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O processo de conformagdo desempenha um importante papel na
homogeneidade e confiabilidade nas cerdmicas dentais. Um ponto critico na confecgao
de proéteses ceramicas diz respeito aos efeitos da usinagem, uniformidade estrutural e
manuseio. O objetivo desse trabalho foi desenvolver um processo de moldagem quase
final (near net shape) para conformacédo de infra-estrutura ceradmica dental, onde a
barbotina de uma alumina tenacificada por zirconia (ZTA), € moldada e consolidada em
um molde sem usinagem, resultando em uma infra-estrutura com espessura uniforme. A
influéncia do meétodo de processamento e da espessura das amostras sobre a
resisténcia a flexdo biaxial, dureza e microestrutura do In Ceram Zirconia ® foram
avaliadas. Os dados foram tratados estatisticamente pela analise de variancia, teste de
Tuckey e modulo de Weibull. Os resultados indicaram que o novo processamento foi
capaz de produzir pegas protéticas na forma quase final. O método de conformacgao nao
influenciou as propriedades mecanicas, entretanto, a redugdo da espessura associada
ao produto na forma quase final aumentou significativamente a resisténcia. A conclusao
do trabalho é que a conformacgdo por moldagem na forma quase final minimiza a
necessidade de usinagem e melhora a homogeneidade em espessuras minimas da
infra-estrutura, tornando o método promissor e capaz de agregar valor ao tradicional

sistema de colagem por barbotina ZTA.
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Forming process plays an important role in the homogeneity and reliability of
dental ceramics. A critical area in the manufacturing of dental ceramic is the milling
process, structural homogeneity and handling. The aim of the study was to develop a
near net shape moulding system using a modified slip casting process. A zirconia
toughned alumina ceramic (ZTA) slip, is shaped in a mould, resulting in an uniform and
controlled thickness core. The influences of the near net shape method and the thickness
on the flexural biaxial resistance, hardness and microstructure of In Ceram Zirconia®
were evaluated. The data were statistically treated with ANOVA, Tukey statistical test and
Weibull modulus. The results indicated that the new forming processing was able to
produce near net shape prosthetic pieces. The new forming method did not have a
significant effect on the mechanical properties, however, the thickness reduction
associated with the near net shape product increased significantly the flexural biaxial
resistance. The conclusion of this study is that near net shape forming minimizes the
need of milling, and improves the homogeneity in minimal infrastructure thicknesses, thus
making it a promising method capable of adding value to the traditional slip cast ZTA

system.
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1. INTRODUGAO

O desenvolvimento de materiais odontologicos estéticos, resistentes e
duraveis tem avangado significativamente nas Ultimas décadas, impulsionados pela
demanda em relagao a aparéncia. A auséncia de dentes € um problema que afeta um
bom numero de pessoas e sua solugdo, através da substituicdo protética dos
mesmos, constitui um grande desafio, uma vez que o desejo do paciente é que esta
protese se integre com a denticdo natural a tal ponto que nao tenha aparéncia de
prétese. As cerdmicas, embora limitadas por sua fragilidade e risco de fratura, tém
uma longa historia de uso na odontologia. A biocompatibilidade e estética favoravel
incentivam o uso de restauragbes sem a presenca de metal (metal-free). Essas
vantagens tém levado a substituicdo progressiva da infra-estrutura metalica pela infra-
estrutura ceramica em resposta ao desenvolvimento de novos materiais ceramicos e
aperfeicoamento dos sistemas de processamento laboratoriais.

