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RODRIGUES, F. P. Influéncia da presenca de um filme fino de platina na
resisténcia de uniao titanio-ceramica. 2005. 112f. Dissertacdo (Mestrado em
Engenharia Mecanica) — Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta,
Universidade Estadual Paulista, Guaratinguetd, 2005.

RESUMO

Problemas com a resisténcia de unido metal-cerdmica tém sido encontrados
guando o titanio € utilizado em Odontologia. A proposta deste estudo foi
aumentar a resisténcia na interface titénio-ceramica pela aplicagdo de um filme
fino de platina na superficie do titanio, por meio da utilizacéo da técnica de
deposicdo por pulverizagdo catddica. Dez padrbes (1.0 x 4.0 x 30 mm) foram
obtidos por meio de cortes de placas de resina acrilica e incluidos em um
revestimento a base de zirconia. As fundicdes de titanio para preenchimento dos
moldes foram realizadas em uma maquina de fundicdo centrifuga. As amostras
foram lixadas até as dimensdes finais (0.50 x 3.0 x 30 mm) para a remocédo da
camada a-case e jateadas com po de alumina (grupo controle) e de didxido de
titanio (grupo experimental). Uma ceramica de ultrabaixa temperatura de fuséo
foi aplicada no centro da superficie (8.0 x 1.0 x 3 mm). A resisténcia de uni&o foi
determinada pelo teste de flexdo de trés pontos em uma maquina universal de
ensaios com uma velocidade de 0,5mm/min. As amostras foram analisadas por
meio de microscopia Optica e microscopia el etronica de varredura antes e apds 0s
ensaios mecanicos. Os resultados revelaram valores maiores de uni&o entre o
titAnio e a ceramica quando o filme de platina foi aplicado (25,70 £ 4,54 MPa),
mas ndo houve diferenca estatistica significante em relagdo ao grupo controle
(24,32 £ 3,11 MPa), 0 que indica que o primeiro grupo também possui uma

resisténcia de unido suficiente para uso clinico.

PALAVRAS-CHAVE: Titanio, metal-cerdmica, pulverizacdo  catodica,

resisténcia de unido, filme fino.



RODRIGUES, F.P. Influence of a platinum thin film in titanium-ceramic
bond strength. 2005. 112f. Dissertagcéo (Mestrado em Engenharia Mecanica) —
Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual
Paulista, Guaratinguetd, 2005.

ABSTRACT

Problems with metal-ceramic bond strength have been encountered when
titanium is used in prosthetic dentistry. The purpose of this study was increase
the bond strength of titanium-ceramic interface applying a platinum film on the
titanium surface using DC-sputtering deposition technique. Ten 1.0 x 4.0 x 30
mm patterns were cut from sheet of acrylic resin and invested in a zirconia-based
investment material. Titanium castings were made using a centrifugal casting
machine. Specimens were grinded to final dimensions (0.50 x 3.0 x 30 mm) to
remove the o-case layer and blasted with alumina (control group) and titanium
dioxide (experimental group) powders. An ultra low-fusing dental ceramic was
applied to the center of the surface (8.0 x 1.0 x 3 mm). The bond strength was
determined by three-point bending test. at a universal testing machine with a
loading rate of 0,5mm/min.The samples were analyzed using Optical Microscopy
and Scanning Electron Microscopy before and after the mechanical testing.The
results showed greater values of adherence between titanium and ceramic when
the platinum film was applied (25,70 + 4,54 MPa), but there were no statistic
differences to those of the controls (24,32 + 3,11 MPa) that indicates that the first

one has also sufficient bond strength for clinical use.

KEYWORDS: Titanium, metal-ceramic, d.c. sputtering, bond strength, thin
film.
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1INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES GERAIS

Restauragfes em sistemas metal-cerémica sdo utilizadas em
Odontologia ha aproximadamente quarenta anos, para atender pacientes
com necessidade de reabilitagdo em Prétese Fixa (como coroas, proteses
parciais, etc.) A viabilidade dessas restauracoes €, até hoje, atribuida a
combinagdo das propriedades mecénicas das ligas metdlicas com as
propriedades estéticas da cerdmica (FISCHER 2000, GALIATSATOS,
2005).

No desenvolvimento das ceramicas para esse tipo de aplicagéo,
aguelas que apresentavam coeficientes de expansdo térmica semelhantes ao
das ligas metdlicas foram conseguidas pela adicdo de Oxidos de sodio e
potéssio. Essas cerdmicas passaram a apresentar elevada resisténcia a
compressao, porém, propriedades mecanicas como resisténcia a tragéo, até
hoje, ainda se apresentam como um problema associado ao risco de fratura
fragil.

Atualmente, estudos voltados para sistemas metal-ceramica
concentram-se nas propriedades dos oOxidos formados e tratamentos de
superficie da estrutura metalica, com a finalidade de aumentar a resisténcia

de unido entre esses dois materials.

Problemas associados as diferencas entre os valores dos coeficientes
de expansdo térmica do metal e da cer@mica tais como a presenca de
tensdes residuais e baixo molhamento, s80 0s maiores responsaveis pela
falha na unido dos sistemas metal-cerdmica. Para tanto, melhorias nas
propriedades fisicas e na composi¢éo das ligas, assim como das ceramicas e
dos revestimentos, para obtencdo de restauracbes em metal-ceramica
satisfatérias, além das técnicas para avaliacdo desses materiais tém sido
amplamente estudados (HAMMAD; TALIC, 1996; ATSU; BERKSUN,



2000, CAl et a. 2001, ALBAKRY; GUAZZATO, 2003, SUANSWAN;
SWAIN, 2003).

A resisténcia de unido entre a cerdmica e o0 metal €, sem divida, o
requisito mais importante para a longevidade desse tipo de restauragéo.
Métodos gue produzam uma unido quimica e um embricamento mecanico
fortes ainda n&o foram desenvolvidos, apesar de ser reconhecida a
contribuicdo da formacdo de Oxidos na superficie da liga durante o
molhamento pela cerdmica e durante a queima da mesma, como agentes
gue favorecem uma unido mais forte (CRAIG, 1999).

A primeira liga utilizada para sistemas em metal-ceréamica foi uma
liga em ouro (Figuras 1.1 e 1.2), com adi¢fes de platina e palédio. Porém,
devido a baixa dureza apresentada, metais como o indio e o estanho foram

adicionados, o que levou também a um aumento no coeficiente de expansdo

térmica, resultando em uma liga com boa capaci dade de adesdo por meio da
formacao de oxidos (FISCHER, 2000)..

Figura 1.1 — Seqiiéncia clinica de uma protese fixa em estrutura de ouro.
(a) coping metalico no modelo de gesso (fase laboratorial); (b) coping
metalico sendo provado em boca para gjustes; (¢) aspecto final da protese
no paciente.

Figura 1.2 — Estrutura em ouro de uma coroa metal-ceramica



Com o passar dos anos, a substituicdo das ligas de ouro e platina
passou a ocorrer com frequéncia, devido ao custo dessas ligas, muitas vezes
ndo compativel com a situacdo econdmica do paciente e também do
cirurgido-dentista. Em 1978, ligas Ni-Cr e Co-Cr eram introduzidas para
utilizacdo em metal-ceramica e, apesar das Ultimas ja serem utilizadas desde
a década de trinta em préteses parciais removivels, as ligas de Ni-Cr
apresentavam preferéncia, mesmo sabendo que haviatanto naliga Ni-Cr-Be

guanto na Ni-Cr, um potencial citotdxico anteriormente relatado.

No caso das ligas a base de paadio, apesar de apresentarem baixo
custo e terem sido utilizadas por muitos anos sem qualquer problema, foi
relatado que podem apresentar baixa biocompatibilidade, principalmente,
em pacientes que ja tém alergia ao niquel, o que vem sendo bastante
relatado nessas Ultimas décadas (BEZZON, 1993; YILMAZ;DINCER,
1999, GARAU et a., 2005).

Desde entdo, pesquisas mais intensivas, ndo somente voltadas aos
testes de biocompatibilidade, mas também com o intuito de desenvolver
novas ligas, se fizeram necessarias. InUmeras investigacbes de ligas
metdlicas aternativas sucedaneas das ligas classicas, a base de ouro e
platina, tém sido realizadas até os dias atuais com o objetivo de melhorar a
gualidade de vida da populacdo, completa ou parciamente edéntula
(BEZZON et a., 2001, MEIRA; ARGENTA; CAMPOS JUNIOR, 2001;
KOBAYASHI et ., 1998).

Desde a década de oitenta, o titénio € pesguisado como um metal
aternativo ideal para uso em prétese metal-ceramica destinada a pacientes
alérgicos a outros metais (GARAU et al., 2005) e, principamente, devido a
sua excelente resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade, além de outras
caracteristicas favoraveis exigidas para aplicacdo em Odontologia, tais
como: baixa densidade e baixa condutividade térmica, quando comparado
as ligas nobres como as de ouro e platina (WATANABE et a., 2002;
WANG,; FENTON, 1996).



As figuras 1.3 e 1.4 ilustram uma estrutura metalica em titanio para
prétese fixa e uma protese fixa preparada com o sistema titéanio-ceramica,

respectivamente.

Figura 1.3 — Estrutura metélica em titénio CP para protese fixa

Figura 1.4 — Prétese fixa em sistema titanio-ceramica

Apesar das inUmeras vantagens apresentadas pelo titanio, suas
desvantagens também surgiram como foco de preocupagdo, com respeito ao
Seu uso em protese para reabilitacdo em metal-cerdmica. Além de possuir
um elevado ponto de fusdo (1650°C), o titanio apresenta reatividade
guimica com gases como oxigénio, nitrogénio e hidrogénio em
temperaturas elevadas, resultando na absorcdo desses gases dentro dos



sitios intersticiais da sua rede cristalina (CAl et al., 2001) e na formacéo de
uma camada reativa de 0xido denominada a-case.

A formacdo desta camada de Oxido torna-se o principal obstaculo
para umaforte adesdo do metal com as cerédmicas odontol dgicas disponiveis
no mercado. Uma fraca adesdo entre o metal e a ceramica ocorre devido a
oxidac&o do titanio durante a queima da porcelana e a presenca da camada
de Oxido n&o-aderente, denominada “a-case”, na qual estéo presentes os
elementos Si, P, O e C homogeneamente distribuidos, provenientes do
revestimento (KALIL, 2003, ZINELIS, 2000, SEAGLE;
GIANGIORDANO, 1999, MITCHELL, 1998). A remocdo desta camada
anteriormente & aplicacdo da cerémica faz-se necesséria (KALIL, 2003).

Na tentativa de contornar o0s obstaculos relacionados ao
processamento do titanio comercialmente puro, pesguisadores recorrem a
busca de ligas de titanio, que possam suprir as suas deficiéncias (HERO,;
AUSTRHEIM, 1987, WATANABE, 2003). No entanto, estudos realizados
com ligas de titanio de ata resisténcia do tipo Ti6Al4V, a liga de titanio
mais utilizada em Odontologia, relatam que a possivel liberacdo de
elementos como o vanédio (V) e o auminio (Al) estd associada com
distirbios neurolégicos (LIN; CHERN LIN; JU, 2002), Doenca de
Alzheimer (KOBAYASHI et al., 1998) e demais reacoes de sensibilidade
(CHUNG et al., 2002).

Dessa forma, a melhoria do processo de fundicdo do titanio
comercialmente puro (Ti CP) e o estudo de novas ligas a base de titanio,
livres de elementos que possam trazer algum problema de salde ao
paciente, podem eventualmente levar a minimizagdo dos problemas
apresentados.

Em meio a tantas dificuldades com relacdo ao uso odontolégico do
titnio CP, devido a sua alta reatividade, mas estando diante de um material
com reconhecidas propriedades mecanicas, processos de tratamentos de
superficie tais como: jateamento com Oxidos, tratamentos com acidos e
tratamentos a plasma como implantacdo i6nica, pulverizacdo catodica, entre

outros, sdo propostos na literatura para controlar a alta natureza oxidativa



deste metal, postulada como sendo a causa de sua fraca adesdo a ceramica
odontol6gica (CRAIG, 1999).

A deposicdo de uma camada intermediaria de um metal ou composto
na superficie do metal previamente a aplicacdo da porcelana visando
promover uma melhor resisténcia de unido, tem recebido atencéo
consideravel de varios pesquisadores (YANAGIDA et al., 2002; CHUNG et
a., 2002), embora poucos estudos tenham apresentado resultados
favoraveis.

O aprimoramento das técnicas que envolvem esses processos de
tratamentos para modificacdo da superficie metdlica (substrato do sistema
metal-cerdmica) é necess&rio para a melhoria dos servicos oferecidos pelos
laboratdrios de protese dentaria e, conseqiientemente, para o sucesso clinico

dessas reabilitagoes.

1.2 JUSTIFICATIVA DO TRABALHO

As ligas metdlicas e as cermicas utilizadas na confeccdo de
restauracbes odontoldgicas, que constituem um sistema metal-ceramica,
devem possuir um grande nimero de requisitos especificos para que sga
evitada a fratura desses materiais. A superficie oxidada do metal, por
exemplo, é reconhecida como sendo a grande responsavel pelo sucesso
deste sistema, desde que essa camada ndo sgja espessa e ndo contenha a
camada a.-case.

No entanto, embora a unido quimica sga abordada por muitos
autores como sendo a responsavel pela aderéncia metal-ceramica, existem
evidéncias, que apontam também para o embricamento mecanico e para 0s
tratamentos de recobrimentos superficiais, como possivels responsaveis
pela melhoria da adesdo nesses sistemas. Na verdade, ha uma inter-relacdo
entre esses fatores influenciando a unido metal-ceramica.

