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Resumo

SILVA, Ricardo Marques e. Compdsito a base de epdxi e poliuretana para o
desenvolvimento de modelos odontolégicos. 2014. 47f. Trabalho de concluséo
de curso — Curso de Engenharia de Materiais. Universidade Federal de Pelotas,
Pelotas, 2014.

Os materiais de moldagem séo substancias usadas para criar uma impressao ou
reproducdo negativa dos dentes e das arcadas dentarias, a fim de se obter um
modelo para um melhor estudo de cada caso. A moldagem é uma das etapas que
ocorre até a confec¢do do modelo final, sendo definida como o ato de produzir em
negativo uma determinada area utilizando moldeiras com material especifico,
geralmente gesso, com propriedades caracteristicas para tal finalidade. Apos a
secagem do material, a etapa posterior é a confeccdo dos moldes e troqueis, a qual
€ de suma importancia na realizacdo de um trabalho protético e reabilitador. Neste
trabalho avaliou-se a possibilidade de aplicacdo das resina epoxi e poliuretana como
material de moldagem, adicionando diferentes porcentagens de particulas de
guartzo como refor¢co e avaliando suas propriedades conforme a 1SO-14233-2003.
Os ensaios e testes realizados foram: dureza superficial, resisténcia a flexdo —
modulo, estabilidade dimensional e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).

Palavras chaves: Materiais de moldagem; resisténcia mecéanica



Abstract

SILVA, Ricardo Marques e. Compdsito a base de epdxi e poliuretana para o
desenvolvimento de modelos odontolégicos. 2014. 47f. Trabalho de concluséo
de curso — Curso de Engenharia de Materiais. Universidade Federal de Pelotas,
Pelotas, 2014.

Molding materials are substances that are used to create an impression or a negative
reproduction of the teeth and dental arches, in order to obtain a better model for the
study of each case. The molding is one of the steps that occur until the confection of
the final model, defined as the act of producing a negative area using trays with
specific material, usually plaster, with features for such purpose properties. After
drying the material, the subsequent step is the fabrication of molds and dies, which is
of paramount importance in achieving a prosthetic and rehabilitation work. In this
paper was evaluated the possibility of application of epoxy resin and polyurethane as
a molding material, adding different percentages of quartz particles as reinforcement
and evaluating their properties according to ISO 14233-2003. Tests and trials were
conducted: hardness, flexural strength - modulus, dimensional stability and Scanning
Electron Microscopy (SEM).

Key words: Impression materials; strength.



Sumario

L INEFOTUGEOD - 7
2 ODJEUIVO e 8
O S YA SF- (oo b= L] = L1 - LR 9
T /o] o =T =T o 4 B PP PPPPPPPPPPPPN 9
3.2 RESINAS EPOXi.eeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieee ettt ettt e e e e e st e e e e e e e e enneees 9
3.2.1 Resinas Liquidas / MUltifUNCIONAIS .......cccoeiiiiiiiiiiiiiiee e 10
3.3 Agentes de Cura/ ENdUreCedOresS .......ccuuviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeees 11
G ST ] V7= = 11
3.5 Funcionamento do Sistema de BiCOMPONENte.........ccovvvvvivviiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee 12
GBI 0] U =2 = o o 1 12
3.7 Cargas MINEIAIS .....coiiiiiiiiiiiiiei ettt ettt ettt et et e e e e e e e e eeeeeeeeeees 13
G T 0 R © 1 U T T g 7o ISP 15
/Y =T e Yo (0] [oTo | F- LR PP PP PPPPPPPPPPP 16
Y oA A= W o1 410 £ = PP PPPPPPPPPPPPPPP 16
V= LT o U] = T Vo O SRRPPPRRR 16
4.3 Ensaio de dureza superficial ........ooooviiiiiiiiiiii e 17
V000 T 1Y/ 11 o Yo [o T - Lo 1o ¥ SRR 18
4.4 ENSAIO 0 FIEXA0 ..eviviiiiiiiiiiiiiiiiiiieeteeeeeteeeee ettt 18
4.4.1 Resisténcia a FIeXa0 TréS PONTOS.......uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiieeeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeees 19
4.5 Estabilidade dimenSioNal ..........oouiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeee e 20
4.6 Microscopia Eletronicade Varredura .......cccooooeevveeeeiiiiiiiieeeeeeeeceee e eee e 21
5 ResSUltad0S € DISCUSSA0 ..ccevviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeee ettt eeeeees 23
5.1 ENSAIO 08 DUIMBZA......cciiiiiiiiiiiiiiiiiieee ettt eeeeee e 23
5.2 ENSAI0 d€ FIBXA0 ...eiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie ettt 24
5.3 Estabilidade dimensional ..........ccovvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeee e 27
5.4 Microscopia Eletronicade Varredura .........ccccceeeeeeeiiiieiiiiiiie e 28
B CONCIUSDES ..o 39
RETEIBINCIAS ... s 40

F AN T3 0 1= 43



1 Introducéo

Atualmente, o principal objetivo dos protesistas tem sido desenvolver proteses
de precisdo e com boa trabalhabilidade, que possibilitem ao paciente a normalidade
fisiolégica funcional e estética. Para isto, varios fatores sdo importantes, tais como:
dominar as técnicas de preparacdo e manuseio como também a escolha correta dos
materiais necessarios para esta reabilitacao.

E fundamental conhecer todas as propriedades e caracteristicas existentes
nestes materiais, com a finalidade de controla-los e usufruir o maximo que 0s
mesmos possam proporcionar.

O material utilizado para modelos e troquéis tem uma importancia
fundamental neste contexto. Portanto, este deve ser o mais fiel possivel na
reproducdo da cavidade oral, pois é através desta “copia” que os trabalhos
protéticos séo realizados (SCOZ, 1999).

