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resumo

Brocas para odontologia, Diamante micro e nanocristalino, HFCVD, nitreto de
silicio

Os filmes de diamante depositados por deposigado Quimica em Fase Vapor
(CVD) apresentam um grande potencial para aplicagao como brocas para
odontologia.

No presente trabalho, brocas de cerédmicos a base de nitreto de silicio, SizNy,
foram produzidas a partir de pds comerciais, sinterizadas sem pressao
aplicada e maquinadas até a forma final, usando como modelo uma broca
comercial de ago. O nitreto de silicio usado como substrato garante elevados
niveis de adesao para os filmes de diamante microcristalino e nanocristalino.
Antes de efectuar a deposig¢éao dos filmes de diamante, as brocas sofreram um
tratamento superficial por plasma de CF, para aumentar a adesao dos filmes
ao substrato, seguindo-se uma riscagem em suspensao de pé de diamante
visando favorecer a nucleagao do diamante durante a deposigao.

Filmes de diamante foram depositados pela técnica de CVD assistida por
Filamento Quente (HFCVD) sobre brocas de Si;N4, comegando por uma
camada de diamante microcristalino que apresenta excelente adesao nestes
ceramicos, seguindo-se uma camada de diamante nanocristalino de baixa
rugosidade. Os filmes foram caracterizados microestruturalmente por SEM e
espectroscopia Raman. Por SEM foi possivel observar a densidade e
homogeneidade dos filmes depositados e por espectroscopia Raman verificou-
se a qualidade dos filmes depositados.

Antes da colocagao de um implante dentéario no leito mandibular é necessario
proceder a furagcao do osso com brocas de dimensao adequada. Para efectuar
0s ensaios de furagao foi utilizada uma maquina de ensaios mecanicos
universal, com um berbequim de velocidade variavel acoplado. Para simular o
0sso mandibular humano foi utilizado um bloco de espuma rigida de
poliuretano (ASTM F-1839). A velocidade de corte e 0 aumento local de
temperatura durante o corte sdo parametros essenciais para o sucesso do
implante. Nos ensaios de furagao efectuados a velocidade de corte variou na
gama 50-1400 RPM, oscilando a velocidade de penetragao entre 7,5 e 30
mm/min. O aumento de temperatura foi monitorizado durante o corte através
de dois termopares acoplados ao polimero, a alturas de penetracao diferentes.
Pelos resultados obtidos foi possivel concluir que as brocas de SisN,
revestidas por HFCVD com a bicamada MCD/NCD apresentam melhor
desempenho, tanto a alta como a baixa velocidade de corte, quando
comparadas com as brocas comerciais de ago (AlSI 420) usadas como
referéncia: forga de avango cerca de 4 vezes menor; aumento da temperatura
local inferior em cerca de 4°C; possibilidade de corte a velocidades de rotagéao
reduzidas (100 RPM), o que permite a recolha de aparas de 0sso autégeno;
possibilidade de corte com elevada velocidade de penetragao (30 mm/min), o
que reduz significativamente a duragao do procedimento.
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Diamond films deposited by Chemical Vapour Deposition (CVD) have a good
potential for applications such as odontological drill bits.

In the present work, SisN, based ceramic drill bits were produced starting from
commercial powders, sintered without applied pressure and machined until
final shape, using a commercial steel drill bit as reference.

The silicon nitride used as substrate provides high adhesion levels for micro
and nanocrystalline (NCD) diamond films. Before film deposition the ceramics
are submitted to a CF, plasma treatment (plasma etching) to enhance the film
adhesion onto the substrate, followed by ultrasonic scratching the ceramics
surface with a diamond powder suspension to promote the nucleation of
diamond during deposition.

Diamond films were deposited by the CVD technique assisted by Hot Filament
(HFCVD) over SizN, drill bits, starting with a layer of microcrystalline diamond
that presents high adhesion levels on this ceramics, followed by a layer of NCD
that presents low roughness.

The coatings were characterized by Scanning Electronic Microscopy (SEM) e
Raman spectroscopy. SEM allowed the evaluation of films density and
homogeneity and Raman spectroscopy confirmed the quality of the films.
Before placing a dental implant in the mandible bone, it is necessary to drill the
bone to create a hole of adequate dimension. For the drilling experiments a
variable speed drill was used coupled to a Universal Testing Machine.

A block of rigid polyurethane foam (ASTM F-1839) was used to simulate the
human mandible bone. Cutting speed and the temperature rise during cutting
are key parameters for the success of the implant. In the drilling experiments
the cutting speed varied in the range 50 to 1400 RPM, and the penetration
speed between 7.5 to 30 mm/min. The temperature oscillation during cutting
was evaluated by two thermocouples placed in the polymer at different heights.
By looking at the results, it is possible to conclude that SizN, drill bits diamond
coated with a bilayer of MCD/NCD by HFCVD present a better performance,
both at low and high cutting speeds, with a smaller increase in temperature,
when compared to commercial steel drill bits (AISI 420), used as reference: the
applied force is lower in approximately 4 times; the local temperature rise is
smaller in about 4 °C; possibility to cut using low rotation speeds (100 RPM),
which will allow the recovery of autogeneous bone; use of high penetration
speeds (30 mm/min), that will reduce the duration of the procedure.
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Ferramentas odontoldgicas de Si;Ny revestidas com diamante CVD

Os implantes dentérios sdo considerados a melhor técnica para substitui¢do total de
dentes danificados, sendo por isso largamente usados nos dias de hoje. Sendo um
procedimento sensivel do ponto de vista técnico e de elevados custos, ¢ de fundamental
importancia o desenvolvimento de brocas odontoldgicas para furacdo do osso mandibular
para posterior colocagdo do implante dentédrio que possuam maior tempo de vida e melhor
resisténcia aos processos de esterilizacdo usados. Assim, ocorrerd uma redugdo dos custos
totais da cirurgia, tornando este procedimento acessivel a um maior nimero de pacientes.

Os materiais mais usados para as brocas de furacio s@o o aco e as ligas de titanio,
bem como agos revestidos com TiN. O factor mais importante a ter em conta € a
temperatura provocada pelo processo de furacio, dado que os tecidos vivos ndo devem ser
submetidos a temperaturas acima da gama 42-47 °C, pois acima desta temperatura ocorre
necrose das células e consequentemente havera falha do implante.

Assim, sendo a geometria da broca um factor crucial na producgéo de calor as brocas
comercialmente disponiveis apresentam algumas limitacdes. Por um lado, para velocidades
de furacdo elevadas ocorre aquecimento excessivo e necrose das células. No entanto,
baixas velocidades de rotacdo ndo s@o adequadas, porque embora evitem o aquecimento
excessivo e dispensem refrigeragcdo, ndo possuem a capacidade de corte do osso adequada.
O facto de ndo se usar refrigeracio possibilita a recolha de residuos do osso autégeno para
reutilizar no paciente (caso seja necessario aumentar a quantidade de osso para melhorar a
fixacdo do implante). E assim de fundamental importancia o uso de brocas que combinem
uma elevada capacidade de corte, mas que ndo produzam um aumento de temperatura
prejudicial aos tecidos vivos, possibilitando também a recolha de osso por ndo ser usada
refrigeracdo.

Os filmes de diamante utilizados como revestimento apresentam vantagens
significativas em relagdo aos materiais actualmente utilizados para ferramentas
odontoldgicas. Possuem excelentes propriedades mecanicas como a elevada dureza,
apresentam uma boa condutividade térmica (essencial em aplicagdes em que existem
severas limitacdes ao aumento da temperatura em uso) e uma elevada resisténcia ao
desgaste. Para além disso, sdo quimicamente inertes e biocompativeis, sendo por isso
adequados para aplicacdes biomédicas. Os ceramicos a base de nitreto de silicio
apresentam-se como excelentes substratos para a deposicdo dos filmes de diamante CVD,

devido as suas excelentes propriedades mecanicas, térmicas e quimicas, além da
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compatibilidade com o diamante. Podem ser maquinadas permitindo a criacdo de pecas de
formas complexas, tais como brocas para odontologia.

A técnica de Deposicdo Quimica em Fase Vapor assistida por Filamento Quente
(Hot Filament Chemical Vapour Deposition, HFCVD) utilizada para a deposicdo dos
filmes de diamante apresenta muitas vantagens, tais como o baixo custo do equipamento,
possibilidade de depositar em grandes superficie e em substratos de formas complexas, por
alteragcdo da configuracdo dos filamentos.

Neste trabalho, brocas ceramicas a base de nitreto de silicio foram depositadas por
HFCVD com uma bicamada de filmes de diamante, sendo a camada inicial de diamante
microcristalino (microcrystallline diamond, MCD) que garante uma elevada adesdo ao
substrato referido, seguindo-se uma camada de diamante nanocristalino (nanocrystalline
diamond, NCD) que apresenta uma baixa rugosidade superficial, benéfica para a aplicacdo
em brocas odontolégicas. As brocas foram testadas para avaliagdo da eficiéncia de corte, a
baixas e elevadas velocidades de corte, sendo também monitorizado o aumento de
temperatura durante o corte.

No Capitulo I € feita a Revisdo Bibliografica aos assuntos mais relevantes no que
concerne a deposicdo de filmes de MCD e NCD por HFCVD para aplicagdes em
odontologia.

O Capitulo II € dedicado a apresentagdo e discussdo dos resultados mais relevantes
obtidos no decurso deste trabalho.

No Capitulo III s3o apresentadas as principais conclusdes deste trabalho.
Analisando os resultados obtidos é possivel afirmar que as brocas revestidas com a
bicamada MCD/NCD apresentam maior eficiéncia de corte a baixas e elevadas velocidades
de corte com menor aumento de temperatura, quando comparadas com as brocas

comerciais (Aco AISI 420) utilizadas como referéncia.
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1. Brocas para odontologia

1.1. Os implantes dentarios

De acordo com Cranin et al. [1] e Lee et al. [2], a tentativa de restaurar dentes
danificados, ou em falta, remonta aos Egipcios, mas o grande avanco nesta area foi dado
pelo cirurgido ortopédico Per-Invar Branemark que em 1952 descobriu que ocorria
osteointegracdo (conexao estrutural e funcional entre o osso vivo e a superficie do
implante) sobre o titdnio colocado no fémur de coelhos. Em 1965 colocou o primeiro
implante dentdrio de titdinio num humano [1,2].

