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RESUMO

Nesse trabalho sdo apresentados os resultados do efeito da irradiagéo ibnica nas
propriedades tribolégicas de ceramicas odontolégicas comercializadas: Vitadur Alfa,
Omega 900 e IPS Empress 2. Inicialmente, foram executados testes de medida de
coeficiente de friccdo em discos das trés ceramicas com polimento superficial do tipo
glaseamento, normalmente empregado em Odontologia, que produziram resultados
incoerentes e nao reprodutiveis. Em razdo do resultado obtido, além do glaseamento
foram executados outros dois tipos de polimentos superficiais nos discos das
porcelanas estudadas: polimento com kit odontolégico (especifico para porcelanas) e
polimento metalografico (assim nomeado em virtude de sua utilizagdo em metalurgia).
Os valores de coeficiente de friccdo obtidos evidenciaram que, dentre os trés tipos de
polimentos, o polimento metalogréfico foi 0 que apresentou resultados mais uniformes.

Com o intuito de avaliar as propriedades tribologicas de dureza e mdédulo de
elasticidade, os corpos-de-prova das trés ceramicas polidas metalograficamente foram
irradiados com ions de N ou Ar de 500 e 900 keV, respectivamente, resultando em
implantagbes em torno de 1um de profundidade em ambos os casos. Medidas do
coeficiente de friccdo e de desgaste em experimentos do tipo pino-sobre-disco foram
realizadas, tanto nas ceramicas virgens (ndo irradiadas) quanto nas ceramicas
irradiadas, contra pinos de esmalte dental humano e contra alumina. Os resultados
mostram que o processo de irradiacdo ibnica produziu uma reducdo nos coeficientes
de friccdo de, aproximadamente, 40% nas trés ceramicas testadas e uma
correspondente reducao na perda de massa do esmalte dental.

Posteriormente, ensaios de nanoindentacdo foram executados, tanto nos corpos-
de-prova ceramicos virgens quanto nos irradiados. Os resultados mostraram uma
dréastica reducdo da dureza (50%) e do médulo de elasticidade (30%) nas ceramicas
irradiadas. Apos as irradiacdes, as propriedades de dureza e o médulo de elasticidade
das ceramicas aproximaram-se dos valores conhecidos para o esmalte dental. As
superficies das ceramicas antes e ap0s as irradiacbes foram examinadas por
microscopia eletrbnica de varredura.

As modificacGes observadas nas porcelanas irradiadas foram correlacionadas
basicamente a dois processos: alteragbes estruturais ocorridas principalmente no
tetraedro SiO4, da matriz vitrea e amorfizacdo da fase cristalina, que compdem essas
porcelanas.

Finalmente, os resultados obtidos mostraram que, através da irradiacéo ionica, foi
possivel modificar as ceramicas transformando-as em materiais restauradores
odontoldgicos mais compativeis com o esmalte dental.



ABSTRACT

This work reports results of ion irradiation effects on the tribologial properties of
odontological commercial ceramics Omega 900, Vitadur Alpha and IPS Empress 2.
Initial measurements of the friction coefficent in discs of the three ceramics with surface
finishing obtained via the standard odontological surface polishing technique of glazing
produced incoherent and non reproductible results. In consequence, two other polishing
techniques were investigated: polishing with na odontological kit and metallographic
polishing. The measured friction coefficients for the three surface finishing have shown
that the Best results are obtained with metallographic polishing.

Samples of the three ceramics metallographically polished were irradiated with N
or Ar ions of 500 and 900 keV respectively, resulting in = 1um deep implantations for
both ions. Fricction coeficcients and wear determinations in pin-on-disk experiments
have been performed in virgin (non irradiated) and irradiated ceramics against dental
enamel pins and against alumina. The results show that the ion irradiation process
produced a 40% reduction of the friction coefficients for the three ceramics, and a

correlated reduction of dental enamel mass loss.

Nanoindentation tests were also performed on both virgin and ion irradiated
ceramic samples. The obtained results show a drastic redution of hardness (= 50%) and
of Young modulus (= 30%) after irradiation, transforming the ceramics into materials

with hardness and Young modulus values very similar to those of dental enamel.

The observed modifications of the irradiated ceramics are correlated basically to
two processes: structural changes mainly in the SiO4 tetrahedron od the vitreous matrix

and amorphization of the ceramics crystalline phase.

Finally, the results show that via ion irradiation it is possible do modify the
mechanical properties of dental ceramics transforming them into odontological material

more compatible with the dental enamel.



Capitulo 1

INTRODUCAO

Na escala da evolucdo do homem s&do conhecidos diversos periodos e eras
relacionados as suas descobertas. Nesses periodos, pode ser constatada uma vasta
guantidade de materiais empregados para 0os mais diversos fins. A necessidade, aliada
a curiosidade humana, impulsionaram o uso de materiais na criacao de artefatos uteis
gue, com o passar dos anos, foram se tornando mais elaborados. Assim, através dos
tempos, o ser humano foi desenvolvendo tecnologias bastante sofisticadas, nas mais
diversas areas.

A busca por materiais que pudessem ser utilizados para repor perdas dentérias
se confunde neste contexto evolutivo e, como ndo poderia deixar de ser, as primeiras
tentativas de substituicdo da estrutura dentaria perdida, resultaram em grotescas
imitacdes dos dentes naturais, porém, serviram como base para o desenvolvimento dos
atuais materiais odontolégicos restauradores. Atualmente, os procedimentos
rotineiramente executados em odontologia restauradora, visando restabelecer o
equilibrio biomecéanico do sistema mastigatério, empregam materiais que substituem
satisfatoriamente a estrutura dentaria perdida, entretanto, nenhum material ou técnica,
até entdo empregados, conseguiu preencher totalmente as propriedades requisitadas.
Dessa forma, a busca constante em odontologia é uma conjuncdo entre principios
mecanicos, biolégicos e estéticos.'™

No campo de pesquisa de materiais dentarios, a tecnologia de materiais
estéticos, como as porcelanas, vem apresentando grande desenvolvimento. O
emprego de materiais ceramicos sem subestrutura metalica, "metal free”, na confecgéo
de préteses dentarias aumentou acentuadamente a partir da década passada, assim
sendo, as propriedades dessas restauracbes bem como os dados relacionados as
aplicacoes clinicas tem sido discutidos em varias revisdes. A biocompatibilidade das
ligas metalicas, o anseio do paciente por melhor estética e a complexidade da

fabricacdo da estrutura metélica de uma protese séo os fatores primordiais que



justificam o crescimento do uso clinico e as continuas pesquisas com esses sistemas
ceramicos.®*’® Entretanto, as porcelanas possuem certas caracteristicas clinicamente
preocupantes como fragilidade e potencial desgaste dos dentes antagonistas que néo
foram, ainda, totalmente compreendidas ou sanadas''™’. Em condicbes severas de
contato local, a fragilidade da ceramica, pode conduzir a um répido desgaste por
microfratura. Na cavidade oral, durante a mastigacdo ou habitos parafuncionais, os
dentes naturais ou 0s materiais substitutivos, sdo submetidos a forcas de contato que
podem exceder 200N, assim, as restauracfes ceramicas estao suscetiveis a falhas por

alguma forma de dano acumulado durante a funcdo.*®**

Atualmente, ha uma série de pesquisas que visam melhorar a resposta dos
materiais restauradores aos tecidos orais levando em conta que, as propriedades de
superficie do material, sdo fator chave na determinacdo de sua atuacao clinica. A
implantacéo ibnica é uma alternativa tecnoldgica para a modificagcdo da microestrutura
e/ou sintese de materiais em regifes proximas da superficie original de um sélido.
Trata-se de uma técnica que possibilita alto grau de controle e reprodutibilidade. Essa
técnica é amplamente utilizada na melhoria de propriedades tribolégicas de diversos
materiais. Além disso, trata-se de uma importante técnica laboratorial para o
desenvolvimento de estudos sistematicos num amplo espectro de aplicacdes.?*?®
Como exemplo, podemos citar o uso da implantacdo e irradiacdo id6nica em
biomateriais como as ligas de titanio, polimeros e ceramicas vitreas, desenvolvidas
para uso em aplicacbes ortopédicas, buscando determinar propriedades que se

adaptem a sua atuacao clinica.

Levando em conta a continua busca por materiais restauradores com adequadas
propriedades mecanicas e biologicas, o presente trabalho trata da influéncia da
implantagcdo de ions na modificacdo de propriedades superficiais de porcelanas
odontoldgicas, rotineiramente utilizadas em procedimentos restauradores. A revisao da
literatura mostrou que, na area odontoldgica, as pesquisas com tratamento de
superficie de materiais, como a implantacao e irradiacdo ibnica, estdo em fase inicial e
se limitam, até o momento, ao tratamento de superficie de ligas de titAnio empregadas

em implantes dentarios.?*?®

A analise dos efeitos produzidos pela implantacdo de ions nitrogénio e argbnio

nas propriedades das porcelanas odontolégicas foi realizada por técnicas de atrito, de



pesagem, de nanoindentacdo e por microscopia de forgca atdbmica e microscopia
eletronica de varredura.

A presente tese esta organizada como segue. No capitulo 2 sdo especificados os
objetivos do trabalho. No capitulo 3 sdo apresentados conceitos sobre materiais
ceramicos e porcelanas odontologicas. No capitulo 4, sdo delineados os conceitos
fundamentais sobre os mecanismos de friccdo, de desgaste e os métodos de
modificacdo de superficies.

Para facilitar a compreensdo dos efeitos de implantacdo nas porcelanas
odontoldgicas, o capitulo 5 trata dos efeitos de irradiacdo em materiais amorfos e
cristalinos. As técnicas experimentais de preparacdo das amostras e 0s parametros
dos ensaios realizados sdo apresentados no capitulo 6. Os resultados experimentais
obtidos estdo no capitulo 7. No capitulo 8 sdo discutidos os resultados e as conclusfes

e perspectivas de continuidade desse trabalho sédo colocadas no capitulo 9.



Capitulo 2

OBJETIVOS

Os materiais empregados em procedimentos restauradores odontolégicos ainda
nao atingiram caracteristicas que se aproximem o maximo possivel da estrutura dental
humana, desenvolvida pela natureza em milhdes de anos. Assim a presente tese tem

por objetivo:

Avaliar a influéncia da implantacdo de ions na modificacdo de propriedades
superficiais de porcelanas odontoldgicas, rotineiramente utilizadas em procedimentos
restauradores, com o fim de melhorar a resposta clinica desses materiais, quando em
funcdo na cavidade oral, buscando uma aproximacdo com as propriedades

apresentadas pela estrutura dental.

Realizar uma analise comparativa entre os dados obtidos com porcelanas nao
irradiadas e porcelanas irradiadas, ensaiadas contra esmalte dental humano, para
observar a possivel reducdo do desgaste ocasionado pelas porcelanas ao esmalte

dental, quando em contato de deslizamento, com o esmalte dental.



Capitulo 3

MATERIAIS CERAMICOS

Nesse capitulo séo evidenciadas as caracteristicas dos materiais ceramicos, bem
como os elementos que os compdem. Esse conhecimento € pertinente, uma vez que,

auxiliard a compreensédo do comportamento desses materiais frente a irradiagcéo idnica.

Os materiais sdo convenientemente agrupados segundo trés tipos principais:
metais, polimeros e ceramicos. Na realidade estas trés categorias sdo idealizadas, ja
que muitos materiais possuem caracteristicas intermediarias. As ceramicas tradicionais
sdo obtidas a partir de matérias primas naturais tais como: argilo-minerais e areia,
engquanto as ceramicas avancadas sao feitas a partir de 6xidos, nitretos, carbonetos e
boretos de alta pureza tendo composi¢do definida e controle de tamanho, forma e
distribuicdo das particulas. A esse grupo de materiais também pertencem os argilo-
minerais, 0 cimento e o vidro. A argila foi o primeiro material estrutural inorganico a
adquirir propriedades completamente novas, como resultado de uma operagao
intencional, realizada por seres humanos. Essa operagao foi a “queima” (sinterizagao)
que tornou possivel a obtencdo de potes, panelas e outros utensilios ceramicos, com

enorme impacto na vida e nos habitos do homem.

Os ceramicos apresentam como atributos gerais: relativa dureza e fragilidade e
tendem a ser mais resistentes que outros materiais em solicitacbes severas a altas
temperaturas. As caracteristicas apresentadas por esses materiais, podem ser mais
facilmente compreendidas a partir de sua estrutura interna. Os ceramicos sao
normalmente formados por combinacdes de elementos metalicos e ndo metélicos,
podendo apresentar diferentes fases. As fases cristalinas dos materiais ceramicos, ao
contrario dos metais, ndo apresentam grande numero de elétrons livres. Os elétrons
estdo compartilhados por covaléncia, ou sendo transferidos de um atomo para outro no
regime de ligacdo idnica. Estes tipos de ligacdes quimicas conferem aos materiais
ceramicos uma estabilidade relativamente alta. Os ions metalicos positivos
desenvolvem forte atracdo pelos ions ndo metalicos negativos. Cada cation fica

circundado por anions, sendo necessaria grande energia para separa-los. Nao é, pois,



surpreendente que, 0s materiais ceramicos tendam a ser duros (mecanicamente

resistentes), refratarios (térmicamente resistentes) e inertes(quimicamente resistentes).

Para o entendimento da estrutura dos materiais ceramicos é importante relacionar os
silicatos, ja que estes sdo constituintes freqlientes de muitos materiais ceramicos. A
unidade primaria estrutural dos silicatos é o tetraedro “SiO,”. A estrutura de silica mais
comum € o quartzo (uma estrutura tridimensional de tetraedros SiO,). Outro silicato
natural, o feldspato (KAISi3Og), pode ser visualizado como uma cadeia de silicatos

onde um dos quatro silicios se encontra substituido por um fon A",

Quando consideramos a estrutura interna dos materiais ceramicos nao podemos
deixar de evidenciar os vidros, uma vez que estes sdo também componentes dos
materiais ceramicos. Os sélidos cristalinos se caracterizam pela distribuicao regular de
seus atomos, ocorrendo uma rigorosa repeticdo dos mesmos elementos da estrutura
(atomos, grupos de atomos, moléculas). Os vidros, considerados solidos amorfos, ndo
apresentam uma ordem de longo alcance, mas, observa-se neles certa ordenacao de
atomos, que se caracteriza pela chamada “ordem de curto alcance”. As propriedades
fisicas apresentadas por estes dois tipos de solidos sdo decorrentes de suas diferencas
estruturais e, uma vez que as ceramicas apresentam fases amorfas e cristalinas, torna-
se fundamental esta diferenciacdo para melhor compreenséo de seus mecanismos de

atuacao.?®?’

3.1. Ceramicas atuais

Os materiais ceramicos tiveram um rapido desenvolvimento nos ultimos 20 anos.
Novos materiais, para novas aplicagcbes tém sido produzidos, comercializados e
empregados em inimeros campos. Embora os ceramicos ainda representem uma
pequena fracdo do volume total de material empregado mundialmente, tem
apresentado importantes contribuicbes ao desenvolvimento de novas solucbes para

antigos problemas.



Os materiais empregados em medicina para implantes cirargicos, o0s
biomateriais, compreendem metais, plasticos, borrachas e ceramicos sendo que, 0 uso
de materiais ceramicos em meio biolégico humano foi inicialmente proposto por Rock?®,
em 1933, a partir dai, as bioceramicas foram pouco a pouco ampliando suas aplicacées
como consequéncia dos resultados alcancados em diversas pesquisas. Os requisitos
para materiais ceramicos usados em implantes no corpo humano sao diferentes para
0s varios tipos de aplicacbes, regides que suportam cargas consideraveis como
implantes em joelhos, articulacbes e implantes dentais, entre outros, s&o
confeccionados a partir de cerdmicas bioinertes e ndo reabsorviveis. Como estas
ceramicas precisam ser resistentes as cargas aplicadas nestas regides, testes em
laboratorio, simulando funcdo, tem sido realizados para avaliar o comportamento

desses materiais.?®?°

Outro recurso empregado na melhoria das propriedades superficiais de materiais,
o tratamento de superficie, apresentou ampliacdo de uso em materiais ceramicos
empregados em implantes biomédicos. Assim, estudos tribolégicos tém sido
conduzidos com materiais ceramicos, virgens ou submetidos a tratamento de
superficie, para entender melhor seu comportamento quando em contato entre si ou
com outros materiais, bem como pesquisas sobre a natureza e o0 mecanismo de dano
induzido em ceramicas por endentadores esféricos e conicos, baseados nos estudos

classicos de Hertz. 3032

3.2. Ceramicas odontolégicas

3.2.1- Histoérico

O termo, ceramica, deriva do grego kéramos (argila) e literalmente denota a arte
de fabricar vasilhas de barro e, por extensdo, passou também a significar a fabricacao
de objetos de louga e porcelana.

A palavra porcelana procede do italiano, porcellana, nome de uma concha com
superficie brilhante (Cyprea Porcellana), que se acreditava ser a matéria com que era

fabricada esta espécie de louga fina.



Ha mais de 1000 anos, uma louca fina, translicida e lustrosa era fabricada na
China e no Japédo. Apdés alguns séculos, os franceses, italianos e holandeses iniciaram
a fabricacédo de objetos de barro finos, que cobriam com esmalte. Porém, atribui-se a
Boettcher®® (1709) a primeira porcelana vitrificada ao fogo, fabricada na Europa. No
final do século XVIII os franceses ja fabricavam a porcelana, fundindo caolin e quartzo
pulverizado com um vidro fusivel.

Em 1815, na Franca, foram fabricados os primeiros dentes artificiais de
porcelana, de manufatura tosca. Mas, somente em 1846, foi confeccionada a primeira
dentadura continua com "gengiva”, por John Allen®, nos Estados Unidos.

Em 1862, Wood*® descreveu as incrustacdes de porcelana construidas com
“pedacos” de dentes do dito material e, alguns anos mais tarde Herbst (1889) criou um
método para confeccionar incrustaces com vidro pulverizado fundido usando uma
lamina de platina como matriz. O p6 de vidro, de vérias cores, era obtido a partir de
contas de cristal veneziano. Entretanto, antes disso, Juan Murphy (1837)* havia criado
uma técnica que empregava um laminado de platina que foi a precursora das
restauracdes de porcelana.

C.H. Land*, em 1889, patenteou a primeira coroa jaqueta de porcelana. Cinco
anos antes ele ja havia criado um forno a gas para fundir porcelana, que foi sendo
aperfeicoado com o passar dos anos até que, em 1894, L.E. Custer criou o primeiro
forno elétrico para porcelanas.

Em 1898, N.S. Jenkins*, apresentou a primeira porcelana de baixo ponto de
fusdo para restauracdes e, a partir dai, cresceu a demanda por melhores porcelanas e
de mais alto ponto de fuséo, que originou a fabricacdo comercial em 1899, de corpos
aperfeicoados que se fundiam em temperaturas muito altas, primeiro por Ash e filhos e,
pouco depois, por S.S. White Company e outros fabricantes.

Em meados de 1950 os fabricantes anunciaram um novo processo que permitia
unir a porcelana ao metal. Isto representou um marco nas restauracdes protéticas, ja
que este suporte metélico contrabalancava a inerente friabilidade da ceramica.

Vines et al®*, em 1958, desenvolveram pés mais finos (125 pum) de porcelana
para cozimento em vacuo ou em ar, sob baixa pressdo. Esta pode ser considerada a
primeira grande melhoria estética, especialmente no quesito translucidez das coroas de
porcelana pura. Uma vez que o tamanho das particulas de p6, ndo apenas influi no
grau de condensacgéo da porcelana, mas, igualmente, na densidade do produto final.
Esta nova tecnologia possibilitou também a confeccdo de dentes de porcelana



coccionados (fusionados) a vacuo, para proteses parciais removiveis. A introducdo de
porcelanas fusionadas em vacuo e a unido da porcelana a ligas de ouro foi o eixo do
avanco na estética dental. A subestrutura de ouro podia, agora, alcancar um bom
resultado estético, através da porcelana sobre ela aderida. Apesar das porcelanas
inicialmente serem bastante opacas e sujeitas a desvitrificagdo durante a cocgéo,
permitiam a fabricagdo de restauragdes ceramicas que se assemelhavam muito aos
dentes naturais.

