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RESUMO

Braquetes ortodonticos sdo feitos de diversos tipos de materiais, tais como,
metais, ceramicas e polimeros. Entre todos os materiais metalicos, o0 aco inoxidavel é
0 mais empregado devido ao seu baixo custo associado a sua resisténcia a corrosao.
No ambiente oral, eles estdo sujeitos a fluidos agressivos e variagdes de pH, levando a
liberacdo de ions nos tecidos e fluidos. ModificacGes na superficie destas ligas foram
realizados utilizando tratamentos mecanicos, eletroquimicos, quimicos e fisicos. O
carbono amorfo hidrogenado (a-C: H) preparado para técnicas de deposicdo
apresentam muitas propriedades atraentes como alta dureza, serem quimicamente
inertes e biocompativeis. Neste estudo in vitro, filmes de a-C:H foram depositados em
braquetes ortodonticos pela técnica de deposicdo quimica por plasma de
radiofreqiiéncia (PECVD) e inibiu a liberacdo de ions niquel. Ap6s o tratamento de
superficie, os braquetes foram colados em incisivos bovinos com uma resina composta
e as amostras foram imersas em soro fisioldgico por 30 dias a 37 ° C. Durante o tempo
de imersdo as amostras foram lavadas e imersas em flGor diariamente. Antes da
imersdo, o arranjo estrutural dos filmes foi analisado por espectroscopia de Raman e
medidas do angulo de contato foram realizadas, a fim de avaliar a molhabilidade da
superficie. Espectrometria de absorcdo atdmica foi usada para medir a liberacdo de
elementos a partir de amostras e a analise superficial foi realizada em microscépio
eletronico de varredura (MEV). Os resultados mostraram que o revestimento previne a
liberacdo de Ni dos braquetes nos testes estatisticos e o niquel foi liberado de outros
grupos sem tratamento de superficie . A analise de variancia ndo indicou diferenca

significativa entre os grupos depois do ensaio de cisalhamento.

PALAVRAS-CHAVE : Tratamento de superficie, liberacdo de ions, braquete

ortoddntico
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ABSTRACT

Orthodontics brackets have been made from a variety of materials such as
metals, ceramics and polymers. Among all the metallic materials, stainless steel are the
most popular due low cost associated with reasonable corrosion resistance. In oral
environment, they are subject aggressive fluids and pH variation can be leave nickel
ions release to body tissues and fluids. Surface modifications of these alloys have been
realized using mechanical, electrochemical, chemical and physical treatments.
Hydrogenated amorphous carbon (a-C:H) prepared by deposition techniques have very
attractive properties such as high hardness, chemical inertness and biocompatibility. In
this in vitro study, a-C:H films were deposited on orthodontics brackets by r.f. plasma-
enhanced chemical vapour deposition (PECVD) from inhibited nickel ions release.
After treatment, brackets were bonded to bovine incisors with a composite resin and
samples were immersed in physiological serum for 30 days at 37 °C. During
immersion time samples were brushed and/or immersed in mouthwashes daily. Prior
immersion, the structural arrangement of films was probed by Raman spectroscopy
and contact angle measurements were carried out in order to evaluate the wettability of
surface. Atomic absorption spectrophotometry was used to measure the release of
elements from the samples and SEM for surface analysis. Results showed that the
coating prevents Ni release of brackets for statistic test and nickel was released for
others groups. Analysis of variance no indicated significance different among groups

after shear testing.

KEYWORDS: Surface treatment, nickel release, orthodontic bracket
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

A Ortodontia e Ortopedia Funcional ¢ uma especialidade odontoldgica que
corrige a posicdo dos dentes e dos 0ssos maxilares posicionados de forma inadequada,
utilizando aparelhos corretivos fixos ou removiveis (VIG, 2004).

Os aparelhos ortodénticos fixos sdo utilizados para aplicacdo de forgas
corretivas nos dentes mal alinhados, sendo formados por braquetes com um fio
principal inserido na porcédo da fenda. Os braquetes convencionais séo formados por:
uma base, que constitui a superficie de contato entre o braquete propriamente dito e 0
dente, com diversas configuragdes, que permite a resisténcia adequada da colagem na
superficie dentaria; um slot com se¢éo transversal retangular (0,018 x 0,030” ou 0,022
x 0,028”) que recebe o fio ortodéntico e também por aletas ou ganchos onde podem
ser posicionados elasticos, ligaduras e molas (VIAZIS, 1996)(Figura 1.1a). Podem ser
confeccionados a partir de materiais ceramicos, poliméricos ou metalicos.

Os braguetes poliméricos foram introduzidos na década de 1970,
confeccionados em acrilico e mais tarde em policarbonato. Suas principais
desvantagens incluem manchas, odores, baixa resisténcia mecanica, o que resulta na
sua descolagem, fratura da aleta do braquete e deformacdo permanente. Para
compensar suas propriedades inferiores esse tipo de braquete tem sido reforgado com
materiais ceramicos.

Os braguetes ceramicos foram introduzidos na década de 1980 apresentando
elevada resisténcia a deformacdo, melhor estabilidade de cor e estética, porém o
possivel desgaste nos dentes antagonistas e a fratura do esmalte na descolagem devido
a forte unido, sdo as suas principais desvantagens (RUSSELL, 2005).

A maioria dos braquetes metalicos sdo confeccionados em acos inoxidaveis do
tipo 304L, (18-20% Cr e 8-10% Ni), 316L (>10%Ni e 2-3% Mo) ou ainda do tipo 17-4
PH (endurecidos por precipitacdo- preciptation hardening) (Figura 1.1b). No entanto,
esses materiais apresentam baixa resisténcia a corrosao em solucgdes contendo cloretos
tornando-se susceptiveis ao meio bucal (OH et al., 2005; KAO et al., 2002).
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Gancho com bola

Masca Disto-Gengival

Chanfro no slot

!

slot —

Base retangular

Aleta Gengival

(@)

(b)

Figura 1.1 — (a) Configuracdo de um braquete; (b) Aparelho ortodontico empregado
para alinhamento dos dentes
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A colagem de braquetes ortodonticos aos dentes tem sido um procedimento
comum nos ultimos anos (NEWMAN, 1992). No entanto, o fracasso da colagem
durante o tratamento tem feito com que os fabricantes melhorem os mecanismos de
retencdo, o sistema de colagem, o tipo de condicionamento do esmalte, entre outros.

O mecanismo de retencdo da base do bragquete pode ser quimico, mecanico ou a
combinacdo de ambos os sistemas (BISHARA et al.1993), sendo que o melhoramento
destas varidveis tem sido objetivo de muitos projetos de pesquisas (OSORIO et al.,
1998; IRELAND e SHERRIF, 1994). Os valores de tensdo que levam a fratura do
esmalte atingem de 13,5 MPa a 14,5 MPa (RETIEF, 1974; BOWEN e RODRIGUEZ,
1962), sendo que a faixa minima exigida é de 5 a 8 MPa (NEMETH et al., 2006).
Assim, os braquetes devem ter resisténcia de colagem ao esmalte durante o tratamento
e serem capazes de descolar com facilidade sem danificar o esmalte no seu término ou
em alguma fase dele.

Para avaliar os mecanismos de retencdo dos materiais ortodonticos, séo
utilizados ensaios para simular forgas oclusais, por meio de combinacao de forcas de
tracdo, cisalhamento e forgas compressivas, mostram que estudos in vitro, sdo
adequados para o uso clinico (SODERQUIST et al., 2006).

Além das cargas envolvidas é importante observar que os aparelhos bucais sdo
inseridos em um meio bucal totalmente corrosivo, 0 que pode levar a sua corrosao e
consequientemente liberacdo de ions. A avaliacdo da liberacdo de niquel e cromo dos
aparelhos ortodénticos tem sido uma constante preocupacdo dos pesquisadores devido
a reacg0es alérgicas causadas em individuos sensiveis a estes componentes (ELIADES
e ATHANASIOU, 2002)

A utilizacdo de filmes finos tem despertado crescente interesse na area da ciéncia
em virtude de suas propriedades, visando minimizar a liberacdo de ions. Dependendo
das condicdes de deposicao, é possivel obter filmes de carbono amorfo hidrogenado
(a-C:H) muito duros, quimicamente inertes, eletricamente isolantes, e transparentes na
faixa do infravermelho e do espectro visivel. Tais filmes possuem um baixo
coeficiente de atrito, sédo capazes de reduzir a permeacdo de diferentes gases, sdo

biologicamente compativeis podendo ser depositados sobre varios tipos de substratos
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como metais, ceramica e semicondutores. A resisténcia aos agentes corrosivos e o fato
de serem biocompativeis oferecem oportunidades promissoras para aplicacdes desses

filmes na medicina, especialmente em implantes cirtrgicos (BALACHOVA, 2001).

1.2 OBJETIVOS

O presente trabalho apresenta como objetivo principal inibir a liberacdo de ions
em braquetes ortodonticos a partir da deposicdo de uma camada de filme de carbono
amorfo hidrogenado (a-C:H) empregando a técnica de Deposicdo Quimica por plasma
de radiofrequéncia (PECVD) e verificar a interferéncia deste filme nos ensaios de

cisalhamento.

1.3 ESTRUTURA DA DISSERTACAO

Esta dissertacdo é composta por seis capitulos e pelas referéncias bibliogréaficas,
sendo seu conteudo distribuido da seguinte forma:

Capitulo 1, Introducédo: expde aspectos gerais sobre a dissertacdo, proposta do
trabalho, justificativa, objetivos e a estrutura da dissertacéo.

