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Resumo

O presente trabalho objetivou a medigéo e definigdo das propriedades mecanicas de dureza,
moddulo de elasticidade e constante do material em amostras de biomateriais metdlicos e
ceramicos e materiais bioldgicos, tais como liga Ti6Al4V, porcelana feldspatica, porcelana
dissilicato de litio e dentes molares humanos via indentagao instrumentada. Em cada amostra
foram utilizadas duas cargas de 1,0 N e 0,5 N e realizadas entre 3 e 5 indenta¢des para cada
carga. Apos a realizacdo dos ensaios de indentacdo instrumentada, verificou-se que os
materiais frageis tém uma melhor resposta para o método, apesar de serem registradas
algumas fraturas que se iniciaram com as penetragdes, enquanto que a liga Ti6Al4V nao
forneceu uma resposta adequada. A diferenca de comportamento esta associada a erros

sistematicos que n&do puderam ser removidos para a realizagcédo deste trabalho.

Palavras-chave: Indentacdo, Biomateriais, Dureza, Médulo de Elasticidade.
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Abstract

This research sought to measure and define mechanical properties of hardness, elastic
modulus and the material constant by using samples of biological, ceramic and metallic
biomaterials, such as alloy Ti6Al4V, feldspathic porcelain, lithium desilicated porcelain and
human molars teeth, by means of instrumented indentation. For each sample, two loads (1,0N
and 0,5N) were used to make three to five indentations. After the instrumented indentation
tests, it was found that brittle materials have a better response to the method, despite some
fractures were recorded with the penetration, while the Ti6AI4V alloy did not provide an
appropriate response. The difference in behavior is associate with systemic errors that could

not be removed to carry out this search.

Keywords: Indentation, Biomaterials, Hardness, Modulus of Elasticity
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CAPITULO|

INTRODUCAO

A técnica de indentacao instrumentada, também conhecida como nanoindentagao, é
usada para a caracterizacdo mecanica de materiais sendo possivel realizar a penetragao com
medida simultanea da forca aplicada e da profundidade de penetragao em fungao do tempo.
Esta técnica emprega instrumentagao de alta resolugéo para o controle e monitoramento das
cargas e deslocamentos de um indentador quando este penetra e se afasta do material

estudado, em um ciclo de carregamento e descarregamento (HAY e PHARR, 2000).

Essa técnica é usada para obter a dureza e o mddulo de elasticidade das superficies
dos materiais a serem estudados pois permite que sejam distinguidas as propriedades
elasticas das plasticas, e apresenta grande vantagem de apresentar medigoes de dureza
automaticamente, sem a necessidade de inferir medidas de area de indentacdo manualmente,
e também por ser uma técnica de aplicacao relativamente simples (PHARR, 1998; LEPIENSKI
et al., 2004). E utilizada com grande sucesso para se comparar amostras de materiais
submetidos a diferentes tratamentos. Sob condi¢des de carga constante, a medida da
variagcdo da penetragcdo em funcao do tempo, permite também estudar propriedades

mecanicas dependentes do tempo.

Devido ao alto custo dos materiais para implantes dentarios ha a dificuldade de
obtengao de corpos de prova para a realizagao de testes, havendo a necessidade da utilizagcado
de métodos ndo destrutivos para se descobrir as propriedades mecénicas destes materiais.
Os biomateriais metalicos destinados as aplica¢des de implantes devem possuir propriedades

mecanicas, fisicas, quimicas e biolégicas de maneira que quando em contato com tecidos e



fluidos dos seres vivos, de forma transitéria ou permanente, devem compor um estado
harmdnico, além também de resistir a forcas mecanicas, tais como compresséao, torgao,

corrosao e desgaste.

O desenvolvimento dos materiais ceramicos para aplicagcdes biomédicas concentra-se
principalmente nas areas de ortopedia e odontologia. O potencial das cerdmicas como
biomateriais advém de sua similaridade com o meio fisiolégico, devido a sua constituicio
basica de ions que sao também encontrados rotineiramente no meio fisiolégico (calcio,
potassio, magnésio, sadio, etc.) (GROSS, 2002).

Os materiais utilizados nos implantes dentarios sdo, na sua maioria, de natureza
metalica conjugados com materiais ceramicos. Em geral, sdo utilizadas ligas de titénio, devido
a sua alta biocompatibilidade e as suas propriedades fisicas e mecanicas. Juntamente com

materiais cerdmicos duros e mecanicamente resistentes ao processo de mastigacéo.

Os implantes dentarios apresentam duas superficies, uma que fica dentro do osso
imitando uma raiz natural de dente, e outra que apresenta uma conexao que fica fora do 0sso,
onde a protese de ceramica ira ser parafusada, imitando a coroa dentaria. Assim, os implantes
metalicos sao fixados no maxilar para substituicdo de uma raiz perdida, e na parte exterior

onde as préteses ceramicas dentarias sao fixadas (MOREIRA, 2014).

Para o presente trabalho, a técnica de indentac&o instrumentada sera utilizada em ligas
de titanio (Ti6AI4V), em amostras dentarias saudaveis e amostras de porcelanas protéticas
(feldspatica e de dissilicato de litio) que séo utilizadas para a fabricagdo de coroas dentarias

para proteses. Afim de se obter as propriedades mecanicas destes materiais.

1.1. Justificativa e Relevancia

O desenvolvimento de biomateriais mostra-se de fundamental importancia, ja que a
partir desses é possivel uma melhoria significativa no nivel de vida das pessoas, na saide em
geral e no bem-estar pessoal. Dessa forma, é observado que tem sido dispensado um enorme
esforgo por pesquisadores de diversas areas com o intuito de se produzir novos dispositivos

implantaveis.

As proteses dentarias proporcionam elementos substitutos adequados para as

porcbes coronarias de um ou mais dentes naturais, como também de suas partes



circunvizinhas. Tendo por finalidade restaurar a funcéo, a estética, o conforto e a saude do
paciente (FLORISA TUNES; GUSTAVO CONSENZA, 2012).

Atualmente sao realizados estudos a escala macro, micro e nano com a finalidade de
antecipar e conhecer o que ocorrera in vivo ao dispositivo/sistema implantado, conhecendo
de forma mais aprofundada as propriedades fisicas e mecéanicas dos materiais, assim como
o tipo de desgaste sofrido e condicdes reais em que € inserido. Estes estudos tém favorecido
a descoberta de formas de melhorar substancialmente os materiais utilizados, agindo sobre a

sua rugosidade, tamanho do grdo ou mesmo em pontos de contato (ZIVIC,F. et al, 2010).

Assim sendo, o mapeamento das propriedades mecanicas de biomateriais se faz
essencial para novas descobertas cientificas e consequente melhoria das técnicas de
fabricacdo de implantes dentarios. O estudo aprofundado da técnica de indentacdo
instrumentada apresenta vantagens sobre ensaios convencionais, como a economia de
material e de tempo para reprodugao do ensaio e de resultados, além de ser uma técnica com
elevada simplicidade, uma vez que se utiliza de ensaio padrdo. Embora tenha como grande

desvantagem a incerteza em propriedades determinadas por este método.

Esta pesquisa surge como um processo inicial, que a partir do calibramento e validagéo
da técnica para diversos materiais, permitira a aplicacdo em trabalhos futuros de condicdes

que se adequem mais a realidade de implantes dentarios.

1.2. Objetivos

O objetivo deste estudo foi mapear propriedades mecéanicas, dureza e mdédulo de
elasticidade, para diferentes biomateriais por meio da técnica de indentagao instrumentada e

analise de dados por meio de um algoritmo desenvolvido no software Matlab®.



CAPITULOII

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Mecanica do Contato

A area da engenharia conhecida como Mecanica do Contato estuda situagdes em que
dois corpos tendem a ocupar o mesmo local no espaco ao mesmo tempo, alternado as
condigdes de contorno e gerando forgas de agao e reagao na superficie dos corpos. Quando
estes sdo pressionados entre si, as superficies respondem inicialmente de maneira elastica
e, se a forga for retirada, ocorre uma recuperagao total da forma original. Com o aumento da
forca de compressao, as tensoes ultrapassam o Limite de Escoamento do material e o corpo
passa a se deformar de forma irreversivel. No primeiro caso, a tensdao no material é
armazenada na forma de energia de deformagao elastica e é recuperada completamente
durante o processo de descarregamento. Ja no segundo, quando ocorre a retirada da carga,
a parcela elastica da deformacédo é recuperada, enquanto aquela que ocorre no regime
plastico se mantém, gerando uma descontinuidade geométrica na superficie. Para um corpo
em regime perfeitamente plastico, ndo ha recuperagao elastica apdés o descarregamento. A

Fig. 1, mostra contato de um indentador e um corpo nos diferentes regimes de deformacao.
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Figura 1 - Contato entre indentador e superficie. (a) Grafico Tenséo x Deformacgéo; (b) Grafico
Carga x Deslocamento; (c) Superficie apés o descarregamento (BHUSHAN; LI, 2003,
adaptado)

2.1.1. Contato de Hertz

Hertz, a partir de experimento de lentes esféricas em contato com placas planas de
vidro, verificou que a distribuicao de pressao na superficie de contato tem um ponto maximo
no primeiro ponto de contato entre os corpos e decresce com o aumento do raio, chegando a
zero nos pontos onde acaba o contato. A Tab. 1 apresenta dados da geometria e propriedades
do contato para duas situagdes distintas: indentador rigido (Conjunto 1) e indentador elastico
(Conjunto 2).



Tabela 1 - Geometria do contato e propriedades elasticas da superficie (Pulecio, 2010,

modificado)
Conjunto | Conjunto 2
Indentador Rigide  Indentador Elistico
Deslocamento normal da superficie do indentador (1) 0 L
Deslocamento normal da superficie indentada (u,) Uy U sy
Raio de contato (a ) [ a,
Forca de compressio dos solidos ( P ) Fy £
Distincia de aproximagio mitua { & ) 5U, 5@,
Profundidade de indentacfio sobre a superficie original Bl i
indentada { /1) - rm ®
Modulo de Elasticidade do corpo { £') Ey Es,
Coeficiente de Poisson do corpo indentado (1) Vi Vs
Madule de Elasticidade do indentador ( £, ) oo Ei
Coeficiente de Poisson do indentador (v, ) 0 Viay
Modulo reduzido ( E, ) £ [1 -v: -Vf}]_l
1=v E E,

A distribuicdo de pressao na superficie de contato é dada por:

p=poll—(r/a)?]"/? (2.1.1)

Figura 2 - Esquema da distribuicdo de pressdo no contato entre uma esfera e um plano
(p_max=p_0) (BUDYNAS; NISBETT, 2006)

Esta pressao, mostrada na Fig. 2, gera um deslocamento u,, na superficie de contato

dado pela equacgao 2.1.2:



1 — p? TP (2.1.2)
u, = —(2a? - r?
Para o deslocamento do indentador, sera utilizado o indice “”, enquanto para

deslocamentos da superficie indentada, ndo serdo usados indices.

A pressdo maxima no centro da superficie de contato depende da forga de compressao

dos corpos de acordo com a seguinte equacao:

P (2.1.3)

Po n_az

N W

Das condi¢des de contorno do problema:

1
U+ Uy = 6 — (ﬁ) 12 (2.1.4)

Calculando o deslocamento do indentador e da superficie, tem-se:

TPo
4aE,

(2.1.5)

a2 - r¥)=6- (%) r?

O raio de contato, o deslocamento de mutua aproximagdo e a carga sao dados,
respectivamente, por:

g = PoR (2.1.6)
-~ 2E,
PR (2.1.7)
2E,
o 4+/RE, 63/? (2.1.8)
= —0

2.1.2. Recuperacéo Elastica

Durante a formagao da mossa, inicialmente o material responde elasticamente, uma
vez que o limite de escoamento tenha sido ultrapassado, se inicia o processo de deformacao
plastica. No regime plastico, quando a forga é retirada, a fragéo relativa ao deslocamento
elastico é recuperada, enquanto a fragéao plastica gera uma descontinuidade na superficie de
contato, conhecida como “profundidade remanescente” (hr).