Weinstein et al®* foram os primeiros a descrever a producdo de restauracdes
metaloceramicas usando pos de porcelana contendo 11-12% de K;O. A expanséo
térmica necesséria para a porcelana unir-se ao metal foi alcancada pelo aumento de
K20, no p6 ceramico formando, assim, vidros que ao serem submetidos a tratamento
térmico, em temperaturas de 700° & 1200° C, apresentavam grande expansao.

Na busca por restauracdes que preenchessem cada vez mais 0s requisitos de
resisténcia e de estética, Mc Lean e Hughes®, em 1963, apresentaram um
procedimento para reforcar as restauracbes ceramicas com Oxidos ceramicos. Em
1964 registraram o desenvolvimento de um o6xido ceramico (6xido de aluminio) cujo
processo de fortalecimento por dispersédo reforcava a porcelana dental aumentando
sua resisténcia. Esta ceramica reforcada com 6xido de aluminio passou a ser utilizada
na fabricacdo de restauracdes dentais.

Outra técnica empregada ao longo do tempo que, porém, nunca obteve um uso
mais amplo, foi a de coroas ceramicas unidas a folhas metalicas. O primeiro sistema de
coroa ceramica reforcada com folha de metal, comercialmente viavel, foi desenvolvido
por McLean e Sced® em 1976. Neste sistema a superficie de uma folha de platina era
coberta com 2.0 um de estanho, sendo que a oxidacdo do estanho propiciava o
mecanismo para a ligacédo da porcelana. Este sistema foi comercializado sob a marca
Vita -Pt (Vita Zahnfabrik Sackingen, Germany).

Em 1980, varias sistemas de laminas (folhas), como subestrutura para as
ceramicas, foram introduzidos como a Renaissance (Willians Gold Refining Co, Buffalo,
NY) e Sunrise (Sunrise -Tanaka Dental, Skokie ill), sendo que, por muito tempo, a
espessura minima apropriada da folha para a ceramica resistir a fratura foi alvo de
varios estudos. Na década de 1980, também, foi apresentada a coroa de “porcelana
pura” Cerestore (Ceramco, Inc., Jonhsonn & Jonhsonn Co.- E. Windson, N.J.) dita de
composicao livre de contragdo. Esta técnica baseava-se no uso de uma ceramica livre

de contragdo, com o material do casquete similar ao da coroa de porcelana aluminica,
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porém, com conteddo de, aproximadamente, 70% de alumina, em comparacdo aos
casquetes de outras ceramicas aluminicas, que eram compostos por 40-50% de
cristais de alumina em um vidro de baixa fus&o®.

Em 1983, Adair e Grossman®*® introduziram o primeiro sistema de ceramica
vitrea fundivel, a ceramica Dicor (Dentsply International, NY). Este sistema, baseado
em um novo material, foi desenvolvido especificamente para combinar estética e forma
precisa em restauracdes completas ou parciais.

Ainda na década de 1980, com o desenvolvimento das técnicas adesivas, a
odontologia passou a alcancar maior indice de sucesso clinico com os sistemas
ceramicos. Assim, a parte final do século vinte foi dominada pelo desenvolvimento de
restauracdes metaloceramicas e de novas ceramicas dentais de alta resisténcia.

Na década atual, embora haja uma acentuada tendéncia ao uso de ceramicas
sem subestrutura metdalica, pesquisas com o intuito de obtencdo de ceramicas
odontolégicas com maior resisténcia a fratura e que ocasionem menor dano por

desgaste a estrutura dentaria natural e que, ao mesmo tempo, tenham um 6timo

resultado estético, continuam a ser realizadas.

3.2.2- Classificacéo das ceramicas odontoldgicas

Em odontologia, os termos, ceramica e porcelana, sdo normalmente empregados,
porém, como anteriormente citado, o termo cerdmica designa uma categoria de
materiais com determinadas caracteristicas. A porcelana é um tipo especifico de
ceramica, composta de uma combinacdo de trés minerais existentes na natureza:
argila, quartzo e feldspato. Quando estes ingredientes sédo pulverizados, misturados
modelados e cozidos, eles compdem os chamados “whiteware”, devido a cor branca

que adquirem apds a cocgao.

As ceramicas odontoldgicas podem ser classificadas de acordo com:

- O uso (dentes para dentadura, metaloceramica, facetas estéticas, incrustacoes,
coroas e pontes anteriores),
- O tipo (porcelana feldspatica, porcelana reforcada por leucita, porcelana aluminizada,

alumina infiltrada por vidro, spinel infiltrado por vidro e ceramica vitrea),
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- O método de processamento (sinterizagao, fundi¢cao, ou torneamento)
- O material da subestrutura (metal fundido, folha de metal prensado, ceramica vitrea,
CAD-CAM ou nucleo ceramico sinterizado).

Quanto ao uso, existem, basicamente, trés tipos de porcelanas de diferentes
composi¢cbes empregadas em odontologia: para dentes artificiais usados em proteses
totais, para aplicacdo em restauracbes metaloceramicas e para restauracées do tipo
porcelana pura.

As porcelanas utilizadas na fabricacdo de dentes artificiais para dentaduras sao
misturas de pos de feldspato, argila e quartzo, também conhecidas como porcelanas
de alta fuséo ou de alta temperatura (1288° a 1371°C).

As porcelanas usadas na confeccdo de restauracOes metaloceramicas, as
chamadas porcelana feldspaticas, sdo compostas de pés de feldspato potassico e
vidro, sendo também usadas para a fabricacdo de restauracBes parciais (inlays).
Também sdo denominadas, porcelanas de média e de baixa fusdo (1093°-1260°
871°-1066°C, respectivamente). Sua qualidade depende da pureza de seus
componentes, de suas proporc¢des e dos cuidados tomados durante sua sinterizacao
no forno. Os componentes basicos da porcelana sdo quimicamente muito semelhantes.
O fabricante mistura os componentes, funde-os e depois imerge a massa rapidamente
em agua. Este esfriamento brusco resulta em tensées internas que produzem fendas e
fraturas consideraveis em todo o vidro. O processo é conhecido como sinterizagéo, e o
produto como ‘vitrificado". A estrutura fragil resultante €&, entdo, triturada
transformando-se no p6 fino usado pelo ceramista. Porém, € durante a pré-fusdo da
porcelana que ocorre a reagao piroquimica entre 0s componentes, com uma contragao
associada a esta reacdo. Durante as fusdes subsequentes, no laboratério de protese
dental, os pos sdo fundidos conjuntamente, para constituir a restauragdo. A
temperatura de fusdo depende da composicdo do vidro e deve ser cuidadosamente
controlada, para diminuir o escoamento piroplastico.>”*

As ceramicas usadas como subestrutura de restaurac¢des (aluminizada, alumina

infiltrada por vidro, magnésio e spinell) sdo discutidas no item 2.2.3, deste capitulo.
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3.2.3- Sistemas ceramicos sem subestrutura metalica

A grande demanda estética em odontologia tornou a porcelana dental o material
de mais frequente uso em restauragdes anteriores. A procura por restauragoes livres
de metal também para dentes posteriores, fomentou o surgimento de novas ceramicas
e técnicas com o objetivo de melhorar as propriedades estéticas e mecanicas destas
restauracoes.

Na atualidade, existem varios sistemas ceramicos que dispensam 0 uso de
subestrutura metalica, estes sistemas sdo conhecidos como “all-ceram” ou “metal free”.

A seguir sdo descritos o0s atuais sistemas comercializados.

3.2.3.1- Porcelana aluminizada de cobertura

As porcelanas aluminizadas de cobertura, ou de recobrimento (veneer), ttm uma
expansao térmica levemente mais alta do que a porcelana aluminizada para casquete
(subestrutura). O formador contém alumina cristalina que é desenvolvida em elevadas
temperaturas e produz um efeito opalescente. No desenvolvimento das porcelanas de
cobertura foi empregado o 6xido diuranio de sddio, radioativo e fluorescente (Na,U,0;).
Este sal produz uma cor amarelo-esverdeada quando pequenas quantidades de éxido
de cério sdo adicionadas, obtendo-se um branco-azulado fosforescente muito similar
ao dente natural. A producdo destas porcelanas alcancou o0 estagio no qual,
restauracdes de porcelana que se assemelham muito ao dente humano podem ser
obtidas. Vitadur (Vita Zahnfabrik) foi a primeira porcelana aluminizada comercializada
em 1966.

As porcelanas aluminizadas para cobertura sdo muito resistentes ao choque
térmico e podem ser submetidas a repetidas coc¢cbes sem perda de translucidez,
devido ao seu maior contetdo de alumina. Este pode ser o fator pelo qual a porcelana
Vitadur ainda se encontra no mercado, mais de 30 anos depois de sua introducao,
agora como Vitadur Alpha, que pode ser usada para o recobrimento de novos materiais

como In-Ceram, Procera e a ceramica vitrea Dicor.>®
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3.2.3.2. Ceramica com elevado conteddo de alumina

(Coroa reforcada com alumina)

As ceradmicas com alto contetddo de alumina apresentam um minimo de 95% de
alumina pura, o Oxido de aluminio Al,O3;. Componentes fabricados com elevado
conteudo de alumina pela industria usam po6 fino de alumina que € comprimido em
moldes metalicos planejados para compensar a contracao deste, durante a sinterizacéo

subsequente.

Originalmente, a alumina sinterizada foi criada na forma de blocos pré-fabricados
(Vita-Profiles - com elevado contedudo de alumina) para a fabricacdo de proéteses
parciais fixas unitarias e pontes fixas (PPF) de pequena extensdo, como descrito por
McLean e Hughes, em 1965. Na década de 60, ndo foi possivel manufaturar casquetes
(subestrutrura para a posterior aplicacdo de ceramica) com elevado contetdo de
alumina, feitos individualmente para coroas de porcelana, devido aos problemas de
contracdo. Somente, recentemente, o controle da contracdo foi atingido com o uso de
tecnologia computadorizada para criar troquéis de maior tamanho, com o sistema

Procera.*°

A técnica para confeccdo de coroas unitarias sem metal, totalmente de cerémica,
composta de um casquete de alumina de alta pureza densamente sinterizada, foi
descrito por Anderson e Odén*', em 1993. Esse sistema foi comercializado como:
Procera All Ceram System (Procera- Sandvik- Stockholm, Sweden). Os casquetes de
Procera All Ceram sdo manufaturados por compactacao do p6 de alumina, de elevada
pureza ou contetddo (Al,O3z > 99.9%), com uma técnica de pressao a seco, contra
modelos expandidos dos dentes preparados. Os preparos nos dentes dos modelos séo
feitos por uma maquina de fresagem, obtendo-se um casquete ampliado, sendo que,
esta ampliacdo é calculada para compensar a contracdo de sinterizacdo do po
compactado. O casquete compactado € ajustado ao longo do bordo do preparo e
sinterizado a 1550° C por uma hora. Ao contrario da porcelana aluminizada, a cocgéo
da ceramica de elevado contetudo de alumina em alta temperatura é um processo de
sinterizacdo no estado solido no qual ocorre difusdo atbmica nas fronteiras dos graos
cristalinos de alumina ou através de deslocamento de rede, que € seguida por
contragdo, isto resulta em uma estrutura cristalina densa com um tamanho médio de

grao de 4 um e uma resisténcia flexural de 601 MPa. Os casquetes de Procera com
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alto conteudo de alumina podem substituir a subestrutura metalica e alcancarem uma
adaptacao marginal com boas possibilidades de sucesso clinico.

A translucidez do casquete tem sido aprovada por ceramistas dentais, porém, o
controle da cor ainda requer refinamento. A cor da alumina sinterizada pode variar de
acordo com as condicbes de coccdo e é um material muito mais dificil de ser

controlado do que a porcelana aluminica ou a porcelana convencional.*®#*

3.2.3.3 Porcelana aluminizada infiltrada de vidro

(Ceramica dentaria infiltrada de vidro/ Ceramica aluminizada slip-cast)

Slip-cast é a ciéncia de preparar suspensdes estaveis e fabricar estruturas para
construir uma camada soélida na superficie de um molde poroso que absorve a fase
liquida por meio de forgas capilares.

O material mais comum usado como molde em slip-cast € o gesso paris. O
processo tem sido usado na formacéo de corpos de argila a pelo menos 200 anos,
mas, somente recentemente o principio foi aplicado a materiais ndo plasticos. Em
1910, Count Von Schwerin mostrou que a alumina podia ser plasticizada por desgaste
em acido, entretanto, foi Sadoun que refinou a técnica slip-cast para produzir um
casquete de alumina com elevada resisténcia, comercializado com o nome de, In-
Ceram (Vita Zahnfabik). Ele constatou que o p6é de alumina levemente sinterizado
poderia ser impregnado com um vidro de baixa fusédo (lantanio de sodio) para produzir
uma ceramica composta, densa, de resisténcia muito alta e que a difusdo do vidro
através da alumina porosa preencheria 0s espacos entre as particulas de alumina.
Basicamente, a porcelana aluminizada infiltrada de vidro é formada por uma infra-
estrutura aluminica de alta resisténcia devido a infiltracdo de vidro, por capilaridade,
nos poros de alumina, através de uma segunda queima. Essa porcelana esta indicada
para a elaboracdo de coroas unitarias anteriores e posteriores e pontes fixas de 03
elementos de pequena extensdo, na regido anterior. Embora In-Ceram ndo seja uma
ceramica pura, ela representa um passo significativo na obtencdo de elevada
resisténcia (superior a 630 MPa), sendo que, existem duas modifica¢cées no sistema In-
Ceram que séao:

In-Ceram Spinell: O sistema in ceram spinell (MgAl,O,4) apresenta maior translucidez,

porém, menor resisténcia flexural sendo indicado para coroas anteriores e inlays.
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In-Ceram Zirconio: (Al,O3 ZrO,) apresenta caracteristicas mecanicas superiores,
porém, maior opacidade perdendo, assim, certo grau de translucidez, sendo indicada

para PPF posteriores, de até 03 elementos.*

3.2.3.4 Porcelana reforgcada com leucita

Um material ceramico desenvolvido por Whlwend no Dental Institute, Zurich
University que usa o principio da dispersao dos cristais de leucita foi comercializado em
1991 sob o nome de IPS Empress Ceramic (lvoclar-Vivadent, Leichtenstein). A
Empress contém cristais de leucita que sdo produzidos por meio de cristalizacao
controlada em um vidro especial contendo agentes nucleantes. As coroas sao
formadas usando o processo da cera perdida e da pressao a quente. Como somente
uma tonalidade pode ser incluida na prensa, posteriormente, porcelanas de cobertura

precisam ser artesanalmente criadas.

O sistema Empress também pode ser usado para a producdo de inlays. A
resisténcia da porcelana (dentina) é similar ao casquete de porcelana aluminizada com
50% de Al,O3, com resisténcia de 180 MPa. A coroa Empress tem estética comparavel
a coroa de porcelana pura e, frequentemente, € superior a porcelana aluminizada ou a
coroa In-Ceram, em situacdes clinicas onde ha uma boa cor de segundo plano nas
paredes axiais do preparo. Quando alguma camuflagem do preparo é necessaria, 0s

casquetes de porcelana aluminica sdo mais simples e mais baratos para uso.

- IPS Empress 2:

A segunda geracdo do sistema IPS Empress oferece a possibilidade de
elaboracdo de pontes de ceramica pura. A nova estrutura da cerdmica de di-silicato de
litio e a ceramica de estratificacdo de apatita permitem, segundo os fabricantes, a
confeccdo de pontes ceramicas com propriedades semelhantes a dos dentes
naturais.”® Maiores detalhes da ceramica IPS Empress 2 sdo apresentados no item
2.2.3.5 desse capitulo.
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3.2.3.5 Ceramica vitrea (vidro ceramizado)

As ceramicas vitreas comerciais sao, geralmente, baseadas em vidros contendo
silica e podem ser divididas em 3 grupos: silicatos, aluminosilicatos e fluorsilicatos.

As ceramicas vitreas (sélidos monocristalinos) sdo obtidas por desvitrificacao
controlada do vidro. Os vidros séo liquefeitos, moldados e convertidos, por tratamento
térmico, em uma ceramica predominantemente cristalina. A base da cristalizacao
controlada encontra-se em uma nucleacdo interna eficiente, que permite o
desenvolvimento de gréaos finos orientados aleatoriamente.

A vantagem da ceramica vitrea sobre a cerAmica convencional estd no processo
de formacéo plastica em alta velocidade, que foi desenvolvido na industria do vidro
para criar formas complexas, essencialmente livres de heterogeneidade interna, sendo
que, suas propriedades dependem da composicdo e microestrutura. A composicao
quimica do material controla a capacidade para formar um vidro e o seu grau de
praticabilidade. Para obter nuclea¢do interna, agentes de nucleacdo adequados séo
liquefeitos no vidro. A composicdo do material também determina diretamente o grupo
da potencial fase cristalina, e esta por sua vez governa as caracteristicas fisicas e
quimicas gerais como dureza, densidade, resisténcia a acidos. Secundariamente, mas
igualmente importante, € a microestrutura, que é a chave da maioria das propriedades

mecéanicas e Oticas.

Em relagdo a composicao, as cerdmicas vitreas sdo divididas em cerémica vitrea
de fluorsilicato e de silicato. A base da ceramica vitrea de fluorsilicato séo os cristais de
fluormica, internamente nucleados no vidro. H4A mais de 20 anos uma ceramica vitrea
(Macor) comecgou a ser utilizada na indastria, tendo encontrado ampla aplicagédo em
areas diversas. Em Odontologia, Mac Culloch** foi o primeiro a descrever um método
para a confeccédo de dentes artificiais, veneers e coroas em ceramica vitrea, em 1968.
Seu esforgo pioneiro recebeu pouco reconhecimento. Somente, apds alguns anos, uma
ceramica vitrea baseada no trabalho de Adair e Grossman® comecou a ser
comercializada com a marca DICOR (Dentsply International Inc., York). Esta ceramica
vitrea contém cristais de tetrasilicato de fliormica (K;Mg5SiO,F,) que, devido a sua
flexibilidade e forma laminar, adicionam fortalecimento e resisténcia a propagacao de
fraturas. Porém, como registrado por Mac Culloch, as modificacdes de tonalidade

somente podem ser obtidas com corantes de superficie que tendem a sofrer eroséo
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com o tempo. A caracteristica Unica deste material inclui a semelhanca aos dentes
naturais em dureza e aparéncia. Esta ceramica pode ser fundida com precisdo usando
a técnica da cera perdida e moldes para revestimentos convencionalmente usados em
laboratorios dentais. A alta resisténcia e baixa condutividade térmica provém vantagens

sobre o sistema de ceramica convencional.

A ceramica vitrea de silicato € composta primariamente de cristais de silicatos
alcalinos e alcalinos terrosos cujas propriedades dominam aquelas do vidro ceramico.
Entre os mais importantes estdo os silicatos de litio, os metasilicatos (Li,SiO3), 0s
disilicatos (Li»Si,Os), 0 metasilicato de magnésio, o metasilicato de célcio, entre outros.
A composicdo das ceramicas de silicato de litio apresenta dois grupos, ambos
importantes comercialmente. O primeiro grupo, nucleado com P,0s, desenvolve
elevada expansao na ceramica vitrea, que se assemelha a expansao térmica de varias
superligas a base de niquel. O segundo grupo, fotosensivelmente nucleado por prata
coloidal, produz uma variedade de materiais quimicamente trabalhados.

A ceramica vitrea de di-silicato de litio que sofre nucleagdo com o P,0s é
caracterizada pela alta resisténcia (140-210 MPa), boa tenacidade a fratura (3MPa.
m*?) e moderado coeficiente de expans&o térmica (80-130 x107/°C).