Com afinalidade de melhorar a resisténcia de uni&o entre o titanio e
a ceramica odontoldgica, este estudo propde o0 aprimoramento das técnicas

laboratoriais utilizadas para a confeccdo de reabilitagbes odontolbgicas



neste sistema, por meio da deposi¢cdo de uma pequena camada intermediaria
(filme fino de platina) pelo método da pulverizagdo catodica, também
denominada de d.c sputtering, no substrato de titanio comercialmente puro
(grau 1).

1.3 OBJETIVOS

Os objetivos deste trabalho foram:

e Avaiar a influéncia da deposi¢cdo de um filme fino de platina na
superficie do titdnio comercialmente puro na resisténcia de unido titanio-
ceramica por meio do teste de flexdo de trés pontos, tendo como grupo
controle um sistema de titanio comercialmente puro e uma ceramica de
ultrabaixa fusdo com tratamento de superficie convencional;

e Analisar e comparar os resultados da resisténcia da unido, obtidos
nos ensaios de flexdo de trés pontos, que mede a resisténcia de unido na
interface desses materiais, para as duas situagdes estudadas e, com o valor
estabel ecido pela norma SO 9693(apud Y ODA et al., 2001);

e Utilizar as técnicas de microscopia Optica e microscopia el etrénica
de varredura para esclarecer detalhes envolvidos na fratura da unido, que

possam eventual mente explicar o comportamento dos resultados.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Qualidades estéticas apresentadas anteriormente apenas pelas
restauracbes em ceramica pura e propriedades como elevada dureza,
resisténcia a compressdo e excelente biocompatibilidade puderam, aos
poucos, ser combinadas com a resisténcia e a tenacidade dos metais
produzindo proteses em sistema meta-cerdmica que possuam uma
aparéncia natural e desempenho clinico satisfatério, ainda que fossem

reconhecidas falhas em seu desempenho em longo prazo.

O sistema metal-ceramica em Odontologia consiste numa estrutura
metalica denominada coping e da ceramica odontol 6gica sobre ela aplicada.
A adesdo entre esses materiais é possivel devido a aplicacdo de um adesivo
(bonder) entre esses dois materiais, necessaria para todos os sistemas
metal-cerdmica para controle da camada de o&xido. Clinicamente séo
restauracdes cuja confeccdo é realizada em laboratério protético (por isso

também denominadas de restauracOes indiretas).

Nesse sistema, a ceramica odontoldgica deve fundir sem causar a
deformacéo do coping, durante o resfriamento, a ceramica e o metal devem
contrair concomitantemente, ou sgja, a ceramica ndo deverd trincar ou se
soltar do metal. Quando essas condi¢bes sdo atingidas, restauraces fortes

com excelentes propriedades séo produzidas.

Devido a grande popularidade dessas restauracdes tanto na area clinica
como ha cientifica, pesquisadores puderam enumerar alguns requisitos para
gue fossem evitadas falhas nessas restauragdes. Ozcan (2003) realizou um
estudo buscando as possivels razdes para fraturas em restauracdes metal-
cerdmica concentrando-se tanto em dados laboratoriais como clinicos. A
autora verificou que a fratura desse tipo de reabilitacdo pode estar associada
a erros clinicos e laboratoriais relacionados a estrutura inerente das
ceramicas, ou simplesmente ao trauma mecanico associado, por exemplo, a

um contato prematuro entre os dentes.



Varios sdo os fatores gque controlam a unido metal-ceramica: a
formacdo de uma unido quimica forte, uma adesdo mecénica entre dois
materiais e as tensdes residuais. Porém sabe-se atualmente que ha uma
grande dificuldade de se obter uma interface uniforme sem lacunas.
Segundo Craig (1999), a unido metal-ceramica foi e ainda € considerada o
fator responsavel pelo sucesso desse tipo de reabilitagdo. A autora ainda
afirma que ha uma interface entre o metal e a cerémica com vérias ligagdes
guimicas fortes que mantém os dois materiais unidos.

Fischer (2002) destaca em um de seus estudos sobre o sistema metal-
ceramica, que a adeséo da ceramica a uma liga é atribuida a forca de van
der Waals, intertravamento mecéanico entre os dois materiais envolvidos e
adesdo quimica entre a ceramica e uma camada de Oxido, resultante do
processo de queima ha superficie do metal. Por isso, faz-se necessaria muita
cautela na escolha do metal ou liga metdlica a serem utilizados, assim como

da ceramica odontol 6gica.

2.1 METAIS E LIGAS PARA RESTAURACOES EM METAL-
CERAMICA

Mc Lean (1983) sugeriu alguns parametros que devem ser
considerados na escolha de uma liga utilizada na confecgdo de restauragoes
metal-ceramica: auséncia de deformacéo plastica (evitando a fratura da
porceland); elevado modulo de elasticidade, suficiente para permitir a
confeccdo de infra-estruturas com espessura fina, com ata resisténcia;
elevada resiliéncia; resisténcia a fadiga; excelente biocompatibilidade e

ainda boa compatibilidade térmica com a porcelana.

O ato custo das ligas de ouro estimulou a pesquisa por ligas
odontol 6gicas alternativas. Essas ligas aternativas, no entanto, podem ser
consideradas viaveis apenas se seu uso for seguro para dentistas, técnicos
de laboratdrio protético e também para os pacientes. A seguranca deve estar
associada com qualidades que garantam a longevidade dos tratamentos

desenvolvidos, assm como sua biocompatibilidade. N&o ha divida de que



as ligas de ouro sdo as mais biocompativeis, no entanto, a préatica clinica
revela 0 aumento do uso de ligas alternativas para restauragcbes metal-
ceramica (BEZZON et al., 2001).

O titdnio comerciadmente puro (Ti CP) conquistou boa
popularidade, devido a sua excelente biocompatibilidade como metal
odontoldgico, sendo apropriado para aplicacbes em Protese Fixa. Segundo
Wang e Fenton (1996), ha um grande avanco nos estudos envolvendo 0 uso
do titénio como um substituto econdémico e biocompativel para as ligas
existentes para proteses fixas e removiveis. No entanto, € considerado um
dos mais dificeis metais para processamento, principalmente, devido a sua
elevada temperatura de fusdo (1670°C+5°C) e reatividade quimica a altas
temperaturas. Uma das maneiras de se contornar esses inconvenientes
consiste na adi¢éo de outros elementos de liga ao titénio. (KIKUCHI et al.,
2003).

Seagle et al. (1999) realizaram um estudo sobre 0 processamento do
tithnio. De acordo com os autores, varias caracteristicas particulares ao
titnio devem ser consideradas, quando analisamos 0S processos
termomecanicos, tais como:. rapida perda de caor, formacdo de
porosidades, elevada resisténcia mecanica e taxa de oxidacdo. Segundo os
autores, diversos processos tém sido desenvolvidos para minimizar esses

efeitos.

De acordo com Bauer et a. (2002), de 1984 a 1996, as pesquisas
apresentadas em congressos americanos relacionados com o titanio e seu
processamento aumentaram, com 0 objetivo de aprimorar 0 processo de
fundico do titanio, buscando transformar o material em uma alternativa

vantajosa em relacdo as ligas convencionais.
2.2 AVALIAGCAO DA UNIAO METAL-CERAMICA
Diversos aspectos das coroas metal-ceramicas como resisténcia de

unido, expansdo térmica, adaptacdo a estrutura dental, entre outras

propriedades, foram analisados por Y amamoto (1985). Segundo o autor, na



década de oitenta, 7% das restauracdes em metal -ceramica falhavam devido
a estrutura metélica, falha da cerdmica e também devido ao surgimento de
trincas. A fratura da ceramica odontol 0gica ocorrera se existir a deformacéo
do metal. O autor ainda destaca o fato de que a tensdo que afeta uma
restauracdo metal-ceramica na boca € muito pequena (26kgf a 48 kgf
guando os dentes anteriores estdo em funcéo), sendo assim, a ceramica
nunca iria fraturar-se se a estrutura metdlica apresentasse resisténcia

mecanica suficiente.

Albakry et al. (2003) observaram que o aumento da aceitagao de todas
as restauracOes ceramicas, tanto pelos dentistas quanto pelos pacientes, é
bascada nas propriedades Unicas desses materiais, incluindo
biocompatibilidade e estética. No entanto, a falha mecanica freqlientemente
ocorre nesses materiais devido a sua incapacidade de acomodar tensdes
resultantes da deformacéo pléastica

Em um estudo sobre a evolucdo das ceramicas odontoldgicas no
seculo XX, Mc Lean (2001) afirma que para acancar uma forte adeséo ao
metal, certas condicdes precisam ser consideradas, principamente o
“molhamento” do metal pelo materia cerdmico e o vaor das tensdes
resultantes da expansdo térmica e da contracéo do metal, que ndo deverdo
exceder a resisténcia a tragdo das ceramicas. Neste trabalho, o autor ainda
ressalta que a cerémica odontol6gica a que 0 mesmo denomina “porcelana
dental” ira aderir a qualquer metal limpo e livre de gés e que, apesar da
presenca de 0xido na superficie do metal ser importante para o processo de
adesdo, seu excesso pode resultar em uma adesdo fraca, como muitas vezes
ocorre em pecas nas quais ligas de Ni-Cr sdo utilizadas.

De acordo com Wang e Fenton (1999), resultados em longo prazo
sobre o titanio e sua adesdo a porcelana tém que ser avaliados antes desse
metal ser usado rotineiramente na clinica odontol 6gica.

Inimeros testes tém sido utilizados e estudados para determinar a
resisténcia de unido dos sistemas metal-cerdmica entre eles basicamente

encontram-se os teste de cisalhamento e flexao.



De acordo com Ban e Anusavice (1990), a principal vantagem do
teste de flexdo para andlise de fratura em materiais frégeis € que o estado
puro de tensdes pode ser estabelecido em um lado da amostra. Os testes de
flexdo de trés e quatro pontos também sdo utilizados para avaliar a
resisténcia de materiais frageis e estruturas metal-ceramica. Esses métodos
foram iniciamente desenvolvidos para materiais de engenharia que séo
freqientemente associados com amostras relativamente grandes. Para
materiais odontoldgicos frégeis, a construcdo de tais amostras ndo €
conveniente, pois freqientemente, a quantidade disponivel de material
odontol6gico é pequena para preparar um numero suficiente de amostras
para obtencdo de dados edtatisticos significativos. Devido a0 elevado
modulo de elasticidade e dureza, tipicos dos materiais frageis, qualquer
contato imperfeito entre a ferramenta e a amostra ensaiada pode levar aum
substancial desvio da simetria radia no campo de tensdes e
conseguientemente, a erros na obtencédo dos resultados.

Segundo Hammad e Talic (1996), a validade dos testes de flex&o
para avaliagdo da resisténcia de unido metal-ceramica de diferentes ligas
tem sido questionada, pois a trinca da ceramica depende do modulo de
elasticidade do metal testado. Uma liga com um elevado médulo de
elasticidade deveria resistir a flexdo criando uma forte adesdo. No entanto,
pode existir uma ambiguidade, pois ndo se sabe se a caracteristica testada,

naverdade, foi a adesdo ou 0 mddulo de el asticidade do metal.

Para Albakry et al. (2003) a existéncia de microtrincas, que crescem
inerentemente durante 0s processos térmico e quimico, pode influenciar
significativamente na mensuracéo da resisténcia mecanica de um material.
O autor ainda cita v&rios métodos de mensuracdo dessa propriedade
ressaltando que o ensaio de flexdo de trés pontos € o padréo para avaliar a

resisténcia em ceramicas odontol dgicas.

Dérand e Hero (1992) avaliaram a resisténcia de unido da porcelana
com dois tipos de titanio: fundido (processo de cera perdida) e usinado (a
partir de barras extrudadas) por meio do ensaio de flex&o de quatro pontos.

As placas com a porcelana foram coladas com resina epoxi a duas barras de



aco, ficando localizadas na porcéo central. Os autores observaram que, apés
0 ensaio, ocorreu em quase todas as amostras a fratura na interface metal-
ceramica permanecendo alguns resguicios da ceramica sobre o metal.
Somente em duas amostras verificou-se a fratura na porcelana e em trés
casos entre a cola e 0 metal (essas amostras foram unidas novamente). O
lado da porcelana fraturada apresentou evidéncias da formac&o de 6xido de
titdnio (aspecto cinza na superficie). Nenhuma diferenca significante na
resisténcia de unido foi verificada entre as duas porcelanas ou entre os dois
tipos de titanio, para as amostras jateadas com alumina 250 um. Os valores
de resisténcia de unido foram de 40-50 M Pa.

Person e Bergman (1996), por sua vez, sugeriram a realizacéo do
ensaio de cisalhamento para andlise da resisténcia de unido em sistemas
metal-ceramica. Trés grupos de amostras foram preparados: titanio fundido-
ceramica, titanio usinado-ceramica e uma liga de ouro-ceramica. Foram
confeccionadas amostras cilindricas com 25 mm de comprimento, ambas
possuindo 6 mm de diametro, unidas por meio da queima da ceramica. As
amostras de titénio usinado foram retiradas das barras e as amostras de
titanio fundido foram preparadas. Durante a queima da porcelana com
espessura de 1,5 mm, os dois pedacos metdlicos foram centrados em um
suporte para criar um centro de rotagdo comum. Isso foi importante para
facilitar o cdlculo e a avaliacdo dos resultados. Apds a queima, as amostras
foram checadas a olho nu para verificar a presenca de defeitos. O método
de ensaio utilizado foi o cisalhamento baseado na carga torcional. A partir
dos ensaios realizados, 0s autores observaram que: as combinacdes titanio-
ceramica estudadas apresentaram uma tensao de cisalhamento superior a da
liga de ouro; nenhuma diferenca na resisténcia de uni&o foi observada entre
o titanio fundido e usinado; o teste pode ser empregado quando a fratura
fragil € esperada.