Nos ensaios convencionais, considera-se nos calculos a area residual de indentacéo
para o calculo da dureza, o que gera grande diferenga proporcional a recuperacao elastica,
quando comparada com a dureza sob carregamento

A deformacéao de muitos materiais elasto-plasticos pode ser aproximada pela Equagao
2.1.9 em que E é o médulo elastico, n é o coeficiente de encruamento, Y é o limite de
escoamento e o é e tensao correspondente ao deslocamento. Para a maioria dos metais n
tem valor entre 0 e 0,5. (DIETER, 1981).

parac <Y

o 1/n (2.1.9)
?) , parac >Y

o
E

(B

A recuperacao elastica sera maior quanto maior for o limite de escoamento, menor for
0 moédulo de elasticidade e maior for a deformacéao plastica aplicada ao material, desde que
esta esteja na regiao plastica da deformacao.

2.2. Ensaios de dureza

A definicao de dureza, propriamente dita, foi dada por Hertz como “a pressdo média
do contato em que se da inicio ao escoamento plastico quando pressionado por um corpo
mais duro em contato com ele” (PULECIO, 2010). Devido a dificuldade de se detectar o inicio
do escoamento, esta definicdo € pouco utilizada na pratica. Outra técnica mais utilizada hoje
para a medida da dureza é a de capacidade de penetracdo, na qual a medida depende

diretamente da geometria do indentador.

A geometria do indentador influencia no campo de tensdes no contato, assim, apesar
de poder-se utilizar qualquer indentador, diferentes geometrias sao utilizadas quando se
deseja calcular diferentes propriedades ou caracteristicas. Indentadores esféricos sao
geralmente utilizados para o calculo de propriedades plasticas, por apresentar uma transicao
mais suave entre o regime elastico e plastico. Os indentadores cbnicos sao utilizados para
definicdo da tenacidade a fratura e piramidais de quatro lados normalmente sao utilizados
para medir anisitropia de superficies, segundo Fisher-Cripps (2002, APUD PULECIO, 2010)
e Bhushan e Li (2003, APUD PULECIO, 2010).



2.2.1. Dureza Brinell

O ensaio de dureza Brinell, proposto por J. Brinell em 1900, consiste em comprimir
lentamente uma esfera de aco, de didmetro D, sobre a superficie plana, polida e limpa de um
metal através de uma carga P, durante um tempo t. O tempo normalmente utilizado é de 30
s, a carga varia até um limite de 3000 kgf e as esferas geralmente utilizadas possuem
diametros de 1, 2, 5 e 10 mm. Esta compressao provocara uma impressao permanente no
metal com o formato de uma calota esférica, tendo um didmetro d, o qual € medido por
intermédio de um micrémetro optico (microscopio ou lupa graduados), depois de removida a

carga. A dureza Brinell, Hg, € definida pela seguinte relagao:

p 2P
n.D.h  7.D(D—-VD? - d?)

Hp = (2.2.1)

Onde h é a profundidade da impressao.

Figura 3 - Esquema do ensaio de dureza Brinell (penetrador esferico) (CIPRIANO, 2008)

No Brasil estes ensaios séo regidos pela norma: ABNT NBR NM ISO 6506, de 2010,
que apresenta também as normas para a verificagao e calibragdo das maquinas de ensaio. A
medida é dada por tabelas padronizadas, através do didmetro da area de indentacdo medido
em duas diregbes perpendiculares entre si (a fim de minimizar erros no ensaio). Nao existe

um formato padrao para os corpos de prova utilizados neste ensaio, porém a espessura deve



10

ser maior que 17 vezes a profundidade de indentacéo e a superficie, polida e deve formar um

angulo de exatamente 90° com o penetrador.

2.2.2. Dureza Vickers

O método de medicao da dureza Vickers (HV) surgiu como uma alternativa para os
ensaios de dureza Brinell e tem a vantagem de ndo a medida ndo depender das dimensdes
do indentador. Além disso, a escala de medi¢cao € muito ampla, podendo ser utilizada para
uma grande faixa de durezas, incluindo todos os metais. No Brasil estes ensaios sao regidos
pela norma: ABNT NBR NM ISO 6507.

O penetrador possui uma ponta de diamante piramidal de base quadrada com um
angulo de 136° entre as faces opostas, que pode ser visto na Fig. 4. Este angulo foi escolhido
porque produz valores de impressdes semelhantes a dureza Brinell. Considerando P a carga
e | a diagonal do quadrado impressa no material, a dureza Vickers é definida como a carga

dividida pela area de contato:

[e]

136
gy P BPsen(T) _ 1ssaar (2.2.2)
Ac 2 I2

R S

Figura 4 - Esquema de ensaio de dureza vickers (CALVETE, M. R., 2011)
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2.3. Nanoindentagao

No inicio dos anos 80 difundiu-se a ideia de que os ensaios de penetragdo com cargas
controladas e sensores de profundidade poderiam ser uteis na determinagao de propriedades
mecanicas de filmes finos e de superficies modificadas, e, entdo, comecaram a ser
desenvolvidos os instrumentos para produzir penetragdes de pequenas profundidades, da
ordem de nanémetros. Por razdes praticas, necessitava-se de outros métodos de medida para
substituir as observacdes diretas das impressdes porque como as impressdes eram muito
pequenas as dificuldades para se avaliar as areas eram grandes e consumiam muito tempo
(ODO, G. Y., 2001).

Nasce entdo, um método simples baseado nas curvas de carga-profundidade e no
conhecimento da fungdo area que fornece a area da secao transversal do penetrador como

uma fungao da sua distancia em relagao a ponta.

A Fig. 5, mostra uma curva tipica fornecida por um nanoindentador. O método
fundamenta-se na no¢édo de que no ponto de carga maxima, o material adquire a forma do
penetrador em uma dada profundidade. Se esta profundidade pode ser estabelecida através
dos dados de carga e deslocamento, entdo a area projetada poderia ser estimada diretamente

da fungao de forma.

Na indentagao de um material elastoplastico o Trabalho Total (Wt) equivale a soma do
Trabalho Plastico (Wp) e do Trabalho Elastico (We), como mostrado a seguir. Nesta figura, a
rigidez de contato (S) é caracterizada pela inclinagdo da parte superior da curva de
carregamento, enquanto h, e h,,, representam, respectivamente, o deslocamento de mutua
aproximagao maximo e resultante apds o descarregamento. Pode-se definir h, tracando-se
uma linha reta desde o ponto (Pix » hmax), COM inclinacdo S até a o carregamento zero
(PULECIO, 2010).
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L dP
dh
Carregamento Amax
o
g; Descarregamento
Q
('

Profundidade de penetragao, h

Figura 5 - Grafico Carga x Profundidade de penetragdo (DAO et al., 2001)

Assim, na etapa de carregamento, a curva P — h segue a seguinte equacgao:

P, = Ch? (2.3.1)

Onde A é igual a 1 para indentacdo com puncéo plano, 2 no caso de indentadores
perfeitamente pontiagudos e 1,5 para indentadores perfeitamente esféricos (OLIVER ;
PHARR, 1992).

E durante a etapa de descarregamento, a curva P — h segue a seguinte equacao:

P,=B(h— h)™ (2.3.2)

Sendo que em ambas as equagdes C, B e m tém valores dependentes das
propriedades mecanicas dos materiais em contato, assim como da geometria do indentador

e do atrito entre as superficies.
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2.4. Método Oliver e Pharr

O método de Oliver e Pharr (OLIVER; PHARR, 1992) foi desenvolvido para se obter
propriedades mecanicas de materiais, como dureza e modulo de elasticidade. Este método
leva em consideragao a interacao entre o penetrador e o material indentado através da analise
da curva de carregamento e descarregamento. A Fig. 6 mostra a sec¢ao transversal de uma
indentagdo, com o penetrador em contato com a amostra e apos a retirada da carga,
identificando os parametros utilizados nesta analise. Em qualquer instante durante o

carregamento, o deslocamento total do penetrador (h) é dado por:

h= he+ hy (2.4.1)

Onde h. é a profundidade de contato e hs € o deslocamento da superficie no perimetro

de contato.

Penetrador Retirada da Carga

< Superficie Inicial :
_ y et h _—

*P Perfil Apos a

Perfil da Superficie sob o e m e e +—
Carrczamento Maximo

Figura 6 - Perfil da superficie durante o carregamento maximo e apoés a retirada da carga,
num teste de indentagao instrumentada. (LEPIENSKI, 1998).

Na carga maxima, a carga e o deslocamento s&o dados por P,iy € hnax,
respectivamente. Quando o penetrador esta totalmente fora da amostra, ocorre recuperagao

elastica da mesma, obtendo-se a profundidade da impresséo h.
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Os parametros experimentais necessarios para a determinagao da dureza e do médulo
de elasticidade sdo dados pela curva de carregamento e descarregamento em funcéo da

profundidade, mostrados anteriormente na Fig. 4.

As deformacbes sofridas pelo penetrador durante o contato deste com a amostra, sdo

consideradas pela definicdo do modulo de elasticidade reduzido E,., segundo a expressao:

1
E,~ E E; (2.4.2)
Onde E e v sdo respectivamente, o médulo de elasticidade e a razdo de Poisson da
amostra e E; e v; 0s mesmos parametros para o penetrador.

Logo abaixo do ponto de carga maxima da curva de descarregamento em funcéo da
profundidade calcula-se a rigidez (“stiffness”), dada pela derivada da curva neste ponto, ou

seja:

S=—=—E A (2.4.3)

Sendo que A é a area de contato projetada para a carga maxima. Esta area, admitindo-

se que o penetrador nao sofre deformagao, é descrita através da relagao:

A=F (hy) (2.4.4)

Onde F (h.) é uma fungao obtida durante a calibragdo da ponta. Para o penetrador

Berkovich (penetrador feito de diamante e possui a forma de uma pirdmide de base triangular)

A=245h2+ cihy + chY* + -+ cght/ 28 (2.4.5)

Na qual o primeiro termo descreve um penetrador Berkovich ideal. Os demais termos
descrevem desvios da geometria Berkovich devido ao desgaste da ponta (OLIVER; PHARR,
1992). A profundidade de contato hc é dada por:

he = Rpmax — hs (2.4.6)

O deslocamento da superficie no perimetro de contato hs, depende da geometria do

penetrador e é escrito como:
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Prax (2.4.7)

Onde: j tem valores iguais a 1, 0 para pontas planas, 0, 75 para paraboldides de
revolugao e 0,72 para cbnicas. No caso do indentador tipo Berkovich, € = 0,75. Dos valores
de Pmax, hmax e S calculam-se o0 moédulo de elasticidade a partir da combinacdo das
equacgdes de S e h,. A determinagéo da dureza faz uso dos mesmos dados. Neste tipo de
ensaio define-se dureza (H) como a pressao média que o material suporta sob a carga maxima

e é dada por:

Prnsx (2.4.8)

Onde o termo A corresponde a area de contato projetada para carga maxima obtida a
partir da determinagao da profundidade de contato hc , dada pela equagéo de h,. (Equagéo
2.4.4).

Evidentemente tal definigdo difere das defini¢des normais de dureza que estao ligadas
as areas de impressao residual deixadas pela penetracdo da ponta. Os valores de dureza,
obtidos por indentacido instrumentada e por ensaios tradicionais, apresentam pequenas

variagdes e podem ser considerados semelhantes em termos praticos.

2.5. Atrito Indentador-Amostra

Durante o processo de indentacdo, o atrito entre as superficies dos corpos afeta
significativamente o ensaio, pois interfere diretamente na formagao do fendmeno conhecido
como Pile-up, que consiste no acumulo de material ao redor do indentador. Segundo Mata e
Alcaca (2004), o atrito aumenta a tendéncia de formagéao do Sink-in, fenébmeno oposto ao Pile-
up. Ambos os fenébmenos sao apresentados de forma mais profunda no subtitulo 2.6 deste

texto.

A Fig. 7 mostra o perfil de indentagao, com valores do coeficiente de atrito () variando
de zero a 0,3. Bucaille (2003) mostraram que para indentadores com semi-angulo menor, o
atrito tem maior influéncia, aumentando significativamente a carga dentro de uma determinada

faixa do raio da indentagao.
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Figura 7 - Profundidade x Raio de indentacdo para quatro valores de coeficiente de atrito
(PULECIO, 2010).