A composicéo tipica compreende: 70-85 % SiO,, 10-15% Li,0O3 10% Al,O3, 1-5%
P,0s5 (% em peso), assim como, uma menor quantidade de modificadores incluindo
K20, Na,O, CaO e ZnO. As fases do vidro que séo separadas durante o tratamento
térmico e o litio ortofosfato (LisPO,) precipitam formando a primeira fase cristalina e o
silicato de litio e/ ou di-silicato de litio formam a fase final, apds o tratamento térmico. A
subestrutura da porcelana IPS Empress 2, citada anteriormente, € formada por uma

ceramica vitrea a base de di-silicato de litio.***®

3.2.4. Porcelanas usadas neste trabalho

7

Apoés esta breve introducdo sobre as porcelanas odontolégicas € necessario
considerar as porcelanas empregadas nesse trabalho, ou seja, as porcelanas: Omega
900, Vitadur Alpha e IPS Empres 2. Essas porcelanas representam diferentes sistemas
ceramicos, anteriormente especificados nesse capitulo. A porcelana Omega 900 € uma
porcelana feldspatica de baixo ponto de fusdo empregada na fabricacdo de

restauracfes metaloceramicas, compostas por subestrutura metalica revestida por
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porcelana. A porcelana Vitadur Alpha (ceramica aluminica) e a porcelana IPS Empress
2 (ceramica vitrea a base de di-silicato de litio) sdo empregadas na fabricacdo de
restauracoes denominadas “metal free” com subestrutura e cobertura ceramica.

Porém, como a esséncia de nosso estudo foi direcionada a avaliagdo do desgaste
que ocorre na superficie das ceramicas odontoldgicas e do desgaste ocasionado ao
esmalte dentério, quando em situacdo de contato de deslizamento, os corpos-de-prova
das porcelanas estudadas foram confeccionados com as porcelanas de cobertura
(veneer) de cada sistema. Como as porcelanas de cobertura dos sistemas “metal free”:
Vitadur Alpha e IPS Empress 2 apresentam composicdo semelhante a porcelana
Omega 900, foram aqui consideradas como porcelanas feldspaticas.

As porcelanas feldspaticas pertencem ao sistema ternario de fases: K,O-Al,Os-
SiO,. Apés a sinterizacdo e esfriamento lento, até atingir a temperatura ambiente,
essas porcelanas apresentam microestrutura heterogénea consistindo em, pelo menos,
uma fase cristalina, dispersa em uma matriz vitrea continua. Durante a sinterizagao
ocorrem diversos fenbmenos que podem ser visualizados através de um diagrama de

fases*®, como mostrado na figura 1.

K>0.Al,U, B5i0 2
[(Felzpato potassico)

K20.Al,U -4Si0

[leucita’

Figura 1: Trajetéria de cristalizacdo linha (ABCDE) para a composicao 15%Al,03-18%K,0- 67%Si0O,
(ponto A) no diagrama ternario de fases K,0-Al,0s-SiO,. Os campos primarios de fases sao o0s
seguintes: 1- cristobalita, 2- tridmita, 3- quartzo, 4- K,0.4SiO,; 5- K,0.2Si0,; 6- feldspato potassico; 7-
leucita, 8 -mulita; 9 -corundum. As formulacdes situadas na area sombreada séo precipitados de leucita

e feldspato potassico e sofrerdo completa reabsorcéo de leucita, em taxas de esfriamento muito lentas.*’
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Como as fases cristalinas sdo de composicao fixa a trajetoria de cristalizagédo é
bastante simples, assim, numa composicao tipica de 15%Al,03 - 18%K,0 - 67%SiO,,
correspondendo ao ponto A da figura 1, a ceramica se situa no campo primario de fase
da leucita e no triangulo silica-tetrasilicato potassico-feldspato potassico (SiO,-
K20.4Si0,-K,0.Al,03.6Si0,). Durante o esfriamento da fase liquida, inicia a
cristalizacdo da leucita (1400°C). A composicao de seus liquidos complementares se
movem ao longo da leucita(linha AB). Quando a fronteira do campo leucita-feldspato
potassico € alcancada, no ponto B (~1080°C) surgem precipitados de feldspato
potéssico e a composicao do liquido desvia deste limite de campo, na direcao da seta
(inha BC) e a leucita previamente formada é agora incorporada (absorvida). A
absorcao da leucita ocorre longe do ponto C (~1020°C).

Com a posterior precipitacdo do feldspato potassico, a composi¢cdo do liquido
caminha para a extenséo da linha reta FA e através do campo do fedspato potassico
(linha CD). No ponto D (~760°C) ocorrem precipitagcdes de quartzo. Aqui, uma 22 fase
sélida aparece novamente e a fase liguida se move ao longo do limite do campo e na
direcéo da seta (linha DE). O final da cristalizagédo ocorre no ponto invariante E (710°C)

onde o feldspato potassico precita.

Devido a alta viscosidade do liquido, nesse sistema, é muito dificil atingir o
equilibrio. O liquido geralmente torna-se um vidro e a leucita pode néo ser dissolvida se
o esfriamento for rapido. As estruturas observadas sdo grupos de leucita metastaveis,
de feldspato potéssico e vidro que ocorrem como consequéncia da falha em alcancar o
equilibrio. De acordo com as leis do equilibrio de fases heterogéneas, todas as
formulagbes situadas na &rea sombreada do sistema ternario sdo precipitados de
leucita - como 12 fase cristalina e feldspato potassico - como 22 fase cristalina, que
sofrerdo completa reabsor¢cdo da leucita sob esfriamento bastante lento da fase
fusionada.

A subestrutura observada em muitos cristais de leucita tetragonal é tipica de
transformacdes martensiticas e certamente corresponde a mudanca de fase de leucita
tetragonal para cubica que ocorre num intervalo de temperatura de 400-500°C durante
o esfriamento das amostras. Esta transformacdo ocorre abaixo da temperatura de
transicdo do vidro da matriz vitrea feldspatica (550-700°C) que depende da taxa de

esfriamento. 4647
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Conforme observado na figura 1, as porcelanas sinterizadas apresentam
microestrutura heterogénea, composta por fase amorfa e fases cristalinas. Portanto,
para melhor compreensédo dos dados obtidos nos ensaios realizados nesse estudo e
dos efeitos desencadeados pela irradiacdo nas superficies das porcelanas Omega 900,
Vitadur Alpha e IPS Empress 2, tornou-se necessario avaliar, isoladamente, os efeitos
de irradiagdo nos soélidos amorfos e nos solidos cristalinos, especificado

posteriormente, no capitulo 4.
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Capitulo 4

SUPERFICIES e PROPRIEDADES TRIBOLOGICAS

4.1 Métodos de modificacdo de superficies

Nas ultimas décadas houve um grande crescimento no numero de técnicas
associadas a modificacdo de superficies, ou seja, métodos que mudam as
propriedades da superficie, bem como, da regido proxima a superficie de materiais,
sem afetar as propriedades de seu interior. A principal razdo para este crescimento é
gue as forcas destrutivas em muitas aplicacdes tecnologicas concentram-se no exterior
do componente, requerendo propriedades superficiais que sejam intencionalmente
diferentes do interior da peca. Junto a racionalidade no uso de materiais, ha também a
preocupacao com o uso de técnicas que ndo causem impacto ambiental. Por isso, sédo
cada vez mais usados plasmas, feixes de ions ou elétrons, laser e deposicédo quimica e
fisica de vapor, sendo progressivamente abandonadas técnicas como a galvanoplastia,
zincagem, pastas metalicas, nitretacdo e cementacdo convencionais que possuam
substancias nocivas ao ambiente ou baixa eficacia comparada as técnicas modernas.
De um modo geral essas técnicas podem ser divididas em dois grandes grupos,

conforme a seguir detalhado.

4.1.1 Revestimentos de superficies

Nesses meétodos, um material diferente é depositado para criar uma nova
superficie. Existem varias técnicas como, por exemplo, deposicdo quimica de vapor
(CVD) e deposicao fisica de vapor (PVD). Estes sdo dois processos basicos que
podem ser nomeados de diversas maneiras conforme sejam modificados detalhes de
producdo dos mesmos. No processo de CVD, um componente volatil € termicamente
decomposto (pirélise) ou reage quimicamente com outros gases Ou vapores nha
superficie ou em sua vizinhanca para formar um filme nessa superficie aquecida.

Nenhuma corrente elétrica ou campos sdo requeridos no processo. As reagcdes neste
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processo ocorrem, geralmente, entre 150 e 2200°C, numa faixa de pressédo entre 60Pa
e pressdo atmosférica de 760 torr. A fonte do material para deposicdo pode estar
inicialmente em estado so6lido ou liquido sendo, entédo, convertida na fase vapor pelo
aquecimento.*®

O PVD é usado para obtencao de filmes por condensacédo de vapores em alto
vacuo (10® a 107 torr) na superficie de um substrato. Esse processo pode ser
realizado com a utilizacdo de 2 tipos de evaporagcdo: a evaporacao térmica e a
evaporacao induzida por bombardeio. No processo de evaporacdo térmica os metais,
ligas ou compostos sdo termicamente evaporados e depositados no substrato, em
temperatura que pode variar de 200 a 1600°C. No processo de evaporagao induzida
por bombardeio de particulas energéticas, estas sdo originadas em plasma, reativo ou
nao, ou em feixes de ions e de elétrons. Tanto os ions energéticos no plasma, quanto
os elétrons, chocam-se com a superficie do metal a ser depositado, arrancando atomos

que irdo formar o filme na superficie de um substrato.

4.1.2 Tratamentos de superficies

Nesta categoria incluem-se 0S processos mecanicos como o0 jateamento com
particulas duras, que endurece a superficie via trabalho a frio, o tratamento térmico
com laser ou feixe de ions e elétrons, que endurece a superficie através de
solidificacdo rapida, os tratamentos com difusdo como a cementacéo, nitretacdo e
boretacdo que modificam a composicdo da superficie; os tratamentos quimicos, tais
como ataque e oxidacao, que removem ou mudam a composi¢cdo dos materiais com
reacdo quimica e a implantacdo iénica, onde a composi¢cdo da superficie € modificada

pela implantacdo de ions de alta energia em camadas proximas a superficie 49,50

4.1.2.1 Implantacao ibnica

A implantacéo iénica € uma técnica que, em principio, permite introduzir qualquer
elemento quimico em uma dada matriz, para mudar suas propriedades (mecanicas,
elétricas ou magnéticas). As principais vantagens dessa técnica sao a alta

controlabilidade e reprodutibilidade de parametros como a concentragcado absoluta de
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atomos implantados e a uniformidade de distribuicdo desses através da superficie da
amostra. O processo é realizado fora do equilibrio e, portanto, ndo € regido pelas leis
da Termodinamica de Equilibrio. Uma conseqtiéncia disso € que a solubilidade solida
da impureza implantada na matriz pode ser excedida. Assim, a implantacéo fornece um
meio de producdo de ligas metaestaveis em regides proximas a superficie de
concentragdo graduada, sem introduzir uma interface abrupta com relagdo a matriz,

como acontece no caso de um filme depositado.**

4.1.2.2 Implantacéo i6nica por nitretacdo em plasma

Entre os tratamentos de superficie estdo também os tratamentos termoquimicos,
onde se encontra a nitretacdo em plasma, cujo precursor foi introduzido por volta de
1908, sendo inicialmente denominado Método Machlet, mas foi consagrado na
literatura com a denominacdo de Nitretacdo Gasosa. A nitretacdo gasosa consiste,
simplesmente, em colocar a peca a ser tratada numa atmosfera gasosa, geralmente

amonia, em temperatura da ordem de 500°C.

Ao longo de mais de trés décadas as varias limitacdes do método foram
exaustivamente investigadas até que, por volta de 1930, os métodos de nitretacdo em
plasma passaram a ser usados. A nitretacdo em plasma realiza-se através da descarga
elétrica em um gas. Os ions positivos sdo acelerados contra a superficie a ser tratada,
formando ali uma camada protetora, constituida dos mais diversos tipos de
precipitados. Os fundamentos da nitretacdo em plasma estdo relacionados aos
processos de descarga gasosa; o fendmeno da pulverizagdo e a melhoria das

2
|5

propriedades mecanicas e triboldgicas resultante dessa modificacao superficial®>. Uma

discussédo aprofundada do método pode ser vista em SILVA (2000).
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4.2 Processos Triboldgicos

4.2.1 Friccao

O movimento controlado de um corpo em relacdo a outro € comumente
observado em diversas situagBes. Os processos triboldgicos, fisicos ou quimicos,
envolvidos sdo complexos em razdo dos varios parametros existentes, tais como,
natureza dos materiais, condi¢cdes de contato e ambientais. Esta complexidade resulta
principalmente do envolvimento simultaneo de mecanismos de friccdo, desgaste e

deformac@o em micro e macroescalas, bem como, efeitos quimicos.

Os macromecanismos estdo relacionados a distribuicdo de tensfes durante o
contato, o que resulta em deformacéo plastica e/ou elastica e, por consequéncia, no
desgaste superficial. A friccdo e o desgaste que se observa sdo considerados como
tendo inicio em nivel micro, sendo que a integracdo de todos 0s micromecanismos

resulta nos macromecanismos.

Os mecanismos microtribolégicos consideram as tensdes e deformacdes entre
rugosidades, a geracdo e propagacdo de trincas e a consequente perda do material.
Os mecanismos basicos de nucleacao e propagacao de trincas até a perda do material
sdo: tensédo e fratura, sendo que os residuos de material perdido contribuem para um
maior desgaste. Os efeitos quimicos envolvem transferéncia de material em micro e

macroescala.”®

4.2.1.1 Mecanismos basicos de friccao

Friccdo € a resisténcia tangencial a0 movimento que ocorre quando corpos em
contato se movem relativamente um ao outro. O coeficiente de friccdo, u, é definido

como:

n=F_ (2)



25

Onde, F, é a forca friccional e, Fy, a forga normal.

O fendmeno de friccdo pode ser explicado a partir de 3 mecanismos basicos:

deformacéo, adesédo e micro-cortes (plughing).

A friccdo por deformacgdo das rugosidades € responsavel pelo coeficiente de
friccdo estatico, podendo contribuir para a estabilizacdo da friccdo se novas
rugosidades sdo continuamente geradas durante a evolu¢édo do desgaste. A friccdo por
adesdo ocorre devido a eventos de microsoldagem que ocorrem quando as
rugosidades sdo forcadas umas contra as outras durante o contato. Quando um dos
sélidos se move tangencialmente as microjuncdes podem se romper. Durante o
movimento reciproco microjuncdes sdo formadas e rompidas continuamente. A friccdo
devido ao microcorte ocorre quando uma superficie ductil se move relativamente a uma
superficie dura ou quando uma particula residual dura esta localizada entre ambas. O

efeito resultante é semelhante ao de um arado com deslocamento de material e

conseqguente formacao de sulcos.

Baseado no conhecimento disponivel sobre os mecanismos de friccdo parece
gue microcorte e adesdao sado 0s eventos mais importantes ou, dependendo das

condicdes de contato, um deles domina o comportamento friccional.>®>*

4.2.1.2 Estagios do comportamento friccional

Os estagios cronolégicos do deslocamento durante o contato entre superficies
influenciam o comportamento friccional. Essencialmente o contato inicia-se com um
periodo de crescimento, seguido de uma estabilizacdo, terminando em ruptura ou
destruicdo. O periodo de estabilidade representa a maior parte da duragdo do contato
entre as superficies.

O contato durante o deslocamento se da através de varios estagios com
diferentes mecanismos friccionais no periodo de crescimento antes de se atingir o
periodo de estabilizacdo. Estes estagios sdo especificados para os materiais sendo
testados, para o arranjo experimental e para as condicdes de ambiente empregadas,

entretanto, podem ser considerados, de modo genérico, como ilustrado na figura 2.
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Figura 2 — Estagios cronolégicos do coeficiente de fricgéo.55

No primeiro estagio do movimento ( numero 1 da figura 2) a forga fricccional é,
em grande parte, resultante do micro corte das rugosidades superficiais. Devido a
presenca de contaminantes superficiais, a adesdo ndo exerce uma funcao significativa,
mas, ocorre deformacdo e esta afeta o coeficiente de atrito estatico. A superficie é
facilmente polida, consequentemente, o coeficiente de friccdo no estagio inicial &
independente da natureza dos materiais, das condi¢cfes superficiais e ambientais.

O processo de polimento (estagiol) remove contaminantes superficiais. Como
conseqUéncia, no estagio 2 ocorre um lento crescimento do coeficiente de friccao
devido ao aumento de adesado. No estagio 3, o coeficiente de friccdo aumenta devido a
um rapido crescimento no numero de particulas residuais entre as superficies, tendo
como consequéncia, altas taxas de desgaste. A deformacgéo das rugosidades continua
e a adesdo aumenta. Se particulas séo retidas entre metais com dureza equivalentes
elas podem penetrar em ambas as superficies, prevenindo deslizamento entre as
particulas e a superficie resultando em desgaste por microcorte. No estagio 4, o
namero de particulas retidas entre as superficies € constante. A contribuicdo da adeséo
também permanece e a deformacgdo das rugosidades continua a contribuir, uma vez

que, o desgaste por delaminacao, cria novas superficies rugosas.

Quando dois materiais idénticos movimentam-se relativamente ou quando 0s
mecanismos do estagio 5 ndo séo significativos, entdo, o estagio 4 representa a friccao

no estado estacionério. No entanto, em alguns casos, como por exemplo, quando uma
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superficie muito dura desloca-se contra uma superficie ductil, rugosidades sao
gradualmente removidas criando uma superficie polida tal como um espelho; esta
caracteristica define o estagio 5. A forca friccional diminui, devido ao decréscimo na

deformacéo das rugosidades e microcorte.

No estagio 6, o coeficiente de friccdo diminui lentamente e atinge um estado
estacionario a medida que a superficie torna-se polida. Entretanto, nas porcelanas,

normalmente, os estagios 5 e 6 ndo sdo constatados.>>°

4.2.2 DESGASTE

O atrito e o desgaste sdo fenbmenos de grande interesse pratico. Por isso, 0
homem tem buscado, através dos séculos, compreender e controlar seus mecanismos.
O grande interesse cientifico, teérico e econémico pelo fenbmeno de desgaste tem
atraido a atencdo de pesquisadores e técnicos oriundos de varias areas do
conhecimento, porém, qualquer discussdo envolvendo a correlacdo entre o desgaste
dos materiais e sua composi¢cao, estrutura e propriedades, deve considerar o fato de
que o atrito e o desgaste ndo sado propriedades intrinsecas do material, mas, do
sistema triboldgico imposto.

A tribologia, termo de origem grega, cunhado em 1866 (tribus—friccdo, logos—
ciéncia), € um ramo da ciéncia que estuda o comportamento de adesao, fricgao,
desgaste e de lubrificagdo de materiais em contato no estado solido.

O tribo-sistema pode ser caracterizado pelo deslizamento relativo de duas
superficies em contato, podendo existir, entre elas, a presenca de um complexo
abrasivo, de contaminantes, de lubrificantes ou simplesmente de particulas oriundas do
processo. Este tribo-sistema € afetado por uma grande variedade de parametros
(condicdes operacionais, caracteristicas do projeto e do material). A maioria desses
parametros sao dificeis de serem controlados, medidos e identificados, o que torna o
fendmeno bastante complexo.

A interagcdo entre esses diversos parametros leva a situagbes de extrema
complexidade. Essas situacbes sdo, na realidade, caracteristicas particulares do

sistema tribologico. E opini&o generalizada entre os tribologistas que a possibilidade de
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postulacdo de uma teoria unificada, descrevendo o desgaste € virtualmente
impossivel.>">®

A definicdo do tribo-sistema deixa claro que o processo de desgaste é um
fendbmeno interfacial complexo, envolvendo micro-eventos em uma fina camada
superficial. O resultado é uma degradacao lenta e gradual da superficie ativa.

A complexidade do fendmeno e a impossibilidade de generalizacdo das leis,
segundo critérios estabelecidos cientificamente, faz com que o processo de desgaste
seja subdividido em diversas categorias.

Dentre essas categorias, 0 desgaste abrasivo aparece como 0 mais importante;
em parte por ser o mais destrutivo deles e, também, por ser o mais encontrado na
pratica. Este mecanismo € responsavel por 50% dos casos de falha por desgaste.
Segue-lhe em importancia o desgaste adesivo e 0 desgaste erosivo.

