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RESUMO

O cimento de ionébmero de vidro € utilizado em laggeala para a confeccao de
restauracbes em odontologia devido a sua excelbimeompatibilidade e boas
propriedades como adesividade a estrutura dentddeeacdo de fluor. Todavia, o
cimento de ionbmero de vidro pode apresentar prdades mecanicas indesejaveis ao
ser empregado como material definitivo devido ao baixo desempenho quando
submetido as tensdes criadas pelas forcas masiégatd zircbnia usada em estruturas
das préteses dentarias pode desempenhar um papepdeéncia para o incremento
das propriedades mecéanicas do ionébmero de vidohj&ivo deste trabalho é avaliar a
influéncia da adicédo de particulas de zirconia coefiorco da estrutura do cimento de
iondbmero de vidro. Os resultados mostraram queagerma do iondmero reduz o tempo
de cura do cimento e que a adicdo da zirconia aameriempo de cura e eleva a
resisténcia a compressdo do compadsito, sem adteesmisténcia ao desgaste e a dureza.
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ABSTRACT

The glass ionomer cement is used extensively irtistgndue to its excellent
biocompatibility and properties such as adhesiortht tooth structure and fluoride
release. However, the glass ionomer cement canuraesirable mechanical properties
to be used as a definitive material due to its fmwformance, when subjected to the
stresses of mastigatory loading. The zirconia sdus dentistry as reinforcement of
structures and can play an important role in imprgwhe mechanical properties of
glass ionomer. The objective of this study is t@aleate the influence of zirconia as
reinforcement in the structure of the glass ionocesnent.
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1. INTRODUCAO

O cimento de iondmero de vidro (CIV) foi desenvdtvipor WILSON &KENT
em 1972 a partir da evolugdo do cimento de silieatouma €época em que 0s materiais
para restauracfes odontoldgicas disponiveis nd@mgheam as necessidades estéticas e
apresentavam dificuldade na manipulacdo. O CIVsgptaa boa adesdo quimica ao
esmalte e a dentina, libera fllor para o meio @adsui biocompatibilidade aos tecidos
dentais, coeficientes de expansdo térmica lineailasi a estrutura do dente e baixa
condutibilidade térmica. Todas estas vantagensafze&om que 0s cimentos iondmeros
de vidro se tornassem amplamente utilizados natolbgm. Entretanto, os CIVs
apresentam baixa resisténcia ao desgaste e sa&eptusis a fratura, limitando sua
utilizacdo em cavidades submetidas a for¢cas oslus@nsas (MOUNT, 1999).

O desgaste do CIV esta relacionado a sua baixaté@esia mecanica e a
estabilidade quimica. MITSUHASHHt al (2003) relatam que compdsitos que possuem
particula de cimentos de pequeno tamanho modifscpto resina possuem melhores
propriedades fisicas e mecanicas.

A principal limitacdo do cimento de ionémero dervi@ a sua baixa resisténcia
mecanica. Para minimizar este problema alguns gioesitos sdo propostos, entre eles

a adicdo de particulas de reforgo.

1.1.0BJETIVO

O presente trabalho tem como objetivo analisaflaencia da adigcdo de particulas
de zircbnia no tempo de cura e nas propriedadesamoas (dureza, desgaste e

compressao) do cimento de iondbmero de vidro usadestauracao odontologica.
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 O CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO

O cimento de iondbmero de vidro (CIV) foi desenvdtvipor Wilson e Kent em
1972, a partir da evolugcdo do cimento de silicatougna época em que 0s materiais
para restauracdes odontoldgicas disponiveis na@mgheam as necessidades estéticas e
de manipulacao (Mount, 1996; Wilson e Kent, 1988).

O termo ionbmero pode ser definido como um polinfermado por grupos
ibnicos e/ou ionizaveis (IUPAC, 2006). O termo iov@o de vidro € usado para
designar um grupo genérico de materiais formada pEcdo de um pé de vidro de
silicato e um ionémero que contém acidos carbadlic

A maioria dos cimentos odontolégicos, entre elesneento de iondmero de
vidro, € comercializada na forma de po e liquidonistura destes dois componentes
resulta em materiais de consisténcia que variapad®sa a de baixa viscosidade, de
acordo com 0s componentes e percentuais do pdiguido do cimento utilizado. Uma
vez que ocorre 0 endurecimento da mistura, o ciongisinca a rigidez necessaria a sua
aplicacdo. No caso do cimento ionémero de vidrojstura resultante dos componentes
apresenta baixa viscosidade e, através de umadrdagé&ticulacdo (cura) do tipo acido-

base, o cimento alcanca a rigidez.

2.2 COMPOSICAO DO PO DO IONOMERO DE VIDRO

O po do cimento de iondmero de vidro é formadachasente por um vidro de
fluoraluminiossilicato de célcio contendo fluoretAscomposicao basica contemJ¥a
NagAlFg, AIPO,, AlF; ou RBOs. Os percentuais dos componentes variam com a marca
comercial. Para a obtencdo do pd, os componentesstado bruto sdo fundidos em

temperaturas que variam de 1100 a 1500° C, formandwidro uniforme (Anusavice,
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2005). Apds a fusdo o vidro € submetido ao reskram brusco em agua. Este
processo, gera um vidro que é submetido a moagsat@ Apos a moagem o po €
peneirado e separado por faixas de granulometragmdiferentes aplicacdes (Tay &
Braden, 1988).

Na préatica odontoldgica, € de extrema importamgia um material como o
cimento de iondmero de vidro, amplamente utilizadmo agente cimentante, forro
para cavidades e material de preenchimento, apeesaracteristicas de opacidade que
permita sua observacdo em exame radiogréfico. Ranaler esta exigéncia clinica, foi
acrescentado a composicdo do p6 do cimento, ageguiescos que promovem O
aumento da radiopacidade do material, dentre taigponentes pode-se citar lantanio,

estroncio, bario ou 6xido de zinco (Anusavice, 3005

2.3 COMPOSICAO DO LIQUIDO

O liquido adicionado ao ionébmero € uma solucaonéala pela mistura de
poliacidos. Para os cimentos comercializados atratien o acido poliacrilico forma um
copolimero com os &cidos itacdnico, maléico e tpiggilico, que auxiliam na
diminuicdo da viscosidade e na tendéncia do gedeifio do liquido com altas
concentracdes de acido poliacrilico ao longo dgten€om o objetivo de melhorar as
caracteristicas de manipulacdo e aumentar o tenegpdradbalho do cimento, foi
adicionado ao liquido do ion6bmero acido tartarispesar das melhorias conferidas por
este Ultimo componente, uma desvantagem da suz@oaélia reducdo do tempo de cura
do material (Nicholson, 1998).

