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Resumo

Resumo

As condicdes ambiente da cavidade oral sdo bastante complexas. Os materiais
de restauracdo dentéria sdo sujeitos a ataques mecanicos, quimicos e térmicos, e, de
maneira a resistirem a estas solicitacfes, tém que possuir boas propriedades mecéanicas e
alta resisténcia ao desgaste. A caracterizacdo de um material de restauracdo dentaria é um
processo complexo, especialmente o estudo do desgaste, e, como 0s testes in vivo sdo
caros, envolvem grandes periodos temporais e os resultados variam muito, a alternativa
comum € recorrer a ensaios in vitro.

O objetivo desta dissertacdo foi caracterizar o efeito da termociclagem, que tem
como funcdo simular os ciclos térmicos a que os materiais de restauracdo estdo sujeitos na
boca, nas propriedades mecanicas e tribolégicas de dois compdsitos. Estes encontram-se
atualmente em comercializacdo, sdo usados para restauracdo dentaria indireta, um nano-
hibrido Grandio®SO (Voco, Cuxhaven, Alemanha) e um micro-particulado SR Nexco™
(Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Lichtenstein).

Para além dos grupos de provetes de controlo, dois grupos de provetes com
diferentes niveis de termociclagem, T1 e T2, foram produzidos para cada material. Os
grupos T1 foram sujeitos a 1500 ciclos de termociclagem entre 5°C e 55°C, com um tempo
de permanéncia dos provetes nos banhos de 30 segundos, e os grupos T2 foram sujeitos a
5000 ciclos de termociclagem entre 5°C e 55°C, com um tempo de permanéncia dos
provetes nos banhos de 60 segundos. Os ensaios mecanicos realizados foram: vibracdo
induzida por excita¢do por impulso, flexdo em quatro pontos e microdureza Vickers. As
propriedades estudadas foram o modulo de elasticidade, dindmico e estatico, a resisténcia a
flexdo, o trabalho a fratura e a dureza. O ensaio tribologico realizado foi o ensaio de
indentacdo deslizante, utilizado para perceber a influéncia da termociclagem no
comportamento ao desgaste dos compositos em estudo.

O modulo de elasticidade dindmico e a dureza, de ambos os materiais, nio
variaram significativamente com a termociclagem. O médulo de elasticidade estatico, para
0 Grandio®S0, néo variou com a termociclagem mas, para 0 SR Nexco™, verificou-se um

aumento para T1 (22,3%) e uma reducdo para T2 (14,3%), em relacdo ao grupo de
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controlo. A resisténcia a flexdo aumentou ligeiramente para ambos os grupos T1, sendo
que 0 maior aumento ocorreu para 0 SR Nexco™ (14,9%). Observou-se uma diminuicao
substancial da resisténcia a flexdo nos grupos T2, tanto para 0 SR Nexco™ (53,1%), como
para 0 Grandio®SO (19,1%). O trabalho & fratura do Grandio®SO aumentou para o grupo
T1 (10,5%), diminuindo para o grupo T2 (25,8%). Para 0 SR Nexco™, o trabalho a fratura
ndo parece variar significativamente no grupo T1, diminuindo muito para o grupo T2
(73,2%). O coeficiente de atrito do Grandio®SO aumentou em ambos 0s grupos
termociclados, sendo maximo para T2 (0,87). Pelo contrério, o coeficiente de atrito do SR
Nexco™ diminuiu com a termociclagem, sendo minimo no grupo T2 (0,79).

Deste estudo, conclui-se que o SR Nexco™ é mais afetado pela termociclagem
do que o Grandio®SO, verificando-se uma grande degradacéo das propriedades mecanicas
nos provetes sujeitos a segunda termociclagem. A primeira termociclagem, para além de
ndo ter degradado os compositos, parece ter melhorado algumas propriedades, como o
médulo de elasticidade estético e a resisténcia a flexio do SR Nexco™. O Grandio®SO,
para além de possuir melhores propriedades mecanicas, € menos afetado pela
termociclagem, o que leva a crer que resistird melhor as solicitagdes, térmicas e mecanicas,
a que for sujeito na cavidade oral. No entanto, neste estudo, nenhum dos materiais passou
na condicdo imposta pela norma 1SO 4049, que exige uma resisténcia a flexdo minima de

80 MPa para um material poder ser utilizado em restaurac@es posteriores.

Palavras-chave: Compésito de Resina, Termociclagem, Dureza,
Resisténcia a Flexdo, Modulo de Elasticidade,
Coeficiente de Atrito.

vi 2015



Abstract

Abstract

The environmental conditions of the oral cavity are quite complex. Restorative
dental materials are subjected to mechanical, chemical and thermal attacks, and, to
withstand these demands, they must possess good mechanical properties and high wear
resistance. The characterization of a dental restorative material is a complex process,
especially the study of wear, and, as in vivo studies are expensive, time consuming and the
results vary widely, the common alternative is to use in vitro testing.

The purpose of this dissertation is to characterize the effect of thermocycling,
which is used to simulate the thermal cycles to which dental restorative materials are
subjected to in the mouth, on the mechanical and tribological properties of two indirect
dental restoration composites, currently in the market, a nano-hybrid Grandio®SO (Voco,
Cuxhaven, Germany), and a micro-particulated SR Nexco ™ (lvoclar Vivadent AG,
Schaan, Lichtenstein).

Besides the control groups, two thermocycled groups were produced, T1 and
T2, for each material, with different parameters. Both T1 groups were subjected to 1500
cycles of thermocycling between 5°C and 55°C, with a dwell time of the specimens in the
baths of 30 seconds, while both T2 groups were subjected to 5000 cycles of thermocycling
between 5°C and 55°C, with a dwell time of the specimens in the baths of 60 seconds. The
mechanical tests made were: impulse excitation of vibration, four point bending and
Vickers microhardness. The studied properties were the elastic modulus, dynamic and
static, flexural resistance, work of fracture and microhardness. Regarding the tribological
evaluation, a scratch test was done in order to evaluate the abrasion wear resistance of the
composites under study.

The dynamic elastic modulus and hardness of both materials did not vary with
thermocycling. The static elastic modulus, for Grandio®SO, did not change with
thermocycling but for SR Nexco ™, an increase in the static elastic modulus was observed
for T1 (22,3%), and a decrease for T2 (14,3%), when compared to the control group. The
flexural resistance increased slightly for both materials in the T1 groups, the biggest

increase occurring for SR Nexco™ (14,9%). A substantial decrease on the flexural
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resistance was noticed for both T2 groups, decreasing 53,1% for SR Nexco™ and 19,1%
for Grandio®S0. The work of fracture of Grandio®SO increased for T1 (10,5%), but for
group T2 a decrease was shown (25,8%). For SR Nexco™, the work of fracture does not
seem to vary significantly in T1, decreasing alot for T2 (73,2%). The coefficient of friction
of Grandio®SO increased in both thermocycled groups, the maximum occurring for group
T2 (0,87). On the contrary, the coefficient of friction of SR Nexco™ decreased with
thermocycling, the minimum occurring for group T2 (0,79).

From this study, it is possible to conclude that SR Nexco™ is more affected by
thermocycling than Grandio®SO, decreasing substantially more the mechanical properties
of the specimens subjected to the second thermocycling conditions. The first
thermocycling, in addition of not having degraded the composites in study, actually
increased some of the studied properties, like SR Nexco™’s flexural resistance and static
elastic modulus. Grandio®SO, in addition of having better mechanical properties, is less
affected by thermocycling, which suggests that it will better withstand the stresses, both
mechanical and thermal, it is subjected to, in the oral cavity. However, in this study,
neither of the studied composites passed the condition imposed by ISO 4049, that demands
a flexural resistance of at least 80 MPa, for a material to be used in posterior regions.

Keywords Resin Composite, Thermocycling, Hardness, Flexural
Resistance, Elastic Modulus, Coefficient of Friction.
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SIMBOLOGIA E SIGLAS

Simbologia

¢, — Capacidade calorifica a pressdo constante

d — Largura do provete

dyy — Meédia aritmética do comprimento das diagonais deixadas pelo
indentador no provete

E — Mddulo de Elasticidade

Eginamico — M0dulo de Elasticidade Dindmico

Ecstatico — MOdulo de Elasticidade Estatico

F, — Forga tangencial ou de atrito

f: — Frequéncia fundamental

h — Coeficiente de transmisséo de calor

k — Condutividade térmica

k — Constante da mola

L — Disténcia entre os rolos cilindricos que suportam o provete, no ensaio de
flexdo em quatro pontos

| — Comprimento do provete

m — Massa do provete

N — Forga Normal

P — Carga aplicada no provete, pelo indentador no ensaio de dureza ou pela
amarra, no ensaio de flexdo em quatro pontos

p — funcdo dos resultados obtidos, utilizado para testar uma hipotese estatistica

Stiexao — Resisténcia a flexao

T; — Factor de correcao da frequéncia fundamental, que considera as dimensdes
finitas do provete e o coeficiente de Poisson

t — Espessura do provete

Weratura — Trabalho a fratura dos provetes, no ensaio de flexdo em quatro

pontos
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X — Média
X; — Valor atipico

Z — Parametro que relaciona a média, X, e um valor atipico, X;, com o desvio

padrdo, DP

6 — Deflex@o do provete, no ensaio de flexdao em quatro pontos
u — Coeficiente de atrito
p — Massa volimica

o — Tensao normal

Siglas

ASTM — American Society for Testing and Materials (Sociedade Americana

para Ensaios e Materiais)

CNC — Controlo Numérico Computacional
DP — Desvio Padréo

GC — Grandioso Controlo

GT1 - Grandioso Termociclado 1

GT2 — Grandioso Termociclado 2

HV — Hardness Vickers (Dureza Vickers)

ISO — International Standards Organization (Organizacdo Internacional de

Normalizacéo)

MEV — Microscopio Electronico de Varrimento
NC — Nexco Controlo
NT1 — Nexco Termociclado 1

NT2 — Nexco Termociclado 2
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Introducao

1. INTRODUCAO

Durante muitos anos o amalgama, foi o material de eleicdo para restauragdes
dentdrias em zonas sujeitas a tensdes elevadas devido a sua grande durabilidade,
maleabilidade e dptimas propriedades mecanicas. No entanto, devido a problemas estéticos
e ambientais, nos ultimos anos o amalgama tem vindo a ser substituida por outro tipo de
materiais [1, 2].

Uma alternativa valida ao amalgama em restauragdes de dentes posteriores sdo as
resinas compositas. Possuem excelentes propriedades estéticas, conseguindo imitar a cor,
brilho e textura natural dos dentes. Sdo dos materiais mais utilizados em restauracdes de
dentes anteriores, sendo cada vez mais utilizados também em restauracGes de dentes
posteriores, onde estdo sujeitos a elevadas tensdes oclusais durante a mastigagdo. Apesar
das suas propriedades mecanicas e resisténcia ao desgaste terem melhorado muito nos
ultimos anos, comparativamente ao amalgama sdo ainda muito inferiores, e continua
presente a preocupacao de que ndo sejam suficientemente boas para resistirem as tensfes
oclusais em dentes posteriores.

O ambiente complexo e agressivo da cavidade oral é o principal obstaculo a
longevidade destes materiais. Estdo sujeitos a ataques quimicos, grandes variagdes de
temperatura e de tensdo, as quais vao desgastando e degradando o material. A fim de
possuirem uma longevidade aceitdvel, necessitam de ter uma grande resisténcia ao
desgaste e boas propriedades mecéanicas.

O presente estudo foi efectuado em colaboracdo com a Faculdade de Medicina da
Universidade de Coimbra e tem como objectivo avaliar o efeito da termociclagem nas
propriedades mecénicas e triboldgicas de dois compdsitos de restauracdo dentéria indireta,
atualmente em comercializacdo, um nano-hibrido Grandio®SO (Voco, Cuxhaven,
Alemanha) e um micro-particulado SR Nexco™ (lvoclar Vivadent AG, Schaan,
Lichtenstein). A termociclagem ¢é utilizada para simular as variagdes de temperatura a que
os materiais de restauracao estdo expostos no ambiente oral.

Os ensaios escolhidos para avaliar as propriedades mecénicas destes materiais sao:

vibrag¢do induzida por excitagdo por impulso, flexdo em quatro pontos e microdureza
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Vickers. De maneira a avaliar as propriedades triboldgicas, foi escolhido 0 “scratch test”
ou, em portugués, ensaio de indentacdo deslizante. Todos os ensaios mecanicos foram
realizados a temperatura operativa da boca (=37°C), num ambiente controlado. No final
dos ensaios e observados os resultados obtidos, alguns provetes foram analisados num
microscopio electrénico de varrimento (MEV).

Os principais Obices encontrados ao longo deste estudo foram a dificuldade de
comparacdo de resultados, devido especialmente a dois aspectos, por um lado a grande
variagdo dos parametros de termociclagem citados na literatura, e por outro o facto da
sensibilidade térmica das propriedades mecanicas e tribologicas de compdsitos dentarios
ser um tema pouco abordado nos artigos publicados. A maioria dos estudos é realizado a
temperatura de laboratorio e ndo reflete a influéncia da temperatura da boca.

Esta dissertacdo encontra-se dividida em cinco capitulos, sendo que o primeiro
corresponde a introdugdo. O segundo capitulo consiste numa revisdo bibliogréafica, a fim de
permitir um melhor enquadramento no tema em discussdo. No terceiro capitulo sdo
apresentados e descritos 0s materiais em estudo, os equipamentos utilizados, e finalmente
os procedimentos dos ensaios realizados. No quarto capitulo séo inicialmente analisados
alguns estudos preliminares efectuados, seguindo-se a apresentagdo de resultados e a sua
respetiva discussdo. Finalmente, as principais conclus6es sdo resumidas no quinto e Gltimo

capitulo.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os dentes sdo estruturas duras e esbranquicadas presentes no maxilar e na
mandibula de seres vertebrados, como o ser humano.

Sado usados principalmente para cortar, prender e triturar os alimentos durante a
mastigacdo, podendo ser usados para outros propdsitos. No caso do ser humano, sdo
importantes foneticamente, sendo essenciais para pronunciar palavras corretamente, e

esteticamente, desenvolvendo um papel cada vez maior nas relagdes interpessoais [3].

Coroa Clinica

Esmalte

Dentina
Gengiva | |

Coroa Anatdmica

Ligamento Periodontal

Polpa

Cemento

Figura 2.1. Dente humano — adaptagao do original [3].

A parte visivel do dente chama-se coroa. O dente estd ligado ao maxilar ou a
mandibula através de uma ou mais raizes, que se encontram cobertas pela gengiva. A coroa
dos dentes € constituida por duas camadas de tecidos calcificados duros, o esmalte e a
dentina, que tém propriedades muito diferentes. O interior € constituido pela polpa.

O esmalte é uma camada altamente mineralizada e muito dura que envolve
totalmente a coroa dos dentes, e 0s protege dos esforcos mecanicos, nomeadamente do
desgaste, e das condi¢cdes ambientais da boca. A dentina envolve a polpa e é envolvida
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pelo esmalte, e € responsével por dispersar os esforcos aplicados ao esmalte, prevenindo a
sua fratura, razdo pela qual é constituida por um tecido mais flexivel e resistente. A polpa é
a parte central do dente onde estdo 0s vasos sanguineos e 0s nervos. A sua funcéo principal

é produzir dentina, e € responsavel pela sensibilidade dentaria.