Os implantes dentdrios sdo considerados a alternativa adequada para substituicdo
total de dentes danificados, sendo por isso largamente usados nos dias de hoje (Figura 1)
[3]. Sdo normalmente de titdnio ou preferencialmente de ligas de titAnio como a Ti-6Al-
4V, pois estas ligas possuem maior tenacidade que o titAnio puro. O titdnio e suas ligas
possuem excelentes propriedades mecanicas e biocompatibilidade favorecendo a
osteointegragcdo, colocando-se no osso mandibular para substituir o dente em falta,

incluindo a raiz [4]

Figura 1: Representa¢do esquemadtica de um implante dentdrio na cavidade bucal [5]

Para que o implante tenha sucesso é necessario que [6]:
1. exista osso suficiente na mandibula para suportar o implante;
2. os dentes e tecidos que circundam o implante estejam em boas condi¢des;
3. a profundidade do furo deve ser suficiente, mas sem atingir o nervo alveolar

inferior.
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A recuperacdo do paciente apds cirurgia depende obviamente da técnica cirtirgica
empregue, que deve minimizar o trauma no osso e no local de implantacdo. Branemark e
os seus colaboradores, citado por Beirne et al [7] usavam brocas de didmetros
sequencialmente maiores, com velocidades de rotagdo abaixo de 2000 RPM
constantemente irrigadas com solugdo salina para preparar o local do implante.

Inicialmente, no procedimento cirdrgico, € usada uma broca redonda de pequena
dimensdo (broca piloto) para marcar os locais de implante no osso. Sdo depois usadas
brocas de didmetro crescente (2 a 3 mm) para remover o 0sso € preparar o leito implantar
para posterior colocacdo do implante. Neste procedimento é crucial para que o implante
permanega estivel, pois se a distdncia entre o implante e o osso apds implantacdo for
superior a 0,35 e até 0,8 mm, ndo ocorrera desenvolvimento da interface osso-implante e
assim o implante deslocar-se-4.

Ap6s a furagdo é colocado um parafuso que € tapado com o tecido circundante e
que permanece durante cerca de trés meses para que ocorra osteointegragcdo. Seguidamente
€ colocada uma base (abutment) e uma coroa temporaria. A coroa definitiva € normalmente

colocada 6 a 7 meses depois da cirurgia [7,8].

1.2. Constituicio do osso mandibular e maxilar

O osso pode ser definido como um tecido conectivo e dindmico, constituido por
células metabdlicas activas que estdo inseridas numa estrutura rigida [9]. As principais
funcdes do osso na manutencdo do sistema corporal sdo: protec¢do dos Orgdos vitais,
oferecer localizagdo e suporte para a ligacdo muscular e locomocio, criagdo de células
sanguineas vermelhas e brancas para imunoproteccdo e oxigenacdo dos outros tecidos e
retencdo e armazenamento de ides fundamentais como o cdlcio, fosfato, entre outros.

O esqueleto adulto possui dois tipos de 0sso: 0 osso cortical (ou compacto) € 0 0sso
trabecular. O osso trabecular é poroso (50-90%), sendo que o seu mddulo de elasticidade e
resisténcia a compressdo sdo aproximadamente 10 vezes menores que no 0sso compacto,
que é quase 100% denso (10% de porosidade) [10].

A mandibula (Figura 2) € um osso vivo que é submetido a distor¢do espacial

continua por aplicacdo de carga em vdrios locais nas regides temporomandibular e

dentoalveolar, bem como a variadas solicitagdes em tensdo [11].
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Figura 2: Vista lateral da zona craniofacial [12]

O canal mandibular localiza-se no interior da mandibula e com um trajecto que se
inicia no forame mandibular e termina no forame mentual, dando passagem aos nervos,
artérias e veias alveolares inferiores [13].

O nervo alveolar inferior (Figura 3), proveniente do nervo mandibular (terceira
divisdo do nervo trigémeo), emite ramos que inervam os dentes inferiores e o tecido sseo
circunjacente, papilas interdentais, periodonto, labio inferior, mucosa e gengiva vestibular

dos dentes anteriores.

Sensory rook
Motor rool f

Auriculotemporal,
nerve

Figura 3: Articulagdo temporomandibular e nervo alveolar inferior [14]
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Conhecer a anatomia da mandibula bem como o trajecto do nervo alveolar inferior
pelo canal mandibular é de grande importancia para os cirurgides dentistas, especialmente
para aqueles que executam reconstrucdes mandibulares ou instalacio de implantes
osseointegrados, pois na furacdo da mandibula a broca ndo pode atingir o nervo alveolar

inferior [13].

A mandibula é considerada uma das regides mais expostas aos traumas da face. Os
traumas de mandibula algumas vezes ndo sdo detectados, principalmente quando a fractura
ocorre na regido do condilo. A incidéncia de um grande nimero de traumas nesta
articulacdo € influenciada ndo apenas por seu uso regular durante a mastigagdo, mas
também devido as forcas intensas aplicadas pelos musculos e pela grande faixa de

movimentos que ela é capaz de produzir (6 graus de liberdade) [15].

1.3. Furacao do osso

Os materiais mais usados para as brocas de furagdo (Figura 4) sdo o ago e as ligas
de titdnio, bem como acos revestidos com TiN [16]. As brocas comercialmente disponiveis
apresentam algumas limitagdes: a elevadas velocidades de corte ocorre aquecimento
excessivo que provoca necrose das células, enquanto que a baixas velocidades de corte ndi
ha eficiéncia de corte. No processo de furagdo o controlo da temperatura € fundamental,
pois os tecidos vivos ndo devem ser submetidos a temperaturas acima da gama 42-47 °C.
Acima desta gama de temperaturas ocorre necrose das células e consequentemente
ocorrerd a falha do implante [3,17].

O controlo de temperatura ¢ também fundamental para o processo de
osteointegracdo e a furacdo a velocidades de rotacdo elevadas deve ser evitada pois
provoca danos fisioldgicos no osso, recomendando-se velocidades de rotacdo abaixo de
2000 RPM [18]. No entanto, baixas velocidades de rotacdo ndo sdo adequadas, porque
embora evitem o aquecimento excessivo e ndo utilizem refrigeracdo, ndo possuem a
capacidade de corte do osso adequada [16,19,20]. Por outro lado, ao ndo utilizar
refrigeracdo € possivel a recolha de osso autdgeno para reutilizar no paciente, caso seja

necessario aumentar a quantidade de osso para melhorar a fixacdo do implante [21].

10
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Figura 4: Furacdo do leito ésseo para colocagdo do implante [22]

O calor gerado durante a furacdo do osso advém, sobretudo, do processo de
furacdo. O contacto entre a superficie da broca e o osso origina a quebra de ligagdes nas
células 6sseas com consequente libertagdo de energia.

Além disso, o atrito provocado pelas partes ndo cortantes da broca, como a hélice,
origina também um aumento da temperatura, tanto no 0sso como na broca. O calor gerado
€ parcialmente dissipado pelo sangue e fluidos dos tecidos. No entanto, o osso é um fraco
condutor de calor e o aumento de temperatura gerado pode ser significativo. O calor total
gerado € a combinag@o entre a razdo entre a formacéo de calor e o tempo de furagéo [17].

A irrigacdo do local de furacdo e da broca (refrigeracdo) € normalmente necessaria
para evitar que o aumento de temperatura danifique o osso. A irrigacdo pode ser aplicada
externamente ou através da propria broca que possui um tubo acoplado. A irrigacao € feita
com uma solugdo salina (solucdo saturada de NaCl em dgua destilada), recomendando-se
que durante o processo de preparacdo do local onde o implante vai ser colocado, o
cirurgido retire a broca do leito implantar com frequéncia, em movimentos ascendentes e
descendentes, para permitir a irrigacdo da ponta de corte da broca e a remocao dos residuos
osseos [7,18, 23].

Chacon et al. [19] testaram o aumento de temperatura no osso provocado por trés
sistemas de furagcdo (brocas com diferentes geometrias), ap6s varios furos e esterilizacdes.

Foi usado um modelo do osso cortical do fémur de um bovino, com uma forca aplicada de

11
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2 a 4 kgf, para uma velocidade de rotacio de 2500 RPM, com irrigagdo, para uma
profundidade de corte de 15 milimetros. A variagdo de temperatura foi registada por
termopares colocados no final da zona de furagdo. Os resultados mostraram que a
temperatura vai aumentando com o nimero de utilizagdes da broca, para todos os sistemas,
mas 0 aquecimento ¢ mais significativo num dos sistemas usados, denunciando que a
geometria da broca é um factor determinante no aumento de temperatura [19].

E assim de fundamental importincia o uso de brocas que combinem uma elevada
capacidade de corte, mas que ndo produzam um aumento de temperatura prejudicial aos
tecidos vivos, possibilitando também a recolha de osso por ndo ser usada refrigeracéo.

A alternativa proposta neste trabalho é a utilizacdo de brocas diamantadas, mais
propriamente com um corpo ceramico a base de nitreto de silicio revestido com uma

bicamada de diamante MCD/NCD.

2. Filmes de diamante

Os filmes de diamante sdo revestimentos finos policristalinos de carbono.
Morfologicamente sdo constituidos por cristais de diamante de tamanho distinto e de
hébito cubo-octaédrico.

As facetas mais comuns, tanto nos cristais de diamante natural como no diamante
sintético, correspondem aos planos {1 1 1} e {1 0 0}. O plano {1 1 0} ocorre apenas em
condicdes especiais de crescimento. Nos materiais policristalinos, a morfologia € fungdo da
nucleacdo ou da renucleacio preferencial dos niicleos. O facetamento {1 1 1} e {1 0 0}
tem lugar tanto nos processos de Deposicdo Quimica em Fase Vapor, CVD (Chemical
Vapour Deposition), como nos processos que envolvem alta pressdo e alta temperatura.

Os filmes de diamante CVD sdo formados por um grande niimero de cristais,
crescidos a partir de fase gasosa, agregados na forma de filme continuo. As cristalites
podem variar em tamanho desde a escala nanométrica até a escala micrométrica, de acordo
com as condi¢des experimentais utilizadas. Podem apresentar orientagdo cristalografica
relativamente ao substrato, ou ocorrerem de um modo completamente aleatério.

Nos limites entre os cristais ocorrem as imperfei¢cdes devido: ao desalinhamento
dos grios adjacentes, a segregacdo de impurezas, a alta concentracdo dos defeitos dos

cristais ou a formagdo de materiais amorfos de carbono nao-diamante [24,25].