Ha ainda uma formulacdo do cimento de iondmerwide na qual o acido
poliacrilico pode ser congelado, seco e adicionaal@6 do cimento. Neste caso, 0
preparo do cimento consiste na mistura do p6 cam dgstilada ou solucédo aquosa de
acido tartarico, gerando uma mistura de baixa gisenle (McLean, 1985). A vantagem
desta formulacdo se deve ao seu bom escoamentandar-a vantajosa para aplicacéo

em cimentagdes, sem alterar as demais propriedadgmento.
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2.4 REACAO DE RETICULACAO DO MATERIAL

Segundo Anusavice (1998), a mistura do po e ligpa@ formar uma pasta,
desencadeia uma reacdo de reticulacdo em que © digida as particulas de vidro,
fazendo com que haja para um meio aquoso a libede#ons célcio, sodio, aluminio e
fluoretos. A seguir, ligacbes cruzadas sdo formaeiage as cadeias do &cido
poliacrilico e os ions célcio, que séo substitujaEles ions aluminio dentro de 24h. Os
ions sédio, assim como os ions fluoreto, ndo peaic desta reacdo e ndo estao
presentes nas ligacdes cruzadas. Os ions soédionpiieduas fungdes: substituir os
ions hidrogénio dos grupos carboxilicos ou seredgs uniformemente como ions
remanescentes no cimento apo0s a cura. Os fluotatobém ficam dispersos no
cimento. A maturacdo ocorre quando as ligacbesadas se tornam hidratadas ao
longo do tempo, a partir da 4gua usada na misAsaparticulas de vidro que nao
reagem sdo revestidas pelo gel de silica formadodpos cétions sédo removidos da
superficie das particulas. No final do processaiimento que sofreu a cura sera
composto por um aglomerado de particulas ndo rasgiel pé envolvidas por um gel de

silica em uma matriz de polisais de calcio e aliortirdratados.

A mesma reagcdo que ocorre entre o liquido e o pér®entre o liquido e a
superficie do dente. Os ions calcio e fosfato s&bodados da superficie dental pelo
atague acido. Estes ions reagem com o0s gruposxdarbs, promovendo a adeséo
quimica a estrutura dentaria. A inser¢cdo do matesizavidade dental deve ser feita na
etapa inicial dessa fase enquanto o cimento ageedeitho, indicando a presenca de
grupos carboxilicos livres para reagirem com o@é@diount, 1996).

A agua tem grande importancia na etapa iniciakdgdo de cura do cimento. A
hidratacdo da matriz cria liga¢cdes cruzadas e farmagel estavel mais resistente e
menos susceptivel a umidade. Caso o cimento aidaurado seja exposto ao meio
ambiente sem nenhuma camada de protecéo, a sigddicimento sofre desidratacao
e forma fendas e trincas. Além disso, se o cimeigioa sofrer qualquer contaminacéo
com agua na etapa de inser¢cdo na cavidade ata&iguapode causar a dissolugédo da
matriz. Tendo em vista a importancia da 4gua, deidados fundamentais devem ser

tomados durante a utilizacdo deste cimento na adgidral ndo pode ocorrer a perda
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ou ganho de agua. Nao deve haver contaminacadidi @a deve haver a aplicacao de
camada de protecéo da superficie do cimento p#ea sua desidratacdo. Uma vez que
haja perda de agua para o meio, 0 material apeeéetincas e, se houver ganho de
agua, a superficie se tornard excessivamente ofragd, e com estética diferente
(Navarroet al, 1998).

2.5 CLASSIFICACAO DOS CIMENTOS DE IONOMERO DE VIDRO

Didaticamente, os cimentos de iondmero de vidrdepo ser classificados de
duas maneiras. A primeira é baseada na aplicagg@ioach qual se destina o cimento e a
segunda, se baseia ha sua composi¢ao quimica.

De acordo com a aplicacao clinica, o cimento aénwero de vidro pode ser
classificado em trés tipos (Casalino, 2006):

Tipo | — indicado para cimentacado ou fixacao dgapeigidas;

Tipo Il — indicado para restauragdes diretas;

Tipo Il — indicado para forramento de cavidades.

Desde sua criagdo, a formulacdo inicial proposiea po ionémero foram
adicionados outros componentes, com 0 objetivo ddhorar as propriedades
necessarias para determinadas aplicacdes. Temdenssista, as diversas modificaces
propostas, foram desenvolvidos ionébmeros de vidferahtes tanto para aplicacdo
quanto & composi¢ao quimica.

Assim, uma diferente classificacdo se fez necessélesta vez tendo por base a
composicao do material. De acordo com a composgzgioimentos de iondmero podem

ser classificados em (Corréa & Ogasawara, 2006nkai, 2006):

. convencional;
. reforcado por metal;
. modificado por resina;
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2.5.1 CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO CONVENCIONAL

Os cimentos convencionais sdo aqueles que resdiiamistura do p6 de vidro
fluoraluminiossilicato com uma solucédo aquosa dégdos (Anusavice, 2005). Este
tipo possui somente iondbmero de vidro original, @@al posteriormente foram
acrescentadas substancias quimicas para melhasapsapriedades.

A composi¢cdo quimica basica do p6 de um ciment®niero de vidro
convencional comercializado em ampla escala no adarcmacional se encontra na

Tabela 1.

TAB. 1 — Composi¢do quimica basica do p6 de ionénede vidro

Composto Composicéao (% peso)
SIO, 41,9
Al,03 28,6
AlF; 1,6
Cak 15,7
NaF 9,3
AlIPO, 3,8

2.5.2 CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO REFORCADO POR WAL
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Séo classificados como reforgcados por metais m&rdos convencionais que
sofreram a adicdo de particulas de metal. A adigéie ser feita através da adicédo de
particulas de liga ao p6é do cimento ou durante sAhdudo vidro na fase de
processamento do material.

Dentre as modificacbes com adicdo de metal quecsabecidas do cimento
ionbmero de vidro, duas merecem destaque devidaralg repercussao que tiveram: a
chamada “mistura milagrosa” e o “cermet”. A prinaesurgiu em 1983, com adicao de
limalhas de amalgama ao iondmero de vidro conveatid\pesar do nome, a mistura
nao apresentou propriedades adequadas uma vez ggied@ de amalgama causou
escurecimento das margens da restauracdo e asedemms mecanicas nao sofreram
grande alteracdo com a adicdo (Martins, 2005). hete por sua vez, consiste na
adicado de prata ao cimento convencional, a quefroad radiopacidade do material
(Vieira, 2006).

2.5.3 CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO MODIFICADO PORHESINA

O cimento iondbmero modificado por resina resuléa sdbstituicdo do acido
poliacrilico por monémeros hidréfilos e grupos neelacos (Anusavice, 2005). Ao po,
foram adicionados fotoativadores que séo ativaetsIpz visivel. Dessa forma, a cura
do material ndo mais se da apenas por reacao Bag-mas também por fotoativacédo
dos mondmeros resinosos, caracterizando a curaldumbterial.

Os ionbmeros modificados por resina sdao maistesdés ao ataque de agua
durante o ajuste da restauracdo, menos solUvéim eelsisténcia a compressao e tracao
diametral maior do que os cimentos de ion6meroidi® onvencionais. Os padrbes de
liberacdo de fluoreto sdo semelhantes em ambosnmenios. A desvantagem deste
refor¢o esta associada a sua citotoxidade e sistidptie a desidratacao (Diaz-Arnold
et al, 1999).
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2.6 PROPRIEDADES DOS CIMENTOS

2.6.1 POROSIDADE

Os principais parametros que determinam a resistédos cimentos sao
porosidade total, a distribuicdo de tamanho dep@@resenca de defeitos no sistema e
a homogeneidade ou heterogeneidade do sistema @guBB05). E esperado que a
existéncia de poros induza efeitos negativos nagrigdades mecanicas dos materiais,
como resisténcia a flexdo e resisténcia a compress&imento de ionébmero de vidro
quando apresenta maior presenca de porosidadesuanmesisténcia a compressao
diminuida (Nomoto, 2004).

A presenca de cristais afeta diretamente a pordsidas compositos. Fracdes
volumétricas de cristais inferiores a 10%, redusggnificativamente a porosidade em
relacdo aos materiais sem adi¢Oes de cristais.ré&akuperiores a 10% aumentam a
funcdo volumétrica de poros em matrizes composjgafi relatada a ocorréncia de

porosidade crescente da matriz com o aumento daade cristais (Diast al,2000).