Capitulo 2, Revisdo da Literatura contém: Consideracdes Gerais sobre o
aparelho ortoddntico fixo, em especial o braquete metalico, o ago inoxidavel,
citotoxicidade dos braquetes, deposicdo de filmes finos de a-C:H, ensaio de
cisalhamento e retencéo.

Capitulo 3, Proposicdo: apresenta a proposta do trabalho em avaliar o
comportamento dos filmes finos de a-C:H sobre os braquetes metalicos e a resisténcia
ao cisalhamento.

Capitulo 4, Materiais e Métodos: descreve a metodologia utilizada, selecdo do
braquete, modo de confeccdo do corpo de prova, modo de colagem, deposicdo do
filme de a-C:H, caracterizacdo do filme, analise de absorcdo atdmica, teste de

cisalhamento e analises estatisticas, imagens no microscopio eletronico de varredura.
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Capitulo 5, Resultados e Discussfes: apresentacdo detalhada dos resultados
alcancados nos experimentos realizados no trabalho e suas respectivas analises, em
confronto com outros autores e trabalhos revisados na literatura.

Capitulo 6, Conclusdes: sdo expostas as conclus@es obtidas a partir da avaliacao

criteriosa dos resultados encontrados neste estudo.



CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA

Nas ultimas décadas diversos tipos de ligas metalicas foram pesquisadas para
uso na Ortodontia (Tabela 2.1), sendo que a maioria dos braquetes e arcos ortodonticos

empregados atualmente sdo confecionados em a¢o inoxidavel.

Tabela 2.1 — Composicdo das ligas empregadas na Ortodontia no século XX (KUSY,
2002)

Material Composicéo (%p)
1418 ouro 58-75 Au, 7-18Cu, 10-26Ag, 1-10Pd, 5-25Pt, 0-19 Ir, 1-
2Ni
Niquel-prata 47-65 Cu, 10-25Ni, 15-42Zn, 0-1Pb
Aco inoxidavel 45-84Fe, 8-30Cr, 8-25Ni, 0,1-0,2C
Cobalto-cromo 40Co, 20Cr, 16Fe, 15Ni, 7Mo, 2Mn, 0,15C, 0,04Be
Titanio CP 99Ti, <0,10C, <0,50Fe, <0,06H, 0,4N, <0,40°
Ti(o+B) 88-91Ti, 5-7Al,3-5V
NiTi-M (martensitico) 44-52Ni, 45-51Ti, 5-6Cu, 0,2-0,5Cr, 0-3Co
NiTi-A (austenitico) 44-52Ni, 45-51Ti, 5-6Cu, 0,2-0,5Cr, 0-3Co
Titanio-f 76-82Ti, 10-12Mo, 5-7 Zr, 3-5 Sn
Titanio-niobio 51Ti-49Nb

Os acos inoxidaveis representam um grupo de ligas resistentes a corrosao
contendo ferro (Fe) e cromo (Cr). Estes materiais podem ser divididos em cinco
familias, de acordo com a fase predominante na microetrutura (ELIADES e
ATHANASIOU, 2002; COSTA E SILVA; MEI, 2006). Sendo estes:

Martensiticos — sdo ligas magnéticas, contendo ferro e cromo (11-18%) e teor
de carbono acima de 0,1%. Como essas composi¢Oes interceptam o campo austenitico,
0s acos inoxidaveis martensiticos sdo endureciveis por tratamento térmico. Incluem-se
nesta familia os acos AlSI 403, 410, 414, 416, 420, 431, 440 A, B e C, 501.
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Ferriticos — sdo ligas de ferro e cromo, essencialmente ferriticas a todas as
temperaturas, e que nao sdo endureciveis por tratamento térmico de témpera. Quando
comparados aos agos inoxidaveis martensiticos possuem teores mais elevados de Cr e
menores teores de carbono. As principais familias sdo AlSI 405, 430, 430F, 446, 502.

Austeniticos — sdo ligas ndo-magnéticas, a base de ferro, cromo (16 — 30%),
niquel (8 -35%) e teor de carbono é inferior a 0,08%, sendo predominantemente
austeniticas ap0s tratamento térmico. Incluem-se nesta familia os acos (AISI) 301,
302, 304, 304L, 308, 310, 316, 316L, 317, 321, 347.

Ferriticos-austeniticos (duplex) - microestruturas contendo austenita e ferrita em
fracOes aproximadamente iguais sdo obtidas com composicOes balanceadas de Fe, Cr
(10-27%), Ni (4-7%), Mo (1-4%) e outros elementos de liga, principalmente
nitrogénio. Pertencem a essa familia os acos AISI 329, UNS S 32304 e S 31803. Esta
familia possui teor de niquel inferior ao dos agos austeniticos e por outro lado,
propriedades mecanicas e resiténcia a corrosao superiores.

Endurecidos por precipitacdo — ligas de ferro, cromo (12-17%), Ni (4-8%), Mo
(0-2%), contendo adicGes que permitem o endurecimento da martensita de baixo
carbono pela precipitacdo de compostos intermetélicos (aluminio, cobre, titanio e/ou
niobio).

Em 1926, o aco inoxidavel austenitico foi introduzido na &rea de materiais
devido a sua elevada resisténcia a corrosdao em ambientes salinos. Mais tarde, Strauss
patenteou uma variagdo deste aco 18-8% e adicionou 4% de Mo, tornando-0 mais
resistente a meios acidos. Como o teor de carbono contido no metal 18 Cr-8Ni-Mo €
inferior a 0,08%, isso levou esse ac¢o a ser conhecido como ago inoxidavel 316L (Low
carbon) (CASTRO et al, 2003).

Devido ao baixo custo, associado as suas excelentes propriedades mecéanicas
como dutilidade e resisténcia ao desgaste, 0 aco inoxidavel austenitico € comumente
usado na fabricacdo de aparelhos e arcos ortodonticos. Cumpre frisar que, apesar da
sua elevada resisténcia a corrosdo, estes materiais podem no meio oral, devido ao
baixo pH, serem susceptiveis aos ions cloridricos o que leva a liberacédo de ions niquel
e cromo (KAPILA e SACHDEVA, 1989; LUCAS e LEMONS, 1992; KEROSUO et
al, 1995; PLATT et al., 1997, ANUSAVICE; PHILLIPS, 2003).
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O Ni é o metal que pode levar a maior hipersensibilidade, sendo o metal
presente em maior quantidade no acgo inoxidavel austenitico. Embora 10% a 20% da
populacdo seja hipersensivel ao Ni, relativamente poucos destes individuos tem
experimentado reacdes de sensibilidade ao metal. Como resposta a esta reacdo de
sensibilidade ao niquel, tem sido introduzido o ago inoxidavel austenitico com baixo
teor desse elemento (< 0,05%). Esse material apresenta alto conteudo de N (> 0,90%)
para estabilizar a microestrutura austenitica, o que eleva sua resisténcia mecénica e
contribui para sua resisténcia a corrosdo (ROACH, 2007).

O aco inoxidavel austenitico 2205 é um aco inoxidavel de fase duplex. Sua
microestrutura consiste em fracGes aproximadamente iguais das fases austenitica e
ferritica. Estes acos sdo caracterizados por uma combinacdo favoravel das
propriedades dos acgos inoxidaveis ferriticos e austeniticos: tem elevada resisténcia
mecanica, boa tenacidade, resisténcia a corrosao muito boa em diversos meios e sob
tensdo e a fadiga. Essa microestrutura e combinagdo de propriedades sdo obtidas, em
geral pelo aumento dos teores de cromo e molibdénio em relacdo aos agos austeniticos
e com o0 aumento do teor de nitrogénio. Enquanto os trés elementos aumentam a
resisténcia a corrosdo, o nitrogénio, como soluto intersticial, tem efeito muito
favoravel sobre a resisténcia mecéanica. Os acos duplex tém resisténcia a corrosédo
melhor ou igual aos melhores acos austeniticos nos meios empregados. (COSTA E
SILVA; MEI, 2006).

Em sua composic¢do, a liga de aco inoxidavel duplex contém muito menos Ni
quando comparada com a liga austenitica. O uso do a¢o inoxidavel duplex em outras
frentes onde 0 meio é extremamente corrosivo mostra que sua resisténcia a corrosdo e
elevada (PLATT et al,1997).

2.1 PRINCIPAIS PROPRIEDADES AVALIADAS EM BRAQUETES
ORTODONTICOS

A padronizacdo dos ensaios para analise das propriedades mecanicas, de uma
maneira geral, é necessaria para o desenvolvimento de novos produtos. Clinicamente

um braguete é sujeito a esforcos (for¢as e momentos) que séo gerados pela mastigacao,
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habitos e aparelhos ortodonticos. Isto leva a combinacdo de uma serie de forcas e
momentos que agem em todas as diregdes com uma ampla faixa de magnitude e
duracdo, o que dificulta a sua reproducdo em laboratério. No entanto, é possivel
considerar a somatoria dessas forcas agindo nas trés direcbes perpendiculares
mutuamente conforme observado por Gibb e Katona (2006). Na Figura 2.1 € vista a

configuracdo das forcas adotada pelos autores citados anteriormente.

Figura 2.1 - Forcgas oclusais existentes nos braquetes (adaptado de Gibb e Katona,
2006)

O ensaio de cisalhamento puro ou do tipo shear-peel € amplamente empregado na
analise de fatores como tipo de adesivo, base, retencdo, tipo de dente, cimento, dentre
outros (STANFORD et al, 1997). Para a realizacdo desses estudos in vitro, dentes
humanos e bovinos sdo geralmente empregados. Seu preparo, bem como o metodo de

armazenagem, sdo essenciais para que as condi¢6es laboratoriais sejam proximas das
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clinicas.