Chung et a. (1997) avaliaram a fratura da interface titanio-porcelana
pela realizagdo do ensaio de flex&o de quatro pontos. As placas de titanio,
cujas dimensbes eram 1,5 x 8 x 25 mm, foram fundidas utilizando um

revestimento a base de fosfato em uma méquina de fundicdo. Apos



fundicdo as amostras foram radiografadas e descartadas aguelas que
apresentavam defeitos internos. As amostras foram entdo jateadas com
aumina (110 um), recobertas com agente de unido e em seguida uma
porcelana transparente foi aplicada até que uma espessura de 1,5 mm fosse
obtida. Um entalhe de 0,4 mm de largura foi introduzido através da porcéao
central da amostra naregido da porcelana. Umatrincafoi criada na base do
entalhe para permitir somente uma extensdo interfacial. As amostras foram
ensaiadas a uma velocidade de 0,1 mm/min, com ciclos de carregamento e
descarregamento até que a trinca se propagasse ha regido entre as puncoes.
Com a redlizagdo do ensaio 0s autores conseguiram medir a energia de
deformagdo critica nainterface metal-ceramica.

Papazoglou e Brantley (1998) realizaram um estudo para o ensaio de
resisténcia de unido metal (Pd-Ga) -ceramica com dois diferentes testes,
ambos para verificar adesdo a porcelana de quatro ligas comerciais dos
sistemas binario paladio (Pd) e gdlio(Ga), com uma liga comercia paladio
(Pd) — prata (Ag), sendo utilizada para controle. Foi realizado o teste de
resisténcia de unido no qual as amostras foram fundidas por centrifugacéo,
em um revestimento a base de fosfato preparado de acordo com as
recomendagdes do fabricante. ApOs essa etapa, a porcelanafoi removidaeo
ensaio foi realizado novamente com as mesmas amostras, porém visando a
determinacdo do mddulo de elasticidade das ligas. Os autores verificaram
gue: para as duas ligas Pd-Ga, ocorreu uma falha adesiva do tipo mista,
entre aliga e o éxido, e coesiva, dentro da porcelana; Nas ligas Pd-Ag e em
apenas uma das ligas Pd-Ga ocorreu uma combinac&o da falha adesiva entre
0 Oxido do metal e a porcelana e coesiva na porcelana. O estudo propde que
as novas ligas Pd-Ga devem ser comercia mente introduzidas com pequenas
informacdes sobre a qualidade de ades&o a porcelana.

Dekon et a. (1999) avaliaram a resisténcia de unido entre uma liga
Ni-Cr, submetida a diferentes tempos de oxidacdo prévia por meio da
realizacdo do ensaio de cisalhamento e uma cerémica odontologica
convencional. Segundo esses autores, 0 teste de cisalhamento empregado na

porcelana em forma semicircular evita a formacéo de tensbes residuais que



poderiam traduzir-se em falhas de adesdo. Em seguida a um tratamento
térmico de oxidacdo, as amostras foram submetidas a um ciclo cuja
temperatura inicia de 650 °C sob vécuo, sendo el evada a temperatura final
de 1010 °C, aumataxa de 70 °C por minuto. Essa temperatura foi mantida
em tempos variaveis, formando os grupos. controle, sem oxidacdo prévia; e
respectivos grupos experimentais com oxidacdo prévia por trés tempos. por
1 min; 3 min e 5 min; e posteriormente jateamento com 6xido de aluminio
por cerca de 30 s. Para a padronizagdo da quantidade de material ceramico
oS autores confeccionaram uma matriz especial com suas porcoes
superiores moveis, em formas semicirculares de 3,0 mm de adltura,
apresentando orificios de 6,0 e 7,0 mm de didmetro. Os autores concluiram
gue a auséncia da oxidacdo prévia possibilitou os melhores resultados,
guando comparados com os demais grupos, os diferentes tempos de
oxidacdo prévia provocaram reducéo acentuada nos valores obtidos e foram
semelhantes entre si; 0 grupo submetido ao processo de jateamento apos a
oxidacdo prévia por cinco minutos mostrou resultados similares aos grupos

tratados com diferentes tempos de oxidaco prévia sem jateamento.

Yilmaz e Dinger (1999) avaliaram a unido metal-ceramica para dois
sistemas: titdnio comercialmente puro (grau 2) e uma liga niquel-cromo
(Ni-Cr) ambos com a mesma ceramica comercial convencional. Foram
realizados ensaios de flex&o de trés pontos, analise de aderéncia de éxido e
expansao térmica. Apds a realizacdo dos ensaios, 0s autores puderam
verificar que: os valores médios da resisténcia de unido para a liga niquel-
cromo e titanio foram maiores que o valor minimo exigido pela norma DIN
13927 que é de 25 MPa; a inspecdo das amostras fraturadas apds 0 ensaio
de flexdo revelou que as fraturas ocorreram na interface e ndo na porcelana
para os dois grupos de amostras, em ambas as ligas os 6xidos formados
apresentaram boa aderéncia; existiu maior compatibilidade térmica entre as
ligas niquel-cromo e a ceramica do que entre o titanio e a ceramica. Os
autores concluiram que o sistema titanio-ceramica estudado é aceito, sendo

0s seus valores comparaveis ao do sistema nigquel-cromo.



Atsi e Berksun (2000) avaliaram a resisténcia de unido de trés tipos
de cerdmicas odontol bgicas comerciais submetidas a queima em atmosfera
de argbnio e a vacuo. Foram preparadas 120 amostras de titéanio
comercia mente puro, sendo sessenta amostras fundidas e sessenta obtidas
por eletro-erosdo. Também foram fundidas vinte amostras de Ni-Cr como
grupo controle. As amostras foram lixadas até que atingissem as dimensdes
de 25 x 3 x 0,5 mm e jateadas com aumina (250 um). A ceramica foi
aplicada na porcéo central apresentando 8 x 3 x 1 mm de dimensdes finais e
as amostras submetidas ao teste de flexdo (5mm/min). A resisténcia de
unido das amostras titanio-porcelana foram de 33% a 60% da resisténcia de
unido da liga Ni-Cr. A resisténcia de unido metal-ceramica foi aumentada
significativamente em alguns grupos em que o metal era o titanio e quando
uma atmosfera de argonio foi utilizada. Os autores concluiram que: apenas
os sistemas Ni - Cr - ceramica convencional e titanio - ceramica excederam
o limite minimo de resisténcia de uni&o estipulado pela norma (25 MPa); os
demais sistemas para titanio mostraram valores de resisténcia de unido
significativamente mais baixos; comparada com a queima a vacuo.

Yoda et a. (2001) testaram a forca de adesdo de onze tipos de ligas
de titanio: Ti-Cr (15, 20,25%), Ti-Ag (10, 15,20%), Ti-Cu (5,10%), Ti-Pd
(15, 20, 25%), usando como controle a resisténcia de unido do titanio
comercialmente puro e uma liga rica em ouro. A resisténcia de uni&o foi
avaliada utilizando o ensaio de flexdo de trés pontos (ISO 9693). Para
remocdo da camada de 6xido, as amostras, apos fundicdo centrifuga, foram
polidas obtendo dimensdo final de 0,45-0,55 X 3,5 X 25mm. Nove amostras
foram submetidas a0 ensaio de flexdo para andlise do modulo de
elasticidade sendo realizados todos os ciclos de queima da porcelana, porém
sem a aplicacdo da mesma. Nas outras seis amostras de cada liga foi
realizado 0 mesmo ensaio sendo que nesse caso foi realizada a aplicacdo da
ceramica sobre a superficie jateada. Os valores de resisténcia de unido
obtidos variaram de 29,4 a 37,2 MPa. A resisténcia de unido encontrada
para o titénio foi equivalente a 32,2 MPa. Os autores concluiram que a

composi¢ao das ligas de titanio afetou diretamente 0 modulo de elasticidade



das ligas. As ligas Ti-Pd apresentaram maodulo de elasticidade mais baixo,
enquanto para as ligas Ti-Cu o modulo de elasticidade foi mais elevado. No
entanto, a composicdo das ligas teve pouco efeito sobre a adesdo da
porcelana ao metal, inclusive se comparada aos grupos controles.

Troia Jr et a. (2003) avaliaram as caracteristicas de adesdo de uma
porcelana para titnio aderida ao titnio comercialmente puro e a liga Ti-
6Al-4V assim como o efeito da termociclagem na resisténcia de unido. Foi
utilizado um teste de flexdo em 3 pontos para avaliar a resisténcia de uniéo
(DIN 13.927). Para verificar o efeito da termociclagem nas amostras,
metade foi termociclada em temperaturas na faixa de 4°C(x2°C) a
55°C(£2°C). Os resultados foram comparados com uma liga palé&dio-prata
(Pd-Ag) aderida a porcelana convencional (controle). Os resultados
revelaram que a termociclagem ndo enfragueceu significantemente a
resisténcia de unido da porcelana ao substrato de titanio. N&o houve
diferenca significante na resisténcia de unido entre o Ti comerciamente
puro para 0 grupo termociclado (23.60 MPa) e para 0 ndo termociclado
(24,99MPa) e paraaliga Ti6Al4V (24.98 e 25.60M Pa para termociclado e
ndo termociclado respectivamente).Os valores de resisténcia de unido para
0 grupo controle (47,98 e 45.30 respectivamente) foram significativamente
melhores que agueles para combinagdes de titnio comercialmente puro e
Ti6Al4V. A resisténcia de unido a porcelana de baixa fusdo para o titéanio
comercialmente puro e para a liga Ti6Al4V foi significativamente mais

baixa que a convencional Pd-Ag.

2.3 TRATAMENTOS DE SUPERFICIE DO SUBSTRATO METALICO

Atualmente, tratamentos da superficie de metais sdo empregados para
melhorar algumas propriedades desses materiais. A adesdo interfacial entre
camadas de filme resultantes desses tratamentos e o0 substrato causam uma
interacdo fisicatdo boa quanto quimica

Segundo Sioshansi e Tobin (1996), o tratamento de superficie dos

biomateriais esta se tornando um método popular que promove devida



fung&o e biocompatibilidade, sem custos e com pouco tempo requerido para
0 desenvolvimento de novos materiais.

Ca et al. (2001) estudaram os efeitos da modificacdo da superficie
do titanio comercialmente puro (CP) para unido com porcelana. O titanio
CP foi fundido dentro de uma base de 6xido de magnésio (MgO). Apés a
remocdo das amostras do interior do revestimento as mesmas foram
submetidas a um jateamento com particulas de Al,O3 (50 um). Seistipos de
procedimentos para modificacdo de superficies por imersdo foram
realizados: 1) 35% HNO3-5%HF em temperatura ambiente por um minuto;
2) 50% NaOH-10%CuSo04.5H20 a 105°C por dez minutos; 3) solucéo de
NaOHCuSo4 seguida pela solucdo HNO3-HF; 4) 50% NaOH-10% NaSO4
a 105°C por dez minutos; 5) solugdo NaSO4 seguida pela solugdo HNO3-
HF; 6) 50% NaOH solucéo a 105°C por dez minutos. Como controle foram
utilizadas superficies jateadas com alumina somente. Todas as superficies
foram jateadas com particulas de Al,O; de 110 um antes da queima da
porcelana (porcelana de baixa fusdo). A unido titanio-porcelanafoi avaliada
por um teste biaxia de flexdo e, a area de porcelana aderente, foi
determinada por espectroscopia. Os autores concluiram que a melhor uni&o
da porcelana com o titanio CP ocorreu com o0 uso dos banhos de imerséo
em agua.

Outras técnicas, ndo convencionais, sdo atualmente propostas em
Odontologia. Trata-se de tecnologias ja utilizadas na é&rea de Engenharia,
gue vaéo desde o aumento de resisténcia de ferramentas de corte, por
exemplo, até a deposicdo de metais puros em embalagens de papel, em
tecidos,etc, para decoracéo.

Dentre as técnicas de tratamento de superficie que utilizan a
tecnologia a plasma, a evaporacdo térmica € a mais smples e a mais
utilizada para depositar filmes finos. O processo ocorre dentro de uma
campanula de alto vacuo quando uma corrente elétrica € passada no
filamento de tungsténio (tantalo ou molibdénio), que é aquecido fazendo
com que o materia que esta nele sgja depositado sobre um substrato. Neste

caso, a fonte térmica é o filamento aguecido (a fonte de vapor), mas



também podera ser um canhdo de elétrons (electron beam), um laser (por
exemplo, de CO,) e uma bobina de inducéo.

Outra técnica para obtencdo de filmes finos € a pulverizacéo catodica
(em inglés, sputtering). Esta, ao contrario da evaporacdo térmica, ndo
depende da temperatura para a formacéo do filme. O vapor é criado pelo
“arrancamento mecanico” de atomos ou moléculas da superficie de um
material solido (chamado alvo) através do bombardeamento destes ions
energéticos gerados por uma descarga €l étrica num gas inerte (normalmente
argonio), contido numa camara a baixa pressdo. O gés ionizado é chamado
de plasma, que se forma quando estabelecemos uma diferenca de potencial
entre o alvo (catodo-material a ser evaporado) e o substrato (anodo-peca a
ser revestida), na presenca de um gés a baixa presséo (vacuo) (LAMBERT;
USUMAKI, 2002).