2.6.2 RESISTENCIA AO DESGASTE

A resisténcia ao desgaste dos vidros ceramicos pedalterada com a fracéo

volumétrica de cristal adicionada a matriz. As piexades de perda volumétrica do
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material varia com o percentual de cristal adiaitmnabem como com o tipo deste
cristal. Quando a estes materiais é adicionad@rdac uma contribuicdo positiva em
relacdo a resisténcia ao desgaste é observadaigesduperiores a 5% de zirconia. A
perda volumétrica de material diminui com aumerdocdncentracdo de zircbnia até
10%, onde se estabiliza (Diat al 2000). Assim sendo, pode-se esperar que em
matrizes compositas que apresentem vidros, tai® asmwidros ceramicos e cimentos
de iondmero de vidro com adicdo de zircbnia comorge, ocorra aumento da
resisténcia ao desgaste em concentracdes acina.de 5

2.6.3 CRISTALINIDADE

Ja foi relatada na literatura a presenca de drigtale em cimentos de
ionbmero de vidro disponiveis no mercado (Hurrelli@gham et al, 2003; Corréa E
Ogasawara, 2006). Entretanto, ndo ha relatos deiveis correlacbes entre esta
presenca e sua influéncia nas propriedades dosnwimméondmeros de vidro. Este
comportamento pode ser associado ao fato que ataliidades encontradas
apresentam grande variacdo entre as marcas commatigponiveis, impossibilitando

que se estabeleca uma correlacédo confiavel (Cer@Egasawara, 2006).

2.6.4 TAMANHO DA PARTICULA

A diminuicdo do tamanho de particula possui daimcppais efeitos nos
cimentos de iondbmero de vidro: modifica sua tersgda fratura, bem como o seu
tempo de cura. A adicdo de 20 a 30% de particidanehor tamanho ao cimento de
iondbmero de vidro ja é suficiente para que o cimespresente uma diminuicdo
significativa nos tempos de trabalho e de cura dtenal (Prenticet al, 2005).

Por outro lado, a medida que o tamanho de partaoilpd se torna menor, pode-se
observar uma gradativa diminuicdo da tenacidadataré do material (Mitsuhasbt

al, 2003).
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A dureza é modificada com a variacdo do tamanh@atdcula dos pds do
material. Cimentos de ionbmero de vidro com adigho particulas resinosas
nanométricas apresentam valores de microdurezaaran®s as resinas compostas e
superiores aos cimentos de ionémero de vidro caneais (Palma-Diblet al, 2006).
Entretanto, para que a dureza seja aumentada calmiauicdo do tamanho de
particula, o material deve apresentar baixa poadsidXieet al, 2000).

Ha ainda uma correlacdo entre tamanho de partérutaa resisténcia a compressao.
Esta influéncia é mais acentuada com adicdo ddcpkas de vidro com menores

dimensdes (Xiet al, 2000).

Na literatura disponivel que analisa o efeito doamaho das particulas do CIV existem
informacgBes contraditorias e sobre alguns paramekgristem dados que mostram a
influéncia da reducéo do tamanho das particulascedidas aos monomeros resinosos.
No entanto, ndo ha informacdo sobre a variacdoadwartho das particulas com o

método de moagem.

2.6.5 RUGOSIDADE E ESCOVACAO SIMULADA DOS CIVs

O conjunto das irregularidades microgeométricas gesultam em uma
superficie decorrente da interagdo com processosledgaste € definido como
rugosidade superficial. Estas rugosidades séo fitampor numerosos sulcos e ranhuras
variaveis em forma, direcdo e profundidade (Novdsk®4). O critério utilizado para
prever e avaliar a deterioracdo das restauracoei$edentes materiais é a rugosidade de
superficie (Momesset al, 2010).

Uma das principais causas da perda de materiedadtdl para restauracédo de elementos
dentarios € a escovacao (Frazeral,1998). O teste de escovag@ovitro apresenta
efetividade na obtencdo de dados comparativos aiganga para avaliar a resisténcia
dos materiais restauradores ao desgaste sob ceadégpecificas determinadas pela
norma I1SO 4287/2002 (Especificacdes geométricaprdduto (GPS) - Rugosidade:
Método do perfil - Termos, definicdes e parametimsugosidade) (Riost al, 2002).

2.7 ZIRCONIA COMO BIOMATERIAL

24



A zircbnia € um ceramico que apresenta trés foromestalinas: tetragonal,
monoclinica e cubica, dependendo da adi¢cdo de acmenpes estabilizantes. A adi¢éo
de célcio (CaO), magnésio (MgO), itria2(¥%) ou céria (Ceg) permite obter a fase
tetragonal metaestavel a temperatura ambiente i&add 2005).

Garvieet al (1975), com base no mecanismo de transformac&@sde=xplicou
o endurecimento da zirconia e aumento da resisténgropagacao de trincas. Desde
entdo, a zirconia tem sido utilizada em diversdgagbes no ramo da engenharia,
sendo mais recentemente, aplicada como biomatehiad das maiores aplicacdes da
zirconia na odontologia € em restauracfes dent@raieticas. Nestas aplicacbes a
zircbnia é adequada porque apresenta resisténci@nina elevada, propriedades

estéticas superiores a outros biomateriais e bipatibilidade (Kawayet al,2011).

O excelente desempenho da zirconia se deve adrargfao da fase tetragonal
em monoclinica. Durante a transformacdo marteasiliz zirconia, ha aumento de
volume de 3 a 5%. Esta transformacao pode serish@pnor fatores termomecanicos. O
aumento de volume dificulta a propagacdo de tringess sao geradas tensdes
compressivas, que podem ocorrer tanto na supedicieaterial como na ponta de uma
trinca. Assim sendo, para que a trinca se propaglaetera de superar a tensdo de
compressao gerada ao seu redor (Piebal, 1999).

A resisténcia do material sob fadiga é determinmaa concentracdo de agente
estabilizador, de forma que uma grande quantidadagente, de 8 a 12% em peso,
pode produzir uma fase cubica completamente egiid, invibializando a
transfromacao de fase de tetragonal para monaoaliajcconsequentemente, resultando
em um pior desempenho do material. Entretanto, iaadindo-se uma pequena
quantidade de dopante é possivel estabilizar pewee a zirconia tetragonal na
temperatura ambiente. Com a aplicagédo de tensaseddtragonal pode sofrer alteracéo
para monoclinica, que é maior em volume (cercaaé&%). Esse processo € conhecido
como “tenacificacao por transformacéo” e é o resgoal pelas propriedades superiores

da zirconia em relagcéo a outros ceramicos (Andlej@®11).

2.8 A ZIRCONIA E O CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO

25



Apesar de o cimento iondbmero de vidro ser amplénestudado, quando se
trata de abordagens de particulas de refor¢co pammento, em especial a zircbnia, a

literatura disponivel se torna escassa.

A maior parte da literatura disponivel trata deg@aol de zirconia em presenca de
outras substancias, como por exemplo a hidroxtapéBu et al 2005). Entretanto,
pode-se extrair da escassa literatura disponin@rmacdes a respeito do efeito da
zirconia como particula de refor¢co do cimento ioeémde vidro. Gt al (2005) relata
aumento da resisténcia a tensdo diametral quandadssgona 7% de zircOnia
estabilizada por itrea com tamanho de particulando entre 1 e 10 micrémetros. No
mesmo trabalho, o autor conclui que as proprieddeéemicrodureza e resisténcia a
compressdo foram iguais comparativamente aquelassepgadas pelo cimento

iondmero de vidro convencional.