Na literatura verifica-se o0 emprego de varios meios com poder bactericida, dentre
eles cloramina, formalina, hipoclorito de sédio, alcool e glutaraldeido, além do
emprego de autoclave e irradiacdo (RETIEF et al., 1989). Em seu estudo Titley et al.
(1998) utilizaram dentes humanos e bovinos para avaliar a influéncia da estocagem na
capacidade de colagem dos braquetes. Os autores concluiram que tantos os dentes
frescos como os congelados em &gua destilada apresentam melhor desempenho do que
dentes estocados em meios como timol, metanol e glutaraldeido.

Dessa forma, apos a escolha do meio de armazenagem um outro critério a ser
considerado é o tipo de adesivo empregado. O sistema adesivo ortodontico tradicional
é formado por trés agentes: condicionador de esmalte (acido), solucdo primer (resina
fluida) e adesivo (resina composta) que juntos proporcionam o embricamento
mecanico com o esmalte. Alguns novos sistemas combinam condicionamento e primer
em uma mesma solucgéo, o que tem resultado em melhor eficiéncia e tempo de trabalho
(KATONA e LONG, 2006).

No entanto, a eficiencia do adesivo estd diretamente relacionada com o tipo da
base do braquete, ou seja, seu mecanismo de retencdo, que pode ser fisico ou mecanico
ou ainda uma combinacdo dos dois. A freqiiéncia das falhas de unido durante o
tratamento tem levado os fabricantes a aumentar 0os mecanismos de retencdo dos
braquetes. No entanto, os braquetes devem formar uma unido suficente de tal forma
que sejam capazes de descolar sem danificar o esmalte (SOREL et al, 2002).

Willems et al (1995) realizaram um estudo in vitro para avaliar a capacidade de
retencdo das bases de braguetes metélicos, ceramicos e poliméricos, com diversos
tipos de bases. Os autores concluiram que o0s braquetes cerdmicos e metalicos
apresentam resisténcia a colagem superior aos braquetes poliméricos.

A reducdo do tamanho da base foi avaliada por MacColl et al (1998), que
observaram que a reducdo do tamanho do braquete para melhorar a estética e facilitar a
higienizagdo do aparelho, aumentou o indice de descolagem durante o tratamento, o
que exige melhoria da superficie para maior retencdo. Diversas técnicas podem ser
empregadas para promover esta melhoria, como jateamento no braquete e ataque acido

na superficie do esmalte. Neste estudo in vitro os autores constataram que a retencao
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da malha dos braquetes é melhorada significativamente se ele for micro-atacado ou
jateado antes da colagem ao dente. Mostrou também que a solugéo de acido maleico a
10% produz um padréo de ataque de esmalte que conduz a um aumento significativo
na resisténcia da cola ao cisalhamento.

Um novo tipo de braquete confeccionado em aco inoxidavel estruturado a laser
foi estudado por Sorel et al. (2002). O braquete foi produzido por injecdo de aco
inoxidavel AISI 316L e sua superficie lisa foi tratada com laser Nd: YAG (neodymium
— doped ytrium aluminum garnet) para criar retencdes para o adesivo. Os resultados
obtidos mostraram que o braquete estruturado a laser tem significativamente mais alta
resisténcia a colagem (17,1+ 0,7 MPa), que era duas vezes maior que aquela observada
com braquete metalico de malha simples (8,7+ 1,4 MPa), (P<.001).

Sharma-Sayal et al. (2003) estudaram a influéncia do desenho da base do
braquete na retencdo de braquetes em seis tipos diferentes de configuragdes e a
possibilidade de reutilizagdo. Concluiram que o jateamento é eficaz para a reutilizacdo
de braquetes metalicos e que desenhos complexos na base gastam mais tempo para
limpeza do cimento.

Outro parametro a ser considerado para a realizagdo do ensaio de cisalhamento
¢ a velocidade com que os ensaios sdo realizados. Klocke e Kahl-Nicke (2005)
avaliaram a resisténcia ao cisalhamento da resina ao braquete para duas velocidades do
ensaio 0,5mm/min e 5mm/min e concluiram que as velocidades ndo influem
significativamente nos valores obtidos apos a realizacdo do ensaio de cisalhamento.

A interacdo braquete/ cimento (BLALOCK e POWERS, 1995), a resisténcia ao
cisalhamento de adesivos (CHITNIS et al, 2006; ARHUN et al., 2006), a influéncia do
tempo de condicionamento acido em superficie de porcelana e seu aspecto apds a
descolagem (MATOS e JUNIOR, 2006), a aplicacdo de carga imediata apds colagem
(CHING et al. 2000) dentre outros, sdo parametros avaliados a partir da realizacdo de

ensaios de cisalhamento em aparelhos ortodonticos.
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2.2 CITOTOXICIDADE DOS MATERIAIS METALICOS E LIBERACAO DE
IONS

Historicamente, os metais preciosos foram 0s primeiros materiais a serem
usados na Ortodontia devido a sua biocompatibilidade. No entanto, o seu alto custo
levou ao emprego de metais semipreciosos a base de prata e paladio, ou ainda metais
ndo preciosos, o que levaram a uma ampla utilizagdo do niquel, cromo e cobre, devido
as suas excelentes propriedades mecanicas.

No entanto, o ambiente oral é particularmente favoravel a corrosdo desses
materiais, sendo que estudos mostraram a liberacéo de ions metalicos como resultado
do processo corrosivo. Dessa forma, o fendmeno de corrosdo pode influenciar nao
somente as propriedades mecéanicas dos aparelhos ortodonticos, mas também criar
problemas de biocompatibilidade e citotoxicidade (LOCCI et al., 2000).

A toxicidade dos ions liberados dentro do corpo humano dependera da maneira
com que esses ions se combinam. Toda molécula pode se combinar com um ion, se
ele for ativo, de acordo com o seu nimero e peso atdmico. Por exemplo, titdnio é
muito ativo e reage facilmente com radicais hidroxi e &nions, formando 6xidos e sais
no corpo humano, indicando que a probabilidade de combinacdo com uma
biomolécula é baixa. lons zirconio, nidbio e tantalo também exibem esse
comportamento. Por outro lado, ions inativos, como ions niquel e cobre, ndo
combinam imediatamente com moléculas de &gua e &nions inbrganicos, e mantém-se
dessa forma por um longo periodo. Desse modo, esses ions tem maior chance de
combinar com biomoléculas e revelar sua citotoxicidade. Assim ao avaliar a
toxicidade de biomateriais metalicos devem ser considerados os seguintes fatores: (1)
resisténcia a corrosdo; (2) liberacdo de ions devido a corrosao e desgaste; (3) atividade
dos ions liberados; (4) toxicidade dos ions (Figura 2.2) (HANAWA, 2004).
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Figura 2.2 - Toxicidade de ions metélicos de acordo com a possibilidade de unido com
moléculas de 4gua (adaptado de HANAWA, 2004)

O niquel (Ni) estd presente na maioria das ligas metalicas empregadas na
confeccdo de aparelhos ortoddnticos. Pesquisas recentes atribuem ao niquel acdes
carcinogénicas, mutagénicas, citotoxicas e alergénicas nas varias formas e
composicdes. Alguns autores relataram que as reagdes adversas foram mais comuns
quando o material estava em contato com a pele do paciente, do que quando instalados
na cavidade oral (STAFFOLANI et al,1999; GRIMSDOTTIR et al.,1992; KEROSUO
et al.,1996).

De acordo com Eliades et al. (2002) existem registros alarmantes sobre a
corrosdo e liberacdo de niquel do aco inoxidavel austenitico 316L usado na fabricacéo
de braquetes. Uma alternativa tem sido o uso do aco inoxidavel 2205, o qual contém
metade do niquel encontrado no 316L.

Recentemente, Kao et al. (2007) avaliaram a liberacdo de ions em braquetes
metalicos de aco inoxidavel apos tratamento de superficie com nitreto de titanio. Os

braquetes com e sem tratamento de superficie foram imersos em recipientes com saliva
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artificial com pH = 4,0 a 37°C por doze semanas. Apds o periodo de imersdo as
solucBes foram avaliadas quanto aos teores de niquel, cromo, cobre, manganés,
cobalto e ferro. Ambos, com e sem tratamento podem liberar ions nas solugdes. Outras

pesquisas necessitam ser feitas.

2.3 TRATAMENTOS DE SUPERFICIE

A engenharia de superficie estuda os processos que modificam a superficie dos
materiais, preservando as caracteristicas do volume. Dessa forma, é possivel modificar
as propriedades da superficie do biomaterial, por exemplo, triboldgicas (atrito),
mecanicas, quimicas dentre outras que influenciam sua biocompatibilidade e
funcionalidade (SIOSHANSI E TOBIN, 1996).