Mecanismos de adesdo podem ser amplamente utilizados para que o
metal e a porcelana possam aderir um ao outro com forcas mais eficazes.
Segundo Meletis (1999), diversos estudos de modificacdes de superficie por
plasma e feixe i6nico tém sido conduzidos no passado num esforgo para
alterar as caracteristicas superficiais de ligas a base de titanio e aumentar
suas propriedades mecanicas. Esses esforcos tém se concentrado,
principalmente, nos processos de bombardeamento de particulas com alta
energia. Esses processos exigem atas temperaturas e podem produzir
efeitos indesgjaveis assim como tensdes residuais, alteragdes dimensionais,
distorcdes térmicas, etc.

A natureza altamente oxidativa da superficie do titénio tem sido
postulada como causa das falhas de adeséo entre a ceramica odontoldgica e
o titdnio. Em vista deste comportamento desfavorével do titanio, muitos
tratamentos de superficie tém sido propostos para contornélo como:
jateamento, tratamentos acidos e coberturas com outros materiais. Esses
estudos, no entanto, estabelecem claramente que a superficie do metal deve
formar uma zona de oxidagao durante 0 processo de queima.

Chung et a. (2002) investigaram as caracteristicas de filmes de (Ti,
AN depositados por r.f. sputtering em substratos metélicos de duas ligas



Ni-Cr disponiveis comercialmente e identificaram os efeitos que este filme
poderia ter na resisténcia de unido entre essas ligas e a ceramica
odontol 6gica, através dos testes de flexéo por 3 e 4 pontos. Padrdes de cera
para obtencdo das placas de titanio (1,5mm x 8mm x 25 mm) foram
incluidos em um revestimento de fosfato. As amostras foram entdo jateadas
com alumina (110 um), recobertas com agente de unido e em seguida uma
ceramica trandllcida foi aplicada até que uma espessura de 1,5 mm fosse
obtida. Os resultados permitiram verificar que o filme de (Ti,Al) N
aumentou a resisténcia de unido entre a cerdmica e 0s substratos
investigados e que a difusdo dos elementos contidos no filme no substrato
interfere na formac&o de Oxido na superficie do mesmo, favoravelmente a
adesdo meta-cerdmica. Variagdes nos resultados obtidos foram
relacionadas ao jateamento adicional, com alumina, que causou 0 aumento
dos valores de resisténcia de uni&o nas amostras tratadas com o filme de
(Ti,ADN.

Hofstede et al. (2000) avaliaram como a direcdo do polimento e o
jateamento com oxido de aluminio influenciam a formacéo de porosidades
e na resisténcia de unido metal-cerdmica. As amostras fundidas foram
obtidas a partir de uma liga nobre de Pd-Ag comercial, por fundi¢gdo por
magarico. As placas foram divididas em quatro grupos. grupo A, polidas
com pedra de alumina (74 pum) na direcdo perpendicular e jateadas com
aumina (50 um); grupo B, cujo polimento foi realizado em apenas uma
direcéo e grupos C e D polidos como A e B, porém ndo jateados. Apos
limpeza das placas fundidas foi realizada a deposicéo da ceramica (1,5mm).
Apbs a realizacdo do ensaio de flex&o os valores médios de carga obtidos
foram: 5,03 kgf, 5,08 kgf, 1,81 kgf e 2,26 kgf respectivamente paraA,B,C e
D. Os grupos A e B foram significativamente diferentes dos grupos C e D.
O exame das amostras apos 0 ensaio de flexéo revelou uma mistura do
modo de falha adesiva - coesiva para 0s grupos A e B e faha adesiva para
os grupos C e D (nenhum opaco residua sobre a superficie do metal). O
tamanho médio da porosidade na interface foi 8,99um para o grupo A e

10,03um para o grupo B. Os autores concluiram que a direcdo do



acabamento ndo influencia a carga de falha da porcelana e nem o niUmero de
porosidades. Por outro lado, as amostras jateadas apresentaram valores
significativamente mais elevados do que as néo jateadas. O exame da
interface no microscopio optico revelou que as amostras dos grupos C e D
apresentaram uma separacéo na interface de 12 a 20 um. Esses resultados
mostram a importancia do jateamento antes da oxidacéo e aplicagdo da
porcelana.

Suansuan e Swain (2003) observaram gue 0 sistema ouro-porcelana
possui a mais elevada resisténcia de unido. Segundo o estudo desses
autores, € também sabido que uma camada fina de ouro, na qual seu
principal componente é o ouro puro aplicado em forma de pasta, foi
também reconhecido como sendo um “melhorador” da resisténcia dos
Sistemas metal -ceramica.

Sadeq et al. (2003) testaram as hip6teses de que a adesdo entre o
titanio e a ceramica pode ser significativamente aumentada pela limitacéo
da oxidag&o do titanio durante os ciclos de queima da porcelana atraves da
aplicagcdo de uma cobertura por sputtering de filme fino de ouro na
superficie do titanio usinado e fundido; da queima da porcelana sobre esses
substratos numa atmosfera reduzida de argonio; ou pela combinacéo de
ambas varidveis. Todas as amostras de titanio foram abrasionadas com
particulas de alumina (110um) sendo que o grupo controle foi preparado
com 50um Vinte amostras de cada condicdo experimental (Ti
usinado/fundido) foram sel ecionadas al eatoriamente para cobertura em ouro
por sputtering antes da queima da porcelana de ultra-baixa fuséo, fundida
na porc¢do central de 6mm de didmetro da &rea circular em cada amostra. Os
resultados revelaram que o titanio usinado recoberto com o filme de ouro a
uma atmosfera reduzida foi significantemente mais alta que as demais
amostras. Os autores concluiram que a queima da porcelana numa
atmosfera reduzida de argbnio aumentou significantemente a ades&o titanio
ceramica para o titanio usinado e fundido. A camada de cobertura de ouro
feita por sputtering no titnio aumentou a adesdo apenas quando

combinado a queima da porcelana em atmosfera reduzida de argonio.



Quando a mesma foi queimada a vacuo na presenca da camada de ouro, a
adesdo titanio-ceramica foi enfraquecida no titénio usinado. A adeséo das
ligas convencionais de metais nobres em relacdo a ceramica foi superior a
do titanio-ceramica independente das variagOes interfaciais examinadas

nesse estudo.



3MATERIAISE METODOS

3.1 PREPARACAO DOS CORPOS-DE-PROVA

A partir de amostras fundidas em titénio comercialmente puro (grau
1), foram obtidos corpos-de-prova de dimensdes de 0,50mm x 3,0mm X
30mm. Os mesmos foram submetidos a dois diferentes tratamentos de
superficie e, posteriormente, recobertos por uma ceramica odontol 6gica
para gue fossem testadas as resisténcias de unido titanio-ceramica de acordo
com a metodol ogia proposta por Yodaet a. (2001).

3.1.1 Montagem dos padr Ges par a fundicdo das amostr as

Os padrdes medindo 0,75 x 3.5 x 35 mm foram obtidos a partir de
placas de acrilico fixadas na posicdo horizontal, paralelamente, por ambas
as extremidades, a condutos de alimentagéo que, por suavez, foram fixados
a base formadora do cadinho. Pequenos capilares (canais de ventilacéo),
também denominados ventings, foram adicionados as extremidades da
estrutura do conduto de alimentacdo em cera para servirem de escape para
gases erefluxo de metal (Figura 3.1).

4—| Placas de acrilico

Base formadora do cadinho

Figura 3.1- Montagem e fixac&o do padréo de cera e placas de acrilico



3.1.2 Inclusédo e queima dos padr des para fundicéo

O conjunto formado pelas placas acrilicas, padréo de cera e cana de
alimentacdo foi envolvido por um anel metdlico (anel de fundicdo) para
posterior preenchimento com revestimento ceramico (processo de incluséo),
segundo as recomendagdes do fabricante.

O anel de fundicéo foi revestido por uma folha de amianto fixada ao
anel com por meio de cera em apenas alguns pontos de sua extremidade.
Em seguida, o anel foi mergulhado em agua para que houvesse a hidratagdo
dafolha de amianto e, logo depois, o0 mesmo foi fixado a base formadora de
cadinho para que o padrdo pudesse ser incluido.

O revestimento utilizado para a inclusdo do padréo de fundicéo foi o
Rematitan Ultra® (Dentaurum, Alemanha), a base de zircdnia que, segundo
Kalil (2003), leva a formacdo de uma camada de éxido, denominada -
case, com espessura reduzida. Este material foi pesado em uma balanca de
precisdo (Panambra®, Sartorua) na proporcéo recomendada pelo fabricante.
Sua espatulacdo foi realizada em um espatulador a vacuo (Whipmix®,
Modelo B, Canadd) (Fig.3.2) durante aproximadamente 45 segundos sendo
gue, antes de leva-lo ao espatulador, o po foi incorporado a dgua destilada,

manual mente, durante 15 segundos.

Figura 3.2 — Espatulador a vacuo Whipmix®



O revestimento foi vertido vagarosamente dentro do anel, sem
prejudicar a posicdo ou fixagd do padrdo de cera em relacdo a base
formadora do cadinho (Figura 3.3).

b

Padr&o de fundicdo

Figura 3.3 — Inclusdo do padréo de fundi¢do em revestimento a base

de zirconia

Apbs o periodo de uma hora, a base formadora de cadinho foi
retirada (Figura 3.4) e o andl foi levado ao forno com a base voltada para
baixo. O anél foi mantido no forno por 24 horas, quando foi realizado o

processo de fundicao.

Figura 3.4- Inferior do anel de fundicdo apds a retirada da base
formadora do cadinho



O aguecimento do anel para a gueima do revestimento foi realizado

em um forno programavel Ovmat-7 (Manfredi, Italia) (Figura 3.5).

Figura 3.5- Aquecimento do anel para a queima do revestimento.
3.1.3 Fundicao por ceraperdida
Apbs a etapa de gueima do revestimento, o anel foi retirado do forno,
ainda aguecido, e colocado em uma méaquina de fundicdo centrifuga

(Easyti®, Manfredi, Itdlia) pertencente a0 Departamento de Materiais
Dentarios da Faculdade de Odontol ogia da USP, S&o Paulo. (Figura 3.6).

basyti )" @° J

Figura 3.6 - Méaqguina de fundigdo por centrifugacéo



Todo esse processo de fundicdo centrifuga foi realizado com
atmosfera de argonio, sendo o metal centrifugado automaticamente a vacuo

auma velocidade de rotacdo de aproximadamente 3000 rpm.

3.1.4 Lixamento das amostras

Apébs a fundicdo e posterior resfriamento do conjunto ao ar, foi
realizada a desinclusdo do padrédo fundido envolvido pelo revestimento
utilizado. Pela dificuldade de remocao do revestimento, que fica fortemente
aderido a0 padréo fundido, foram retirados somente 0S excessos que
pudessem dificultar o processo de acabamento inicial das amostras (Figura
3.7).

Posteriormente, foi realizada a separacéo das amostras por meio de
cortes transversais em relacdo ao plano da superficie das placas, em um
cortador automatico (Modelo Accuton-5, Struers®) com disco diamantado
(Figura 3.8), de modo que as separassem dos condutos de alimentagéo
(Figura 3.9). Nessa etapa observou-se que uma fina pelicula,
correspondente a camada de 6xido, ficou aderida ao revestimento (Figura
3.10).

Figura 3.7 — Presenca de revestimento aderido ao padréo fundido



|

Conduto de alimentacao

Conduto de alimentagédo

@

Figura 3.8 — Separacdo entre as amostras e o conduto de alimentagéo
do padrdo fundido através de cortes transversais com disco diamantado.(a)
vistalatera e (b) vistafrontal

Figura 3.9 — Detalhe de uma das amostras, apods os cortes do padréo fundido



Figura 3.10 — Conduto de alimentac&o cortado (a) e das camadas de 6xido

aderidas ao revestimento (b).

As amostras separadas do conduto de alimentacéo foram submetidas
a um lixamento em politriz automética (Modelo DPU-10, Panambra®)
(Figura 3.11), com lixa de carbeto de silicio, para a remocéo do restante do
revestimento da camada a-case, assm como para atingir as dimensbes
finais de 30mm x 3mm x 0,50mm (Figuras 3.12 e 3.13) de acordo com a
norma | SSO 9693 (apud Y oda et al. 2001).

Figura 3.11 -Lixadeira metal ografica utilizada para o acabamento das amostras



Figura 3.12 — Placas do grupo controle apés lixamento

0,5

30
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Figura 3.13 — Dimensfes finais (mm) das amostras atingidas apos o
lixamento

3.1.5 Exame radiogr éfico para a deteccéo de por osidades

Com a finalidade de garantir 0 menor nimero possivel de variaveis
gue pudessem afetar o desempenho deste estudo, antes da aplicacéo da
cerdmica, foram redizadas andlises radiogréficas das amostras pré-
selecionadas para verificar a presenca de defeitos e porosidades (Figura
3.14).



Foram utilizadas peliculas radiogréficas para exposiches das
amostras em um aparelho de Raios-X odontoldgico com 80 kV durante
0,5s. A distanciaentre o filme e o feixe de Raios-X foi de 50cm.

As amostras que apresentaram defeitos externos ou internos foram
eliminadas (Figura 3.15).

(a)grupo controle (b) grupo experimental

Figura 3.14 — Radiografias das amostras a serem ensaiadas.(a) tratamento
de superficie convenciona e (b) filme de platina depositado por pulverizagdo
catédica



Figura 3.15 — Detal he da presenca de porosidades obtida em exame

radiogréfico de uma das amostras do estudo piloto desta pesquisa.