2.6. Causas de erros no ensaio de indentagao instrumentada

Em todo tipo de medidas ocorrem erros, que podem ser aleatorios ou sistematicos, e
sao causados pelo instrumento de medida, método de avaliagado, e pela amostra. A técnica
da nanoindentagao nao é uma excecao, e nela existem uma série de fontes de erros. Embora,
alguns sejam triviais, ligados com a fungcéo da carga ou com o sensor de profundidade,
existem outros erros que nao sao 6bvios, a primeira vista, e que podem levar a falsas
conclusdes, afetando ndo s6 os valores da quantidade estudada, mas também a sua
distribuicao (CHENG, 2004).

2.6.1. Fendmenos pile-up e sink-in

Em indentagdes de materiais elasticos, ocorre um fenédmeno conhecido como sink-in,
que consiste na retracéo da superficie ao redor do indentador. Isso faz com que a Area de
Contato (AC) seja menor do que no caso em que nao ocorre o fendmeno, pois a altura da
calota esférica do contato (hC) é menor que a profundidade de indentacao (h) (HAY e PHARR,
2000; LI, 2003).

Em contraposigéo ao sink-in, o fenbmeno conhecido com pile-up, que tem origem na

deformacéao plastica do material, promove o acumulo de material ao redor do indentador,
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fazendo com que a Area de Contato seja maior que no caso em que n&o ocorre (BOLSHAKOV
e PHARR, 1998).

didmetro de conlato aparente didmetro de cantato aparente
= —v-l | — |
| |
pilg-up ! ] : ' —— sink-in

1 |
. P didmetro de
contato real

_—

-

didmetro da "
contato real

................

‘f:superﬁcie lateral
L% perimelro de /+~ do penelrador

~ contato real

(a)

Figura 8 - Fenomeno de (a) Pile- up e (b) Sink-in (GIANNAKOPOULOQOS; SURESH, 1999,
adaptado)

A Fig. 8 mostra os fenémenos e pile-up e sink-in com um indentador do tipo Vickers.
A ocorréncia de cada fenébmeno depende de fatores geométricos do indentador e mecanicos
dos dois corpos. O coeficiente de encruamento do material domina a ocorréncia do fenbmeno
de pile-up, porém, este é também dependente da geometria do indentador, e da razdo Y/E do
corpo indentado (PULECIO, 2010). Como indica as setas na figura, os deslocamentos sao de

retragéo, o que significa que o material se afunda em torno do indentador.

Define-se o grau de empilhamento (a ) como a razdo entre a Area Projetada Real (4,)
e a Area Projetada caso n&o ocorresse nenhum dos dois fendmenos (4;), dada em fungéo da
profundidade (h) e da geometria do indentador (CASALS e ACALA, 2005). Para a >1 observa-

se o fendbmeno de sink-in.

A
a= A—C,As=fh2 (2.6.1.1)

A Fig. 9 apresenta o resultado de uma simulagdo numeérica para um indentador conico
na qual é observado o sink-in, mostrando a distribuicdo da tensdo de Von Mises e o
deslocamento dos nés da malha. Para este efeito foram utilizados: Y = 1600,61 MPa, E =
50,55 GPa e n = 0,398. A Fig. 10 mostra a simulagao numérica, para 0 mesmo indentador,
porém se observa o fendbmeno de pile-up. Neste caso foram utilizados: Y = 335 MPa, E = 210
GPaen=0,101.
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Figura 9- Simulacao por elementos finitos do fendmeno de sink-in utilizando um indentador

cbnico. (a) Distribuicao da tensido de Von Mises; (b) Deslocamento dos nés. (PULECIO, 2010)
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Figura 10 - Simulag&o por elementos finitos do fenédmeno de pile-up utilizando um indentador

cbnico. (a) Distribuicao da tensédo de Von Mises; (b) Deslocamento dos nés. (PULECIO, 2010)

Para uma dada geometria do indentador e um coeficiente de encruamento (n) do
material indentado, o nivel de pile-up pode ser dado em fungao da razdo h,/h. Casals e
Alcaca, em 2005, em estudos com indentador do tipo Berkovich, encontraram que,

independente do encruamento, elementos com h,./h,,4, < 0,8 ndo apresentam pile-up, como
mostrado na Fig. 11 logo abaixo.
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Figura 11 - Nivel de Pile-up / Sink-in em funcdo de hr/hmax (CASALS; ALCALA, 2005)

2.7. Descrigao dos materiais usados

Os materiais utilizados para este trabalalho, foram amostras de liga de titanio grau 5
(TiAlsV4), dentes molares humanos e porcelanas para préteses dentarias. A seguir algumas

caracteristicas e propriedades destes materiais sdo apresentadas:

2.7.1. Titanio e suas Ligas

Em 1965, a intencdo do professor Per-Ingvar Branemark, chefe de pesquisa da
Universidade de Gotemburgo, na Suécia, era encontrar novas formas de procedimentos
cirurgicos de pessoas com deficiéncia fisica. Em seus testes, Branemark percebeu que o
titdnio era incorporado pelo tecido dsseo, e depois de recomposto 0 0sso ao seu redor, era
impossivel retirar 0 pino sem causar danos dsseos. Com essa descoberta, surgiu o termo
osseointegracdo na implantologia, quando o pino do implante passa a fazer parte do

organismo do paciente, substituindo com perfeicado uma raiz natural.
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O uso de titanio para implantes

O objetivo que se pretende alcangar com um implante dentario € que a pessoa que
apresente um ou mais dentes faltosos em sua arcada dentaria possa ter um substituto para o
dente natural, permitindo que coma, sorria e fale naturalmente. Com isso, o que se precisa é
de um material forte, leve, resistente e que possa ter o minimo de rejeicdo possivel pelo
organismo. E o titanio preenche todos esses requisitos, sendo, portanto, o material mais
indicado para implantes (MOREIRA,2014)

Para se fazer um implante dentario, é preciso prender um parafuso ao osso do
paciente, mas esse parafuso precisa fixar ali. Por isso, o corpo precisa preencher os pequenos

espacos entre 0 0sso e o parafuso com mais tecido 6sseo.

Como o titanio tem a propriedade de ser organicamente compativel, ele nao oferece o
risco de rejeicdo do implante. Assim, as chances de sucesso atingem aproximadamente 98%
dos casos (MOREIRA,2014). Os implantes de titanio sdo integrados ao osso num prazo entre
trés e seis meses. Apos esse periodo, ndo ha mais o risco de soltar-se, pois passa a fazer

parte da estrutura de sustentacéo dos dentes.

Classes das Ligas de Titanio

A adicdo de elementos de ligas ao titdnio altera a temperatura de transformacéao
alotrépica e podem ser classificados como o estabilizadores ou 3 estabilizadores (NIINOMI
et. al, 2013). Enquanto os elementos o estabilizadores aumentam a temperatura de
transformacao alotrépica deixando a fase o mais estavel, os elementos B-estabilizadores

diminuem tal temperatura, ampliando a estabilidade da fase.

As ligas aincluem o titdnio comercialmente puro (Ti c.p.) nos diversos graus de pureza
determinados pelos teores de O, N e Fe, e as classificadas como a apresentam de 5 a 10%
de fase B em temperatura ambiente (CREMASCO, 2012). Em termos de propriedades as ligas
a nao sao trataveis termicamente, apresentam boa resisténcia mecanica e tenacidade a

fratura, bem como, alto médulo de elasticidade e resisténcia a corrosao.

As ligas do tipo a+p possuem B-estabilizador capaz de reter de 10 a 30% de fase 3,
dentro da qual se destaca a liga Ti6Al4V (CREMASCO, 2012 apud LEYENS e PETERS,
2003). Tais ligas sao trataveis termicamente, com nivel de resisténcia mecanica variando de

média a alta e devem ser deformadas por conformacgao a quente.


http://blog.vitalimplantes.com.br/o-que-e-preciso-para-fazer-um-implante/
http://blog.vitalimplantes.com.br/rejeicao-de-implantes-dentarios-acontece/?utm_source=blog&utm_campaign=rc_blogpost
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As ligas B consistem em ligas de alto teor de elementos betagénicos suficiente para
reter a fase B no resfriamento rapido. Essas ligas possuem modulos de elasticidade mais
baixos, facil processabilidade e sio passiveis de ser endurecidas por precipitacdo
(MATSUMOTO, WATANABE e HANADA, 2007).

A Liga Ti6Al4V

A Ti6AI4V, contendo 6% de Al e 4% de V (% em peso), € a mais conhecida por possuir
estruturas cristalinas hexagonal compacta (fase alfa) e cubica de corpo centrado (beta)
presentes a temperatura ambiente, combinando resisténcia mecanica e resisténcia a corrosao
com conformabilidade e usinabilidade (MATSUMOTO, WATANABE e HANADA, 2007). Com
excelentes combinagdes de resisténcia/peso e 6tima resisténcia a corrosao, as ligas de titanio
tém sido um excelente atrativo para aplicagbes nas industrias aeronautica e automobilistica,

e na fabricacao de proéteses.

Neste material em especifico, o aluminio (Al) utilizado como elemento de liga estabiliza
a fase a, enquanto o vanadio (V) estabiliza a fase 3, o que o torna um material a+ 3
estabilizado. A resisténcia limitada da liga a, associada a dificuldade de conformacéo levou a
uma investigagdo das ligas que contém as fases a e 3. As ligas que contém um ou mais
elementos estabilizadores da fase a e alguns elementos estabilizadores de B podem ser
reforcadas utilizando-se tratamentos térmicos ou termomecanicos (MATSUMOTO,
WATANABE e HANADA, 2007).

Parte da resisténcia a corrosao observada no titanio e suas ligas se deve a formagéao
de uma camada de oxido passivo constituida primariamente de TiO2 aderente a superficie do
metal protegendo-o, além de ser em grande parte responsavel pela biocompatibilidade do

material.

As fases e as microestruturas de um material podem ser alteradas, isso permite que
se escolha a melhor combinagéo de propriedades mais adequada para cada aplicacdo. As
propriedades dos materiais polifasicos podem ser controladas e modificadas através dos
métodos de deformacgao plastica (com variagdo das quantidades relativas das fases; com
variagao do tamanho de grao de varias fases; ou com modificagdo da forma e distribui¢ao das
fases) e recristalizagcdo (CALLISTER, 2000).

O controle da estrutura é obtido, entdo, pelo controle de sua velocidade de formagao
e dissolucdo. Na solidificacao, o controle da velocidade de nucleacao e de crescimento leva

ao controle do tamanho de grdo, da homogeneidade e da integridade do material solido, de
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modo semelhante ao controle adequado da velocidade de solidificagdo pode ser usado para
purificacdo (BROPHY, J. H.; ROSE, R. M.; WULFF, J. 1964). As propriedades da liga Ti6Al4V
sdo sensiveis a variagdes microestruturais, como a orientacao cristalografica das fases a (HC)
e B (CCQC).

A liga Ti6AI4V possui baixo médulo de elasticidade, porém ainda elevado quando
comparado ao do corpo humano. Essa diferenca de rigidez pode causar a reabsorcao dssea
e causar o deslocamento ou até mesmo soltura da prétese. Além disso, existem indicios do
potencial toxico dos elementos aluminio (Al) e vanadio (V) presentes nesta liga (PEREZ,
2004). Assim, tais motivos tém estimulado o desenvolvimento de novas ligas de titanio que
sejam biocompativeis e que possuam modulo de elasticidade comparado ao 0sso sem,
contudo, diminuir a resisténcia mecéanica.

Tabela 2 - Valores das propriedades mecanicas da liga Ti6Al4V sem tratamento

Propriedades mecinicas Valores Unidades Comentirios
Resisténcia a Tracio 950 MPa -

Elongacio até a ruptura 14 % -

em tragio

Redugiio da segiio 36 % -

transversal

Madulo de Elasticidade 1138 GPa -
Resisténcia & compressio 970 GPa -

Resisténcia i Kt (fator de concentracio
Cisalhamento 1450 MPa de tensdo)
Razio coeficiente/ modulo

de Poisson 0,342

Resisténcia ac Impacto 17 J -

Resisténeia i fadiga 510 MPa 1.107 ciclos
Resisténcia & fratura 15 MPa/m -

Moédulo de cisalhamento 44 GPa -

2.7.2. Estrutura dos dentes

Os dentes sao estruturas rigidas encontradas na boca de seres humanos e outros
animais, onde se inicia o processo de digestdo com a acdo dos dentes. Estes sao
responsaveis por triturar o alimento e, portanto, garantir uma acao mais eficiente das enzimas
digestivas nos alimentos. Os seres humanos apresentam apenas duas denti¢ées durante sua
vida: a de leite e a permanente (GUYTON, 1991).
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A denticdo de leite, também conhecida como denticdo decidua, inicia sua formacéao
aos seis meses de idade e fica completa aos trés anos. Ao final do desenvolvimento, espera-
se que a crianga apresente vinte dentes de leite, compostos por dez dentes na mandibula e
dez na maxila (GUYTON, 1991).