O uso de ceramicas livre de metal ganhou grande popularidade nas indicagbes
clinicas de substituicdes unitarias de dentes da regido anterior da boca. As principais
falhas sao encontradas na regido posterior, particularmente nos casos de indicagao de
préteses parciais fixas multiplas. O uso de préteses odontoldgicas totalmente
ceramicas em regides de dentes posteriores exige consideravelmente mais do
desempenho do aparelho protético. O sistema mecanico de forgas e tensdes na
regido posterior € bem mais complexo que na regido anterior da boca. Fatores como
0s niveis de carga mastigatoria sdo duas vezes maiores na regido de pré-molares e
até trés vezes maiores na regido de 2°° molares que na regido de dentes anteriores
[1,2]. O sistema de controle neuromuscular da mastigagdo também difere da regido
anterior, pois possuem sensores pulpares e periodontais baseados em
mecanoreceptores rapidamente adaptaveis, o que predispde ao aumento de
carregamento nessa regido [3]. A forma da superficie oclusal e a maior area de

trituracéo e o tipo de articulagdo com dentes antagonistas, caracterizam o sistema de



dentes posteriores como estaticamente indeterminado [4]. Dessa forma, a mastigacao
nessa regiao impde uma constante alternancia de tensées compressivas e trativas ao
longo das trés dimensdes do aparelho dentario.

Entre as questbes a serem respondidas para aumentar a confiabilidade de
proteses ceramicas na regido posterior estdo o material, o desenho e as dimensbdes
da peca protética ideal.

Segundo Brown [5], a busca por uma cerdmica “inquebravel” devera vir das
ceramicas ditas inteligentes, como a zircénia. A adicdo de o6xidos estabilizadores,
particularmente itria (Y.O3) e céria (CeO,), criou condi¢des para a obtengido de
zircOnia parcialmente estabilizada, permitindo assim a manutencao da fase tetragonal
metaestavel a temperatura ambiente, necessaria ao seu peculiar desempenho
mecanico.

As ceramicas de zircbnia tetragonal policristalina sdo conhecidas como
materiais tenazes, resistentes a fratura. Essa propriedade decorre da transformacgao
martensitica a que estao sujeitas essas ceramicas. O campo de tensdes gerado por
uma trinca pode vir a promover sobre os grdos metaestaveis uma transformagao
tetragonal-monoclinica a temperatura ambiente. Esta transformagdo vem
acompanhada de um ligeiro aumento de volume (3-5%), o que resulta no
estabelecimento de tensbes compressivas na superficie e, principalmente, na ponta
da trinca. A energia associada a este estado de tensdo é absorvida, bloqueando desta
forma o seu crescimento [6,7,8,9,10]

Entre as diferentes formas para se obter ceramicas com elevados valores de
resisténcia mecanica, a adicdo de uma segunda fase se mostra muito promissora.
Esses materiais sdo conhecidos como compdsitos ceramicos. A utilizagdo de
particulas de zircbnia em uma matriz de alumina proporciona ndo apenas um aumento
da tenacidade a fratura com também um aumento na tensao de ruptura deste tipo de

material [11], e sua obtengado pela técnica da barbotina, ou pelo método CAD CAM,



tem respondido a permanente demanda por restauragdes estéticas, resistentes e
duraveis. [12,13,14,15,16,17]

Diversos sdo os fatores que contribuem para o desempenho das coroas
ceramicas, incluindo aqueles que podem ser manipulados pelo clinico e aqueles que
dependem do paciente. Entre os fatores que estdo sob controle do clinico esta a
reducdo da coroa dental e respectiva espessura da coroa [18]. O estabelecimento da
espessura ideal da infra-estrutura ceramica vem sendo alvo de alguns pesquisadores
[19,20,21,22,23,24], porém, ainda encontramos divergéncias.

Os preparos protéticos sao norteados por principios mecanicos e biolégicos,
fundamentais para o sucesso do tratamento restaurador de tal forma que, segundo
SELTZER & BENDER [25], alguns procedimentos comumente usados na pratica
odontolégica comprometem mais a saude do dente do que os processos patoldgicos
que eles tentam corrigir. A profundidade e extensdo de uma cavidade tém influéncia
direta na retencgao, resisténcia estrutural e estética da restauragao protética, assim
como esta intimamente relacionada a resposta pulpar provocada. Tendo tal fato em
mente, qualquer diminuicdo no aprofundamento do preparo significard um grande
ganho bioldgico.