E relatado ainda na literatura que, apesar ddoogoede zirconia conceder ao
material melhorias das propriedades mecanicagnaafde armazenamento dos corpos
de prova a longo prazo em meio umido pode causadecréscimo das melhorias
obtidas com a adicdo da zirconia ao cimento denr@mé de vidro (Wang e Darvell,
2009).

26



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIA-PRIMA

No presente trabalho foram utilizados cimento a@meero de vidro(Nova DFL
Ind. de produtos odontoldgicos, Rio de JaneirosiBra zircOnia estabilizada com 3%
em mol de itria (Tosoh Corp, Japéo).

Fez-se a caracterizacdo da matéria determinandoesenposicao quimica e a
distribuicdo granulométrica do tamanho das padguMostra-se nas tabelas 2 e 3 as
composic¢des quimicas do CIV e da zircbnia, resypeatiente.

TAB. 2— Composicdo do p6 do cimento de iondmero &@lro utilizado no presente

estudo e fornecido pela empresa Nova DFL.

Componentes do cimento Composicao(%)
SiO, 40
Al ;05 25
CaO 10
BaO 15
Cak, 10

TAB. 3 — Composic¢do da zirconia utilizada no presea estudo e fornecida pela
TOSOH Corp, Japéo.
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Componentes Composicéo(% peso em| g)

Y 503 521
Al,O3 0,247
SiO, 0,005
FeOs 0,003
Na,O 0,023

Ligante organico 3,61
ZrO; Balanco



3.1.1 CARACTERIZACAO DO TAMANHO DAS PARTICULAS

Considerando que uma das propostas do presentalhvalioi analisar a
influéncia do tamanho das particulas do cimentma@mero de vidro nas propriedades
do compésito, fez-se a determinacdo do tamanhopdesculas do material como
recebido para posterior compara¢cdo com o matgrisl a moagem.

A analise do tamanho das particulas dos pds utdgzaomo matéria prima
(cimento de ionébmero de vidro como recebido e miecd osoh) foi realizada utilizando
o aparelho CILAS modelo 1064 (CILAS, Orleans- Fegnccujo principio de
funcionamento se baseia na utilizacdo de um feexid colimado incidindo sobre as
particulas dispersas no meio liquido. O principéofdncionamento do equipamento
para determinar o tamanho das particulas € bassadeorias de difracdo e modelos
matematicos, realizados pelo proprio aparelho. Quipamento é composto,
basicamente, de um reservatorio acoplado a umssdina, feixes de laser e lentes
receptoras de imagem.

Para determinar o tamanho médio das particulas io hwpiido dispersante
utilizado foi a agua destilada. Em cada andliseséea adicdo no reservatorio do
aparelho de aproximadamente 1g do p6 e uma gadatdegente comercial doméstico.
Antes de qualquer anadlise foi realizado um testmdwr para limpeza de impurezas
provenientes do ensaio anterior. O método de blisgdo granulométrica utilizado foi o

de Fraunhoffer.

3.2 MATERIAIS COMPOSITOS

3.2.1 PREPARO DOS COMPOSITOS

Para o preparo do compdsito de cimento de ionémereidro com adicédo de
zircbnia, primeiramente procedeu-se a moagem da@@imento. Posteriormente,
realizou-se a adicdo de zirconia ao pé do cimerd@m As técnicas utilizadas para

preparo dos compdésitos estdo descritas a seguir.
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3.2.2 MOAGEM DO PO DO CIMENTO DE IONOMERO DE VIDRO

Antes da adicéo de zirconia, o cimento de ionénaeravidro foi submetido a
moagem para reduzir o tamanho das particulas. fgrdoi utilizado um moinho
planetario Retsch PM 100 (FIG. 1). As condicGesnumagem empregadas foram
determinadas de acordo com a capacidade do moiehdprma que fosse possivel
realizar o maior nimero de rotagBes por minuto emamgo periodo de tempo sem que
houvesse dano ao aparelho utilizado. Assim sesdmradi¢cdes utilizadas foram de 400
rpm durante 4 horas. A moagem neste aparelho & ifeserindo-se o material em um
frasco e adicionando-se bolas de alumina, as fuadisam as particulas por impacto e

reduzem seu tamanho com a rota¢cdo do moinho.

FIG. 1 - Moinho planetario Restch PM 100

Foram realizadas tentativas para se determinar lbomeneio liquido para
favorecer a diminuicdo das particulas durante egemakForam testados 4gua destilada,
acetona P.A. e élcool etilico P.A. Ao ser adicianads meios liquidos, o iondmero
apresentou um comportamento inesperado, curandodos 0s meios citados. A cura
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foi mais rapida em agua, seguida da acetona eylpro, o alcool. Em virtude deste
comportamento, a moagem teve de ser realizada @ sabnminando numa menor

eficacia na diminuicdo do tamanho das particulas.

3.2.3 CARACTERIZACAO DO TAMANHO DE PARTICULA APOS MOAGEM

O tamanho das particulas do p6 do cimento de iemdnde vidro apos a
moagem foi determinado para determinar a efica&immdagem. A analise foi realizada
no aparelho CILAS, modelo 1064, usado para detenmontamanho das particulas de
cimento e zircbnia. As condicbes impostas forammtidés aquelas empregadas na

analise dos pos utilizados como matéria prima.

3.2.4 PREPARACAO DOS GRUPOS DE COMPOSITOS

Antes e ap0s as moagens foram preparados congdsitircbnia e cimento de
ionObmero de vidro. Inexiste na literatura trabalgos analisaram a influéncia da adigao
de zirconia nas propriedades do cimento de ionoheradro. Os percentuais de adicao
de zircbnia utilizadas foram selecionados com lmmsedados da literatura (Gat al,
2005; Sadan et al, 2005) em que se fez-se a adg@wtras particulas de reforco ao
cimento de ion6bmero de vidro. Os percentuais dedadie particulas utilizados e que
tiveram incremento das propriedades mecanicas dosip@sitos foram em
concentracdes inferiores a 12%. Desta maneiranfadotadas para o presente trabalho
as adicOes de 2%, 4% e 10% em peso de zirconia.

A adicao de zirconia foi realizada com a pesagemdldo cimento de ionébmero
de vidro moido em balanca de alta precisdo. Forsadas 5 grupos de compaositos de
pos de cimento de ionémero e zirconia:

GRUPO 1: Cimento de iondmero de vidro como recebido
GRUPO 2: Cimento de iondmero de vidro moido

GRUPO 3: Cimento de ionébmero de vidro moido cong&amlR% em peso de zircOnia
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GRUPO 4: Cimento de iondbmero de vidro moido congamld% em peso de zircbnia
GRUPO 5: Cimento de ionébmero de vidro moido cong&amlil0% de zirconia.

Apoés as adicbes da zirconia aos dos pés de cimantojsturas foram homogeinizadas
no mesmo moinho planetario onde foi realizada agewado cimento de iondmero de
vidro como recebido. A homogeinizacao foi realizad200 rpm por 30 segundos para

gue houvesse a mistura dos pés de cada grupo.

3.2.5 AVALIACAO DO TEMPO DE CURA DOS COMPOSITOS

No preparo dos corpos de prova dos compdésitosterndi@acdo do tempo
minimo para ocorrer a reacdo de reticulacdo dosp@ésitos, tomou-se por base as
recomendac¢des da norma ISO 9917-1/2007 (Water lcaseeints — Part 1).