O desgaste abrasivo é definido, segundo a OECD (Organization for Economic
Cooperation and Development) como sendo a perda de matéria devido ao movimento

relativo de duas superficies e decorrentes da acao de:

I Asperidades duras em uma superficie,
il. Particulas abrasivas livres entre as duas superficies ou,

iii. Particulas abrasivas engastadas em uma das superficies.

A definicdo de abrasdo mostra que se trata de um processo interfacial complexo.
A interface apresenta-se como geradora e reatora de fendmenos irreversiveis e
evolutivos de dificil caracterizagdo. Além disso, devido as importantes diferengas nos
diversos tipos de abrasdo, existe uma grande dificuldade na sua classificacdo e
terminologia. Para alguns autores, a classificacdo baseia-se no aspecto da superficie
apos a abraséao, para outros, baseia-se na natureza dos materiais envolvidos. Ainda ha
0s que a vinculem ao modo de trabalho e ao desempenho dos materiais durante a
operacao.

Uma classificagdo bastante difundida é a proposta por Avery®®, que se baseia na
configuracdo mecanica atuante. Segundo essa classificacdo, os processos abrasivos

podem ser divididos em duas categorias:

- Abrasao a dois corpos e

- Abraséo a trés corpos
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A abrasdo a dois corpos se produz quando particulas abrasivas fixas ou
asperidades duras sdo animadas de movimento em relacdo a superficie de estudo. A
abraséo a trés corpos, por sua vez, representa a interposi¢ao de partes abrasivas livres
entre duas superficies animadas de movimento relativo.>®

Na area odontoldgica, a atencdo € direcionada ao fenbmeno de desgaste que
ocorre nos dentes naturais, ou aquele sofrido por materiais odontolégicos. Uma vez
que, os materiais restauradores pretendem “substituir a estrutura dentaria perdida” é
inevitavel o estudo do processo de desgaste que ocorre nos dentes naturais, associado
ao processo de desgaste dos materiais restauradores. O desgaste do tecido dental
duro é um processo natural e inevitavel. Entretanto, quando oposto a ceramica ele
pode estar sujeito a um desgaste acelerado, sendo que o padréo pode variar de acordo
com o sistema ceramico empregado e suas caracteristicas de superficie. A resisténcia
ao desgaste oclusal e a falta de desgaste apreciavel na estrutura dos dentes opostos
sdo, particularmente, dois fatores importantes na determinacdo do sucesso clinico de
novos materiais restauradores.®%®!

Entretanto, ainda hoje existe uma discordancia quanto aos termos e seus
significados empregados por tribologistas e aqueles usados por biologistas orais,
patologistas ou epidemiologistas para descrever o desgaste dentario, uma vez que 0s
tribologistas estudam o fundamento do mecanismo do desgaste, enquanto 0s
biologistas usam o termo principalmente para descrever a manifestacdo clinica do

desgaste.®?

E inegavel que o desgaste ocorrido nos dentes naturais ou nos materiais
dentarios representa uma importante linha de pesquisa em Odontologia, porém,
durante a reviséo da literatura disponivel, foi constatada a falta de padronizacéo entre
essas pesquisas. A dificuldade de padronizacdo € consequéncia da ampla variedade
de instrumentos de medida e de métodos de testes de desgaste empregados, 0 que
dificulta a comparagéo dos resultados obtidos nesses estudos. Alguns pesquisadores
defendem que o comportamento complexo do desgaste in vivo ndo pode ser
prognosticado por testes fisicos e mecéanicos e que avaliacbes de desgaste quantitativo
in vivo sdo essenciais para averiguar a atuacdo clinica de novos materiais
restauradores. Entretanto, embora os testes nas condigbes reais de utilizagdo sejam
obviamente os que melhor caracterizem o processo de desgaste, essa metodologia

apresenta uma seérie de desvantagens como, alto custo, dificuldade em isolar o efeito
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de uma variavel, modificacdo do sistema tribolégico ao longo do teste, falta de
conhecimento das condicdes de operacdo, entre outras. Porém, se durante a
realizacdo de testes in vitro, for adotado um método que simule adequadamente a
situacdo in vivo, pode ser estabelecida uma correlacdo entre 0 comportamento em
laboratério e o encontrado na pratica, desde que as condigcbes operacionais
permanecam relativamente estdveis. Assim, o emprego da simulacdo clinica em

laboratorio é ainda o mais viavel.

Apesar das divergéncias entre a realizacdo de testes de desgaste in vivo ou in
vitro, 0s pesquisadores concordam que o desgaste ocorre através de Vvarios
mecanismos incluindo abrasdo, corrosdo, adesdo e fadiga e que, quando esses

mecanismos sdo combinados, um desgaste severo pode ocorrer. %3°°

Em nosso trabalho os parametros adotados para quantificacdo do desgaste
serdo: avaliacdo da variacdo dos valores de coeficiente de friccdo, da variacdo de
massa ocorrida nos corpos-de-prova ceramicos e no esmalte dental e o trilho de

desgaste formado na superficie dos corpos-de-prova ceramicos.
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Capitulo 5

AVALIACAO DOS EFEITOS DE IRRADIACAO EM MATERIAIS

5.1. Efeitos de irradiacdo em materiais amorfos

A matriz vitrea (amorfa) das porcelanas odontolégicas é composta, basicamente,
por dioxido de silicio, SiO,, nomeado, "formador de rede”. A unidade estrutural basica
da maioria das formas da silica e dos silicatos é um arranjo tetraédrico de 4 atomos de
oxigénio ao redor de 1 atomo de silicio e pequenas variacées na orientacdo de uma
rede de silicio tetraédrico, com outra respectiva, resultam no desenvolvimento de nova
simetria produzindo os diferentes polimorfos da silica. As variedades amorfas do
material sdo resultantes de uma orientacdo totalmente aleatdria dessas unidades.

Além da silica, a matriz vitrea das ceramicas odontolégicas é também formada
pelos chamados “modificadores de rede” (CaO, BaO, Na,O, K,0). Estes compostos
ndo formam vidro, por si s6, somente modificam a rede de silicato e a adicdo desses
elementos, principalmente de ions de metais alcalinos, pode romper as ligacoes
qguimicas entre a silica tetraédrica. Esses ions sdo associados aos atomos de O, nas
extremidades dos grupamentos tetraédricos e interrompem as ligacdes O-Si
danificando a continuidade da rede, levando a despolimerizacdo e resultando em
alteracdes nas propriedades do material.®’

Quanto ao tipo de ligacdbes quimicas desenvolvidas, a diferenca de
eletronegatividade entre o silicio (1,7) e o oxigénio (3,5) é indicativa de formacdo de
ligacdes idnicas, por outro lado, o oxigénio sendo um ndo metal e o silicio um semi-
metal ha uma tendéncia de formacéo de ligagbes covalentes ocorrendo, assim, grande
probabilidade de formacao de ligacdes idnicas e/ou covalentes.®®

A avaliagdo das modifica¢bes induzidas por irradiagdo nos materiais amorfos €
baseada no fato de que a energia transferida do feixe de ions ao subsistema atémico
ou eletrénico é resultado de colisbes elasticas ou inelasticas que desencadeiam
complexos processos fisico-quimicos que podem alterar uma propriedade particular do

vidro. As colisdes nucleares (elasticas) entre o ion e os atomos do alvo podem conferir
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energia suficiente a esses atomos para se deslocarem e, assim, produzir dano por
radiacdo. lons pesados implantados em keV de energia, normalmente, conferem
consideravelmente maior energia para atingir a rede de atomos durante colisdes
nucleares. Como resultado o atomo recuado da rede (projétil secundario) pode
deslocar muitos outros atomos da rede ocasionando o chamado, deslocamento em
cascata, originado de uma Unica colisdo primaria entre o projétil implantado e o &tomo
do alvo. Por outro lado, ions mais leves, como o N*, ocasionam menor densidade de
energia depositada e consequentemente a densidade de deslocamento dos atomos é
menor e descontinua ao longo da trajetéria do ion.

As colisbes eletrbnicas (inelasticas) descrevem a interacdo de ions rapidos com a
camada de elétrons dos atomos da amostra. Pequenas quantidades de energia sao
normalmente transferidas durante cada colisdo (colisdes inelasticas), mas, a grande
densidade de elétrons e a alta freqiiéncia de tais colisdes, asseguram uma perda
continua de energia durante a desaceleragdo do ion incidente. Os efeitos dos
processos eletrbnicos nos materiais isolantes podem proporcionar a principal
contribuicdo ao dano de radiacdo produzido.

Portanto, a acdo do bombardeamento de ions causa alteracdes nos subsistemas
eletrdnico e atdbmico de um material. Tal acado forma, na regido préxima a superficie,
um material de estado instavel consistindo de atomos deslocados, vacancias, novos
compostos, estados amorfos e fragmentos de estruturas removidas da fase principal.®®

Uma maneira de obter informacfes das modificacdes estruturais em escala
atdbmica é a utilizacdo do método da dindmica molecular (MD) para simulacdo numérica
de uma cascata. Durante os eventos em cascata, como ja citado, numerosos atomos
sdo deslocados de sua posicédo inicial, assim, ocorrem modificacées da estrutura do
vidro como, por exemplo, quebra de ligacdes e transi¢cdo de oxigénio formador de ponte
para n&o formador de ponte.”® Porém, na pratica, o célculo do nimero e distribuicdo de
atomos deslocados baseado somente no modelo colisional simples raramente da uma
representacdo precisa do nivel de dano de radiacdo que € observado resultar do
bombardeamento de ions. Varios processos podem operar durante o bombardeamento
de ions e isto pode resultar em um nivel de dano que estéa significativamente acima ou
abaixo daquele predito pela teoria da cascata linear.

Processos cooperativos de dano chamados “thermal spikes” podem ser
invocados para explicar tais efeitos. Basicamente, quando a densidade de energia

depositada dentro do volume de uma cascata é alta (varios ev/atomo) e com ions
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pesados estes efeitos assumem importancia. O volume da cascata pode ser visto de
duas maneiras: i.como “thermal spike” no qual a energia média fornecida a rede de
atomos excede substancialmente o calor de fusao ou, ii.como “displacement spike” no
qual quase uma rede completa de atomos deslocados é criada. Porém, para ions leves
o nivel isolado de dano parece ser adequadamente descrito pela teoria da cascata
linear. De fato, para ions leves, o dano inicial aumenta quase linearmente com a dose
do ion, como esperado. Entretanto, a relacdo € nitidamente nado linear para doses
maiores, onde o dano de muitas cascatas individuais se sobrepfe. Esta regido pode

ser indicativa de algum tipo de colapso da rede em uma densidade critica de defeitos.”*

Técnicas espectroscopicas tém contribuido significativamente para uma melhor
compreensao da alteragdo estrutural ocorrida em vidros irradiados. Sua contribuicao
primaria é a caracterizacdo da estrutura local, particularmente o numero de
coordenacdo, sendo que, durante o desenvolvimento de uma cascata é possivel
separar 2 estagios relacionados as alteragcdes no numero de coordenacdo de atomos
do vidro irradiado, o primeiro corresponde aos eventos de colisédo (despolimerizacao),
enquanto o segundo estadgio corresponde ao relaxamento da estrutura

(repolimerizacao).”?

Em vidros irradiados com particulas o € observada uma reducdo no numero de

oxigénios ndo formadores de ponte. Um anion (O) ndo formador de ponte € aquele que
estd ligado tetraédricamente a somente um cation (Si), enquanto um anion ligado
tetraédricamente a 2 cations (Si) € denotado como anion formador de ponte. Os anions
nao formadores de ponte interrompem a continuidade da rede tetraédrica, assim, em
vidros irradiados, podemos observar uma de reducdo na quebra de ligacdes entre o
silicio e o oxigénio.”

As pesquisas citadas mostram os danos estruturais ocorridos nos materiais como
conseqUéncia do processo de irradiacdo. Nos solidos amorfos os danos ocorrem,
basicamente, pela quebra de ligacbes O-Si da rede, ocasionada pelo “sputtering” de
atomos de oxigénio proximos a camada superficial, produzindo um grande namero de
vacéancias de oxigénio ou pelo “sputtering” de atomos de metais alcalinos produzindo,
assim, oxigénios ndo formadores de ponte, resultando em uma descontinuidade da
rede. Essas alteragcbes podem ser parcialmente revertidas pelo abrandamento dos

defeitos como, por exemplo, pela combinacdo de 2 defeitos, onde 3 &atomos
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coordenados de Si combinam-se com um atomo de oxigénio ndo formador de ponte,
resultando novamente na ligacdo =Si-O-Si=, porém, nem todos os defeitos sao

I.”* Como

revertidos, o que assegura uma modificacdo nas propriedades do materia
consequéncia das alteragdes estruturais ocasionadas nos materiais amorfos irradiados,
pode ser observada a ocorréncia de alteracées volumétricas nos mesmos. No vidro, em
uma densidade de energia depositada em torno de En=10%° -10*'keV/cm?, e na silica
fundida, em maior densidade de energia depositada (En=10°keV/cm?), os resultados
apontam uma alteracdo estrutural, manifestada por uma mudanca de um estado
compactado para um estado de menor densidade, expandido, conduzindo a tenséo
compressiva da superficie. Esse acontecimento esta relacionado a alteracédo estrutural
de um anel de 6 membros do tetraedro de silica para uma configuracdo de 3 membros,
ou seja, alteracdo no numero de coordenacdo dos atomos de Si, ocasionando
alteracdo volumétrica.”"® A tensado impingida ao material varia proporcionalmente com
a deposicao de energia, assim, na silica fundida a tenséo € decorrente da deposicao de
energia por processos colisionais (En), enquanto no vidro comum (SLG) a tensao

decorre da deposicao de energia, principalmente, em processos eletronicos (Ee).

5.2 Efeitos de irradiacdo em materiais cristalinos

Ap6s o processo de implantacéo de fons, um grande nimero de pesquisas’’"®

cita um aumento na dureza superficial de materiais como metais, acos inoxidaveis,
ligas a base de titanio e, também, em cerdmicos, entretanto, isto se verifica,
normalmente, em materiais que mantém sua estrutura cristalina, apés a irradiacao.

A microestrutura do material implantado depende do dano deixado apds os
processos dindmicos de recuperacdo extinguirem a maioria dos defeitos produzidos na
colisdo em cascata e ap0Os o rearranjo dos defeitos remanescentes, em configuracfes
metaestaveis, tais como, discordancias em espiral, falhas de empilhamento, lacunas
tridimensionais. Em baixas fluéncias ou em temperaturas onde a recuperacao € inibida,
os defeitos se acumulam. Se a recuperagdo é suficientemente suprimida (impedida),
uma alta concentragéo de defeitos pode ser alcancada onde a ordem de longo alcance
da rede do cristal é destruida e um estado amorfo é produzido®.

Durante a década passada houve um crescente interesse no processo de

transformacao de um cristal em amorfo (c—a) e apesar da natureza exata do processo
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7

de amorfizagdo ainda nao estar bem definida, € sabido que, nos ceramicos, a
amorfizagdo induzida por irradiagdo pode ocorrer homogénea ou heterogeneamente,
tornando-se mais dificil com o aumento da temperatura e ocorrendo somente abaixo de
uma temperatura critica (Tc).2>%

A maioria das ceramicas irradiadas com ions, incluindo irradiacdo com particulas
a, sofre amorfizacdo heterogénea que é associada com varios possiveis mecanismos:
l.impacto direto (em cascata) - amorfizacdo em uma colisdo individual em cascata;
i,acamulo local de concentracdo elevada de defeitos devido a sobreposicdo de
colisbes em cascata; iii.processos de nucleacdo e crescimento (sugeridos para Si, SiC
e quartzo); iv.combinacdo destes processos®

O comportamento de amorfizacdo para varias ceramicas é mostrado na figura 3,
que especifica a relacdo entre o deslocamento por atomo, dpa, a dose e a fracdo

amorfa formada em materiais cristalinos, em diferentes temperaturas.

0.z //

ﬁff 4 CaZNdB(5i04)602 (320K)
¥ BH-3iC (170K)
: < Ir5i04 (77)
0

Fracio amorfa, fa

01 Zr5i04 (320K)
+ SrTi03(220K)

. 0.3 0.5 0.5 0.6
Dose(dpa)

Figura 3: Fracdo amorfa como funcéo da dose em dpa. Resultados obtidos para Ca,Ndg(SiO,4)s0,, SiC,

ZrSiO,4 e SrTiOs, onde pode ser observado que a completa amorfizacdo dos materiais cristalinos testados

ocorreu para dpa de 0,6.

Portanto, conforme o observado, tanto os materiais amorfos quanto os cristalinos,
sofrem alteracdes microestruturais decorrentes do proprio processo de irradiacéo.
Essas alteracbes, ocasionadas por processos diversos, induzem modificacbes em

determinadas propriedades dos materiais.
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Capitulo 6

MATERIAIS E METODOS

6.1. Confeccéo dos corpos-de-prova

Os materiais utilizados neste trabalho consistiram em amostras de esmalte dental

humano e nas seguintes porcelanas empregadas em procedimentos restauradores:

= Vitadur Alpha (Vita Zahnfabrik H. Rauter GmbH e Co. — Germany): ceramica

aluminica.

= IPS Empress 2 (Ilvoclar A G Aktiengesellsschft — Liechteistein): ceramica vitrea a

base de di-silicato de litio.

= Omega 900 (Vita Zahnfabrik H. Rauter GmbH e Co. — Germany): ceramica

feldspética de baixo ponto de fusao.

Para a confeccdo dos corpos-de-prova das trés porcelanas foi utilizada uma
matriz de polietileno, em formato de disco, com 13 mm de diametro e 2,5 mm de
espessura. Esta matriz foi moldada com polivinilsiloxano (Express, 3M/ESPE, MN —
USA), originando um molde que deu forma e dimensdes padronizadas aos discos.

As porcelanas odontolégicas sao fornecidas na forma de p6 ceramico. A esse po
ceramico, adicionou-se agua destilada, formando uma massa de consisténcia pastosa,
que foi vertida sobre o molde. O excesso de agua destilada foi removido pelo método
vibratério de condensacéao.

Apds a compactacdo, os discos ceramicos crus obtidos, foram removidos do
molde, posicionados sobre |a de vidro e levados a um forno especifico para cocc¢éo de
porcelanas odontolégicas (Phoenix Ceramco, Inc, Burlington NJ 08016). Este
procedimento foi aplicado aos trés materiais ceramicos e o0 processamento destes

materiais, consistiu das etapas enumeradas na tabela 1.
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Tabela 1 - Caracteristicas do processo de coccao dos discos das trés porcelanas empregadas nesse

trabalho.

Ceramicas Vitadur Alpha |Empress 2 Omega 900
Temperatura inicial 600° C 600° C 600°C
Tempo de secagem 6 minutos 6 minutos 6 minutos
Temperatura maxima 930°C 870°C 900°C
Tempo de permanéncia | 1 minuto 1 minuto 1 minuto
Aumento da temperatura| 50°C / minuto 50°C / minuto 50°C / minuto
Tempo de resfriamento | 6 minutos 6 minutos 6 minutos

O processamento das porcelanas, com as caracteristicas descritas na tabela 1,
foi utilizado para a obtencdo dos discos das porcelanas selecionadas, ap6s o que,
aguardou-se 0 tempo necessario para que atingissem a temperatura ambiente 2°.

Foram confeccionados 34 corpos-de-prova para cada sistema, totalizando,
portanto, 102 corpos-de-prova. Além destes, 14 corpos-de-prova adicionais de
ceramica Omega 900 foram confeccionados para uso em estudo-piloto.

As porcelanas Vitadur Alpha, IPS Empress 2 e Omega 900 foram selecionadas
para este trabalho por corresponderem a diferentes tipos de sistemas ceramicos
empregados atualmente em procedimentos restauradores.