O emprego de sofisticados equipamentos de processamento ceradmico, como,
por exemplo, sistema CAD/CAM (Computer Aided Design / Computer Aided
Manufacturing), tem produzido restauragdes com alto desempenho mecanico no que
tange a tenacidade a fratura. Entretanto, apresentam um alto custo de confeccao quer
seja pela via de importacao direta do produto final (infra-estrutura pronta para receber
a ceramica de cobertura) ou pela aquisicdo do maquinario, tarefa dificil e cara, o que
resulta no custo elevado da prétese ceramica para o paciente.

De acordo com HASELTON et al. [26] o Sistema In-Ceram introduzido em
1987, disponivel atualmente como um compdsito ZTA (alumina tenacificada por
zirconia), In Ceram Zirconia, na proporg¢ao de 67% de alumina e 33% de zirconia, é

obtido através de um processo refinado de colagem de barbotina (slip casting). O



Sistema In-Ceram Zirconia consiste na confecgdo de uma cerdmica parcialmente
sinterizada, porosa e infiltrada com vidro, o que lhe confere resisténcia mecanica
compativel com a demanda mastigatoria.

Uma das dificuldades para aplicacdo das cerdmicas estruturais de uma
maneira geral é a confiabilidade, fator inerente ao préprio material cerdmico. Dentre
as formas de se obter uma maior confiabilidade esta a otimizagao das etapas de
processamento ceramico [27]. Pegas ceramicas estao sujeitas a presenca de defeitos
superficiais e internos, inerentes ao processo de fabricagdo, os quais comprometem
seu desempenho mecanico. Porém suas propriedades ndo sao influenciadas
unicamente pelo processamento, condensagao, fusdo, solidificacdo e cristalizagao,
mas sao também, fortemente dependentes das habilidades individuais dos
operadores [28].

A usinagem de pegas cerdmicas ja sinterizadas é um grande problema.
Fatores como a elevada dureza do material e o custo na forma de brocas consumiveis
e tempo de usinagem, dificultam o processamento desses materiais. Por isso, ha um
grande interesse no sentido de melhorar os processos de conformacdo "a verde"
existentes, ou criar novos processos que permitam a obtengdo de pegas cada vez
mais préximas do formato final desejado (near net shape) [29]. Tal procedimento pode
reduzir significativamente os custos de fabricagdo dos componentes cerdmicos, e
melhoram seu desempenho.

Visto que a obtencdo de uma infra-estrutura cerdmica dental por colagem
de barbotina na forma quase final diminuiria a necessidade de ajuste por usinagem,
minimizando com isso os provaveis efeitos deletérios desse processo e as variaveis
referentes a mao do operador, este trabalho tem por finalidade o desenvolvimento de
um novo método der moldagem na forma quase final para conformacao de ceramicas
estruturais por colagem de barbotina indicadas para préteses fixas multiplas na regidao
posterior da boca, no intuito de contribuir para melhorar o desempenho mecanico da

restauragao.



1.1 Objetivos

Objetivo Geral

O objetivo principal deste estudo é o desenvolvimento de uma metodologia de
conformacao na forma quase final para infra-estruturas ceramicas a base de barbotina
ZTA, que permita o controle da forma e espessura, proximas ao formato final,

reduzindo a necessidade de ajuste por usinagem.

Objetivos Especificos

1 - Avaliar a influéncia do método de moldagem na forma quase final do In

Ceram Zirconia sobre a resisténcia a flexdo, dureza Vickers e microestrutura;

2 - Avaliar a influéncia do método de moldagem na forma quase final do In

Ceram Zirconia em condi¢des de espessuras variadas sobre a resisténcia a flexao.



1.2 Hipéteses

1 - A nova metodologia par de conformagdo na forma quase final a infra-
estruturas cerdmicas a base de barbotina ZTA proporciona pegas com espessura €

forma controladas.

2 - As amostras de ZTA obtidas através da moldagem na forma quase final
apresentam resultados mecéanicos e microestruturais dentro dos pardmetros
estabelecidos na literatura, bem como, comparaveis aos das amostras obtidas pela

conformacao convencional.

3 - A espessura das amostras exerce influéncia sobre a resisténcia mecéanica

do In Ceram Zirconia, independente do método de conformagédo empregado.