Segundo Phillips (1984), outras propriedades relevantes sao a resisténcia
mecanica e a estabilidade dimensional. E necessaria uma determinada resisténcia
mecanica para que o material seja manipulado e retirado do molde sem que o
mesmo sofra deformac¢des quando submetido a esforcos e também boa estabilidade
dimensional, visto que o mesmo nao possa apresentar variagao dimensional apés a
moldagem. De acordo com Scoz (1999, p. 8) “existem varios materiais disponiveis
para confeccdo de modelos e troqueis, mas 0 mais utilizado atualmente ainda é o
gesso”.

Os principais fatores responsaveis pelo sucesso desse material sdo: a
facilidade de manipulacao, conforto para o paciente e principalmente o baixo custo.
No entanto, a pouca retencdo destes materiais as moldeiras de estoque podem
ocasionar alteracfes na estabilidade dimensional das moldagens obtidas. Por isso

tem-se estudado outros materiais com objetivo de substituir o gesso odontoldgico.



2 Objetivo

a) avaliar as propriedades do ep6xi com adicdo de quartzo visando aplicacdo como
material de moldagem;
b) avaliar as propriedades da poliuretana com adi¢do de quartzo visando aplicacéo

como material de moldagem.



3 Revisao da literatura

3.1 Moldagem

De acordo com Frasca (1994) uma reabilitacdo protética s6 terd bons
resultados caso o profissional siga com rigor todas as diferentes etapas necessérias
a sua elaboracdo. Seguindo este pensamento, a moldagem dos dentes suportes e
das estruturas vizinhas destacam-se pelos valores estratégicos, pois representam a
passagem da situacao clinica para a bancada de laboratério.

Segundo Todescan (1996) as fases que compreendem a escolha e
manipulacdo do material de moldagem séo: preenchimento adequado da moldeira,
introducéo desta na boca do paciente, posicionamento final em relagdo ao arco a ser
moldado e espera do tempo necessario para que atinja a consisténcia desejada. O
molde é representado pela copia em negativo do arco dental e tecidos adjacentes.

Sendo assim, de acordo com Kulczynski, (1994, p. 6) “a moldagem €é o

procedimento que visa a obtencao do molde”.

3.2 Resinas Epoxi

Os sistemas de resina epoxi ou epoxidicas sdo misturas feitas de quantidades
variaveis de muitos componentes, sendo 0s principais a resina epoxi e 0 agente
reticulante (também conhecido como endurecedor). Outros componentes do sistema
sdo: solventes, diluentes reativos e cargas.

As resinas epoxidicas consistem em uma familia de resinas sintéticas,
incluindo produtos que variam de liquidos a solidos e sdo formadas pela reacdo de
gualquer diol de alto peso molecular com epicloridrina. As resinas mais comuns séo
produzidas pela reacdo da epicloridrina com o bisfenol A ou bisfenol F. As estruturas
das moléculas citadas sdo mostradas abaixo de acordo com a figura 1.
(HUNSTMAN, 2010, p. 4).
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Figura 1 - Moléculas de Epicloridrina, Bisfenol A e Bisfenol F.

Fonte: Silaex.

Tipicamente, as moléculas de epicloridrina e bisfenol A reagem de acordo

com a figura 2 ou a molécula de bisfenol F reagem juntas para formar a epoxi.
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Figura 2 - Reac¢édo do Bisfenol A com Epicloridrina para formacéo do epoéxi.

Fonte: Calixto, 2008, p. 2194.

As condi¢cOes de reacéo, incluindo a quantidade e proporcdo dos materiais
iniciais, determinardo o valor de “n”. As trés classes gerais de resinas epoxi sao

liquida, sélida e liquida modificada.

3.2.1 Resinas Liquidas / Multifuncionais

De acordo com Huntsman (2010, p. 5), “as resinas liquidas apresentam pesos
moleculares baixos, possuem propriedade muito viscosa e caracteristica de material
pegajoso”. Apresentam tipicamente um valor de n menor que 3. As resinas
multifuncionais sdo liquidas ou solidas, contendo mais que duas funcionalidades

epOxi na mesma molécula.
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3.3 Agentes de Cura / Endurecedores

O intuito do agente de cura ou endurecedor € juntar ou formar uma ligacao
cruzada com grupos reativos (funcionais) para compor um polimero com reacao
completa ou curado. Existe uma variedade de agentes de cura que geralmente
fornecem caracteristicas aos produtos finais. No caso das resinas a base de epoxi,
as aminas sao os agentes de cura mais utilizados, dentro deste grupo estdo varias
familias compostas desta molécula, que incluem as aminas alifaticas, aminas
cicloalifaticas e aminas aroméaticas. Os anidridos sdo outra classe de agentes de
cura bastante utilizados. Algumas estruturas tipicas sdo mostradas na tabela
1(HUNSTMAN, 2010, p. 6).

Tabela 1 - Estruturas tipicas de agente de cura.

Amina Alifatica NH2R"

Amina cicloalifatica

HzM MH 3

Amina aromatica

Anidrido

Fonte: HUNSTMAN, 2010, p. 6.

3.4 Solventes

“Os solventes podem estar presentes no sistema de resina epoxi ou podem
ser usados como agentes de limpeza para o equipamento. Os exemplos de
solventes tipicamente usados nos sistemas de resina epdxi sao
metiletilcetona (MEK), tolueno, xileno, éteres glicol e alcoois” (HANTSMAN,
2010, p. 6).
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3.5 Funcionamento do Sistema de Bicomponente

Os sistemas de resina epOxi sdo compostos por dois ou mais componentes.
Os bifasicos sdo constituidos por: resina principal e endurecedor. Para a utilizacédo
do produto final, ambos componentes sdo misturados, conforme uma proporgéo
prescrita pelo fabricante, e reagem formando uma ligacdo quimica do tipo cruzada
(Huntsman, 2010).