A porcelana Omega 900 pertence ao sistema metaloceramico, ou seja, €
empregada na confecgdo de préteses com subestrutura metalica. E uma porcelana
feldspatica modificada que apresenta baixo ponto de fusédo e, segundo seu fabricante,
causa menor desgaste ao esmalte dentario do que as porcelanas feldspaticas
convencionais.

As porcelanas Vitadur Alpha e IPS Empress 2 pertencem a sistemas ceramicos
gue nado utilizam subestrutura metalica, sendo que a primeira € empregada como
cobertura para proteses com casquete aluminico, ja ha algum tempo. A segunda é uma
ceramica mais recente, cuja formulagédo inicial foi modificada sendo, atualmente,
empregada na confeccdo de préteses parciais fixas (PPF) de até 03 elementos.
Entretanto, como a esséncia deste trabalho foi relacionada a avaliacdo do desgaste
ocorrido na superficie das porcelanas odontolégicas e do desgaste ocasionado ao
esmalte dental, quando em situac&o de contato de deslizamento, foram empregadas as

ceramicas de recobrimento dos sistemas citados, ou seja, porcelanas incisais, nas



38

cores S1 (IPS Empress 2), EN2 (Vitadur Alpha) e E1 (Omega 900) cuja composi¢ao &
proxima a das porcelanas feldspéticas.

As amostras de esmalte dentario humano foram obtidas de 30 dentes
recentemente extraidos (3° molares superiores). Esses dentes foram seccionados,
proximo a juncdo cemento-esmalte, com discos diamantados (Intensive Dental, n® 273
d — Swiss Dental). Ap6s o seccionamento, a por¢do corondria foi desgastada com
broca carbide cilindrica de alta rotacéo (SS White n°1157) seguida por brocas de baixa
rotacdo de mesmo formato, para isolar a cuspide palatina destes dentes obtendo-se,
assim, blocos com formato cilindrico de, aproximadamente, 3 mm de altura e 5 mm de

diametro, que foram armazenadas em agua destilada.?’

Os blocos de esmalte dental (pinos), juntamente com 0s corpos-de-prova das
porcelanas (discos), foram empregados nos ensaios de desgaste. Os corpos-de-prova
de porcelana foram, também, submetidos a testes de nanoendentacao, para avaliacdo

da dureza superficial e do mdédulo de elasticidade.

6.1.2 Acabamento superficial dos discos de porcelana

Foram realizados estudos de trés tipos de acabamento e polimento superficial,
para cada porcelana, em face de problemas para obtencdo de uma melhor qualidade

de superficie, simultanea, para os trés tipos de porcelanas usadas. 8

Cada disco de porcelana obtido foi submetido a um acabamento com ponta
diamantada cilindrica com granulacdo média e fina (Komet, n°® 837104018 e
848104018, respectivamente) para alisamento inicial de superficie. A seguir, foram
realizados trés tipos de acabamento e polimento superficial para cada disco ceramico,

como especificado abaixo.

i. Auto-glaseamento da superficie dos discos ceramicos através da sua reconducao ao
forno, na temperatura indicada para cada sistema. Este procedimento é normalmente
empregado em laboratério e é obtido da seguinte forma: apds a sinterizacado e
acabamento superficial, os discos ceramicos retornam ao forno, cuja temperatura é

elevada até atingir a temperatura utilizada na dltima sinterizacao e, assim, mantida por
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até 5 minutos. Dessa forma, antes de sofrerem esfriamento, os gréos de vidro escoam

na superficie dos discos ceramicos, constituindo uma capa vitrosa, dita glase.

ii. Auto-glaseamento da superficie dos discos, como descrito acima, seguido de
acabamento com kit odontolégico para polimento (EVE — RA 103 — Germany) na
intencdo de simular o processo realizado clinicamente (a restauracdo ceramica é
submetida a desgastes para ajuste oclusal intra-oralmente, apoés ter sido cimentada em

boca).

iii. Pré-polimento sequencial da superficie dos discos ceramicos com lixas de
granulacao 400, 600 e 1000 em uma politriz (DP9 Struers, em 300 rpm). O polimento
final foi realizado com discos de feltro e pasta diamantada (Christensen — Roder), JP9
(grédo de 06 a 12 um) e JP1 (gréo inferior a 2 um). Os corpos-de-prova foram tratados
durante 5 minutos em cada uma dessas 5 etapas. Como este tipo de polimento é
amplamente empregado em metalografia, neste trabalho foi denominado: polimento
metalografico.

6.2 Implantacéo i6nica

6.2.1 Processo de implantacéao

As implanta¢des foram realizadas no implantador de ions de 500kV - HVEE500
(High Voltage Engineering Europa 500) do Instituto de Fisica da Universidade Federal

do Rio Grande do Sul. Um esquema deste implantador de ions € mostrado na figura 4.
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Figura 4 - Apresentacéo esquematica do implantador de ions do IF — UFRGS

1. Fonte de ions 12. Monitor do perfil de feixe
2. Ventilador da fonte de ions 13. Fendas ajustaveis

3. Camara de lentes 14. Turbo acelerador

4. Analisador magnético 15. Lentes triplas

5. Fenda termo-mecénica 16. Varredura de feixe

6. Bomba turbo-molecular 17. Armadilha para ions

7. Garrafa de gés neutralizados

8. Motor gerador 18. Monitor de perfil de feixe
9. Fonte de alta voltagem 19. Camara de alvos

10. Valvula de barreira
11. Visor

O processo pode ser resumido esquematicamente nas seguintes etapas: geragao
de ions, pré-aceleracao, selecdo de isétopos desejados e aceleracdo dos is6topos. A
geracdo de ions consiste, essencialmente, em vaporizar uma amostra contendo o0s
is6topos a serem implantados e sua posterior ionizacdo que, geralmente, é feita
bombardeando-se a regido de vapor com elétrons. Numa segunda etapa, esses ions
gerados sdo pré-acelerados eletrostaticamente e a selecdo do isotopo é feita, por
exemplo, por meio da relagdo carga/massa dos ions em um separador magnético. Por
altimo, o feixe de ions é acelerado até sua energia final, tipicamente no intervalo de

poucos keV até centenas de keV. A secédo transversal do feixe € controlada por meio
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de lentes e defletores eletrostaticos ou magnéticos, possibilitando dirigir o feixe para o
alvo que tipicamente se encontra numa camara de alto vacuo (p < 107° Torr).

A tensdo de aceleracdo maxima de 500kV pode ser variada de 0 a 470 kV no
tubo principal e de 10 a 40 kV na sec¢do de extracdo da fonte. O foco final do feixe é

feito por um conjunto de lentes eletrostaticas.

6.2.2 Interacdo de ions com a matéria

Quando a particula avangca em seu caminho através do alvo, ela é freada e,
conseqglentemente, sua energia decresce. A quantidade de energia perdida por
unidade de comprimento, denominada poder de freamento, depende da identidade do
projétil, da velocidade deste e da composicdo do alvo. O experimento conceitualmente
mais simples para determinar o poder de freamento de certo tipo de ion, em um dado
material € o de medir a perda de energia, AE, que ocorre quando um feixe de ions
monoenergético atravessa um alvo de espessura, AX, € composi¢cdo conhecida. De

uma forma geral, o poder de freamento é definido como:

lim AE = dE (E) ©))
AX—>0 AX dx

Os dois processos dominantes de perda de energia séo as intera¢des do ion que
se move com os elétrons livres ou ligados do alvo (inelasticas) e com os nucleos
blindados ou néo do alvo (elasticas).

A perda elastica origina-se das colisdes do projétil com atomos do alvo como um
todo, e é também chamada poder de freamento nuclear. A perda de energia inelastica
origina-se da resisténcia que o projétil encontra em suas interagcdes com o sistema de
elétrons do material (tanto elétrons de valéncia quanto de conducédo) e, por isso, é
também chamada de poder de freamento eletrénico. Essa imagem negligencia o fato
de que muitos elétrons sado ligados aos nucleos atémicos, assim, levando em conta as
energias de ionizacdo e de excitacdo, o processo € inelastico. Contudo, numa boa
aproximacéao para a maioria dos casos, podemos considerar os dois tipos de perda de

forma descorrelacionada, escrevendo:
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dE = (dE) +  (dEBE) (6)

dx (dx ) ineldstica (dx) elastica

A figura 5 mostra, esquematicamente, como essas duas contribuicdes dependem

da energia do projétil.

dE  Baixas Energias Intermediarias Altas Energias
dx Energias
|G
/ e eletrénico
dE
dx In
T T T T T T T T T T Ekev
30 200 LM

Figura 5 - Perda de energia nuclear e Eletrénica como fun¢éo da Energia do Projétil

6.2.3 Perfil de concentracao resultante

O perfil de concentracdo em funcdo da profundidade dos ions implantados, em
geral, € bem descrito pelas teorias correntes. Para baixas fluéncias, ¢, (nUmero de ions
implantados por unidade de area) e ions pesados, o perfil de concentracédo tipicamente
gaussiano, caracterizado por um alcance projetado (Rp) e um desvio padrdo (4Rp), &

ilustrado na figura 6.

cx)= ___ & .exp [-(x=Rp )?] (7)
\ 21 ARp vV 2A Rp
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[Rp] Profundidade

Figura 6 - Implantacdo de ions: (a) trajetéria de um fon que penetra um meio material; (b) perfil de

concentracdo resultante.

Se a fluéncia é dada em unidades de fons/cm? e ARp em A, a concentracédo

méxima é igual a 4x10 ’ ¢ / A Rp, em unidades de fons / cm?®.

6.2.4 Danos causados por implantacao

Quando um ion é freado e entra em repouso em um cristal, ele sofre um
determinado numero de colisbes com os atomos da rede da matriz. Um ion leve
deposita energia a uma taxa média de 10 — 100 eV/A e um ion pesado proximo do fim
de sua trajetoria pode perder varios keV/A. Isso pode destruir a ordem cristalina em

regides inteiras da matriz.

O atomo alvo deslocado pode deslocar outros atomos criando, dessa forma, uma
série de colisbes atbmicas. Esse efeito leva a uma distribuicdo de vacancias e
intersticiais que, por sua vez, pode gerar defeitos estendidos, tais como discordancias,
aglomerados de impurezas e inclusodes.

Em metais e semi-condutores, a maior parte dos danos pode ser recuperada

através de recozimento, porém, em ceramicas a eventual recuperacdo € bem menor.
92,93
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6.2.5.Implantacédo dos corpos-de-prova de porcelana

Neste trabalho, o processo de implantacéo de ions foi realizado em 54 corpos-de-
prova de porcelana. Ensaios foram realizados para determinar a influéncia da
implantacdo de ions nitrogénio e argdnio nos valores do coeficiente de friccdo e no
processo de desgaste ocorrido nas porcelanas irradiadas e no esmalte dental, bem
como, nos valores de dureza superficial e moédulo de elasticidade dos corpos-de-prova
das porcelanas irradiadas.

O processo de implantacéo foi realizado segundo os parametros identificados na

tabela 2.

Tabela 2 — Pardmetros operacionais das implantagdes de ions argdnio e nitrogénio nos corpos-de-prova

de porcelana

Implantagdo (Ar™") Implantagdo (N*)
Energia (keV) 900 500
Dose (#/cm?) 2x10'° 2x10"°
Contagem 25,600 12,790
Escala (uC/cont.) 1,0 3
Corrente (uA/cm?) 0,2 0,5
Temperatura (°C) Ambiente Ambiente
Vacuo (mbar) 4x10°® 8x10”
Alcance projetado de (nm) | 1000 1000

A escolha da irradiacdo com ions nitrogénio nas porcelanas odontolégicas esta
relacionada com pesquisas onde um aumento na resisténcia ao desgaste foi
constatado em diversos materiais apos a implantagdo deste elemento, além disso, o
nitrogénio também é usado na técnica de implantacdo idnica por imersdo em plasma
gue € mais pratica que a implantacéo idnica por feixe de ions, uma vez que pode ser
empregada em superficies morfologicamente acidentadas, como é o caso das
restauracbes ceramicas onde se busca obter a réplica anatbmica do dente
restaurado.®® O fon argénio foi selecionado para implantagéo nas ceramicas por ser um
gas inerte, geralmente empregado para determinar o dano ocasionado pelo processo

de irradiac&o.*®
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6.2.6 Densidade de energia depositada pelos ions

A anélise computacional TRIM (simulacdo Monte Carlo para Transporte de ions
na Matéria)®* forneceu os dados para o célculo da densidade de energia depositada
nos corpos-de-prova das porcelanas irradiadas. Esta informacéo é muito importante na
avaliacdo do dano induzido por irradiacdo e a consequente amorfizacdo. Portanto,
levando em conta o poder de freamento nuclear, Sn, e o poder de freamento eletrénico

dos ions incidentes no alvo (porcelana), teremos:
St = Sn + Se (eV/A) (2)

Utilizando a fluéncia dos ions, ¢, (d&tomos/cm?), obteremos:

¢.St = densidade de energia depositada (eVIA®) 3)

Para obter o calculo do numero de deslocamento por atomo no alvo, dpa, para
uma determinada dose, é necessario conhecer a energia critica de deslocamento, Ed.
Para o calculo do dpa foi utilizado o principal componente das porcelanas empregadas
neste estudo, isto €, SiO,, cujo valor é Ed= 45eV e usando a relacdo entre o nimero de

atomos deslocados, Nd, para uma energia, E,®* proporcionada por:

Nd=_E (4)
2.Ed

Onde, E, é a energia do feixe (500keV para os ions nitrogénio e 900keV para ions

argonio) e Ed é a energia critica de deslocamento do SiO,.
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6.2.7 Calculo da densidade de energia depositada durante a

irradiacao

A densidade de energia depositada nas porcelanas dentais calculadas para os
fons nitrogénio e argénio, com fluéncia de 2x10'® fons/cm? foram, respectivamente,
133ev/A® e 200eV/A®.

O nuamero de atomos deslocados, Nt, do SiO, produzido pelos ions argbnio e

nitrogénio foram Nty = 12x10*° ats/cm?®e Nta= 2x10% ats/cm?.

Considerando que a densidade atdmica do SiO, é 2,3x10%2 mol/cm® e que cada

molécula é formada por 3 4tomos, a densidade total sera; 7x10% ats/cm?.

Como neste estudo o alcance de implantacdo, Rp, para os ions nitrogénio e
argdnio foi préximo de 1000nm(10“cm) entdo em 1000nm de SiO, teremos 7x10

atomos. Assim, o numero total de &tomos deslocados, dpa, sera:

dpa N=12x10"° =17
7x10*®

dpa Ar= 2x10*° =30
7x10%8

Portanto, um atomo de nitrogénio deslocara 17 atomos da rede do SiO, e um
atomo de arg6nio deslocara 30 atomos de SiO».

6.3. Ensaio de desgaste realizado em tribdmetro

(tipo pino-sobre-disco)

Os corpos-de-prova de porcelana foram selecionados para ensaio pino-sobre-
disco (PSD) conforme a norma ASTM G (ASTM 90)%, utilizando um tribdmetro TE 79

(Plint e Partners, 1999)%", conforme figura 7.
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A denominagao genérica teste “pino-sobre-disco” € usada para ensaios onde um
disco, que contém a amostra a ser submetida ao ensaio, gira abaixo de um pino com
formatos diversos. Entretanto, a literatura vem consagrando o uso de esferas no lugar
do pino, embora a denominagao “pino-sobre-disco” seja mantida. Neste tipo de ensaio,

o disco e o pino constituem um par triboldgico.

Forga de Carga

Amostra FC Pino

Trilho desgastado /

Figura 7 — Representagdo esquematica do ensaio de pino-sobre-disco.

Os pares tribol6gicos empregados neste estudo foram formados pelos discos das
porcelanas Omega 900, Vitadur Alpha e Empress 2 ensaiados contra pinos de esmalte

dental humano e contra esfera de alumina.

Os ensaios pino-sobre-disco permitem a leitura de varias informacfes como
coeficiente de friccdo e taxa de desgaste. Algumas dessas informacdes dependem da
configuragdo do aparato experimental disponivel. No presente estudo foi avaliado a
variacdo do coeficiente de friccdo, u, e a massa perdida pelos materiais, como
indicativo do desgaste sofrido. Devido as limitacbes do aparato, 0s ensaios de
desgaste foram realizados ao ar, sem interposicéo de solugdes aquosas, semelhantes

a saliva humana.

O coeficiente de fricgdo, (n), entre dois materiais € definido como a relagdo entre

a carga aplicada, Fc, (também denominada forca normal, Fy) e a forca de atrito, Fa,
entre o disco e o pino, como mostrado na equacédo (1) do capitulo 3.

Os dados gerados a partir do aparato experimental usado sdo: temperatura,

umidade relativa do ar e forca de atrito. Como a carga aplicada € constante, o

coeficiente de friccdo pode ser facilmente calculado. Todos os dados sao gerados em
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funcdo do tempo de ensaio. Os dados referentes a temperatura e umidade relativa do
ar ndo foram considerados como variaveis, pois todos os ensaios foram realizados a

uma temperatura média de 23°C e umidade relativa média de 50%.%

Neste trabalho, o0s ensaios de desgaste realizados no Laboratério de
Espectroscopia Mdssbauer, do Instituto de Fisica da UFRGS, foram executados em
duas etapas. Na primeira etapa, 0s ensaios tinham como objetivo verificar a influéncia
dos trés diferentes tipos de acabamentos superficiais (especificados no item 5.1.2
desse capitulo) e foram executados em pares tribolégicos formados pelos corpos-de-
prova das trés porcelanas virgens e pelo esmalte dental.

Na etapa seguinte, os ensaios foram realizados para analisar as diferencas no
desgaste ocorrido entre os pares tribologicos formados por corpos-de-prova de
porcelanas virgens e porcelanas irradiadas e pinos e esmalte dental e esfera de

alumina.

6.3.1 Corpos-de-prova ceramicos virgens empregados na analise dos

tipos de polimentos superficiais

Tabela 3 - Corpos-de-prova de porcelanas virgens empregados para avaliar a influéncia do acabamento
de superficie no processo de desgaste. Onde, OG =Omega 900 Glaseada, VG = Vitadur Alpha glaseada
e EG = Empress 2 glaseada; OP = Omega polida com kit, VP = Vitadur polida com kit e EP = Empress
polida com kit; OPM = Omega com polimento metalografico, VPm = Vitadur com polimento metalografico

e EPm = Empress com polimento metalografico.

Corpos-de-prova Tipos de

porcelana (discos) acabamento Pinos

0OGl / OG2 / OG3

VGl / VG2 | VG3 Glaseamento(G) | Esmalte dentario

EG1 / EG2 / EG3

OP1 / OP2 / OP3

VP1 / VP2 | VP3 Polimento (P) Esmalte dentério
EP1 / EP2 | EP3
OPm1 / OPm2 / OPm3 Polimento

vPml / VPm2 / VPm3 Metalogréafico (Pm) | Esmalte dentéario
EPm1 / EPm2 / .EPmM3
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O termo glaseada, (G), foi empregado para os discos de porcelana cuja superficie foi
submetida ao autoglaseamento em forno ceramico e o termo polida, (P), foi empregado
para os discos que foram submetidos ao autoglaseamento e polimento seqiencial com
kit odontologico, também, foi realizado um acabamento de superficie empregado em

metalografia, aqui denominado polimento metalogréafico, (Pm).

Para a execucado dos ensaios de desgaste, os discos das trés porcelanas virgens
e 0s pinos de esmalte dental foram devidamente posicionados na maquina de ensaio.
Cada disco de porcelana foi posicionado no centro do porta-amostras metalico e, fixado
com Relyx ARC (3M, USA), cimento resinoso empregado para cimentacdo de protese
fixas. ApOs a fixacdo do disco, o porta-amostras foi posicionado na porcéo inferior da
magquina de ensaio. Da mesma forma, cada corpo-de-prova de esmalte dentario foi
fixado, com cimento Relyx ARC, na extremidade de um pino metalico de formato

cilindrico, que foi encaixado na parte superior da maquina de ensaio.