2.1. Evolugao dos Materiais de Restauragao Dentaria

Desde sempre que hé a necessidade de restauracdo dentéria. As patologias dentéarias
ndo se alteraram significativamente, mantendo-se muito similares ao longo da historia [4].
Ha relatos escritos de céries, abcessos, dor e perda de dentes prematuramente entre
civilizagdes antigas. Os Etruscos foram dos primeiros a reportar o tratamento de doencas
dentérias (1000 a 660 anos a. C.) e desde entdo foram desenvolvidos muitos materiais para
restauracdo dentaria e técnicas para proteger os dentes [5]. A ciéncia da restauracdao
dentaria deu um grande salto em finais do século XIX gracas ao aparecimento da anestesia
e do amalgama, o que permitiu, pela primeira vez, a restauracdo de cavidades de forma
rapida e econdmica [4].

Durante muitos anos o amalgama, uma liga de mercario, foi o material mais
utilizado em restaurac6es dentarias devido a sua alta maleabilidade, durabilidade e dptimas
propriedades mecanicas. No entanto, nas ultimas décadas tem vindo a ser substituida por
diferentes materiais, tanto por motivos estéticos como por motivos ambientais. Cada vez
mais 0S pacientes exigem restauracfes em que o material seja esteticamente idéntico aos
dentes naturais [5].

Os materiais atualmente utilizados em restauragdes dentdrias podem ser divididos
em quatro grupos: metais, ceramicos, polimeros e compdsitos. Apesar do recente progresso
das propriedades fisicas destes materiais, nenhuma restauracdo ¢ permanente. Dentistas ¢
cientistas de materiais continuam a procura de um material de restauracao ideal [6].

A avaliagdo in vivo de materiais de restauragdo dentiria € um processo caro,
bastante complicado e que envolve grandes periodos temporais. A degradacao de materiais
de restauragdo dentaria ¢ um processo complexo onde coexistem diversos processos fisicos
e quimicos que interagem entre si. E dificil perceber a contribui¢do de cada processo
individual de desgaste na degradacdo dentaria final e os resultados tendem a variar muito,

uma vez que cada pessoa tem hébitos alimentares diferentes [5]. Como tal, estudos in vitro
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sdo preferiveis [7], onde € possivel controlar os parametros de teste, e estudar o efeito de
cada processo individualmente. No entanto, ¢ necessario complementar a avaliacao in-vitro

com uma avaliacdo in-vivo para perceber se o teste escolhido da resultados validos ou nao.

2.2. Compadsitos Dentarios

Um compoésito € um material formado por dois ou mais componentes,
quimicamente distintos, combinados para produzir um material com propriedades
intermédias ou superiores aos seus constituintes individuais. Os tecidos dentarios duros,
esmalte e dentina, sdo exemplos de compdsitos naturais. Em medicina dentéria, o termo
compdsito refere-se a um importante subgrupo de materiais de restauracdo dentéria,
constituidos por uma matriz organica, geralmente uma resina plastica polimérica altamente
reticulada, refor¢ada por uma dispersdo de particulas inorganicas ligadas a matriz organica
por um agente acoplador, habitualmente um silano.

Os primeiros compoésitos comerciais apareceram na década de 60, especialmente
depois de R. L. Bowen sintetizar o0 monomero Bisfenol A-Glicidil Metacrilato, mais
conhecido por BisGMA, que ainda é dos monomeros mais utilizados [8]. Desde entdo,

houve uma enorme evolucdo deste tipo de materiais.

2.2.1. Matriz Organica

A matriz organica é uma resina que tem como func¢do incorporar as particulas
de reforco. E constituida principalmente por monémeros que vao ser convertidos em
polimeros durante o processo de polimerizagdo, que pode ser feito utilizando luz, calor ou
reagentes quimicos. Devido a sua elevada massa molar (512g/mol), compdsitos com matriz
a base de BisGMA obtém uma polimerizacdo mais rapida, contraindo menos. A
desvantagem do BisGMA ¢é que é altamente viscoso, tendo que ser utilizado em conjunto
com um monomero com uma massa molar mais baixa, como, por exemplo, o Trietileno
Glicol Dimetacrilato, TEGDMA (286g/mol), de maneira a reduzir a viscosidade,
permitindo a admissdo de particulas de refor¢o, e aumentando a maleabilidade do

composito.
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Outros monomeros utilizados em conjunto ou para substituir o0 BisSGMA sdo o
Bisfenol A-Glicidil Metacrilato Etoxilado, BiSEMA, e o Uretano Dimetacrilato, UDMA. O
UDMA é menos Vviscoso que o BisGMA e ndo precisa de ser diluido por outro monémero

de viscosidade mais baixa [9].

2.2.2. Particulas de Reforgo

O efeito das particulas de refor¢o foi estudado extensivamente por varios
investigadores e esta bem estabelecido que as propriedades mecénicas e triboldgicas de
compositos dentarios estdo intrinsecamente relacionadas com a concentracdo e tamanho
destas particulas [3, 8, 9]. Sdo particulas duras e inertes que tém como objectivo reforcar a
matriz organica. Varias propriedades importantes como a dureza, a resisténcia a flexdo e o
madulo de elasticidade sdo incrementadas pela adicio de particulas de reforco [3, 5, 10]. A
medida que se aumenta a percentagem de particulas de reforco, a percentagem de matriz
organica diminui, consequentemente diminuindo a contracdo durante o processo de
polimerizagéo.

As particulas de refor¢co predominantes nos compdsitos dentarios modernos
sdo: particulas de vidro contendo metais como por exemplo bario e aluminio que, para
além de melhorarem as propriedades fisicas do compdsito, ainda o tornam radiopaco ao
absorverem 0s raios-x, particulas vitrocerdmicas, como por exemplo zirconia e alumina,
particulas de silica (diéxido de silicio/silicone) pirogénica e coloidal, copolimeros e pré-
polimeros, que sdo essencialmente material compdsito pré-polimerizado moido, de
tamanho entre 10 pm e 30 um [12].

Particulas de tamanhos diferentes tém vantagens e desvantagens [13]. A
morfologia destas particulas influencia a capacidade de carga, orientacdo e distribuicdo das
particulas na matriz. Particulas de forma esférica permitem maior fraccdo total de
particulas de reforco e melhoram a resisténcia a fratura, uma vez que as tensdes mecanicas
tendem a concentrar-se nos angulos e protuberancias das particulas [14].

Teoricamente, sO € preciso aumentar a quantidade de particulas de reforco para
se obterem melhores propriedades mecanicas. No entanto, é preciso ter em conta outros
parametros como, por exemplo, a componente estética, a capacidade de polimento, a

maleabilidade e a contraccdo durante o processo de polimerizacao.
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2.2.3. Agente Acoplador

O agente acoplador é o componente que promove a adesdo entre a matriz
orgénica e as particulas de refor¢o. A formacdo de uma ligacdo covalente forte entre as
particulas de reforco inorganicas e a matriz organica € essencial para obter boas
propriedades mecanicas e tribolégicas em compositos dentarios. Esta ligacdo é conseguida
revestindo as particulas de reforco com um agente acoplador, vulgarmente um silano, que
possui grupos funcionais para ligar quimicamente as particulas e a matriz.

Para além de matriz, particulas de reforco e agente acoplador, 0os compositos
dentarios sdo ainda constituidos por aditivos: pigmentos, iniciadores, co-iniciadores,

inibidores de polimerizagéo e foto-estabilizadores.

2.3. Classificagao de Compdsitos

Os compdsitos dentarios podem ser divididos em compositos de restauragdo
direta, se a restauracédo for feita e polimerizada diretamente na boca, ou de restauracao
indireta, se o material de restauracdo for fabricado e tratado externamente (geralmente
chamados de compdsito de laboratdrio [15]).

Os compositos de restauracdo direta sdo ideais para pequenas restauracdes. A
sua qualidade depende do operador e contraiem mais durante a polimerizacdo, o que tem
como consequéncia uma maior micro-infiltracdo. Os compositos de restauracdo indireta
sdo indicados para restauracfes de tamanho médio (“inlays”, “onlays”, “outlays”, facetas
e coroas), e sao sujeitos a processos de cura melhores e mais complexos, que ndo podem
ser realizados diretamente na boca do paciente. Permitem contornos interproximais
superiores e maior potencial para gerar formas anatomicamente apropriadas. Contraiem
menos durante o processo de polimerizagdo e possuem propriedades fisicas superiores [14,
15]. Oferecem uma alternativa esteticamente aceitavel aos materiais ceramicos [16] apesar
de possuirem propriedades mecanicas consideravelmente inferiores, permitindo
suplementar ou complementar restauragdes cerdmicas nalgumas situagoes clinicas [15].

Os compositos dentérios sdo geralmente classificados de acordo com o tipo e o
tamanho das particulas de reforco. Na Tabela 2.1 estdo distribuidos os compdsitos em seis

grupos principais e sdo indicadas as suas aplicagdes.
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Tabela 2.1. Classificagdo de compdsitos dentarios [5].

Particula
Classe do Aplicacdo clinica
composito Tamanho Distribuicéo
Tradicional Grandes 1-50 pm vidro Areas de elevada tensdo
1-20 pm vidro Areas de elevada tensdo que
Grandes requerem melhoria de
0,04 um silica polimento
0,1 - 20 um vidro Areas de elevada tensdo que
Hibridos Médio-particulado requerem melhoria de
0,04 pm silica polimento
Médio-particulado 0,1 -2 pm vidro Areas de tensdo moderada que
/ pequenas 0,04 um silica requerem polimento ideal
Hibrido Médio-particulado H|_b(|do medlo-partlculado/ Situacdo que requer melhoria
) S X mini-particulado, com -
compactavel / mini-particulado x . da condensabilidade
pouca fragdo de enchimento
Hibrido médio-particulado, ., _ Ih
Compésito - . mas com distribuicdo de Sltuac;go eém que meinorar o
. Médio particulado . .~ fluxo é necessério e / ou onde
fluido tamanho de particulas mais C vpr s
. 0 acesso é dificil
fina
0.04 um silica Areas sub-gengivais e de
Homogéneo Micro-particulado Sals reduzida tensdo que requerem
brilho e polimento
gfrf[‘iél J?azlhgz resina pré- Areas sub-gengivais e de
Heterogéneo Micro-particulado P reduzida tensdo onde é

polimerizada contendo 0,04
pum silica

necessario reduzir a contragao

Compositos tradicionais: também referidos como convencionais ou macro-

particulados sdo constituidos por grandes particulas de reforco, sendo o quartzo e a silica

amorfa, finamente moida, os materiais de reforco mais usados. Os primeiros compositos

comerciais, que apareceram nos anos 60, eram deste tipo. Atualmente quase desapareceram

porque tém muitas desvantagens comparando com 0s compdsitos mais recentes. Sao

caracterizados por uma grande dispersdo no tamanho das particulas de reforco, que variam

entre 1 - 50 um. Devido a inclusdo de particulas tdo grandes, o acabamento superficial €

pobre e podem ser removidas particulas inteiras durante o processo de polimento.
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Compdsitos micro-particulados: Compositos introduzidos nos anos 70, com
0 objectivo de refinar o componente estético. Contém aglomerados de particulas de silica
pirogénica com um tamanho médio de 0,04 um, ou seja, 200 a 300 vezes menor do que o
tamanho médio das particulas em compdsitos tradicionais, obtidas através de pirolise por
chama de tetracloreto de silicio [18]. Apresentam superficies lisas e com muito boa
capacidade de polimento.

Estes compositos ndo podem ter uma carga de particulas de reforco muito
elevada, porque particulas muito pequenas aumentam a area disponivel para um
determinado volume de reforco, consequentemente aumentando imenso a viscosidade do
material. De maneira a aumentar a carga de reforco deste tipo de compositos, sdo
adicionadas a matriz organica particulas pré-polimerizadas obtidas polimerizando um
mondmero ao qual tinham sido incorporadas microparticulas e, estilhacando e moendo o
polimero obtido, obtém-se particulas de tamanho entre 10 um e 100 pum. Apesar de
possuirem uma carga de refor¢co inorganica bastante inferior aos compositos tradicionais,
ndo vao contrair tanto quanto seria de esperar. Como desvantagens, tém fracas
propriedades mecénicas e a ligacdo entre particulas e matriz é relativamente fraca,
facilitando o desgaste.

Compositos nano-particulados: Compdsitos disponiveis como nano-
hibridos contendo particulas de vidro moidas (1 um) e nano-particulas isoladas (40-
50nm), e como nano-particulados, contendo particulas de reforco de dimensdo
nanométrica chamadas nanémeros, e aglomerados fracamente ligados destas particulas
descritos como “nanoclusters” [19]. As particulas de reforco sdo revestidas por um agente
acoplador que, para além de ligar a matriz organica as particulas de reforgco inorganicas,
previne a agregacdo ou aglomeracdo de particulas. Os fabricantes afirmam que incluir
nano-particulas em compdsitos de resina permite a producdo de materiais com carga de
reforgo superior e com melhores propriedades mecanicas e fisicas, sem aumentar a sua
viscosidade [18].

Compositos hibridos: Oferecem propriedades estéticas intermédias mas
propriedades mecanicas muito boas ao incorporarem particulas de tamanhos médios
diferentes. Os primeiros hibridos eram compostos por particulas de tamanho médio grande
(15-20 um) e por uma pequena percentagem de agregados de particulas de silica de

tamanho médio pequeno (0,01-0,05 um) que preenchem 0s vazios entre as particulas
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maiores, melhorando tanto a resisténcia ao desgaste como a capacidade de polimento. Ao
longo dos anos, a evolugédo das técnicas de moagem permitiu a producao de particulas de
vidro cada vez menores, sendo atualmente possivel produzir particulas de vidro de
tamanho inferior a 1 um, o que permite maior percentagem de particulas de reforco,
resultando em ainda melhores propriedades mecénicas. Compositos que incorporem
particulas deste tamanho, juntamente com particulas de silica de menor dimensédo, séo
chamados micro-hibridos.

Avancos recentes na tecnologia de enchimento, particularmente a producéo de
particulas nanométricas através do processo sol-gel, permitiu a preparacao de particulas de
silica que, ao serem revestidas in situ, ndo tém tendéncia para se agregarem. Compositos
gue contenham este tipo de particulas, juntamente com as tradicionais particulas de vidro,
chamam-se nano-hibridos.

Compoésitos fluidos: A matriz orgénica deste tipo de composito é diluida com
uma maior percentagem de monomeros de baixa viscosidade e possuem um teor de carga
ligeiramente reduzido, a fim de proporcionar a consisténcia adequada para permitir que o
material se adapte uniformemente a cavidade e produza a forma dental desejada. Estes
compdsitos sdo o resultado da modificacdo dos compoésitos hibridos e de particulas
pequenas. Embora a reducdo de material inorganico permita a sua baixa viscosidade,
também os torna mais susceptiveis ao desgaste, para além de baixar as suas propriedades
mecanicas. Sao indicados para aplicagfes em que é necessario um certo grau de adaptacao.