A troca dos dentes de leite para os dentes permanentes comega por volta dos seis
anos de idade, iniciando-se pelos dentes da frente, também chamados de incisivos. A ultima
troca ocorre normalmente entre 11 e 13 anos de idade. O dente do siso, no entanto, sé nasce

entre 16 e 21 anos.

Os dentes permanentes sdo compostos por dezesseis dentes na mandibula e
dezesseis dentes na maxila, sendo eles oito incisivos, quatro caninos, oito pré-molares e doze
molares, totalizando trinta e dois dentes. Os dentes incisivos, caninos e pré-molares surgem
em substituicido aos dentes de leite, enquanto os molares surgem em novas posicoes
(GUYTON, 1991).

Cada dente apresenta uma funcdo especifica. Os dentes incisivos, por exemplo,
localizam-se na frente e atuam cortando o alimento. Ja os caninos, que estdo dispostos
lateralmente, perfuram e rasgam. Os pré-molares e molares, por sua vez, sdo responsaveis
por triturar e localizam-se lateralmente na regido do fundo da boca (W. XU; J. BROUNLUND,
2010).

Apesar das diferencas existentes entre os dentes, todos apresentam duas partes
principais: raiz e coroa. A raiz é a parte que esta inserida nos 0ssos, enquanto a coroa € a
parte exposta. Os dentes incisivos, caninos e alguns pré-molares possuem uma unica raiz,

diferentemente dos molares, que podem apresentar duas ou trés raizes (GUYTON, 1991).
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Figura 12 - Composicao dentaria (MOREIRA, V. R., 2014)
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Analisando-se o dente em um corte vertical, é possivel observar a polpa, a dentina e
o esmalte. A polpa é uma porgéo rica em vasos sanguineos e nervos que é formada por tecido
conjuntivo e localiza-se no centro do dente. A dentina apresenta composi¢do semelhante ao
0sso e envolve a porgao da polpa. Por fim, observa-se o esmalte, uma substancia
extremamente resistente formada principalmente por fosfato de calcio, que envolve a dentina
(W. XU; J. BROUNLUND, 2010).

Polpa

Recoberto pela dentina, a polpa € um tecido mole que se estende da dentina até a raiz
do dente e € composta por nervos e vasos sanguineos, além de células do tecido conjuntivo,
o que faz da polpa dentaria a responsavel pela vitalidade do dente. Ao longo do tempo, o
espaco ocupado pela polpa torna-se menor devido a constante producdo de dentina
(MADEIRA, 2013).

A cavidade pulpar (dentaria) é dividida em por¢des coronaria e radicular, e ambas s&o
limitadas pela dentina. A parte desta cavidade que ocupa a coroa do dente é denominada

camara coronaria, e a parte que ocupa o interior das raizes, canal radicular.

O canal radicular se abre na regido do apice da raiz através de um orificio chamado
forame radicular, cujo didmetro varia entre 0,3 a 0,4 mm. E pelo forame que entram, para
dentro da cavidade pulpar, os vasos e nervos que vao irrigar e enervar a polpa (MADEIRA,
2013).

Esmalte
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acessorio
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Figura 13 - Estrutura interna dentéria (TUNES; NOGUEIRA, 2012)
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O tamanho da camara pulpar e o calibre dos canais radiculares sofrem influéncia da
idade do dente, da sua atividade funcional e da sua histdria clinica. A deposi¢ao de dentina é
continua até o dente atingir o seu tamanho normal, esta recebe o nome de dentina primaria.
Entretanto, devido aos fatores apontados, novas camadas de dentina sdo depositadas sobre
a dentina primaria, as quais podem ser divididas em dentina secundaria e dentina esclerosada
(TUNES; NOGUEIRA, 2012).

A dentina secundaria forma-se em condicbes normais, constantemente, devido a
atricdo que as faces dentarias sofrem na mastigagéo; ou entdo, em condi¢des patoldgicas.
Assim pode-se dividir a dentina secundaria em dois tipos (MADEIRA, 2013):

Dentina secundaria fisioldgica: a qual vai se depositando sobre a dentina primaria, quer
na camara coronaria, quer no canal radicular, acompanhando a evolugdo do dente e, ao
mesmo tempo, modificando o volume dessas cavidades. Esta deposicao dentinaria serve para

manter sempre uma certa distancia entre a superficie do dente e a polpa do érgao.

Dentina reparadora: a qual forma-se secundariamente a processos patolégicos que
incidem sobre o dente, tais como erosao, carie, briquismo ou irritagao por certas substancias

irritantes. Enquanto que a dentina reparadora € semelhante a primaria, esta é desorganizada.

Quer a neoformagéo dentinaria se faga fisioldgica ou reparativamente, a tendéncia
geral da cdmara coronaria € reduzir-se a ponto de desaparecer completamente. Quando isso
acontece o dente permanece vitalizado somente gragas aos tecidos vizinhos ao redor do
dente (periodonto) (MADEIRA, 2013).

A polpa desempenha quatro fung¢des importantes: formadora de dentina, nutridora,

sensorial e protetora.

A fungao nutridora toma-se importante no dente adulto porque ela mantém os
componentes organicos embebidos em substancias vitalizadoras, além de fornecer a nutricao

indispensavel a vida dos odontoblastos.

A funcdo sensorial corre por conta de suas fibras sensitivas (fibras aferentes
somaticas) que dao a sensibilidade caracteristica da polpa e da dentina, gracas aos
prolongamentos dos odontoblastos. Ao lado destas fibras sensitivas, existem fibras motoras
(fibras eferentes viscerais) para a musculatura lisa dos vasos pulpares, controlando o fluxo

sanguineo na cavidade dentaria.

A funcgéo protetora evidencia-se nos processos inflamatoérios que atingem a polpa:
formam-se exsudatos que aumentam a pressdo intradentaria e, conseqlientemente,

comprimem os filetes nervosos, aparecendo o sintoma dor.
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Dentina

A dentina é um tecido conjuntivo avascular, de coloracido branco-amarelada,
mineralizado, mais duro do que o 0sso, em consequéncia de uma elevada quantidade de sais
de célcio. E uma das partes formadoras do dente, localizado mais internamente, abaixo do
esmalte e do cemento. Ao contrario do esmalte, que € muito quebradico, a dentina esta sujeita
a deformacodes leves, e é altamente elastica. Sendo mais dura que o0 0sso, mas mais mole
que o esmalte (MADEIRA, 2013).

A dentina consiste de 30% de matéria organica e 70% de material inorganico. A
substancia organica é constituida fundamentalmente de fibras colagenas (um tipo de proteina
fibrosa) e mucopolissacarideos. A por¢ao mineralizada é composta de cristais de apatita como
no 0sso, cemento e esmalte (TUNES; NOGUEIRA, 2012).

Apesar de ser menos resistente do que o esmalte, a dentina tem a particularidade de
ser mais desenvolvida porque encontra-se na coroa e na raiz do dente, sobre a qual repousam
o esmalte e o cemento (MADEIRA, 2013).

Esmalte

O esmalte forma uma capa protetora, com espessura variavel de 2 mm a 3 mm, sobre
a superficie dental da coroa. Devido ao seu alto conteudo de sais minerais e seu aspecto
cristalino, o esmalte é o tecido mais duro do organismo humano, e tem como fungao formar
uma capa resistente para os dentes, tornando-os adequados para a mastigacao (TUNES;
NOGUEIRA, 2012).

Outra propriedade importante do esmalte € a sua permeabilidade, com tragados
radioativos tem sido constatado que o esmalte funciona como uma membrana
semipermeavel, permitindo uma passagem completa ou parcial de certas substéncias, como

a uréia por exemplo.

O esmalte consiste principalmente de material inorganico (96%) e somente uma
pequena porcentagem de material organico e agua (4%), o material inorganico do esmalte é
semelhante a um material denominado apatita. E formado por prismas, bainhas dos prismas
e, em algumas regides, uma substancia interprismatica cimentante (TUNES; NOGUEIRA,
2012).


https://www.infoescola.com/biologia/tecido-conjuntivo/
https://www.infoescola.com/anatomia-humana/ossos/
https://www.infoescola.com/elementos-quimicos/calcio/
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Os prismas cobrem toda a espessura do esmalte desde o limite com a dentina até a
superficie coronaria e se dispée num trajeto obliquo e ondulado de forma que o comprimento

de um prisma é maior que a distancia do limite da dentina até a superficie.

2.7.3. Composicao e estrutura das ceramicas odontologicas

As ceramicas odontoldgicas sao compostas por elementos metalicos (aluminio, calcio,
litio, magnésio, potassio, sédio, lantanio, estanho, titanio e zircénio) e substancias nao
metalicas (silicio, boro, fllor e oxigénio) e caracterizadas por duas fases: uma fase cristalina
circundada por uma fase vitrea. A matriz vitrosa € composta por uma cadeia basica de 6xido
de silicio (SiO4), sendo que a proporcao de silicio para oxigénio (Si:O) esta relacionada com
a viscosidade e expansao térmica da porcelana. Ja a quantidade e natureza da fase cristalina
ditam as propriedades mecanicas e épticas (E. GOMES; W. ASSUNCAO; E. ROCHA; P.
SANTOS, 2008). Alem disso, a formulacédo da porcelana deve ser feita de modo a apresentar
propriedades, como fundibilidade, moldabilidade, injetabilidade, usinabilidade, cor, opacidade,

translucidez, resisténcia a abrasao, resisténcia e tenacidade a fratura (CESAR, 2017).

A microestrutura das porcelanas, que se refere a natureza, tamanho, forma,
quantidade e distribuigédo estrutural dos elementos, exerce significante efeito nas propriedades
fisicas das mesmas, sendo dependente das condigcbes de sinterizacdo de cada fase da
ceramica, o qual ditara propriedades como coeficiente de expansao térmica, valores de
resisténcia, solubilidade quimica, transparéncia e aparéncia (E. GOMES; W. ASSUNCAO; E.
ROCHA; P. SANTOS, 2008).

As ceramicas dentais sao conhecidas pela sua excelente propriedade em reproduzir
as caracteristicas dos dentes naturais, por ser altamente duravel, de ampla aceitagao tanto
do profissional quanto do paciente, biocompatibilidade, natureza refrataria, inércia quimica,
friabilidade e baixa resisténcia a tragdo, sendo que diversos estudos realizados visam
melhorar a resisténcia a fratura das ceramicas, destacando-se a unido a metais (restauragoes
metalceramicas) (WALTON, 2003).
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Porcelana feldspatica

A porcelana feldspatica é definida como um vidro, composta por feldspato de potassio
e pequenas adigdes de quartzo (SiO.), sendo que em altas temperaturas, o feldspato
decompbe-se numa fase vitrea com estrutura amorfa e numa fase cristalina constituida de
leucita (CESAR, 2017).

A maior parte das porcelanas sdo produzidas a partir do feldspato. Esse mineral é
extraido da natureza e passa por um processo de purificacdo para remover contaminantes
como o ferro, que causam escurecimento do produto final (esse procedimento demora em
média 9 meses) (CESAR, 2017). O feldspato purificado é entdo misturado a quartzo e
fundentes e, aquecido a altas temperaturas (1300° C). Nessas altas temperaturas, o feldspato
sofre uma fusdo incongruente, ou seja, se decompdem em uma fase vitrea com cristais de
leucita dispersos em seu interior. O controle da quantidade de leucita pode ser feito pelo
fabricante por meio de tratamentos térmicos, e também se adicionando leucita sintética (n&o
obtida a partir do feldspato) (CESAR, 2017). Apds o aquecimento a altas temperaturas, o
material é resfriado bruscamente, provocando fratura da massa e gerando o que se chama
de frita. Essa frita passa entdo por uma série de moinhos de bolas de zircbnia para controlar
a distribui¢do das particulas do pé final. Os fabricantes acrescentam nesta fase os pigmentos
(6xidos metalicos) que dao a porcelana a cor e fluorescéncia semelhante a do dente natural.
O produto final € um p6 muito fino que é fornecido em potes juntamente com um liquido para
modelar (CESAR, 2017).