2 REVISAO DA LITERATURA

21 CERAMICAS ODONTOLOGICAS

A maioria das culturas, através dos séculos, tem reconhecido os dentes como
uma estrutura facial com reflexos na saude, juventude, beleza e dignidade. A perda
inesperada da estrutura dental, particularmente da regido anterior, cria problemas
fisicos e funcionais e, frequientemente associados a disturbios psicoldgicos e sociais
[30].

Os dentes funcionam em um dos ambientes mais indspitos do corpo humano,
pois estio sujeitos a variacao de temperatura, do frio, por exemplo, com um sorvete a
0°C, ao quente com um café ou sopa. Também se encontram expostos as mudancas
de pH numa extensao de 0,5 a 8, bem como a tensdo gerada pela mastigagdo. O
material restaurador a ser utilizado, enquanto se mantém estavel neste meio, sendo
capaz de suportar cargas mastigatérias e varia¢des inerentes ao meio, deve satisfazer
também requisitos estéticos. A sociedade atual exige que restauragdes visiveis

apresentem cor e translucidez, a mais proxima possivel ao dente [31].

As ceramicas se apresentam como excelente alternativa de tratamento
restaurador da estrutura dental, devido a sua biocompatibilidade, resisténcia a
compressao, condutibilidade térmica semelhante aos tecidos dentais, radiopacidade,
integridade marginal, estabilidade de cor e, principalmente, excelente potencial para
simular a aparéncia dos dentes [27,32,33].

Embora o emprego rotineiro de ceramicas em odontologia restauradora seja
um fendémeno recente, o desejo por um material estético e duravel é antigo [30].

Segundo JONES [34], a introdugdo da arte de fundir porcelana, cerca de 200 anos



atras, deve ser vista como um dos desenvolvimentos histéricos mais importante e
significante na ciéncia dos materiais dentarios.

MCLEAN [35] considera o desenvolvimento das porcelanas obtidas a vacuo
por VINES et al. [36] e a unido da porcelana as ligas auricas, introduzidas por
WEINSTEIN et al. [37] no inicio dos anos 60, um divisor de aguas em estética dental,
uma vez que a porcelana a vacuo tornou dentistas e técnicos mais conscientes do
significado estético da transmissao de luz e das mudangas no indice de refracéo e
reflexdo das porcelanas opacas e, sua unido ao metal permitiu que a infra-estrutura
em ouro fosse ocultada esteticamente pela porcelana aderida.

Nos ultimos 35 anos, refinamentos no sistema metalo-ceramico dominaram
a pesquisa em cerdmica dental e resultaram na melhoria de ligas, adesdo da
porcelana ao metal e diferentes porcelanas [37]. Embora as restauragdes metalo-
ceramicas venham sendo empregadas com boa margem de sucesso clinico,
preocupacdes quanto as limitagdes em relacdo a biocompatibilidade e qualidades
6ticas tem impelido ao desenvolvimento e aplicagdo de restauragbes totalmente
ceramicas [38].

De acordo com MCLEAN [39], as restauragbes dentais devem preencher
trés requisitos principais: resisténcia, adaptagao e estética. A porcelana feldspatica é
a ceramica dental mais comumente utilizada, porém, embora altamente estética,
apresenta caracteristicas estruturais e mecanicas pobres, fazendo-se necessario o
uso de uma infra-estrutura de reforgo [40].

Em 1965, MCLEAN & HUGHES [40], realizaram um estudo sobre a melhoria
da porcelana dental através dos o6xidos ceramicos, € encontraram que O uso de
cristais de alumina como fase de reforgo (40-50%vol.) na matriz vitrea proporciona
uma substancial melhora nas propriedades mecéanicas das amostras, atingindo uma
resisténcia a flexdo de 130MPa. Varias possibilidades de reforco foram testadas e o
efeito mais significativo foi obtido com o emprego da infra-estrutura de alumina ja

sinterizada recoberta por porcelana dental convencional.