Compositos compactaveis: Também denominados compoésitos condensaveis,
sdo uma categoria especial dos compdsitos hibridos. Oferecem alta viscosidade, tentando
reproduzir as técnicas de colocacdo do amalgama.

Este tipo de composito foi introduzido no mercado como solucdo para
problemas como a contracdo, desgaste e manuseamento. Ao contrario dos compdsitos
fluidos, os compdsitos compactaveis privilegiam mondmeros de alta viscosidade e a carga
de reforco é méxima. Esta categoria de compdsitos a base de resina é relativamente

resistente ao deslocamento durante a insercao.
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2.4. Propriedades de Compadsitos

Os compositos dentarios atuais possuem propriedades mecénicas adequadas
para 0 uso em todas as areas da boca, mas ainda existem algumas preocupacg6es quando sao
colocados em zonas sujeitas a tensdes altas, especialmente em pacientes que sofram de
bruxismo ou de habitos parafuncionais. As principais preocupacdes sao relativas a fratura e
ao desgaste da restauragéo [15, 18].

Devido a falta de normas internacionais especificas para materiais de
restauracdo dentaria, € essencial estabelecer que propriedades sdo fundamentais para
caracterizar 0os materiais compdsitos. As propriedades mais importantes na caracterizacdo

de compdsitos dentérios sdo as propriedades mecénicas e tribologicas [5].

2.4.1. Propriedades Mecanicas

No ambiente oral, 0s compositos sdo expostos a muitos desafios mecanicos que
podem causar deformacdes. As propriedades mecanicas dos compdsitos determinam a sua
capacidade para enfrentar estas solicitagdes. Tém que ser consideradas colectivamente
porque nenhuma propriedade mecanica sozinha pode dar a conhecer uma verdadeira
medida de qualidade ou desempenho [4]. Adicionalmente, melhorar uma destas
propriedades pode comprometer outra. Sdo altamente dependentes da quantidade, da
qualidade e do tamanho das particulas de reforco.

Na literatura, as propriedades mecanicas mais estudadas para compdsitos sdo: a
resisténcia a flexdo, a dureza, o0 modulo de elasticidade e a tenacidade. Muitas destas
propriedades estdo relacionadas, e perceber as relacfes entre elas e 0 comportamento fisico
do material permite desenvolver testes que relacionem estas propriedades com o
desempenho clinico do material de restauracéo.

Resisténcia a flexdo: é definida como a capacidade que um material fragil tem
para resistir a deformacdo quando sujeito a uma tensdo aplicada. Representa a tensdo
maxima experienciada pelo material no momento da fratura e é normalmente medida
através de ensaios de flexdo em trés ou quatro pontos.

Os ensaios de flexdo séo projetados para considerar a combinacdo de varios
tipos de tensdes simultaneamente: tracdo na parte inferior do provete e compressdo na

parte superior do provete. No geral, através de ensaios de flexdo em trés pontos, obtém-se
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valores mais altos quando comparado com flexdo em quatro pontos, porque neste ultimo
ensaio existe uma probabilidade elevada de existir um maior nimero de falhas sujeitas a
esforcos elevados, resultando numa resisténcia aparentemente menor, mas numa menor
dispersdo de resultados.

Pedro Antunes observou, na sua tese de doutoramento [5], que os valores
obtidos para esta propriedade diminuiem com o aumento da quantidade de particulas de
reforco, mas, para igual frac¢do volumica de particulas de reforgco, aumenta com o aumento
da dimensao destas particulas.

Os resultados dos testes de flexdo de materiais frageis dependem fortemente da
qualidade dos provetes. A qualidade das superficies e das arestas € determinante para
prevenir a ocorréncia de fraturas prematuras [11].

Trabalho a fratura: E um parametro global de tenacidade e corresponde a
energia requerida para fracturar o material, por unidade de area. E uma das trés
propriedades que se conseguem obter a partir de ensaios de flexdo, sendo as outras: o
modulo de elasticidade estatico e a resisténcia maxima a flexdo. O trabalho a fratura
corresponde a integracdo da curva tensdo-deformacao, dividido pela seccéo transversal do
provete. Antunes et al. [21] observaram que esta propriedade diminui exponencialmente
com o aumento da fraccao volimica de particulas de reforco.

Moédulo de elasticidade: Descreve a rigidez relativa de um material, e é
medido através da inclinacdo da regido elastica do diagrama tensdo-deformacdo. E uma
propriedade extensiva e pode ser medida estaticamente, através de ensaios de flexdo em
trés ou quatro pontos, e dinamicamente, utilizando a técnica de vibracdo induzida por
excitacdo por impulso. Aumenta com o aumento da frac¢do volimica das particulas de
reforco [5].

O ensaio dindmico é o mais indicado para materiais compo6sitos por causa das
suas propriedades visco-elasticas, pois permite determinar tanto a resposta elastica como a
viscosa num unico teste [22]. O mddulo de elasticidade medido dinamicamente é
geralmente mais elevado que o medido estaticamente porque o comportamento dos
materiais visco-elasticos é altamente dependente da velocidade de deformacdo. O
comportamento elastico € predominante em gamas de velocidade de deformacdo baixas e,
a medida que a velocidade de deformacdo aumenta, o contributo da resposta viscosa é

maior, aumentando o valor do modulo de elasticidade medido [23].
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Tem um papel muito importante nas tensdes geradas na interface de adeséo dos
compositos dentarios. ldealmente, 0 mddulo de elasticidade destes materiais deve ser
préximo do da dentina e/ou do esmalte, permitindo uma melhor distribuicdo das tensdes
provocadas pela mastigacdo através da interface restauracdo — dentina/esmalte. O mddulo
de elasticidade do esmalte, 94 GPa, é muito elevado e dificilmente pode ser reproduzido
por compositos de resina, portanto o modulo de elasticidade da dentina, 19 GPa, é
considerado a norma para compositos [10].

A propriedade em que os compositos dentarios sdo mais diferentes do
améalgama é o mddulo de elasticidade, sendo que o do amélgama é muito superior. Um
material com moddulo de elasticidade baixo da origem a deformacgdes superiores,
especialmente nas superficies oclusais submetidas a altas tensdes durante a mastigacao,
aumentando a possibilidade de ocorrerem fraturas [24].

Dureza: Pode ser definida como a resisténcia a indentacdo superficial
permanente ou seja, a resisténcia a deformacdo plastica. O facto de estar intimamente
ligada a resisténcia ao desgaste abrasivo, leva a que a dureza represente a facilidade de
polimento de uma restauragdo e a sua resisténcia a formag&o de riscos em servigo [4].

Os métodos mais comuns de medir a dureza de materiais de restauracdo
dentaria sdo os ensaios de dureza Vickers e Knoop. Dependem ambos da penetracdo de um
pequeno indentador na superficie do material e, relativamente a carga aplicada, podem ser
classificados em testes de macro-dureza se a carga for superior a 1kgf, e em testes de
microdureza se a carga for inferior a 1kgf. Testes de microdureza s&o 0s mais utilizados em
compositos dentarios. Os testes diferem na carga, geometria, dimensdo e material do
indentador, que vai deixar uma marca no composito, que pode ser medida utilizando um
microscopio. A deformacdo plastica causada pelo indentador pode ser calculada dividindo
a carga aplicada pela area superficial projetada da indentacdo, que varia inversamente com

a dureza do material ou seja, materiais mais duros deixam marcas menores.

2.4.2. Propriedades Tribologicas

A tribologia € o ramo da ciéncia que estuda a interacdo entre superficies em
movimento relativo, o que inclui o estudo do: atrito, lubrificacdo e desgaste.
O desgaste pode ser descrito como a perda de material devido ao contacto de

dois ou mais materiais em movimento relativo. Na cavidade oral, o desgaste altera a
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anatomia original do dente/restauracdo e pode ser provocado por factores fisiologicos
(atrito durante a mastigacdo), patoldgicos (bruxismo) e profilaticos (abrasdo causada
durante a escovagem dos dentes [25]). E desejado até certo ponto no procedimento de
acabamento superficial de restauragdes dentérias.

Multiplos processos ocorrem simultaneamente com o desgaste. Como
consequéncia, o seu estudo e avaliacdo néo € tarefa simples, pois é muito dificil reproduzir
todos os factores que para ele concorrem [5]. O desgaste pode ser abrasivo, adesivo,
corrosivo e de fadiga.

Abrasivo: desgaste provocado pela interacdo mecanica de superficies solidas
em zonas de irregularidades superficiais ou rugosidades. Pode ser classificado em abrasdo
a dois corpos, que ocorre na boca quando ha contacto entre dentes, e em abraséo a trés
corpos, que ocorre quando hd uma mistura abrasiva, como por exemplo particulas de
comida, entre as duas superficies dentérias, ndo havendo contacto direto entre os dentes
durante a mastigacdo. A abrasdo € o principal responsavel pelo desgaste dentario durante a
mastigacao.

Adesivo: quando duas superficies unidas se movimentam, o atrito entre elas
promove a transferéncia de material entre as superficies.

Fadiga: quando uma superficie desliza em contato com outra, ha uma zona de
compressdo no material a frente do movimento e uma zona de tracdo atras do movimento.
A repeticdo de ciclos deste tipo pode provocar fissuras, que ao se propagarem podem
produzir detritos e causar abrasdo a trés corpos.

Corrosivo: resulta da acdo conjunta de forcas mecanicas e quimicas e é
associado a remocdo mecanica de camadas corroidas que se formam na superficie do

material de restauracdo, por reacdo com o ambiente oral.
2.4.2.1. Desgaste em Compdsitos

O desgaste é uma das principais causas de falha de restauracdes de compositos
em dentes posteriores. Para garantir uma longevidade adequada destes materiais, €
necessario perceber que propriedades fisicas influenciam o comportamento ao desgaste,
permitindo a producdo de compdsitos com uma boa resisténcia ao mesmo [5].

A resisténcia ao desgaste € influenciada por diversos parametros. O tamanho,

morfologia e a dureza das particulas de reforco, a qualidade da ligacao entre as particulas e
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a matriz, e o efeito da polimerizagédo, influenciam o comportamento ao desgaste [25]. A
rugosidade superficial, associada a um acabamento e polimento inadequados podem
resultar numa maior acumulacdo de placa bacteriana e maior desgaste [8]. Estudos
demonstram que o desgaste é controlado por processos de deformacdo pléastica, e que a
resisténcia ao desgaste aumenta com o aumento dos parametros de tenacidade, como a
resisténcia a fratura [15, 18, 23] e o trabalho a fratura [13].

Heintze et al. [25] observou que materiais com volume elevado de particulas
de reforgo resistem melhor ao atrito. As rugosidades do material antagonista embatem
numa superficie constituida por um elevado numero de particulas duras, responsaveis por
dificultar a remocdo de material. No entanto, o0 aumento do tamanho das particulas de
reforco, para além de potencialmente aumentar o tamanho dos detritos removidos durante
0 processo de desgaste, pode provocar um aumento do coeficiente de atrito,
consequentemente aumentando as forgas de contato [26], promovendo o desgaste.

Um teste triboldgico bastante comum para determinar a resisténcia ao desgaste
abrasivo de compdsitos dentarios € o ensaio de indentacdo deslizante, que consiste em
deslizar um indentador ao longo da superficie do provete com uma for¢a normal definida,
que em muitos casos aumenta linearmente ao longo do teste. Palaniappan et al. [27]
observaram que a correlacdo entre ensaios de indentacdo deslizante in-vitro e o desgaste
obtido in-vivo é muito elevada, validando a hipotese que, a partir deste tipo de teste, €
possivel perceber se 0 material em estudo tem uma boa resisténcia ao desgaste.

Para coeficientes de atrito altos, as falhas ocorrem principalmente na

superficie, por deformacao plastica ou por arrancamento de particulas de reforco da matriz

[5].

2.5. Efeito da Temperatura

E importante que a gama de temperaturas usadas para testar os materiais in-
vitro seja a apropriada e que reflita as condicfes térmicas intraorais registadas in-vivo [28].
Os compositos de resina tém propriedades visco-elasticas, isto &, ndo se comportam nem
como um soélido perfeitamente elastico nem como um material completamente viscoso.
Quando sdo deformados pela aplicagédo de uma tensdo armazenam uma porcéo da energia

dentro do material (resposta elastica) e dissipam 0 resto como calor (resposta viscosa).
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Quando a tenséo é removida, a componente elastica do material retorna para a sua forma
original, enquanto a componente viscosa do material é deformada permanentemente. Os
parametros mais importantes na determinacdo do comportamento elastico e viscoso de um
material s&o a temperatura e a velocidade de deformacéo [22].

Vaérios estudos demonstram a importancia da temperatura nas propriedades
fisicas de compositos. A. Ramalho et al. [13] estudaram o efeito da temperatura no médulo
de elasticidade dindmico e estatico, na resisténcia a flex&o, no trabalho a fratura, na dureza
e no desgaste de compositos comerciais, um nano-particulado, um micro-particulado e um
hibrido, e concluiram que todas as propriedades mencionadas anteriormente variam
consideravelmente com a temperatura de ensaio. Um aumento de temperatura teve como
consequéncia uma reducdo linear da dureza, da resisténcia a flexdo e do mddulo de
elasticidade, enquanto que o trabalho & fratura foi maximo entre as temperaturas 10°C e
30°C, obtendo valores bastante menores as temperaturas de 5°C e 50°C. A resisténcia ao
desgaste minima registada ocorreu a temperatura nominal corporal. Papadogiannis et al.
[29] e Sideridou et al. [22] também demonstraram a influéncia da temperatura nas
propriedades de compositos, diminuindo o médulo de elasticidade com o aumento de
temperatura. Musanje e Darvell [30] afirmam que as propriedades determinadas a
temperaturas diferentes de 37°C, sdo inadequadas para descrever o comportamento do
material em servico. No entanto, a maioria dos testes a compositos dentarios comerciais
encontrados na literatura sdo feitos normalmente a temperatura ambiente (21-25°C), e,

mais raramente, a temperatura nominal corporal (=37°C).

2.6. Tratamentos de Envelhecimento

Os materiais de restauracdo dentaria estdo sujeitos a ataques quimicos,
térmicos e mecanicos na cavidade oral. E importante perceber como a ingestio de comida
e bebida afeta as propriedades fisicas deste tipo de materiais. Os tratamentos de
envelhecimento tém como objectivo simular o efeito das condi¢des intraorais nos materiais
de restauracao dentaria. O tipo de tratamento de envelhecimento mais comum é armazenar
o material em estudo num liquido que simule a saliva, normalmente dgua ou uma mistura
de 4gua com etanol. Estd bem estabelecido que a exposicdo de compdsitos de resina a

ambientes aquosos baixa as suas propriedades mecanicas [31].
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Os fatores que influenciam a velocidade de degradacdo de compdsitos sao:
tempo de envelhecimento, tipo de liquido utilizado e seu pH, tipo de agente acoplador,
composicdo quimica, hidrofilicidade da matriz organica e composic¢do das particulas de
reforco [16, 32]. A degradacdo causada pelo envelhecimento pode ser atribuida a uma
suavizacgdo da matriz organica causada pelo efeito de plastificacdo provocado pela agua, a
quebra por hidrélise da ligacdo silanada entre matriz e particulas de reforco e a
deterioracdo das particulas de reforco [5, 33].