3.6 Poliuretano

Define-se poliuretano (PU) como qualquer polimero que compreende uma
cadeia de unidades organicas unidas por ligacdes uretanicas. Este polimero é
amplamente usado em espumas rigidas e flexiveis, em elastdbmeros duraveis e
também utilizado como adesivos de alto desempenho. Tratando-se da reacdo de
producédo dos poliuretanos, apresentam como principal reagente um diisocianato,
encontrado nas formas alifaticas ou aromaticas, e um poliol (como o etileno glicol, 1-
4 butanodiol, dietileno glicol, glicerol ou trimetiol propano) ou um poliol poliéster, na
presenca de catalisador e de materiais para o controle da estrutura das células
(surfactantes), no caso de espumas. Em termo de propriedades, o poliuretano pode
ter uma variedade de densidades e de durezas, as quais mudam de acordo com o
tipo de mondémero usado e de acordo com a adicdo ou ndo de substancias
modificadoras de propriedades, como, por exemplo, cargas e aditivos, que também
podem melhorar outras propriedades. Embora as propriedades do poliuretano
possam ser determinadas principalmente pela escolha do poliol, o diisocianato
também exerce alguma influéncia. A taxa de cura por sua vez é influenciada pela
reatividade do grupo funcional e a funcionalidade é influenciada pelo grupo de
isocianato. As propriedades mecéanicas séo influenciadas pela funcionalidade e pela
forma da molécula. A escolha do diisocianato também afeta a estabilidade do
poliuretano a exposicdo a luz. Os poliuretanos feitos com diisocianato aromaticos
amarelam-se a exposicao a luz, enquanto aqueles feitos com diisocianatos alifaticos
sdo estaveis (ROSA, 2002).
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3.7 Cargas Minerais

As cargas minerais sao inorganicas, compostas por grdos pouco flexiveis que
sdo incorporados a massa de polimeros (ROTHON, 1995) ou a fibras de celulose.
Os polimeros, por sua vez, sado substancias organicas elaboradas a partir da
polimerizacdo de compostos organicos, sendo constituidos por cadeias carbdnicas
flexiveis e moldaveis (CANEVAROLO, 2002).

Segundo Lima (2007) geralmente a utilizacdo de cargas em materiais
poliméricos tem por finalidade proporcionar ao polimero um enchimento ou reforgo.
O emprego de cargas minerais como enchimento, normalmente, € realizado para a
reducdo de custos, visto que estas cargas apresentam um pregco extremamente
baixo devido a abundancia dos mesmos na natureza e a facil extragdo que ocorre de
forma continua. Por outro lado, as cargas de reforcos sdo empregadas para
modificar as propriedades mecanicas dos materiais poliméricos como, por exemplo,
resisténcia a compressdo, abrasdo e ao impacto. Ainda, segundo Lima (2007),
dentre as cargas minerais mais utilizadas em polimeros estdo o talco, muscovita,
pirofilita, caulinita, wolastonita, quartzo, calcita e barita. Estes minerais diferem entre
si devido a sua composicdo quimica e estrutura cristalina e estes fatores séo
determinantes nas propriedades de cada um. As estruturas cristalinas dos principais
minerais utilizados como carga nos polimeros estao representados na figura 3. As
composi¢cdes quimicas, sistemas cristalinos, grupos espaciais e principais

propriedades fisicas destes minerais sdo apresentados na tabela 2.



14

Calcita

Dolomita

Quartzo

Wolastonita

Barita

—~
VAW
Lo ||‘£ "v&?ﬁ
“r o2l m O
It \.ef" oo K
sl m Al
2 (hay vy | si
s || « 8 c
S
=)l | [EREERy a
PR b
Talco Caulinita Esmectita Muscovita
S
o
= Ba

Figura 3 - Estrutura cristalina dos principais minerais usadas como carga em polimeros, no Brasil.

Fonte: ICSD (2003), banco de dados de estruturas cristalinas de compostos inorganicos.

Tabela 2 — Principais caracteristicas fisicas e quimicas de minerais usados como carga em polimeros.

Talco Pirofilita Caulinita Esmectita (Muscovita Calcita Dolomita Quartzo Wolastonita Barita
. . .Ca)0 -
: 0 [Mes(Sis0w) |(Sis01) , M2C0 R AL SO, . .
[Formula quimica (OH) 5 AL(OH), AL S1:05 (OH)y ;1_1H11003 Si:09g (OH. F), CaCO; CaMg (CO;) 2 [Si0; CaSi0; BaSO,
0.6 K.0
23 Na0 11.8% K0
318 M 78.3% y 500 A1 8% K,0. o _
= SMgO - 1283% ALOs. 139.5% ALOs. ) ) 0 383% ALO, [53.0%Ca0, |00 00 lyseisi 2% a0, [34.4% SO,
Composicio 63.3 510, 66.7% 510, 46.5% Si0,. 30,0 ALO 45 2% Si0. 440% CO. 21.7% MgO. 532% 0 517 % Si0 55 7% B;{é
47H,0 5.0% H,0 14% H,0 Bt 4 2% H.O * : - 47.7% CO, - : 2 :
- 45.9 810, -7ty
2.1 H.0
" S pseudo- . pseudo- . pseudo- - . S PR
Sistema cristalino hexagonal monoclinico hexagonal [monoclinico hexagonal trigonal trigonal trigonal triclinico ortorrémbico
;‘iﬁg‘:d"m biaxial - biaxial - biaxial - biaxial - biaxial - uniaxial - uniaial - uniaxial =+ [biaxial - Ibiasial +
. Prismatico, granular,
. . L . massas microe | _ . . . ; tabular ou tabular.
Habito miciceo prismatico micaceo y cosoro - [micdceo escalenoédrico. [romboédrico  |prismatico, : - :
criptocristalinas rombocdtico compacto Macigo [prismatico
perfeita em
. . 5 imperfeita perfeita em (001). boa em
Clivagem ﬁfg?‘a €M perfeita (001) f&ﬁ?‘a €M |perfeita (001) Eﬁe}“a M | perfeita (10-11)|perfeita (10-11)|(1011) ou (100), boa em ( |(110),
(0111) 001) imperfeita em
(010)
Dureza Mohs 1 la2 2al5 la2 2a25 3 3a4 7 5.5 3a3s
Densidade 27 28 2.6 2a27 27 a3l 27 28 2.6 28a29 143246
. vitreo a . vitreo a :
Brilho perlaceo perliaceo terroso lustroso perolado nacarado vitreo nacarad vitreo
pranco, incolor, preto Ibranco.
verde palido,  |branco. verde, (variando em . incolor, branco, cinza, | . Tr. 7 |incolor a i
Cor y - branco, cinza roseo, branco  |branco. leitoso, ; amarelo,
amarelo cinza funcdo da transparente  |vermelho . branco cinzento
impureza purpura imarrom