3.1.6 Tratamento de superficie

As amostras foram divididas em dois grupos. com tratamento de
superficie convenciona (grupo controle) e com deposicdo de filme de
platina por meio de pulverizacdo catédica (grupo experimental) num total
de dezesseis amostras, oito para cada grupo. O processo de aplicagdo da

ceramica odontoldgica foi 0 mesmo para ambos grupos experimentais.

Grupo Controle

No grupo controle, oito corpos-de-prova foram jateados com alumina
(50um) com jateador modelo Multjet®, EDG (Figura 3.16), com a
finalidade de criar micro-porosidades na superficie funcionando como
coadjuvante do adesivo na retencdo da ceramica.

Imediatamente apds o jateamento com alumina, foi realizada uma
limpeza criteriosa desta superficie com jato de vapor com equipamento

especifico (Vaporjet®, EDG)(Figura 3.17), para e€iminagdo de



impurezas. Todo o procedimento foi realizado por um mesmo operador a
fim de minimizar variaveis como a distancia, angulacdo e pressdo de
jateamento e aproximar todo o processo da condicéo real de um laboratorio
de prétese dentaria. Essa superficie ndo foi mais manuseada até que a
aplicacdo da ceramica odontol 6gica fosse realizada, a fim de evitar qualquer
tipo de contaminacdo e até mesmo atrito entre as superficies. A aplicacdo da

ceramicafoi realizada imediatamente ap0s este processo.

Figura 3.16 - Equipamento utilizado para o jateamento

Figura 3.17 - Limpeza das pegas com vapor apos jateamento



B) Grupo experimental

Para a composicdo do grupo experimental, as amostras fundidas e
limpas foram jateadas com pd de TiO, e submetidas a um tratamento da
superficie por pulverizacéo catddica (sputtering). Esta etapa do trabalho foi
realizada no Departamento de Fisica Aplicada - Instituto de Fisica Gleb
Wataghin da Universidade Estadual de Campinas-UNICAMP e constituiu
dalimpeza e jateamento do substrato e deposi¢éo do filme de platina.

Apéds terem sido submetidas ao jateamento com po de TiO,, as
amostras foram colocadas em ultrassom com acetona por vinte minutos
parainiciar o processo de limpeza da superficie jateada.

Em seguida, as amostras foram colocadas em & cool isopropilico por
mais 10 minutos para a retirada da acetona com a finalidade de evitar a
oxidagao.

Para permitir o sucesso do processo de pulverizacdo catodica, as
amostras ainda molhadas foram levadas ao equipamento (Figura 3.18), pois
com o processo de deposicdo do filme o dcool evapora-se e ndo harisco de

contaminagdo das mesmas com outro processo de secagem.

Figura 3.18 — Amostras posicionadas no porta-substrato



Por meio desta técnica, um filme de platina , medindo
aproximadamente 0,2um, foi depositado em todas as amostras deste grupo.
Para o processo da deposicdo, inicialmente, foi feito um vécuo de 107 torr
(limpeza), sendo em seguida injetado 0 argonio até que a pressao atingisse
107 torr (press3o de trabalho). O eletrodo de platina foi utilizado devido as
caracteristicas de alto ponto de fusdo (1769°C), condutibilidade elétrica e
menor coeficiente de expansdo térmica (8,9. 10°%/°C).

Toda a deposicéo do filme foi feita pelo processo a plasma (Figura
3.19), a temperatura ambiente, porém o porta-substrato foi aquecido a 150°
C. Esta temperatura foi mantida durante o processo de deposi¢cao por 30
minutos. A distancia entre a amostra e o avo (eletrodo de platina) foi de
aproximadamente 4cm (Figura 3.20) sendo o filme depositado apenas em
um lado das amostras, especificamente aquele em que posteriormente serd
aplicada a ceramica odontoldgica (Figura 3.21).

Figura 3.19 — Amostras posicionadas no equipamento para deposicéo

de filmes finos por pulverizacdo catodica (d.c. sputtering)



Figura 3.20 — Detalhe da disténcia entre aamostra e o alvo (plating)

Figura 3.21 — Deposicéo do filme de platina: (a) vistafrontal e (b) vista

inferior evidenciando aregido do alvo (plating)

ApoOs a finalizagdo deste processo, as amostras foram levadas a um
forno de alto vécuo (10°torr) a uma temperatura de 600°C, durante 30
minutos, para a difusdo deste filme nas amostras e, em seguida, protegidas
com papel absorvente e mantidas em um recipiente plastico até a aplicacéo

daceramica (Figura 3.22).



Figura 3.22 — Protecdo e armazenamento das amostras ap0s a deposi¢ao

3.1.7 Aplicacdo da ceramica odontologica nos dois grupos de
amostras

Para garantir as dimensoes estabelecidas na norma SO 9693 (apud
Yoda et. a., 2001) para a cerdmica, foi construido um dispositivo que
contém em sua placainferior, uma canaleta de 30 mm de comprimento por
3 mm de largura, na qual se aloja a amostra depois de lixada e jateada
(grupo controle) ou lixada e com filme de platina (grupo experimental).
Sobre essa placa € encaixada uma segunda, que possui uma abertura central,
com 8 mm de comprimento por 3 mm de largura e 1 mm de altura, pela

qual foi aplicada a cerdmica sobre aamostra (Figura 3.23).

Figura 3.23 - Dispositivo utilizado para a aplicacéo da ceramica



Apobs estarem constituidos os grupos controle e experimental, todas as
amostras foram submetidas a aplicacdo da cerémica odontoldgica
Triceram®, comercialmente desenvolvida pela Dentaurum (Alemanha) |,
para uso em titanio e suas ligas (Figura 3.24).Trata-se de uma ceramica
odontol6gica de ultrabaixa fusdo, por ser sinterizada a uma temperatura
abaixo de 800°C.

Figura 3.24- Cerdmica odontolégica Triceram® (Dentaurum,
Alemanha).

Iniciadlmente, o p6 adesivo (bonder) foi incorporado ao liquido
universal até a obtencdo de uma pasta, que foi aplicada com pincel
apropriado para esta técnica (pincel de pélo de marta), sobre a camada
tratada (jateada ou pulverizada por platina), respeitando sempre o espaco
disponivel no dispositivo utilizado (8mm x 3mm x 1mm).

Em seguida, em um forno especial a vacuo para a aplicacdo de
cerdmica, modelo Vacumat 40® (VITA, Alemanha) (Figura 3.25)
pertencente a Faculdade de Odontologia de S&o José dos Campos-UNESP,
foi realizada a queima da camada de adesivo, assim como para as demais

camadas de cerdmica que foram aplicadas.



Figura 3.25 - Forno utilizado para aplicacéo da ceramica

A temperatura inicial deste processo foi de 500 °C com tempo de
secagem de quatro minutos. O inicio do vacuo ocorreu a uma temperatura
de 500 °C com término a 795 °C (temperatura final de queima) a uma taxa
de aumento da temperatura de 65 °C/ min.Apos esta etapa, o vécuo foi
mantido por um minuto e, em seguida, realizado o resfriamento rdpido ao
ar.

A camada posteriormente aplicada foi a camada de “opaco”
(cerdmica que recebe este nome por representar a camada opaca do tecido
dentinario). O processo de aplicagcdo foi 0 mesmo que para a camada de
adesivo, porém, o pé de opaco foi incorporado aum liquido especifico para
ele.

Depois de aplicada a camada de opaco, foi aplicada a camada de
dentina (ceramica que recebe este nome por representar a camada
responsavel pela cor escolhida para o dente, em relacdo a coloragcdo do
tecido dentinario do paciente) (Figura 3.26).

Para a aplicacdo desta camada, o término do vacuo ocorreu a uma
temperatura de 755°C a uma taxa de aumento da temperatura de 55°C/min,
com vacuo também mantido por um minuto seguido de resfriamento rgpido

ao ar.



Figura 3.26 — Detal he da aplicagdo da camada de dentina

Todas as amostras foram submetidas a esta mesma sequiéncia de
aplicacdo de cerdmica até que cada grupo estivesse constituido de nove
corpos-de-prova totalizando dezoito . (Figura 3.27). Concluida a fase de
preparacdo, cada uma das amostras do grupo controle e do grupo

experimental constitui, portanto, um corpo-de-prova.

Figura 3.27 — Corpos-de-prova para 0 ensaio de flexéo de trés pontos



3.2 ENSAIO DE FLEXAO DE TRES PONTOS

Os corpos-de-prova dos dois grupos preparados para esse estudo
foram submetidos ao ensaio de flexdo de trés pontos em uma méaquina
universal de ensaios mecanicos (Versat 2000, Panambra®), para avaiar a
resisténcia de unido titanio-ceramica

Cada corpo-de-prova foi biapoiado mantendo-se uma disténcia entre
centros dos apoios de 20 mm (1), sendo que a carga de ensaio foi aplicada
lentamente no centro da distancia entre os apoios (1/2 1) utilizando-se um

puncdo com ponta cilindrica, conforme ilustrado nas Figuras 3.28 e 3.29 e

com maior detalhe na Figura 3.30.

Ceramica Titanio

-

’ (b)
= 20mm ‘ A

(a) t —= 80mm - ; 14 1,0 mm

Figura 3.28 — Representacdo esquematica do corpo-de-prova (a) e do teste

de flexdo de trés pontos (b).
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Figura 3.29 — Dispositivo utilizado para os ensaios de flex&o de trés pontos

Figura 3.30 — Detalhe da amostra a ser submetida ao ensaio de flexao de

trés pontos



Os apoios sdo cilindricos, com possibilidade de giro, o que gjuda na
diminuicdo do atrito entre o corpo-de-prova e os suportes. Uma carga
crescente e lenta foi aplicada no centro da distancia entre os apoios a uma
velocidade de 0,5mm/min até gue houvesse uma queda no valor da carga de
deflexdo na curva obtida, o que indicou afalha na unido adesiva. O valor da
resisténcia a flexéo foi determinado a partir da equacdo 1 (HO et al. 1999;
YODA et al. 2001):

3FI
O =
2bh?

(1)

onde: o éaresisténcia aflexdo (MPa), | € a distancia entre os apoios (20
mm), F € a carga aplicada no centro da distancia entre os apoios(N) , b é
largura h é aaturado corpo-de-prova (regido meta +cerdmica) (mm).

As resisténcias determinadas para este estudo foram comparadas ao
valor minimo requerido pelanormalSO 9693 (apud Y odaet al. 2001) que é
de 25MPa. Os valores obtidos nos dois grupos foram submetidos a analise
estatistica através do procedimento de Chaveunet e d teste t e sendo que os
resultados foram discutidos juntamente com a analise das imagens obtidas

por meio de microscopia eletronica de varredura.

3.3 MICROSCOPIA OPTICA

De cada grupo de amostras tratadas foram selecionadas duas
amostras aeatoriamente para andise da interface metal-cerdmica em um
microscopio Optico invertido, metalografico, Nikon Epiphot 200,
pertencente a0 Departamento de Materiais e Tecnologia —Faculdade de
Engenharia de Guaratingueta-UNESP (Figura 3.31).



Figura 3.31- Microscopio optico invertido, metal ografico

3.4. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

De cada grupo de amostras preparadas, ap0s a aplicacdo da
ceramica, foram selecionadas quatro amostras (uma de menor valor e outra
de maior valor de resisténcia de unido, de cada grupo experimental) para
andlise da interface metal-cerdmica em um microscopio eletrdnico de
varredura, LEO 1450V (Zeiss-Ko6ln — Alemanha) pertencente a Faculdade
de Engenharia Quimicade Lorena FAENQUIL (Figura 3.32).

Figura 3.32 - Microscopio eletronico de varredura utilizado para andlise da

interface metal-ceramica



4 RESULTADOS

4.1 ENSAIO DE FLEXAO DE TRES PONTOS

Durante arealizacdo do ensaio de flexdo de trés pontos, os valores da
forca de ruptura, posteriormente utilizados para o cllculo da resisténcia de
unido titdnio-cerdmica por meio da equagéo (1), foram registrados no
momento em que havia o desprendimento da ceramica em relacéo ao metal
de uma das extremidades. As Figuras 4.1 e 4.2 permitem a visualizagéo do
momento de descolamento da ceramica em relacdo a0 meta e uma das

amostras em que houve a separagdo entre os dois materiais envolvidos

nesse sistema, respectivamente.

Figura 4.1 — Deslocamento da cerdmica durante a realizacdo do ensaio



T

Figura4.2 — Amostra na qual houve a separacéo da ceramica em relacdo ao metal

(a) vistainferior da ceramica e (b) vista superior da ceramica.



Os valores de tenséo obtidos apds a realizacéo do ensaio de flexdo podem

ser visualizados na Tabela 1

Tabela 1 - Resultados obtidos apos ensaio de flexdo de trés pontos

Corpo-de-prova Resisténcia de unido (MPa)
Grupo Controle Grupo experimental

1 24,89 24,00
2 22,67 22,67
3 20,89 33,33
4 24,44 25,78
5 24,00 20,44
6 30,67 28,00
7 22,67 *x

8 40,00* 16,89*
9 17,33* 95,55*

Média/
24,32 +3,11 25,70+4,54

Desvio Padréo

Para andlise estatistica dos valores, inicidmente, foi aplicado o
procedimento de Chaveunet para condicionamento dos dados recebidos no

banco original de dados. Os limites de manutencdo dos dados séo:

Ymax = sDrp +§ e Ymin = ; s.Dry

(2)

onde: s. desvio padréo daamostra; : y médiadaamostra; D, razdo

do padréo constante com o nimero de amostras.