As técnicas empregadas para modificacdo de superficie podem ser divididas em
seis tipos: mecanicas; termo-mecanicas; térmicas; termo-quimicas; eletroquimicas;
quimicas e fisicas. Cada uma resulta em um tipo especifico de camada superficial, com
dada espessura e aplicacdo. Essas técnicas sao subdivididas em muitos tipos, podendo
ser executadas de diferentes formas (BURAKOWSKI e WIERZCHON, 1999):

a) Técnicas Mecanicas: essa técnica emprega a pressdo ou a energia cinética de uma
ferramenta ou particulas a fim de obter o endurecimento da camada superficial do

metal ou da liga a temperatura ambiente.

b) Técnicas Termo-mecénicas: utilizam os efeitos combinados de calor e pressdo a
fim de obter revestimento ou, menos freqlientemente, camadas superficiais. As
técnicas empregadas sdo aspersdo térmica, endurecimento por explosdo e deformacéo

plastica.

c) Técnicas Térmicas: empregam efeitos relacionados com a influéncia do calor sobre
0s materiais. Alguns exemplos de emprego dessa técnica sdo os tratamentos térmicos

como témpera, recozimento e endurecimento por precipitacao.
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d) Técnicas Termo-quimicas: as técnicas termo-quimicas utilizam o efeito
combinado de calor com relacdo ao metal tratado, a fim de satura-lo com dado
elemento ou elementos, levando a mudancas de composicdo e microestrutura
desejadas na camada. Dependendo do estado do meio quimicamente ativo, podem ser
distinguidas as seguintes técnicas: pd sélido; pasta (p6 sélido com ligante); banho
(banho contendo componentes saturantes, isto €, banho de sal para a carburizacdo ou

nitritacdo ou banho composto de metais fundidos); gas (mistura de hidrocarbonetos).

e) Técnicas Eletroquimicas e Quimicas: nessas técnicas varios efeitos podem ser
utilizados, tais como: Deposicao Eletrolitica que permite a criacdo de revestimentos de
metal ou liga, como resultados da reducéo, pela corrente elétrica do catodo, de ions do
revestimento metalico da solucdo eletrolitica, e Deposi¢cdo Quimica: permite a
obtencdo de revestimentos metalicos de metais ou ligas como resultado de troca,

contato ou redugdo com ou sem a participacdo de catalisador.

f) Técnicas Fisicas: nas técnicas fisicas existe a producdo de revestimentos organicos
ou metélicos ou ainda ceramicos (disposicao) sobre as superficies dos metais ou nao-
metais, por difusdo ou adesdo, ou com a criacdo de camada sobre a superficie
utilizando varios efeitos fisicos. Essas técnicas podem ser aplicadas sob pressdo
atmosférica (evaporacdo do solvente) ou pressfes mais baixas. Na maioria dos casos
ocorre com a participacdo de ions ou elementos metalicos ou ndo-metalicos. Podem
ser divididas em Deposicdo por Plasma, com diversos métodos para deposicéo,
distribuidos em diferentes familias que podem estar associados com a energia das
particulas, aplicacdo, semelhanca de configuracdo, etc. e implantacdo idnica que
consiste na ionizacdo do metal ou vapores de gas e aceleracdo de ions positivos pelo
campo elétrico. Essa aceleracdo acontece com velocidade tal que a energia cinética do
ion é suficientemente para penetrar no metal ou ndo-metal a uma profundidade de

varias camadas atOmica
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2.3.1 Obtencéo de filmes de DLC (Diamond Like Carbon)

DLC é uma forma metaestdvel do carbono amorfo contendo uma fracéo
significante de ligacdes sp®. Ele possui elevada dureza, é quimicamente inerte e possui
transparéncia optica. Os filmes DLC possuem ampla faixa de aplicacGes em diversas
areas, por exemplo, na fabricacdo de discos magnéticos, revestimentos biomédicos e
componentes microeletronicos.

O carbono pode existir em trés hibridizacées sp®, sp e sp*, conforme observado
na Figura 2.3. Na configuragdo sp* o carbono forma quatro orbitais sp®, os quais se
ligam fortemente ao atomo adjacente (ligacdo o). Na configuragdo spz, 0 atomo de
carbono forma trés orbitais sp” para formar ligagdes o, e o quarto orbital forma uma
ligagdo m com o atomo vizinho. Na configuracio sp* existem duas ligacdes ¢ a0 longo

do eixo x (%) e duas ligacdes pzm nos planos y e z.

sp3 sp2

Figura 2.3 - As ligacdes sp®, sp” e sp' (ROBERTSON, 2002)

Os filmes DLC podem ser classificados em dois grandes grupos, de acordo com
a quantidade de ligagdes sp®: amorfos hidrogenados (a-C:H) e amorfos tetraédricos (ta-
C:H). Na tabela 2.2 € possivel verificar as principais propriedades das varias formas de
DLC comparadas ao diamante e grafite.

E conveniente dispor as composicdes das varias formas de DLC em um
diagrama ternério, onde cada vértice representa 100% de ligacdes sp® e sp® e H,
respectivamente (Figura 2.4). Existem diversos tipos de carbono amorfo representados
nos cantos, esquerdo e direito do diagrama. Métodos de deposicdo tém sido sugeridos

para produzir a-C (carbono amorfo) com alto grau de ligagdes sp>. A técnica PECVD
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permite a obtencdo de a-C:H (carbono amorfo hidrogenado) que de acordo com o

diagrama possui elevado teor de hidrogénio.

Tabela 2.2 - Comparagdo das principais propriedades de carbonos amorfos com

diamante, grafite, Cq € polietileno

3

sp H(%) densidade  GAP Dureza
(g/cm®) (eV) (GPa)
Diamante 100 0 3,525 55 100
Grafite 0 0 2,267 0
Ceo 0 0 1,6
Carbono 0 0 1,3-1,55 0,01 3
vitreo
ta-C 80-88 0 3,1 2,5 80
a-C:H 40 30-40 1,6-2,2 1,1-1,7 10-20
(dureza
elevada)
a-C:H 60 40-50 1,2-1,6 1,7-4 <10
(dureza
baixa)
ta-C:H 70 30 2,4 2,0-2,5 50
polietileno 100 67 0,92 6 0,01

Figura 2.4 - Diagrama de fases para 0 DLC (ROBERTSON ,2002)



2.3.2 Técnicas de deposicao

33

De acordo com a literatura, o plasma é denominado como o "quarto estado da

matéria”, em extensdo aos estados sdlido, liquido e gasoso. Conforme a energia

térmica é adicionada a matéria ocorre a mudanca de um estado para outro (Figura 2.5).
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Figura 2.5 — Os quatro estados da matéria

O plasma é um gas parcialmente ionizado composto de elétrons,

,f.«'\!

MUITO QUENTE

(Gas ionizado)

jons e

espécies neutras (atomos, radicais livres e moléculas). De um modo geral, o plasma ¢

formado por meio da aplicacdo de um campo elétrico intenso como, por exemplo, um

campo elétrico de radiofreqtiéncia (RF) ou de microondas, ao volume gasoso. A figura

2.6 ilustra um plasma de ions e elétrons livres gerados pela ionizacdo total do gas de

hidrogénio. Dentro de uma escala de volume macroscépica, o plasma é quase-neutro,

Ou seja, 0 numero de cargas negativas € igual ao numero de cargas positivas. Como

sdo formados de particulas carregadas livres, plasmas conduzem eletricidade. Eles

tanto geram como sofrem a acdo de campos eletromagnéticos, levando ao que se

chama de efeito coletivo. Isto significa que o movimento de cada uma das particulas

carregadas é influenciado pelo movimento de todas as demais. O comportamento

coletivo é um conceito fundamental para a definicdo de plasmas.
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Figura 2.6- Plasma de ions e elétrons livres gerados pela ionizacao total do gas de

hidrogénio (PLASMA, 2006).

Os processos de deposicdo de filmes podem ser divididos em dois grupos de
acordo com o tipo de crescimento do filme:

(@) Crescimento dos filmes pela reacdo da superficie do substrato com as
substéncias presentes no ambiente de processo;

(b) Crescimento do filme por deposi¢cdo sem reacdo do substrato, que subdivide-se
em deposicdo quimica a partir da fase vapor (CVD); deposicédo fisica a partir
da fase vapor (sputtering) e deposicdo a partir de liquidos.

A técnica CVD (Chemical Vapor Deposition) é classificada de acordo com a
pressdo de operacdo, temperatura das paredes do reator e tipo de energia (elétrica,
inducdo RF e descarga gasosa (plasma)). Quando a fonte de calor envolve toda a
camara de reacdo, tanto o substrato como as paredes da camara ficam aquecidas,
enguanto sistemas que utilizam RF aguecem o suporte e o substrato mantendo a
temperatura das paredes baixa.

Existem trés tipos principais reatores PECVD de placas paralelas, de tubo
horizontal e para substrato Gnico (Figura 2.7). As frequéncias de RF utilizadas variam
de 450 KHz a 13,5MHz e as pressdes de 0,1 a 5 Torr,
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i
B
I

(c)

Figura 2.7 — Reatores PECVD (a) placas paralelas (b) tubo horizontal; (c) substrato
unico.

2.3.3 Caracterizacao dos filmes de DLC

A) Espectroscopia Raman

Véarios métodos de caracterizacdo sdo usados para determinar os pardmetros
estruturais de materiais carbonosos sendo a espectroscopia Raman a melhor maneira
de obter a estrutura de unido dos filmes DLC. Os espectros Raman de grafite, diamante
e filme de DLC hidrogenado comercial e experimental, excitados com trés

comprimentos de onda s&o mostrados nas Figuras 2.8, 2.9, 2.10, respectivamente.
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Figura 2.8 -Espectros Raman de filmes de diamante excitados com trés diferentes
comprimentos de onda
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comprimentos de onda
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Figura 2.10 - Espectros Raman de filmes de DLC excitados com trés diferentes
comprimentos de onda