3.2.5.1 PREPARO DOS CORPOS DE PROVA DOS COMPOSITOS

Foram confeccionados discos de diametro de 10mspessura de 2mm. Para a
preparacao destes corpos de prova foi utilizada mataiz metalica com espessura de
2mm contendo um furo com diametro de 10 mm. O cimde ionémero de vidro foi
manipulado e 30 segundos apoés o inicio da manigajaie acordo com as instrugcdes
do fabricante, foi inserido na matriz metélica.uperficie da amostra foi aplainada com
a utilizacdo da pressdo de uma laminula de vidselwveda. Foram confeccionados 5
corpos de prova para cada grupo estudado.

Imediatamente apds a manipulacdo do compdésitaitiatda a cronometragem
para determinac&o do tempo de cura.
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3.2.5.2 TEMPO DE CURA

O tempo de cura foi determinado com o emprego deelipo de Vicat (FIG. 2),
0 qual consiste de uma haste moével com uma aguhextremidade de sondagem
(agulha de Vicat)
Foram realizados ensaios de varios grupos de compoL primeiro grupo foi
manipulado e 90 segundos apo0s a mistura dos comigsnelo compadsito foram
realizadas identacbes nos corpos com o0 equipantentWicat. Verificou-se que a
agulha do equipamento foi incapaz de deixar maniségeis no corpo de prova. Novos
corpos de prova foram preparados e as identacfas fealizadas apos 10, 20, 30, 40 e
50 segundos.

O tempo de cura foi registrado como o tempo enfimmala mistura e o tempo
em que a agulha do aparelho Vicat foi incapaz deadema identacao na superficie do

corpo de prova.

FIG. 2 - Equipamento Vicat usado para determinar dempo de cura do cimento.
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3.3 CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

Para a caracterizacdo dos compgdsitos e avaliag@uas propriedades, foram
realizados os seguintes ensaios:
a) Difracdo de Raios-X
b) Microscopia eletronica de varredura
¢) Microscopia Otica
d) Ensaio de microdureza
e) Ensaio de compresséo

f) Escovacéo simulada para avaliagcao de desggstefisial

3.3.1 DIFRACAO DE RAIOS-X

A difracdo de raios-X do CIV e dos grupos de cositp8 foi realizada para
determinar a cristalinidade e as possiveis faseseptes.

O pd6 da zircbnia Tosoh, adicionado ao pd do cimeleaonémero de vidro
moido foi analisado com o intuito de conhecer asdale zircOnia presentes, bem como
as proporcoes das fases existentes.

Uma vez que os dois pos utilizados para misturaanioranalisados
separadamente, , 0s pos de ionbmero moidos comoadé; zirconia foram analisados
para determinar a intensidade dos picos presewmt®secvariacdo do percentual de
zirconia adicionado ao compdsito.

A difracao de raios-X foi feita utilizando-se ordibmetro de raios-X da marca
PANalytical, modelo X'Pert Pro MPD. As analisesdur realizadas no intervalo de 10
a 80° (B), em passos de 0.04° , com fonte de cobre €padfa o cimento de ion6mero
de vidro. Para o po da zircbnia, as condicbeszaths foram intervalo de 2 a 5@)2
em passos de 0,01°. ApoOs analise do po de zircmiagalizada uma andlise de
Rietveld do espectro de difracdo para determingsraporcdes das fases de zircOnia

presentes na amostra.
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3.3.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A microscopia eletrdnica de varredura(MEV) dos pétudados foi realizada
com a finalidade de obter informacdes sobre a rugi@ das particulas do p6. A
analise foi realizada utilizando o microscopio éeico de varredura (QUANTA FEG
250, FEI, ALEMANHA).

Para a caracterizagdo dos pOs e reduzir a agloatedas pds foram usados
stubspara uso em microscopia e uma pera de pipetaalmente, uma fita dupla face
de carbono foi fixada em uma placa de vidro e caamdlio da pera de pipeta, o p6 foi
borrifado contra a fita de carbono para se consegaspalhamento das particulas sem
ocorrer a formacao de aglomerados.

3.3.3 MICROSCOPIA OPTICA

AplOs 0 ensaio para determinar o tempo de cura,0gss de prova foram
lixados com lixa 600 e 1200 (marca 3M) e polidasncalumina 2 e lum. Estas
amostras foram usadas na analise no microscopicogpara verificar o acabamento

superficial e possivel presenca de particulasrdérai.

3.3.4 MICRODUREZA VICKERS

Os ensaios de microdureza Vickers dos compodsitoamforealizados nos
mesmos corpos de prova empregados no estudo dm tdengura do material. Os
corpos de prova foram incluidos em resina acriigtopolimerizavel e em seguida,
lixados com lixa 600 (3M, ESPE) e polidos com satude alumina 2 e lm, com a
finalidade de obter superficies planas, paralefadidas.

Para que as indentacdes do durbmetro se tornadsieias rfoi necessério aplicar na

superficie da amostra uma camada de caneta hididzase de agua. Os ensaios foram
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realizados com penetrador Vickers, utilizando pdso50gf durante 30 s. Foram

realizadas 6 indentacGes em cada corpo de prova.

3.3.5 ENSAIO DE COMPRESSAO

O ensaio de compressdo, também denominado ensdiagd® diametral, foi
realizado com base nas recomendacdes da norma9s12007 (Dentistry — Water
based cements — Part 1). O ensaio consiste enampht carregamento de compressao
na direcdo do didmetro Segundo esta norma, no migumatro entre cinco amostras
ensaiadas devem apresentar resisténcia mecaroapasssao superior a 100 MPa.

Foram confeccionados corpos de prova na formaist®si com diametro de 6
mm £ 0, mm e espessura de 4mm = 0, mm. O compésitmanipulado e inserido em
uma matriz metalica, a qual se encontrava posidersobre uma placa de vidro
vaselinada, apoiada em superficie perfeitamentepkgpds a insercdo do compdsito na
matriz, a superficie superior foi pressionada comauaminula de vidro também
vaselinada. Este procedimento foi adotado com aidide obter superficies planas e
paralelas entre si. As amostras foram retirada®ra Apos a sua insercdo e foram
mantidas em agua destilada a 37°C até o momergnsdio de compressao.

O ensaio de compressao até a fratura foi realizedonaquina universal de
ensaios EMIC DL1000. A velocidade de compressalizadia para o ensaio foi de

Imm/min e célula usada foi de 10 kN.

3.3.6 AVALIACAO DA RESISTENCIA AO DESGASTE

A avaliacdo da resisténcia ao desgaste do comp@sitieterminada através da
variacdo do peso e da rugosidade antes e apésiachn da escovacao.

Foram confeccionados discos com 6mm de diametspessura de 5mm. Os
corpos-de-prova dos compgdsitos foram submetidossa@vacdo simulada. Foram
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confeccionados 3 corpos de prova para cada grupgordposito, totalizando 15 corpos
de prova.

Apés a preparacdo das amostras, elas foram arntE=emkrante 7 dias em agua
destilada em estufa a 37° C, conforme recomendag@®asorma ADA (Council on
Dental materials, Instruments, and Equipment. Sipaton n® 66 for dental glass
ionomer cements).

Apds 7 dias de armazenamento, 0S corpos-de-praenf@ecos com papel
absorvente por 30 segundos e em seguida pesadesnanbalanca de precisao. A
pesagem foi realizada até alcancar-se estabilidadpeso do corpo-de-prova, com
variacdo aceitavel de, no maximo, 0,0002g. Quamdm eobtidos valores estaveis, o
gue ocorreu ap0s gquatro pesagens consecutivasiraggise a média das 3 ultimas
pesagens como valor inicial do peso.

Os corpos-de-prova foram manipulados com pingacelirevitando-se contato
com as maos, 0 que poderia contaminar a amostraoteweidade capaz de interferir
nos resultados.