Fonte: (DANA, 1974, BETEJTIN, 1977)
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3.7.1 Quartzo

Dentre 0s minerais mais comuns podemos destacar o quartzo, um mineral
utilizado como carga em polimeros na forma de po, fibra ou ainda esfera oca. O
quartzo utilizado na confeccdo de moldes € normalmente na forma de pd branco,
inodoro e insolivel em &gua. Isso proporciona ao compésito final uma boa
resisténcia a abrasao e compressao. Outro ponto importante da utilizacao de quartzo
como reforgo é que, por se tratar de um material ceramico, 0 mesmo apresenta alta
estabilidade dimensional e térmica, proporcionando melhorias na matriz polimérica
como, boas propriedades térmicas e dimensionais.

Tratando-se da composicao, o quartzo € constituido de silicio e oxigénio e
difere da silica amorfa pela sua estrutura cristalina, onde o quartzo apresenta uma
ordem de longo alcance, enquanto que o vidro ndo apresenta esta ordem. Os
atomos de silicio e oxigénio se organizam na forma de tetraedro como representado
na figura 4.

Os tetraedros de silica estdo ligados pelos vértices, através do
compartilhamento de um atomo de oxigénio por dois atomos de silicio. Os quatro
atomos de oxigénio de um tetraedro podem ser compartilhados com quatro outros
tetraedros formando uma rede tridimensional, caracterizando um arranjo de longo
alcance (AKERMAN, 2000).

Figura 4 - (A) estrutura cristalina do quartzo; (B) estrutura cristalina do vidro.

Fonte: LIMA, 2007, p. 10.
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4 Metodologia

4.1 Matéria prima

As amostras de resina epOxi (EP) a base de epicloridrina e de bisfenol-A
(DGEBA) GENOPOXY 190 foram curadas com agente reticulante contendo
mercaptanas (CAPTURE 3-800). As amostras de resina de poliuretana (PU) Easy
Flo 60 a base de diisocianato e baixo peso molecular foram curadas utlizando
agente reticulante. Para alterar as propriedades e caracteristicas das resinas citadas
anteriormente foram inseridas cargas de quartzo (malha 100), nas proporc¢des de 10,
20 e 30% em peso e foram realizados testes prévios para a utilizacdo destas

proporgdes. As amostras foram nomeadas conforme tabela 3.

Tabela 3 — Nomenclatura dos corpos de prova.

Sigla Matriz Quartzo (%)

EO Epoxi 0

El Epoxi 10
E2 Epoxi 20
E3 Epoxi 30
PO Poliuretana 0

P1 Poliuretana 10
P2 Poliuretana 20
P3 Poliuretana 30

4.2 Manipulacao

Para a etapa de espatulacéo utilizou-se espatula metélica e tigela de acrilico
para a mistura bicomponente das resinas. Como o tempo de espatulacdo afeta a
resisténcia, todas as amostras foram preparadas respeitando o tempo de 45
segundos. As cargas de quartzo de malha 100 foram pesadas utilizando uma
balanca analitica de precisdo (marca BEL Engineering).

As misturas foram realizadas em um ambiente extremamente limpo, porém
algumas falhas podem ter ocorrido durante a etapa de manipulagdo. A

contaminagao, por exemplo, que pode mudar o tempo de presa e ocasionar
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distor¢cBes e falhas nos moldes (BRUMMAN, 1997). Desta maneira, foram utilizadas
diferentes espatulas e tigelas para as diferentes resinas. O epOxi empregado
apresenta tempo de mistura, tempo de trabalho e tempo de presa de 3 minutos,
conforme informando pelo fabricante. De acordo com Pereira (2010), para a
Poliuretana o tempo de espatulacéo € de 1 minuto.

4.3 Ensaio de dureza superficial

Dureza é a medida de resisténcia de um material (no estado sélido) a
deformacdo de sua superficie por indentacdo ou por abrasdo (CALLISTER, 2008).
Também expressa sua resisténcia a deformag¢des permanentes e esta diretamente
relacionada com a forca de ligacdo dos atomos. O termo dureza também pode ser
associado a resisténcia a flexao, risco, abraséo ou corte.

A dureza ndo € uma propriedade intrinseca do material, ditada por definicbes
precisas em termos de unidades fundamentais de massa, comprimento e tempo. Um
valor da propriedade de dureza é o resultado de um procedimento especifico de
medicao (Gale et al., 1999).

As amostras foram preparadas conforme a ISO 14233:2013 e polimerizadas
dentro de uma matriz conforme anexo 1. Apos 24 horas, as amostras foram retiradas
da matriz e polidas superficialmente utilizando lixas d’agua de especificagdes
granulométricas de 600 e 1200 durante 20 minutos antes de serem levadas ao
microdurémetro.

A leitura de dureza de superficie do material foi realizada através de 5 pontos
dessemelhantes em 3 amostras distintas para cada porcentagem de carga, com
uma ponta de diamante do tipo Knoop, com parametros de carga de 25g de peso
por 30 segundos (Micro Hardness Tester FM 700, Future-Tech Corp, Toquio, Japéo),

conforme figura 5. As leituras foram realizadas apos 24 horas.
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Figura 5 — Microdurémetro Micro Hardness Tester FM 700, Future-Tech Corp, Téquio, Japao.