Uma ligacéo silanada ineficaz entre matriz e particulas de reforco, acelera a
degradacéo in vivo do material. Se houver uma quebra da interface matriz — particulas, as
tensdes desenvolvidas sobre carga ndo se vao distribuir uniformemente através do material,
e, como resultado, vao ocorrer defeitos estruturais na interface que podem causar micro-

fracturas.

2.6.1. Termociclagem

A termociclagem € um processo de envelhecimento bastante utilizado para
estudar o comportamento de materiais de restauracdo dentaria. O seu objetivo é simular as
variacGes de temperatura a que 0s materiais de restauracdo estdo sujeitos. Consiste em
sujeitar o material a ciclos consecutivos de aquecimento e arrefecimento em banhos num
liquido, normalmente &gua destilada. O material tem tendéncia a contrair durante o
arrefecimento e a expandir durante o aquecimento. A diferenga entre o coeficiente de
expansdo térmica da matriz organica e das particulas de reforco inorganicas pode provocar
tensdes mecanicas elevadas [16], promovendo a micro-infiltracdo e fraturas por fadiga
[35].

Gale e Darvell [28] analisaram 130 estudos onde este tipo de tratamento de
envelhecimento foi utilizado. Morretsi et al. [36] analisaram 193 estudos, realizados entre
1998 e Agosto de 2013, onde a termociclagem foi aplicada. Ambos os estudos concluiram
que € impossivel comparar resultados e que é necessario um regulamento que normalize
este processo.

A termociclagem é um processo controverso. A grande variagdo de resultados
pode ser explicada pelas diferentes temperaturas, tempos de permanéncia e nimero de

ciclos.
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A norma 1SO 11405-94 recomenda que sejam feitos 500 ciclos de
termociclagem entre 5°C e 55°C, com um tempo de permanéncia superior a 20 segundos.
Gale e Darvell [28] propdem um regime de 10000 ciclos de termociclagem entre 35°C
(28s), 15°C (2s), 35°C (28s), e 45°C (2s). No entanto, Morretsi et al. [36] observaram que a
maioria dos investigadores escolhe 0s seus proprios parametros, sendo que a gama de
temperaturas de termociclagem entre 5°C e 55°C foi a mais utilizada.

O tempo de permanéncia corresponde ao tempo de imersao da amostra nos
banhos. Os tempos de permanéncia mais comuns na literatura séo 10s, 15s, 30s, 55s, 60s, 2
min e 3 min [36]. Amaral et al. [37] sugerem tempos de permanéncia de 10s ou 15s,
justificando que os pacientes ndo toleram contacto com substancias a temperaturas
extremas durante longos periodos de tempo.

O maior problema consiste em estimar o ndmero de ciclos térmicos que
correspondem a um ano de envelhecimento na cavidade oral [36]. Gale e Darvell [28]
sugerem que 10 000 ciclos correspondem a um ano de funcionamento clinico.

Gohring et al. [16] estudaram o efeito da termociclagem em compdsitos com
diferentes: matrizes, particulas de reforco e métodos de polimerizacdo, e relataram que
depois de 3000 ciclos de termociclagem em &gua entre 5°C e 50°C ocorria uma diminuigéo
geral da resisténcia a flexdo, excepto em compdsitos reforcados com fibra de vidro. A
temperatura do provete atingiu a temperatura da agua ao fim de um minuto de imerséo. Os
compositos reforcados com fibra de vidro ndo foram afetados pela termociclagem nem
pelo armazenamento em agua.

Janda et al. [38] testaram o efeito de 5000 ciclos de termociclagem entre 5°C e
55°C em compositos hibridos, compactaveis, ceramicos modificados organicamente,
compomeros e compositos fluidos, e observaram uma diminuicdo da resisténcia a flexdo
em todos, sendo contudo significativa apenas para dois dos doze compositos estudados. O
modulo de elasticidade ndo variou significativamente com a termociclagem. Concluiram

gue 0s compositos modernos se comportaram muito bem antes e depois da termociclagem.
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3. MATERIAIS, EQUIPAMENTOS E
PROCEDIMENTOS

Este capitulo encontra-se dividido em duas partes. Na primeira sdo descritos 0s

materiais em estudo. Na segunda parte, sdo relatados os procedimentos seguidos e 0s

equipamentos utilizados.

3.1. Materiais

Os materiais em estudo nesta dissertacdo sdo: um nano-hibrido Grandio®SO

(Voco, Cuxhaven, Alemanha) e um micro-particulado SR Nexco™ (lvoclar Vivadent AG,

Schaan, Lichtenstein). Uma lista das suas propriedades é dada na Tabela 3.1, de acordo

com os fabricantes [10, 16].

Tabela 3.1. Materiais de restauragdao em estudo e suas caracteristicas, de acordo com o fabricante.

Particulas de reforco

Designacédo ) ] Volume
. Fabricante Matriz ) ) Lote
comercial Tipo Dimensé&o / Peso
(%)
Particulas de )
] . Micro
vidro ceramicas, .
) ) particulas
Voco, BisGMA, particulas de @ um)
. ) - . pHm
Grandio®SO Cuxhaven, BisEMA, silica, pigmentos N 73/89 1311183
ano
Alemanha TEGDMA (6xido de ferro, .
o particulas
dioxido de
o (20-40 nm)
titdnico)
Particulas de )
. Particulas de
Ivoclar silica, )
] UDMA, ) silica
Vivadent AG, ) ] copolimero,
SR Nexco™ dimetacrilatos ) (20-50 nm) * S03895
Schaan, o catalisadores, )
) ] alifaticos N Copolimero
Lichtenstein estabilizadores e 0

pigmentos
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* O SR Nexco™ é um composito micro-particulado heterogéneo, sendo que as
particulas de reforco predominantes (62,9%) consistem num copolimero moido, a base de
UDMA, na qual foram introduzidas micro-particulas inorganicas. Para aléem de copolimero
moido, o SR Nexco™ contém ainda particulas de silica (19,8%) [12].

3.1.1. Produgao dos Provetes

Os provetes utilizados neste trabalho foram produzidos introduzindo o material
num molde de silicone num unico incremento, compactando-o de seguida com recurso a
uma espéatula. Ambas as superficies do molde foram cobertas por uma placa de vidro, de
modo a permitir ao material em excesso sair do molde, produzindo superficies mais
suaves. Os provetes foram polimerizados em ambas as superficies, com recurso a uma
unidade de polimerizacdo de luz halogénea Bluephase®( Ivoclar Vivadent AG, Schaan,
Liechtenstein) com uma intensidade de 1500 mW/cm2 + 10% durante 40 segundos, 3
vezes em cada superficie. A intensidade da luz de cura foi verificada por um radiémetro
Bluephase® (lvoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein). Para garantir uma
polimerizacdo completa, os provetes foram, por fim, colocados num forno Lumamat® 100
(Ilvoclar Vivadent AG, Schaan, Liechtenstein).

Os provetes foram sujeitos a um tratamento superficial de polimento manual
com lixa de carboneto de silicio (SiC) com granulometria decrescente (320, 600, 1000,
2500), com passagem continua de agua, utilizando a maquina LaboPol-5 (Struers A/S,
Ballerup, Denmark), de maneira a reduzir a sua rugosidade. Uma vez que as amostras
foram obtidas por moldagem, o excesso de material teve de ser removido para se obter um
tamanho uniforme dos provetes. Durante o processo de acabamento superficial, quando era
alterada a lixa, o provete era rodado aproximadamente 90° a fim de eliminar as marcas
criadas pela lixa anterior. Utilizou-se um ultrassom onde as impurezas foram removidas e
secaram-se 0s provetes com um jacto de ar. Por fim, utilizando um microscépio optico,

inspecionaram-se 0s provetes a procura de marcas de direccionalidade na superficie.
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3.1.2. Termociclagem

Quarenta provetes paralelepipédicos de dimensfes 40 mm de comprimento, 6
mm de largura e 3 mm de espessura foram produzidos para cada material. Foram divididos
em trés grupos: um grupo de controlo ndo termociclado e dois grupos sujeitos a
termociclagens com parametros diferentes. A termociclagem foi feita na Faculdade de
Medicina da Universidade de Coimbra. Na Tabela 3.2 estdo representados os grupos em
que foram divididos os provetes, em que N designa o composito SR Nexco™, G o
compésito  Grandio®SO, C para controlo e T1 e T2 as termociclagens 1 e 2,

respetivamente.

Tabela 3.2. Grupos em que foram divididos os materiais em estudo.

Termociclagem

Grupos Tempo de Gama de N° Provetes
Ne° Ciclos o
Permanéncia Temperaturas
Controlo
— — — 10
(NC e GC)
Termociclagem 1
1500 30 segundos 5°C — 55°C 20
(NT1e GT1)
Termociclagem 2
5000 60 segundos 5°C — 55°C 10
(NT2e GT2)
Total de provetes por material: 40

Inicialmente, apenas uma termociclagem (T1) havia sido feita. No entanto, foi
verificado no inicio do estudo que a rugosidade superficial dos provetes termociclados néo
foi muito afetada. Deste modo, foi decidido que o grupo de controlo, de cada material, que
inicialmente tinha 20 provetes, seria dividido ao meio e seria feita nova termociclagem
(T2), desta vez mais severa, que garantisse que todo o provete seria afetado, e ndo so a sua

superficie.
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3.2. Procedimentos e Equipamentos

Nesta seccdo sdo descritos 0s procedimentos e 0s equipamentos utilizados nos
ensaios mecanicos e no ensaio tribologico.

Os ensaios mecanicos realizados foram: vibracdo induzida por excitacdo por
impulso, para obter o modulo de elasticidade dindmico, flexdo em quatro pontos para obter
0 modulo de elasticidade estatico, a resisténcia a flexdo e o trabalho a fratura e, por fim,
um ensaio de microdureza Vickers. De maneira a avaliar o desgaste dos materiais em

estudo, o ensaio triboldgico escolhido foi o teste de indentacao deslizante.

3.2.1. Ensaios Mecanicos

As dimensbes médias (largura, comprimento e espessura) foram medidas 10
vezes para cada direcdo, para cada provete, utilizando um paquimetro digital Mitutoyo Co.
(Kawasaki, Japdo). Cada provete foi pesado numa balanca de precisdo A&D Semi-Micro
Analytical Balance GH 202 (Téquio 170-0013, Japéo).

As propriedades estudadas foram: mddulo de elasticidade dinamico e estético,

resisténcia a flexdo, trabalho a fratura e dureza.

Tabela 3.3. Ensaios mecanicos realizados e propriedades retiradas.

Testes
_ Vibragéo Induzida por Flexdo em Microdureza
Propriedades _ _
Excitacdo por Impulso  Quatro Pontos Vickers
Modulo de Elasticidade Dindmico 4 x X
Médulo de Elasticidade Estético x v x
Resisténcia a Flexao X v x
Trabalho a Fratura X v x
Dureza x x v
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3.2.1.1. Vibragao Induzida por Excitagao por Impulso

O método de excitacdo por impulso foi introduzido na avaliacdo de compositos
dentérios por Braem et al. [39]. Este ensaio foi utilizado para obter o mddulo de
elasticidade dindmico, de forma ndo destrutiva, de acordo com a norma ASTM C1259-13,
a temperatura controlada de 37°C + 3°C.

Os provetes sdo aquecidos num forno de secagem e esterilizacdo Digitheat

(Selecta, Barcelona, Espanha), a 40°C, e testados logo de seguida.

Figura 3.1. Forno “Digitheat”.

Este forno vem equipado com conveccao natural, e a sua temperatura ambiente
que pode variar de 5°C a 250°C, com uma precisdo de + 0,25°C e com uma
homogeneidade maxima de 100°C.

Cada provete é posto em vibragdo flexional livre com recurso a um leve
impulso mecanico. Um extensdmetro é colado a superficie do provete e mede o sinal da
vibracdo flexional. Com recurso ao software OriginPro® 8, aplica-se a funcdo
Transformada Rapida de Fourier (FFT), para analisar a resposta do provete, e determina-
se a frequéncia fundamental do primeiro modo proprio de vibracdo do material, Figura 3.2.

O médulo de elasticidade dindmico, Eginamico. fOi calculado como funcéo da

frequéncia fundamental do primeiro modo proprio de vibragdo utilizando a equacéao 3.2:
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mfZ\ (1®
Eginamico = 0,9465 d t3 I (3.2)

onde [ e d correspondem, respectivamente, ao comprimento e largura do provete, t é a
espessura, m é a massa e f; € a frequéncia fundamental. T, é um factor de correcdo da
frequéncia fundamental que considera as dimensdes finitas do provete e o coeficiente de
Poisson. Para o calculo de T, a relacdo entre comprimento e espessura do provete é muito
importante. A medida que I/t decresce, a solugo fica menos precisa. No caso dos provetes
em estudo, a relagdo [/t é elevada. Deste modo, o fator de correlagdo, T;, calcula-se
directamente pela equacdo 3.3, sem ocorrerem erros significativos. Quando na equacéo 3.2
as dimensdes entram em mm, a massa em g e a frequéncia em Hz, obtem-se o0 modulo de

elasticidade em Pa.

2

t
T, =1+ 6,585 (Z) (3.3)

Para cada provete, foram consideradas cinco aquisi¢cdes do sinal de vibragédo
para calcular o mddulo de elasticidade dinamico através do programa Microsoft Excel®,
utilizando a férmula atras mencionada. Os testes foram feitos a temperatura controlada de

37 °C £ 3 °C, com uma frequéncia de aquisicdo de 21 kHz.

Amplitude

1 N 1 N T ’ T N 1 N 1 N 1 N 1
=000 a 2000 4000 6000 20040 10000 12000

Frequency

Figura 3.2. Exemplo de uma frequéncia fundamental obtida pelo programa OriginPro®8.
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3.2.1.1. Flexao em Quatro Pontos

Este ensaio foi realizado de acordo com a norma ASTM C1161-14, a
temperatura controlada de 37°C + 1°C, numa cdmara de controlo de temperatura.

A maquina utilizada para fazer o ensaio de flexdo em quatro pontos foi a
Maquina de Testes Universal Shimadzu Autograph AG-X (Quioto, Japdo), controlada por

controlador digital.

Figura 3.3. Maquina de Testes Universal Shimadzu Autograph AG-X.

Permite desenhar os graficos o —&§ em tempo real, e efetua a medicdo dos
valores da forca aplicada no provete, da tensdo, e da deformacdo através do programa
TRAPEZIUM X.

A forca aplicada pode ir até 5000 N (+ 0,02%), e é aplicada através de uma
amarra movel, com um grau de liberdade, permitindo movimentos ascendentes e
descendentes, com uma velocidade constante, entre 0,0005mm/min — 1000 mm/min
(£ 0,1%). Quando se inicia o0 ensaio, a forca aplicada no provete aumenta a uma taxa
constante, e € medida através de uma célula de carga. A célula de carga é calibrada quando

se liga 0 equipamento, antes do ensaio inicial.
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Tabela 3.4. Propriedades da Maquina de Testes Universal Shimadzu Autograph AG-X [40].