Os resultados encontrados levaram a exclusdo* dos valores 40,0MPa
do grupo controle e 55,55MPa do grupo experimental. A exclusdo do
corpo-de-prova de nimero sete** do grupo experimental deveu-se a erros
no processo de lixamento, causando uma pré-deformacéo da amostra.

Outros dois valores, correspondentes aos corpos-de-prova oito e nove
respectivamente do grupo experimental e grupo controle, foram
descartados* devido a presenca de porosidades nainterface metal-ceramica,
visiveis macroscopicamente. Com estes valores excluidos, os dados
remanescentes sdo aceitaveis e apresentam 0s parametros apresentados na
Tabela 1 correspondentes a média e ao desvio-padréo dos grupos
experimentais.

As medias dos grupos foram comparadas através do teste t para
amostras independentes encontrando-se um p-valor de 0,529, o que permite

supor que ndo haja diferencas entre eles.

4.2. ANALISE DA SUPERFICIE DAS AMOSTRAS ANTES E
APOS A REALIZACAO DO ENSAIO

4.2.1. Microscopia Optica

Na Figuras 4.3 € possivel visualizar a camada de filme depositada
sobre o substrato de titénio antes da deposi¢cao da ceramica. Observa-se um

aspecto brilhante caracterizado pela presenca de platina.
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Figura 4.3- Superficie depositada com filme de platina antes do ensaio
(33,33MPa)

ApOs a realizacéo do ensaio de flexdo de trés pontos verificou-se o
arrancamento do filme (Figura 4.4), destacando-se tanto regides com restos

de ceramica (C) quanto aquelas apenas com titanio (Ti) (Figura4.5).

Figura 4.4- Superficie depositada com filme de platina apés o ensaio
(33,33MPa)



Figura 4.5 — Cerémica na superficie depositada com filme apds o ensaio
(55,55MPa)

4.2.2 Microscopia Eletronica de Varredura

Para 0 grupo controle observou-se antes da realizac8o dos ensaios
uma interface metal-cerdmica com trincas (Figura 4.6). Na figura 4.7 é
possivel visualizar a interface formada pelo titanio e o filme de platina,
antes da aplicacéo da cerémica, na qual podemos visuaizar o titénio (Ti), a
interface formada pelo filme de platina (I),a camada de 6xido (O) e a
ceramica(C).



200pm Ti (metal-ceramic interface) Signal A=QBSD WD= 13mm
Mag= 150X EHT=2000kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.6 — MEV da interface titnio-cerdmica de uma amostra do grupo
controle (30,67M Pa)

Na Figura 4.8 é possivel visualizar a andlise por microssonda da
amostra visualizada anteriormente pela Figura 4.7. Nota-se que ndo é
identificada a presenca do filme de platina na regido correspondente a

interface (1).



100pm Ti + Pt + ceramic Signal A=QBSD WD= 15mm
| Mag= 100X EHT =2000kv  LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.7 — MEV da interface titénio-ceramica de uma amostra do grupo
experimental (33,33MPa)
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Figura 4.8 — EDS da regido interfacia da amostra do grupo experimenta
(33,33MPa)



Anteriormente a realizagdo dos ensaios, a interface titénio-filme foi
submetida a andlise por meio da Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) e também pela Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X
ou andlise por microssonda, como ja foi descrito no item Materiais e
Métodos.

A interface titnio-filme de platina € visualizada como uma camada
fina, brilhante e aderente a superficie do titanio (Figura 4.9). Com a andlise
por meio de EDS foi possivel identificar a presenca de platina (Figura

4.10).
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1 Interfac before testing Signal A = QBSD WD= 15 mm
I Mag = 3.00 KX EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.9 — MEV dainterface titanio-filme de platina
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Figura4.10 — EDS dainterface titanio-filme de platina

Na Figura 4.11 é possivel observar a interface de uma amostra do
grupo experimental (55,55MPa) apds a realizacdo do ensaio de flex&o de
trés pontos, onde podem ser identificadas duas regides: o titanio (Ti) e a
presenca de umaregido mais clara (L). A andlise desta amostra por meio de

EDS néo identificou a presenca do filme de platina.

Apbs o ensaio de flexdo de trés pontos, duas amostras de cada grupo
foram selecionadas e submetidas a analise por meio de microscopia
eletronica de varredura e EDS. As amostras ndo foram escolhidas
aleatoriamente. De cada grupo, foram selecionadas as que obtiveram

respectivamente o maior e 0 menor valor de resisténcia de unio.
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10pm Interface after testing Signal A=QBSD WD= 15mm
Mag = 3.00 KX EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.11 — MEV daregi&o do descolamento da cerdmica de uma amostra
do grupo experimental (55,55MPa)

Nas Figuras 4.12 e 4.13 é possivel visualizar a microscopia eletrénica
de varredura (MEV) da amostra do grupo controle correspondente a
resisténcia de 30,67MPa. Na Figura 4.12 € possivel visualizar trés regides a
serem destacadas: o titéanio (Ti), o adesivo (B) e a superficie representada
pelo descolamento da cerdmica (D). Em maior aumento na Figura 4.13,
verificou-se a presenca de titénio (Ti) na regido mais clara e da ceramica
(C) naregido mais escura.



1mm

—

Control after testing Signal A = QBSD WD = 15mm
Mag= 40X EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.12 - MEV do corpo-de-prova do grupo controle (30,67MPa)

Control after testing Signal A = QBSD WD
: ' Mag= 500X EHT =20.00kvV  LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.13 — MEV da regi&o do descolamento da ceramica de uma amostra do
grupo controle (30,67MPa)



Nas Figuras 4.14 e 4.15 é possivel verificar a andlise por meio de
EDS da amostra do grupo controle em suas regides clara e escura,
respectivamente, identificadas desta forma de acordo com a imagem
correspondente a Figura 4.13.

Verificou-se através desta analise que a regido “clara” € rica em

titénio enquanto que aregido “escura”’ éricaem silicio.

ull Scale 8771 otz Curzor: 5.911 ke (B8 cts) ket

Figura4.15 — EDS daregido “escura’ da amostra do grupo controle (30,67M Pa)



Nas Figuras 4.16 e 4.17 observa-se a microscopia eletronica de
varredura (MEV) da amostra do grupo controle correspondente ao corpo-
de-prova de resisténcia igual a 17,33MPa, eliminada dos dados para o
clculo da estatistica comparativa entre os grupos, devido a presenca de
defeitos de unido em nivel macroscopico.

Na Figura 4.16 é possivel visuadlizar trés regibes a serem
destacadas: o titénio (Ti), o adesivo (B) e a superficie representada pelo
descolamento da ceramica (D), destacada em maior aumento na Figura

4.17, na qual pode ser observada a presenca de titanio (Ti) naregido mais

clarae daceréamica (C) naregido mais escura.

w

1mm Contral after testing Signal A=QBSD WD= 15mm
Mag= 40X EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.16 — MEV do corpo-de-prova do grupo controle (17,33MPa)

Com arealizacdo do EDS na superficie dessas amostras verificou-se
a composicdo das regides “clara” e “escura’ (Figuras 4.18 e 4.19),
identificadas desta forma de acordo com a imagem correspondente a Figura
4.17.



Control after testing Signal A = QBSD WD = 15mm
Mag= 300X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.17 — MEV da regi&o do descolamento da ceramica de uma amostra do
grupo controle (17,33MPa)
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Figura 4.18 — EDS da regido “clara’ da amostra do grupo controle
(17,33MPa)
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Figura4.19 — EDS daregido “escura” da amostra do grupo controle (17,33MPa)

Uma andlise pr meio de EDS, mais especifica, da regido escura pode

ser visualizada na Figura 4.20.
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Figura 4.20 — EDS especifico de uma porc¢éo daregido “escura’



Assim como foi realizado para as amostras do grupo controle, as
amostras do grupo experimental foram submetidas a andlise por meio de

microscopia eletronica de varredura.

A partir da realizagdo da MEV na amostra de maior vaor de
resisténcia de undo (33,33MPa) verificou-se trés regides a serem destacadas
(Figura 4.21): o titanio (Ti), o adesivo (B) e a superficie representada pelo
descolamento da cer8mica (D).Um maor aumento (Figura 4.22)
possibilitou a verificagcdo da presenca de titanio (Ti) naregido mais clarae

da ceramica (C) naregido mais escura.

1mm Experimental after testing Signal A=QBSD WD= 15mm

— _
Mag= 40X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.21 — MEV do corpo-de-prova do grupo experimental (33,33M Pa)
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100um Experimental after testing Signal A=QBSD WD= 15mm
' ' Mag= 500X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.22 — MEV da regido do descolamento da cerémica de uma amostra do
grupo experimental (33,33MPa)

Nas Figuras 4.23 e 4.24 pode-se observar a anadlise por meio de
EDS da amostra do grupo experimental correspondente a Figura 4.22,

regido “clara’ e “escura’ respectivamente.
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Figura 4.23 - EDS da regidgo “clara” da amostra do grupo experimental
(33,33MPa)
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Figura 4.24 - EDS da regido “escura” da amostra do grupo experimental
(33,33MPa)



Na Figura 4.25 observase trés regides na amostra do grupo
experimental de menor resisténcia de unido (16,89MPa): o titanio (Ti), o
adesivo (B) e a superficie representada pelo descolamento da cerémica (D),
assim como para as outras amostras com maior aumento (Figura 4.26),
observa-se a presenca de titanio (Ti) naregido mais clara e da ceramica (C)

naregido mais escura.

1mm Experimental after testing Signal A=QBSD WD = 15mm

P _
Mag= 40X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.25 - MEV do corpo-de-prova do grupo experimental (16,89M Pa)



Experimental after testing
Mag= 500X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 4.26 — MEV da regi&o do descolamento da ceramica de uma amostra do
grupo experimental (16,89M Pa)

Nas Figuras 4.27 e 4.28 observa-se o resultado da andlise por meio
de microssonda (EDS) da amostra visualizada na Figura 4.25. Na Figura
4.27 verifica-se 0s elementos presentes na regido “clara’ enquanto que na

Figura 4.28 os elementos da regido “escura”.
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Figura 4.27 - EDS da regido “clara’” da amostra do grupo experimental
(16,89MPa)
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Figura 4.28 - EDS da regido “escura’ da amostra do grupo experimental
(16,89M Pa)



Com a utilizacdo do feixe de elétrons secundarios foi possivel
realizar uma anadlise da topografia da superficie de descolamento da

ceramica da amostra do grupo controle com o menor valor de resisténcia de

unido (17,33MPa) (Figura 4.29) e da amostra do grupo experimental com
maior valor de resisténcia(33,33MPa) (Figura 4.30).

.

20pm Control after testing Signal A = SE1 WD = 15mm
Mag= 1.00KX EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura 429 — MEV da topografia de uma das mostras do grupo controle
(17,33MPa)



20um Control after testing Signal A = SE1 WD = 15 mm
l Mag= 1.00KX EHT =20.00kV  LME-DEMAR-FAENQUIL

Figura4.30 — MEV datopografia de uma das mostras do grupo experimental
(33,33MPa)



5DISCUSSAO

A adesdo metal-ceramica ha anos é descrita ha Odontologia. Desde
as primeiras investigacfes, ja se sabia que as ligas usadas para a adesdo a
porcelana deveriam reunir muito mais requisitos que as ligas de ouro
tradicionais.

A procura por novos metais e ligas, de acordo com Bezzon et al.
(2001), teve inicio em meados de 1978, quando o preco do ouro comegou a
se elevar severamente, obrigando os fabricantes a reducéo do contetido de
metais nobres para uso odontoldgico e também a procura por novos metais
esuasligas.

Desde a década de oitenta, o titdnio vem sendo utilizado na
fabricagdo de proteses, destacando-se as restauraces em metal-cerdmica
(KIKUCHI et al., 2003; MONDELLI , 1995). Aos poucos, devido a sua
elevada resisténcia a corrosdo, excelente biocompatibilidade baixa
densidade e custo levemente reduzido comparado ao das ligas de metais
nobres, o titdnio comercialmente puro tornou-se popular. Entretanto,
existem limitagOes relacionadas a0 seu processamento que dificultam sua
aceitacao para uso clinico.

Atualmente, diversas pesquisas vem sendo desenvolvidas buscando
minimizar esses inconvenientes, principalmente em relacdo a fundicdo e a
formagdo de uma espessa camada de 6xido, denominada a-case (MORI et
a.,1997; WANG E FENTON, 1998, SUANSUWAN E SWAIN, 2003;
SADEQ et al., 2003).

Uma camada de oxido de titanio formada na superficie no metal
durante a queima é associada a falhas de adesdo metal-ceramica. Varios
autores tém investigado as causas da formac&o desta camada (MACKERT
JR. et a., 1988, WANG; MEYER; KATZ, 1998, TAIRA et a., 1998;
ADACHI et al., 1990, ATSU; BERKSUN, 2000, CHUNG et a., 2002) €,
muitos deles acreditam que esse fator possa contribuir para o entendimento

de uma fraca adesdo entre o titanio e a ceramica.



Segundo Chung et al. (2002), os requisitos para que sgja alcancada
uma boa adesdo metal-cerdmica sdo dois: inicialmente, deve haver um
oxido presente na interface o qual, posteriormente, deve estar aderente ao
metal. Por outro lado, uma camada muito fina ou muito espessa faz com
gue a adesdo segja insuficiente. Se nenhum Oxido estiver presente na
superficie do metal, o adesivo ir4 aderir a0 metal, resultando numa baixa
adesdo. No caso do titénio, além de todos esses fatores, se o Oxido é
EXcessiVo e poroso, a interface sera enfraquecida porque esse 6xido pode
romper-se facilmente, como pode ser visualizado naFigura 4.6.