Processamento

A técnica artesanal de processamento da porcelana feldspatica apresenta trés etapas
(CESAR, 2017):

i) Geracao de uma suspensao Pé de porcelana + agua = suspensao viscosa a partir
da qual o técnico em laboratério de prétese, pode construir a restauragido indireta de

porcelana.

i) Confecgao do corpo “verde” Verde € um termo que se refere a um material que ainda
nao chegou a sua fase final. De modo geral, a confec¢do de uma restauragéao se da por meio
da mistura do p6é da porcelana com o liquido de modelar (agua destilada misturada com
modificadores reolégicos) sobre uma placa de vidro até formar-se uma pasta que € aplicada

com um pincel sobre, por exemplo, um troquel refratario. Essa aplicacao é feita em camadas,
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de modo a conformar o formato anatdémico do dente em questdo. Outro motivo da aplicacéo
de varias camadas é o uso de diferentes cores de porcelanas (de esmalte ou dentina). A
adicdo de oxidos especificos (ex. de titdnio, de magnésio, etc) na porcelana determina sua
cor final, que apos da sinterizagao (ou seja, apos de ter sido submetido a altas temperaturas)
sdo eliminados. A cada camada aplicada, € necessario condensar a pasta por meio da
remogao da agua em excesso. Isto pode ser feito vibrando-se o troquel com posterior
aplicagdo de um papel absorvente. Outra forma de diminuicdo da proporgao agua/pd é a
aplicagdo de pé a superficie umida da massa com um pincel. Apdés a construcdo da
restauracdo (também chamada de “corpo verde” nesta fase), esta é levada a um forno
especifico para porcelanas odontolégicas, no qual se da o processo de sinterizagao
propriamente dito (ou queima). O objetivo da sinterizacdo é unir as particulas do pé,
aumentado a densidade da massa por meio dar redugao das porosidades. As temperaturas e
tempos dos ciclos de sinterizagdo variam para cada marca comercial de porcelana, entretanto,

algumas caracteristicas sdo comuns a todos eles.

iii) Sinterizagédo propriamente dita ocorre com o aumento da temperatura (em um forno
especifico), com o objetivo de aumentar a densidade do material. Inicialmente ocorre um pre-
aquecimento (secagem) da massa de porcelana condensada temperaturas de
aproximadamente 400°C por 5 minutos na porta do forno pré-aquecido. Este passo garante
que a agua evapore lentamente sem causar danos a massa. No proximo passo, ja dentro do
forno, a restauragcéo é aquecida até a temperatura maxima (temperatura de queima) com
velocidade de 45 a 50° C/min. Durante esse processo, uma bomba de vacuo é acionada e
gera-se vacuo (baixa pressao de 0,1 atm) dentro do forno. Ao se atingir a temperatura maxima
do ciclo, a bomba ¢é desligada e o ar externo (com pressédo de 1 atm) entra novamente no
forno, aumentado em 10 vezes a pressao do interior da mufla. Ou seja, a sinterizagdo é um
procedimento de coalescéncia de particulas solidas. Neste processo a composi¢cao quimica
nao muda (ndo existe uma reagao quimica como ocorre, por exemplo, nos polimeros); a agua
previamente misturada com o po de porcelana nao afeta o crescimento dos cristais, e so serve
para dar consisténcia ao pd para conseguir esculpir a anatomia de uma pega dentaria na
restauracao. Na temperatura mais alta do ciclo de sinterizagao, as particulas nao se fundem,

mas se expandem.

Dissilicato de Litio

As restauragdes cerémicas livres de metal vém substituindo cada vez mais as

restauragdes convencionais com infraestrutura metalica, principalmente devido a sua
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superioridade estética (CARVALHO et al., 2012). Mas o fator estético é apenas um dos
requisitos necessarios para o sucesso de uma restauracdo. Resisténcia, longevidade e
precisdo de adaptagdo marginal sdo requisitos necessarios para o sucesso de uma

restauragao, seja qual for o tipo de material empregado.

Contudo, a fragilidade das porcelanas feldspaticas e a dificuldade estética das
restauragdes metaloceramicas exigiram a busca por modificagcbes na composicdo dos
sistemas ceramicos e por novos métodos de confecgcéo de restauragdes livres de metal. Nos
dias atuais, por apresentar propriedades semelhantes as das ligas metdlicas e, a0 mesmo
tempo, estética superior, esse novo sistema tem sido utilizado para confeccionar desde
restauragdes unitarias a préteses parciais fixas (GOMES et al., 2008; CARVALHO et
al., 2012).

Dentre os materias “metal free”, uma das opc¢des atualmente encontradas € o sistema
a base de uma ceramica vitrea de dissilicato de litio, que apresenta cristais de dissilicato de
litio densamente dispostos e unidos a matriz vitrea. Pode ser utilizado na pratica clinica com
cimentacéo adesiva ou convencional, além de apresentar propriedades opticas semelhantes
a denticdo natural. E um material com resisténcia entre 360 MPa a 400 MPa, propriedade que
o habilita para a confeccédo de estruturas extremamente finas, evitando, assim, que sejam
feitos desgastes excessivos da estrutura dental (CULP e MCLAREN, 2010; CARVALHO et
al., 2012).

O dissilicato de litio € um sistema ceramico composto por cristais de dissilicato de litio
que sdo embebidos e unidos a matriz de vidro (ceramica vitrea), numa proporg¢ao variando de
60 a 70% em volume de cristais para matriz de vidro. Este sistema apresenta uma estrutura
muito translucida, que reflete muito bem a luz, devido ao baixo indice de refragdo dos cristais
de dissilicato de Litio (CULP e MCLAREN, 2010; CARVALHO et al., 2012).

Os cristais de dissilicato de litio sdo criados pela adicao de 6xido de litio ao vidro de
silicato de aluminio, que também atua como agente para baixar a temperatura de fusao do
material. Os cristais formados apresentam-se no formato de agulha, constituindo
aproximadamente dois tercos do volume da ceramica de dissilicato de litio. O volume e a
forma dos cristais de dissilicato de litio contribuem para a grande resisténcia flexural deste
material, de 360 MPa a 400 Mpa, resultando numa alta resisténcia a fratura, que podera variar
dependendo da forma e volume desses cristais presentes no sistema escolhido
(CARVALHO et al., 2012).
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A cor das ceramicas de dissilicato de litio &€ controlada pela adi¢ao e dissolugao de
ions polivalentes na matriz de vidro. A cor depende da valéncia e do campo circundante dos
ions (RITTER e REGO, 2009).

Processamento

A moldagem pela injecao a quente sob pressao (“heat pressing”), utiliza um padrao em
cera de infraestrutura ou da coroa ser produzida, a qual € incluida em um molde refratario.
Este refratario € inserido no interior de um forno convencional para eliminar a cera, pré-
aquecida a 700°C, durante 30 minutos. Dessa forma, cria-se um espago para O seu
preenchimento subsequente com a vitroceramica. Ainda neste forno, a pastilha de ceramica,
que pode ser reforcada tanto pela leucita quanto pelo dissilicato de litio, € posicionada na
aberta do refratario, juntamente com o cursor de alumina. Este conjunto (refratario, ceramica,
cursor de alumina) é inserido no interior do forno desenvolvido para a técnica, o qual introduz
a ceramica por meio de um fluxo viscoso. A temperatura inicial € de 700°C, com taxa de
aquecimento de 60°C/min, com temperatura final de 920°C para a inje¢do da ceramica (para
o dissilicato de litio), mantando tempo de inje¢&do por 20 minutos a pressao de 5 bar (IVOCLAR
VIVADENTE).

Recentemente foi desenvolvido um sistema de dissilicato de litio prensado com
melhores propriedades fisicas e translucidez, que passa por um processo de queima diferente
(KOKUBO, 2008). A produgao desse material passa por duas fases cristalinas: o dissilicato
de litio e o metassilicato de litio. Esse processo de dupla nucleagao ocorre simultaneamente,
a microestrutura de dissilicato de litio prensado consiste em aproximadamente 70% de cristais
de dissilicato de litio em uma matriz vitrea (IVOCLAR VIVADENTE).

O material foi também desenvolvido para o sistema CAD/CAM. O bloco de dissilicato
de litio usinado também passa por um processo de cristalizacao de dois estagios. Cristais de
litio metassilicato sao precipitados durante a primeira fase. O vidro resultante da ceramica em
uma faixa de cerca de 40% de cristais metassilicato de litio em volume (HEINTZE, 2010). Este
estado pré-cristalizado permite que o bloco seja usinado facilmente, sem desgaste excessivo
da ponta diamantada ou danos ao material. A cristalizagéo final ocorre apds a usinagem na
forma desejada por meio da tecnologia CAD/CAM. O processo de cristalizagdo ocorre aos
850°C no vacuo. A fase de cristais de metassilicato € dissolvida completamente e o dissilicato
de litio é cristalizada. Este tratamento garante ao material uma resisténcia flexural maior que
a dos demais produtos a base de dissilicato de litio (APEL, 2008; FASBINDER, 2010).
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O dissilicato de litio pode ser usado tanto como uma coroa monolitica ou como
infraestrutura para revestimento com porcelana. Devido a translucidez favoravel e a variedade
de cores, este material vitroceramico pode ser confeccionado em uma camada (monolitico) e,
apos a confecgao no formato anatdmico desejado, é realizada a caracterizagdo do mesmo
(GUESS et al., 2010).

Nesse contexto, torna-se possivel concluir que o dissilicato de litio € um sistema
ceramico que une alta resisténcia a excelente estética, além de ser biocompativel e
translucido. Sua grande versatilidade e desempenho, bem como sua alta resisténcia e
estética, o colocam como material restaurador adicional ao atual arsenal terapéutico

odontolégico.
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CAPITULO Il

METODOLOGIA

Este capitulo aborda os detalhes dos materiais utilizados e os processos experimentais
envolvidos na preparagdo das amostras. As técnicas de indentacdo instrumentada e o

tratamento de dados também serdo descritas.

3.1. Amostras

A amostra de titanio (Ti6Al4V) foi cortada em formato de disco com 1 cm de didmetro
e 5 mm de altura, embutida a quente com resina baquelite, que é possui dureza relativamente
alta. A amostra foi submetida a um processo de lixamento, a fim de se obter uma superficie
plana, com lixas de mesh 100, 120, 200, 400, 600, 1200 e 2000, além de polimento com 6xido

de cromo (particula de 3 pm).

Utilizou-se amostras dentarias, as quais correspondem a dois dentes molares de
pessoas saudaveis, sem nenhuma trinca ou rachadura na face analisada. Foram embutidos
em massa epoxi que funciona como adesivo bicomponente, para que houvesse um meio para
a fixagao correta da amostra no aparelho microtribometro (Fig. 19). Logo apds, passaram por
um processo de lixamento com lixa mesh 1000 e polimento com oxido de cromo, a fim de
retirar sujeiras incrustadas no esmalte do dente e deixa-la com aspecto plano, escolheu-se a

face mais plana dos dentes para nao haver interferéncias nos resultados, ja que nao foi
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possivel o lixamento completo pois isso retiraria a camada superficial do dente, o esmalte,

que é o objeto de analise.

Foram fornecidos por um protético duas amostras de ceramicas ja tratadas e
endurecidas, sendo estas um disco de ceramica feldspatica e um disco de cerdmica de
dissilicato de litio, ambos com 13 mm de didmetro por 4 mm de espessura. Apés embutidas
em massa epoxi, passaram por um processo de lixamento com lixas de mesh 120, 280, 400,
600 e 1000 além de polimento com 6xido de cromo (particula de 3 um), para a obtencao de

uma superficie plana para analise.

3.2. Sensor SKF

Para a realizagédo de todos os testes, foi realizado a montagem de um sensor SKF a
fim de reduzir os efeitos provocados por correntes parasitas na obtengéo dos graficos e dados.
O sensor utilizado para a montagem foi o CMSS 65 “Eddy current probe” (SKF standard:
CMSS 65-002-00-12-10). A seguir sera explicado o funcionamento deste sensor, no qual
todas as informacgdes foram retiradas do catalogo explicativo fornecido pela propria empresa
SKF.