Modelo Shimadzu Autograph AG-X
Capacidade 5000 N
Precisdo da for¢a medida + 0,02%
Velocidade da amarra 0,0005mm/min — 1000 mm/min
Velocidade de retorno maxima 1500 mm/min
Precisdo da velocidade da amarra + 0,1%
Resolucédo do controlador de posigado 0,025 pm
Altura de teste efetiva 1150 mm
Largura de teste efetiva 420 mm
Precisdo da posi¢do da amarra +0,1%
Taxa de captura de dados 5000 Hz
Taxa de analise de dados 300 kHz

De maneira a controlar a temperatura de ensaio, criou-se uma camara de
controlo de temperatura, Figura 3.4.

A camara de controlo de temperatura consiste num cilindro revestido a
aluminio, colocado a envolver as amarras da méquina e o provete a ensaiar. O cilindro
encontrava-se seccionado a meio, de modo a que se pudesse abrir para colocar e retirar 0s
provetes. O interior da caAmara foi aquecido utilizando uma lampada de 50 W. O aluminio é
um material com um indice de reflexdo muito elevado, portanto reflete quase a totalidade
da luz incidente, que serve como fonte de calor, aquecendo assim o espaco de teste. Foi
colocado algodao no topo do cilindro para reduzir a perda de calor por conveccédo, pelo
topo da montagem. Dentro da montagem ha ainda uma ventoinha devidamente regulada de
modo a homogeneizar a temperatura no interior, sem interferir com a temperatura
superficial do provete. Foi feita uma abertura circular na superficie do cilindro, ao nivel do
provete, para ser possivel observar o ensaio, de modo a controlar o seu desenvolvimento.

Esta abertura foi tapada com fita cola para reduzir as perdas de calor.
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a) b)

Figura 3.4. Camara de controlo de temperatura: (a) fechada; (b) aberta.

O controlo de temperatura foi efectuado com a utilizagdo um controlador EKC
1022 (Danfoss, Nordborg, Dinamarca).

Figura 3.5. Controlador de Temperatura, EKC 1022,

Esta montagem possui um relé e um sensor, que se encontrava instalado dentro

da camara ambiental. Permite desligar a fonte de calor, de forma automatica, mantendo
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constante a temperatura. Os valores de temperatura sdo mostrados num ecra, com 3 digitos,
e podem ser dados em °C e em °F. A temperatura de operagdo minima € de -50°C, e a
méaxima e de 99°C.

Os provetes foram colocados num forno Digitheat (Selecta, Barcelona,
Espanha), a 40°C, durante pelo menos uma hora antes de comecar 0s ensaios, para
homogeneizar a sua temperatura.

O provete é bi-apoiado, inferiormente, sobre dois rolos cilindros distanciados
de 40 mm, sendo flexionado através de outros 2 rolos cilindricos, distanciados de 20 mm,
simétricos em relacdo ao centro do provete. A amarra superior desce a uma velocidade
constante de 0,5 mm por minuto, até ocorrer a sua fratura.

Este ensaio permite retirar a resisténcia a flexao, Sg.xs, [MPa], 0 modulo de
elasticidade estatico, E.q:srico [GPa], através das equacOes apresentadas de seguida, € 0
trabalho a fratura, Wy,qeurq [J/m?]. O trabalho a fratura corresponde a integragdo da curva

tensdo-deformacéo, dividido pela secgéo transversal do provete [41].

3PL
Sflexéo = 4dt? (3.4)
PL? (3.5)

Eestatico = m

em gue a letra grega & corresponde a deflexdo do provete, para uma carga P, aplicada pela

amarra no provete, no momento da fratura. L é a distancia entre os rolos cilindricos que

suportam o provete (40 mm), d e t séo, respetivamente, a largura e espessura do provete.
Para restauracfes na zona posterior da boca, é desejavel uma resisténcia a

flexdo elevada. O requerimento minimo de acordo com a norma I1SO 4049 é de 80 MPa.

3.2.3.1. Microdureza Vickers

Este teste foi realizado de acordo com a norma ASTM WK 27978-10, a
temperatura controlada de 37 + 3°C.
As medigdes de dureza foram efetuadas utilizando um durémetro da marca

Struers Duramin (Struers, Dinamarca). Permite efetuar medicdes em Vickers, Knoop,
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Brinell e Rockwell, e realiza medi¢gdes de microdureza e macro-dureza, que podem ser
selecionadas através de um sistema automatico de comutacéo de cargas. A carga aplicada
pelo indentador pode variar entre 10 gf e 2000gf, com um tempo de aplicacdo entre 5

segundos e 999 segundos. A objetiva possui uma ampliacdo de 40x.

Figura 3.6. Durémetro Struers Duramin.

O posicionamento das amostras & controlado por uma mesa de medigéo
micromeétrica com dois graus de liberdade. O valor da microdureza em Vickers, HV, é dado
pelo equipamento, depois de medidas as diagonais deixadas pelo indentador na amostra,

através da equacao 3.1.

_ 1,8544P
diy (3.1)

onde P é a carga aplicada pelo indentador [kg], e d, é a média aritmética dos

comprimentos das diagonais.
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A temperatura foi controlada atraves de uma resisténcia colocada dentro de um
bloco de aluminio, ligada a uma fonte de alimentacdo, que converte os 220V fornecidos,
em 12V. A resisténcia aquece o bloco, que por sua vez aquece o provete. Dentro do bloco
de aluminio, estdo colocados uma resisténcia ligada a fonte de alimentacéo, e um sensor
ligado ao controlador de temperatura. A fonte de alimentacéo, ligada ao controlador de
temperatura, foi programada para deixar de fornecer energia ao bloco de aluminio quando
0 controlador deteta que o bloco chegou a temperatura maxima desejada. Quando o
controlador deteta que o bloco chegou a temperatura minima desejada, a fonte de
alimentacdo volta a fornecer energia a resisténcia, aquecendo o bloco de aluminio,
repetindo o ciclo. Foi aplicada uma pasta condutora de calor, da marca Fischer Elektronik,
na base do provete, para melhor transferir calor do bloco metalico para o provete.

Uma foto da montagem utilizada para o ensaio da microdureza é apresentada

na Figura 3.7. Na Figura 3.8, esta ilustrado um esquema da montagem.

a) b)

Figura 3.7. Montagem utilizada no ensaio de microdureza: (a) vista frontal; (b) vista lateral.

Os numeros, de 1 a 10, da Figura 3.7 correspondem a:
1 — Indentador;

2 — Bloco de aluminio aquecido;

3 — Material Isolante;

4 — Mesa de Medicao;
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5 — Objetiva;

6 — Solucéo condutora de calor;

7 — Ligacdo entre a fonte de alimentacéo e a resisténcia;

8 — Fio terra;

9 — Ligagé&o entre o sensor e o controlador de temperatura;

10 — Montagem aparafusada para fixar o bloco de aluminio.

Indentador

Aluminio

Controlador de
Temperatura

Fonte de
Alimentacdo

Tomada Elétrica

Figura 3.8. Esquema da montagem do ensaio de microdureza.

A pasta condutora de calor aplicada na base do provete é da marca Fischer
Elektronik (Ludenscheid, Alemanha), composta por éleo de silicone e material de reforco

inorganico. Possui uma consisténcia pastosa e cor branca.
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Figura 3.9. Solugdo condutora da marca Fisher Elektronik.

Esta pasta tem uma condutividade térmica k = 0,61 W/m.K, e pode ser
utilizada entre -40°C e 250°C. Foi utilizada para aumentar a taxa de transferéncia de calor
do bloco metalico para o provete.

O ensaio so foi iniciado depois do provete ser sujeito a pelo menos dois ciclos
de variacdo térmica em cima do bloco metélico, de maneira a garantir que a temperatura do
provete € homogénea e que se encontra dentro da gama de temperaturas pretendida. As
indentacbes sdo feitas depois do controlador de temperatura desligar a fonte de
alimentacdo, uma vez que a variagdo de temperatura, do bloco e do provete, sdo menores.

O indentador aplica uma forca de 0.2kgf no provete, durante 40 segundos,
devido a natureza visco-elastica dos compositos em estudo. De acordo com Willems et al.
[42], um tempo de indentacdo de 40 segundos garante uma avaliacdo correta dos valores da

microdureza. Um minimo de 10 indentacdes foram feitas em cada um dos provetes.

3.2.4. Ensaio Triboldgico

O ensaio tribologico realizado para estudar a resisténcia ao desgaste de ambos
0s materiais foi o ensaio de indentacdo deslizante, que permite variar a carga aplicada e,

consequentemente, a forga de atrito.
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3.2.4.1. Ensaio de Indentagdo Deslizante

Este ensaio consiste em deslizar um indentador de carboneto de tungsténio, de
forma conica e ponta arredondada, horizontalmente pelos provetes em estudo, aumentando
linearmente a carga aplicada. Foi realizado de acordo com a norma ASTM G 171-13.

De maneira a controlar, de forma precisa, a forca aplicada e a deformacéo do
provete, o ensaio de indentacao deslizante foi feito utilizando um centro de maquinagem de
controlo numérico computorizado (CNC), da marca Mikron (Agno, Suica) , modelo VCE
500.

Figura 3.10. CNC utilizado nos ensaios de indentacdo deslizante.

A forca normal e de atrito sdo medidas utilizando uma célula de carga solidaria
com o porta-provete. Depois de percorrer um curso de 5 mm, retira-se o indentador.

A montagem utilizada no ensaio de indentagdo deslizante esté ilustrada na
Figura 3.11. O CNC descrito controla o deslocamento do indentador com uma preciséo da
ordem do pum, e aumenta a carga de 0 para 10N. A mola, com uma constante elasticidade, k
= 6,09 N/mm, é utilizada para permitir variacbes da forca normal. A velocidade de
deslizamento do indentador foi de 0,5 mm/s. Uma célula de carga de 3 vias, ligada ao
porta-provete, foi utilizada para medir, tanto a forca normal como a forca tangencial

aplicada no provete.
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Pivot

g Mola de carga
& L Indentador

Diregdo de lavragem

Figura 3.11. Montagem utilizada no ensaio de indentac¢do deslizante — adaptacdo do

original [43].

O indentador, ao avancar pelo provete cria uma zona de compressdo no
material a jusante do movimento, e uma zona de tracdo a montante do movimento. A
superficie dos provetes, macroscopicamente pode parecer plana, mas ao nivel atdmico
possui rugosidades, que vao ser as primeiras a entrar em contato com o indentador. Estas
rugosidades aumentam o atrito e, como consequéncia, pode ocorrer a separacdo de
particulas da matriz. De acordo com o modelo de atrito de Amontons — Coulomb, a forca
de atrito aumenta linearmente com a forca normal aplicada pelo indentador, como

exemplificado na Figura 3.12.

Forga Normal Forga de Atrito
14
12
s gt
10 %
Al
. M
=
e
5 6
L //M
2 /I
0 1 2 3 4 3 &

Des locamento [mm]

Figura 3.12. Forga de atrito e for¢a normal de GC, em func¢do do deslocamento.
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Representando a forca de atrito em funcdo da forca normal, obtemos uma reta,
sendo que o seu declive representa o coeficiente de atrito, u.

F,
_Ta (3.6)
K=

Em que F, é a forca tangencial ou de atrito, e N ¢é a forca normal.

y =0,821x

Forga de atrito [N]

Relaglo entre forga
normal & de atrit

Forga normal [N]

Figura 3.13. Relagdo entre forga normal e forga de atrito de GC, com coeficiente de atrito de 0,82.

Os provetes sdo, posteriormente, analisados através de um microscépio
electrénico de varrimento (MEV) da marca Philips® (Eindhoven, Holanda), modelo
XL30 TMP, Figura 3.14. Possui uma resolucdo maxima de 3,5 x 1072 m, e analise por
espectrometria de dispersdo de energia (EDS) EDAX — Genesis XM2,

Os resultados obtidos através deste ensaio permitem representar graficos das
forcas normal e de atrito. Relacionando estes graficos com a marca deixada pelo
indentador, é possivel estabelecer uma relacdo entre a morfologia do composito e 0s
valores da forca e coeficiente de atrito, nas diferentes zonas de desgaste. Analisando 0s
graficos da variagdo da forca normal e de atrito, juntamente com as fotos tiradas pelo

MEV, e possivel encontrar o local exato onde ocorreram falhas, provocadas pelo aumento
da tensdo aplicada.
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Figura 3.14. Microscopio electrdénico de varrimento Philips XL30 TMP.

3.3. Ferramentas Complementares

Os resultados obtidos foram sujeitos ao teste de Grubber de duas vias, um teste
estatistico que permite perceber se algum dos valores obtidos é atipico (p < 0,05),
considerando que os valores obtidos tém uma distribui¢cdo normal, ou de Gauss. Valores
atipicos podem alterar erradamente a média e o intervalo de confianca das propriedades
estudadas.

7= X - X (3.6)

DpP

em que Z é a diferenca entre o valor atipico, X;, e a média, X, dos valores obtidos para um
determinado grupo, dividida pelo desvio padrdo, DP. O valor de Z critico encontra-se
tabelado [44], e depende do nimero de amostras. Se 0 Z obtido for superior ao Z tabelado,
o valor obtido é considerado atipico e deve ser removido, para ndo afetar a média e o

desvio padrdo. Considerou-se um nivel de significancia de 5%.
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4. ANALISE E DISCUSSAO DE RESULTADOS

4.1. Ensaios Preliminares

A segunda termociclagem foi realizada por causa de um estudo feito pelo
Professor Doutor Fernando Ventura, que avaliou o processo de transferéncia de calor entre
a agua e os provetes, fazendo uma analise numérica por elementos finitos, utilizando o
software Marc Mentat 2013.

Os parametros utilizados nesta analise foram os seguintes:

c,= 837,36 ] /kg. K
h =100 W/m?2.K
k=12W/m.K
p = 2000 kg/m3

em que c, é a capacidade calorifica a pressdo constante [J/kg.K], h o coeficiente de
transmissdo de calor [W/m?.K], k a condutividade térmica [W/m.K], € p a massa
volUmica do provete [kg/m3].

A distribuicdo de temperaturas no provete € mostrada na Figura 4.1. O provete
aquece mais rapidamente nas extremidades, onde a superficie exposta a agua € maior. A
temperatura aumenta mais lentamente no centro.

A andlise numérica iniciou-se com o0s provetes a temperatura de 20°C,
simulando o primeiro ciclo térmico a que 0s provetes sdo sujeitos. Como se pode ver na
Figura 4.2, a temperatura superficial do provete s6 atinge a temperatura da dgua passados
cerca de 50 segundos de imersdo. Supdem-se que os ciclos térmicos seguintes, em que a
variagdo de temperatura € maior, 0 tempo necessario para que O provete atinja a

temperatura da dgua seja ainda maior.
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Figura 4.1. Temperatura superficial de um provete quando exposto a um banho de dgua a 559C, durante

60 segundos.