Nas ultimas duas décadas, diversos métodos foram introduzidos visando o
aumento de resisténcia das ceramicas. Esses métodos, através da manipulagao
microestrutural, tém conduzido a ceramicas tenazes, cuja caracteristica em comum é
uma consideravel fase cristalina numa matriz vitrea, a qual resulta numa substancial
contribuicdo as propriedades fisicas, quimicas e mecanicas. O tamanho, a
distribuicdo, a natureza e quantidade da fase cristalina afetam a mecéanica da fratura
dessas ceramicas, assim como as diferencas de coeficientes de expansao térmica
entre as varias fases podem causar tensodes localizadas, que, por sua vez, geram um
aumento da tenacidade [41].

O continuo desenvolvimento dos materiais ceramicos e das técnicas de
fabricacdo, somados aos recentes avangos nos materiais e métodos adesivos,
conduziram a introdugéo de novos sistemas totalmente ceramicos [42].

Mesmo com as vantagens apresentadas pelas restauracbes totalmente
ceramicas, incluindo estética, biocompatibilidade, durabilidade, capacidade de ser
condicionada e resisténcia em meio oral por longo tempo sem se deteriorar, percebe-
se clinicamente que estes materiais apresentam algumas desvantagens. Seu
potencial para fratura catastréfica e desgaste abrasivo dos dentes antagonistas é
considerado um ponto problematico quanto ao seu uso [40,43,44].

De uma maneira geral, todos os sistemas ceramicos parecem possuir a
adequada resisténcia para coroas unitarias. Muito embora a resisténcia a fratura da
maioria desses sistemas seja significativamente menor que a das restauracgbes
metalo-ceramicas, sua capacidade de adesao a estrutura dental pode ser considerada
como um mecanismo de resisténcia adicional [45].

Conforme ROSENBLUM [45], nenhum sistema ceramico disponivel até
aquele momento pode ser considerado ideal para substituicdo da estrutura dental
perdida, contudo, nos ultimos anos, investimentos tém sido feitos no desenvolvimento

destes sistemas.



10

O aparecimento de cerdmicas com diferentes caracteristicas, melhores
propriedades mecanicas e oticas ampliou a oferta desses materiais: porcelanas
reforcadas por leucita, aluminizadas e a base de zircénia, disponibilizadas em
distintos métodos de processamento: condensagao, prensagem a quente, fundidas,
infiltracao (colagem de barbotina), e CAD/CAM nas suas variadas formas [14,46].

A cerdmica desempenha importante papel na odontologia restauradora e ndo
ha duvidas de que melhorias nas propriedades mecéanicas, resisténcia e abrasao

virdo, e com elas, sua aplicagao sob parametros mais confiaveis [45].

2.2 CERAMICAS A BASE DE ALUMINA

As ceramicas de alumina, preferencialmente na sua forma cristalina mais
estavel chamada de alfa (a-Al,O3), destacam-se, pois apresentam propriedades fisico-
quimicas que possibilitam uma larga escala de aplicagbes devido a suas propriedades
mecéanicas (alta dureza), quimicas (resisténcia a maioria dos reagentes quimicos
organicos e inorganicos), elétricas (resistividade elétrica superior) e térmicas (alta
temperatura de fusao) [47].

O desenvolvimento de pesquisas em materiais ceramicos a base de 6xido de
aluminio (alumina) tem se intensificado nas ultimas décadas, principalmente motivado.
pelo baixo custo associado a esta matéria-prima e pelas suas caracteristicas fisicas e
quimicas. As propriedades e aplicagdes da alumina estdo relacionadas com suas
fases cristalinas. Apesar da aparente simplicidade da férmula Al,O3, a alumina tem
sua natureza consideravelmente dependente de uma série de fatores, como sua

forma cristalina, impurezas na estrutura e na microestrutura. Dentre suas fases, a

Al,O3; é a mais comum e termodinamicamente estavel, remetendo-se usualmente a
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esta fase quando ha referencia a alumina. Esta fase se destaca pela resisténcia ao
calor, a corrosdo e alta resisténcia mecanica, fazendo com que, suas aplicacbes
estruturais estejam concentradas quase que inteiramente nesta fase cristalina. Sendo
um sélido com ligagbes quimicas predominantemente idnicas, suas ligagdes sao
fortes e, deste modo, apresentam um alto ponto de fusédo (da ordem de 2054°C). Além
disto, sua condutividade elétrica é baixa, devido a este tipo de ligacao [48].