Os corpos-de-prova foram submetidos a 10.000 maoxwsede escovagao em
uma maquina desenvolvida para esse procedimentqu{ii de escovacdao MEV2,
ODEME). Este aparelho atende as recomendacoes miaan®O 14569-1 (Dental
materials — Guidance on testing of wear — part @amby toothbrushing). Durante a
escovacao simulada foi aplicada uma forca de casficede 400gf. O nimero de ciclos
durante o ensaio corresponde aos movimentos apfichuttante 1 ano de escovacéo dos
dentes.

O equipamento consiste de um motor que produz nmeottivs de vai-e-vem em
seis bragos, nos quais foram fixadas as cabecassdasas dentais (Colgate Classic —
Colgate-Palmolive, Co., Osasco-SP, Brasil), penddia escovacao simultanea de seis
corpos de prova (FIG.4). A base do equipamentoypesss dispositivos independentes
para o posicionamento dos corpos-de-prova. As eabdas escovas dentais foram
fixadas de forma a garantir seu alinhamento paradlase.
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FIG. 4 - M4quina usada para simular a escovacao.

Os corpos-de-prova foram escovados com dentifiddisido (Colgate MFP-
Colgate Palmolive, Co.Osasco-SP, Brasil. Compositd60 ppm de Fluor, carbonato
de Calcio, Lauril Sulfato de Sodio, Sacarina SqdrieofosfatoTetrassodico, Silicato de
Sadio, Sorbitol, Carboximetilcelulose, MetilparaberPropilparabeno, aroma e agua.
Monofluorfosfato de s6dio—MFP). O dentifricio feeégado e diluido em agua destilada
no interior de um Becker de acordo com a especdiwada ISO 14569-1 (Dental
materials — Guidance on testing of wear — partdamby toothbrushing) na proporgao
de 1:2 em peso, com o0 objetivo de simular a dituigde ocorre na boca pela saliva e,
consequentemente, reduzir a acdo de atrito peimeerthcdo do abrasivo. A escolha do
dentifricio foi baseada em seu consumo em larga@so mercado nacional.

A rugosidade foi verificada apos o periodo de asnamento (7 dias) dos
corpos-de-prova, utilizando-se um rugosimetro detato (Mitutoyo modelo SJ-201.
Japao)(FIG. 3). O rugosimetro foi calibrado com sim@o padrao em 9,5 para Rt
(Rugosidade total) e 2,95 para Ra (Rugosidade média
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FIG. 3 - Exemplo do resultado de rugosidade de uni@as amostras.

Foram realizadas trés leituras da rugosidade ela carpo-de-prova igualmente
espacadas e passando pelo centro. Esta metoddéwgiacomo objetivo abranger o
maximo da extensao da amostra.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 DIFRACAO DE RAIOS-X

Mostra-se na Figura 5 o espectro de difracdo dae@imento iondmero de
vidro como recebido (GRUPO 1). Na Figura 6 saotifleados os picos do oxido de
silicio.

A presenca de cristalinidade nos cimentos de ion@me vidro disponiveis no
mercado ja havia sido relatada em trabalhos anésridisponiveis na literatura. Apesar
de serem usados cimentos de diferentes marcas @armendo foi detectada uma
relacdo entre a cristalinidade dos cimentos e pugwiedades (Corréa e Ogasawara,
2006). Wang e Darvell também constataram que aepgas ou auséncia de
cristalinidade nao influencia nas propriedades diésrentes marcas comerciais do
cimento de iondmero de vidro (Wang e Darvell, 2009)

Exparimartal pattarn: (chv cintia ime] 2]oadml)
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FIG. 5 - Espectro de difracdo do cimento de iondmerde vidro como recebido,
mostrando a variagao da intensidade do feixe difraido com o angulo de

incidéncia.
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FIG. 6 — Espectro de difracdo do cimento de iond6merde vidro como recebido. A

identificacd@o dos picos cristalinos indica a presea do oxido de silicio.

Mostra-se na Figura 7 o espectro de difracdo degcplas de zircbnia apds a
moagem. Os picos foram devidamente identificadesn lwomo foi realizada uma
andlise de Rietveld determinar os percentuais dassf de zirconia tetragonal e
monoclinica presentes. De acordo com a analisé,égqomposto de 80,4% de zirconia

tetragonal e 19,6% de zirconia monoclinica (FIG. 7)
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FIG. 7 — Espectro de difracdo de raios-X da zircomai nanoparticulada com analise
de Rietveld, apontando as porcentagens das faseggentes. Abaixo, o

difratdmetro obtido antes da analise de Rietveld.
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No espectro de difracdo do iondbmero de vidro maidm adicdo de 2% de
zirconia em peso (Grupo 3), foi possivel identifica@spectro do material amorfo com a
presenca de alguns picos de zircénia tetragonarmdiinica (FIG. 8).
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FIG. 8 - Difracao de raios-X do cimento iondémero deidro moido com adicao de
2% de zirconia (grupo 3).

O espectro de difracdo do ionébmero de vidro moidim @dicdo de 4% de
zircbnia em peso (Grupo 4) mostrado na fidura qdeca alguns picos ndo observados

no grupo 3. Além disso, alguns picos apresentaniormiatensidade que os
apresentados no grupo 3. (FIG. 9).
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FIG. 9 - Difracao de raios-X do cimento iondmero deidro moido com adicao de
4% de zirconia (grupo 4).

O espectro de difragdo do iondbmero de vidro moin adi¢do de 10%
de zirconia em peso (Grupo 5), mostra a presengamsmos picos presentes

no espectro do Grupo 4, porém estes picos apresengor intensidade (FIG.
10).
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FIG. 10 — Espectro obtido na difracéo de raios-X deimento ionémero de vidro
moido com adi¢céo de 10% de zirconia (grupo 5).

Numa tentativa de estabelecer uma comparacdo entadtura dos picos
encontrados nos diferentes espectros obtidos efezssiperposicao dos espectros (FIG.
11). Com a superposicao é possivel observar digeimento da intensidade dos picos
com o aumento do percentual de zircbnia. Comparaadus espectros de difracdo da
zircOnia pura mostrada na figura 7, com os especdwooClV com diferentes percentuais
de zirconia (Figura 11), € possivel observar qu€iga7 as intensidade dos picos séo

maiores.

CIV 10 %

—— CIV4%
—— CIV2%

Itensity (counts)
]

FIG. 11 — Superposicao dos espectros obtidos nardifdo dos compaositos.

4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

42



Na analise do p6 do CIV como recebido (FIG. 12)Mi®V pode-se observar

gue as particulas apresentam formas irregulardsremtes tamanhos.

FIG. 12 - Cimento de ionGmero de vidro como receba(Grupo 1).

Mostra-se na figura 13 as particulas de zirconiastado como recebido. Pode-
se observar a formacédo de aglomerados de partidulpsesenca dos aglomerados de
particulas de zircbnia pode ser associada ao fatud a zirconia comercializada pela
Tosoh possui 3,5% em peso de ligantes. A adicaligdetes é feita para facilitar a
compactacao do pd na obtencgéo do corpo a verde nsaginterizagao.

Mostra-se na figura 14 as particulas de zircon@s apmoagem. Com aumento
de 130.000 é possivel distinguir a presenca depaatioulas de zirconia.

Mostra-se na figura 15 a mistura do CIV com 10%idednia. E possivel distinguir as
particulas do CIV, as quais possuem formas irregsjalas particulas de zirconia, as
guais possuem formas esféricas.