3.2.1. Sistemas de detecgao de correntes parasitas

A SKF oferece uma selecao de sistemas de deteccao de correntes parasitas, também
chamados de sistemas de detecg¢ao de proximidade, considerando circunstancias especificas
de aplicagdo (frequéncias de interesse, temperaturas de funcionamento e requisitos de
montagem) para selecionar o transdutor mais apropriado para o monitoramento e protegcéo

das maquinas.

Sondas de correntes parasitas medem movimentos radiais ou axiais de eixos. Ela é
montada transversalmente ou do lado de uma tampa de rolamento e observa o movimento do
eixo em relagao a sua posigao de montagem. Um sistema de detecgao de correntes parasitas

compreende uma sonda, um driver (oscilador-modulador) e um cabo de extensao.

Os sistemas de deteccdo de correntes parasitas tém uma excelente resposta de
frequéncia. Eles ndo tém um limite de frequéncia inferior e medem a posi¢ao axial do eixo,

bem como a vibragao.
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Enquanto os sistemas de corrente parasita oferecem uma o6tima resposta de alta
frequéncia, o deslocamento em frequéncias tipicas de mancal e engrenagem é pequeno (um
acelerbmetro pode ser usado para aumentar o sistema de corrente parasita quando altas

frequéncias forem um problema).

3.2.2. Consideracotes de frequéncias

As medidas relativas do eixo sempre usam sondas de Foucault e sdo indicadas em
termos de deslocamento. Medidas de revestimento, no entanto, podem usar acelerébmetros
ou transdutores de velocidade, qualquer um dos quais podem ser ajustados para indicar

aceleracgao, velocidade ou deslocamento.

A faixa de frequéncia e a medida desejadas, s&o fatores criticos para a selegédo do
transdutor. A vibragcao apresentada em termos de velocidade é, geralmente, aceita como uma
indicacao valida de energia destrutiva em toda a gama de frequéncias. Enquanto que os niveis

de deslocamento e aceleracdo devem ser avaliados considerando a frequéncia.

Medicbes de alta frequéncia (rolamentos, malhas de engrenagem e mancais) sao

feitas melhor usando um acelerbmetro e apresentadas em termos de aceleracéo.

Vibragdes da tampa do rolamento de baixa frequéncia (menos de 15 Hz) precisam de
tratamento especial. A resposta de frequéncia mais razoavel mostra que os transdutores de
velocidade comegam a cair entre 10 e 20 Hz, e embora os acelerbmetros geralmente
respondam até 3 Hz, a aceleracdo é muito fraca em baixas frequéncias. A melhor solugao é
integrar o sinal do acelerébmetro para leitura em termos de velocidade. A dupla integragcéo ao
deslocamento pode fornecer um sinal mais forte, mas, exceto em casos especiais, nao é
aconselhavel por causa de instabilidade da baixa frequéncia associada ao processo de

integracgéo.

3.2.3. Funcionamento

A ponta da sonda “eddy” contém uma bobina de fio encapsulada que irradia o sinal de
alta frequéncia do condutor no alvo observado como um campo magnético. O driver produz

uma tensao de corrente continua (CC) representando a forga de campo.

A medida que uma superficie condutora se aproxima da bobina, as correntes de
parasitas sdo geradas na superficie da amostra, o que diminui o campo de forga, resultando

em uma diminuicdo da saida de corrente continua do driver. Este, por sua vez, lineariza e



36

normaliza sua saida para uma sensibilidade especifica ao longo de seu funcionamento. A

Fig.14 mostra, esquematicamente, o principio de funcionamento desse conjunto.

Ponta do sensor de
corrente parasita

Bobina Plana

e
= Ay

Variag&o gap *i;f -

; = /,

Figura 14 - Esquema do funcionamento da sonda (CATALOGO SISTEMA DE DETECCAO
DE CORRENTES PARASITAS, adaptado)

3.2.4. Material alvo

Os sistemas padrao sao calibrados para observar o ago 4140. Como recomendado
pelo “American Petroleum Institute” (APl) Standard 670, a calibragdo da sonda deve ser
verificada em um alvo com as mesmas caracteristicas elétricas que o eixo. O calibrador
estatico SKF CMSS 601 e o driver do controlador de corte permitem a verificacdo e campo de

calibracdo de amplitude mais ou menos 5% da abertura em si.

A resposta é dependente da condutancia do material alvo, conforme ¢é ilustrado na
Fig.15.
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Variagao do sistema de resposta de acordo com o material alvo
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Figura 15 - Resposta do sistema para diferentes materiais (CATALOGO SISTEMA DE
DETECCAO DE CORRENTES PARASITAS, adaptado)

3.2.5. Instalacao

Para a instalagao, as principais consideracdes incluem temperaturas, pressdes e
mecanismos de estresse ao qual a sonda, o excitador e os cabos serdo submetidos. Isto é

essencial para que a sonda seja montada de forma rigida, mas facilmente ajustada.

A sonda “eddy” trabalha com o principio da condutividade, logo, irregularidades (como
manchas, arranhdes, chapeamento, variagdes de dureza, entre outros) podem produzir sinais

de vibragdes falas e interferir no resultado obtido.

Para o dado trabalho a instalagdo do sensor se deu como na Fig. 16, ilustrativa logo
abaixo, na qual pode-se observar o sensor fixado no suporte e um anteparo de ago 4140

fixado ao PZT. A medigcéo acontece com a variagcao da distancia do anteparo do sensor, este
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deve ser ajustado de maneira que fique sempre com uma distancia maxima de 2 mm do

anteparo, para que assim seja possivel a realizagao de uma medig¢ao correta.

Figura 16 - Esquema da montagem do sistema de sonda para o microtibdmetro do laboratétio
LTM — UFU (TELES, V. C., 2016)

3.3. Ensaios

3.3.1. Indentacéo instrumentada

O ensaio de indentagao instrumentada, € uma ferramenta ja bastante utilizada para a
medic¢ao de propriedades mecanicas (modulo de elasticidade, dureza) de materiais em escala
micrométrica e inferior. Mais recentemente o ensaio tem sido usado para extragédo de

propriedades elasto-plasticas como tensao de escoamento e o coeficiente de encruamento.

O ensaio é realizado por meio de um equipamento de precisdo que permite monitorar
por meio de sensores as variagdes da profundidade de penetragao (h) de um penetrador em
funcdo da carga aplicada (P), quando este penetra no material estudado, atingindo um
deslocamento maximo e retornando para a posi¢ao inicial, completando um ciclo de
carregamento e descarregamento. E entdo obtida uma curva da carga aplicada em funcéo da
profundidade de penetragdo, como mostrado na Fig. 17, onde Pmax € @ carga maxima de
indentagao; hmax a profundidade maxima de penetragao; e, S= dP/dh é o coeficiente de rigidez

elastica.
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Carregamento

Carga, P

Descarregamento

w
|
2]

Deslocamento, h

Figura 17 - Curva esquematica obtida para um ensaio de indentagéo (OLIVER; PHARR, 1992)

Durante o carregamento, o penetrador é deslocado produzindo uma deformagao
elasto-plastica da amostra, o que faz com que se tenha uma impresséo de dureza na regiao
indentada (hc), também chamada de profundidade de contato. A regido de contato é
igualmente caracterizada pelo raio de contato (a). Na etapa de descarregamento, ocorre a
recuperacao elastica do material e o deslocamento do mesmo até a profundidade residual
(hf). O deslocamento medido durante o processo de indentagdo inclui o deslocamento da
superficie da amostra ao redor do perimetro de contato (hs) e inclui o deslocamento na
profundidade de contato. A Fig.18 mostra esquematicamente o comportamento do material

durante o processo de indentagcado, como foi descrito.

h Perfil da superficie apds a
c Ly retirada do carregamento

WP A e e v ; Perfll da Superficie
sob carregamento

Figura 18 - Desenho esquematico do comportamento da superficie da amostra durante o
processo de indentagéo (OLIVER; PHARR, 1992)
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3.3.2. Caracterizacao do ensaio

O equipamento utilizado para as indentagcdes foi o microtribdbmetro modelo
desenvolvido por pesquisadores do Laboratério de Tribologia dos Materiais (LTM) do
Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Uberlandia. O indentador

utilizado foi do tipo padrao Vickers, piramidal de base quadrada com a&ngulo de face de 136°.

(b)
Ths Movimento
[ 1 permitido
Célula de carga <6 smteparo
Anteparo de ago ABNT 4140 }]
Tt
Indentador
Sensor de
posigao
Amostra

Suporte amosira |

L]

Figura 19 - (a) Microtribbmetro instrumentado (b) Esquema do sistema de medi¢ao de posigéao
(c) Montagem do sistema de medigao de posigao (TELES, V. C., 2016)
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Para cada amostra de porcelana e liga de titanio foram realizadas 10 indentacdes.
Destas, 5 indentagdes tiveram uma carga maxima de 0,5 com manutencao dessa carga por
5s para que ocorra acomodacgao (“creep”), e velocidade constante para carregamento e
descarregamento de 0,1um/s. As outras 5 indentagdes foram realizadas para uma carga
maxima de 1,0N com manutencao dessa carga por 5s para que ocorra acomodacao (“creep”)

e velocidade constante para carregamento e descarregamento de 0,2 pm/s.

Para cada uma das amostras dentarias foram realizadas 6 indentagdes, das quais 3
indentagbes tiveram uma carga maxima de 0,5 N com velocidade de carregamento e
descarregamento constantes iguais a 0,1 pm/s, com manutengdo da carga maxima por 5 s
para ocorrer a acomodagdo. Outras 3 indentagées com carga maxima de 1 N com velocidade
de carregamento e descarregamento constante de 0,2 ym/s, com manuteng¢do da carga

maxima por 5 s.

3.4. Tratamento dos dados

Para o estudo dos materiais analisados, foi necessaria a determinacido das
propriedades mecanicas das amostras utilizadas, tais como o moédulo de elasticidade e
dureza. Para isso utilizou-se um algoritmo desenvolvido no software Matlab® e disponibilizado
no Laboratério de Tribologia dos Materiais da Universidade Federal de Uberlandia, para a
leitura dos dados obtidos no ensaio de indentacao instrumentada, utilizando o método Oliver;

Pharr, 1992, para se estimar as propriedades desejadas, de acordo com a Equacao:

PRI
T_Zﬁ\/A_C

(3.4.1)

Onde: E, € o modulo de elasticidade reduzido do sistema em GPa; S é a rigidez da
fase inicial de descarregamento em mN/um; A, € a area de contato entre indentador e amostra

em um?; e B é a constante de corregao do indentador.
O mddulo de elasticidade reduzido do sistema (E,.) pode ser obtido pela equagéo:

1_Qa-v) (a-w) (3.4.2)
E, E E,
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Onde v é o coeficiente de Poisson da amostra; v; é o coeficiente de Poisson do
indentador; E é o mdédulo de elasticidade da amostra em GPa; E; € o modulo de elasticidade

do indentador em GPa.

Para determinar a profundidade de contato, definida como a profundidade em que o

indentador e a amostra ficam em contato a uma carga maxima, usa a equacao:

EPméx

he = hmax — S

(3.4.3)

Onde: h, € a profundidade de indentacdo em um; h,,s, € a profundidade maxima de
indentagdo um, quando a carga maxima é aplicada (P,,s,); Nesta € é um fator de corregéo

que depende da geometria do indentador (para indentador Vickers, € equivale a 0,75).

Para o presente trabalho, a rigidez da fase inicial de descarregamento (S) foi calculada
dos primeiro 30% da fase de descarregamento da curva de fora por deslocamento do
indentador. O valor de B foi igual a 1 e A, foi calculado em fungdo da profundidade de
indentagao, h., dada pela Equacao 3.4.4 que é utilizada para um indentador Vickers perfeito

com area de contato, entre indentador e amostra, ideal.

A, = 24,56R2 (3.4.4)

Para mais, um estudo realizado pelo aluno de doutorado pela Universidade Federal de
Uberlandia Vinicius Carvalho Teles, também utilizou-se as curvas obtidas de forca por
deslocamento do indentador (curva p — h), para se ter uma no¢ao da medida da resisténcia

dos materiais estudados, por meio da equagéo:

P=C.h? (3.4.5)

Onde: P é aforca; h é a profundidade de indentacao, C é a constante do material em

GPa (a qual fornece uma nogao da resisténcia a penetragao).