De acordo com Lobo et al. (2005), os espectros Raman dos materiais
carbonosos exibem seus picos caracteristicos de 12 ordem na regido entre 1000 e 1800
cm™ para energia de excitagdo no visivel e infra-vermelho. Para o diamante o pico
ocorre a 1332 cm™ referente as ligacBes sp® enquanto os materiais grafiticos
apresentam as bandas D e G. A deconvolugéo do espectro permite visualizagdo das
bandas as quais estdo relacionadas com as ligacBes sp* e sp? respectivamente. As
letras derivam de diamante(D) e grafite(G). Os espectros dos materiais do tipo DLC
consistem em bandas largas, tipicas de materiais amorfos desordenados, apresentando

ligagBes C-C do tipo sp®, sp® e sp™.
B) Medida do Angulo de Contato

Essa técnica € empregada para medir a hidrofobicidade ou hidrofilicidade de
filmes finos. Considerando-se uma gota de um dado liquido depositada sobre uma
superficie solida, como demonstrado na Figura 2.11, 6 € definido como o angulo
solido entre um plano tangente a superficie do liquido e um plano tangente a superficie
do sélido em qualquer ponto ao longo da linha de contato entre estes planos
(MARINS, 2003).
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O trabalho para trazer uma particula de dentro do liquido para fora, por unidade
de superficie, num volume e temperatura constantes, & denominado energia de
superficie. A energia de superficie de um sdélido é definida como sendo a soma das
contribuicdes dispersiva (y%) e polar (y*;), conforme equacdo abaixo, sendo a primeira
derivada de interagGes moleculares devido a forgas de London e a segunda devido a

todos os outros tipos de forcas:
Yi= Ydi Y

Dois métodos de célculos sdo usados para determinacdo da energia de
superficie considerando estas duas componentes, 0 método harmonico e 0 geométrico.
Pela Figura 2.11, verifica-se que 6 estd diretamente relacionado com as
interacBes entre as energias superficiais das interfaces: solido-vapor (ysy), liquido-

vapor (y.y) e solido-liquido (ys.).

ar (V)

YLV

YSV YSL Solido (S)

Figura 2.11 — Definicdo do angulo de contato 6 entre uma gota liquida e uma
superficie plana e horizontal. Nesta figura, .y, Ysv € ys. S80 a energia de superficie
nas interfaces Liquido/Vapor, Sélido/Vapor e Sélido/Liquido, respectivamente.

Superficies solidas com 6 < 90°, podem ser molhadas por um liquido, sendo
que o espalhamento total do liquido € indicado por 6 = 0°. Sélidos com 6 > 90° néo
sdo molhaveis, sendo que as gotas do liquido tendem a se movimentar sobre a
superficie, com uma minima penetragdo nos poros capilares.

Atualmente, estas medidas sao relativamente faceis de serem obtidas através de
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sistemas com microcdmera e computador. Estas fornecem os valores de energia de
superficie, calculadas por ambos os métodos (harmdnico e geométrico), imediatamente

apos as medidas dos angulos de contato.



CAPITULO 3

PROPOSICAO

O presente estudo tem como objetivo principal avaliar a superficie de um
braquete metalico de aco inoxidavel, ap6s a deposicdo de filmes de carbono amorfo
hidrogenados (a-C:H), quanto a sua capacidade de retencdo, a partir da realizacdo de
ensaios de cisalhamento e quanto a sua resisténcia a corrosao, a partir de estudos in

vitro com a simulacdo da cavidade oral.



CAPITULO 4

MATERIAIS E METODOS

Na figura 4.1 € possivel observar a metodologia empregada no trabalho.

TRATAMENTO DA SUPERFICIE
DOS BRAQUETES

l

A\ 4

A 4 A 4 A 4

IMERSAO EM SORO ESCOVACAO ESCOVACAO
FISIOLOGICO +

COLUTORIO p

A

ENSAIO DE
CISALHAMENTO

!

MEV
Figura 4.1 - Fluxograma de metodologia empregada no trabalho
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4.1 SISTEMA DE DEPOSICAO DOS FILMES DE a-C:H

A deposicdo dos filmes de carbono amorfo hidrogenado foi realizada no
Laboratdrio de Plasma, Faculdade de Engenharia, Campus de Guaratingueta (UNESP),
utilizando o método de deposicdo quimica por plasma de radio freqiiéncia (Radio-
Frequency Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition — RF PECVD), tendo como
fonte gasosa o acetileno (C,H,). Na figura 4.2 pode ser visto o equipamento utilizado

para a deposicao dos filmes.

Figura 4.2 - Equipamento empregado para a deposic¢éo do filme de a-C:H

O sistema de deposicdo e constituido por um reator de vidro pirex no formato
cilindrico medindo 180 mm de diametro por 140 mm de altura, perfazendo um volume
aproximado de 3 litros. O gas é admitido ao sistema através de véalvula tipo agulha
modelo Edwards. Uma bomba mecénica Edwards M18 evacua o reator, a pressao base
da ordem de 1,33x10™ Pa. Na seqiiéncia o gas acetileno de 99,99% de pureza entra na
camara de vidro, via valvula de agulha, até que a pressé@o alcance valor de 9,5 Pa em
regime continuo. Em seguida, o plasma € estabelecido entre dois eletrodos circulares,
internos planos e paralelos, sendo um deles aterrado, medindo 100 mm de diametro. A

excitacdo € feita por um gerador de radio-freqiiéncia de 13,56 MHz, modelo Tokyo
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HY-Power, poténcia de 0 a 150 W, operando em 50W. Esta poténcia é acoplada ao
sistema através de um casador de impedancia modelo Tokyo HY-Power de modo a

eliminar a poténcia refletida. Um diagrama de blocos do sistema pode ser visualizado

na figura 4.3.
FONTE DE
RADIO
FREQUENCIA
MEDIDOR CASADOR
DE jgy DE
PRESSAO IMPEDANCIA

C B\
REATOR

1 )

FLUXOMETRO

)
—

BOMBA ]
MECANICA J

D=~
@D =

acetileno argonio

Figura 4.3 - Diagrama de blocos do sistema utilizado para a deposi¢do do filme de a-
C:H
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4.1.1 Limpeza dos substratos

Nesse trabalho foram empregados dois tipos de substratos: laminas de vidro,
para posterior caracterizacdo do filme depositado e os braquetes ortodénticos de aco
inoxidavel.

As laminas de vidro foram mergulhadas em uma solucdo com detergente
especial para vidros, deixadas por 15 minutos em uma cuba ultra-sénica e lavadas em
agua corrente. Em seguida, foram imersas em agua destilada, retornando ao ultra-som
por mais 15 minutos, sendo depois enxaguadas individualmente também em &gua
destilada. Posteriormente, foram mergulhadas em &lcool isopropilico, novamente
levadas ao ultra-som e ap6s 15 minutos de agitacdo foram secas em estufa a 250°C por
20 minutos.

Inicialmente, os braquetes foram limpos manualmente com gaze e sabao
utilizado em laboratério (DET LIMP S 32) e lavados em agua corrente dentro de uma
peneira. Em seguida, foram limpos de acordo com a seguinte seqiiéncia:

e Colocacdo em cuba ultra-sénica (Thomton T 14) dentro do Becker, com
sabdo de laboratorio, por 20 minutos, lavagem em agua corrente e agua
destilada;

e imersdo em dgua destilada e manutenc¢do no ultra-som por 20 minutos;

e lavagem e imersdo em alcool isopropilico e manutencdo no ultra-som por
20 minutos.

e Lavagem e imersdo em acetona, manutencdo no ultra-som por 20
minutos

e Secagem em estufa a 160°C por 40 minutos.

4.1.2 Condicg0Oes de deposicao

As condicdes empregadas para a deposicdo do filme foram as preconizadas por
Marins (2003) em seu estudo. Os plasmas foram excitados a partir de radiofreqliéncia,
utilizando uma fonte operando na frequéncia de 13,56 Hz. A faixa de pressdo foi de

9,5 Pa, com poténcia de 50 W. Misturas de acetileno e argénio foram empregadas na
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proporcdo de 70% de argonio e 30% de acetileno, com tempo de deposi¢do de 5
minutos. Para limpeza do reator de outros gases ou elementos quimicos foi feito um
plasma de argénio com pressdo de 2 x 10" Torr, poténcia de 50W e tempo de 20

minutos (Figura 4.4).

Figura 4.4 - Plasma de limpeza do reator com argonio

Apds o plasma de limpeza, anotou-se a pressdo base de trabalho (P,) marcada
no medidor, pois é por meio desta que se calcula a quantidade de argbnio e acetileno
usado, ou seja, calcula-se a pressdo de cada um deles com a pressdo base para
depositar 70% de argbnio e 30% de acetileno.

Para a pressdo de 2,1 x 10 Torr de acetileno a pressdo base P, foi de 1,8 x 107
Torr. O célculo realizado para conseguir um filme nestas caracteristicas, proximo da

faixa de 9,5Pa = 7x107 Torr, foi a seguinte:
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Po + Pcore = 1,8 x 10°%Torr + 2,1 x 10 Torr = 3,9 x 107 Torr

Apos colocacio do argdnio com presséo 4,9x107 torr,

Po + Peanz + PAr = 1,8 x 107 Torr + 2,1 x 107 Torr + 4,9x10” Torr
8,8 x 10 Torr

Dessa forma, o tempo aproximado de deposicédo para essas condicOes foi de 300
segundos. Iniciou-se entdo a deposicdo do filme na base do braquete. A polarizacdo
ocorreu pelo eletrddo inferior, o qual forma filmes mais duros, mais aderentes a
amostra e com mais carbono. Apds deposicao na base, quebrou-se o vacuo e abriu-se 0
reator para depositar filme na parte frontal do braquete, repetindo todo o processo

desde a limpeza com plasma de argonio (Figura 4.5).

Figura 4.5- Deposicgéo de filme de acetileno nos braquetes ortodonticos e lamina de

vidro
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4.1.3 Caracterizacao dos filmes

4.1.3.1 Medida do angulo de contato

Estudos do angulos de contato (6) foram realizados no Laboratério de Plasma
da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta (FEG/UNESP), utilizando um
Goniémetro automatizado (Ramé-Hard Instrument Co. — modelo-Advanced
Goniometer model n° 300-F1, Serial n° 709262) (Figura 4.6). O equipamento possui
uma camera, que captura a imagem da gota sendo depositada sobre a lamina de vidro
com filme através de um dispositivo semelhante a um conta-gotas. Um programa do
computador determina o perfil desta gota e entdo calcula-se o angulo de contato. Nesta
analise, utilizou-se o vidro como substrato do filme e a 4gua deionizada como liquido
polar. Para um resultado estatistico, cinco gotas foram dispensadas em locais

diferentes da ldmina. As andlises foram realizadas 3 horas ap6s as deposicgdes.