De acordo com Taira et al. (1998) e Adachi et al. (1998), 0 excesso
de Oxido da superficie pode ser uma possivel causa da diminuicdo da
durabilidade da unido metal-ceramica. Constatou-se que quando o titanio
foi jateado com alumina, assm como foi realizado no grupo controle do
presente estudo, a durabilidade foi considerada clinicamente suficiente.

De acordo com Cai (2001) e Fischer (2002), o 6xido formado na
superficie da liga pode se difundir parcialmente dentro da porcelana e, tal
difusdo pode ser melhorada pelo aumento do tempo de queima da ceramica,
sendo considerado pelos autores como sendo um dos contribuintes da
adesdo.

Segundo Chung et a. (2002) e Adachi et a. (1998), oxidacao
pode continuar durante a queima tornando o Oxido ndo aderente ao longo
desse processo.

Chung et al. (2002) e Wang, Welsch e Monteiro (1999), destacam o
fato de o titanio possuir uma elevada energia de Gibbs (AG<0), que faz com
gue uma oxidagdo continuada possa ser resultante de reactes de reducédo
dos 6xidos dentro da porcelana, diminuindo a camada de Oxido e,
conseguentemente, a adesdo. Estes ultimos, ainda destacam que o vacuo
realizado pelos fornos de queima de cerdmica odontolégicos é de
aproximadamente 107 torr, sendo insuficiente para prevenir a oxidaco do
titanio.

Outros fatores que também relacionados com a temperatura de

gueima da cerdmica sdo, segundo Wang, Meyers e Katz (1998), , a



transformacéo de fase do titanio, que poderia ocorrer a temperaturas acima
de 860°C. Yamada et al. (2005) consideram em seu estudo, que a oxidagdo
do titanio ocorre pela difuséo do oxigénio dentro da rede de titanio.

Embora a teoria da camada de Oxido como sendo uma camada
intermediaria sgja defendida pela maioria dos autores, duas teorias a
contradizem: a teoria da “interface de saturagdo” , preconizada por King et
a. (1959) e sua teoria modificada por Pask e Fulrath (1962) (apud Mackert
et al., 1988), as quais defendem a hipétese de que a presenca de poucos
oxidos ou até a presenca insignificantes dos mesmos, € suficiente para que
uma boa adesdo ocorra em restauragdes em metal-ceramica.

De acordo com Wang e Fung (1997), com o objetivo de prevenir a
oxidac8o excessiva do titanio durante a queima da porcelana, diversos
metais puros e cerdmicas vém sendo utilizados em sua superficie como
cobertura servindo como barreira a difusdo de oxigénio. Em contrapartida,
Derand e Hero (1992) demonstraram gque um agente de uni&o a base de ouro
ndo foi efetivo como cobertura, com a finalidade de barreira de difuso de
oxigénio. Okazaki et al. (1998) e Sadeq et al. (2003) também pesquisaram o
emprego do ouro, mas apenas 0s primeiros obtiveram resultados favoraveis,
possivelmente associado a sensibilidade da técnica de preparacdo dos
corpo-de-prova ou aos critérios utilizados para a determinacdo da carga.

Chung et al. (2002) passaram a defender a idéia anteriormente
proposta de que uma camada intermediéria poderia minimizar a oxidagéo
do substrato metalico e promover a adesdo. No entanto, de acordo com
esses autores, ha informagdes limitadas em relacdo a aplicagdo de uma
camada que possua, principal mente, biocompatibilidade e unido a ceramica
odontol ogica.

No presente estudo, foi proposta uma deposicdo por meio de
pulverizagdo catddica, de um filme fino de platina, como camada
intermediaria. Os resultados apresentados na Tabela 1 permitem sua
indicagdo para uso clinico ja que a média dos valores calculados encontra-

se de acordo com o valor requerido de 25M Pa.



A finalidade deste estudo, assim como a dos demais estudos citados
anteriormente, foi a de aumentar a resisténcia de unido entre o titénio e a
ceramica odontol 6gica. 1sso somente seria possivel, de acordo com o que ja
foi discutido, se houvesse o controle da natureza oxidativa do titanio,
postulada como sendo a causa de sua fraca adesdo. No entanto, apesar de
terem sido encontrados valores mais altos para o grupo experimental e, em
média, terem sido valores superiores a 25M Pa, como requerido, e de esses
valores terem se aproximado dos valores de resisténcia obtidos por
Garbelini et al. (2003), Yoda et a. (2001) e Atsu e Berksun (2000),
possivelmente ndo tenha havido um total controle da natureza oxidativa do
titanio.

Para o grupo experimental (Figura 4.7) oi permitido visualizar que a
camada intermediaria formada € espessa e se mistura com a camada de
ceramica. A presenca de platina ndo foi detectada pela andlise por meio de
EDS, como pode ser visualizado na Figura 4.8, que evidencia a presenca de
componentes da cerdmica e grande quantidade de oxigénio devido a
formacdo de Oxidos. No entanto, sua presenca ap0s O processo de
pulverizacdo catédica pode ser confirmada pela visualizacdo das Figuras
49e4.10.

Ha uma forte tendéncia de que a platina tenha se difundido na rede
do titnio, formando uma solucdo sOlida substitucional e, portanto,
impossibilitando sua identificacdo pelas técnicas utilizadas neste estudo.
Como a espessura utilizada foi muito pequena (0,2um), a realizacdo de
novos testes com modificagbes da espessura de platina é necesséaria para
uma melhor comparagdo com os demais estudos, asssm como um melhor
entendimento do fendmeno da difusdo nesses sistemas.

De acordo com outros estudos (CHUNG et a., 2002, WANG;
MEYERS, KATZ, 1998, SADEQ et a., 2003) que utilizaram espessuras
maiores de coberturas ao substrato (1 a 2um) e apresentaram resisténcias
satisfatérias, estudos sobre a influéncia da variagdo de espessura, grau de
difusdo e capacidade do filme de funcionar como limitante da formagdo da

camada de oOxido (barreira de difusdo) sd0 necessarios para O



reconhecimento de suas aplicagbes. Wang, Meyers e Katz (1998) defendem
a hipdtese de que a pulverizagao catddica pode alterar a oxidagdo e formar a
solucéo solida Ti (O) na superficie do titanio, que afeta a adesdo quimica
entre a cerdmica e o Oxido de titanio e facilita a adesdo da cerdmica na
superficie.

Em geral, modificagbes de superficie deveriam ter uma espessura
minima necess&ria para uniformidade, durabilidade e funcionalidade.
Geometrias complexas podem ser tratadas e sdo relativamente féceis de
preparar. Uma vez gque o equipamento é instalado e otimizado para uma
deposicao especifica, o tratamento € rgpido e simples.

Atualmente, pouco se conhece sobre as propriedades e caracteristicas
necessarias para que esses filmes ou coberturas melhorem a resisténcia de
unido entre o titanio e a cerdmica. Koski et a. (1996) enumeram alguns
pontos importantes que podem afetar essa unido como: tensdes presentes no
filme, contaminacdo da interface, adesdo quimica entre o filme e o
substrato, propriedades fisicas e rugosidade do substrato (WALTER et al.,
1999) e também a quimica pré-limpeza utilizada para a descontaminagéo do
substrato antes do tratamento. Esses autores citam que, durante alimpeza, o
bombardeamento de ions muda a estrutura do substrato e isso influencia no
crescimento da cobertura.

No presente trabalho, foi reaizada esta limpeza, porém n&o foi
verificada a qualidade de superficie das amostras apds a mesma, impedindo
gue qualquer associagcdo seja realizada entre a resisténcia de unido e o
processo em questao.

Um obstéculo ao estudo da resisténcia de unido que também deve ser
analisado é a variedade de ensai os mecanicos utilizados e as discrepancias a
eles associadas. Diversos autores tém analisado a resisténcia de unido de
sistemas em metal-cerdmica por meio da utilizacdo de ensaios mecanicos
como: cisalhamento, tracéo, flex&o, tor¢céo e combinacdo entre alguns deles.

Lenz e Kessal (1998), utilizando a andlise por elementos finitos,
desenvolveram um método para avaiar a resisténcia de unido metal-

ceramica que foi posteriormente adotado como padréo pela norma SO



9693. De acordo com esses autores, a espessura do metal e da ceramica
odontologica adotados sdo similares aguelas encontradas em situacdes
clinicas.

O ensaio de flexdo de trés pontos foi empregado por muitos autores
na avaliacdo de sistemas em metal-ceramica (YILMAZ; DINCER, 1999,
ATSI; BERKSUN, 2000, YODA et d., 2001, TROIA JR., 2003). Em todos
esses trabalhos, observou-se que, embora todos eles refiram-se a
padronizacdo da norma 1SO 9693, ndo existe um critério definido a respeito
da determinacéo da carga. Mulitas vezes, a mesma € registrada como sendo
a carga de deflexdso do metal, levando a valores muito atos e
consequentemente a erros de interpretagao.

Discrepancias nos valores de resisténcia de unido obtidos em outros
estudos tém sido discutidas na literatura (TROIA JR., 2003,
SUANSUWAN, SWAIN, 2003; WANG; WELSCH; MONTEIRO, 1999,
YILMAZ; DINCER, 1999). Problemas associados a desuniformidades da
espessura das amostras, segundo esses estudos, poderiam ajudar a explicar
esse tipo de disparidade. Segundo Hofstede et al. (2000), esses testes néo
levam em consideragdo as tensdes residuais produzidas durante o
resfriamento da interface metal-ceramica e, no presente estudo, ndo séo
também consideradas as tensbes residuais presentes na interface antes e
depois da aplicagdo do filme de platina.

No entanto, em todos esses trabalhos, assim como para o presente
estudo, verificou-se que o0 desprendimento da cerdmica ocorre por
cisalhamento na interface metal-ceramica como observado na Figura 4.1.
Um critério para a medida da cargafoi adotado sendo registrados os valores
necessarios para o inicio do desprendimento da cerémica odontol égica, ndo
necessariamente sua total separacdo do metal, embora este fato pudesse
ocorrer no caso de uma fraca adesdo.

Apenas duas amostras apresentaram o0 desprendimento total da
porcelana durante o teste. Ambas foram eliminadas dos cal cul os estatisticos
devido a presenca de defeitos macroscopicamente visiveis na unido entre o

metal e a ceramica. A andlise por meio da microscopia eletrénica de



varredura dessas amostras revelou a presenca de grande quantidade de
ceramica aderida ao titanio em comparacdo com as demais amostras.

Na Figura 4.17 € possivel visualizar, na regido de descolamento da
ceramica (D), a presenca de regides “escuras’ gque representam a ceramica
retida. Inicialmente, poder-se-ia suspeitar de um valor de resisténcia de
unido mais alto, ja que houve unido da cerdmica visivel no substrato
metalico. Porém, como o corpo-de-prova possuia um defeito jaidentificado,
o desprendimento desta regido defeituosa iria ocorrer primeiro, mesmo que
este, intacto, pudesse apresentar boa adeséo.

No caso da amostra representada na Figura 4.25, a de menor valor de
resisténcia de unido registrado, houve um extravasamento da regido da
porcelana opaca aplicada (opaco) antes da queima ou pelo excesso de
liquido universal incorporado durante a manipulacdo ou pela dificuldade de
manuseio do dispositivo utilizado para a aplicagdo da porcelana (Figura
3.23).

Outro fator muitas vezes relacionado a diminuicdo daresisténcia de
unido é o conhecimento, em particular, do fendbmeno da adesdo. Muitas
vezes ndo se sabe se 0 gue estda sendo medido € a adesdo quimica ou
mecanicas ou ambas. Muitos autores afirmam gue a teoria da camada de
Oxido é considerada um tipo de adesdo quimica. De acordo com Ringe et al.
(1983), o termo ades&o, como utilizado em sistema metal-ceramico, permite
tanto a adesdo quimica quanto a mecénica. No entanto, a adesdo é
considerada quimica quando esta relacionada a uma superficie polida, na
gual pouca oportunidade de adesdo mecanica existe. Na atividade clinica e
no laboratorio de protese, a ceramica € aderida mecanicamente,
especialmente em coberturas totais. Alguns estudos baseiam-se na
guantidade de ceramica que fica aderida ao metal ap0s o teste, o que reflete
a adesdo quimica, pois a quantidade de cerdmica remanescente sO existe,
pois ha aderéncia quimica na superficie atamente polida.

No presente estudo, as amostras ndo foram submetidas ao processo
de polimento, somente ao acabamento por meio de lixamento. Logo, os

valores de resisténcia de unido calculados, refletem abrangentemente a



capacidade de unido mecanica ao substrato de titanio. No entanto, a adeséo
guimica deste sistema encontra-se na relacdo entre a camada de adesivo e o
filme, no caso das amostras do grupo experimental enguanto que o
fendbmeno de adesdo a qual a interface entre o filme e o substrato de titanio
€ submetida refere-se tanto a adesdo quimica quanto a adesdo mecanica.

Outro fator de discrepancia pode estar relacionado ao tipo de
jateamento ao qual as amostras foram submetidas (GIILBERT; COVEY;
LAUTENSCHLAGER, 1994). De acordo com Ca et a. (2001), uma
superficie de titanio jateada com éxido de alumina modifica a formagdo da
camada de Oxido nainterface e aumenta a resisténcia de unido entre o metal
e aceramica

A rugosidade ou a topografia da interface metal-ceramica colabora
muito com a adesdo. A ceramica gue penetra na rugosidade do metal pode
intertravar-se mecanicamente melhorando sua adesdo. A érea aumentada
associada com a interface rugosa também promove mais sitios para que
ligacbes quimicas se formem. No entanto, superficies rugosas poderdo
também reduzir a adesdo se a cerdmica ndo penetrar e se vazios estiverem
presentes na interface. 1sso podera ocorrer caso a queima da ceramica sgja
insuficiente ou se 0 substrato ndo oferecer um bom molhamento (MC
LEAN, 1989). Segundo Cai et al. (2001), o molhamento, por s sO ndo é
suficiente para uma boa ades&o.