12
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As excelentes propriedades estruturais, dpticas, eléctricas e mecanicas do diamante
possibilitam a sua utilizacdo numa vasta 4rea de aplicacdes. E extremamente duro (~100
GPa) sendo por isso um candidato ideal para ferramentas de corte. Possui uma
condutividade térmica cinco vezes superior a do cobre (20 W.cm'l.K'l), tornando-o ideal
para uso em dissipadores de calor. E quimicamente inerte para temperaturas até 1900 K na
auséncia de oxigénio, e até 1100 K na presenca deste elemento. E um bom isolante
eléctrico, mas introduzindo dopantes na sua estrutura pode tornar-se um semicondutor,

utilizado na fabricagdo de eléctrodos e circuitos electrénicos [26,27].

2.1. O processo CVD para o diamante

A utilizacdo do diamante a escala industrial remonta aos anos 50, quando ocorreu a
optimizacdo do processo de fabricacdo por Alta Pressdo — Alta Temperatura (HPHT —
High Pressure — High Temperature). Este € um processo de elevados custos, e os estudos
subsequentes levaram ao surgimento de processos alternativos como o CVD.

Segundo Argoitia [28], em 1982, um grupo japonés liderado por Matsumoto
revelou resultados que demonstravam ser possivel crescer diamante CVD com taxas de
crescimento aprecidveis intensificando-se os estudos e aplicacdes do diamante CVD, na
forma de filmes finos ou auto-sustentados, especialmente nas tltimas décadas [29-32].

A deposicido quimica em fase vapor de filmes ou revestimentos envolve as reac¢des
quimicas dos reagentes gasosos sobre (ou proximo) a superficie aquecida dos substratos.
Desta forma, € possivel obter materiais com elevado grau de pureza, com controlo
estrutural a escala atémica ou nanométrica. Além disso, permite a producdo de
revestimentos mono ou multicamada, nanoestruturados, com elevado controlo das
dimensdes e da estrutura, a temperaturas de processamento relativamente baixas. Este
método permite, ao contrdrio de outras técnicas de deposi¢cdo, o revestimento de formas
complexas e a fabricacdo de dispositivos a escala nanométrica, compodsitos carbono-
carbono (C-C), compdsitos de matriz ceramica (CMCs), entre outros. Este método permite
também a deposicdo de filmes e revestimentos para aplicacdes em diversas dreas tais
como: semicondutores e dieléctricos para microelectronica, dispositivos de conversdo de
energia, protec¢do contra oxidagdo, corrosdo ou como barreiras difusoras, entre outras

aplicagdes [33].
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O método CVD permite a producdo de filmes com elevado grau de pureza e
densidade a taxas de deposi¢do considerdveis (0,1 a 10 pm/h), mesmo em formas
complexas. E uma técnica muito usada para deposi¢do de filmes finos metalicos, cerdimicos
ou semicondutores. Tendo em conta as fontes de activagdo para que ocorram as reacgdes
quimicas, o processo de deposi¢cdo pode ser classificado como [34]:

e activado termicamente (caso de HFCVD);
e assistido por laser;

® assistido por plasma.

A complexidade do processo de deposicio do diamante CVD activado

termicamente € causada pela interdependéncia de quatro estigios principais [35]:

formagdo de radicais perto do filamento;
transporte das espécies reactivas para a superficie;

reaccdes quimicas perto e sobre a superficie;

e

transporte dos produtos na superficie.
O crescimento de filmes de diamante é um processo altamente competitivo: a
competi¢do entre as hibridacdes do tipo sp® e sp’ e a conversdo de carbono sp” para sp’ (e

vice-versa) determina a taxa de deposicdo e qualidade do filme depositado (Figura 5) [36].

CHa, CHy, CoH, CoHa, ..

Reagdes nafase gasosa

/

crescimento
H, €Ha,CaHa, C\Hp crescimento
H, CaHa, CHs

H, ©,OH, ...

condensagéo

atacLe
H, OH

\

Temp

Diamarte & spisp?

Figura 5: esquema ilustrativo da complexidade quimica e competitividade do processo de crescimento do

diamante CVD, com representacdo das espécies quimicas e reac¢des ocorridas [adaptado de 36]
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O diamante CVD pode ser obtido por vérias técnicas de deposi¢do tais como
filamento quente [37], chama de combustio [38], plasmas [39], entre outras [40].
A morfologia dos filmes depende dos gases utilizados e razdo de gases, do pré-

tratamento superfical efectuado no substrato e da temperatura do substrato [41].

2.2. Tamanho de cristalite

O tamanho de cristalite originado durante o crescimento do diamante CVD ¢é
varidvel, desde o grdo microcristalino (ordem de pm) até ao nanocristalino (5-100 nm) ou

mesmo ultrananocristalino, UNCD (<5 nm) [42]. Os filmes de NCD e UNCD possuem

uma rugosidade extremamente baixa (<20 nm) [43].

MCD

Os filmes de diamante microcristalino (MCD — microcrystalline diamond) possuem
elevada dureza, elevada condutividade térmica e inércia quimica. Sao, por isso, aplicaveis
em vdrias dreas tais como electronica, éptica, mecanica, entre outras. Estes filmes sdo
geralmente crescidos a temperaturas de substrato na gama 800-1000 °C, exibindo elevada
rugosidade com um tamanho de grio que pode atingir varios micrémetros [44].

O diamante microcristalino pode ser obtido utilizando uma baixa concentracdo da
mistura de um hidrocarboneto em hidrogénio (normalmente 1% CH4 em H,), submetida a
uma activacdo da fase gasosa por plasma, filamento quente, entre outros processos,
originando elevadas temperaturas na fase gasosa (> 2000 °C) [24].

Nos filmes depositados por HFCVD verificou-se um menor tamanho de grdo e
maior dureza, quando comparados com filmes depositados por MPCVD (Micro-Wave
Chemical Vapour Deposition), utilizando a mesma composicdo de gases. Utilizando a
técnica HFCVD, bem como pré-tratamentos adequados, foi possivel obter revestimentos
em nitreto de silicio com melhor adesao ao substrato, do que em outros cerdmicos e metais

[25].
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NCD

Nos dltimos anos tem vindo a crescer o interesse nos filmes de diamante
nanocristalino, tanto na forma pura como em nanocompdsitos de nanocristalites de
diamante embebidas numa matriz de carbono amorfo (NCD/a-C), pois estes combinam as
excelentes propriedades do diamante com uma baixa rugosidade superficial, ao contrario
dos filmes MCD. Estes filmes podem ser depositados sobre vérios substratos tais como o
silicio (mais usado), SiO,, SizNy, Mo, a liga Ti-6Al-4V, WC-Co, entre outros [45].

Também os filmes de nanodiamante podem ser depositados a baixas pressdes (1-
100 mbar) a partir e misturas de hidrocarbonetos com hidrogénio por métodos CVD, tais
como PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapour Deposition), HFCVD, MPCVD, arc-
Jjets, entre outros [46]. As misturas de gases usadas para obtencdo de filmes NCD podem

ser Hy/CH., Ar/H,/CHa, Ho/CH4/N,, CH4/N,, citando apenas alguns exemplos [47].

2.3. A deposiciao quimica em fase vapor assistida por filamento quente,
HFCVD

A deposi¢io de diamante por HFCVD, utilizada no presente trabalho, §é
amplamente referida na literatura [44,49-50].

A técnica de HFCVD permite o crescimento de filmes de diamante sobre grandes
superficies, através do uso de vdrios filamentos, e utilizando um equipamento de facil
manuseamento e de baixo custo, sendo uma técnica interessante para aplicagdo ao nivel
industrial [51]. Uma desvantagem desta técnica é o facto de se obterem baixas taxas de
deposicdo, quando comparada com outros processos como o CVD assistido por plasma de

micro-ondas (Microwave Plasma CVD, MPCVD [52].

O processo de crescimento dos filmes por HFCVD inicia-se quando uma mistura
gasosa (reagentes) € introduzida no reactor. Essa mistura é normalmente composta por
hidrogénio molecular, com pequenas percentagens de hidrocarbonetos. O metano é um dos
hidrocarbonetos usados, com concentragdes que variam entre 0,3 a 5% em volume. A

mistura € activada através do filamento quente, onde os gases reagem para produzir as
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espécies percursoras, responsaveis pelo crescimento. Af acontece também a dissocia¢io do
hidrogénio molecular em hidrogénio atomico e a dissociacdo das espécies de
hidrocarbonetos.

O filamento deve ser capaz de produzir hidrogénio atomico em grandes
quantidades, a ponto de criar uma sobresaturacdo de hidrogénio atémico na regido de
crescimento, para que este possa estabilizar a superficie do diamante e fazer a erosdo
preferencial da grafite. Os reagentes podem atingir o substrato com uma combinacdo de
processos de transporte como o fluxo convectivo ou fluxo difusivo.

Os radicais e outras espécies reagem sobre a superficie do substrato, iniciando o
processo de crescimento do filme. Processos de adsor¢do e desorp¢do quimica fazem o
acoplamento das reacgdes de superficie e da fase gasosa. Através do processo de
conveccdo algumas espécies sao transportadas para as paredes do reactor [38,53].

O reactor de HFCVD utilizado no decorrer deste trabalho estd esquematizado na

Figura 6.

Entrada de Gases

N

. Filamentos de
" tungsténio

gr (;Jca ¢« Chapa de
131Ny
molibdénio

—» Eléctrodos

Bomba

Figura 6: Esquema exemplificativo do reactor de HFCVD usado

Os filamentos utilizados no interior do reactor podem ser de tantalo [54], de

tungsténio ou rénio [52]. O papel dos filamentos aquecidos é o de dissociarem o

hidrogénio molecular em hidrogénio atémico. Este processo foi descoberto por Langmuir,
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sendo depois desenvolvido por vdrios autores. Durante a deposi¢cdo, os filamentos

absorvem o metano do meio, ocorrendo a carburizacdo dos filamentos, processo este que

afecta a microestrutura do filamento e influencia a nucleagéo dos filmes de diamante [38].
A deposicdo dos filmes de diamante ocorre em dois estigios fundamentais: a

nucleacdo e o crescimento [46].

2.3.1. Nucleaciao

A densidade de nucleagdo de superficie pode ser definida como o nidmero de
nudcleos crescidos por unidade de superficie do substrato [55], enquanto que a taxa de
nucleacdo é definida como sendo o nimero de niicleos formados por unidade de superficie
do substrato, por unidade de tempo. O fendmeno de nucleagdo é de fundamental
importancia na determinagdo das propriedades, morfologia, homogeneidade, adesdo ao
substrato e formacao de defeitos do filme. Na maior parte dos métodos CVD, a nucleagdo
em superficies ndo-diamante € normalmente um processo dificil e lento [56].