4.3.1 Método Knoop

De acordo com Ganime (2008) o método Knoop € utilizado para a medicao de
microdureza e é realizado através de um penetrador de diamante, com formato
piramidal, o qual é pressionado contra uma superficie devidamente polida. A dureza
Knoop é dada pela equacéao 1:

H K = (P/A) = (PIC,.L?) 1)

Onde:

P: carga aplicada (kgf);

A: area superficial de impress&o (mm?);

L:comprimento da impressao ao longo do maior eixo (mm);

C,: fator de correcéo relacionado ao formato do penetrador (idealmente 0,070279).
4.4 Ensaio de Flexao
Consiste na aplicagdo de uma carga crescente em determinados pontos de

uma barra geometricamente padronizada. A carga aplicada parte de um valor inicial

igual a zero e aumenta lentamente até a ruptura do corpo-de-prova. Dentre os tipos


http://pt.wikipedia.org/wiki/Dureza
http://pt.wikipedia.org/wiki/Diamante
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de ensaios de flexdo, 0 ensaio em trés pontos é descrito como uma barra bi apoiada
com aplicacdo de uma carga no centro da distancia entre 0s apoios, ou seja, existem
trés pontos de carga. Os principais resultados dos ensaios sdo: médulo de ruptura
na flexdo, médulo de elasticidade, médulo de resiliéncia e médulo de tenacidade.

Os resultados fornecidos podem variar com a temperatura, a velocidade de
aplicacdo da carga, os defeitos superficiais e, principalmente, com a geometria da
secao transversal da amostra (DALCIN, 2007).

4.4.1 Resisténcia a Flexao Trés Pontos

A resisténcia de ruptura a flexdo em trés pontos foi realizada sobre o
dispositivo 25,4/12,7mm, com 25,4mm de distancia entre os apoios inferiores (L),
conforme a figura 6. Os ensaios foram realizados utilizando uma maquina de ensaio
universal (marca EMIC, modelo DL500) munida de uma célula de carga com
capacidade de 100kgf (Figura 7). Os corpos de prova foram confeccionados
utilizando uma matriz metélica, conforme anexo 2. Os ensaios foram realizados com
uma velocidade constante de 0,5mm/min. A figura 6 também faz uma representacéo
esquematica do corpo de prova para realizacdo do ensaio de flexdo em 3 pontos.

Para calcular a tensédo de ruptura utilizou-se a equacao 2:

OR = (3PL) / (2bw?) (2)

Onde:

P: carga maxima aplicada (N);

L: distancia entre os apoios (mm);
B: largura do corpo de prova (mm);

W: altura do corpo de prova (mm).

N\
2o | v L

L

—
—eg

Figura 6 - Representacao esquematica e cotas importantes para o calculo de tensédo de flexao.
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Figura 7 - Maquina Universal de Ensaios.

4.5 Estabilidade dimensional

E definida como a capacidade que um material possui de manter suas
dimensdes essenciais ou originais durante a sua utilizacdo para o fim ao qual se
destina. A moldagem assume um papel fundamental, pois significa a transferéncia
da situacdo clinica para um modelo devidamente articulado com seu antagonista
(MEZZOMO; FRASCA, 1994). A reproducao imprecisa das dimensdes reais das
estruturas dentarias moldadas tem como consequéncia a confeccao de restauracdes
protéticas com algum grau de desajuste. O conhecimento das caracteristicas dos
materiais e técnicas de moldagem orienta o profissional na selecdo do material, em
funcao das diferentes situacdes clinicas que se apresentam.

Os materiais elastoméricos apresentam diferentes caracteristicas quanto a
estabilidade dimensional. No entanto, esta limitacdo pode ser compensada desde
gue seja respeitado o tempo de vazamento prescrito pelo fabricante. A moldagem é
uma das etapas do tratamento restaurador, onde nem sempre todos 0s principios
sdo seguidos rigorosamente. A fidelidade dos materiais é comprometida pela
manipulacdo, pela técnica empregada e pela demora no vazamento do modelo
(SHILINGBURG, 1998).

Existe uma série de fatores que podem atuar na estabilidade dimensional, sdo

eles: conservacdo antes do uso, proporcionamento correto do material,
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manipulagao, tempo e local de armazenagem do molde. Uma vez observados estes
fatores, € possivel obter resultados satisfatorios (PIERRI, 1991). Segundo Marcinak
(1980) o volume do material de moldagem, o tempo de residéncia que permanece
na boca, o seu modulo de elasticidade, a temperatura durante a moldagem, a
umidade durante o armazenamento, o tempo decorrido entre a remocao da
impressao e o vazamento do modelo sdo fatores que podem promover alteragdes
dimensionais no material.

Para a devida andlise, um modelo padrao feito de cano de PVC e silicona foi
elaborado (Figura 8). As dimensdes da matriz utilizada estdo representadas no
anexo 3. A forma cilindrica foi adotada em razdo de favorecer a precisdo das
mensuragoes realizadas sobre os modelos. Foram realizados 24 impressdes, sendo
3 impressdes por grupo nas diferentes proporcbes de cargas. A mistura
bicomponente foi manipulada durante 45 segundos e, logo apds, inserida no molde
com auxilio de uma seringa. O excesso de material foi retirado utilizando uma placa
de vidro e os moldes foram removidos da matriz ap6s 5 minutos e mantidos a
temperatura ambiente durante 24 horas para uma nova afericdo das medidas.

As medicbes dos modelos foram realizadas com a utilizacdo de um
paquimetro digital de precisdo (marca Mitutoyo) em duas areas distintas de cada

cilindro: didametro e comprimento.

Figura 8 - Molde padrao feito de cano de PVC e silicone.