Colocou-se entdo a hipotese de que a condicdo inicial, em que 0s provetes
estdo imersos em agua durante apenas 30 segundos, pode ndo ser suficiente para variar as
propriedades extensivas. De modo a testar esta hipotese, foi feito um grupo de provetes
sujeitos a uma termociclagem mais agressiva, aumentando o ndmero de ciclos de 1500

para 5000, e o tempo de permanéncia de 30 segundos para 60 segundos.
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a) b)

Figura 4.2. Temperatura superficial de um provete em relagdo ao tempo: (a) em banho de dgua a 52C; (b) em banho de dgua a 55°C.
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De forma a estabelecer o nimero minimo de indentacGes necessérias para
determinar a dureza dos compdsitos, com alguma certeza, foi decidido fazer um teste
preliminar. Como se pode ver na Figura 4.3, a média estabiliza cedo, por volta das 5
indentagOes, mas o desvio padrédo oscila em torno dos 60 MPa, estabilizando por volta das
10 indentacfes. Concluimos que cerca de 10 indentacdes séo suficientes para estabilizar,
tanto a média como o desvio padréo.

1200

100

80 K
[\/ \_‘M —+—Desvio Padrio
60 Ay

/ ¥ — ~—

L

20

8

Microdureza (MPa)
5 s
3 3
\\

—+—Média

Desvio Padrio (MPa}

1040

o 3 6 ] 12 15 18 21 o 3 6 9 12 15 18 21
Namero de testes Nimero de testes

a) b)

Figura 4.3. Microdureza do provete GT1_19 em MPa, a temperatura ambiente = 252C: (a) Média; (b) Desvio
Padrao.

De maneira a verificar a influéncia da temperatura de ensaio, foi testado o

mesmo provete, mas, desta vez, a temperatura de ensaio definida (=37°C).
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Figura 4.4. Microdureza do provete GT1_19 em MPa, a temperatura de = 372C: (a) Média; (b) Desvio Padrao.

Verificou-se uma ligeira diminuicdo da dureza. O primeiro ensaio foi feito a
temperatura ambiente (= 252C), e obteve uma dureza média de 1143,12 + 24,13 MPa,
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enguanto que o segundo, realizado a temperatura de 37 + 3°C, obteve uma dureza média
de 1128,41 + 17,29 MPa, diminuindo 1,29%.

4.2. Discussao de Resultados
4.2.1. Ensaio de Vibragao Induzida por Excitagao por Impulso

Este ensaio serve para determinar o modulo de elasticidade dindmico [GPa],
que daqui para a frente serd chamado E inamico- FOI realizado com os provetes a
temperatura de 37°C + 3°C.

O Ejinsmico do provete GT2 — 3 ndo foi considerado na média do grupo GT2,
pois foi considerado atipico pelo teste de Grubber. Para consultar os valores obtidos

individualmente, para cada provete, consultar Anexo A.

Tabela 4.1. Valor médio do médulo de elasticidade dindmico do SR Nexco™, com respetivo desvio padrado

(DP).
) SR Nexco™
Propriedades
NC (DP) NT1 (DP) NT2 (DP)
E yinsmico [GPa] x 9,5 (0,5) 9,8 (0,3) 9,0 (0,5)

O Einamico Obtido para o grupo de controlo, NC, do SR Nexco™ foi de 9,5 +
0,5 GPa, aumentando 3,2% para NT1 e diminuindo 5,3% para NT2.

Tabela 4.2. Valor médio do médulo de elasticidade dindmico do Grandio SO, com respetivo desvio padrao

(DP).
Grandio®SO
Propriedades
GC (DP) GT1 (DP) GT2 (DP)
E ginsmico [GPa] x 25,1 (0,9) 24,6 (1,1) 24,1 (0,7)

O Einamico Obtido para o grupo de controlo, GC, do Grandio®SO foi de 25,1

+ 0,9 GPa, diminuindo ligeiramente com a termociclagem, 2% para GT1 e 4% para GT2.
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O Eginamico de ambos os materiais ndo parece ser significativamente
influenciado pela termociclagem. Comparando os valores obtidos para 0 SR Nexco™ e
para 0 Grandio®SO, observamos que 0 Eginamico d0 SR Nexco™ §é quase trés vezes
inferior, o que significa que se deforma mais do que o Grandio®SO, quando sujeitos &
mesma carga. Diversos investigadores demonstraram que esta propriedade é grandemente
dependente da quantidade de particulas de reforco do compoésito, aumentando com o seu
aumento volumico [3, 8, 19]. O Grandio®SO contém um volume inorganico de particulas

de reforgo muito superior a0 SR Nexco™, 0 que faz com que 0 Seu E inamico S€j@ maior.
4.2.2. Ensaio de Flexdao em Quatro Pontos

A partir deste ensaio, sdo determinados o mddulo de elasticidade estatico
[GPa], a resisténcia a flexdo [MPa] e o trabalho a fratura [J/m?], obtidos para provetes a
temperatura de 37°C + 1°C.

Observou-se uma grande variacdo de resultados, o que leva a conclusdo que 0s
resultados obtidos dependem grandemente da qualidade de processamento dos provetes.
Removeram-se os provetes NC-4, NT2-2 e GT1-2 do célculo da média e do desvio padréo
apresentados nas tabelas seguintes, uma vez que os valores obtidos, para pelo menos uma
das propriedades estudadas, foram considerados atipicos (p < 0,05) pelo teste de Grubber.

Para consultar os valores obtidos individualmente, para cada provete, consultar Anexo B.

Tabela 4.3. Valor médio do mddulo de elasticidade estatico, resisténcia a flexdo e trabalho a fratura do SR
Nexco™, com respetivo desvio padrdo (DP).

SR Nexco™
Propriedades
NC (DP) NT1 (DP) NT2 (DP)
Eesearico [GPA] X 5,6 (0,9) 6,8 (0,8) 4,9 (0,4)
Sflexao [MPa] X 50,9 (11,5) 58,4 (11,8) 23,9 (7,4)
Wiratura [I/m°] X 24503 (872,2) 2581,6 (1043,7) 658,9 (426,8)
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A primeira termociclagem, para 0 SR Nexco™, parece ter contribuido para um
aumento da rigidez dos provetes, aumentando 0 Ez4ico d0 grupo NT1 em mais de 1 Gpa
(22,3%). No entanto, 0 E,gz4tico d0S provetes do grupo NT2 diminuiu 14,3%. A mesma
variacdo foi encontrada através do ensaio de excitacdo por impulso, apesar das variagdes
terem sido inferiores.

A primeira termociclagem promoveu um ligeiro aumento (14,9%) da Sgexs0 NO
grupo NT1 mas, a segunda termociclagem, mais agressiva, reduziu bastante esta
propriedade (53,1%) no grupo NT2.

A Werqtura aumentou 5,0% para NT1. No entanto, para NT2, verificou-se uma

diminuigdo muito grande (73,2%).

Tabela 4.4. Valor médio do mddulo de elasticidade estatico, resisténcia a flexdo e trabalho a fratura do
Grandio SO, com respetivo desvio padrdo (DP).

Grandio®SO
Propriedades
GC (DP) GT1 (DP) GT2 (DP)
Eestatico [GPA]  * 22,0 (2,5) 22,1 (3,0) 21,9 (2,7)
Sfiexao [MPa] X 78,1 (20,6) 79,4 (26,2) 63,2 (19,7)
Wirara I/m?] X 14359 (737,2) 1585,6 (1050,6) 1065,9 (707,4)

E possivel observar que, em ambos 0s grupos GT1 e GT2, 0 E,g4¢ico NAO Varia,
levando & conclusdo que esta propriedade, no Grandio®SO, n&o é influenciada pela
termociclagem, tal como se tinha verificado para o ensaio dinamico.

A Stiexso € 0 Werqrurq aumentaram, respetivamente, 1,6% e 10,5% para o
grupo GT1. A segunda termociclagem parece ter variado consideravelmente tanto a
Stiexaor COMO 0 Weraryra: A Sfiexao d0 grupo GT2 diminuiu 19,1% comparando com o

grupo GC, enquanto que 0 Wr,q4yrq diminuiu 25,8%.
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Figura 4.5. Comparacgdo entre o mdédulo de elasticidade do SR Nexco™ e do Grandio SO.

O modulo de elasticidade estatico e dindmico do SR Nexco™ variam da
mesma forma, aumentando para NT1 e diminuindo para NT2, apesar de a variacdo ser
insignificante para o0 modulo de elasticidade dindmico. Este resultado pode ser explicado
pelo facto de que o ensaio estatico considera apenas a resposta elastica, enquanto que o
ensaio dindmico considera, tanto a resposta elastica, como a resposta viscosa do material.
Comparando os médulos de elasticidade dinamicos e estaticos, é possivel observar que o
modulo de elasticidade dindmico é sempre superior ao estatico. Os materiais visco-
elasticos sdo altamente dependentes da velocidade de deformacgdo. Ao aumentar a
velocidade de aplicacdo da forca durante o ensaio estatico, o valor do modulo de
elasticidade vai tender para o valor obtido dinamicamente [23].

O moédulo de elasticidade do Grandio®SO, tanto estatico como dinamico, é
sempre superior ao do SR Nexco™, e é mais proximo do da dentina (=19GPa [10]), o que
significa que, quando sujeito a uma carga, a restauragdo e a dentina se deformam do
mesmo modo. Esta propriedade aumenta com o aumento da frac¢do volimica de particulas
de reforgo, logo era esperado que o moédulo de elasticidade do Grandio®S0, tanto dinamico
como estatico, fosse superior ao do SR Nexco™,

E perceptivel que a resisténcia a flexdo do Grandio®SO é sempre superior & do

SR Nexco™. O grupo de Grandio®SO com a resisténcia & flexdo mais baixa, GT2 (63,2 +
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19,7 MPa), tem uma resisténcia a flexdo superior ao grupo de SR Nexco™ com a
resisténcia a flexdo mais elevada, GT1 (58,4 + 11,8 MPa).

De acordo com a norma I1SO 4049, a resisténcia a flexdo de materiais utilizados
em restauracOes de dentes posteriores deve ser superior a 80 MPa. Neste estudo, os valores
obtidos para 0 SR Nexco™ ficaram muito aquém do valor minimo permitido pela norma,
ndo sendo aconselhavel o seu uso em restauragcdes de dentes posteriores. Neste estudo,
apesar de por muito pouco (dois grupos estiveram muito perto do limite minimo imposto
pela norma ISO 4049, o grupo GT1, com 79,4 + 26,2 MPa e o grupo GC, com 78,1 + 20,6
MPa), nenhum dos grupos de Grandio®SO satisfez esta condicao.

O trabalho a fratura do SR Nexco™, inicialmente, é superior ao do
Grandio®SO. O Grandio®SO tem uma quantidade de particulas de reforco inorganicas
muito superior a0 SR Nexco™, logo possui um E mais elevado, deformando menos
durante o ensaio de flexdo em quatro pontos. A deformacdo no momento da fratura é
superior para os provetes de SR Nexco™, resultando numa area maior debaixo da curva
o —§. Este resultado significa que, apesar de ser necessario aplicar uma tensdo superior
para fraturar os provetes de Grandio®SO, a energia fornecida para fraturar os provetes de
Grandio®SO é menor que a fornecida aos provetes de SR Nexco™.

A primeira termociclagem parece ter aumentado ligeiramente o trabalho a
fratura de ambos os materiais. No entanto, se considerarmos os elevados desvios padréo
dos grupos NT1 e GT1, podemos concluir que este aumento ndo é significativo. O trabalho
a fratura diminui bastante nos grupos NT2 e GT2, sendo que a diminuicdo registada para o
SR Nexco™ ¢ especialmente elevada (73,2%).

Como se pode ver nas Tabelas 4.3 e 4.4, os desvios padrdo das propriedades
obtidas a partir deste ensaio s&o muito elevados, especialmente para o Grandio®SO, o que
significa que houve uma grande variagdo dos resultados obtidos. O ensaio de flexdo em
quatro pontos é altamente dependente da qualidade dos provetes, uma vez que a tensao
aplicada pelos rolos no provete é aplicada numa &rea elevada e, a presenca de uma falha
superficial, como por exemplo um poro, pode provocar a fratura prematura do provete. A
grande variacdo de resultados obtida pode significar que a qualidade dos provetes variou
muito, havendo provetes de boa qualidade, com poucas falhas, que obtiveram valores altos

para as propriedades em estudo, e provetes de ma qualidade, que provocaram uma
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diminuicdo dos valores obtidos. Todavia, em geral os compdsitos sdo caracterizados por
uma elevada variabilidade das propriedades.

No geral, 0 SR Nexco™ parece ser mais afetado pela termociclagem do que o
Grandio®S0. O SR Nexco™ tem menor volume de particulas de reforgo, portanto tem
maior volume de matriz organica, que é precisamente a principal responsavel pela
absorcéo de dgua. Os monomeros constituintes da matriz também podem ter influénciado
estes resultados. De acordo com Siderou et al. [7], um compdsito a base de BisGMA
possui propriedades mecanicas mais estaveis em ambientes aquosos, do que um a base de
UDMA. Outros investigadores observaram que compdsitos a base de UDMA
experienciam, mais facilmente, uma suavizacdo em ambientes aquosos do que compoésitos
a base de BisGMA [45, 46, 47].

O aumento do E,gatico © da Sfexao d0 grupo NT1, em relagdo ao grupo NC,
foi inesperado e dificil de explicar. Estad bem estabelecido que a exposicdo de compdsitos
de resina a ambientes aquosos diminui as suas propriedades mecénicas [31]. No entanto,
alguns estudos demonstram que a absorcao de agua durante o envelhecimento pode ter um
efeito benéfico em compositos de resina, tornando-os mais fléxiveis, o que resulta num
aparente aumento das propriedades mecanicas [18, 44]. Para perceber porque ocorreu este
aumento, seriam precisos testes adicionais a microestrutura, como por exemplo um teste ao
grau de polimerizacéo.

A degradacdo observada nos grupos GT2 e NT2 pode ser explicada pela
entrada de agua no material, quebrando a ligacdo entre a matriz organica e as particulas de
reforco. A quebra de ligag&o por hidrdlise entre estes dois componentes leva a que parte do
material seja removido do provete, originando poros, diminuindo assim a sua resisténcia a
flexdo e tenacidade [7]. A enorme degradacdo da resisténcia a flexdo e do trabalho a fratura
do NT2 pode ser significar que ocorreu uma falha generalizada da matriz de UDMA,

causada pela absorcéo de agua.

4.2.3. Microdureza

Os valores obtidos para a microdureza [MPa] do SR Nexco™ e do
Grandio®S0, determinados com recurso a um indentador Vickers, vao ser apresentados e

discutidos.
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Nas Tabelas 4.5 e 4.6, considerara-se a média dos valores de microdureza
obtidos para todos os provetes testados. No Anexo C estdo expostos o0s resultados obtidos

mais detalhadamente.

Tabela 4.5. Valor médio da microdureza do SR Nexco™, com respetivo desvio padrdo (DP).