Figura 4.6 — Equipamento empregado para medida do angulo de contato
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4.1.3.2 Espessura dos filmes - perfilometria

A espessura do filme de a-C:H foi medida no Laboratorio de Sensores e
Materiais - LAS - do Instituto de Pesquisa Espacial (INPE) em Séo José dos Campos,
por meio de um Perfilometro TENCOR ALPHA STEP 500.

Os filmes foram depositados sobre substratos de vidro preparados de modo a
apresentar um degrau entre a superficie do filme e a do substrato, como mostra a figura
4.7. Para isso parte da superficie do substrato € coberta por uma mascara de vidro e o
filme é entdo depositado. Obtém-se um degrau entre a parte do substrato protegida e a

revestida com o filme, cuja altura “h” corresponde a espessura do filme.

filme degrau Posicgdo da

/7 maAcrara

Figura 4.7 — Degrau para medida de espessura

| h
lamina de vidro

4.1.3.3 Espectroscopia Raman

Para avaliar se a estrutura molecular do filme obtido era do tipo polimérico ou
DLC foi empregada a espectroscopia Raman. As medidas foram realizadas no
equipamento do Laboratdrio de Sensores e Materiais (LAS) do Instituto de Pesquisa
Espacial (INPE) em S&o José dos Campos, Espectrometro Renishaw — Raman Imaging
Microscope — modelo 2000 — Serial n° G 49719, System 2000. Para isso, empregou-se
um Laser de Argonio excitado a 514,5 nm e a faixa de comprimento de onda analisada
foi de 900 a 2000 cm™. Os espectros obtidos foram deconvoluidos em duas curvas
gaussianas, denominadas banda G (associado a hibridizac&o sp?) e banda D (atribuido

a hibridizacao sp?).
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4.2 CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

Para realizacdo da pesquisa foram utilizados trinta dentes incisivos, bovinos e
higidos, que foram extraidos de mandibulas de animais, com idade média de dois anos,
adquiridas logo apdés o abate no Frigorifico Sdo José Ltda, localizado na cidade de Séo
José dos Campos (Figura 4.8a). Foram seccionados na porcao do terco medio da raiz
para separacdo da mandibula, sendo apds o corte limpos por meio de raspagem
radicular, com lamina de bisturi e cureta periodontal para remoc¢do do tecido mole
presente (Figura 4.8b). Para a padronizacdo do tamanho, todos os dentes foram
cortados no limite cemento-esmalte em uma maquina para corte de precisdo, Isomet
1000, Buehler, com disco diamantado (Figura 4.8c).

Em seguida, os dentes foram acondicionados em potes plasticos com agua
destilada em refrigerador, a temperatura aproximada de -4° C, por 30 dias até sua
utilizacdo. Apds o periodo de congelamento, os dentes foram descongelados e lavados
em agua destilada e secos com ar frio.

Para que fosse possivel apds o periodo de imersdo a realizacdo dos ensaios de
cisalhamento, os dentes foram embutidos em resina acrilica quimicamente ativada
(VIPI Ortocrill), de tal forma que a face vestibular ficasse paralela a superficie da base
do acrilico, com a face vestibular 1mm para fora (Figura 4.9).

As amostras foram entdo divididas aleatoriamente em trés grupos de 10 amostras
cada, sendo subdivididas em dois subgrupos: grupo controle sem filme e grupo com

filme.
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(@)

(b)

(©)

Figura 4.8 — Seqliéncia empregada para a obtencdo dos dentes: (a) mandibula bovina;
(b) corte dos dentes no terco médio da raiz; (c) seccdo dos dentes com disco
diamantado
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Figura 4.9 - Dente bovino incluido em resina com face vestibular centralizada (1 mm
para fora da resina)

A colagem do braquete ortodéntico escolhido foi realizada seguindo a indicagédo
do fabricante do adesivo. Inicialmente, os dentes foram limpos com o auxilio de uma
escova Robbins, montada em motor de peca de méo, empregando uma mistura de
pedra-pomes e &gua filtrada (Figura 4.10a). Em seguida, foram lavados com &gua
destilada e secos com ar frio do secador (Figura 4.10b). O ataque &cido foi realizado
com acido fosforico a 37% gel com clorexidina a 2% (marca Acid gel-Villevie), por
30 segundos (Figura 4.10c). As amostras foram lavadas em agua destilada por 60
segundos (Figura 4.10d) e secas em ar frio.

Para a colagem dos braquetes foi empregado o sistema adesivo ortodontico
Transbond XT (resina composta de Bisfenol Glicidil Metacrilato (Bis-GMA),
Trietilenoglicol Dimetacrilato (TEGDMA) Silica, Silano, n-dimetilbenzocaina e hexa-
flhor-fosfato (Fig. 4.11a), aplicando-se o Primer (Bisfenol glicidil Metacrilato — Bis-
GMA — Trietilenoglicol Dimetacrilato — TEGDMA) sobre o dente com auxilio de um

pincel e a resina na base do braquete com espatula (Figura 4.11b e c). Em seguida, o
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braquete foi posicionado sobre o dente e, feita uma pressdo digital para realizar a
colagem (Figura 4.11d). Inicialmente, tentou-se empregar um dispositivo para
padronizar a pressdo e espessura da resina (Figura 4.12), conforme proposto por
Katona et al. (2006), no entanto, 0 mesmo néo foi eficiente, pois 0 peso exercido sobre
0 braquete provocava deslocamento da resina da base do mesmo e da posi¢édo desejada
no dente, contra indicando tal dispositivo. Dessa forma, tomou-se o cuidado da

colagem ser feita sempre pela mesma pessoa.

(a) (b)

(c) (d)

Figura 4.10 - (a) Mistura de pedra-pomes e escova de Robbins para limpeza do dente;
(b) secagem com ar frio de secador; (c) ataque acido; (d) lavagem com agua destilada
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(a) (b)

() (d)

Figura 4.11 — Sequéncia empregada na colagem dos braquetes: (a) resina usada para
colagem; (b) aplicagdo do primer sobre o dente; (c) colocagdo da resina na base do
braquete; (d) colagem do braquete

(@) (b)

Figura 4.12 - Dispositivo empregado para colagem dos braquetes: (a) dispositivo para
colagem; (b) vista superior do dispositivo
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O excesso de resina ao redor do braquete foi removido com um explorador, e em
seguida foi realizada a sua fotoativagéo por 40 segundos (10 s por incisal, 10 s por
mesial, 10 s por distal, 10 s por cervical), a distancia de 5cm com aparelho
fotopolimerizador Ultralux da Dabi Atlante com poténcia de 400 mW/cm? (Figura
4.13).

Figura 4.13 - Polimerizacgéo da resina para colagem dos braquetes

Sessenta minutos ap6s a colagem dos braquetes, os corpos-de-prova foram
imersos em soro fisioldgico contidos dentro de potes plasticos, que simulava 0 meio
bucal. A temperatura foi mantida entre 30°C e 34°C, durante 30 dias dentro de uma
cuba de vidro (Figura 4.14), sendo entdo retirados para a realizacdo dos ensaios

mecanicos.

Figura 4.14 — Amostras durante periodo de imersao
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4.3 ENSAIOS DE IMERSAO PARA AVALIACAO DA LIBERACAO DE IONS

Apbs a colagem dos braquetes as amostras foram divididas em trés grupos de
tal forma que fosse possivel simular as condi¢Ges vivenciadas pelos pacientes no dia a
dia conforme fluxograma da Figura 4.15. Os mesmos grupos foram simulados com

amostras contendo braquetes sem o filme a-C:H (grupo cotrole).

GRUPO 1
IMERSAO EM
SORO
FISIOLOGICO

[ )

GRUPO 2
IMERSAO EM

BRAQUETES W SORO

COM EILMES FISIOLOGICO
a-C:H

+
ESCOVACAO

4 GRUPO 3 N

IMERSAO EM
SORO
— |  FISIOLOGICO

+

ESCOVACAO
+

IMERSAO EM
N J

Figura 4.15 — Fluxograma da metodologia empregada nos ensaios de simulagéo

do meio bucal

As amostras foram divididas em 3 grupos com 10 amostras cada, sendo cinco

com filme e cinco empregadas para o grupo controle:
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Grupo 1: Imersédo em soro fisiologico

Grupo 2: imersdo em soro fisioldgico e escovacdo

Grupo 3: imersdo em soro fisioldgico, escovacdo e imersdo em colutério.

Para a escovacdo dos braquetes, as amostras eram posicionadas nos suportes
metalicos da maquina de escovacdo, a qual continha dois dispositivos moveis onde
eram acopladas escovas (Tek, macia) que escovavam simultaneamente duas amostras.
A carga empregada foi de 100g, o tempo de escovacéo foi de trés minutos utilizando
uma pequena quantidade de creme dental (Colgate Total 12), aproximadamente 3
gramas. Apos a escovagdo as amostras eram lavadas em agua corrente e para 0 grupo
trés eram posteriormente imersas em fltor por 60 segundos (Figura 4.16 a e b).