A nucleagdo do diamante sobre silicio tem vindo a ser estudada por vérios autores
[33,56,57] com o objectivo de diminuir o tamanho de grio do diamante, sem defeitos e
contaminagdes, possibilitando o estudo dos fendmenos que ocorrem durante a formagéo do
filme. O processo de nucleacdo pode ser acelerado aplicando uma diferenga de potencial
entre o substrato e a regido de activacdo do reactor de crescimento. Este método e
conhecido por BEN (Bias Enhanced Nucleation) [58-60].

Na década de 90 Yugo et al [61] foram dos primeiros investigadores a estudar este
fendmeno, propondo um modelo para descrever o processo [62]. Um outro método que
pode ser usado para aumentar a nucleagdo, mas que nio tem sido muito explorado € a
utilizacdo de um reactor para descarga DC contendo uma atmosfera saturada de metano.
Com este método, os ides de carbono sdo subimplantados no substrato antes de serem
colocados no reactor de crescimento, tendo sido avaliada a sua accdo na densidade de
nucleacdo dos grios de diamante, verificando-se que a densidade de nucleacdo aumentava

[63].

Para além dos métodos atrds referidos, existem outros que t€m como finalidade

potenciar a nucleacdo do diamante nos substratos: abrasdo com p6 ou pasta de diamante,
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banho de ultra-sons em suspensdo de diamante, sementeira (seeding) com nanodiamante,
revestimento prévio com grafite, carbono amorfo ou fulerenos e implantacao idnica [64].

A nucleacdo do diamante ndo € um processo espontineo, mas um fendmeno
mediado por técnicas como as descritas anteriormente. Uma elevada taxa de nucleagdo no
inicio do processo de deposicdo € fundamental para a obtencdo rdpida de um filme
continuo, para os filmes de diamante microcristalino. Nos filmes de NCD ocorre nucleacio
secunddria apenas dependente dos parametros de processamento e ndo da densidade de
nucleacio inicial [65].

A nucleag¢do do NCD ¢ bastante diferente da do MCD. Tang et al verificaram que
uma baixa taxa de nucleag@o resulta numa maior taxa de crescimento do filme de MCD,
devido a menor competicdo entre o crescimento dos grios [66], enquanto que Liu et al
observaram o comportamento inverso no caso do NCD [67].

Para que ocorra formagdo de diamante nanocristalino em lugar do microcristalino é
necessdria uma elevada densidade de nucleacdo primaria no substrato e uma elevada taxa
de nucleagdo secunddria do diamante no decorrer do processo. Esta elevada taxa de
nucleacdo secunddria reflecte-se na substrutura dos nddulos (estrutura “couve-flor’”),
enquanto que no MCD se podem observar cristalites Unicas facetadas resultantes do
crescimento colunar, como se pode concluir analisando a Figura 7. Nos filmes NCD o
tamanho de cristalite ndo aumenta com o aumento de espessura do filme, enquanto que
para os filmes MCD o tamanho de cristalite aumenta a medida que o filme se torna mais

espesso [24].
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Figura 7: Representacdo esquematica do crescimento do diamante em func¢do da densidade de nucleagdo

primdria e da taxa de nucleag@o secunddria [adaptado de 46]

2.3.2. Crescimento

Hidrogénio

O papel fundamental do hidrogénio no processo de formacao do diamante CVD € o
de suprimir a formagdo de espécies aromdticas. Minimizando a formagdo das espécies
aromaticas inibe-se a formaclo e crescimento de fases grafiticas na superficie de
deposicdo, melhorando assim a qualidade do filme de diamante [68].

O hidrogénio é muito importante na obtencdo de um filme de diamante de boa
qualidade, pois induz um aumento na taxa de crescimento e reduz a deposicdo de grafite. A
formagdo do hidrogénio atémico perto da superficie do filamento é uma reacgdo
fortemente endotérmica, enquanto que a recombinacdo do hidrogénio atdmico na
superficie do substrato € altamente exotérmica. Assim, o hidrogénio atémico actua como
portador de calor do filamento para a superficie de crescimento, ou seja, o substrato [36].

Os modelos para o crescimento do diamante CVD compreendem as reac¢des da
superficie do material com o hidrogénio atémico, os radicais e as moléculas de

hidrocarbonetos e o hidrogénio molecular. As reac¢des que fazem parte deste processo
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podem-se resumir como mostrado a seguir, onde Cy® representa uma posicao activa e CqH

representa uma ligacdo de superficie que termina em hidrogénio:

1y

2)

3)

abstrac¢@o do hidrogénio na superficie:

C4H + He < C4e + H,

recombinacgdo do hidrogénio atémico da fase gasosa com as posi¢des activas:

Cd. + He & CdH
adi¢do da espécie de crescimento, que pode ser um radical (CHz®) ou uma molécula
(CHy)

Cy® + CHp & Cy- CiHp

Os processos de abstrac¢cdo e recombinacido do hidrogénio na superficie, descritos

por (1) e (2), promovem um processo rapido de transformacio de He em H,. Este processo

€ responsdvel por um alto consumo de hidrogénio atémico e participa na determinacio das

espécies na regido do substrato, em especial do CHz® e do He [38,52].

Oxigénio

Embora seja defendido por alguns autores que a adicdo de oxigénio aumenta a

qualidade dos filmes de diamante e a taxa de deposicdo, a temperaturas mais baixas [42]

esta opinido néo gera consenso. Os principais papéis atribuidos ao oxigénio sdo [69]:

reducdo na quantidade de acetileno, considerado um percursor da grafite e do
carbono amorfo;

reducdo da frac¢do molar inicial do hidrocarboneto;

oxidacdo do carbono ndo-diamante através de O e O, ou por OH;

aumento da concentragdo dos dtomos de hidrogénio;

remocgdo dos hidrocarbonetos arométicos na fase gasosa.
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Os gases inertes e a mistura de gases

Além dos gases reactivos, sdo também usados gases inertes no crescimento de
filmes de diamante CVD. O &argon é frequentemente usado, combinado com o metano e
hidrogénio, para melhorar a estabilidade do plasma [38]. A mistura de gases (Ar-H,-CH3)
permite a deposi¢do dos filmes de NCD (por HFCVD e MPCVD) a temperaturas baixas,
na gama 800-950 °C [70].

O aumento da razdo CH4/H; parece favorecer a nucleacdo secundaria do diamante,
favorecendo o aparecimento de diamante de tamanho nanométrico [71]. O argon pode
inibir o crescimento facetado do diamante apds a nucleacdo, permitindo a formacdo de
novos centros de crescimento e aumentando a taxa de renucleacdo do diamante, evitando-
se assim o indesejado crescimento colunar. Mas, a partir de uma determinada razdo de

CH4/H; podera ocorrer formacéo de grafite que impede a nucleacdo do diamante [72].

2.4. Revestimentos em bicamada MCD/NCD

Neste trabalho pretendem-se revestir brocas de cerdmicos a base e nitreto de silicio
com uma bicamada de diamante, iniciada pela deposi¢do de diamante microcristalino e
tendo como camada de topo o diamante nanocristalino.

Em trabalhos anteriores foi ja provada a excelente adesdio do diamante
microcristalino depositado por CVD em substratos a base de SizNa, devido ao facto de o
cerdmico e o diamante possuirem coeficientes de expansdo térmica similares e também
compatibilidade quimica [73]. Recentemente foram também desenvolvidos filmes de
diamante nanocristalino com o objectivo de diminuir a rugosidade superficial e obter um
baixo coeficiente de atrito [74].

A deposicdo de uma camada de NCD apdés a camada de MCD ird inibir o
crescimento excessivo dos grados de MCD, permitindo também a diminui¢do da rugosidade
superficial. Uma vantagem adicional é o aumento da tenacidade a fractura que pode ser
alcangcado controlando criteriosamente a interface entre camadas. Assim, obter-se-do
revestimentos que podem ser aplicados em diversas dreas, tais como as ferramentas de

corte [75]. Kadleckova et al realizaram estudos de multicamadas em substratos de Si por
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MWCVD e WC-Co por HFCVD, variando o tamanho de grido do diamante microcristalino

e terminando a superficie com diamante nanocristalino [76].

Existem diversas formas de aumentar a tenacidade dos revestimentos, em
particular da fase ductil por reforco ou favorecimento do deslizamento das fronteiras de
grdo, pela variagdo sequencial da composi¢do e estrutura, pelo design de multicamadas,
pela introducdo de nanotubos de carbono, por mecanismos de tenacificagdo por
transformacdo de fases e finalmente com introdugdo de tensdes de natureza compressiva
[77].

O uso de multicamadas ¢ uma das poucas abordagens compativeis com os
processos continuos de diamante CVD, pois € possivel ajustar a composi¢do, estrutura e
tensdo residual através da alteracdo das condi¢des de deposicdo e da espessura da
intercamada [78]. As interfaces formadas por este processo actuam como deflectoras das
fissuras, atrasando a sua propagacdo e aumentando a tenacidade a fractura dos
revestimentos compositos. Multicamadas semelhantes de diamante de grio fino e de
granulagdo grosseira mostraram um aumento da resisténcia mecénica ao impacto devido a
reduzida propagacio de fissuras [79].

E vantajoso que a superficie de trabalho de diamante nos filmes compostos por
multicamadas seja terminada com uma camada de NCD, que apresenta melhor
comportamento tribologico do que os filmes de diamante mais rugosos. A utilizacdo de
HFCVD para deposi¢do de multicamadas, baseada na utilizacdo de um bias negativo
aplicado ao substrato relativamente ao filamento foi testada por Vojs et al, obtendo-se um
revestimento multicamada onde as camadas de diamante exibem propriedades distintas
devido as suas estruturas morfolégicas [80]. Estes filmes compdsitos de multicamadas
exibem uma excelente adesdo ao substrato e melhor resisténcia ao desgaste, quando
comparados com os revestimentos microestruturados de uma s6 camada e maior

rugosidade.