Os parametros utilizados nesta 1° grupo foram:

- carga aplicada - 10 N,

- tempo de duracéo do ensaio - 600s

- velocidade de deslizamento - 120 rpm (2 mm/s)
- raio da trilha - 2 mm

- deslocamento total - 16m

No inicio do ensaio de desgaste ocorreu o contato entre as superficies dos
corpos-de-prova que assim permaneceram até ter sido completado o tempo total
definido para o ensaio. A amplitude de um movimento rotacional do disco ceramico
contra o pino correspondeu a, aproximadamente, 12,56 mm e a distancia total de
deslizamento girou em torno de 16m.

Para obtencdo do ciclo mastigatério total, correspondente a 16m de
deslocamento total, foi considerado que durante a mastigagdo, ocorre um contato
oclusal de deslizamento entre os dentes de, aproximadamente, 0,5mm de
comprimento® e supondo este contato como um ciclo foi atingido, no final do ensaio,
um total de 30.000 ciclos.



50

6.3.2 Corpos-de-prova de porcelanas virgens e implantadas

Conforme especificado no item 6.2.5 desse capitulo, a profundidade de
implantacdo dos ions de nitrogénio e argdnio nos corpos-de-prova das porcelanas foi
de = 1000nm. Se, durante os ensaios, a profundidade da trilha de desgaste formada na
superficie dos corpos-de-prova ultrapassasse essa regido, ocorreria uma sobreposicao
de dados fornecidos por um material composto por uma regido irradiada, uma regiao
implantada e pela regido de material virgem, o que dificultaria a analise dos resultados
obtidos. Assim, para adequar os parametros operacionais dos ensaios de desgaste,
limitando o desgaste somente a regido implantada das amostras, foi realizado um
estudo-piloto em corpos-de-prova de porcelana virgem em diferentes velocidades (120,
250, 300rpm) e tempos (600 e 5400s) de ensaio.

Neste estudo-piloto o microscépio de forca atdmica (MFA)'® foi utilizado para
avaliar a profundidade das trilhas de desgaste formadas em diferentes velocidades e
tempos de ensaios de desgaste. ApOs analisados os dados obtidos, foi constatado que,
em um tempo de ensaio correspondente a 600 s e em uma velocidade de 250 rpm, a
profundidade da trilha formada nos corpos-de-prova das porcelanas ensaiadas foi de,
aproximadamente, 1000nm. Para esta avaliacdo foi empregado um microscépio de

forca atdmica do Laboratorio de Magnetismo do Instituto de Fisica da UFRGS.

Assim, de acordo com os dados obtidos no estudo-piloto os ensaios de desgaste
com corpos-de-prova de porcelanas virgens e irradiadas foram realizados com os

seguintes parametros:

-carga aplicada - 10 N

-tempo de duracéo do ensaio - 600s

-velocidade constante de deslizamento - 250 rpm (4,2mm/s)
-raio da trilha - 2 mm

-deslocamento total - 283 m (565.200 ciclos).

Nessa etapa, os ensaios de desgaste foram realizados em 54 corpos-de-prova de
porcelana, 18 para cada porcelana. Os pares tribolégicos consistiram de discos de
porcelana virgens e irradiadas e pinos de esmalte dental e esfera de alumina. O

posicionamento dos corpos-de-prova na maquina de ensaio foi realizado da mesma
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forma citada nos ensaios de desgaste para avaliacdo dos diferentes acabamentos
superficiais.
Na tabela 4 estdo relacionados os corpos-de-prova de porcelanas virgens e

irradiadas e os pinos de esmalte dental e esfera de alumina, empregados.

Tabela 4: Ensaios de desgaste em corpos-de-prova de porcelanas virgens e irradiadas, ensaiadas contra

esmalte dental e esfera de alumina.

Discos Ceramicos:

Omega 900 (O) / Vitadur Alpha (V) / Pino Condicao de
Empress 2 (E) Superficie
O4A |/ O5A | O6A

V4A | V5A | V6A Esfera de alumina Virgem
E4A | E5A / EG6A

O4E / O5E / O6E

V4E | VBE /| V6E Esmalte dentério Virgem
E4E / ES5E / E6E

O7A |/ O8A | 09A

V7A | VBA | V9A Esfera de alumina / Irradiadas
E7A / E8A [/ E9A com
O7E |/ O8E / OS8E Esmalte dental Nitrogénio
V7E |/ VBE / V9E

E7E / E8E / ES9E

O10A / O11A /O12A

V10A / V11A | V12A Esfera de alumina / Irradiadas

Onde O4A, O5A e O6A = Omega virgem ensaiada contra alumina; V4A, V5A e V6A =
Vitadur virgem ensaiada contra alumina e E4A, E5A e E6A = Empress virgem ensaiada
contra alumina.

O4E, O5E e O5E = Omega virgem ensaiada contra esmalte dental; V4E, V5E e V6E =
Vitadur virgem ensaiada contra esmalte dental e E4E, E5E e EGE = Empress virgem

ensaiada contra esmalte dental e assim por diante.
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6.3.3 Métodos empregados na analise do desgaste

O desgaste sofrido pelos corpos-de-prova de porcelanas virgens e irradiadas e
pelo esmalte dentério foi inicialmente quantificado através de pesagem. Os corpos-de-
prova foram submetidos a pesagens individuais, em balanca de precisdo. As pesagens
de cada corpo-de-prova foram executadas antes e apds o0s ensaios, dessa forma,
obtiveram-se dados para o célculo da perda de massa sofrida pelos mesmos. A
profundidade das trilhas de desgaste ocorridas na superficie dos corpos-de-prova das
porcelanas virgens e irradiadas foi quantificada através da equacdo citada no item

5.3.3.2 desse capitulo.

Os resultados dos coeficientes de friccdo gerados entre os pares tribolégicos
durante os ensaios, também foram empregados na a avaliacdo do desgaste ocorrido
nos corpos-de-prova.

6.3.3.1 Perda de massa ocorrida nos corpos-de-prova

Antecedendo a pesagem, 0s corpos-de-prova das porcelanas e 0s pinos de
esmalte foram, separadamente, imersos em alcool etilico (99,99%) em um copo de
Becker e colocados em um aparelho ultra-som (Thornton) por 30 minutos, para
realizacdo da limpeza dos mesmos. ApOs esse periodo, foram pincados do alcool
etilico, secos a uma temperatura de 300 °C - por 1 minuto para os discos de porcelana

e por 10 segundos para os pinos de esmalte dentario.

Cada par tribolégico, porcelana x esmalte, devidamente identificado, foi colocado
em porta-amostras. Os discos de porcelana utilizados contra esfera de alumina

também foram submetidos a este processo.

Apés a limpeza, secagem e estocagem dos corpos-de-prova foi feita a pré-
pesagem individual dos mesmos em uma balanca de precisdo de 4 digitos (Oertling,
R41, London). A pesagem, em balanca de precisdo de 6 digitos, Sartorius 240S
(Mitutoyo) foi a seguir realizada, sendo que, para cada corpo-de-prova, foram

executadas 3 leituras na balanca, que originaram a média do peso obtido.
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Assim que o ensaio de desgaste foi concluido, os corpos-de-prova foram
novamente limpos, secos, estocados e feita uma nova pesagem dos mesmos,

repetindo o processo de trés leituras na balanca de precisao.

A perda de massa foi calculada através da diferenca entre as duas pesagens,

antes e depois do ensaio de desgaste.

6.3.3.2 Calculo da profundidade da trilha de desgaste

Com base nos resultados de profundidade da trilha de desgaste, obtidos por
Microscopia de Forca Atdmica (MFA), foi calculada a profundidade da trilha formada
em cada corpo-de-prova de porcelana virgem e implantado apdés os ensaios de

desgaste, da seguinte forma:

\V/

H= ' Am
Mr(r2 —r?) (8)

Onde: Vi é o volume inicial do corpo-de-prova, Mi a massa inicial, r; € r, correspondem,
respectivamente, a borda externa e a borda interna da trilha formada na superficie do
disco de porcelana e Am a quantidade de massa perdida pelo corpo-de-prova. O
volume inicial, aproximado, considerado para os corpos-de-prova das porcelanas foi de
0,237cm’.

6.4 Microscopia eletrénica de varredura

O Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV), cuja invencao ocorreu no inicio de
1960 é, atualmente, uma ferramenta diaria de trabalho, sendo que, a maioria dos MEV,
pode cobrir uma escala de magnificacdo de 20x até mais de 30.000x e as amostras
analisadas nesse microscopio devem estar limpas de substancia volateis, porque serao

inseridas em um vacuo de mais de 1.3 MPa (107 torr). Uma amostra de um material
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ndo condutor deverd ser recoberta com carbono ou ouro, para que uma carga de
elétrons ndo se desenvolva na superficie defletindo os elétrons que chegam.

As imagens obtidas com MEV néo correspondem exatamente aguelas vistas em
microscopio 6tico. O MEV produz imagens porque a polaridade através da superficie
da amostra varia levemente, regides de feixe positivo aparecem escuras e regides de
feixe negativo (ou carga negativa acumulada) aparecem mais claras. Ao contrério, o

microscopio oOtico produz uma imagem por contraste de intensidade de luz.

As unidades de MEV sdo normalmente equipadas com andlise de energia
dispersiva de raios-x (EDX) para identificar elementos atbmicos em regides
determinadas da superficie da amostra.

A composicéao superficial dos corpos-de-prova das porcelanas empregadas neste
estudo foi determinada através de microandlise com EDX. Esta técnica permite a
andlise qualitativa dos elementos que constituem um determinado material. Além disso,
0S sistemas computacionais mais modernos permitem a analise quantitativa, com
precisdo de 1-10%, de elementos com massas atdmicas acima de 5 (Z > 5), numa
profundidade da amostra inferior a 500nm™*°*.

No presente estudo, foi utilizado um microscopio JEOL, modelo JSM 5800, do
Centro de Microscopia Eletronica (CME) da UFRGS. Este aparelho tem as seguintes

caracteristicas:

Voltagem de aceleracao: de 3 a 30 kV

Resolucao para imagem de ponto: 0,45 nm

Faixa de magnificagédo: 18 x a 300.000 x

Estagio goniométrico de 5 eixos eucéntrico em todas as posi¢cdes ( X= 125 mm, Y =
100 mm, Z = 43 mm, inclinacdo de amostras de —10° a + 90° e rotac&o de 360°) .
Andlise de raios-x : sistema de energia dispersiva com capacidade de deteccao de

elementos entre B e U.

Anteriormente a observacao, os discos ceramicos e 0s pinos de esmalte dentéario
foram imersos em alcool etilico 99,9% e mantidos por 30 minutos em ultra-som
(Thornton) para limpeza; ap6s esse tempo foram removidos com pinga, secos e

guardados em porta amostras, ficando assim livres de qualquer contato manual.
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Apdés a metalizagdo dos corpos-de-prova, as imagens foram obtidas no
microscépio de varredura, antes da realizacdo dos ensaios de desgaste e, apds a

realizacdo dos mesmos.

Os corpos-de-prova das porcelanas virgens, submetidas aos trés diferentes tipos
de acabamento superficial, foram observados por MEV, para avaliar a qualidade
superficial alcancada. Apds a realizacdo dos ensaios de desgaste, 0s corpos-de-prova
das porcelanas virgens e irradiadas, bem como, o0s respectivos pinos de esmalte
dentario também foram analisados por MEV. Isto possibilitou a obtencdo de imagens
das trilhas de desgaste formadas na superficie dos mesmos, permitindo uma
comparacao entre as superficies das amostras virgens e das amostras irradiadas.

6.5 Ensaios nanomecanicos

A dureza é a propriedade mecénica que fornece uma medida da resisténcia a
deformacéo plastica de um material. As técnicas convencionais de medida de dureza
consistem, em geral, na penetracdo de uma ponta de diamante ou aco, com diversas
formas geométricas em um material mais macio, sob uma carga conhecida e na
mensuracdo das dimensbes da regido deformada. Porém, quando sdo medidas as
propriedades mecanicas de filmes, revestimentos e materiais submetidos a tratamentos
superficiais, muitas vezes esses testes convencionais ndo podem ser aplicados, pois,
as cargas a serem utilizadas devem ser tdo pequenas que as dimensfes das

deformacfes ndo podem ser determinadas por meios 0ticos.

Nos ultimos anos ocorreram grandes avancos no desenvolvimento de técnicas
para estudar as propriedades mecéanicas de materiais na escala submicrométrica.
Técnicas estas que permitem medir continuamente, com o transcorrer do tempo, a
forca aplicada a uma ponta penetradora e a profundidade de penetracdo dessa ponta

na superficie da amostra a ser medida.

Dentre as técnicas desenvolvidas para caracterizar as propriedades mecanicas
se destacam: o teste de nanodureza (nanoindentation) e o teste de nanorisco
(nanoscratch test), as quais devido a simplicidade, importancia e versatilidade

comecam a ser largamente utilizadas para a determinacdo das propriedades
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mecanicas de revestimentos, filmes, multicamadas e materiais com superficies

modificadas.

7

O ensaio de penetracdo em escala nanométrica, ou nanoendentacdo, € uma
técnica que consiste em fazer penetrar na amostra uma ponta de diamante,
controlando simultaneamente a carga aplicada e a profundidade de penetracédo. De
forma semelhante a dos ensaios mecanicos convencionais, a hanoendentacéo fornece
as propriedades mecanicas mediante medidas de forga, deslocamento e tempo. Os
dados de carga-deslocamento obtidos sdo bem similares aos dos ensaios de
compressdo, assim como, apresentam o mesmo tipo de informacdo que estes
fornecem. A maior diferenca reside na geometria de contato entre o sistema de carga e
a amostra. O comportamento no ensaio de nanoendentacdo € intrinsecamente
diferente porque a area de contato varia continuamente quando o penetrador é

introduzido ou retirado da amostra.

O penetrador mais frequentemente utilizado nos ensaios de nanoendentacdo € a
ponta de diamante do tipo Berkovich que possui a geometria de uma piramide regular
de base triangular, onde cada lado faz um angulo de 65,3° com a normal a base, de tal
forma que tem a mesma relacdo profundidade-area apresentada pelo tipo Vickers. O
penetrador Berkovich é preferido em relacdo ao Vickers pela dificuldade de se
conseguir na fabricacao fazer com que os quatro lados da ponta Vickers terminem num

anico ponto.

As duas propriedades mecéanicas mais freqientemente medidas utilizando a
técnica de nanoendentacdo sdo o modulo de elasticidade (E) e a dureza (H). No
método utilizado, essas grandezas sao obtidas a partir de um ciclo completo de

aplicacéo e alivio de cargas (carregamento e descarregamento).

A figura 8 mostra uma representacdo esquematica de uma secdo em dois

momentos de uma endentac&o e identifica os parametros utilizados na andlise.****%
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Figura 8 - Representacdo esquematica (a) de uma secdo da nanoendentacdo e (b) da carga aplicada

versus profundidade de penetracdo do endentador.'*

O mdédulo de elasticidade, E, é calculado a partir da inclinacdo da curva de

descarregamento por:

dP= 2 (AE )1/2 9

onde, P € a carga, h é a profundidade de penetracdo e A é a area de contato projetada
para a carga maxima obtida a partir da determinacdo da profundidade de contato h.

obtida por:
hc= huvax = hs (10)
onde, hnhax € a profundidade de contato e hs o deslocamento da superficie no

perimetro de contato.
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A dureza, medida da pressdo média que o material suporta sob a carga maxima,

€ obtida pela expressao:

T
I
-
3
&

(11)

>

Neste trabalho os ensaios de nanoendentacdo foram realizados em equipamento
modelo Nanoindenter XP, instalado no Laboratério de Propriedades Nanomecéanicas do
Departamento de Fisica da UFPR utilizando cargas de 0,010 a 400 mN e com
resolucdo tipica de 1nm. Uma representacdo esquematica deste equipamento é
mostrada na figura 9.

Para estes testes foram utilizados 18 corpos-de-prova, 2 virgens, 2 irradiados
com nitrogénio e 2 irradiados com argbnio, para cada material ceramico estudado.
Cada corpo-de-prova devidamente limpo, seco, como ja descrito nos ensaios de

desgaste, foi identificado e acondicionado, separadamente.
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Figura 9 - Representacao esquematica do sistema de medida de nanodureza.’®



Capitulo 7

RESULTADOS

7.1 Ensaios de desgaste

7.1.1 Efeitos do acabamento de superficie

Nesse item sdo mostrados os resultados do efeito dos trés tipos de acabamento
superficial (glaseamento, polimento com kit odontologico e polimento metalogréfico),
executados nas porcelanas Omega 900, Vitadur Alpha e IPS Empress 2, nos
coeficientes de friccdo, medidos durante os ensaios de desgaste. Este estudo foi

necessario porque os polimentos usados em odontologia ndo apresentaram resultados

confiaveis.

trés corpos-de-prova (discos) de cada porcelana, e por pinos de esmalte dental. As
figuras 10 a 13 mostram o comportamento desses pares durante os ensaios, sendo

Os pares tribolégicos, submetidos aos ensaios de desgaste, foram formados por

gue os resultados obtidos serdo posteriormente discutidos.
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Figura 10 — (A) Omega 900 com superficie polida ensaiada contra pino esmalte dentario. (B) Omega 900

com superficie glaseada ensaiada contra pino esmalte dentario.
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Figura 11 — Omega com polimento metalografico ensaiada contra pino esmalte dentério. A estabilizagao

das curvas dos trés corpos-de-prova ocorreu a partir de 300s de ensaio, obtendo-se os mesmaos valores.
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Figura 12 — (A) Vitadur Alpha com superficie polida contra pino esmalte dentario. (B) Vitadur Alpha com
superficie glaseada contra pino esmalte dentario. Observa-se que 0s corpos-de-prova da porcelana

glaseada apresentaram resultados bastante variaveis.
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Figura 13 — Empress 2 com polimento metalografico sobre pino esmalte dentario. Os trés corpos-de-

prova estabilizaram em torno de 200 s de ensaio.

7.1.2 Resultados de friccdo entre porcelanas virgens e esmalte

Tabela 5 - Coeficiente de friccdo dos corpos-de-prova ceramicos com 3 diferentes tipos de acabamento
superficial contra esmalte dental, em ensaios de desgaste de 600s. Onde, Cp 1, Cp 2 e Cp 3 —

correspondem aos 3 corpos-de-prova de cada porcelana utilizados em cada ensaio.

Acabamento Superficial
Porcelanas Glaseamento Polimento Polimento metalografico
M (média) p (média) " (média)
Omega 900
Cpl 0,33 0,46 0,47
Cp2 0,40 0,43 (+0,14) 0,55 0,52 (+0,05) 0,52 0,50 (+0.02)
Cp3 0,55 0,54 0,51

Vitadur Alpha

Cpl 0,59 0,55 0,47
Cp2 0,44 0,50(0,07) 0,36 0,43(+0,09) 0,50 0,49(0,02)
Cp3 0,48 0,39 0,52

IPS Empress 2
Cp1 0,58 0,34 0,50
Cp2 0,53 | 0,52(+0,07) 0,30 | 0,35(+0,05) 0,52 0,51(+0,01)
Cp3 0,44 0,40 0,50
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Os dados apresentados na tabela 5 sdo os valores individuais do coeficiente de
friccdo de cada corpo-de-prova, com 3 diferentes acabamentos superficiais e as

meédias respectivas de cada situacao.

Ao compararmos os valores de coeficiente de friccdo atingidos em cada situacéo,
constatamos uma menor variagdo e menor dispersdo de resultados entre os corpos-de-

prova das trés porcelanas testadas, quando submetidas ao polimento metalogréfico.

Levando em conta as variacdes do coeficiente de friccdo apresentadas pelos
corpos-de-prova submetidos aos demais tipos de polimentos superficiais, a analise foi
complementada pela avaliagdo das imagens dessas superficies, obtidas em

microscopio eletrénico de varredura.

Na analise das imagens obtidas por MEV, conforme item 7.3.2 desse capitulo,
também foi possivel constatar uma tendéncia para obtencédo de melhor acabamento de
superficie, isto €, superficie mais regular nas trés porcelanas: Omega 900, Empress 2 e
Vitadur Alpha, quando empregado o processo de polimento metalogréafico, reforcando
os dados obtidos no coeficiente de friccdo dos trés tipos de acabamentos, apesar da

pequena amostragem.