As micrografias da zircénia Tosoh nanoparticulpdasibilitou a visualizagcéo
dos aglomerados de particulas nanométricas do ialatEm um aumento de 1000
vezes, observou-se 0s aglomerados micrométricopaldiculas nanométricas (FIG.
14).
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FIG. 13 — Micrografia da zircbnia Tosoh com aumentale 1000 vezes. Observa-se a
presenca de aglomerados de tamanho micrométrico fimados por particulas de

zircOnia nanométricas.

A analise dos aglomerados com aumento de 130.0fks yeermite a visualizacdo das

particulas nanométricas (FIG. 15).

frep—
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FIG. 14 - Zircbnia Tosoh apds a moagem. Aumento de80.000 vezes. Pode-se

observar a presenca de particulas nanomeétricas.
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FIG. 15 - Mistura do cimento de ionémero de vidro mido e com adi¢do de 10% de
zircbnia (Grupo 5). Pode-se observar a presenca dparticulas do cimento de
iondbmero de vidro mostradas na figura 12 e a presea de aglomerados de zirconia

com coloragéo clara.

4.3 MICROSCOPIA OPTICA

A microscopia Otica da superficie dos corpos de/grapresentou resultados
elucidativos que servirdo de base para discussaoesldtado de outros ensaios.
Primeiramente, pode-se observar a presenca de m@exjuencas na superficie das
amostras do Grupo 1(como recebido). As trincasfor@m observadas nos Grupos 2, 3,
4 e 5 (FIG. 16), cujo p6 foi submetido a moagem.

Observou-se também que nos Grupos com adicado amir(Grupos 3, 4 e 5),
as particulas de zircbnia sdo distinguiveis na réigge dos corpos de prova, onde
observa-se uma distribuicdo uniforme da zirconiasuperficie (FIG. 16 ). Ocorreu
aumento do numero de particulas nas superficiesagestras com 0 aumento do

percentual de zirconia adicionada.
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FIG. 16 - Microscopia Optica dos compositos. Na figa, A, B, C, D e E,

representam as micrografias dos grupos 1, 2, 3, berespectivamente.

4.4 TEMPO DE CURA

A média do tempo de cura do material esta reptadama tabela 4.
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TAB. 4 - Tempo de cura dos grupos estudados.

MEDIA TEMPO DE CURA
GRUPO 1 3'45”
GRUPO 2 2'30”
GRUPO 3 2'50”
GRUPO 4 2'50”
GRUPO 5 3'10”

Os valores mostrados na Tabela 4 mostram queeacoeducdo do tempo de
cura com a moagem do CIV. A reducao do tamanhadéplas reduz o tempo de cura
do cimento devido ao aumento da superficie a searada pelo acido poliacrilico.
Esperava-se que a adigdo de carga no cimento @nodme vidro induzisse o aumento
do tempo de cura, uma vez que as particulas da cat@rdam as reacdes de reticulacao
envolvidas no endurecimento do compaésito.

Assim sendo, os resultados obtidos corroboram rsatgoe envolve a cura do
material e o efeito de aditivos neste processotaDiesma, o tempo de cura diminuiu
com a moagem do material, mas aumentou a medidaejadicionou a zircbnia. No
Grupo 5 em que houve a adicdo maxima de zircoizgo),Lo tempo de cura foi menor
que o do Grupo do material como recebido (Grup&airetanto, os resultados atendem
a exigéncia da norma ISO 9917 (Dentistry — Watetb@sments — Part 1), que requer
um tempo de cura entre 1,5 e 6 minutos. A dimiraigé tempo de cura pode ter
aspectos positivos na pratica odontoldgica, como gx@mplo, no atendimento em
odontopediatria, no qual a cura rapida de um naticilita o atendimento de criancas

coma reducao do tempo que o paciente deve pergrac@n a boca aberta.

4.5. DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA

A distribuicBo granulométrica das particulas doderdntes grupos de
compositos € apresentada na Tabela 5. Nesta tsd®lenostradas as distribuicdes dos
tamanhos médios das particulas. Para o Grupo 1, dd¥oparticulas apresentaram
tamanho médio de 0,88n, 50% das particulas apresentaram tamanho médig0de
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um e 90% apresentaram tamanho de 1Q870 Grupo 1 apresentou o maior tamanho

meédio em todas as distribui¢cdes. O Grupo 5, apreses menores particulas.

TAB. 5 - Tamanhos das patrticulas dos pés (micromets) dos Grupos estudados e
do p6 da zircbnia nanoparticulada. Valores médiosabk percentuais volumétricos

acumulados de particulas em 10%, 50% e 90% do volusrtotal.

GRUPO | 10% 50% | 90%
0,88| 4,04| 10,87
0,79 3,01| 9,53
08| 31| 985
0,84| 3,93| 9,55
0,73| 2,87| 8,68
ZIRCONIA | 1,19] 2,28 4,09

B|WIN|F

Comparando-se o tamanho das particulas dos grup@ fiode-se observar que
coma moagem (grupo 2) o tamanho médio do CIV iieduz

Nao foi possivel observar diferenca significativa tamanho meédio das
particulas dos grupos 3, 4 e 5. Era esperado qadig@o da zirconia submetida
reduzisse o tamanho médio das particulas da midista resultado pode ser associado
a presenca do ligante no p6 de zircénia, o qualleévformacdo de aglomerados, como
mostrado na Figura 14. Além disso, a reducdo danam das particulas aumenta a
energia de superficie e induz a atracédo de paticabm a formacdo dos aglomerados.
Possivelmente, o tamanho médio medido pelo equipant@LAS néo é de particulas,

mas de aglomerados.

4.6 MICRODUREZA VICKERS

Os valores médios da microdureza Vickers sao nurstraa TAB. 6.
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TAB. 6 - Média dos valores de microdureza Vickers.

GRUPO| HV | DESVIO PADRAO
1 44,02 1,276
2 44,96 1,071
3 39,26 0,3982
4 37,42 1,098
5 46,8 1,732

Os dados da microdureza foram submetidos a argdisgistica pelo teste de
Andlise de Variancia e teste de Tukey, com niveigrificancia p< 0,05. O resultado
esperado era que houvesse aumento da dureza coagamdo CIV e com a adicao de

zirconia. No entanto, houve diferenca estatisticaente entre os Grupos:

. 1le4;
. 3eb5;
o 4eb,

Com a moagem do CIV houve reducdo do tamanho niedigarticulas (Tabela
5, grupos 1 e 2). No entanto, ndo houve diferemstatistica significativa na dureza
entre os grupos 1 e 2. Este resultado pode seciadec formacédo de aglomerados de
particulas de CIV, reduzindo a homogeinidade votdoeg na distribuicdo das
particulas. A influéncia da formacdo de aglomeradi®sarticulas na dureza é mais
acentuada com a adicéo de particulas de zircOhraetidas a moagem.

Os resultados obtidos no ensaio de microdurezaranast uma diminuicdo da
microdureza do material ap6s a adi¢cdo de zirc@idiminuicdo foi proporcional ao
percentual de zirconia adicionada. Isso pode s@icaxio com base no fato de que néo
houve uma dispersdo homogénea das particulas ddepsirconia na matriz do
ionbmero. O ligante organico presente na zircoaizsou a formacédo de aglomerados
na matriz, sem que estes se encontrassem dispersasvez que a matriz do cimento
de iondbmero de vidro é composta basicamente panimadu e esta, possui maior
microdureza que a zircOnia, as identacdes feitamainiz dos corpos de prova com
menor quantidade de granulos de zirconia tem maimrodureza em relacdo ao
composito com grande quantidade de granulos nafeipeCom a adicdo de 10% de

zircOnia houve aumento da microdureza.