4.6 Microscopia Eletrénica de Varredura

As caracterizacbes morfologicas e microestrutural foram realizadas com

auxilio da técnica de microscopia, utilizando um microscépio eletrénico de varredura
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(modelo SSX-550, marca Shimadzu, Toéquio, Japdo), conforme a figura 9. As
imagens foram realizadas utilizando o sistema de elétrons secundario (SE). As
amostras analisadas foram as mesmas rompidas no ensaio de flexdo em trés
pontos, visando observar a aderéncia da carga na matriz na zona fraturada. Para a
preparagdo das amostras foram utilizados porta-amostras de aluminio e fita dupla
face de carbono, devido a necessaria condutividade. A fita dupla face de carbono foi
fixada sob a superficie plana do porta-amostra e posteriormente depositou-se uma
nanocamada de ouro (em torno de 50 nm). Para este Ultimo processo utilizou-se um

Sputtering (modelo Quick Coater, marca Sanyu Electron), conforme a figura 10, para

gue a superficie analisada possa conduzir os elétrons emitidos pelo microscépio.
o '
1

Figura 10 - Sputtering Sanyu Electron — Quick coater.
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5 Resultados e Discusséao

5.1 Ensaio de Dureza

Inicialmente, foram confeccionados dois grupos de compdsitos com matrizes
poliméricas diferentes com porcentagens de 10%, 20% e 30% de -carga,
respectivamente, e um grupo sem carga (controle). Apos a preparacdo dos corpos-
de-prova, as amostras foram submetidas ao ensaio de dureza Knoop visando a

obtencéo dos valores de microdureza (Gréfico 1).

COMPARATIVO ENTRE AS MEDIAS DOS VALORES DE DUREZA
KNOOP DOS GRUPOS POLIURETANA X EPOXI NAS DIFERENTES
PROPORCOES DE CARGA

20

18

16

14

12

10

EO mWEl ®mE2 ®=E3 m®mPO ®mP1 P2 P3

Gréfico 1 - Comparativo entre as médias dos valores de dureza Knoop dos grupos poliuretana x epéxi
nas diferentes propor¢6es de carga.

E possivel observar no grafico 1 que os valores mais elevados de dureza
pertencem aos compoésitos com matriz de epoxi. Os valores de dureza foram
superiores até mesmo para o grupo EO, que ndo possuia carga em comparagao com
0s compositos de matriz de poliuretana. Também, pode-se avaliar 0 comportamento
distinto de ambos compdsitos em relagdo as diferentes proporcdes de carga.
Verificou-se que ocorreu uma saturacdo em relagdo a matriz de epOxi com cargas

acima de 20%, ocasionando um decréscimo de dureza, enquanto que na matriz de
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poliuretana os valores de dureza cresceram conforme aumento da proporgcédo de
carga.

Este decréscimo nos resultados de dureza do grupo epoxi pode ser explicado
por Lima (2007), que afirma que ao misturar uma carga mineral em p6é muito fino
com algum polimero pode haver uma propensdo desta carga ndo se dispersar
homogeneamente na matriz polimérica, aglomerando-se em flocos e, por
consequéncia, fazendo com que o compdsito tenha esses valores reduzidos quando
comparados aos mesmos valores destas mesmas propriedades do polimero puro.

5.2 Ensaio de Flexao

Apo6s confeccdo dos corpos de prova utilizando matrizes poliméricas de epoxi
e poliuretana, ambas apresentando porcentagens de 10%, 20% e 30% de carga e
também um grupo controle. Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente
visando obter as médias de cada um dos resultados distintos. Além disso, para
aplicacdo deste teste € necessario que os desvios padrbes apresentem valores
préximos.

Os espécimes referentes ao grupo da matriz epoxidica obtiveram valores de
resisténcia a flexdo com médias mais elevadas em comparacao ao grupo da matriz
contendo poliuretana. A estatistica descritiva da resisténcia a flexdo de cada grupo
esta contida na tabela 4. Tratando-se de forca, pode-se observar o resultado final
entre as médias de todos os grupos testados e também o comportamento distinto
entre as diferentes matrizes poliméricas com adicdo de carga de quartzo ilustradas
no grafico 2.

Tabela 4 - Estatistica Descritiva Ensaio de Flex&o.
PROPRIEDADE EO El E2 E3 PO P1 P2 P3
Forca Média (N) 82,78 114,93 72,76 42,83 7,84 23,30 23,31 34,474
Tensdo (MPa) 71,8 68,2 61 51 11,60 29,00 19,2 27,6
Modulo (MPa) 24715 2577,9 3508,3 2303,3 436,0 1034,1 842,3 1303,8

Desvio
Padréo (DP)

Coeficiente de
Variagéo (%)

2,25 0,96 0,74 1,75 0,317 055 1,401 0,18

26,64 8,19 10,00 40,13 38,33 23,23 17,39 5,08
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MEDIA DA FORGA (N) DOS GRUPOS POLIURETANA X EPOXI NAS
DIFERENTES PROPORCOES DE CARGA

140

120

100

80

60

40

20

EO mEl mE2 mE3 m PO mP1 mP2 P3

Gréfico 2 - Média da Forca (N) dos grupos poliuretana x epoxi nas diferentes proporcdes de carga

Pode-se notar que, se tratando de matriz epoxidica, ocorreu um aumento
significativo de forca até 10% de carga, mas o aumento da proporcao de carga
ocasionou um decréscimo de forca. No entanto, quando utilizado matriz de
poliuretana os valores de forca aumentaram com o aumento da propor¢ao de carga.

As resinas indiretas, compostas por uma grande quantidade de carga, sao
materiais que tém se mostrado superiores em comparacao as resinas diretas e este
progresso esta principalmente atribuido a melhoria de suas propriedades como, por
exemplo, o médulo de elasticidade', conforme comparativo entre as matrizes
testadas. O grafico 3 compara o modulo de elasticidade dos materiais citados, que é
baseado nos dados obtidos no ensaio de tracdo em 3 pontos (KAWANO et al, 2001;
GIANNINI, 2004).