3.5. Microscopia Optica

Para a identificacdo das areas onde ocorreram as indentacdes, foi realizada a
microscopia optica de cada amostra. Para cada amostra e carga aplicada, foram tiradas em
média de quatro micrografias com o microscopio éptico da Marca Olympus, modelo BX51M,

do LTM da Universidade Federal de Uberlandia. Tais micrografias possibilitaram a
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visualizacdo das areas indentadas e do desgaste sofrido com a realizagdo do procedimento

de medicao, proporcionando uma melhor compreensao e analise dos resultados obtidos.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSAO

O valor da dureza, modulo de elasticidade e constante de carregamento do material,
serao apresentados a seguir e discutidos para tornar claro a metodologia para a obtencao das

propriedades de materiais biomecanicos por meio da técnica de indentac&o instrumentada.

4.1. Micrografias

Para as amostras dentarias observou-se que houve fraturas e trincas ao redor da
indentagdo. Sendo que para o primeiro dente como mostram as Fig. 20 e Fig. 21, as
deformacdes foram maiores em relagdo ao segundo dente. Isso pode ter acontecido por
diversos motivos, desde a morfologia do dente, como o estilo de vida de cada paciente. Além
disso, o formato da penetragdo nao formou um quadrado perfeito, mostrando uma pequena
inclinagdo no momento em que o indentador penetrou a amostra dentaria, deixando a
impressdao em formato losangular, o que facilita a propagacao de erros, e mais uma vez o
primeiro dente teve um resultado mais visivel deste erro. As indentagdes irregulares podem
ter ocorrido pela dificuldade na obtengcdo de uma face plana na amostra, a propria
heterogeneidades das propriedades na amostra e um conjunto com a pequena inclinagao do

préprio aparelho, que foi observada em outros testes.
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(b)

Figura 20 — Micrografias de indentagdes realizadas no primeiro dente com carga maxima de
penetragdo (a) de 1N e (b) de 0,5N (AUTORIA PROPIA)

(b)

Figura 21 - Micrografias de indentagdes realizadas no segundo dente com carga maxima de
penetracdo (a) de 1N e (b) de 0,5N (AUTORIA PROPIA)

Para as amostras de porcelana, houve uma maior dificuldade em localizar as
indentagdes pois 0s materiais sdo frageis e porosos, como é possivel observar na Fig. 22. A
amostra de dissilicato de litio € a mais nova no mercado para préteses dentarias, e de acordo
com os poucos estudos realizados € um material de melhor qualidade para se modelar e
trabalhar (BRAUN, S. E., 2008). Observou-se que para esta amostra, os poros sdo um pouco

menores em comparagao a porcelana feldspatica. Também foi possivel uma melhor
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visualizacdo das indentagdes feitas, mesmo assim, houve trincas e fratura onde houve a

penetracao do indentador.

Para a amostra de porcelana feldspatica, mostrada nas Fig. 23, houve uma grande
dificuldade para fazer as micrografias, pois houve uma grande fragmentacido da area onde
sofreu a penetracdo do indentador. O que fez a impressdo para a carga de 0,5N se
misturassem aos poros, também por ser uma impressao muito pequena. E para a impressao
com a carga de 1N, a visualizagao foi possivel por ser maior, apesar da fratura da amostra ao

redor da indentacéo.

Figura 22 - Micrografias de indentacdes realizadas na porcelana de dissilicado de litio com
carga maxima de penetragdo (a) de 1 N e (b) de 0,5 N (AUTORIA PROPIA)

Figura 23 - Micrografias de indentacdes realizadas na porcelana feldspatica com carga
maxima de penetracdo (a) de 1N e (b) de 0,5N (AUTORIA PROPIA)
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Na amostra de titanio a visualizacdo das indentagcdes no microscopio optico ocorreram
de maneira facil, pois a amostra mostrou uma superficie de melhor qualidade. Apesar do
formato das penetragbes se mostrar em uma forma mais quadrada, ainda é possivel a
visualizacao da inclinagdo do penetrador com a amostra, o que dificulta a obtencao correta da

curva p-h, provocando erros nos resultados obtidos.

Figura 24 - Micrografias de indentacdes realizadas na liga Ti6Al4V com carga maxima de
penetracdo (a)de 1N e (b) de 0,5N (AUTORIA PROPIA)

4.2. Valores de dureza e modulo de elasticidade

Para a obtencéo dos valores experimentais de dureza e do modulo de elasticidade das
amostras da liga Ti6Al4V, das porcelanas de dissilicato de litio e feldspatica e para dois dentes
molares, foram realizados ensaio de indentagdo com carga maxima de penetragéo de 1N e
de 0,5N, e realizou-se a anadlise dos dados da curva p-h p a partir de um programa
especialmente desenvolvido para a determinacdo dos resultados dessejados. Para cada

indentagdo uma curva p-h foi gerada, como mostrado na Fig. 25.
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Figura 25 - Curva ajustada mostrando onde comega e onde termina o carregamento e o
descarregamento da carga aplicada para a amostra de porcelana feldspatica para carga
maxima de 1N (AUTORIA PROPIA)

Com os valores do coeficiente de Poisson, mostrados na Tab. 3, de cada material, a
curva de indentagdo gerada pode-se determinar a dureza e o modulo de elasticidade e o valor
da constante de carrgamento C.

Tabela 3 - Tabela de valores encontrados na literatura (mostrados em ANEXO V) para o

Coeficiente de Poison (v) e Médulo de Elasticidade

Amostra Coeficiente de Poisson (v) Médulo de Elasticidade
Literatura (GPa)
Esmalte dentario 0,30 41,0
Porcelana Feldspatica 0,28 67,7
Dissilicato de litio 0,25 80,0
Ti6AI4V 0,342 115,0

Para a geracéo da curva corrigida da liga Ti6Al4V, ndo foi possivel a leitura para as 5
indentagdes, sendo realizada a leitura para 2 indentag¢des de cada carga. Isso ocorreu, pois

como a curva de indentacédo da liga é um pouco menos inclinada, qualquer imprecisdo no
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processo de indentagdo instrumentada acarreta em um erro de “pile-up”, no qual o grafico fica
mais aberto, como mostrado na Fig. 26, e n&do possibilita a leitura correta dos dados,

impossibilitando a obtenc&o da curva corrigida de carregamento e descarregamento.

Carregamento x Descarregamento
120[] T T T T T T T

1000

800

600

Forca (mM)

400 A

200 - .

_2[][] 1 | 1 | | 1 1
0 1 2 3 4 5 B 7 3

Deslocamento (um)

Figura 26 - Curva p-h mostrando o erro na curva de descarregamento no processo de
indentagdo (AUTORIA PROPIA)

A Tab. 4 mostra os resultados de dureza, moédulo de elasticidade e constante C para

forca maxima de 1 N. Esses dados também sao mostrados na Fig. 27.

Verifica-se nos graficos obtidos que o maior médulo de elasticidade encontrado foi
para o material de dissilicato de litio, assim como para a constante do material, que fornece
uma nogao a respeito da resisténcia a penetragdo do material. Tal resultado esta de acordo
com a literatura quando comparado com as amostras dentarias e feldspatica, no Anexo IV se
encontram os valores encontrados na literatura para cada amostra analisada. Entretanto,
quando comparado com a liga de titanio, a qual deveria mostrar um maior valor para o médulo

de elasticidade, o resultado n&do condiz com o previsto.



50

Tabela 4 - Tabela para os valores obtidos com o teste de indentagéo instrumentada com ajuda

do algoritmo do programa matlab para diferentes materiais testados para a carga maxima de

1N

Amostra Média = Desvio Padrao
Modulo de Elasticidade Dureza Coeficiente do
(Gpa) (Gpa) Material

Dente 1 64,87 + 11,46 8,66 + 1,07 120,91 + 5,29

Dente 2 55,51 + 0,67 8,62+ 0,71 112,14 + 4,65

Dissilicato de Litio 102,83 + 38,02 11,01 + 2,83 160,30 + 13,65
Porcelana

. 86,77 + 16,38 6,66 + 0,61 114,93 + 6,92
Feldspatica

Ti6AI4V 82,49 + 47,29 11,63 + 3,92 115,85 + 4,59
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Figura 27 - Grafico de barras comparativo entre as propriedades mecénicas encontradas para
o ensaio de indentagao instrumentada para diferentes biomateriais com carga maxima de 1N
(a) comparativo entre o moédulo de elasticidade (b) comparativo entre a dureza (c) comparativo
entre a constante do material (AUTORIA PROPIA)
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Para as indentagbes com carga maxima de 0,5 N, foram realizados os mesmos
procedimentos que para carga maxima de 1 N. A Tab. 5, organiza os valores obtidos para a
profundidade maxima de indentacdo com carga de 0,5 N, mostrando a variagao entre estes
resultados, e da origem aos graficos mostrados na Fig. 28. Para esta carga maxima, verifica-
se 0 mesmo efeito que para a carga de 1 N, o que da credibilidade a pesquisa. Em
contrapartida, observa-se que os valores obtidos para dureza foram muito mais altos, isso
ocorre, pois, uma carga menor apresenta uma maior dificuldade de penetracdo, mostrando
uma maior rigidez do material, principalmente para a liga Ti6AI4V que mostrou um valor duas

vezes maior.

Tabela 5 - Tabela para os valores obtidos com o teste de indentagao instrumentada com ajuda
do algoritmo do programa matlab para diferentes materiais testados para a carga maxima de
0,5N

Amostra Média = Desvio Padrao
Modulo de Elasticidade Dureza Coeficiente do
(Gpa) (Gpa) Material

Dente 1 59,75 + 8,60 14,28 + 2,94 135,18 + 3,75

Dente 2 80,48 + 35,58 10,24 + 2,95 123,35+ 10,29

Dissilicato de Litio 115,91 £ 29,72 12,94 + 3,39 184,93 + 11,71
Porcelana

. 95,97 + 9,50 8,29 + 1,49 150,49 + 25,08
Feldspatica

Ti6AI4V 50,61 + 3,67 23,23 £ 6,26 112,52 + 27,32




53

(a)

Média para o Madulo de Elasticidade

MédiaMadulo de Elasticidade (GPa)
&

o
Dentel Dente2 Dissilicato de Litio Parcelana TiGABY
Feldspatica
1 Media
(b)
Media para a Dureza
35
30
w 25
o
=
m 20
@
5
o 15
m
b
o
=10
5 .
0
Dentel Dente2 Dissilicato de Litio Porcelana TicABY
Feldspaica
m Média
(c)
Média para a Constante do Material (C)
250
T 200
z
o]
=
2150
P
c
(o]
o
o 100
=]
L=
[
=
= 50
o
Dentel Dente? Dissilicato de Litio Porcelana TibABY
Feldspatica
u Media

Figura 28 - Grafico de barras comparativo entre as propriedades mecanicas encontradas para
0 ensaio de indentagao instrumentada para diferentes biomateriais com carga maxima de
0,5N (a) comparativo entre 0 médulo de elasticidade (b) comparativo entre a dureza (c)
comparativo entre a constante do material (AUTORIA PROPIA)
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Nas ultimas décadas, houve um crescimento significativo no uso de biomateriais, isso
gracas as evolugdes nas areas da Engenharia e da Saude (RODRIGUES, 2013) e também
porque houve um aumento na necessidade de que os mesmos fossem utilizados, devido a
fatores como o aumento de fatores que levam a lesdes que requerem a utilizacdo de
implantes, os quais sao feitos a partir de biomateriais. Logo, o conhecimento sobre as
propriedades destes materiais se faz relevante, pelo crescimento da sua utilizagao e por causa

de novas tecnologias que estao surgindo.

Este trabalho avaliou as propriedades mecanicas de alguns biomateriais utilizados em
préteses odontolégicas, que devido ao alto custo dos materiais para implantes dentarios ha a
dificuldade na obtencao de corpos de prova para a realizagao de testes com a finalidade de
descobrir as propriedades mecéanicas dos mesmos. Procura-se entdo métodos nédo
destrutivos para se descobrir as propriedades mecanicas destes materiais, sendo assim,
foram realizados testes por meio de indentacdo instrumentada ja que este tipo de analise
apresenta algumas vantagens sobre 0s ensaios convencionais, como a economia de material

e tempo para reproducao de resultados.