Segundo MCLEAN & KEDGE [23], a infra-estrutura de porcelana aluminizada
é o exemplo tipico de fortalecimento por dispersdo da fase cristalina. A alumina tem
um alto médulo de elasticidade (350GPa) e tenacidade a fratura de 3,5 a 4 MPa m®®.
Sua dispersao numa matriz vitrea de semelhante coeficiente de expansao confere
resisténcia a infra-estrutura [40]. Porém esta incorporagdo reduz a translucidez da
porcelana, limitando seu uso apenas como base para aplicacdo da porcelana
feldspatica, tendo ainda a desvantagem da sinterizacdo poder resultar em

microporosidades e heterogenicidade entre as particulas, formando trincas [49].

2.21 SISTEMA IN CERAM ALUMINA

Em 1988, segundo WILDGNOOSE et al. [17], TYSZBLAT [50] inventou um
novo método de confecgado de restauracdes de ceramica pura com alta resisténcia e
uma baixa contragao de processamento, que consiste na infiltracdo de um esqueleto
poroso de alumina (65%) com vidro fundido.

O sistema In-Ceram (Vita Zahnfabrik), de acordo com MCLEAN [35], foi
desenvolvido a partir do refinamento da técnica da colagem em barbotina (slip
casting), introduzido por SADOUN [51], para fabricagao de infra-estruturas resistentes,

com alta concentragdo de alumina (72%). O método consiste no pincelamento da
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barbotina (“Slip Coating”) de 6xido de aluminio sobre um modelo de gesso especial
que absorve a fase liquida por capilaridade, a qual é parcialmente sinterizada
produzindo assim uma infra-estrutura porosa, com poros abertos e interconectados. O
material obtém sua resisténcia por intermédio da infiltragcdo do material poroso com
um vidro de alumino-silicato de lantanio. A alta resisténcia a flexdo da alumina
infiltrada por vidro de lantanio (400-605 MPa) depende da unido entre as particulas de
6xido de aluminio e do completo molhamento da microestrutura porosa pelo infiltrado
de vidro de lantanio.

A baixa temperatura de sinterizagao da infra-estrutura é responsavel pelo bom
ajuste do Sistema In Ceram , em fungio da contragdo volumétrica minima inerente
ao processo, tendo como resultado uma excelente adaptagado marginal. [52]

O lantanio pertence a familia das terras raras, a qual compreende a série dos
Lantanideos e dos Actinideos. Além de ndo ser encontrado isoladamente na natureza,
a separagao das demais terras raras (purificagdo) é extremamente complexa e dificil.
A principal fonte de Lantanio é a areia monazitica [53,54], e sua presenc¢a diminui a
viscosidade, melhorando a fluidez do vidro préximo ao ponto de amolecimento, agindo
como modificador de rede do vidro [55]. A adicdo de itrio e magnésio melhora as
propriedades mecanicas dos vidros de alumino-silicato de lantanio. Esses vidros
apresentam como propriedades fisicas: alto moédulo de elasticidade, dureza e
temperatura de transicao vitrea alta (Tg = 900°C) [56].

SILVA [57], avaliando a influéncia do tempo e da temperatura de infiltracdo do
vidro de lanténio na resisténcia a flexdo e na microestrutura do Sistema In Ceram
Alumina conclui que as pequenas alteracbes na temperatura n&o exerceram
influéncia, porém, o aumento do tempo de infiltragdo aumentou a resisténcia a flexao.