2.5. SizN4 como substrato para a bicamada MCD/NCD

Os filmes de diamante sdo normalmente crescidos a temperaturas entre 900 e 1200

K. O diamante possui um coeficiente de expansdo térmica baixo (0,8x10°< 0<4,5x10° a
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20<T<1500 °C), semelhante ao dos substratos onde é comummente depositado, como o Si
(2,6){10"6<0c<4,1)(10'6 a 20<T<1073 °C) [81]. O SizN4 possui um coeficiente de expansao
térmica préximo do diamante (2,9x10°<0<3,6x10° a 20<T<1500 °C) [72], o que é um
factor crucial para a adesdo do filme a substrato. A andlise por Difrac¢do de raios-X mostra
que as tensdes intrinsecas dos filmes de MCD sobre Si;N4 sdo aproximadamente zero
(~0,15 GPa), o que € corroborado por um desvio negligencidvel do pico de diamante na
andlise por espectroscopia p-Raman [82].

Na literatura é possivel encontrar trabalhos referentes a deposi¢cdo de NCD sobre
substratos a base de Si3N4 [83,84]. Filmes densos e homogéneos de NCD com cristalites
de 28 nm foram produzidos por HFCVD a uma elevada taxa de deposi¢do de 1,6 pm h',

sobre substratos de SizNy [85].
2.6. Diamante como biomaterial

A boa biocompatibilidade e a facilidade de funcionalizacio fazem com que o
diamante seja um excelente material para utilizacdo em biociéncia e tecnologia. O NCD e
o UNCD (UltraNano Crystalline Diamond) provaram ja ser substratos importantes para
biosensores e aplicacdes biomédicas [44].

O diamante apresenta compatibilidade bioldgica, devido ao carbono da sua
estrutura, podendo ser usado como revestimento em proteses para implantes ortopédicos e
odontoldgicos [86].

Esta compatibilidade bioldgica deve-se ao facto de o carbono estar presente nos
tecidos de todas as plantas e animais. Estes tecidos sdo compostos por elementos
agrupados em cadeias e anéis formados por dtomos de carbono. Para que um material

possa ser introduzido no corpo humano, deve obedecer aos seguintes requisitos [87]:

e biocompatibilidade (hemocompatibilidade e histocompatibilidade): nio ocorrer
destrui¢d@o dos tecidos devido ao implante;

e estabilidade quimica: o implante ndo sofre degradacdo na presenca dos agentes
externos presentes no meio, tais como alcool, esterilizantes, etc;

® bioestabilidade: o implante ndo se degradada pelas interac¢des com o meio

fisiolégico;
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® o sistema implante/material deve assegurar excelente adesdo e propriedades

mecanicas adequadas.

Os filmes de NCD, depositados por MPCVD, sdo também usados em implantes
temporomandibulares [88]. A viabilidade de um implante temporomandibular de titdnio
revestido com trés camadas (NCD/MCD/NCD) foi também alvo de estudo [89]. Outra
aplicac@o para o NCD € o revestimento de material cirirgico, nomeadamente bisturis para
cirurgia oftalmoldgica, possuindo uma aresta de corte até duas vezes mais afiada que os
bisturis de ago, resultando em maior controlo do corte por parte do cirurgido e maior
rapidez na cicatrizag@o da incisdo do paciente [90].

A topografia do NCD € similar a rugosidade superficial do osso [90]. Além disto, o
NCD apresenta maior resisténcia a colonizacio bacteriana, quando comparado com o aco e
o titdnio, o que € um factor muito importante pois as infecgdes resultantes do processo de
implantacdo sdo um grave problema clinico.

Amaral et al utilizaram filmes densos e homogéneos de NCD crescidos por
HFCVD sobre substratos bioinertes a base de nitreto de silicio e verificaram que o NCD ¢é
uma superficie adequada para a adesdo, alastramento e proliferacdo da linha de células
fibroblasticas 1.929 bem como para as células fibroblasticas normais da gengiva humana
[91]. O estudo revela também a auséncia de toxicidade do revestimento. Assim, aliando a
biocompatibilidade celular com as excelentes caracteristicas fisico-quimicas do NCD,
pode-se considerar este revestimento como promissor para aplicacdo no dominio da
biomedicina dentaria.

Outro estudo do mesmo grupo demonstrou que os filmes de diamante
nanocristalino induzem a proliferacdo osteobldstica e estimulam actividades metabdlicas
especificas tais como a actividade ALP e a mineralizacdo da matriz. Estas caracteristicas
de biocompatibilidade e bioactividade sugerem o NCD como um revestimento adequado

em aplicacdes ortopédicas [92].
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1. Producao das brocas de nitreto de silicio, SizNy4

Numa fase inicial foram obtidos, por sinterizagdo sem pressdo, ceramicos a base de
nitreto de silicio (Si3Ny) de elevada densidade e dureza.

Os ceramicos resultam da mistura dos pds comerciais de o-SizN4 (Starck Grau
M11) e dos aditivos de sinterizacdo Y,Os (Starck grau C) e Al,O; (ALCOA CT-3000SG)
na propor¢do 89,3 / 7,0 / 3,7% pp., respectivamente. A mistura de pds foi realizada em
cubas de 4gata no moinho planetirio (Retsch PM 400), utilizando a via hdmida
(isopropanol), com bolas de SizNs durante 8 horas. A suspensdo obtida foi crivada para
desaglomeracdo e seca em estufa.

O p6 obtido foi peneirado com malha de abertura 100 pm (mesh 140), seguida de
prensagem uniaxial (30 MPa) e isostitica (200 MPa), obtendo-se pastilhas de
aproximadamente 60 mm de didmetro e 5 mm de espessura.

A sinterizagdo sem pressdo foi efectuada em forno de grafite (Thermal
Technologies Inc.) a 1750°C, a pressdo atmosférica. O ciclo de sinterizagdo é descrito na

Figura 1.

T (°C)
1750 °C, 120 min

10 °C/min

10 °C/min

Tamb

Tempo (min)

Figura 1: Ciclo de sinterizagdo dos ceramicos de nitreto de silicio
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A densidade das amostras obtidas apds a sinterizagdo foi determinada pelo método
de imersdo, utilizando a equagdo de Arquimedes:

d=— P g, (Eq.1)

p seco pimerso

onde d € a densidade (g/cm3), Pseco 0 peso da amostra na balanga, Piperso 0 peso da amostra

imersa e d. a densidade do etilenoglicol (1,11 g/cm3 ).

As amostras foram pesadas numa balanca digital (A&D Instruments L.da., GR-200-
EC), com uma resolugdo de 0,0001 g. A densificacido das amostras é avaliada pela seguinte

equagao:

p:dix100% (Eq. 2)

t

em que p € a densidade relativa das amostras, d; a densidade tedrica da mistura de pos
(3,2540 g/em’) e d a densidade das amostras calculada pela Equacdo de Arquimedes. O
processamento descrito acima permite obter amostras completamente densas (> 99%).

A pastilha de Si3Ny foi cortada em paralelepipedos de aproximadamente 7,5 mm de
largura, que foram posteriormente maquinados até a forma final de uma broca, com
dimensdes idénticas a broca comercial de aco AISI 420 utilizada como referéncia (Figura
2).

A composi¢do quimica do ago é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1: Composi¢@o quimica nominal do ago AISI 420 (% em massa)

C Mn Si Cr Ni v N P S

0,40 0,50 0,95 13,50 0,21 0,27 0,0350 | 0,0027 | 0,001

As dimensdes das brocas sdo: 3,2 cm de altura, tendo a haste um didmetro de 2,3
mm e a hélice de 3 mm (Figura 2).
A maquinagem dos ceramicos foi efectuada pela empresa AFIPRE — Afiamentos de

Precisdo (Vila Nova de Famalicdo).
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Figura 2: Broca de nitreto de silicio (esquerda) e broca comercial de aco (direita) usada como modelo

2. Tratamento superficial das brocas de SizNy4

Antes de efectuar o revestimento das brocas com os filmes de diamante CVD foi
executado um tratamento superficial das mesmas, que se processou em duas fases.

Na primeira fase foi efectuado um ataque por plasma de CF, (Plasma Etching, PE)
com um gerador rf de 13,56 MHz (Emitech K1050X, Emitech Ltd, U.K.) com o objectivo
de promover a adesao do filme ao substrato. Neste procedimento, os graos de SizNy sdo
atacados pelos anides F provenientes da descarga do plasma de CF,4, revelando a
microestrutura do material.

O tratamento por PE é fundamental em varios processos de fabrico que utilizam
dispositivos com filmes de silicio ou outros filmes para electrénica, sistemas
microelectromecanicos (MEMS) e também para o fabrico de semicondutores [1,2].

O controlo das espécies criadas no plasma e a sua uniformidade espacial, bem como
a estabilidade das condicdes no interior do equipamento, e o efeito que as espécies
produzidas tém quando colidem com a superficie do substrato, sdo os pontos-chave deste
processo [1]. Com esta técnica o tempo de processamento é curto e evitam-se os produtos

quimicos (liquidos) usados nos processos tradicionais [2].
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Efectuando um ataque por PE durante 5 minutos é possivel visualizar por SEM a
microestrutura do cerdmico a base de nitreto de silicio utilizado neste trabalho (Figura 3).
Na Figura 3 é possivel observar os grios alongados de [-SizNi, rodeados de fase
intergranular maioritariamente amorfa [3]. Este tipo de morfologia dos grios € responsavel
pela tenacidade a fractura e resisténcia mecanica do ceramico [4]. O cerdmico utilizado

apresenta uma dureza de 15,5 GPa e tenacidade a fractura de 6,0 MPa.m'”? [5].

Figura 3: Micrografia SEM do cerdmico, revelando os graos alongados do B-Si;Ny4 apés PE de 5 minutos

Apés o ataque durante quinze minutos, observa-se por SEM (Figura 4), que os
graos de SizN4 s@o preferencialmente atacados ocorrendo remogdo da silica superficial e
afundamento dos grios com activagdo da sua superficie [6], obtendo-se desta forma um

aumento da rugosidade superficial.

> - ..
p

Figura 4: Micrografia SEM da supeicie do cerdmico atacada por PE durante 15 minutos
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Os parametros utilizados para o PE encontram-se resumidos na Tabela 2.
Considerou-se que a rugosidade superficial adequada para posterior deposi¢do da bicamada

de diamante (Figura 4) foi a obtida com um tempo de ataque de 15 minutos.