! E a razdo entre a tensdo aplicada e a deformacéo sofrida pelo corpo quando a deformacéo é
totalmente elastica; também é uma medida de rigidez de um material (CALLISTER, 2008).
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MEDIA DO MODULO DE ELASTICIDADE (MPa) DOS GRUPOS
POLIURETANA X EPOXI NAS DIFERENTES PROPORCOES DE CARGA
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Grafico 3 - Média do modulo de elasticidade dos grupos poliuretana x epoxi nas diferentes proporcdes
de carga.

Observa-se que, em termos de moédulo de elasticidade, ambos compdsitos
apresentaram comportamentos diferentes. Os resultados de matriz epoxidica
apresentaram um decréscimo linear conforme a adicdo de carga, ou seja, ficaram
menos rigidos. Mesmo os resultados sendo decrescentes é importante a insercao
das cargas para a reducao de custos. Por outro lado, a matriz de poliuretana com
valores de 20 e 30% de carga apresentou uma saturacdo entre polimero/carga,
ocasionando um pequeno decréscimo no valor do médulo.

Adicionalmente, o aumento do tamanho e da quantidade de particulas
inorganicas melhora algumas propriedades de resisténcia, entre elas a resisténcia
ao desgaste do compdsito, a qual diminui a contracdo de polimerizacdo e, em
contrapartida diminui o brilho e o polimento, desfavorecendo assim a estética
(DENTAL ADVISOR, 2000; KILDAL Et al, 1997).
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5.3 Estabilidade dimensional

Neste ensaio, avaliou-se o comprimento e o0 diametro dos 8 grupos
(Poliuretana x EpOxi) nas diferentes proporcbes de carga o0s quais foram
transformados em percentuais. Segundo a ISO 14233-2003 todas as medidas
devem apresentar uma variagdo dimensional inferior a 1%. Cada grupo foi

constituido de 3 corpos de prova com medidas em duplicata, conforme grafico 4.

COMPARATIVO EM PERCENTAGEM DE EXPANSAO VOLUMETRICA DOS
GRUPOS POLIURETANA X EPOXI NAS DIFERENTES PROPORGCOES DE CARGA

EO COMPRIMENTO
EO DIAMETRO

5 E1 COMPRIMENTO
B E1 DIAMETRO
B E2 COMPRIMENTO

B E2 DIAMETRO
B E3 COMPRIMENTO
3 44— — EE3 DIAMETRO

PO COMPRIMENTO
B PO DIAMETRO

B P1 COMPRIMENTO
E P1 DIAMETRO
___ P2 COMPRIMENTO

P2 DIAMETRO
P3 COMPRIMENTO
P3 DIAMETRO

Gréfico 4 - Distribuicdo das médias para ambas as distancia (em percentagens).

Em funcéo dos resultados obtidos e dentro das condi¢Ges estabelecidas neste
experimento, pode-se concluir que as amostras de poliuretana sem carga e com
cargas de 10% e 20% apresentaram expansdo inferior a 1%, tanto como as

amostras de matriz epoxidica com carga de 30%.
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De acordo com Reisbick (1973), existem alguns motivos para que ocorra essa
alteracdo dimensional entre os corpos de prova como, por exemplo, o tipo de
material e carga utilizados, viscosidade, tempo decorrido para o vazamento do
modelo. Segundo Pratter (1991) outro motivo que altera o dimensionamento das
pecas é a hidrofilia dos materiais e conforme Shen (2005) a perda de subproduto,
contracdo de polimerizacdo, contragcdo térmica em virtude da alteracdo da

temperatura, recuperacao elastica incompleta também alteram as dimensoes finais.

5.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

A morfologia das amostras nos diferentes materiais (Ep6xi x Poliuretana)
submetidas ao ensaio de flexdo em 3 pontos foi avaliada por fractografia. Esta
analise teve como objetivo avaliar a adesédo da carga de quartzo nas diferentes
matrizes poliméricas, observar as caracteristicas da microestrutura e a disposi¢céo
das cargas de quartzo nos diferentes compositos, assim como analise da superficie

dos controles e do refor¢o de quartzo.



A figura 11 mostra o tamanho e geometria das particulas de quartzo.
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Figura 11 - Micrografia da carga de quartzo onde em (a) ampliacdo de 100x e (b) ampliagdo de

1000x.

Na figura 12 observa-se a morfologia da amostra de Poliuretana sem adicéo

de carga de quartzo, apresentando uma superficie homogénea e porosa, conforme

material de baixa viscosidade.
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(b)

Figura 12 - Micrografia da matriz poliuretana sem adi¢cdo sem carga onde em (a) superficie de falha
com ampliagédo de 100x e (b) superficie de falha com ampliacdo de 1000x.

Na superficie da amostra com adicdo de 10% de carga, conforme figura 13,
ocorre o surgimento de bolhas (vazios) por motivos que podem vir a ser desde a
maneira da espatulagdo sem auxilio de um ambiente a vacuo, até mesmo pela

insercéo das particulas de carga.
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Figura 13 - Micrografia da matriz poliuretana com adi¢cdo de 10% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagdo de 1000x.

Na figura 14 observa-se maior quantidade de particulas de carga como foi
proposto no trabalho e também nota-se melhor a  estrutura
cristalina trigonal composta por tetraedros de silica (diéxido de silicio, SiO;) das

cargas na superficie, bem como o surgimento de bolhas.
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Figura 14 - Micrografia da matriz poliuretana com adi¢cdo de 20% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagdo de 1000x.