7.1.3 Efeitos de irradiacao nas porcelanas

Nesta etapa sao apresentados os resultados observados no processo de
desgaste, como consequéncia dos efeitos da irradiacdo realizada nas porcelanas
Omega 900, Vitadur Alpha e IPS Empress 2.

Conforme os resultados mostrados no item 6.1.2, essas porcelanas quando
submetidas ao acabamento superficial do tipo polimento metalogréafico apresentaram a
menor variagdo e menor dispersdo de resultados. Por essa razdo, o acabamento
superficial metalografico foi adotado para os corpos-de-prova das porcelanas

empregados nestes ensaios.

Neste estudo, além do pino de esmalte dental utilizado nos ensaios do item 6.1.1,

outro material — esfera de alumina - foi acrescentado, formando dois diferentes pares
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tribolégicos: ceramica x esmalte dental e ceramica x esfera de alumina.

A alumina foi empregada para simular uma situacdo de desgaste entre duas
superficies ceramicas, ou seja, huma situacdo clinica onde uma protese ceramica
cimentada em um arco dentario apresentaria, durante a funcdo oclusal, contato de
deslizamento com uma protese cimentada no arco dentario oposto. Além desse motivo,
a esfera de alumina serve também como parametro comparativo com outros estudos
de desgaste realizados com esfera de alumina ensaiada com o esmalte dental,

hidroxiapatita e outros materiais.**®*’

7.1.4 Resultados de friccdo das porcelanas virgens e irradiadas

As figuras 14 a 16 mostram resultados da média de coeficiente de friccdo, obtida
para os trés corpos-de-prova de cada porcelana virgem e irradiada, ensaiados contra
esmalte dental e alumina, obtidos durante os ensaios de desgaste com 600s de
duracdo. Como explicado anteriormente, este tempo de ensaio foi determinado para
restringir o processo de desgaste somente a regido correspondente ao alcance
projetado de implantacao, ou seja, 1000nm.

0.3 Omega Yirgem 0g. —DrrEgaVirgemﬂ .
07 Omega + Nitrogénio ' Ormega + MNitrogénio
¥ Alumina 0,54 * Esmalte Dentario
o 07 20,7
E] (T3 '
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L "
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o 04 G 0.3
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Figura 14 (A) Omega 900 virgem e irradiada com nitrogénio contra alumina. (B) Omega 900 virgem e

irradiada com nitrogénio ensaiada contra esmalte dental.
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Figura 15 — (A) Omega 900 virgem e irradiada com argbnio contra alumina. (B) Omega 900 virgem e

irradiada com argbnio ensaiada contra esmalte dental.
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Figura 16 — (A) Porcelana Empress 2 virgem e irradiada com argbnio contra alumina. (B) Porcelana

Empress 2 virgem e irradiada com argdnio contra esmalte dental.

Nestas figuras pode-se observar um grande efeito de reducdo dos valores dos

coeficientes de friccao, apoés a irradiacao das porcelanas.
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Figura 17 - Ceramica Vitadur Alpha virgem e irradiada com nitrogénio contra esmalte dental com 5400s
de ensaio.

A figura 17 foi obtida durante um ensaio de desgaste com 5400s de duracéo
sendo aqui apresentada para demonstrar a performance do par tribolégico porcelana
contra esmalte dental, em um processo de desgaste com longo periodo de duracéo.
Nessa figura € possivel observar que a regido irradiada do corpo-de-prova de
porcelana, em torno de 1000nm, corresponde ao inicio do ensaio com 600s de
duracdo. Contudo, a profundidade da trilha de desgaste formada nos corpos-de-prova
ensaiados em 5400s, ultrapassa a regiao irradiada, dessa forma os resultados obtidos
de coeficiente de friccdo cobrem, na realidade, as regides de dano de irradiagéo, a
regido implantada e a regiao virgem do corpo-de-prova, onde ambas as curvas tendem

ao mesmo valor, como esperado.

As tabelas 6 e 7 mostram os resultados da média de coeficiente de fricgdo, perda
de massa e profundidade da trilha, calculada para os trés corpos-de-prova de cada
porcelana virgem e irradiada, ensaiados contra esmalte dental e esfera de alumina.
Também s&o mostrados os resultados da perda de massa média dos corpos-de-prova

de esmalte dentario.
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Tabela 6 - Resultados das médias calculadas de coeficiente de friccdo, perda de massa e profundidade
da trilha de desgaste ocorrida nas porcelanas, em situacdo virgem e irradiada e a perda de massa
ocasionada ao esmalte dental.

Par Triboldgico: CERAMICA x ESMALTE DENTAL
Omega Omega Vitadura Vitadur a Empress Empress 2
Virgem N Ar virgem N Ar Virgem N Ar
Coeficiente de
0,53 0,33 | 0,36 0,51 0,35 | 0,33 0,54 0,38 0,37
Friccéo
Perda de massa
314 186 192 328 194 201 352 204 214
do Esmalte (mg)
Perda de massa
262 170 175 233 151 156 216 143 138
Porcelana (mg)
Profundidade
da Trilha da 1.04 0.75 | 0.77 0.98 0.69 | 0.70 0.97 0.70 0.67
porcelana (um)

Tabela 7 - Resultados das médias calculadas entre os corpos-de-prova de cada porcelana ensaiados
contra esfera de alumina nas condi¢des virgem e irradiada.

Par tribolégico: CERAMICA x ALUMINA

Omega Omega Vitadur Vitadur Empress Empress
Virgem N Ar virgem N Ar Virgem N Ar
Coeficiente de 0,50 0,37 | 0,36 0,48 0,34 | 0,35 0,47 0,37 | 0,38
Friccdo
Perda de massa 715 550 558 614 473 464 602 463 469

— porcelana (mg)

Profundidade da 1.50 1.15 | 1.17 1.26 0.98 | 0.99 1.20 0.94 | 0.96
trilha da

porcelana (um)
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Os resultados apresentados nas tabelas 6 e 7 apontaram que as porcelanas
virgens, quando ensaiadas contra esmalte dental, apresentaram, entre si, valores de
coeficiente de friccdo muito proximos, assim como, quando ensaiadas contra alumina.
Durante a analise comparativa desses dados, foi observada a tendéncia a um
coeficiente de fricgdo levemente mais elevado nos pares porcelanas virgens x esmalte
dental. A razéo disso foi a formacdo de maior quantidade de debris provenientes do
esmalte dental, localizados na interface disco/pino. Entretanto, a andlise isolada dos
corpos-de-prova das porcelanas virgens mostrou a ocorréncia de maior desgaste na
superficie desses corpos-de-prova quando ensaiados contra alumina, do que quando

ensaiados contra esmalte dental, devido a elevada resisténcia da alumina.

As porcelanas irradiadas ensaiadas contra esmalte dental, conforme tabela VI,

mostraram 0s seguintes resultados:

- As reducgdes no coeficiente de friccdo das porcelanas irradiadas, Omega 900, Vitadur
Alpha e IPS Empress 2 foram em torno de 32(+3) %.

- A quantidade de esmalte perdido nos ensaios de desgaste realizados contra as trés
porcelanas irradiadas com ions de nitrogénio e argdnio diminuiu cerca de 40(+2) %.

- A reducéo na perda de massa sofrida pelas trés porcelanas irradiadas foi de 34(x2) %
e, por consequéncia, a profundidade da trilha de desgaste diminuiu cerca de 29(x2) %.

As porcelanas irradiadas ensaiadas contra esfera de alumina, conforme tabela
VII, apresentaram os seguintes resultados:
- A reducéo do coeficiente de friccdo das trés porcelanas irradiadas foi em torno de
28(%2) %.
- A perda de massa ocorrida nos corpos-de-prova das porcelanas irradiadas foi
semelhante para as trés porcelanas, em torno de 22(x1) %.
- A diminuicdo da profundidade da trilha foi, também, cerca de 20(x1) % para as trés

porcelanas irradiadas com nitrogénio e com argonio.

As diferencas ocorridas entre os pares, porcelana irradiada x esmalte e porcelana
irradiada x alumina, poderiam ser explicadas pelo fato da alumina ter resisténcia ao
desgaste bem mais elevada que as demais ceramicas ensaiadas, dessa forma, seria

esperado que esta ocasionasse um maior desgaste nos discos de porcelana durante os
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ensaios realizados, porém, os resultados ndo apontaram diferencas significativas no

processo de desgaste.

7.2 Ensaios nanomecanicos

As propriedades nanomecanicas dos corpos-de-prova das porcelanas virgens e
irradiadas foram avaliadas através do ensaio de nanoindentacdo, que permite obter o
maddulo de elasticidade e o perfil de dureza, em escala hanométrica.

As medidas de dureza e elasticidade foram realizadas a partir de eventos
sucessivos de carga e descarga relativos ao acréscimo de carga a que foram
submetidas as superficies dos corpos-de-prova e que, neste estudo foram de 2; 5; 10,
20 e 40g. Desse procedimento, resultaram curvas como as apresentadas na figura 18.
A partir dessa curva e do método de Oliver-Pahr, obteve-se a profundidade maxima de

penetracdo para cada carga, o médulo de elasticidade e a nanodureza do material.
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Figura 18 - Curvas de carga e descarga para nanoindentacdo de cerdmica Vitadur Alpha irradiada

com argbnio, com 5g de carga.

As figuras a seguir, mostram os resultados dos ensaios de dureza e modulo de
elasticidade, realizados com carga de 5 g, nos corpos-de-prova das porcelanas
irradiadas com ions de nitrogénio e argonio, em profundidades de, aproximadamente,
1000nm.
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Figura 19 — Dureza da porcelana Omega 900 virgem e irradiada com ions nitrogénio e argénio.
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Figura 20 — Dureza da porcelana Vitadur Alpha virgem e irradiada com nitrogénio e argdnio.
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Figura 21 — Dureza da porcelana Empress 2 virgem e irradiada com ions nitrogénio e argénio.
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Figura 22 — Médulo de elasticidade da porcelana Omega 900 virgem e irradiada com nitrogénio e

argobnio.
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Figura 23 — Mdédulo de elasticidade da porcelana Vitadur Alpha 2 virgem e irradiada com nitrogénio e

argbnio.
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Figura 24 — Médulo de elasticidade da porcelana Empress 2 virgem e irradiada com nitrogénio e argénio.
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Tabela 8 - Resultados de dureza e modulo de elasticidade de porcelanas, virgens e irradiadas com ions

N e Ar, obtidos nos ensaios nanomecénicos, medidos em uma profundidade de 300nm.

Porcelanas Dureza (H) Médulo de

(GPa) Elasticidade (E)
(GPa)

Omega virgem 5,9 81

Omega + N 3.4 63

Omega + Ar 2,6 65

Vitadur virgem 5,9 74

Vitadur + N 2,5 60

Vitadur + Ar 3,4 54

Empress virgem 5,6 79

Empress 2 + N 2,4 51

Empress 2+ Ar 2,3 48

Como pode ser observados na tabela 8, os resultados de dureza e de mdodulo de

elasticidade das porcelanas Omega 900, Vitadur Alpha e Empress 2 mostraram

tendéncia a reducdo em seus valores, apds o processo de irradiacdo com ions de

nitrogénio e argonio.

De acordo com o mencionado anteriormente, (capitulo 5) a profundidade de

300nm foi escolhida para a mensuracdo dos valores de dureza e modulo de

elasticidade dos corpos-de-prova das porcelanas. Este procedimento foi realizado para

minimizar as contribuicdes da superficie do substrato ndo irradiado do material. Os

resultados obtidos mostraram que as trés porcelanas irradiadas apresentaram

reducdes na dureza em torno de 43 a 57%.

Quanto ao modulo de elasticidade, as porcelanas irradiadas apresentaram

reducdes em torno de 25 a 37%.



7.3 Microscopia eletronica de varredura

7.3.1 Microanalise em EDX
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A composicao aproximada das porcelanas virgens e irradiada, empregadas nesse

estudo, foi analisada por EDX (Energy Dispersive X- Ray), no microscopio eletrénico de

varredura. As medidas foram realizadas na superficie dos corpos-de-prova, numa

profundidade inferior a 500nm. As tabelas 9,10 e 11 apresentam os resultados obtidos.

Omega 900:

Tabela 9 - Composi¢do aproximada da porcelana Omega 900

argonio.

virgem e irradiada com nitrogénio e

Sem implantacéo

Implantada com N

Implantada com Ar

O 19,0%
Na 5,9%
Al 6,7%
Si 44,2%
K 11,3%
Ca 5,0%
Ba 7,8%

C 7,7%
O 20,3%
Na 4,0%
Al 5,0%
Si 41,5%
K 9,0%
Ca 2,2%
Ba 6,0%
N 0,5%

C 9,0%
O 19,3%
Na 3.4%
Al 5,3%
Si 42,7%
K 10,0%
Ca 2,8%
Ba 3,7%
Ar  0,8%

Vitadur Alpha:

Tabela 10 - Composicdo aproximada da porcelana Vitadur Alpha virgem e irradiada com nitrogénio e

argobnio.

Sem Implantacao

Implantada com N

Implantada com Ar

O 26,6%
Na 4,6%
Al 7,5%
Si 47.23%
K 12,9%
Ca 1,2%

C 5,7%
O 29,0%
Na 1,1%
Al 4,3%
Si 45,8%
K 7,9%
N 0,5%

Ca 1,1%

C 6,4%
O 28,8%
Na 1,5%
Al 7,2%
Si 43.2%
K 10,6%
Ca 1,8%
Ar 0,6%
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Empress 2

Tabela 11 - Composicao aproximada da porcelana Empress 2 virgem e irradiada com nitrogénio e

argonio.

Sem Implantagé&o Implantada com N Implantada com Ar

C 6,9% C 18,0%
@) 20,0% O 24,0% O 30,0%
Na  5,1% Na 2,3% Na 1,3%
Al 6,8% Al 8,1% Al 7,7%
Si 40,0% Si 37,7% Si 32,4%
K 14,3% K 10,4% K 9,1%
Ca 38% Ca 25% Ca 08%
Ba 10,0% Ba 5,2% Ba 0,6%

N 0,4% Ar  0.3%

Os dados obtidos por EDX mostraram que as porcelanas nao irradiadas (virgens),
apresentaram pequenas variagdes (%peso) entre seus principais constituintes, ou seja,
silicio, aluminio, potassio e oxigénio. Nas porcelanas irradiadas, além do nitrogénio e
argonio, foi constatada a presenca de carbono, decorrente do proprio processo de
implantacdo, uma vez que este elemento esta presente no acelerador de ions, na
presséo usada nesse trabalho.

Quando irradiadas com ions de nitrogénio e argonio, as porcelanas Omega 900,
Vitadur Alpha e Empress 2, mostraram redugéo dos elementos sodio, potassio, célcio e

bario e um leve aumento na quantidade de oxigénio.

7.3.2 Caracterizacdo microscopica das superficies polidas

Os discos ceramicos utilizados para avaliar a influéncia do acabamento superficial
no processo de desgaste, observados no MEV, séo ilustrados pelas imagens dos trés
tipos de acabamento obtidos para a porcelana Omega 900, sendo que, imagens
semelhantes foram obtidas para as porcelanas Vitadur Alpha e IPS Empress 2.
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Figuras 25 - (A) Omega glaseada, (B) Omega polida com kit odontolégico e (C) Omega com

polimento metalografico (aumento 400x).

A avaliacao das micrografias das trés porcelanas estudadas, com diferentes tipos
de acabamentos, possibilitou a constatacdo de algumas diferencas, como a auséncia
de uma completa lisura de superficie, podendo ser visualizados alguns riscos
provenientes do proprio processo de polimento e alguns poros, caracteristicos de
materiais ceramicos. Porém, como as porcelanas com polimento metalogréafico
apresentaram superficies com caracteristicas semelhantes e com maior lisura
aparente, para os trés tipos de porcelanas estudadas, optou-se por realizar os demais
ensaios dos corpos-de-prova destas porcelanas com este tipo de acabamento

superficial.

7.3.3 Caracterizacdo microscopica do desgaste

As imagens das superficies das porcelanas, ap0s a realizacdo dos ensaios de
desgaste, foram obtidas para visualizagdo da trilha de desgaste. As imagens a seguir
sdo mostradas com o intuito de demonstrar as diferencas ocorridas no processo de
desgaste entre as porcelanas ensaiadas com os diferentes pinos empregados no
ensaio (esmalte dental e esfera de alumina) e entre as porcelanas virgens e
implantadas. As figuras abaixo mostram essas situacfes nos corpos-de-prova da
porcelana Vitadur Alpha.
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Figura 26 (A) — Porcelana Vitadur Allpha virgem ensaiada contra esfera de alumina, (B) Vitadur Alpha
virgem ensaiada contra esmalte dental e (C) Vitadur Alpha irradiada com nitrogénio ensaiada contra

alumina (aumento400x).

Nas trilhas formadas nos discos de porcelana virgens pdde ser constatada uma
maior largura contra esmalte dentério do que contra esfera de alumina. Isto ocorreu,
possivelmente, em funcdo da geometria do pino de esmalte dentario, que se
assemelha a uma piramide invertida e a medida que a extremidade da “piramide” foi
sendo desgastada, foi aumentando a &rea de contato do esmalte na ceramica
aumentando, assim, a largura da trilha. Isto ndo foi observado na esfera de alumina, ja
gue esse material tem uma elevada resisténcia ao desgaste, de modo que, apos a
execucao dos ensaios, foi observada uma regido muito pequena de desgaste na esfera
de alumina.

Com relacdo a profundidade da trilha de desgaste formada na superficie de cada
corpo-de-prova das trés porcelanas, calculada através da equacédo (5), mostrada no
item 6.3.3.2 do capitulo 6, variacdes acentuadas foram verificadas entre as porcelanas

virgens e irradiadas.

As micrografias com um aumento maior de 1000x permitiram visualizar maiores
detalhes da trilha, possibilitando identificar o micromecanismo de remocao de material
como sendo fragil, caracterizando-se, principalmente, por formacdo de trincas que
conduziram a efeitos de lascamento do material, sendo também possivel observar
poros superficiais nestas imagens.

Do ponto de vista clinico um resultado que deve ser enfatizado foi a obtencéo de

menor desgaste ocorrida no esmalte dental quando ensaiado contra porcelanas
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implantadas. As imagens a seguir, obtidas em MEV, permitiram a visualizagdo desse
fato.

Figura 27 — (A) Esmalte dental ensaiado contra Omega 900 virgem. Nesta imagem é evidenciado o
acentuado desgaste do esmalte dental, manifestado na forma de sulcamento superficial. (B) Esmalte

dental ensaiado contra Omega 900 irradiada com nitrogénio (400x),



78

Capitulo 8

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Na denticdo humana, durante os movimentos mastigatorios, os dentes inferiores
movem-se em contato com o0s dentes antagonistas superiores e, com 0 passar do
tempo, um desgaste fisiolégico ocorrera nestas estruturas, que sera influenciado por
fatores como conteudo abrasivo da dieta e movimentos parafuncionais, entre outros.
Quando h& perda de estrutura dentaria, o processo de desgaste torna-se exacerbado,
pois a area de distribuicdo das forcas decorrentes dos processos funcionais estara
reduzida acarretando uma sobrecarga que poderd levar ao colapso do sistema
mastigatorio. Uma conduta adotada para minimizar os fatores causais € a reposicao do
tecido dental ausente empregando materiais ditos restauradores Esta intrincada
relacdo aponta a necessidade de conhecermos e compreendermos a atuacdo dos
materiais, quando em funcéo. Por este motivo foi observada, na literatura especializada
na literatura especializada, uma gama de estudos relacionados as propriedades e aos
mecanismos de acao dos materiais restauradores odontoldgicos.

Os fatores envolvidos no processo de desgaste dentario ocasionado ou,
exacerbado por materiais ceramicos, tem sido discutidos extensivamente, sendo que
diferentes sistemas ceramicos apresentam comportamentos dispares em relacdo ao
desgaste por eles ocasionado. E bastante discutido se a obtengéo da melhor superficie
advém de um tratamento final do tipo glaseamento ou de glaseamento seguido por
polimento da restauracdo ceramica. Esta questdo tomou novas propor¢cdes pelo
crescente aumento no uso de restauragcfes ceramicas sem subestrutura metdlica e, em
funcdo disso, uma variedade de kits comerciais foram desenvolvidos com a finalidade
de melhorar o acabamento intraoral das superficies ceramicas.