Tabela 2: Pardmetros de ataque por plasma de CF, utilizados

| Ataque por Plasma de CF4

| Poténcia RF (W) | 100

| Tempo de ataque (min) | 5/15
| Pressao (mbar) | 6x10™

A segunda fase é a riscagem (scratching) da superficie das brocas com suspensdo
de diamante (0,5-1 um) em p6 em n-hexano, em banho de ultra-sons durante uma hora,
para favorecer a nucleacio do diamante durante a deposicdo. Durante este processo ocorre
um aumento da rugosidade e necessariamente da superficie especifica do substrato, e
também a incrustacdo no substrato de pequenas particulas de diamante que constituirdo
sementes (seeds) de nucleagéo.

A riscagem com suspensdo de diamante € largamente referida na literatura [7,8]
como sendo uma técnica eficaz para promover a densidade de nucleagio do diamante
durante o processo de deposicio. E uma técnica que pode ser usada em materiais
condutores, semi-condutores e isoladores, enquanto que outras técnicas como a aplicacao
de um bias negativo ao substrato apenas podem ser utilizadas em substratos condutores e
semicondutores [9].

Esta técnica apresenta vantagens como o facto de se obter uma morfologia mais
homogénea em toda a superficie de deposicao [10].

Uma caracteristica deste método € o facto de diminuir a transmitancia do filme de
diamante, pois provoca danos na superficie do substrato [11], o que ndo é um factor crucial

para a aplicagdo em foco neste trabalho.
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3. Producio de brocas revestidas com filmes de diamante

3.1. Deposicao da bicamada de diamante por HFCVD

As brocas ceramicas de SisNs foram revestidas por Deposicdo Quimica em fase
Vapor assistida por Filamento Quente (HFCVD) (Figura 5) com uma bicamada de
diamante microcristalino/ nanocristalino (MCD/NCD) iniciada com a deposicdo por um
periodo de quatro horas de MCD. Este tipo de filmes garante uma excelente adesdo ao
substrato que pode ser explicada pela quase auséncia de fases ndo-diamante que resultam

em elevada dureza [12], apresentando no entanto uma maior rugosidade superficial

(RMS=0,55 pm para uma espessura de ~20 pm), quando comparado com os filmes de
diamante nanocristalino (RMS~0,20 pm para uma espessura de ~13 ym) [13]. A deposi¢do

de NCD foi efectuada por um periodo de seis horas.

e

==

Figura 5: Equipamento de HFCVD usado (Departamento de Engenharia Cerdmica e do Vidro, Aveiro)

Os pardmetros de deposi¢do de diamante MCD e NCD por HFCVD sobre
ceramicos a base de nitreto de silicio encontram-se optimizados para geometrias planas

[13,14] mas, dada a complexa geometria das brocas, o grande desafio que se colocou foi a
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alteracdo da configuracdo de filamentos - posi¢cdo, nimero e disposicdo espacial — no
interior do reactor, por forma a obter revestimentos densos e homogéneos em toda a
superficie das brocas.

Com esse propésito foi concebida uma estrutura em molibdénio para suporte dos
filamentos de tungsténio (J=0,25 mm), colocados na vertical e igualmente espacados em
redor do centro do reactor, onde estava colocada a broca a depositar. Acima da estrutura de
molibdénio encontra-se a entrada de gases (Figura 6). Foram efectuados vdrios testes para
estabelecer o nimero de filamentos adequado, chegando-se a um valor final de quatro
filamentos. Existem registos na literatura onde sdo utilizados reactores de HFCVD para
deposicdo de filmes de diamante sobre brocas dentdrias, que corroboram os resultados
atingidos com este trabalho no sentido de que os filamentos verticais melhoram a
distribuicdo térmica em torno da broca, asseguram a uniformidade do filme de diamante e

melhoram a adesao do filme [15,16].

Figura 6: Interior do reactor de HFCVD com estrutura de molibdénio suportando os filamentos verticais de

tungsténio para deposi¢do da broca de Si;Ny

Os pardmetros de deposicdo utilizados para o diamante microcristalino [13] e

nanocristalino [14] encontram-se na Tabela 3. A temperatura de filamento utilizada (2050

41



Ferramentas odontoldgicas de SizN, revestidas com diamante CVD

°C) € inferior ao valor das condi¢des usadas como referéncia (2300 °C), devido a alteracéo

da posicdo (horizontal para vertical) e disposi¢do espacial no interior do reactor. Para

geometrias planas, acima de 2300 °C ocorre grafitizacdo na superficie do substrato, ao

invés da formacgdo do filme de diamante. Na configuragdo de revestimento de brocas a

grafitizacdo ocorre para temperaturas de filamento acima de 2100 °C.

Tabela 3: Parametros de deposi¢do dos filmes de diamante MCD e NCD

Diamante | Tempo CH4/H; Ar/H, Fluxo de gas | Pressao total | Temperatura
(horas) (%vol.) (%vol.) (sccm) (mbar) filamento (°C)
MCD 4 0,02 - 100 25
NCD 6 0,04 0,1 50 50 2050

3.2. Caracterizacao das brocas revestidas com diamante CVD

Depois de depositados, os filmes foram caracterizados microestruturalmente por

SEM e espectroscopia Raman. Por microscopia de varrimento foi possivel avaliar a

espessura do filme depositado, composta pelo filme de diamante microcristalino e pelo

filme de diamante nanocristalino. A espessura total obtida é de aproximadamente 4 pm,

sendo a contribui¢do do MCD de ~1,5 pm e a do NCD de ~2,5 pm, apesar de ndo ser

completamente perceptivel nas imagens SEM obtidas (Figura 7).

Figura 7: Micrografia SEM em seccio transversal tipica dos filmes depositados

3 um

| MCD

NCD
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Na Figura 8 € possivel observar uma broca de SisN, depositada com a bicamada

MCD/NCD (Fig. 8.a) e nas micrografias 8.b)c)d) € possivel observar a densidade e

homogeneidade do filme de NCD depositado exteriormente ao longo da broca.

Figura 8: Micrografias SEM do revestimento de diamante nanocristalino na superficie das brocas: (a) vista
geral da broca revestida; ampliagdes mostrando o filme de NCD na aresta (b) na face externa da broca (c) e
na face interior perto da haste (d)
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A figura obtida por espectroscopia Raman (514 nm) permite observar o pico

correspondente ao diamante aproximadamente a 1332 cm’ (Figura 9).

Intensidade (u.a.)

1100 1200 1300 1400 1500 1600

Deslocamento Raman (cm’")

Figura 9: Espectro Raman do filme de MCD/NCD depositado por HFCVD

Tipicamente, as bandas D e G caracteristicas da grafite localizam-se em 1350 e
1580 cm™, respectivamente, enquanto que as bandas localizada em torno de 1150 cm’e
1470 cm’™! sdo atribuidas ao transpoliacetileno, normalmente associado aos filmes de NCD
[17-19].

Dado que a bicamada resultou num filme muito fino (~ 4 um), o espectro obtido
mostra uma sobreposicdo entre as caracteristicas tipicas do filme de MCD com as do filme

de NCD.
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4. Teste das ferramentas odontologicas

Nesta sec¢do comparam-se os resultados relativos ao comportamento das brocas de
nitreto de silicio revestidas a MCD/NCD com o de uma broca comercial de aco, através de

testes de furacio.

4.1. Testes de furaciao

Com os ensaios de furacdo pretende-se simular a criacio do defeito dsseo
(cavidade) no leito implantar, onde posteriormente é colocado o implante dentério.

Para simular o osso mandibular humano foi utilizado um bloco polimérico
(SAWBONES, ASTM F-1839) com duas zonas (Figura 10):
- interior em espuma rigida de poliuretano, similar ao osso trabecular ou esponjoso,
- camada externa de folhas de resina epoxidica reforcadas com E-Glass, similar ao 0sso

compacto ou cortical

Na Tabela 4 apresentam-se as propriedades mecanicas destas duas zonas.

Tabela 4: Propriedades mecanicas do polimero usado

Propriedades Mecanicas do Polimero Similar Osso Similar Osso
Trabecular Cortical

Densidade (g/cc) 0,64 1,7
Resisténcia a compressao (MPa) 32,6 120
Modulo volimico de elasticidade (MPa) 876 7600
Resisténcia a traccao (MPa) 19,1 90
Moédulo de Young (MPa) 659 12 400
Resisténcia ao corte (MPa) 14,6 -
Moédulo de distor¢cao (MPa) 247 -
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Figura 10: Vista do bloco polimérico evidenciando-se duas regides: a de maior densidade (camada externa) e

menor densidade (interior)

Os ensaios de furacdo foram efectuados a seco utilizando um berbequim de
velocidade varidvel acoplado a uma maquina de ensaios mecanicos universal (Zwick
/Roell Z020), sendo o controlo de temperatura efectuado por um medidor/registador de
temperatura (Squirrel Data Logger) ligado por dois termopares do tipo K ao bloco rigido
de poliuretano (Figura 11). A méquina de ensaios mecanicos universal de capacidade 20
kN, com célula de carga de 2,5 kN, permite o controlo da velocidade de penetragdo, com
aquisi¢do da forga aplicada.

Foram utilizadas velocidades de penetragcdo na gama 7,5 mm/min a 30 mm/min. Foi
imposta uma velocidade de penetragdo constante, dada pela velocidade do travessdo da
mdquina de ensaios mecanicos universal, registando-se o valor instantdneo da forca
exercida durante a furacio do polimero.

A velocidade do berbequim foi medida através de um tacémetro 6ptico (HIBOK

22), sendo utilizadas velocidades de rotacao na gama 50-1400 RPM.
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—

20<Forca<80 N

50<RPM<1400

TC 1

TC 2

Figura 11: Esquema do processo de furagdo do polimero com broca revestida e broca comercial e aquisicao

da temperatura durante o processo

O medidor/registador de temperatura permite acoplar até 6 termopares do
tipo K, com 8 pontos por segundo de velocidade de aquisicdo por canal. Neste trabalho
foram utilizados dois termopares do tipo K colocados a duas cotas no bloco de poliuretano:
um termopar colocado na transi¢do entre a camada externa e o interior (a 3 mm da
superficie) e o segundo no final do furo (15 mm profundidade), na regido correspondente
a0 0sso trabecular, para um furo de 15mm no total. Por razdes de simplificagcdo, o esquema
da Figura 11 encontra-se invertido em relagdo a montagem experimental usada no decorrer

do trabalho (Figura 12).
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Figura 12: Pormenor da montagem experimental, com o berbequim a furar o polimero, com medi¢do de

temperatura pelos termopares colocados a duas cotas diferentes

Os parametros de trabalho utilizados s@o apresentados resumidamente na Tabela 5.
Na literatura sdo reportados valores de velocidade de rotacdo entre 750 e 1250 RPM e

também entre 345 e 2900 RPM [20].