SR Nexco™
Propriedades
NC (DP) NT1 (DP) NT2 (DP)
Microdureza [MPa]  x 333,3 (11,7) 345,2 (18,2) 308,3 (15,5)

A dureza média do SR Nexco™ aumenta 3,6% no grupo NT1 e diminui 7,5%
para NT2, relativamente ao grupo NC.

Tabela 4.6. Valor médio da microdureza do Grandio SO, com respetivo desvio padrdo (DP).

_ Grandio®SO
Propriedades
GC (DP) GT1 (DP) GT2 (DP)
Microdureza [MPa] x 11044 (52,2) 1093,3 (54,6) 1044,0 (39,7)

Nota-se uma ligeira diminui¢do nos grupos GT1 (1,0%) e GT2 (5,5%), em
relacdo ao grupo de controlo, GC.

A microdureza obtida para o Grandio®SO é mais de trés vezes superior &
obtida para 0 SR Nexco™. Ambos o0s materiais ndo parecem ser afetados
significativamente pela termociclagem, sendo que a maior diminuicdo percentual em
relacdo ao grupo de controlo ocorreu para o grupo NT2, que diminuiu 7,5%. Estad bem
estabelecido na literatura que a dureza aumenta com o aumento volimico de particulas de
reforco [2, 3, 19]. Como o Grandio®SO possui um volume de particulas de reforgo muito
superior ao SR Nexco™, era esperado que a sua dureza fosse, também, superior.

A microdureza do esmalte é de cerca de 4 GPa, e a da dentina é de 1 GPa [49].
Pelos resultados obtidos, nenhum dos dois compdsitos em estudo demonstra uma
microdureza perto da do esmalte. Apenas o Grandio®SO demonstra uma microdureza

média perto da microdureza da dentina.
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4.2.4. Ensaio de Indentacdo Deslizante

Os valores obtidos para o coeficiente de atrito do SR Nexco™ e do
Grandio®SO, determinados com recurso a um ensaio de indentagdo deslizante, vao ser

apresentados e discutidos.

Tabela 4.7. Valor médio do coeficiente de atrito do SR Nexco™.

) SR Nexco™
Propriedades
NC NT1 NT2
u 0,83 0,79 0,78

O coeficiente de atrito do SR Nexco™ diminuiu em ambos 0S grupos
termociclados, sendo que o valor maximo € obtido para o grupo NC, e 0 minimo para NT2,
diminuindo 5,1%.

Tabela 4.8. Valor médio do coeficiente de atrito do Grandio SO.

Grandio®SO
Propriedades
GC GT1 GT2
u 0,84 0,86 0,87

O coeficiente de atrito do Grandio®SO aumentou em ambos 0s gQrupos
termociclados, sendo que o valor minimo é obtido para o grupo GC, e 0 maximo para GT2,
aumentando 3,4%.

Nas Figuras 4.6 e 4.8 estdo representadas as marcas de desgaste deixadas pelo
indentador no provete, que podem ser relacionadas com a for¢a normal e a forca de atrito,
obtidas pela célula de carga, para os diferentes grupos dos dois compdsitos em estudo.
Observou-se uma grande variagdo da forca de atrito nos grupos de Grandio®SO, devido &
presenca de uma grande carga de particulas de reforgo duras, que fazem baixar a sua
tenacidade e que resistem ao avango do indentador. Para o SR Nexco™, que possui pouca
carga de reforgo e maior tenacidade, o indentador ndo encontrou muita resisténcia por parte

do material, ndo alterando significativamente a forga de atrito em relagdo a for¢a normal.
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Figura 4.6. Observacdo do desgaste obtido para o Grandio SO, aumentado 100x; a) GC; b) GT1; c) GT2.
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Na literatura, alguns autores observaram um aumento da resisténcia ao
desgaste com o aumento volumico de particulas de reforco, uma vez que o material
antagonista embate numa superficie rica em particulas duras, responsaveis por dificultar a
remocdo de material [3, 23]. No entanto, quando se aumenta a fracdo volumica de
particulas de reforgo, diminui-se a sua tenacidade, o que facilita o arrancamento de
particulas da matriz. Particulas de tamanho grande aumentam o coeficiente de atrito e,
consequentemente, as forcas de contacto. Um aumento do tamanho das particulas de
reforco pode aumentar o volume de material removido por desgaste [25].

Para 0o Grandio®SO, o principal modo de falha é o arrancamento de particulas,
havendo pouca deformacdo plastica ao longo da marca de desgaste. Da Figura 4.6,
observa-se que o arrancamento de material acontece quando ocorre um pico da forca de
atrito, ou seja, quando h& um aumento, acompanhado por uma diminuicdo brusca e
acentuada da forca de atrito. As tensdes de compressdo a frente do indentador sdo as
principais responsaveis pelo arrancamento de particulas observado. Na Figura 4.7, podem-
se observar particulas de tamanho superior a 5 um encontradas nas superficies de fratura

do referido composito.

W, 1§ e .
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Figura 4.7. Observacao da microestrutura do Grandio®SO, grupo GC, aumentado 6400x.

Para o grupo GC, o primeiro arrancamento ocorreu para uma forga normal de 6
N, quando o indentador j& se havia deslocado 1,9 mm. A forca necessaria para remover

particulas aumentou ligeiramente para o0 GT1, observando-se uma forca normal de 6,6 N
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aquando do primeiro arrancamento, que ocorreu para um deslocamento do indentador de
1,7 mm. Para o0 GT2, observou-se deformacdo plastica antes de ocorrer o primeiro
arrancamento, sendo que a primeira remocao de material ocorreu para um deslocamento de
1,3 mm e uma forga de 5,5 N.

Parece haver uma tendéncia para a for¢ca normal aplicada pelo indentador
registar valores mais altos para deslocamentos menores, nos grupos termociclados, do que
no grupo de controlo. Da observacdo da Figura 4.6 pode-se concluir que existe menos
deformacdo pléstica e mais arrancamento de material do provete GT2, com maior
termociclagem, do que os outros. Tanto a deformacdo plastica como o arrancamento de
material comeca mais cedo no provete GT2, e verificou-se que o coeficiente de atrito para
a primeira falha é inferior aos provetes GT1 e GC. Em GC, a forca normal maxima

registada foi 10 N, enquanto que em GT1 e GT2 foi cerca de 12 N.

Forca Normal

Forga de Atrito

Forga [N]

Deslocamento [mm]
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Figura 4.8. Observacdo do desgaste obtido para o SR Nexco™; a) NC; b) NT1; c) NT2.

No SR Nexco™, que possui menor volume de particulas de reforco e maior
volume de matriz organica do que o Grandio®SO, o mecanismo de falha predominante
obtido através do ensaio de indentacdo deslizante sdao microfraturas na zona desgastada,
provocadas pela deformacéo pléstica causada pelas tensdes de tracdo, atras do indentador.
Como é mais tenaz que o Grandio®SO, o SR Nexco™ dispersa melhor os esforgos
aplicados pelo indentador, diminuindo a quantidade de arrancamento de material e
aumentando a deformagcéo plastica. Observa-se algum arrancamento de material nas bordas

da marca de desgaste, sendo este arrancamento mais notério para os grupos NT1 e NT2.
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E dificil qualificar as falhas por fissura, em modo de tragio no SR Nexco™,
uma vez que estas sdo notdrias logo no inicio da marca de desgaste provocado pelo

indentador, em todos o0s grupos de teste.

““AccV Spot Magn Det WD Exp ——————— 50um
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Figura 4.9. Observacdo do desgaste obtido para o grupo NT2, aumentado 500x. Observou-se deformagao

pldstica no centro da marca de desgaste, e arrancamento nas bordas.

Antunes et al. [21] observaram uma boa correlacdo entre a resisténcia ao
desgaste e o trabalho a fratura, diminuindo o desgaste com o aumento do trabalho a fratura.
O trabalho a fratura do SR Nexco™ no grupo NC ¢ NT1 foi muito superior ao trabalho a
fratura do grupo GC e GT1. Contudo, o trabalho a fratura para NT2 diminuiu muito, o que
explica a diminuicdo do coeficiente de atrito. A matriz de UDMA sofreu uma degradacéo
geral por causa da absorcdo de adgua, diminuindo a sua capacidade de resistir ao avanco do
indentador e, consequentemente, diminuindo o coeficiente de atrito. O coeficiente de atrito
do Grandio®SO aumentou com a termociclagem porque a sua rugosidade superficial
aumentou, 0 que provocou um maior arrancamento de material nos grupos termociclados.

Apos a avaliacdo qualitativa dos tracos deixados pelo indentador no provete,
ndo foi possivel quantificar os resultados obtidos, uma vez que os perfis transversais dos
tracos tinham grandes bocados de material solto, ndo permitindo distinguir as falhas por
arrancamento de eventuais deformagdes plasticas. Deste modo, optou-se apenas por fazer

uma avaliagéo qualitativa dos materiais em estudo.
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5. CONCLUSOES

No presente estudo, foram avaliadas as propriedades mecanicas e tribolégicas
de dois compositos, atualmente em comercializacdo, de restauracdo indireta, SR Nexco™ e
Grandio®S0, sujeitos a envelhecimento por termociclagem.

De cada um dos materiais foram inicialmente produzidos 40 provetes que
foram separados em trés grupos. Um deles referia-se aos de provetes de controlo, que néo
sofreram qualquer tratamento pos-processamento, e foram designados por GC e por NC,
respectivamente para os compositos Grandio®SO e SR Nexco™ Controlo. Dois grupos de
provetes de cada material foram submetidos a diferentes niveis de termociclagem, T1 e T2.
Os grupos T1 foram sujeitos a 1500 ciclos de termociclagem entre 5°C e 55°C, com um
tempo de permanéncia dos provetes nos banhos de 30 segundos, e os grupos T2 foram
sujeitos a 5000 ciclos de termociclagem entre 5°C e 55°C, com um tempo de permanéncia
dos provetes nos banhos de 60 segundos. Seguindo a notacdo anterior, estes grupos foram
designados por GT1, GT2, NT1e NT2.

No que diz respeito as propriedades mecanicas dos compositos estudados foi
possivel concluir que:

e Comparando os grupos Grandio®SO Controlo (GC) e SR Nexco™
Controlo (NC), o mddulo de elasticidade de GC, obtido tanto dindmica
como estaticamente, foi cerca de trés vezes superior ao de NC;

e Aresisténcia a flexdo de GC foi 53,4 % superior a de NC. No entanto, o
trabalho a fratura do grupo NC foi 71,3% superior ao obtido para GC;

e O coeficiente de atrito obtido para o grupo NC ndo foi muito diferente
do obtido para GC (1,5%);

e O Grandio®SO possui um modulo de elasticidade e dureza perto da da
dentina. A primeira termociclagem (T1) ndo foi suficiente para

degradar as propriedades dos materiais. A segunda termociclagem (T2),
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degradou significativamente a resisténcia a flexao e o trabalho a fratura
de ambos os materiais;

O médulo de elasticidade do Grandio®SO ndo variou significativamente
com a termociclagem, mas o mddulo de elasticidade do SR Nexco™ foi
afetado pela termociclagem, diminuindo 14,3% para GT2. A dureza nao
foi afetada pela termociclagem;

Neste estudo, nenhum dos compositos satisfaz o requisito minimo
imposto pela norma 1SO 4049 (resisténcia a flexdo superior a 80 Mpa),
para poderem ser utilizados em restauracdes posteriores;

O coeficiente de atrito do Grandio®SO aumentou com a termociclagem,
enquanto que o do SR Nexco™ diminuiu. As propriedades mecanicas
do SR Nexco™ foram mais afetadas pela termociclagem do que as do
Grandio®SO.

No que diz respeito avaliacdo tribolégica dos compositos estudados foi
possivel concluir que o mecanismo de desgaste predominante no
Grandio®SO é o arrancamento de particulas da matriz. Para 0 SR
Nexco™, o principal modo de desgaste observado foi por deformacao
plastica, com arrancamento de particulas nas bordas da marca de
desgaste;

Os dois compositos em estudo tém propriedades muito diferentes, o que
leva a conclusdo que provavelmente tém propoésitos diferentes, ou seja,
séo utilizados em tipos de restauracdes diferentes.

Pelos resultados obtidos neste estudo, conclui-se que o nimero de
ciclos e tempo de permanéncia dos provetes nos banhos imposto pela
norma ISO 11405, ndo sdo suficientes para variar as propriedades
mecanicas de compaositos de resina atuais. Um maior numero de ciclos
de termociclagem pode ser representativo do envelhecimento que 0s

materiais de restaura¢do sofrem na cavidade oral.
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Anexo A

ANEXO A

Resultados do ensaio de vibragéo induzida por excitagdo por impulso.

. ®
Grandio SO
GT
Provetes
Edinﬁmico

GT1-1 25,36030441
GT1-2 24,522285
GT1-3 24,4597064

GC GT1-4 25,42851072 GT2
Provetes Provetes
Edinémico GT1-5 25,35399183 Edinﬁmico

GC-1 26,41448995 GT1-6 25,67800582 GT2-1 24,03038221
GC-2 23,7288095 GT1-7 24,63993962 GT2-2 24,5178822
GC-3 26,6210324 GT1-8 25,0324203 GT2-3 29,4243456
GC-4 25,07223031 GT1-9 25,76072487 GT2-4 23,24205101
GC-5 24,34077057 GT1-10 21,40688844 GT2-5 23,31036456
GC-6 24,92339066 GT1-11 24,87171182 GT2-6 25,34332998
GC-7 25,3812355 GT1-12 24,61908759 GT2-7 25,03577341
GC-8 25,84301282 GT1-13 21,7169906 GT2-8 23,60462888
GC-9 24,69687671 GT1-14 24,83911686 GT2-9 24,58826359
GC-10 24,10185034 GT1-15 25,32798416 GT2-10 23,57490143
Média 25,11236988 GT1-16 24,59620235 Média 24,66719718

STD 0,912053757 GT1-17 23,61413835 STD 1,727778557

GT1-18 24,58361689
GT1-19 24,88663372
GT1-20 24,92981701
Média 24,58271705
STD 1,115262398

De acordo com o teste de Grubber, o provete modulo de elasticidade dindmico
do provete GT2 — 3 tem um resultado atipico comparado com os restantes provetes deste
grupo, portanto ndo foi incluido no célculo do valor médio da Tabela 4.2. Este valor
aumentaria a média de 24,1 + 0,72 Gpa para 24,7 + 1,7 Gpa.
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SR Nexco™
NT
Provetes
dinamico

NT1-1 9,8542963
NT1-2 9,890439025
NT1-3 10,09601975

NC NT1-4  9,497330272 NT2
Provetes Provetes
Edinamico NT1-5  9,665558828 Edinamico

NC-1 9,80221594 NT1-6  9,944599495 NT2-1 8,60554822
NC-2 8,877382598 NT1-7 9,61191572 NT2-2  9,659298105
NC-3 9,687568976 NT1-8  10,83245638 NT2-3 10,19569981
NC-4 10,01687663 NT1-9  9,751872425 NT2 -4 8,89277488
NC-5 9,9912512 NT1-10  9,232656555 NT2-5  8,898007283
NC-6 10,06815536 NT1-11  9,93634866 NT2-6  9,109915512
NC-7 8,657253224 NT1-12  9,82851216 NT2-7  9,198834143
NC-8 9,264477065 NT1-13  9,718337764 NT2-8  8,760173051
NC-9 8,871998775 NT1-14  10,08870004 NT2-9  8,676297807
NC-10  9,575629874 NT1-15 10,1282792 NT2-10  8,364974219
Média 9,48181529 NT1-16  9,87358727 Média 9,036052963

STD 0,500647258 NT1-17  9,880545576 STD 0,514473007

NT1-18  9,490944627
NT1-19 9,417597971
NT1-20  9,447581535
Média 9,809378966
STD 0,33527305

O provete NT2 - 3 partiu-se durante o ensaio de vibragcdo induzida por
excitacdo por impulso.
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Anexo B

ANEXO B

Resultados do ensaio de flexdo em quatro pontos.