No presente estudo, o grupo experimental ndo foi jateado com
alumina, mas com particulas de didxido de titanio Essas particulas sdo
menores que as de alumina utilizadas para este estudo e este fator pode
também ter influenciado os resultados finais, jA que o metal deveria
oferecer uma rugosidade superficial favordvel ao fenbmeno da adesdo
mecanica. Nas Figuras 4.29 e 4.30 podem ser visualizadas topografias da
superficie de uma amostra de cada grupo experimental, respectivamente
jateadas com alumina e dioxido de titanio, respectivamente. Nota-se que a
superficie jateada com alumina apresenta maior rugosidade superficial que

ajateada com diéxido de titanio, que se apresenta mais regul arizada.



Gilbert, Covey e Lautenshlarger (1994) e Lee et a. (2003), em
contrapartida, revelaram que as particulas de alumina também podem
contribuir para o decréscimo da resisténcia de unido pela limitacdo da
superficie de unido ou ainda para a concentragdo de tensdes nas regides em
gue estes se acumulam.

Para que o mecanismo de falha de restauragtes em metal-ceramica
sgja amplamente entendido, de acordo com Mackert et al. (1988), muitos
autores designam que, mais importante que os valores numéricos gerados
por um teste particular, o tipo de fratura pode ser 0 mais importante na
gualidade da unido metal-ceramica.

O'Brien (1977) (apud Yilmaz; Dinger, 1999) propds que a mesma
ocorre em seis locais. Segundo este autor, conhecendo-se a localizacéo da
fratura, se consegue informagdes considerdvels a respeito da resisténcia de
unido, principal mente suas causas. De acordo com sua teoria, as resisténcias
mais altas estdo associadas a fratura na ceramica quando testadas. Fraturas
raras seriam observadas através do metal, no entanto, a fratura interfacial
comumente observada como resultado de uma adesdo mecénica fraca.

Nenhuma das amostras do presente estudo sofreu fratura mecanica
através do metal nem através do Oxido, o que estaria associado a
incompatibilidade entre os coeficientes de expansdo térmica entre o metal e
a cerdmica. Tensdes residuais sdo desenvolvidas devido ao desequilibrio
termodindmico dos oxidos formados, aterando esses coeficientes. De
acordo com Yilmaz e Dinger (1999), a diferenca toleravel entre esses
coeficientes é de aproximadamente 1,0 x10°® /°C. A ceramica utilizada para
este estudo apresenta coeficientes de 8,9 x 10°%°C e 84 x 10°°C
respectivamente para 0 opaco e para a dentina. Em comparagdo com o
coeficiente do titanio que é de 9,41 x 10%/°C, a ceramica é considerada
compativel (GARBELINI et al., 2003).

As amostras do grupo controle apresentaram uma fratura do tipo
mista, sendo coesiva e adesiva. A fratura coesiva esta associada a presenca
de porcelana retida nas amostras (adesdo quimica), que pode ser visualizada

por uma regido “escura”’ presente nas Figuras 4.13 e 4.17. Essas regides



“escuras’ foram verificadas por meio de EDS, confirmando a composicéo
da ceramica utilizada (Figuras 4.15 e 4.19).

Nas amostras do grupo experimental foram verificadas fraturas
principalmente adesivas (adesdo mecanica), jA que a quantidade de
ceramica retida € muito pegquena, quase insignificante e pode ser verificada
nas Figuras 4.22 e 4.26. A quantidade de ceramica retida ndo foi
necessariamente associada a elevada resisténcia de unido e sim a presenca
de adesdo quimica. Ha falha de uni&o mecéanica entre o filme e o titanio
enguanto que ha adesdo quimica entre a cerdmica e a camada intermediéria
formada pelo filme de platina e possivelmente por Oxidos, favoravel ao
estudo desses sistemas.

A andlise por meio de EDS ou andlise por microssonda destacou a
presenca de alguns elementos como 0 estanho e o cério, identificados nas
regides “escuras’ das Figuras 4.15, 4.19, 4.23 e 4.27. O estanho é um
componente do SnO,, presente em muitas das ceramicas odontologicas. No
caso da cerdmica utilizada neste estudo, o estanho é adicionado ao liquido
universal que é incorporado tanto ao pd do adesivo (bonder) gquanto ao po
da ceramica opaca (opaco). A sua funcdo principal € a de mascarar a cor
escura do 6xido metdlico (DEHOOF; ANUSAVICE; HOJJATE, 1998). A
presenca do CeO, deve-se a adicdo de pequenas quantidades de pigmentos
fluorescentes que sdo adicionados a camada de cerémica opaca para que 0S
trabal hos finai s assemelhem-se a aparéncia natural das estruturas dentais.

Como todas as amostras apresentaram, em sua regiao “escura”’, de
acordo com a andlise por meio de EDS, o elemento estanho, conclui-se que
guantidades de cerdmica opaca ficaram retidas na superficie do substrato,
mesmo naguelas em que o filme foi aplicado. Como foram feitas
identificagbes de areas especificas (um ponto especifico da regido “escura’
de cada amostra), ndo foi possivel uma comparacdo em relacdo a
guantidade de estanho encontrada para cada grupo.

Em sintese, desde gue a natureza da camada de éxido formada por
técnicas de cobertura sgja reconhecida como diferenciada, interesses nessas

técnicas crescem a cada dia , aprimorando estudos na area odontologica,



especificamente para a Prétese Fixa. Estudos clinicos em longo prazo para
restauraces em titnio-cerdmica S80 necessarios para comprovar sua
eficiéncia. No entanto esses dados ainda ndo estédo disponiveis, o que

dificulta esse tipo de investigacéo.



6 CONCLUSAO

A partir da realizacdo do presente trabalho, que a respeito da unido

titani o-ceramica proposta neste estudo:

Os valores obtidos para 0 grupo experimental foram semelhantes

estati sticamente aos do grupo controle;

O grupo experimental apresentou valor medio (25,70MPa) ligeiramente
acima do requerido (25MPa) segundo Yodaet a. (2001);

A aplicagdo de um filme fino de platina nd& aumentou
significativamente a resisténcia de unido titanio-ceramica, embora tenha

indicado uma tendéncia para alimitacdo da oxidagdo do titanio;

As técnicas de microscopia Optica e microscopia eletrébnica de
varredura utilizadas para a andlise da topografia da fratura permitiram a
identificacdo do filme de platina no substrato. A andlise somente por EDS

foi insuficiente para 0 mesmo propdsito;

6.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

S80 necessérias mais pesquisas na area de filmes finos, principa mente
em relacBo ap comportamento dos mesmos em relacdo a difusdo e

influéncia de sua espessura na unido ao substrato;

Tratamentos de superficie como jateamento com alumina ou dioxido de
titnio devem ser analisados quanto a rugosidade superficial proporcionada
pelos mesmos, assim como o0 angulo de contato entre o pd de adesivo e 0
substrato quando realizados esses tratamentos para que, posteriormente,
possa ser analisada a capacidade de molhamento dessas superficies, ja que
sabemos que o filme a ser depositado copia fielmente a morfologia das

mesmas,



= Andlises por meio de espectroscopia fotoeletronica de Raios-X sdo
necessarias para uma melhor caracterizacdo da interface titénio-cerdmica e
uma melhor identificacdo e quantificacdo do filem de platina depositado no

substrato de titanio.
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APENDICE A

A Figura A.1 permite a visualizacdo das amostras apds serem
submetidas a deposicdo do filme de platina. Uma lamina de vidro foi
posicionada junto das demais amostras para que também fosse submetida a
pulverizacdo catodica, servindo de controle da deposicdo, uma vez que a
mesma foi posteriormente levada a medida da espessura do filme
depositado por meio de um perfilébmetro

FiguraA.1 — Amostras do grupo experimental e lamina-controle da deposi¢éo
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GLOSSARIO

ReabilitacOes protéticas. aparelhos protéticos fixos ou removiveis (coroas, préteses parciais,
totais...) que possuem a funcao de restabelecer a estética, afonética e a funcdo mastigatoria.

Resisténcia de unido: medida da resisténcia da interface entre dois materiais, também

denominada resisténcia adesiva.

Ceramica: é composta somente por Oxidos como a silica (SO,) , a aumina (Al,O3) e
potassa(K,0), dentre varios outros ,sendo o silicio , o aluminio e o potassio elementos
metdlicos, e 0 oxigénio um elemento ndo metdlico. Por isso, cerdmica é um termo bastante
amplo e é definida como um composto de elementos metdlicos e ndo metalicos.

Por celana: é um tipo especifico de cerdmica caracterizada por ter na composi¢édo o caulim, que
€ um silicato de aluminio hidratado (Al,Os. SiO,. 2H,0) que fornece plasticidade a pasta de
porcelana e cor esbranquicada. Como atualmente esses materiais ndo possuem caulim, o termo

mais correto seria “ceramicas odontol égicas”.

Cerdmica Odontolégica: € um composto de metais (tais como aluminio, célcio,
litio,magnési o, potéssio,sodio,estanho,titanio e zircdnio) e ndo-metais (como silicio,boro,fltor e
oxigénio) que podem ser utilizados como um componente estrutural simples, como quando
utilizados em uma reabilitacgo CAD-CAM, ou como uma das vérias camadas que sd0

empregadas na confecgdo de uma prétese de cerédmica.

Filme:camada muito fina depositada num substrato, metalico ou ndo-metélico, por meio de

tratamentos a plasma.

Pulverizacdo Catodica:processo de deposicao de filmes finos a um substrato , a plasma, no
gual hd um arrancamento das particul as do eletrodo (alvo) em atmosfera de argbnio, a alto

vécuo.Também denominado sputtering.
Ligas classicas: também denominadas de ligas nobres.

Ligas alternativas: ligas produzidas com metais ndo-nobres, posteriores as ligas nobres.

Restauracéo metal-cer@mica: uma coroa ou prétese parcia fixa ou outro tipo de protese feita
com um substrato metalico (geralmente fundido) na qual a cerdmica odontoldgica é aderida

através de uma camada intermedidria de 6xido, com afinalidade de melhorar a estética



Biocompatibilidade: propriedade que reflete a capacidade de um material ndo biol égico de
substituir uma funcéo de um tecido perdido ou danificado e ndo reagir citotoxicamente com

nenhum tecido do organismo, nem prejudicar sua funcéo.

Camada a-case: camada reacional com espessura de 50 a 100um que se forma na superficie da
peca fundida devido a uma interacdo entre o titénio e o revestimento refratario. Esta camada
pode se tornar até mais pronunciada durante o ciclo de queima da cerédmica. Caso ndo sgja

removida, irainterferir na resisténcia de unido entre os dois materiais.

Jateamento: processo no qual um jato de areia ou jato de ar comprimido que impulsiona areia
ou similar, como esferas de vidro, xido de aluminio etc, utilizado na limpeza de infraestruturas

de pegas protéticas como , por exemplo, o coping.

Adesdo: atragdo molecular ou atdbmica entre duas superficies que se tocam, causada pela forca
de atragdo interfacial existente entre as moléculas ou d&omos dos dois materiais, os tipos de

adesdo podem ser: adesdo quimica, adesdo mecanica ou uma combinagdo de ambos.

Trauma: referente a contato oclusal prematuro. Ocorre quando um dente contacta-se a0 seu
antagonista anteriormente aos demais, fazendo com que toda a carga mastigatéria, ou carga
oclusal, concentre-se apenas nele, causando o trauma oclusal. No caso de um dente com
reabilitacdo protética, o trauma causado pelo contato prematuro provavelmente levara a fratura

desta restauracéo.

Proteses Fixas: aparelhos protéticos que sdo fixos ao remanescente dentario devidamente
preparado , podendo constituir-se de um elemento ou mais (coroas de metal-ceramica, proteses
parciais de trés elementos (pontes), entre outros). Esses aparelhos sdo fixos ao dente com

cimento proprio.

Proteses Removiveis: aparelhos protéticos popularmente conhecidos como “pontes méveis”.
S0 congtituidos de uma estrutura metdlica que pode ser encaixada tanto por fricgdo, retencao,
quanto por sistemas de encaixe (macho-fémea). Sdo removidos da boca a qualquer momento,

sem prejuizo das estruturas envolvidas.

Molhamento: tensdo superficia relativa entre um liquido e um substrato sélido que resulta em

um angulo de contato menor que 90°.

Microestrutura: estrutura em escala microscopica, como de uma liga metdlica passivel de ser

observada através do microscépio, apds ser submetida a procedimentos metal ogréficos.



Canais de ventilacdo: sdo canais de escape de gases , importantes para que o ar contido no
espaco anteriormente ocupado pelo padrdo-de-cera consiga ser expulso, sem prejuizo dainjecéo

daliga, de maneiraadar forma a estrutura metdlica a ser adquirida por meio de fundicgao.

Inclusdo: processo no qual o padréo de cera para fundicdo circundado pelo anel de fundicdo é

coberto por um revestimento proprio até seu total preenchimento.

Técnica de Fundigao por cera perdida: processo no qual um padrdo de cera é preparado de
forma que substitua a estrutura dentéria perdida. Posteriormente, este padréo é incluido em um
revestimento levado ao forno para que a cera sgja eliminada, produzindo uma cavidade que

servird de molde para preenchimento com umaliga fundida
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