Segundo SEGHI et al. [41], as ceramicas podem falhar devido ao crescimento
de microscopicos defeitos de superficie que s&o introduzidos durante o
processamento ou pelo impacto sobre a superficie quando em fungao. Ao longo dos

ultimos 20 anos, materiais restauradores tém sido desenvolvidos para melhorar a
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resisténcia a propagacao destes defeitos. Dentre esses materiais, os autores
avaliaram a resisténcia a fratura das ceramicas: Soda Lime Glass (Hugh Courtwright,
sem reforgo cristalino), Vita VMK 68 (Vita, reforcada com leucita), Excelco (Excelco,
reforcada com leucita), Cerinate (Den-Mat, reforcada com leucita), Mirage Il (Myron,
reforcada com zircénia), Mark Il (Vita reforcado com sanidina), Optec HSP
(Jeneric/Penton, reforgada com leucita), IPS-Empress (lvoclar, reforgada com leucita),
Dicor (Denstply, reforcada com fluormica tetrasilica), Dicor MGC (Dentsplay), Vitadur
N (Vita, reforcada com alumina) e In-Ceram (Vita, reforcada com alumina). Com
objetivo de facilitar a observagao das fendas superficiais, as amostras foram polidas
com uma série de abrasivos diamantados, sendo levadas posteriormente a um forno a
660°C por 30 min para aliviar as possiveis tensdes residuais causadas pelo polimento.
Os autores concluiram que: (1) varias ceramicas novas exibem maior resisténcia a
fratura em relacdo as porcelanas feldspaticas; (2) o In-Ceram apresentou a maior
resisténcia a fratura das ceramicas; (3) a alumina mostrou-se o melhor refor¢o para as
cermicas e (4) Leucita e fluormica sdo reforgos efetivos para o aumento da
resisténcia a flexdo das ceramicas.

GIORDANO et al. [58] compararam a resisténcia a flexao, em quatro pontos,
dos sistemas Dicor (Dentsply), In-Ceram (Vita) e a ceramica feldspatica VMK 58
(Vita). Os materiais selecionados para a caracterizagdo do Sistema In-Ceram foram:
1. In-Ceram Alumina sem infusdo de vidro, 2. In-Ceram Alumina com a infusdo de
vidro e 3. Vidro do In-Ceram analisado isoladamente. A resisténcia a flexdo do grupo
2 foi 2,5 vezes maior em relagéo ao Sistema Dicor polido e 3 vezes maior em relagao
a porcelana feldspatica. Os autores atribuiram o aumento da resisténcia a flexdo do
grupo 1 para o grupo 2 a infusdo do vidro, diminuindo, portanto, as porosidades do
material. Além disso, o contato entre os cristais de alumina e o vidro previne a
propagacado de fratura, aumentando a resisténcia do material. Em relacdo a
resisténcia a flexdo do Dicor polido ser maior do que o mesmo material ndo polido, o

fato se explica pela remocgao, através do polimento, da camada superficial formada
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durante o processamento; camada esta que contém inumeros poros e defeitos que
agem como iniciadores de fratura, prejudicando a resisténcia do material. Os autores
concluiram que o In-Ceram é o sistema totalmente ceramico mais resistente avaliado
para procedimentos restauradores.

SCHERRER et al. [59] avaliaram a resisténcia a fratura de molares higidos
extraidos e de trés tipos de coroas de cerdmica pura: porcelana feldspatica Ceramco
(Johnson & Johnson), ceramica reforcada com fluormica tetrasilica Dicor (Dentsply) e
ceramica reforgcada com alumina In-Ceram (Vita). Todas as coroas foram cimentadas
com cimento resinoso, com excecao de 10 coroas de ceramica feldspatica, que foram
cimentadas com cimento de fosfato de zindo. Os resultados mostraram valores de
tensao de fratura de 2,62kN para os dentes naturais, 2,06kN para as coroas de In-
Ceram, 1,56kN para o sistema Dicor, 28kN e 0,99kN para as coroas de ceramica
feldspatica cimentadas com cimento resinoso e fosfato de zinco, respectivamente. Os
autores concluiram que: (1) os diversos tipos de coroas de ceramica pura apresentam
uma resisténcia significativamente menor em relagdo ao dente natural; (2) todas as
coroas cimentadas com cimento resinoso apresentaram resisténcia maior em relagao
a ceramica feldspatica cimentada com cimento de fosfato de zinco e (3) o sistema In-
Ceram apresentou a maior resisténcia a fratura dos sistemas ceramicos estudados.