49



4.7 PERDA DE MASSA E RUGOSIDADE

4.7.1 PERDA DE MASSA APOS A ESCOVACAO SIMULADA

Mostra-se na TAB. 7 0 peso dos corpos de proveas atdeescovacao simulada.
Na TAB. 8, mostra-se 0 peso dos corpos de prova apéscovacdo simulada. Em
ambas as tabelas, sdo mostradas as médias e msgeEsirées dos pesos das amostras

dos grupos.

TAB. 7 - Peso dos corpos de prova (grama) antes dacovacao simulada.

GRUPO 1| GRUPO 2| GRUPO 3| GRUPO 4| GRUPO 5
CP1 0,1067 0,1233 0,1330 0,1298 0,1321
CP2 0,1175 0,1224 0,1224 0,1234 0,1240
CP3 0,1119 0,1122 0,1146 0,1271 0,1232
Média 0,1120 0,1190 0,1233 0,1267 0,1264
Desvio Padrao 0,005 0,006 0,005 0,001 0,003

TAB. 8 - Peso dos corpos de prova(grama) apos a egacao simulada.

GRUPO 1| GRUPO 2| GRUPO 3| GRUPO 4| GRUPO 5
CP1 0,1065 0,1227 0,1203 0,1233 0,1317
CP2 0,1153 0,1212 0,1218 0,1225 0,1228
CP3 0,1094 0,1120 0,1139 0,125 0,1221
Média 0,1104 0,1186 0,1186 0,1248 0,1253
Desvio Padrag 0,004 0,005 0,002 0,008 0,002

A analise estatistica dos dados pelo teste t pareadh nivel de significancia p
< 0,05 mostrou que ndo houve diferenca estatisigaifisativa em nenhum dos

Grupos.
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A avaliacdo da resisténcia ao desgaste dos matenadida através da variacao
da massa dos corpos de prova ap0s 0 ensaio deagdoosimulada, mostrou que a
perda de massa nao foi influenciada pela micro@ui®s resultados obtidos na analise
estatistica, utilizando o teste t pareado, mostrarae ndo ha diferencas estatisticas de
perda de massa entre os Grupos estudados. Vadtaesgie na maioria dos Grupos a
perda de massa foi pequena, inclusive para o Gtugomo recebido). Com base nos
resultados obtidos, pode-se observar que tantoageno quanto a adicao de zircbnia
nao alteraram a resisténcia ao desgaste dos cdoypoBiossivelmente, porque o
pequeno tamanho das particulas ndo exercia influere contato da escova com o

compaésito.

4.7.2 RUGOSIDADE APOS A ESCOVACAO SIMULADA

As rugosidades inicial (antes da escovacéo simulaedaorpos de prova) e final

(ap6s a escovacao simulada dos corpos de prova)astocadas na TAB. 9.

TAB. 9 - Média das rugosidades inicial e final do&rupos estudados.

Antes da escovagéao Apds a escovacdo
Grupo | Média | Desvio Padrag Média | Desvio Padréao
1 0,80 0,15 1,23 0,18
2 0,62 0,08 0,86 0,11
3 1,13 0,16 1,41 0,17
4 1,16 0,15 1,49 0,07
5 1,36 0,13 2,18 0,35

Os dados foram submetidos a analise estatistioa feste de Analise de
Variancia e teste de Tukey, com nivel de signifitamp < 0,05. Pode-se observar que
houve diferenca estatistica da rugosidade inicittbeos Grupos:

. leb;

. 2eb;
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. 2e3;

. 2ed4.

Para avaliar a diferenca da rugosidade iniciahal fentre as amostras de cada
Grupo, os dados foram submetidos a teste t pareao,nivel de significancia g
0,05. Houve diferenca estatistica nos Grupos 1 e 4.

Ao se estabelecer uma ordenacéo dos valores dsidade inicial obtidos nos
Grupo estudados numa ordem crescente, tem-se:

GRUPO ¥ GRUPO 2< GRUPO 8GRUPO 4 < GRUPO 5

A ordem acima € baseada em numeros absolutos deewvamédio de
rugosidade, porém os Grupos 1 e 2 ndo apresentdiferenca estatistica da
rugosidade, bem como os Grupos 3 e 4, que apresentaigosidade média com
pequena diferenca. Observou-se um aumento na dagiesdo material com o aumento
do percentual de zirconia do composito. Uma vez gos grupos 3, 4 e 5 as
rugosidades antes da escovacdo eram proximas,vavpfoque a escovacgdo tenha
retirado as particulas de zircbnia na superficeaonpdsitos, produzindo “buracos” e,
consequentemente, aumentando a rugosidade confrqueantidade de zirconia na

superficie € maior.

4.8 RESISTENCIA A COMPRESSAO

Os valores obtidos nos ensaios de compressao stcadus na TAB. 10.

TAB. 10 - Resisténcia a compressao (MPa) e desviadpao.

GRUPO| MEDIA | DESVIO PADRAO
1 49,03 3,46
2 44,06 2,07
3 95,15 1,38
4 102,53 6,52
5 160,72 5,25
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A anadlise estatistica pelos testes de ANOVA e Tukmstra que existe diferenca

estatisticamente significativa entre os Grupos:

. leb;
. 2eb5;
. 3el,
. 3e?2
. 5es;
. S5e4.

De acordo com os resultados obtidos, pode-se rinfpre a moagem nao
apresentou influéncia na resisténcia a compress@iomdterial como recebido.
Entretanto, vale lembrar que a reducdo do tamamh@adticula com o método de
moagem empregado foi muito pequena. Contudo, unza quee ndo houve uma
diminuicdo significativa no tamanho das particutasn a moagem, ndo € possivel

concluir sobre a influencia do tamanho das pad#&nh resisténcia mecanica.

Pode-se observar nos resultados que o incrementesis&éncia a compressao
foi proporcional ao aumento do percentual de ziec@ws grupos 3, 4 e 5. Este fato

pode ser atribuido a presenca do aglomerado deylast

Dentre todas as propriedades do cimento de oo vidro analisadas que
poderiam sofrer influéncia da adicdo de zircongue fariam diferenca numa aplicacao
pratica do cimento modificado (rugosidade, resigterao desgaste e resisténcia a
compressdo) apenas a resisténcia da compressaofli@nciada pela adicdo de
zirconia.

Quanto aos ensaios de microdureza, apesar de mdaspequenas diferencas
estatisticas nos resultados, os resultados deémess ao desgaste mostraram que na
pratica esta diferenca ndo trouxe beneficios, uezaque os diferentes grupos sofreram
desgastes igualmente despreziveis quando submeamogestes de resisténcia ao

desgaste (escovacao simulada).
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5 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nos ensaios passieir que:

1. A moagem do ionGmero de vidro diminui o tempede do cimento.

2. A adicéo de particulas de zircbnia aumenta @tede cura do compdésito.

3. A adicdo de 2 e 4% de zirconia diminui a micreda do compasito.

4. A rugosidade do composito aumenta com o perakrite particulas de
zirconia adicionado.

5. O desgaste do composito, avaliado pela escovedgdamostras, ndo é
influenciado pela adicéo de zirconia.

6. A resisténcia a compressdo do cimento de iomdnder vidro aumenta

proporcionalmente a concentracéo de zirconia aucia a0 compasito.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1 — Novos trabalhos a respeito do assunto deveneakzados para determinar as
propriedades do cimento de ionédmero de vidro raftwgor zircbnia que melhoram o
desempenho do compadsito.

2 — Analisar a influencia da calcinacdo do p6 debnia Tosoh para eliminar os
ligantes e determinar a influencia nas propriedaddesmento reforgado

3 — Analisar a influencia da adicdo de zirconidilberacao de flor pelo cimento de

iondbmero de vidro.
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