Durante o periodo do ensaio (30 dias), cada amostra foi mantida dentro de um
recipiente plastico, contendo soro fisioldgico de uso parenteral (cloreto de sédio a
0,9%) a aproximadamente 34°C, para simular a cavidade oral, ficando inteiramente
submersas e isoladas umas das outras para verificacdo da liberagdo de ions no final do

experimento (Figura 4.17).

(a) (b)

Figura 4.16 - (a)Méaquina empregada para a escovacao dos braquetes; (b) detalhe da
vista superior das amostras dentro do pote plastico contendo fltor
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Figura 4.17 — Cuba de vidro empregada para simular o meio bucal

Apo0s o periodo de 30 dias as amostras foram removidas dos potes e o liquido
enviado para analise em Espectrometro de Absorcdo Atbmica com atomizacdo por
Chama (Varian AA240Z) no Laboratério de Andlises Quimicas, do Departamento de
Materiais e Tecnologia, da Faculdade de Engenharia Mecanica, do Campus de
Guaratinguetd, UNESP, para avaliar a quantidade de ions metalicos liberados dos

braquetes, com e sem filme de acetileno, na solugéo.

4.4 ESPECTROMETRO DE ABSORCAO ATOMICA

A espectroscopia de absorcdo atdmica por chama (AAS), foi realizada no
Laboratério de Analises Quimicas, do Departamento de Materiais e Tecnologia, da
Faculdade de Engenharia Mecénica, do Campus de Guaratingueta (UNESP), (figura
4.18) , o procedimento de determinacdo de metais foi feita com nivel de concentragdo
em pg/L usando um espectrometro de absor¢do atdmica com chama, modelo Varian
AA — 12/1475, operagdo manual. Utilizou-se uma lampada de catodo oco
multielementar, marca Photron lamps, que continha o elemento de interesse (Ni). Para
a deteccdo do Ni utilizou-se um comprimento de onda de 232,0 nm e uma fenda de 0,2

nm, com corrente elétrica de 10 mA.
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As solucdes padrdo e da amostra foram medidas 3 vezes cada. Um metal
sintético padrdo com a mesma concentracdo acida utilizada para as amostras
experimentais foi utilizado para calibragcdo. As solugdes foram preparadas utilizando-
se agua destilada e reagentes de grau analitico. Para a preparacdo dos padrdes utilizou-
se uma solucdo padrao multielementar 100 ug/g (Specsol).

O braquete ortodontico também foi analisado no espectrometro de absorcéo
atdbmica por chama, sendo digerido em 3ml de acido cloridrico (HCI) e 1ml de acido
nitrico (HNOs).

Um ndmero grande de atomos de metal na fase gasosa ndo sofre excitacdo, ou
seja, permanece no estado fundamental. Estes atomos sdo capazes de absorver energia
radiante em um determinado comprimento de ondas de ressonancia, que é, em geral, 0
comprimento da onda da radiacdo que os atomos emitiriam se fossem excitados a
partir do estado fundamental. Assim, se for feita uma luz de comprimento de ondas de
ressonancia igual a daqueles &tomos passar por uma chama que contém 0s &tomos em
questdo, parte da luz sera absorvida. A quantidade de luz absorvida é proporcional ao
nimero de atomos que estdo no estado fundamental presente na chama. Este é o
principio basico de espectroscopia de absorcdo atdbmica (AAS). Para produzir 0s

atomos da amostra usou-se o método de chama.

4.5 ENSAIO DE CISALHAMENTO

Apds a armazenagem das amostras por 30 dias, os corpos de prova foram
submetidos ao ensaio de cisalhnamento do tipo shear-peel, conforme metodologia
estudada previamente (GUIMARAES et al., 2007). Os ensaios foram realizados em
maquina universal de ensaios mecanicos, marca EMIC, Modelo DL 3000, com célula
de carga de 500N (Figura 4.19a e b) do Departamento de Engenharia de Materiais,
Escola de Engenharia de Lorena, USP.

No ensaio shear-peel um fio ortodontico € responsavel pela aplicacdo de uma
carga de tracdo ao braquete, levando ao descolamento da sua base por cisalhamento.

Nessa pesquisa foi utilizado um fio ortoddntico retangular de niquel-cromo com
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0,021”’x 0,025 (marca Morelli). A velocidade escolhida para o ensaio foi de 1

mm/min e a célula de carga foi de 500N.

@) (b)

Figura 4.19 — (a) Maquina universal de ensaios mecanicos; (b) detalhe do dispositivo

A anélise estatistica descritiva foi usada para calcular a média, o desvio padrédo
dos valores obtidos apds o ensaio de cisalhnamento. Inicialmente, foi empregado o teste
t-Student ao nivel de significancia de 5%, para comparar 0s dois grupos, com e sem
tratamento de superficie, para cada método de simulacdo: imersdo em soro fisioldgico;
imersdo em soro fisiolégico e escovacdo diaria; imersdo em soro fisioldgico,
escovacao e imersdo em colutorio

Em seguida, empregou-se a Analise de Variancia (ANOVA) para verificar se
existia diferenca significativa entre os valores de tensdo de cisalhamento dos
braquetes com e sem filme e entre 0os meios de simulacéo, ao nivel de significancia de
5%.
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4.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Para avaliacdo da superficie da base e aletas dos braquetes como recebidos e ap6s
0 ensaio de cisalhamento foi utilizado o microscopio eletrénico de varredura (MEV —
Leo — 14SOV), do Departamento de Engenharia de Materiais, Faculdade de
Engenharia de Lorena, USP (Figura 4.20). As amostras novas foram escolhidas
aleatoriamente para analise, enquanto as testadas no ensaio foram escolhidas pelo

resultado obtido de tensdo maxima, minima e mediana para cada grupo.

Figura 4.20 — Microscopio eletronico de varredura empregado para analise da
superficie dos braquetes



CAPITULO 5

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste trabalho foram realizadas deposicGes de filme de a-C:H, sobre braquetes
ortodénticos, com o objetivo de inibir a liberacdo de ions metalicos. Os filmes foram
depositados pela técnica de deposicdo de vapor quimico assistido por plasma —
PECVD, utilizando-se radiofrequéncia (13,56 MHz). Realizou-se a deposic¢édo do filme
com a proporcao de 30% de acetileno e 70% de argdnio, com presséo constante igual a
9,5 Pa. Investigou-se o efeito da deposicdo do filme sobre o braquete por meio de
ensaios de molhabilidade, perfilometria, espectroscopia Raman, absor¢do atdmica e

microscopia eletrénica de varredura (MEV).

5.1 CARACTERIZACAO DOS FILMES

5.1.1 Molhabilidade do filme de a-C:H

Na figura 5.1 é possivel observar a imagem da gota de agua deionizada (polar)
sobre o substrato de vidro com filme de a-C:H, depositada a 9,5 Pa e 50W, onde se
pode notar o caréater hidrofilico do filme na amostra, pois foi verificado um angulo de
contato de 64,06°+ 0,42, menor que 90°(6<90°).

A hidrofobicidade de uma superficie € um fator importante na adesdo das
bactérias. No entanto, de acordo com a literatura outros parametros de superficie,
como por exemplo rugosidade, influenciam este processo. Em seu estudo, Flint et al
(2000) verificaram que para amostras de a¢o inoxidavel um namero de bactérias foi
maior quando a superficie era hidrofobica (8 = 85-86°) e foi menor para a superficie
hidrofilica de um ago inoxidavel polido (6 = 63-64°). Neste trabalho, acredita-se que a
deposicdo do filme levou a diminuicdo da rugosidade da superficie, caracteristica de
produtos fundidos e dessa forma a obtencdo de um valor de angulo de contato préximo

ao do aco inoxidavel polido.
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Figura 5.1 — Imagem da gota de agua sobre o substrato de vidro, com filme de a-C:H
com carater hifrofilico.

5.1.2 Perfilometria

A partir da realizacdo do ensaio de perfilometria foi possivel medir a espessura
do filme de a-C:H , tomando-se a medida em seis pontos diferentes sobre a lamina de
vidro, obtendo-se o valor médio equivalente a 52,47 nm. Como a funcdo do filme era
proteger os braquetes do meio bucal a espessura foi considerada satisfatéria, segundo
0s estudos de Marins (2003).

5.1.3 Espectroscopia Raman

Os espectros foram deconvoluidos segundo método proposto por Robertson
(2002), o qual consiste em fazer uma aproximagdo com numero de gaussianas iguais
ao nimero de bandas associadas a ligaces sp® e sp?, respectivamente e, calcular a &rea

relativa sob os picos (figura 5.2).
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Figura 5.2 - Espectro Raman obtido a partir de um filme de carbono amorfo
hidrogenado (a-C:H)

Para o espectro avaliado verificou-se que os picos deconvoluidos D e G se
localizam nas zonas de 1283,9 cm™ e 1543,7 cm?, respectivamente. A apari¢cdo do
pico D revela que a desordem na estrutura grafitica, portanto trata-se de um filme
amorfo. Além disso, quanto mais larga a linha do espectro Raman, mais amorfo o
material se apresenta. Na tabela 5.1 é possivel observar a posi¢cdo, largura e
intensidade das bandas D e G do espectro do filme de a-C:H utilizando a poténcia de
50W.

Tabela 5.1 - Posicdo, largura e intensidade das bandas D e G do espectro do filme a-
C:H

Poténcia Posicdo (cm-1) Largura (cm-1) Intensidade
(W) Banda D BandaG | BandaD | BandaG | BandaD | Banda G

50 1283,9 1543,7 205,18 202,53 17,2 66,12
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A razéo entre a intensidade das bandas D e G do espectro do filme em funcéo
da poténcia foi equivalente a 0,26 e a taxa de deposicdo do filme em relagdo a poténcia
foi de 1,75 A°%s [espessura do filme dividido pelo tempo de deposi¢do = (52,47 nm
/300 5)] .