Tabela 5: Pardmetros de teste utilizados nos ensaios de furagdo

Broca Velocidade de rotaciao Vel. penetracao
(RPM) (mm/min)
Comercial 350 a 1400 7,5
Bicamada MCD/NCD 50 a 1400 7,5 a30

Através da equacdo 3 € possivel obter a velocidade mdxima da aresta de corte na
sua periferia (velocidade de corte), e assim calcular também o avango, para as diferentes

velocidades de penetracdo, representado na Tabela 6.
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_ 7XDXn
1000

(Eq. 3)

onde v representa a velocidade de corte (m/min), D o didmetro da broca (mm) e n a
velocidade de rotagdo em rotagdes por minuto (RPM). Considerando a velocidade de
rotacio (RPM) e a velocidade de penetracdo (mm/min) € possivel obter o avanco em

micrémetros por revolucao.

Tabela 6: Relacdo entre as Velocidades de Rotacdo, velocidade de Corte e Avango para velocidade de

penetracdo de 7,5, 15, 22,5 e 30 mm/min

Velocidade de penetracao (mm/min)
Velocidade de | Velocidade de 75 ‘ 15 ‘ 22.5 ‘ 30
Rotacao corte (m/min)
(RPM) Avanco (pm/revolugao)
50 0,5 150 300 450 600
100 0,9 75 150 225 300
180 1,7 42 83 125 170
350 3,3 21 43 64 86
700 6,6 11 21 32 43
1050 9,9 7 14 21 29
1400 13,2 5 11 16 21

Nos ensaios de furagdo efectuados manteve-se constante uma profundidade de furo

de 15 mm, para todos os casos.
4.2. Evolucao da forca de avanco com a profundidade de corte
Nesta seccdo apresentam-se os resultados dos ensaios efectuados em que foi

imposta uma velocidade de penetracio de 7,5 mm/min, medindo-se a forca aplicada

perpendicularmente no polimero (forca de avanco). O resultado da experiéncia com a
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montagem experimental desenvolvida € expresso num gréifico da evolucdo da forca em
funcdo da profundidade de corte.
As Figuras 13 (Broca comercial) e 14 (Broca revestida) representam a relagdo entre

a profundidade de corte obtida e a for¢a aplicada no polimero, para 350 e 1400 RPM.

100
90
80
70
60

50
40

Forca (N)

30

20
10

0 5 10 15

Profundidade de corte (mm)

Figura 13: Forga de avango vs profundidade de corte a 350 e 1400 RPM para a Broca comercial a 7,5 mm/m

de velocidade de penetragdo
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25
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Figura 14: Forga de avanco vs profundidade de corte a 350 e 1400 RPM para a broca revestida a 7,5 mm/m

de velocidade de penetragdo

A partir das Figuras 13 e 14 € possivel concluir que a for¢ca aumenta a medida que a
broca penetra no material, ocorrendo a forca mdxima durante a furagdo da zona mais dura e
densa do polimero (correspondente ao osso cortical), tanto para 350 como para 1400 RPM.
Seguidamente dd-se uma diminui¢do acentuada da for¢a quando a broca entra na parte
menos densa do polimero (correspondente ao osso trabecular), estabilizando ou
diminuindo ligeiramente durante o corte desta fase até ao fim do ensaio. Este
comportamento verifica-se tanto para a broca de ago como para a broca revestida a
diamante, mas ocorre uma diferenca substancial entre o valor da forca aplicada no caso da
broca comercial e o da broca revestida, sendo que para a udltima o valor da forca ¢
significativamente inferior.

Pela andlise das mesmas figuras pode constatar-se que a forca maxima necesséria
para o corte da zona mais densa do polimero a ao longo do polimero com a broca de aco é
de ~85 N a 350 RPM e a 1400 RPM ¢ ligeiramente inferior, aproximadamente 40 N. No

caso da broca revestida a MCD/NCD a for¢a médxima necessdria para o corte a 350 RPM ¢é
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aproximadamente 20 N e para 1400 RPM ¢ de 9 N. Ou seja, a forca maxima aplicada para
as duas velocidades de rotacdo, para a mesma profundidade de corte de 15 mm, € cerca de
4 vezes superior para o caso da broca comercial, em comparagdo com a broca revestida. Na
zona menos densa do polimero as diferencas de for¢a ndo sdo tdo acentuadas devido a
diferenca de densidade do polimero, que varia de 1,7 g/cm3 na zona mais densa
(correspondente ao osso compacto) para um valor bastante inferior de densidade de 0,64

g/cm3 (correspondente ao osso trabecular).

4.3. Forca maxima aplicada em func¢ao da velocidade de corte

O segundo conjunto de ensaios visou o registo das forcas maximas de corte em
funcdo da velocidade de rotagdo, para uma velocidade de penetracdo constante de 7,5

mm/min.
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Figura 15: Forca mdxima aplicada em fun¢do da velocidade de rotagdo para a broca comercial e para a broca

de SizNy revestida com MCD/NCD, a 7,5 mm/min
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Pela observagdo da Figura 15 € possivel concluir que a for¢ca méaxima requerida
para cortar a zona mais densa do polimero (correspondente ao osso cortical) diminui com o
aumento da velocidade de rotagcdo (RPM), tanto para a broca comercial como para a broca
revestida. Este resultado decorre da diminui¢do do avanco com o aumento da velocidade
de rotacdo (Tabela 6), o que implica um menor esforco da ferramenta. A forca exercida
pela broca comercial é sempre substancialmente superior, em cerca de 4 vezes, a forga
aplicada pela broca revestida com MCD/NCD em toda a a gama de velocidades de rotagdao
usadas no decorrer do trabalho.

Como se pode observar, decorre também deste conjunto de resultados uma outra
grande vantagem das ferramentas de diamante relativamente as comerciais: a possibilidade
de corte com muito baixas velocidades de rotacdo (100-180 RPM), contrariamente a broca
de aco, o que diminuird os danos provocados pela ferramenta no osso e permitira a recolha
de osso autdgeno para fins auto-regenerativos. Mesmo a baixas velocidades de rotacdo a
broca de aco atingiu valores de forca demasiadamente elevados (cerca de 90 N aplicados
na mandibula ou maxilar), ndo compativeis com os valores aplicados em odontologia, que
normalmente ndo ultrapassam os 40-45 N [21].

Na literatura é referido que brocas para furacdo de dentes, bem como outras
ferramentas de corte depositadas com diamante, podem apresentar um tempo de vida até

20 vezes superior, quando comparado com as ferramentas nio revestidas [22].

4.4. Efeito da velocidade de penetracao

Foi também estudado para diferentes velocidades de penetracdo, nomeadamente
7,5, 15, 22,5 e 30 mm/min, o efeito do aumento da velocidade de rotacdo na forga aplicada
para a broca revestida com diamante. O ensaio com a broca comercial foi efectuado apenas
para a velocidade de penetracdo de 7,5 mm/min. A velocidade de rotacdo variou na gama

50-1400 para as brocas revestidas e 350-1400 RPM para a broca comercial.
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Figura 16: Relag@o entre a forca maxima aplicada e a velocidade de penetracdo para a broca comercial e para

as brocas revestidas a MCD/NCD

Pela anélise da Figura 16 € possivel concluir que em toda a gama de velocidades de
penetracdo, a for¢a maxima € obtida para a velocidade minima de rotagéo.

E também possivel constatar na Figura 16 que ocorre um aumento da for¢a com o
aumento da velocidade de penetracdo na gama de 7,5 a 30 mm/min. No entanto, a forca
maxima atingida € aproximadamente constante para valores intermédios de 15 e 22,5
mm/min, para qualquer velocidade de rotacdo. Para a velocidade de penetragdo de 30
mm/min o incremento da forga relativamente a este estado estaciondrio pode ser justificado
pela elevada quantidade de apara do polimero acumulada em torno da broca (ndo houve
tempo para escoamento da apara), em particular a 350 RPM. A apara é muito mais fina a
1400 RPM do que a 350 RPM e a velocidades de penetragdo mais elevadas, sendo que a

350 RPM a apara produzida é mais grossa e dificil de escoar.
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Figura 17: Relacdo entre a forca mdxima aplicada e a velocidade de rotagdo para um avango constante de 21

pm/revolugao.

Dos resultados apresentados na Figura 16, € possivel extrair o conjunto de valores

obtidos a avanco constante de 21 pm/revolugdo, representado na Figura 17. Como se pode

constatar, a forga maxima nfo sofre grande variacdo com o aumento da velocidade de

corte, reforcando que o avanco é a grandeza determinante para o valor atingido pela forga

de corte, como se discutiu anteriormente para a Figura 15.
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4.5. Evoluciao da temperatura em funcao da profundidade de corte e do tempo

de furacao

O osso cortical € mais denso que o osso trabecular, o que implica uma maior
elevagdo de temperatura aquando da furagdo do osso cortical. A espessura do osso cortical
€ um factor determinante para o valor maximo de temperatura atingido durante a furacao.
Para situagdes in vivo o fluxo de sangue no osso cortical pode dissipar algum do calor
gerado durante a furacdo, mas esse efeito ndo € significativo pois o fluxo sanguineo no
osso cortical € muito baixo (2-3 ml/100 g-m) [23].

A variagdo da forgca aplicada, da velocidade de rotacdo e da velocidade de
penetracdo tém consequéncias na variagdo de temperatura no polimero usado na
experiéncia. Os resultados obtidos no que concerne a evolugdo da temperatura em fungdo
da profundidade de corte e do tempo de ensaio, para a broca comercial e para as brocas
revestidas a MCD/NCD para as velocidades de rotacdo usadas nos ensaios, sao reportados
nas Figuras 18 a 25.

As Figuras 18, 20, 22 e 24 correspondem aos resultados obtidos para a broca de ago
a 350, 700, 1050 e 1400 RPM, respectivamente. Nas Figuras 18, 20 e 24 a aquisi¢do
terminou apds a broca atingir os 15 mm, ndo se registando os valores para 0 movimento
rotativo da saida da broca, o que justifica a menor extensdo das curvas apresentadas, em
comparacdo com os outros grificos. As Figuras 19, 21, 23 e 25 correspondem aos
resultados obtidos para as brocas revestidas a 350, 700, 1050 e 1400 RPM,
respectivamente, para a velocidade de penetragdo de 7,5 mm/min.