Pelas razbes expostas, este trabalho foi inicialmente direcionado a avaliacdo da
influéncia de diferentes tipos de acabamentos superficiais no processo de desgaste de
porcelanas odontologicas. A analise comparativa foi baseada nas variagcdes ocorridas
no coeficiente de friccdo entre os pares triboldégicos esmalte dentario x porcelana e nas

imagens obtidas por MEV para os trés tipos de acabamentos superficiais realizados
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nas porcelanas Omega 900, Vitadur Alpha e IPS Empress 2.

Ao analisarmos o desgaste dos discos de porcelana com diferentes acabamentos
superficiais contra pinos de esmalte dental € conveniente lembrarmos que em ensaios
de desgaste onde as superficies testadas ndo sédo separadas por um filme viscoso
(lubrificante), a friccdo e o desgaste tém sua origem no fenbmeno de contato que
ocorre entre as rugosidades dos corpos deslizantes. A energia que € transformada
como conseqUéncia do contato friccional pode ser estocada no tribosistema ou
dissipada de diferentes maneiras. A energia mecanica do deslizamento entre os pares
tribolégicos pode ser convertida em calor, vibracdo, deformacéo do material ou criacao
de novas superficies (por fratura).

Nas figuras obtidas nos ensaios de desgaste pino-sobre-disco, realizados nesse
trabalho, constatamos um estégio inicial com rapida elevacao do coeficiente de friccao
que, apoOs atingir um determinado patamar, estabilizou-se. Neste 1° estagio de
movimento a forca friccional foi resultante, em grande parte, do micro-corte das
rugosidades superficiais, indicando que nos pares tribolégicos porcelana x esmalte o
namero de particulas retidas entre as superficies tornou-se logo constante, conduzindo
a uma estabilizacdo das curvas de coeficiente de friccdo. Dessa forma, podemos dizer
que a variacdo do tempo para inicio da estabilizacdo das curvas do coeficiente de
friccdo esta relacionada as propriedades dos materiais que formam o par triboldgico e
dentre elas, as diferencas superficiais ocasionadas pelos trés diferentes tipos de

acabamentos a que foram submetidas estas porcelanas.

A partir dessas consideragbes, observamos menor variacdo do coeficiente de
friccdo dos corpos-de-prova das porcelanas submetidos ao acabamento superficial do
tipo polimento metalografico. Na andalise das imagens das superficies dessas
porcelanas, obtidas por microscopia eletronica de varredura, também constatamos uma
tendéncia a obtencdo de melhor acabamento das mesmas, isto é, superficie mais
regular e homogénea, quando empregado o polimento do tipo metalografico. As
variacfes constatadas nos resultados obtidos neste trabalho confirmam a influéncia do
tipo de acabamento superficial no processo de desgaste ocorrido nas superficies das

porcelanas.
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8.1. Analise dos efeitos de irradiacdo nas porcelanas odontoldgicas

8.1.1 Efeitos na matriz vitrea

Nesse trabalho, foram estudadas as alteracdes ocorridas na composicdo das
porcelanas irradiadas. Os resultados obtidos em trabalhos anteriores correlacionam a
alteracdo estrutural da matriz vitrea das ceramicas, a migracdo do sodio (denominado
modificador de rede) para a superficie da amostra e posterior deplecdo do mesmo, por
apresentar baixa energia de ligacdo’*’*. Em nosso trabalho, apés a irradiacdo de fons
de nitrogénio e argbnio, além do sodio, foram observadas reducdes em outros
modificadores de rede, como, potassio e célcio, e também do oxigénio.

Os modificadores sé@o adicionados a rede com o intuito de quebrar algumas
ligacdes Si-O para alterar determinadas propriedades como, diminui¢do da viscosidade
e da temperatura de amolecimento do vidro. Portanto, podemos afirmar que a alteracao
na composicdo da matriz vitrea das porcelanas odontoldgicas, resultantes do processo
de irradiacdo, envolvendo os elementos citados, influenciou as propriedades

apresentadas por essas porcelanas.

Com relacdo a densidade de energia depositada, nos corpos-de-prova das
porcelanas irradiadas nesse estudo, os valores calculados foram de 200eV/A® e
133eV/A® com fons argdnio e nitrogénio respectivamente. Nesta densidade de energia
depositada, podemos afirmar, com base em trabalhos anteriores, que as alteracoes
estruturais envolvendo o tetraedro SiO,4, acarretaram modificacdo no volume da matriz
vitrea, uma vez que ela passa de um estado compactado para um estado de maior
expansao (maior volume). Esta expansdo ocasiona uma tensdao compressiva residual
superficial, assim, estes materiais precisariam desenvolver tensdes de tracdo negativa
antes que qualquer tensédo de tragao pudesse se desenvolver ocorrendo, entdo, um
aumento na resisténcia. Em consequéncia disso, 0s corpos-de-prova das porcelanas
irradiadas, empregadas nos ensaios de desgaste, apresentaram desgaste bastante
reduzido. Isto esta relacionado ao fato que, na regido irradiada expandida, ocorre um
aumento das distancias interatdmicas, contribuindo para a redugéo de dureza e médulo
de elasticidade, principalmente junto a superficie.

Isto posto, foi avaliada a influéncia da irradiagcao no coeficiente de friccdo e nas
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propriedades de dureza e modulo de elasticidade apresentadas pelas porcelanas
odontoldgicas.

Na avaliacdo das figuras 14 a 16 pode-se observar que a irradiacdo ocasionou
uma acentuada reducdo dos coeficientes de friccdo (p). As porcelanas virgens
apresentaram valores de [, em torno de 0,5-0,6 e este valor caiu para 0,3-0,4 nas

porcelanas irradiadas.

A reducado da dureza ocorrida nas porcelanas irradiadas foi em torno de 57%,
com excecdo das porcelanas Omega 900 irradiada com nitrogénio e Vitadur Alpha
irradiada com argonio, que mostraram reducao de 43%. O médulo de elasticidade das
porcelanas irradiadas sofreu uma reducdo de 37%. Nas porcelanas Omega 900
irradiada com nitrogénio e Vitadur Alpha irradiada com argonio, a reducéo foi de 25%.
Esses resultados s&o compativeis com os obtidos em pesquisas anteriores. %1% |sto
mostra que a densidade de energia depositada nas amostras das porcelanas
estudadas foi suficiente para provocar danos de irradiacdo, ou seja, alteracOes

estruturais na rede formada por silica tetraédrica.

A relacdo entre as alteragbes nas propriedades superficiais das porcelanas e a
reducdo no desgaste sofrido pelo esmalte dental e pela prépria porcelana irradiada

pode ser relacionada aos seguintes fatores:

A dureza € uma propriedade usada para se predizer a resisténcia de um material
e sua capacidade de abrasionar estruturas dentais opostas. A dureza das porcelanas
irradiadas reduziu acentuadamente, havendo uma aproximagdo com o valor da do
esmalte dental (3.310.4GPa)'°. Esta proximidade de valores entre os dois materiais que
compdem o par tribologico, foi responséavel pela alteracdo no processo de desgaste

entre esses materiais.

A reducdo do desgaste ocorrido nas porcelanas irradiadas também pode ser
explicada pelo fato da dureza ser uma propriedade relacionada a resisténcia, ao limite
de proporcionalidade e a ductilidade de um material. Assim, a redu¢cdo no modulo de
elasticidade das porcelanas irradiadas (= 57 GPa) ficou mais proximo do médulo de
elasticidade do esmalte(= 46 GPa). A redugdo do mddulo de elasticidade ocorrido nas
porcelanas irradiadas implica na diminuicdo da rigidez desse material, possibilitando
uma maior deformacéo elastica, quando submetido a uma dada tenséo, resultando em

maior resisténcia a fratura.
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A partir dai, conclui-se que as reducgfes ocorridas nos valores da dureza e do
moédulo de elasticidade das porcelanas irradiadas influenciaram as alteracdes

percebidas nos resultados de desgaste obtidos nesse trabalho.

Como pbdde ser observado, até o momento, ndo foi levada em conta a influéncia
dos processos quimicos decorrentes da irradiagdo de ions nas modificacbes
constatadas nas propriedades das porcelanas odontologicas. Conforme o discutido
anteriormente, a interacdo entre 0s ions incidentes e o substrato (vidros) causa efeitos
diretamente associados a dano por irradiacdo, tais como: tensdes mecanicas,
modificacdes na composicdo e na densidade e consequentemente nas propriedades
mecanicas e Oticas. Além disso, € possivel ocorrer formacdo de novos compostos
(interacdes quimicas). Se a irradiacdo for com ions metalicos, dependendo de sua
reatividade com o substrato, podem ser formados metais coloidais ou compostos. Em
nosso estudo, a irradiacdo foi com ions de argbnio e de nitrogénio. O argdnio, gas
nobre, apresenta interacdes limitadas com outros a&tomos devido ao arranjo bastante
estavel de seus 8 elétrons da camada de valéncia e, também, ndo possui residuo de
carga resultante de um numero desbalanceado de prétons e elétrons. O nitrogénio
quando implantado em vidros pré-implantados com ions metalicos (titanio, cobre,
prata), pode sofrer uma forte interacdo quimica com 0s metais previamente
implantados no substrato.’®® Entretanto, quando a irradiacdo de fons de nitrogénio é
realizada numa ceramica (vidro), observa-se uma inerente baixa reatividade quimica do
nitrogénio com o substrato.*°

Na avaliacdo das alteracdes apresentadas nas propriedades das porcelanas,
apos a irradiacéo dos dois tipos de ions, confirmou-se uma semelhanga nos resultados
obtidos. Assim, essas alteracfes foram relacionadas as modificagbes ocorridas em

decorréncia do processo de irradiagéo.

Também deve ser salientado que, com base em experimentos anteriores, a
porcdo correspondente a regido implantada das porcelanas estudadas, ou seja, a
regido onde os ions de nitrogénio e argbnio implantados atingiram o repouso, nao foi
considerada, uma vez que esse estudo foi direcionado somente aos efeitos

ocasionados pela irradiagdo dos materiais ceramicos.
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8.1.2. Efeitos na fase cristalina

Como nesse estudo, a irradiagdo com ions nitrogénio e argbnio foi realizada a
temperatura ambiente, ndo ocorreu recuperacdo dos defeitos ocasionados na fase
cristalina das porcelanas; isto assegurou a ocorréncia do processo de amorfizacao.
Além disso, a dose de ions necesséria para a completa amorfiza¢cdo de um cristal, ou
seja, a dose critica de amorfizacdo, (Dc), de acordo com resultados obtidos em
pesquisas anteriores, com 6xidos ceramicos se situa, em torno de, 0.6dpa.'*'*? No
presente estudo, a irradiacéo foi cerca de 30 vezes mais elevada, situando-se em torno
de 30dpa para o ion arg6nio e de 17dpa para o ion nitrogénio. Dessa forma, é viavel
considerar que a transformacéo de cristal para um estado amorfo resultou em um
“amaciamento” do material, ocasionando, redugao na dureza dos corpos-de-prova das
porcelanas irradiadas. Ja, a tenacidade de fratura e a resisténcia flexural mostraram

tendéncia a um aumento, atribuido ao estado de tensdo compressiva residual.”*%

Essas afirmacdes baseiam-se no fato de que, durante os ensaios de desgaste
realizados em sodlidos frageis, a maior parte do material € removida como resultado da
formacdo de trincas laterais®***. Como, as ceramicas que sofrem amorfizacdo por
irradiacdo mostram menor desgaste, em testes de laboratério, que sua correlativa
cristalina, conclui-se que, a por¢cdo amorfizada do material reduz a incidéncia de trincas

laterais e aumenta a tenacidade de fratura. "2

Como pdde ser confirmado através dos dados obtidos nesse e em outros
estudos, a discusséo dos resultados verificados nas porcelanas odontoldgicas torna-se
mais complexa uma vez que é preciso considerar os efeitos de radiacdo na matriz
vitrea e nas fases cristalinas que a constituem. Entretanto, correlacionando os dados
até entdo obtidos, € possivel afirmar que as modifica¢cdes ocorridas na matriz vitrea das
porcelanas odontoldgicas, submetidas a irradiacdo estdo, basicamente, vinculadas a
alteracOes estruturais do tetraedro SiO4. As modificagbes ocasionadas na(s) fase(s)
cristalina(s) estado vinculadas, principalmente, a amorfizagdo dessa(s) fase(s). Assim
sendo, poderiamos relacionar a reducao do médulo de elasticidade e, principalmente,

da dureza obtida em nosso trabalho a esses 2 processos, ou seja:
I. processo de alteracéo estrutural ocorrido na matriz vitrea e,

ii. amorfizacdo da fase cristalina das porcelanas odontologicas estudadas.
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Ainda ndo é possivel conhecer com exatiddo todos os fenébmenos envolvidos no
processo de modificacdo estrutural das ceramicas irradiadas. Reconhece-se também
que o método de implantacdo de ions é de dificil emprego rotineiro, devido a varias
situacdes limitantes como, por exemplo, o custo elevado e a dificuldade em realizar o
processo de implantagcdo em superficies morfologicamente acidentadas como as
restauracfes odontoldgicas. No entanto, a contribuicdo deste trabalho na busca por
melhores propriedades nos materiais restauradores, através do uso de técnicas de
tratamento de superficies por irradiacdo ibnica, apresenta resultados altamente
promissores. As alteracbes nas propriedades de superficie das porcelanas
odontoldgicas, IPS Empress 2, Vitadur Alpha e Omega 900 irradiadas com ions de
nitrogénio e argdnio resultaram em reducédo da dureza, do modulo de elasticidade e
aumento na resisténcia ao desgaste. A importancia clinica desse estudo se manifestou
na forma de acentuada reducdo na perda de esmalte dental ocasionada pelo material
cerdmico e na tendéncia ao aumento da tenacidade de fratura ocorrido na propria
ceramica.

Estes resultados foram alcancados tanto na irradiacdo com ions de nitrogénio
como de ions argbnio, demonstrando que, independente, do tipo de ion empregado, os
resultados foram semelhantes. Isto abre possibilidades de obtermos modificacdes
superficiais em restauracdes ceramicas por tratamento de superficie, anteriormente a
cimentacdo das mesmas, empregando uma técnica mais pratica e acessivel como a
implantacdo por imersdo em plasma, realizada através da descarga elétrica em um
gas. Os ions positivos sdo acelerados contra a superficie a ser tratada. Se a tenséo for
de dezenas de kV ocorrera implantacéo dos ions na superficie do material. Esta técnica
permite que, apds a confeccdo de uma restauragdo ceramica, seja realizado o
tratamento de sua superficie, mantendo suas caracteristicas morfologicas e sem afetar
o resultado estético pretendido.

Com o objetivo de melhor entendermos os processos de modificacdo estrutural
das porcelanas irradiadas, é necessario realizar estudos adicionais, através de
microscopia eletrénica de transmissdo (TEM) e/ou raios-x a angulos rasantes. Estes
estudos devem trazer informacdes mais completas sobre os eventuais processos
fisicos e quimicos e sobre a microestrutura presente na regido das ceramicas
irradiadas pelos ions, que proporcionaram propriedades benéficas para seu uso
odontoldgico.
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Capitulo 9

CONCLUSOES

Neste trabalho, inicialmente, foram realizados ensaios para avaliar a influéncia de
trés diferentes acabamentos superficiais no processo de desgaste ocorrido em
porcelanas odontologicas e, também, para definir qual acabamento proporcionou uma
superficie mais regular nessas porcelanas. Apés a definicdo do tipo de acabamento
superficial (polimento metalografico) foram preparados dois grupos: um grupo controle,
formado por discos de porcelanas virgens e um grupo formado por discos de
porcelanas submetidos a irradiacdo com ions de nitrogénio e de argonio. Os resultados

obtidos levaram as seguintes conclusoes:

Em relacdo aos métodos de acabamento superficial das porcelanas, foi
constatada a obtencéo de superficie mais regular quando empregado o acabamento do
tipo polimento metalogréfico. Nesse processo de acabamento, rotineiramente
empregado em pesquisas de laboratério de sistemas metdlicos, os corpos-de-prova
sdo submetidos a varias etapas, concluindo-se o polimento com feltro e pasta
diamantada com granulacdo em torno de 1lum. Esse tipo de polimento, aplicado as
porcelanas utilizadas em nosso trabalho, assegurou a obtencdo de superficie mais
homogénea.

Nossos resultados mostram que o polimento superficial € um fator muito
importante na analise do coeficiente de friccdo e do desgaste. Dos trés métodos
usados, dois sao procedimentos padronizados de acabamento superficial em
odontologia (glaseamento e polimento com kit odontoloégico), o terceiro método
(polimento metalogréafico) ndo tem sido usado em porcelanas e parece ser dificil sua
aplicacdo em restauragcdes dentarias. No entanto, os resultados obtidos em nosso
trabalho, mostram que o acabamento superficial € importante e que outros métodos de
acabamento superficial devem ser considerados, ja que afetam sobremodo as

propriedades tribologicas. Nesse sentido, nossa contribuicdo parece ser importante.

Na avaliacdo dos efeitos de irradiacdo ocasionados na composicao das
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porcelanas odontolégicas (Omega 900, Vitadur Alpha e IPS Empress 2), através de
EDX, observou-se que essas porcelanas apresentaram reducgdes dos elementos Na, K
e Ca. Portanto, o aumento ocorrido na polimerizacdo da matriz vitrea néo foi
correlacionado somente a deplecdo de atomos de Na, como citado em outras
pesquisas. Em nosso trabalho esse fato foi relacionado a reducédo dos modificadores
de rede que constituem a matriz vitrea das porcelanas, com conseqliente aumento nas

ligacdes primarias entre os tetraedros de SiOj,.

A reducdo do desgaste constatado nas porcelanas odontolégicas irradiadas com
ions de nitrogénio e de arg6nio foi relacionada as altera¢des estruturais, ocasionadas
pelo processo de irradiacéo, ocorridas na matriz vitrea e a amorfizacdo ocorrida na fase
cristalina que compdem as porcelanas odontologicas estudadas. Além disso, a andlise
dos resultados obtidos apontou a relagdo da reducédo de desgaste ocorrido nas
porcelanas irradiadas com o aumento da tenacidade de fratura dessas porcelanas.

Em nosso trabalho, as reducdes dos valores de coeficiente de friccdo, dureza e
moddulo de elasticidade, verificadas nas porcelanas irradiadas foram vinculadas as
alteracOes estruturais decorrentes do processo de irradiacao.

Dessa forma, a diminuicdo na quantidade de esmalte dental perdido, constatada
ap0s os ensaios de desgaste contra porcelanas irradiadas, foi correlacionada a
reducdo do coeficiente de friccdo, da dureza e do médulo de elasticidade ocorridos

nessas porcelanas.

Os resultados alcancados em nosso trabalho foram congruentes. Assim, todas as
medidas executadas com as diferentes técnicas empregadas neste trabalho, ou seja,
técnicas para obtencédo de coeficiente de friccdo, de calculo de perda de massa, de
profundidade de trilha, de obtencdo dos resultados de nanodureza e modulo de
elasticidade, de microscopia de forca atdmica e de microscopia eletrénica de varredura
confirmaram as modificacdes das porcelanas no sentido esperado: reducao do

desgaste do esmalte dental.

Finalizando, é importante ressaltar que este trabalho mostrou o efeito da
irradiacdo de ions de nitrogénio e argbnio obtido nas porcelanas odontoldgicas. Este

fato é considerado importante porque os resultados apontam melhorias em seu
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desempenho clinico. Entretanto, estudos adicionais, como analises por difratometria de
raios-x a angulo rasante e por microscopia eletrénica de transmissdo sdo necessarios
para complementar a avaliacdo das alteracbes microestruturais ocorridas nas

porcelanas odontologicas.
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