsalhamento quando comparados
com o0s compositos reforcados com fibras tratadazeste com plasma. Os autores
atribuiram este aumento na resisténcia ao cisalfiana® aumento na molhabilidade e
adesao quimica pela incorporacéo de grupos polares.

Apesar da aplicagdo do silano apds o tratamento pla®ma de argbdnio
promover a formacdo de uma camada mais homogéneapeaficie da fibra, este
tratamento ndo modificou os valores de resistéadlaxdo dos compdsitos reforcados
com fibras quando comparado com o grupo reforcado fibras tratadas apenas com
este gas. Este resultado também pode ser umagéadida que a aplicagéo de silano em
fibras de polietileno néo é eficaz.

A analise da superficie da fibiaFibra com XPS mostrou que o tratamento com
plasma de oxigénio foi mais efetivo que oplasde argbnio em quebrar ligacoes

C-C/C-H e incorporar grupos funcionais contendogémio na cadeia molecular da
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superficie do polietileno (FIGURA 18). Resultadasires foram relatados por LEE
et al (2009) ap6s o tratamento da superficie de paiead com plasma de oxigénio ou
plasma de argbnio. Por outro lado, resultados &oog foram relatados por TOSUN

al (2012) para superficies de polietileno apdés amnanto com os mesmos plasmas.
Esta diferenca pode ser atribuida a baixa fregaémeiplasma empregado no trabalho
realizado por TOSUNt al (2012).

O tratamento com plasma de oxigénio foi eficiemtepgomover a formacéo de
grupos funcionais C-O (~18%), C=0 (~37%) e O-C=0H00b) na superficie da fibra.
A formacao desses grupos quimicos associada coas@oeproduzida em escalas micro
e nanométrica promoveu um aumento na energia efge e, consequentemente, um
aumento na adesdo da interface fibra/compositoicpkdo. Este resultado foi
confirmado por um aumento significativo na resisi&m flexao apresentada pelo grupo
reforcado com fibrdnFibra disposta na base tratada por plasma de oxigémiorém
minutos. Este resultado estéa de acordo com odadsslde:

PLAWKY et al. (1996) que observaram que o tratamento supertiaidibra de
polietileno com plasma de oxigénio promoveu umdssteontrolado de oxidacdo da
superficie da fibra em que o oxigénio foi incorglirana superficie na forma de grupos
funcionais e que o alto conteddo de oxigénio naedigie aumentou a adeséao
fibra/matriz.

KAPLAN e HANSEN, (1997) que encontraram que a eiaedg superficie que
promove molhamento e reatividade quimica pode weeatada rapida e efetivamente
através de tratamento por plasma que induza oxdegé&o, por exemplo, com a
utilizacdo de um gas rico em oxigénio. Essa sepasaivel explicacdo para os achados
no presente estudo, no grupo com fibras dispostésise, onde o tratamento da fibra de
polietilenolnFibra com plasma de oxigénio por 3 minutos melhorouiagtivamente
0 comportamento mecanico do composito reforcadondpacomparado com o
composito reforcado com fibkaFibra sem tratamento com plasma, evidenciando que o
tratamento da fibra com plasma de oxigénio prommuethora significativa na adeséo
da fibra ao materiaBignum Este resultado obtido em nosso trabalho indica qu
plasma de oxigénio pode ter aumentado a energisuderficie e a capacidade de
molhamento da fibra de polietileno, promovendo umaor adesdo ao compdsito
Signumusado como matriz.

MOON e JANG (1998) que observaram que o plasmaxdgimo foi eficiente

em criar micro erosfes e incorporar grupamentos Ga6uperficie da fibra, bem como
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em aumentar a resisténcia ao cisalhamento em caogpde fibra de polietileno com
vinilester. Segundo estes autores, estas modiBsacBuperficiais simultaneas
promoveram aumento da adeséo interfacial da fibnaralester através do aumento da
energia de superficie da fibra e, consequentemaateolhamento da fibra pela matriz.
O valor de resisténcia interfacial dos compositfsrcados com fibras tratadas com
plasma de oxigénio atingiu seu valor maximo com ibutos de tratamento. Com 7
minutos houve um decréscimo que 0s autores atpua uma possivel deterioracao
nas propriedades da fibra devido ao longo trataméwd presente trabalho sé foram
feitos ensaios mecéanicos em compdésitos reforcaplosfibras tratadas com plasma de
oxigénio por 1 e 3 minutos e obtivemos os melhoessiltados com trés minutos de
tratamento e fibras dispostas na base. O tratanpemt® minutos foi descartado apés
analise da superficie da fibtaFibra no MEV onde observamos que este tempo de
tratamento provocou fissuras aleatérias na superiftdicando um possivel inicio de
dano.

LEE et al. (2009) que observaram que o plasma de oxigénicefimente em
incorporar grupos do tipo C-O na superficie deegdade polietilieno, bem como em
aumentar a resisténcia ao cisalhamento de juntpslggileno com metal.

TOSUNet al (2012) que observaram que o plasma de oxigéniefimente em
incorporar grupo oxigenados na superficie da filvam como em aumentar a
resisténcia a flexdo de compdsitos de cimento (CERIBR) reforcado com fibras
tratadas com plasma de oxigénio quando comparaniocompositos reforcados por

fibras sem tratamento.