5.2 ANALISE DE ABSORCAO ATOMICA

O resultado encontrado para a composi¢cdo do aco inoxidavel do braquete
ortodéntico foi: 17,54% Cr e 7,32% Ni, compativel com o aco inoxidavel austenitico
da série 17-7 PH (ADVANCED MATERIALS & PROCESSES, 1999).

Buscando avaliar a influéncia de esforcos mecanicos, como o exercido durante
a escovacao pelo paciente, sobre a adesdo do filme, os liquidos das amostras do grupo
submetido a escovacdo foram avaliados e comparados ao grupo controle (imersdo com
e sem filme). Os valores obtidos para os ions niquel em pg/L sdo mostrados nos
graficos da Figura 5.3.

Estes resultados estdo de acordo com Gursoy, Acar, Sesen (2005), onde a
escovacdo realizada pela maguina removeu parcialmente o filme, revelando liberacdo
de niquel também para este grupo. E interessante observar que todos os grupos
avaliados ndo demonstraram grandes liberacdes deste elemento, exceto para uma
amostra que revelou um alto valor de liberacdo do niquel para o grupo imersdo sem
filme. Também em seus estudos Kao et al. (2007) avaliaram a liberacdo de ions em
braquetes metalicos de aco inoxidavel apds tratamento de superficie com nitreto de
titanio (TiN) e detectaram a liberacdo de ions para os dois grupos. Kerosuo, Moe e
Kleven (1995) relataram que valores baixos de ions precisam ser considerados, pois
podem levar a reacdes alérgicas em pacientes com hipersensibilidade.

Cumpre frisar que 0 grupo em que as amostras ficaram estaticas (apenas
imersdo) mostrou a efetividade dos filmes com valores despreziveis de deteccdo, no
entanto, a baixa adesdo do filme na escovacao sugere o aprimoramento da técnica de

deposicao.



(@)

(b)

Figura 5.3 - Liberacdo de ions niquel (ug/L): (a) apds ensaio de imerséo; (b) apds
imersao e escovacéo
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5.3 ENSAIO DE CISALHAMENTO

Apos a realizacdo do ensaio de cisalhamento foi possivel obter os valores de
resisténcia ao cisalhamento dos grupos sem e com tratamento de superficie (Tabelas
5.2 e 5.3). A analise estatistica dos dados com ANOVA (analises mdltiplas) nao
revelou diferenca significativa entre os grupos e o0s subgrupos (p>0.05), conforme
tabela 5.4.

Na figura 5.4 é possivel visualizar graficamente os valores da media e desvio
padrdo obtidos para os grupos avaliados.

O filme de a-C:H aplicado na base do braquete ortodéntico ndo indicou
alteracdes nos resultados de tensdo de cisalhamento quando comparados ao grupo sem
filme. Isto revela que este tipo de tratamento de superficie, pode ser aplicado sem

modificacBes dos resultados de resisténcia ao cisalhamento.

Tabela 5.2 - Valores de resisténcia ao cisalhamento do grupo sem tratamento de
superficie.

trgt;urﬁgnstzrze Média Desvio Padrao Minimo Méaximo
superficie (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Imersao 12,53 4,91 6,68 19,66
Imersao + 15.78 3,51 10,76 19,68
Escovacgéao
Imersao+
Escovacdo+ 13,95 5,05 6,91 19,60
Fluor

Tabela 5.3 - Valores de resisténcia ao cisalhamento do grupo com tratamento de
superficie

trgtgjrggnigrge Média Desvio Padrdo Minimo Méaximo
superficie (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Imersdo 13,60 4,01 10,29 19,91
Imersdo + 13.26 1,39 10,96 1471
Escovacédo
Imersdo+
Escovacdo+ 14,86 5,93 5,06 21

Fluor




67

Tabela 5.4 — Valores de anélise da variancia (ANOVA)

FONTEDE | SOMADOS | GRAUSDE | QUADRADO F Fso
VARIACAO | QUADRADOS | LIBERDADE MEDIO

Entre linhas 2,617 2 1,308 0,63 19
Entre 0,049 1 0,049 0,023 18,51
colunas
Residual 4,113 2 2,06
Total 6,779 5

* Valor tabelado maior que calculado (ndo ha diferenca significativa p>0.05)

Figura 5.4 — Gréafico das médias e desvios padrdo da resisténcia ao cisalhamento dos
braquetes
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5.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

O braquete avaliado apresentava uma base do tipo malha, com duas camadas,

conforme pode ser observado nas imagens obtidas em MEV (Figura 5.5).

5 -
1mm GAC Signal A = SE1 WD= t5mm
Mag= 40X ENT = 2000 WV LME - EEL.USP

Figura 5.5 - Micrografia eletronica de varredura da base do braquete: Padrdo diagonal
de duas camadas de malha (GAC)

Os braquetes ortodonticos, com e sem tratamento de superficie (filme de a-
C:H), foram analisados pela microscopia eletrdnica, na sua parte frontal, ap6s imerséo,
para verificar a existéncia de modificacbes ou corrosdo. A figura 5.6 mostra a
micrografia eletronica da parte frontal de um braquete, como recebido do fabricante,
sem tratamento de superficie e com filme ap06s imersao, escovacao e fldor.

Foi possivel observar que ndo houve diferenca significativa entre eles, sendo
que a superficie apresentou-se lisa, sem poros e com poucos defeitos. A técnica de
microscopia eletronica ndo permitiu verificar a efetividade do filme devido a sua

espessura nanometrica, conforme abordado no item 5.1.2 deste capitulo.



PR Brachet as recaved SignalA = VPSE WD = 13 mm
}——y Mag= 40X EMT = 20.00kV  LME-DEMAR-EEL-USP

imm Beacket (without) Sgral A= VPSE WD = 13mm
p————{  Mags 40X EHT = 20004V LME-DEMAR-EEL-USP

imm Bracket (with fim) Sonal A« VPSE WD = 14mm
— Mag= 40X EHT w 2000 %V LME-DEMAR-EEL-USP

Figura 5.6 — Braquetes ortodonticos: (a) como recebido do fabricante;
tratamento de superficie; (c) com tratamento de superficie
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(b) sem
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As imagens da superficie do dente ap0s o ensaio de cisalhamento também
foram registradas para os grupos estudados (Figura 5.7). Inicialmente, acredita-se que
0 meio de imersdo poderia comprometer a adesdo do braquete ao dente. No entanto, a
imersdo da resina leva a sua plasticizacdo sendo verificados valores superiores aos
obtidos em nossos estudos anteriores para o periodo de 07 dias (5,34MPa). Os valores
médios obtidos para todos os grupos foram elevados uma vez que, de acordo com a
literatura, a faixa aceitavel seria de 5a 8 MPa (NEMETH et al., 2006).

Na figura 5.7a observa-se a superficie do dente de uma amostra do grupo
imersdo (s/filme), apds o ensaio de cisalhamento, onde um valor de tensdo de 6,68
MPa foi verificado. Mesmo para os valores minimos que se encontram dentro da faixa
indicada como segura, foi possivel notar a falha no esmalte onde as regifes escuras
caracterizam-se pelo aparecimento da dentina (Figura 5.7b).

Os valores maximos obtidos foram superiores aos indicados (Tabelas 5.2 e 5.3).
Esse tipo de comportamento foi também verificado por Bowen e Rodriguez (1962) e
Retief (1974) onde valores de 13,5MPa e 14,5MPa levaram a fratura do esmalte. Da
mesma forma, também nesse caso houve a remocdo do esmalte conforme observado

na figura 5.8.
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Signal A= VPSE WD = 11mm
i Mag= 41X EWT = 20.00 kV  LME-DEMAR-EEL-USP

Pan

100pm Tooth surface Signal A = VPS WD = 11 mm
Mag= 300X EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-EEL-USP

(b)

Figura 5.7 - (a) Superficie do dente apds ensaio de cisalhamento com fratura de
esmalte (6c=6,68MPa, braquete sem tratamento) ; (b) detalhe da dentina e esmalte
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1mm Tooth surface Signal A=VPSE WD= 13mm
P Mag= 40X EMT = 20.00kV  LME-DEMAR-EEL-USP

(a)

— ey — -
" “

200pm Tooth surface SignalA=VPSE WD= 13 mm
P Mag= 150X EHT = 20,00 kv LME-DEMAR-EEL-USP

(b)

Figura 5.8 - (a) Superficie do dente apds ensaio de cisalhamento com fratura de
esmalte (6=21,0 MPa, braquete com tratamento de superficie) ; (b) detalhe da dentina
e esmalte



CAPITULO 6

CONCLUSAO

A partir da realizacdo dessa pesquisa foi possivel concluir que a deposicdo de
filme de a-C:H sobre a superficie dos braquetes pode ser indicada uma vez que
constatou-se a auséncia da liberacdo de ions nas amostras com imersdo estatica em
soro fisioldgico (0,9% NaCl). No entanto, o esforco da escovacdo pode ter levado a
remocgédo do filme provavelmente devido a sua espessura reduzida impedindo uma
protecdo efetiva. Verificou-se também que o tratamento de superficie com filmes de

carbono amorfo hidrogenado (a-C:H) néo interferiu na adesdo dos braquetes.

6.1 Sugestdo para trabalhos futuros

Com a realizacdo dessa pesquisa foi possivel verificar a eficiéncia dos filmes na
resisténcia a corrosdo de biomateriais metalicos. No entanto, sua baixa adesdo ao
substrato durante esforgos mecéanicos (escovacdo) foi um fator negativo que deve ser
estudado e minimizado em nossos trabalhos futuros, a partir do aprimoramento da

técnica de deposicao.
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