O comportamento tipico da broca comercial pode ser descrito pela Figura 22,
correspondente a velocidade de rotagdo de 1050 RPM. Para o termopar colocado a 3 mm
de profundidade (correspondente a simulacio da furacdo do osso cortical), pode observar-
se uma primeira zona (I) até se atingir a cota de 3 mm onde ocorre aquecimento gerado
pelo atrito da ponta da broca ao furar o material denso. Este fendmeno estd relacionado
com a condugdo de calor no polimero a partir da frente de contacto da broca durante a
furacdo. Numa segunda zona (II) ocorre a passagem da broca pela cota a que se encontra o
termopar, e verifica-se uma taxa de aquecimento constante, resultante da combinagdo de

dois fendmenos: o do aumento da temperatura na broca e no polimero por acumulacio de
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calor e diminui¢do da quantidade de calor transferido dado o aumento da distancia da ponta
da broca (fonte de calor) ao termopar, situado a 3 mm.

Antes de se atingirem os 15 mm de profundidade, pode observar-se uma terceira
zona (III) onde se atinge a temperatura maxima e a partir dai uma estacionaridade da
temperatura. Nessa zona, o aumento da distdncia da fonte de calor ao termopar torna-se
preponderante relativamente ao calor que se vai acumulando. Logo apds se atingirem os 15
mm de profundidade, momento em que se retira a broca, verifica-se ainda um aumento de
temperatura devido a passagem da broca pela cota onde o termopar situado a 3 mm. A
partir dai entra-se na zona de arrefecimento (IV), pois ocorre dissipacdo de calor no
polimero, sendo o processo mais lento do que o de aquecimento.

Para o termopar colocado a 15 mm de profundidade (correspondente ao final da
furacdo), pode observar-se uma primeira zona em que hd aquecimento mesmo antes da
broca atingir a cota do termopar. Apds atingir a cota do termopar e a broca ser retirada,
ainda ocorre aumento de temperatura devido a condugdo de calor através da parede interna
do furo e o ponto onde o termopar estd colocado. Segue-se uma zona correspondente ao

arrefecimento do polimero.

Para a broca revestida a MCD/NCD testada para a velocidade de rotagdo de 1050
RPM, podemos dizer que, para o caso do termopar colocado a 3 mm, a primeira zona
apresenta um comportamento similar ao da broca de aco, mas a velocidade de aquecimento
€ menor, pois neste caso a forga aplicada € menor e por consequéncia o calor desenvolvido
¢ menor. Na segunda zona observa-se um trogo inicial em que hd um aumento linear da
temperatura, com menor velocidade de aquecimento. Ndo se verifica para esta broca o
comportamento descrito anteriormente para a zona III da broca de ago. Apds o aumento de
temperatura descrito para a zona II, ocorre o arrefecimento por dissipacdo de calor do
polimero.

No que concerne o termopar colocado a 15 mm de profundidade, verifica-se que até
se atingir essa cota hd um aumento de temperatura provocado pela fonte de calor por
condug¢d@o no polimero. Apds se atingirem os 15 mm, dd-se o fendmeno de inércia térmica
no polimero até que se atinge um méaximo de temperatura. Segue-se o arrefecimento

natural do polimero, pois é retirada a fonte de calor.
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Figura 18: Evolugdo da temperatura em fungdo da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca comercial a 350 RPM
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Figura 19: Evolugdo da temperatura em fung@o da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca revestida MCD/NCD a 350 RPM
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Figura 20: Evolugdo da temperatura em fungdo da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca comercial a 700 RPM
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Figura 21: Evolugdo da temperatura em fungdo da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca revestida MCD/NCD a 700 RPM
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Figura 22: Evolugdo da temperatura em fung@o da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca comercial a 1050 RPM
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Figura 23: Evolugdo da temperatura em fung@o da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca revestida MCD/NCD a 1050 RPM
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Figura 24: Evolugdo da temperatura em fungdo da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca comercial a 1400 RPM
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Figura 25: Evolugdo da temperatura em func¢do da profundidade de corte e do tempo apds a retirada da broca,

para a broca revestida MCD/NCD a 1400 RPM
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De modo a uniformizar as diferencas de temperatura registadas nos graficos
anteriores, devido a diferenca da temperatura inicial entre as experiéncias, registam-se no
gréfico da Figura 26 as variacdes de temperatura (AT) que correspondem a diferenca entre
a temperatura méixima atingida no ensaio (Tméx) e a temperatura inicial (Tinicial).
Representaram-se curvas a duas velocidades de penetracido diferentes para as brocas

revestidas (7,5 e 30 mm/min) e a 7,5 mm/min para a broca comercial.

30
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0
0 500 1000 1500
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Figura 26: Varia¢do da temperatura (mdxima — inicial) em func¢do da velocidade de penetracdo

O aumento de temperatura durante o processo de furagdo deve-se ao calor (Q)
gerado por atrito (p) entre a ferramenta e o polimero e acumulado durante a duragdo do
ensaio (t), sendo ainda funcao da forca aplicada (F) e da velocidade de corte (v), segundo a

equacdo 4 [24].

Q=uxFxvxt (Eq. 4)
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A curva correspondente a broca revestida para uma velocidade de penetracéo de 7,5
mm/min € resultado de dois efeitos antagénicos: por um lado, a for¢a méaxima reduz-se
aproximadamente para metade quando a velocidade de rotagcdo varia de 350 RPM para
1400 RPM, de acordo com a Figura 15; por outro lado, a velocidade quadruplica no
mesmo intervalo de varia¢do de velocidades de rotag@o. Resulta, pela equacdo anterior, que
o calor gerado duplicard, o que € corroborado pelo aumento de temperatura
aproximadamente par o dobro verificado para esta condicdo de ensaio (Broca MCD/NCD
7,5 mm/min). Esta variacdo para o dobro da temperatura também se verifica para a broca
comercial a 7,5 mm/min, mas com maiores valores de temperatura decorrentes de um
maior coeficiente de atrito provocado pela broca de ago e for¢a aplicada sobre o polimero.

No caso do ensaio realizado com a broca revestida a 30 mm/min, verifica-se apenas
um ligeiro aumento da temperatura com a velocidade de rotagdo (cerca de 1,4 vezes), o que
estd de acordo com o balango entre a diminuicdo da forca em cerca de 3 vezes e o aumento
da velocidade em cerca de 4 vezes. Os valores de AT com a velocidade de penetracdo de
30 mm/min sdo muito inferiores quando comparados com a velocidade de penetragcdo de
7,5 mm/min porque a duragfo da furagdo € muito inferior no primeiro caso (30 segundos)
quando comparada coma a segunda condi¢@o (120 segundos), de acordo com a Equacdo 4,

apesar de tanto a forca como a velocidade aumentarem.
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5. Caracterizacao das brocas apds os ensaios de furacio

Ap6s os ensaios de furagdo no bloco de espuma rigida de poliuretano, foi efectuada

microscopia de varrimento para avaliar o desgaste sofrido pelas brocas (comercial e

revestida NCD/MCD).

5§ 7 ,,//,"C Z 7
Figura 27: Micrografias SEM das brocas na aresta de corte apds ensaios de fura¢do no polimero: broca
comercial (a), (b) e broca revestida MCD/NCD (c), (d)

Ao observar a Figura 27 (a) e (b) correspondentes a aresta de corte da broca de aco,
pode concluir-se que, apdés os ensaios de furacdo a aresta apresenta desgaste
contrariamente a broca revestida com MCD/NCD que ndo apresenta qualquer vestigio de
desgaste, delaminacdo ou arrancamentos no filme na aresta de corte (c), como evidenciado

na Figura 27 (d).
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Capitulo III

Conclusoes
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Neste trabalho produziram-se e testaram-se brocas cerdmicas de nitreto de silicio
revestidas com um filme de diamante em bicamada micro/nanocristalina (MCD/NCD) pela
técnica de Deposicdo Quimica em Fase Vapor assistida por Filamento Quente (HFCVD),
visando aplicagcdes odontoldgicas. A caracterizagdo microestrutural por SEM revelou um
filme denso e homogéneo em toda a superficie das brocas. A espectroscopia Raman
confirmou a qualidade dos filmes de NCD depositados. Nos ensaios de furacdo de modelos
que simulam o osso mandibular humano que se seguiram, foi possivel comprovar a boa
qualidade dos filmes pela excelente adesdo ao substrato, dada a auséncia de delaminagao
em todas as condicdes de ensaio.

Nos estudos comparativos do comportamento da broca de SizN4 revestida com
MCD/NCD relativamente a uma broca comercial de ago (AISI 420), concluiu-se que as
primeiras apresentam melhor desempenho, pois para a mesma velocidade de corte a forga
aplicada € substancialmente menor em cerca de 4 vezes.

Sendo a temperatura provocada pelo calor desenvolvido durante a furagdo um
parametro fundamental para o sucesso dos implantes, verificou-se que a utilizagdo das
brocas de diamante permite reduzir em cerca de 4 °C a temperatura maxima atingida,
quando comparada com a broca de aco, nunca se atingindo o limite maximo de 47 °C.

Outra grande vantagem das ferramentas de diamante relativamente as comerciais é
a possibilidade de corte com muito baixas velocidades de rotacdo (100 RPM), o que
diminuird os danos provocados pela ferramenta no osso e permitird, por outro lado, a
recolha de osso autégeno para fins auto-regenerativos.

Foi também demonstrada a capacidade de corte com elevada velocidade de
penetracdo (30 mm/min) no caso das brocas revestidas, o que permitira reduzir a duracéo
do procedimento odontoldgico.

Sendo o diamante um material bioinerte, esta caracteristica constitui-se como uma
vantagem adicional em relacdo a utilizacdo de brocas de ago, pois estas ao sofrerem o
processo de desgaste libertam residuos nocivos para os tecidos humanos.

Perspectivando-se que as brocas de nitreto de silicio revestidas com NCD sejam
uma excelente alternativa as brocas comerciais de ago, estd previsto para trabalho futuro a
producdo de brocas com melhor afiamento, e a melhoria das condi¢des de deposi¢io e a
obtencdo de filmes mais espessos (por aumento do tempo de deposicdo). Posteriormente,

prevé-se a realizacdo de testes de furacdo de osso fresco a temperatura inicial controlada de
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37°C, bem como a colaboragdo com um odontologista para mimetizar as condi¢des reais de

funcionamento das brocas.
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