Com os resultados obtidos, observou-se que houve um alto desvio padrao
principalmente para os testes realizados na liga de titanio para a carga de 1 N, isso ocorre em
especial para materiais ducteis, que ndo apresentam uma boa resposta ao teste de
indentagdo instrumentada realizado. Para a liga Ti6AI4V, foi possivel a visualizagdo de uma
pequena inclinagcao na penetragdo no momento da indentagao (Fig. 24), presente no préprio
indentador, o que juntamente com outros erros sistematicos fez com que os resultados néo
correspondessem com o teédrico. Os testes apontam para a diminui¢cado do erro para cargas
menores. Nesse caso, recomenda-se a utilizagdo de testes de nanoindentacdo para a

definicdo das propriedades mecanicas dessa liga.

Para os materiais frageis houve uma boa resposta com o processo utilizado, apesar
que para as estruturas dentarias os valores encontrados tiveram um desvio padrao
consideravel, principalmente para a amostra de dente 1 que se mostrou mais fragil. Uma das
fontes de erro pode ter acontecido devido o embutimento das amostras, pois ao realizar a
leitura dos dados no momento da penetragao foi realizado a leitura de todas as camadas entre
o suporte da amostra e o indentador, realizando a medi¢gao também da massa epéxi utilizada

para o embutimento das amostras de porcelana e dentarias.

A dificuldade para se conseguir uma face plana nas amostras dentarias, e o processo
de lixamento necessario para isso, podem ter reduzido a espessura do esmalte dentario a

ponto que houveram interagdes entre as camadas mais internas do dente, provocando o
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afundamento do indentador no esmalte dentario, dando um valor de dureza maior que o real.
Além da espessura irregular do esmalte dentario e da inclinacdo existente durante a
penetracao do indentador, fazendo com que os dados obtidos fossem de uma face diagonal

do dente.

Dentre as porcelanas analisadas, apesar da amostra da porcelana feldspatica ter
apresentado alta deformacgao ao redor da indentagado, esta foi a que melhor apresentou
resultados numeéricos, ficando bem préximo da literatura. Enquanto que para o dissilicato de
litio, houve um desvio padrdao mais alto em comparagao a feldspatica. As respostas obtidas
para as cargas de 0,5 N se mostraram melhores que para a carga de 1 N, atestando que se
fossem possiveis a realizacdo de nanoindentagdes, provavelmente, os resultados seriam
ainda melhores. As trincas abertas das extremidades da indentacdo e a quebra das mesmas
extremidades mostram a dificuldade inerente em se fazer este tipo de ensaio em materiais

frageis, como os ceramicos.

Outra fonte de erro sistematico é o penetrador Vickers ser muito antigo, com isso a
ponta do indentador esta arredondada e nao pontiaguda (irregular), o que faz com que a area
de contato seja muito diferente da area ideal, sendo que esta ultima foi a utilizada para os
calculos no algoritmo para a obtencéo dos valores dos parametros pretendidos. A area real
nao foi possivel ser calculada devido a grande dificuldade para a visualizagao correta da area

de contato real.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

A necessidade de utilizacdo dos biomateriais vem se tornando cada vez maior, o que
torna as pesquisas nessa area de extrema importancia pois ainda ha muitos desafios a serem
vencidos. Melhorar cada vez mais as propriedades dos materiais ja existentes, encontrar
novos materiais com novas e benéficas propriedades e com custos mais baixos é preciso para

suprir a crescente demanda do mercado.

Como dito anteriormente, este projeto de pesquisa € um trabalho inicial que teve como
objetivo a obtengdo de resultados para parédmetros mecanicos de biomateriais (dureza,
moddulo de elasticidade e constante do material) por meio de ensaio nao destrutivo, indentagao

instrumentada.

Com o decorrer do projeto, foi identificado uma grande dificuldade da utilizagdo do
equipamento microtribdmetro do Laboratério de Tribologia dos Materiais, da Universidade
Federal de Uberlandia, por ndo ser possivel a medigdo em nanoescala. Para as amostras
analisadas, seria necessario a utilizacao de cargas muito menores do que as utilizadas neste

trabalho.

Apesar disso, os resultados foram satisfatorios, uma vez que para os materiais frageis,
os resultados obtidos foram mais proximos da literatura. Mas 0 mesmo nao ocorreu para a

amostra Ti6AI4V, que nao respondeu bem na obtencao da curva p-h.
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ANEXO |

Tabela 6 - Resultados obtidos para o Ensaio de Indentacio Instrumentada, com Média (M) e

Desvio Padrao (DP) calculados para cada amostra, carga e parametro.

TABELA PARA APRESENTAGAO DOS DADOS OBTIDOS PARA AS AMOSTRAS ANALISADAS
VIA INDENTACAO INSTRUMENTADA

Médulo de Médulo de
Amostra | Indentago | Carga (N) elatlch?ade elasticidade Dureza Constanjte do
Tedrico encontrado material
(Gpa) (Gpa)
1 60,01 8,965 118,5175
2 1,00 56,639 9,543 117,2445
3 77,957 7,465 126,9827
M =| 64,86866667 8,657 120,9149
Dente 1 41,00 DP =| 11,45946169 1,073 5,293276857
1 52,434 15,3 132,5228
2 0,50 69,23 10,97 139,4736
3 57,583 16,57 133,5482
M= 59,749 14,28 135,1815333

DP =| 8,604944567 2,938 3,752231135

1 1,00 56,101 7,811 108,4787
2 54,787 8,912 117,3792
3 55,654 9,128 110,5688
M= 55,514 8,617 112,1422333
41,00 DP =| 0,668093556 0,706 4,654191058
Dente 2
1 0,50 57,454 12,38 111,4753
2 120,24 6,877 128,9154
3 63,735 11,46 129,6521

M=| 80,47633333 10,24 123,3476
DP =| 34,57925144 2,947 10,28830949
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1 1,00 170,57 7,879 161,9124
2 85,938 10,13 151,3251
3 82,801 10,12 150,5294
4 91,425 15,53 183,3505
) 83,401 11,41 154,3741
M= 102,827 11,01 160,2983
Dissilicato 80.00 DP =| 38,02225705 2,826 13,64784887
de litio 1 0,50 ’ 108,52 15,97 200,4213
2 157,29 8,564 185,3689
3 134,91 10,21 176,069
4 90,363 15,98 191,5123
) 88,47 13,96 171,2624
M=| 1159106 12,94 184,92678
DP =| 29,72170632 3,393 11,71345638
1 1,00 109,22 6,517 122,1172
2 84,474 6,778 121,1447
3 69,87 7,513 115,5074
4 96,823 5,817 106,6608
5 73,441 6,651 109,2286
M= 86,7656 6,655 114,93174
Feldspatica 67.70 DP =] 16,38298713 0,607 6,919128308
1 0,50 107,5 10,67 192,0784
2 99,787 7,932 155,8506
3 85,038 8,639 138,5557
4 100,26 6,824 133,6957
5 87,262 7,366 132,2481
M= 95,9694 8,286 150,4857
DP =| 9,503320146 1,494 25,0777486
1 1,00 115,93 8,864 119,0897
2 49,055 14,4 112,6031
M= 82,4925 11,63 115,8464
Titanio 113,80 DP =| 47,28776599 3,915 4,586718847
3 0,50 53,204 27,66 131,8337
4 48,016 18,8 93,197
M= 50,61 23,23 112,51535
DP =| 3,668469981 6,261 27,32027257
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ANEXO Il

Resultados de uma curva p-h obtida via indentagdo instrumentada para cada amostra com
carga maxima de penetracao iguala 1 N

Carregamento x Descarregamento
1200 T T T T T T

1000

a00

600

400

Forca (mN)

200

_2[]0 1 1 1 1 1 1
0 2 4 b g 10 12 14

Deslocamento (pmy)

Figura 29 - Curva obtida para a indentagéo de carga 1N para a amostra de Dente 1 (AUTORIA
PROPIA)
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Carregamento x Descarregamento
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Figura 30 - Curva obtida para a indentagao de carga 1N para a amostra de Dente 2 (AUTORIA
PROPIA)
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-2 0 2 4 B 8 10 12
Deslocamento (pm)

Figura 31 - Curva obtida para a indentagéo de carga 1N para a amostra de Dissilicato de Litio
(AUTORIA PROPIA)
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Carregamento x Descarregamento
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Figura 32 - Curva obtida para a indentagdo de carga 1N para a amostra de Porcelana
Feldspatica (AUTORIA PROPIA)
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Figura 33 - Curva obtida para indentagao carga de 1N para a amostra de Ti6Al4V (AUTORIA
PROPIA)
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ANEXO Il

Resultados de uma curva p-h obtida via indentagao instrumentada para cada amostra com

carga maxima de penetracido iguala 1 N

Carregamento x Descarregamento
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_1[][] | | | |
0 2 4 B 8 10 12

Deslocamento (pmy)

Figura 34 - Curva obtida para indentacdo com carga de 0,5N para a amostra de Dente 1
(AUTORIA PROPIA)
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Carregamento x Descarregamento
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Figura 35 - Curva obtida para indentacdo com carga de 0,5N para a amostra de Dente 2
(AUTORIA PROPIA)
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Figura 366 - Curva obtida para indentagao com carga de 0,5N para a amostra de Dissilicato
de Litio (AUTORIA PROPIA)
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Carregamento x Descarregamento
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Figura 377 - Curva obtida para indentagao com carga de 0,5N para a amostra de Porcelana
Feldspatica (AUTORIA PROPIA)

Carregamento x Descarregamento
EUU T T T T T

500 .

400 - .

300 .

Forca (mMN)

200 .

100

T
—
|

_1[][] 1 1 1 1 1
-2 0 2 4 B 8 10

Deslocamento (pm)

Figura 388 - - Curva obtida para indentagédo com carga de 0,5N para a amostra de Ti6AI4V
(AUTORIA PROPIA)
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ANEXO IV

Dados encontrados na literatura

Tabela 7 - Valores médios das propriedades das ligas de titanio disponiveis em softwares e
periodicos (adaptado do software CES Edupack 2009, Niinomi, 1998 e Niinomi et al, 2013) —

Tabela reduzida, destacando a liga analisada neste trabalho.

Composicio da Liga R¢ (MPa) E (GPa)
Ti-15V-3Cr-3Sn-3Al 763 111
Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr 547 55
Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr 864 80
Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr 911 80
Ti-35Nb-7Zr-5Ta 813 55
Ti-15Zr—4Nb—-4Ta-0.2Pd 715 94
Ti-5Mo-4,5V-3Al 835 110
Ti-4,5A1-3V-2Fe-2Mo 884 105
Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr-0,25Si 1077 117
Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr-0,25Si 1165 119
Ti-6Al-28n-4Zr-6Mo 1145 114

| Ti-6A1-4V 1125 113
Ti-6Al-4V (ELI) 964 115
Ti-6Al-6V-2Sn 896 113
Ti-6Al-6V-2Sn 896 113
Ti-6Al-7Nb 1080 105
Ti-5Al-2,5Fe 895 112
Ti-5Al-1,5B 875 110
Ti-15Zr-4Nb-4Ta-0.2Pd 905 96
Ti-15Zr-4Nb-4Ta-0.2Pd 749 96

Ti-3Al-2,5V 662 93




Tabela 8 - Propriedades Mecénicas dos Materiais (MORI, M. et al., 1997)

Marerial rﬁfﬂﬂﬁe (T'ml.—'_CiE111e de
E (GPa) Polsson ()

Esmalte dental 41,0 {.34)
Dentiria 8.6 031
Porcelana feldspdten 67,7 0.8
Liga de niguelicromo [ &5,0*% (.35
Liga de cobrefaluminio 09, g%+ 0332
Ligamenio perigdental ()RS 045
CI550 SEPOMJsn 1.37 030
Chaxo gortical 3.7 030

* Transformodos cm GPa pelos fatores de conversdo de

PHILLIFS®,

* SIMONETTI E. L. Comunicagsio pessoal.
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Tabela 9 - Dados para a amostra de dissilicato de liitio (BRAUN, S. E., 2008)

Modulo de
Coeficiente de
Amostra Elasticidade teodrico

Dureza (GPa)
Poisson (v) (GPa)
a

Dissilicato de litio 0,25 80,0 5,18