Grandio®SO
Grupo GC
Fmaxima
Provetes Sflexio 8 maximo Fixima I Eestatico S miximo Wrratura
[Mpa] [mm] [N] [GPa] [N/mm] [J/m2]

GC-1 40,25 0,1737 38,90 6,61 21,58 214,05 373,064
GC-2 67,06 0,3989 61,76 5,84 19,72 172,60 439,349
GC-3 79,36 0,3969 83,25 7,05 22,02 233,03 1598,778
GC-4 89,13 0,4353 79,63 5,38 25,23 203,44 1720,127
GC-5 61,39 0,3171 86,19 10,44 18,98 297,24 1060,196
GC-6 93,07 0,4550 91,70 6,58 19,85 195,88 1979,235
GC-7 117,32 0,4564 135,33 8,37 27,06 339,59 2952,321
GC-8 59,52 0,3004 53,71 5,74 21,80 187,55 854,878
GC-9 86,81 0,3592 109,03 9,85 20,23 298,92 1721,436
GC-10 87,50 0,3361 119,43 10,59 23,37 371,43 1659,337
Média 78,14 0,36 85,89 7,64 21,98 251,37 1435,87
STD 20,564 0,082 28,302 1,911 2,455 66,291 737,224

Miguel Luis da Silva Carreira
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Grupo GT
Fmaxima

Provetes Sflexio 8 maximo Fmixima I Eestatico S miximo Wrratura
[Mpa] [mm] [N] [GPa] [N/mm] [J/m2]

GT1-1 123,15 0,5937 162,25 9,03 21,31 288,81 3511,028
GT1-2 80,44 0,2843 98,66 8,72 27,63 361,57 644,563
GT1-3 106,68 0,4473 128,63 8,98 21,21 285,57 2525,946
GT1-4 109,97 0,5136 127,91 7,91 21,98 260,93 2723,771
GT1-5 82,60 0,4597 96,30 7,84 20,20 237,44 1883,169
GT1-6 55,34 0,2222 69,73 8,18 23,66 290,19 556,143
GT1-7 42,10 0,1745 56,85 9,34 24,32 340,74 370,850
GT1-8 125,10 0,5962 152,13 9,02 20,49 277,17 3940,258
GT1-9 85,77 0,3286 90,18 7,32 27,68 303,93 1422,772
GT1-10 30,54 0,1873 31,28 6,38 17,35 165,93 279,002
GT1-11 53,69 0,2312 76,05 10,24 20,17 310,00 608,475
GT1-12 147,53 0,7554 161,89 7,82 18,73 219,63 5643,067
GT1-13 68,65 0,4087 85,41 8,28 17,81 221,10 1221,082
GT1-14 99,50 0,5140 98,91 6,58 18,92 186,84 2326,610
GT1-15 61,78 0,3102 82,51 9,03 21,85 295,79 958,234
GT1-16 72,30 0,3286 77,87 8,32 19,92 248,69 1284,491
GT1-17 61,83 0,2825 79,34 9,99 20,58 308,42 1032,874
GT1-18 103,63 0,4621 122,21 8,60 23,49 303,13 2593,316
GT1-19 58,96 0,2128 84,27 10,10 26,11 395,77 661,636
GT1-20 86,43 0,4406 77,52 5,41 25,13 203,83 1588,806
Média 82,80 0,39 98,00 8,35 21,93 275,27 1788,80
STD 29,500 0,154 33,772 1,221 2,972 56,721 1352,913

O provete GT1 - 12, que se deformou imenso antes de fraturar, obteve um

Wiraturq de 5643,07 J/m?. Se tivesse sido considerado este provete, um dos vinte
testados, o valor médio do Wy, 41, aumentaria mais de 200 J/m?, passando de 1585,95 +

1050,57 J/m? para 1788,80 + 1352,913 ] /m?.
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Anexo B

Grupo GT2
Fmaxima

Provetes Sf lexdo 8mélximo Fméxima | E estatico m wf ratura
[Mpa] [mm] [N] [GPa] [N/mm] [J/m2]

GT2-1 61,36 0,2332 78,73 9,48 24,54 349,01 773,248
GT2-2 100,01 0,4418 120,54 8,76 21,03 276,43 2281,522
GT2-3 75,15 0,3589 102,94 9,56 19,28 276,61 1317,355
GT2-4 68,18 0,3590 53,62 4,75 22,31 158,98 1082,386
GT2-5 48,00 0,2671 49,31 6,79 19,81 201,90 614,723
GT2-6 43,91 0,1792 52,97 9,09 20,97 286,03 458,259
GT2-7 64,11 0,2869 88,46 10,09 22,38 338,85 1021,763
GT2-8 40,44 0,1161 52,57 10,33 27,98 433,68 303,750
GT2-9 90,24 0,6424 77,66 5,02 18,07 136,15 2401,632
GT2-10 40,94 0,1566 57,14 11,23 22,18 373,70 404,649
Média 63,23 0,30 73,39 8,51 21,86 283,13 1065,93
STD 19,684 0,148 23,358 2,120 2,682 90,569 707,384

SR Nexco™
Grupo NC
S 8 F E Fmaxima W

flexdo maximo maxima estatico s fratura

PrOvetes  Mpa]  [mm]  [N] ! [GPal [Ny [Iim2]
NC-1 66,02 1,0012 102,86 12,41 6,81 126,89 3964,257
NC-2 43,23 0,8709 58,31 10,03 4,27 64,25 1897,920
NC-3 47,45 0,7171 48,33 7,31 7,13 78,22 1809,709
NC-4 75,87 1,3950 122,68 12,88 6,46 124,83 6859,821
NC-5 45,96 0,7301 56,87 9,27 5,49 76,31 1725,966
NC-6 66,61 1,1569 71,94 7,67 5,48 63,01 3878,185
NC-7 52,88 0,9408 84,36 13,09 5,03 98,87 2907,424
NC-8 42,15 0,8148 52,39 8,91 5,13 68,55 1701,367
NC-9 40,49 0,7544 62,87 12,93 4,53 87,82 1740,679
NC-10 52,95 0,9369 62,83 8,39 6,33 79,71 2508,424
Média 53,36 0,93 72,34 10,29 5,67 86,85 2899,38
STD 11,517 0,201 22,806 2,201 0,924 22,004 1558,045

O provete NC — 4, que se deformou imenso antes de fraturar, obteve um

Weraturq de 6859,82 ]/m?. Como s6 foram estudados 10 provetes no grupo NC, este valor

Miguel Luis da Silva Carreira
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anormal provocaria um aumento muito grande, tanto na média como no desvio padrao,
obtido para NC foi de 2459,33 (872,23) ]J/m? e,

desta propriedade. O Wryqryra

considerando este provete, passaria para 2899,38 (1558,045) J/m?, aumentando mais de

400 ]/mz
Grupo NT
Fmaxima
Provetes Sflexio 8 maximo Fmixima I Eestatico S miximo Wrratura
[Mpa] [mm] [N] [GPa] [N/mm] [J/m2]
NT1-1 55,18 0,5925 89,43 13,43 7,07 142,30 1828,935
NT1-2 62,49 0,6399 114,21 15,32 8,79 202,17 2430,509
NT1-3 33,84 0,3869 56,97 14,42 7,18 155,27 818,383
NT1-4 58,25 0,8059 110,74 16,75 6,50 163,32 3038,638
NT1-5 43,14 0,4734 65,10 12,22 7,46 136,75 1146,799
NT1-6 77,76 0,9080 132,23 13,98 7,57 158,67 4274,747
NT1-7 54,15 0,7448 86,07 12,64 5,87 111,41 2205,331
NT1-8 39,99 0,5794 59,12 11,58 6,84 118,87 1322,559
NT1-9 67,38 0,8379 93,40 11,49 6,83 117,70 3118,560
NT1-10 75,82 0,9772 104,40 11,22 7,39 124,46 4475,441
NT1-11 74,50 0,9989 120,35 13,03 7,06 137,96 4333,797
NT1-12 65,49 0,8123 118,93 14,95 7,05 158,02 3084,453
NT1-13 69,91 0,8633 119,39 14,53 6,24 136,00 3568,131
NT1-14 60,82 0,7397 106,47 14,40 7,08 152,86 2577,523
NT1-15 47,99 0,6359 77,18 12,68 5,96 113,44 1612,582
NT1-16 59,85 0,8287 86,74 12,19 5,46 99,95 2887,441
NT1-17 56,57 0,6561 96,89 14,02 7,31 153,68 2112,786
NT1-18 50,23 0,6096 98,36 16,85 6,12 154,59 1799,893
NT1-19 48,03 0,6591 66,68 11,24 5,55 93,62 1731,076
NT1-20 67,06 0,8322 117,97 14,67 7,10 156,27 3265,236
Média 58,42 0,73 96,03 13,58 6,82 139,37 2581,64
STD 11,811 0,157 21,776 1,653 0,771 25,136 1043,665
64 2015



Anexo B

Grupo NT2
Fmaxima

Provetes Sflexio 8 maximo Fmixima I Eestatico S miximo Wrratura
[Mpa] [mm] [N] [GPa] [N/mm] [J/m2]

NT2-1 28,27 0,4530 29,60 8,24 5,54 68,51 750,905
NT2 -2 45,13 0,5065 78,76 14,47 7,89 171,21 1351,788

NT2 -3 - - - - - - -

NT2-4 20,48 0,4458 23,23 8,09 4,77 57,91 508,716
NT2-5 17,36 0,3505 24,70 11,11 4,47 74,47 373,723
NT2-6 41,10 0,7218 49,90 9,72 5,11 74,56 1739,517
NT2 -7 23,24 0,3732 34,86 11,94 4,93 88,23 469,728
NT2-8 19,32 0,4378 23,40 8,50 4,43 56,49 439,541
NT2-9 23,74 0,4716 27,22 8,51 4,99 63,67 634,362
NT2 -10 17,34 0,3180 29,47 14,17 4,62 98,12 354,450

Média 26,22 0,45 35,68 10,53 5,19 83,68 735,86
STD 9,639 0,111 17,101 2,385 1,006 33,489 457,538

O provete NT2 — 3 partiu-se durante o ensaio de vibracdo induzida por
excitacdo por impulso.

O provete NT2 — 2 n&o foi incluido nos valores médios apresentados na Tabela
4.3, uma vez que foi considerado um valor atipico pelo teste de Grubber, aumentando o
valor do modulo de elasticidade estatico de 4,9 + 0,35 para 5,2 + 1,00. Pode parecer um
aumento pequeno, mas em termos percentuais é um aumento de 5% em relagdo ao grupo

de controlo.

Miguel Luis da Silva Carreira
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Anexo C

ANEXO C

Resultados do ensaio & microdureza.

Grandio®SO

GT
Média STD
GT1-1 1066,84 18,84
GT1-2 1079,10 46,53
GT1-3 1107,55 61,65

Provetes

Provetes — Ge GT1-4 1032,50 23,73 Provetes - _GTZ
Média STD GT1-5 1120,79 10,69 Média STD
GC-1 1148,75 72,28 GT1-6 1086,95 58,99 GT2-1 1024,70 85,79
GC-2 1102,40 96,20 GT1-7 1064,39 45,22 GT2-2 1030,05 74,71
GC-3 1104,61 85,21 GT1-8 1236,06 42,31 GT2-3 993,02 55,86
GC-4 1099,95 109,26 GT1-9 1102,28 132,47 GT2-4 1030,05 9,81
GC-5 1113,51 110,93 GT1-10 1086,46 69,84 GT2-5 1029,36 42,40
GC-6 1067,33 46,18 GT1-11 1054,58 68,84 GT2-6 1121,28 81,14
GC-7 996,62 294,96 GT1-12 1066,84 63,72 GT2-7 1031,62 92,68
GC-8 1097,83 61,83 GT1-13 949,22 75,62 GT2-8 1027,11 28,89
GC-9 1098,72 84,39 GT1-14 1172,30 17,69 GT2-9 1119,32 57,11
GC-10 1214,48 34,77 GT1-15 1118,34 30,24 GT2-10 1033,17 86,99
Média 1104,42 GT1-16 1118,34 41,04 Média 1043,97
STD 52,21 GT1-17 1069,09 54,09 STD 39,72

GT1-18 110068 77,26
GT1-19  1132,07 47,49
GT1-20 1101,17 76,42
Média 1093,28
STD 54,59

Provetes indentados 10 vezes

Miguel Luis da Silva Carreira



Caracterizacdo Mecaénica e Triboldgica de dois Materiais de Restauragdo Indireta apds Envelhecimento

SR Nexco™
> NT

rovetes Média STD

NT1-1 330,84 15,31

NT1-2 355,39 20,02

NT1-3 358,31 13,88

p NC NT1-4 353,41 13,91 NT2
rovetes — Provetes —
Média STD NT1-5 344,33 7,21 Média STD
NC-1 316,13 15,35 NT1-6 346,05 12,53 NT2 -1 318,83 26,34
NC-2 343,10 29,14 NT1-7 357,53 15,14 NT2 -2 324,09 21,40
NC-3 322,65 19,70 NT1-8 338,94 24,49 NT2-3 - -
NC-4 335,99 7,80 NT1-9 323,24 18,49 NT2 -4 321,57 17,32
NC-5 320,69 15,59 NT1-10 368,12 30,73 NT2-5 291,28 42,88
NC-6 347,18 20,73 NT1-11 325,45 15,88 NT2-6 318,43 12,15
NC-7 351,82 23,60 NT1-12 330,35 25,44 NT2 -7 284,98 18,83
NC-8 334,03 28,17 NT1-13 327,16 10,98 NT2-8 286,99 26,01
NC-9 322,26 19,68 NT1 - 14 346,29 2,30 NT2-9 304,85 25,03
NC-10 339,43 27,72 NT1-15 386,16 34,67 NT2 - 10 323,24 26,66
Média 333,33 NT1-16 341,39 18,77 Média 308,25
STD 11,69 NT1-17 339,92 10,42 STD 15,50

NT1-18 315,15 9,19

NT1-19 335,26 18,81

NT1-20 380,45 30,79

Média 345,19

STD 18,24
Provetes indentados 10 vezes
O provete NT2_3 partiu-se durante o ensaio de vibragdo induzida por excitacao
por impulso.
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