O aumento significativo na resisténcia a flexaespntada pelo grupo reforcado
com fibralnFibra disposta na base, tratada por plasma de oxigé&midrgs minutos,
encontrado no presente trabalho esta em desacondms resultados de WAGNER e
COHN (1989) que observaram que o tratamento da @ierpolietileno com plasma de
oxigénio promoveu perda na resisténcia a flexdocalmpositos de resina acrilica
(PMMA) reforcados com fibra. Também esta em deskcoom os resultados obtidos
por TISSINGTONet al. (1991), em compdsitos de resina epoxi reforcadodilpra de
polietileno, com e sem tratamento, com plasma dgaio

O tratamento com plasma de argdnio também foi cap@zinduzir a
incorporacao de grupos funcionais contendo oxigéaisuperficie da fibra C-O (~15%)

e C=0 (~5%) porém em menor quantidade. A introdwgoxigénio na superficie da
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fibra apds o tratamento com plasma de argbnio pedatribuida a incorporacéo de O
do ar ambiente. Resultados similares foram relatpdo LEEet al (2009) e TOSUNet

al (2012) ap6s o tratamento de placas polietiieno e fitbras polietileno,
respectivamente, com plasma de argbénio. Resulidoksres também foram relatados
por KUSANOet al.(2011) em fibras de polietileno tratadas com pkasga hélio.

O tratamento com plasma de arg6nio foi capaz dezind incorporacao de
grupos funcionais contendo oxigénio na superfi@efidra. Entretanto, apesar deste
tratamento promover aumento nos valores de resiaté@nflexédo, este aumento néo foi
significativo. Este resultado estd de acordo conressiltados obtidos por HILD e
SCHWARTZ (1992), HILD e SCHWARTZ (1993) que obserama que a resisténcia a
flexdo de resinas acrilicas (PMMA) reforcadas camnaf de polietileno tratada com
plasma de argdnio era maior do que quando refopaldamesma fibra sem tratamento.
Também esta de acordo com os resultados de TG&WN(2012) que observaram o
plasma de arg6nio foi eficiente em incorporar grogmenados na superficie da fibra,
bem como em aumentar a resisténcia a flexao deasitap de cimento (CEMI 42.5R)
reforcado com fibras tratadas com plasma quandopamados com compasitos
reforgados por fibras sem tratamento.

O plasma de oxigénio se mostrou eficaz em promagasidade superficial em
escalas micro e manomeétrica e em promover a incagfo de grupos oxigenados na
superficie da fibra InFibra. Estes dois fatore®esaslo ao posicionamento da fibra na
base da amostra foram muito importante para o atanum resisténcia a flexdo e da
deflexdo dos compositos reforcados por fibras deetjeno tratadas com plasma de

oxigénio.
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5 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste estudo gedssncluir que:
1 — Aincluséo de fibras de polietileno, com ou demtamento por plasma e/ou silano,
promove aumento na resisténcia a flexdo e na defldo compdsit®@ignumsomente

guando as fibras sao dispostas na base das amostras

2 — O tipo e o tempo de tratamento influenciameasasténcia a flexdo dos compadsitos
reforcados com fibras de polietileno. A resistéricitexdo dos compositos reforcados
com fibras tratadas com plasma de oxigénio porritos, dispostas na base, foi maior
que de todos os grupos e significativamente maierajdos compasitos reforcados por

fibras ConstuctInFibra sem tratamento teatada somente com silano.

3 - O tipo e o tempo de tratamento influenciam efleddo dos compdsitos reforcados
com fibras de polietileno. A deflexdo dos compdsit@forcados com fibras de
polietileno tratadas com plasma de oxigénio por ihuto, dispostas na base, foi
significativamente maior que a dos compaésitos gefos por fibora€onnect Construct
InFibra sem tratamento e tratadas com plasma de argon® rpoutos.

4 - O tratamento com plasma de oxigénio ou de @g@noduz modificacbes
morfolégicas na estrutura superficial da fibra ddigtileno com formagcdo de micro
erosdes e, a medida que aumenta o tempo de expagarespectivos plasmas, as
rugosidades se tornam mais acentuadas. O plasmeginio € mais efetivo que o de

argbnio na producao de micro e nano erosoes.

5 - O tratamento com plasma de oxigénio ou de @ginmoduz modificagbes quimicas
na superficie da fibra de polietileno com incorgémde grupos contendo oxigénio,
sendo que o tratamento com plasma de oxigénio € efetivo que o plasma de argbnio

na incorporacao de grupos oxigenados.
6- A aplicacdo de silano em fibras tratadas outrdtadas com plasma de oxigénio ou

plasma de argbnio, apesar de produzir modificagié@sicas na superficie da fibra de

polietileno, ndo promove aumento na resisténciexad dos compdsitos reforcados.
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7- O aumento da rugosidade superficial associddoadporacdo de grupos oxigenados
na superficie da fibra, bem como o posicionameatfitila na base, sdo os fatores mais
importantes para o0 aumento da resisténcia a flex@a deflexdo dos compdsitos

reforcados por fibras de polietileno tratadas ctesma de oxigénio.
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