Na figura 15 é possivel observar o grande acumulo de particulas de quartzo
aderidas na matriz de poliuretana. Apesar da quantidade de bolhas nos compadsitos
utilizando carga, o resultado de resisténcia de flexdo em 3 pontos apresentou
valores mais elevados comparados com a matriz sem carga. Isto pode ter ocorrido
devido ao fato da capacidade do quartzo de absorver energia, compensando assim,
a presenca destas bolhas. Quanto maior o percentual de carga na matriz, maior a
guantidade de bolhas no interior do compdsito. Outro fator que indica esse
aparecimento de bolhas € a ma aderéncia entre matriz/reforgo. Isso ocorre,
possivelmente, devido a alta tensdo interfacial existente entre os componentes, 0
que torna a interface com baixa resisténcia (GUPTA, 1985). Quando ocorre

molhamento eficiente carga/matriz, este remove o ar incluso e cobre todas as
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protuberancias. Para o determinado molhamento dependera das tensdes superficiais
dos componentes (RABELO, 2000). Por apresentar muitas protuberancias, a carga
de quartzo pode nao ter tido um molhamento eficaz, devido, a alta tensao superficial

desta carga, ndo apresentando uma boa aderéncia (SANTOS, 2007).
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Figura 15 - Micrografia da matriz poliuretana com adi¢cdo de 30% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagdo de 1000x.

A figura 16 permite visualizar a superficie de fratura do material epoxi sem
adicdo de carga, apresentando uma clivagem unidirecional de superficie lisa,

comparando com as superficies das amostras com diferentes proporc¢des de cargas.
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Figura 16 - Micrografia da matriz de ep6xi sem adi¢cao de carga, onde em (a) superficie de falha com
ampliacéo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagédo de 1000x.

Na figura 17 pode-se observar a presenca de vazios sobre a superficie da
amostra junto a presenca das particulas de quartzo. Podemos associar esses vazios
a adicdo dessas particulas junto a mistura fisica da resina epoxi sem a utilizacéo de

um ambiente & vacuo.



36

(b)

Figura 17 - Micrografia da matriz de epoxi com adigdo de 10% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagdo de 1000x.

Na figura 18 é possivel notar o aumento das bolhas (vazios) na superficie da
amostra. Isto pode ser explicado pelo aumento da viscosidade da mistura, que
dificultou a retirada das bolhas (vazios) do interior do compésito. Também nota-se a
distribuicdo uniforme das particulas de quartzo sobre a superficie da matriz

epoxidica.
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Figura 18 - Micrografia da matriz de epdxi com adigdo de 20% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagdo de 1000x.

Na figura 19 pode-se observar a morfologia do composito com a presenca de
vazios e a distribuichio homogénea das particulas de carga. Porém, como o
resultado do ensaio de flexdo em 3 pontos apresentou resultados de resisténcia
inferiores em comparacgdo as amostras com percentual de 10% de carga, pode-se
dizer que a interagdo da carga/matriz ndo apresentou boa aderéncia. A falta de
interacdo matriz/carga ocasionou a presenca destes vazios na interface, o que
causa a formacdo de trincas, as quais se propagam resultando baixa resisténcia
mecanica (FOLKES, 1995). Este comportamento € comum no caso de particulas
inorganicas adicionadas a polimeros. Nestes casos, a interagdo particula/polimero
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pode ser melhorada com agentes de acoplamento como os silanos (SANTOS,
2007).
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Figura 19 - Micrografia da matriz de epoxi com adigdo de 20% carga de quartzo, onde em (a)
superficie de falha com ampliagdo de 100x e (b) superficie de falha com ampliagédo de 1000x.
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6 Conclusdes

Durante a preparagdo das amostras notou-se o aumento da viscosidade
conforme a adicdo de carga adicionada, o que dificultou o fluxo da resina e, por
consequéncia, o aumento de vazios e densidade do compoésito, ocasionando o
aumento de peso do compodsito final. Estes vazios apresentados na superficie das
amostras, assim como a distribuicdo das cargas na matriz, foram observados pela
técnica de microscopia eletrdnica de varredura, que também mostrou a falta de
interacdo matriz/carga do composito. Com os resultados obtidos pelas demais
caracterizacdes, foi possivel avaliar algumas propriedades finais dos compdésitos
estudados como, por exemplo, os valores de dureza superficial, onde os valores
mais elevados de dureza pertencem aos compositos com matriz epoxidica, em
comparacao aos compositos contendo matriz de poliuretana, incluindo o grupo EO,
gue ndo possuia carga de quartzo. Os resultados apresentados pelo ensaio de
flexdo em 3 pontos foram semelhantes com os de dureza, ou seja, 0s compdsitos de
matriz epoxidica apresentaram maiores valores de forca em comparacdo aos
compositos utilizando matriz de poliuretana, dando énfase aos resultados de alto
valor médio dos corpos de prova E1 e aos resultados dos corpos de prova P3, pelo
gual apresentaram valores préoximos aos corpos de prova E3, ou seja, com
propor¢cdes em peso de 30% ambos compdsitos possuem valores de resisténcia
proximos. Os ensaios de estabilidade dimensional foram obtidos dentro das
condicBes estabelecidas neste experimento, apresentando valores inferiores de
expansao volumétrica os corpos de prova PO, P1, P2 e E3.

Para explicarmos os fen6menos de queda nos resultados de dureza e flexao
3 pontos, segundo Lima (2007), quando se mistura uma carga mineral em p6 muito
fino com algum polimero pode haver uma propensao de esta carga ndo se dispersar
homogeneamente na matriz deste polimero. Entdo ela tendera a se aglomerar em
flocos fazendo com que o compdsito tenha os valores de algumas ou de todas as
suas propriedades fisicas, quimicas e fisico-quimicas minoradas quando
comparadas aos mesmos valores destas mesmas propriedades do polimero puro.

Por fim, o corpo de prova que apresentou melhores resultados para fins de
material de moldagem foi o compdsito de matriz epoxidica contendo 30% de carga —
E3.
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ANEXO A

ESC. 21 [PROJEGAD ORTOGONAL)
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ANEXO B
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ANEXO C
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