SADOUN [51] em estudo apresentado no 7° Simpdsio Internacional de
Ceramicas, 1989, mostrou que, trabalhando com diversos dentistas da Franca,
testando clinicamente sua nova ceramica, obteve um resultado de 100% de sucesso
para coroas unitarias anteriores e posteriores. Em proteses parciais fixas o resultado
foi de 100% de sucesso para anteriores € 91% de sucesso para posteriores.

SEGAL [60] realizou uma avaliagao retrospectiva de seis anos, em coroas In
Ceram Alumina em dentes anteriores e posteriores, e encontrou uma porcentagem de
sucesso de 99% , concluindo que essas coroas sdo duraveis e propiciam uma 6tima

opcao estética para regides anteriores e posteriores da cavidade oral.
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SORENSEN et al. [61] baseados nos resultados obtidos de uma pesquisa
clinica de trés anos, sobre o desempenho das proteses parciais fixas em In Ceram
Alumina, concluiram que as mesmas podem ser utilizadas na regido anterior com
seguranga, sustentado pelo indice de sucesso de 100% obtido. Acrescentam ainda

que os achados ndo dao suporte ao emprego da mesma na regido posterior.

2.3 CERAMICAS A BASE DE ZIRCONIA

A zircbnia exibe trés estruturas polimorficas bem definidas, as fases
monoclinica, tetragonal e cubica [10]. A zircbdnia pura € monoclinica a temperatura
ambiente. A fase monoclinica é estavel até 1170°C, a qual se transforma em fase
tetragonal, que permanece estavel até 2370°C quando entdo, a fase cubica se
estabelece até atingir o ponto de fusdo de 2680°C. A transformacgéo tetragonal-
monoclinica é de grande significado, uma vez que vem acompanhada de um aumento
de volume de cerca de 3 a 5 %, que, por exceder os limites elasticos e de fratura, so
pode ser acomodado através de trincas. Tal fato torna a fabricagdo de grandes
componentes de zircdnia pura inviavel, devido ao aparecimento espontaneo de trincas
ou fratura da peca durante o resfriamento.

Nos anos 70, GARVIER et al. [62] propuseram o conceito de “liga” de zirconia
que revolucionou a engenharia cerdmica. A adicdo de 6xidos estabilizadores, CeO,,
Y,0;, CaO e MgO a zirconia pura, permitiu a estabilizacdo da fase tetragonal ou
cubica, a temperatura ambiente, e deu origem a um material multifasico conhecido
como zircbnia parcialmente estabilizada ( PSZ ).

O desenvolvimento da zircdnia como material de engenharia se deu devido

ao fato desta apresentar um fendmeno particularmente interessante e promissor,
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resultante da transformagcdo de fases tetragonal-monoclinica, apropriadamente
chamada de aumento de tenacidade por transformacdo. Um campo de tensbées em
frente a uma trinca que se propaga faz com que os graos tetragonais, mantidas
metaestavelmente, sofram transformacao para fase monoclinica estavel. O ligeiro
aumento de volume que acompanha esta transformacao resulta em tensobes
compressivas junto a superficie e ponta da trinca, as quais tendem a fechar a mesma,
obstruindo assim o seu crescimento [6].

De acordo com PICONI & MACCAURO [8], a melhoria da tenacidade é obtida
porque a energia associada com a propagacao da trinca é dissipada tanto na
transformagao T — M, como no aumento de tensdes compressivas devido a expansao
do volume. Este campo de tensbes compressivas se contrapde a tensdo trativa
necessaria para a propagagao da trinca sendo, portanto, necessaria a adigdo de mais
energia para conduzir o material a ruptura [63]. A representacdo esquematica deste

fendbmeno é apresentada na Figura 1.

Zona de processo

trinca

. - Particula em
Particula ndo Particula transformagao

transformada  yransformada

Figura 1 - Esquema representando a transformacéo da zircbnia tetragonal em
monoclinica, induzida por tensao. [8]

Um outro mecanismo relacionado a transformacdo t — m é a formacao de
microtrincas. O aumento do volume resultante da transformacao tetragonal -
. monoclinica gera tensdes tangenciais ao redor do grao ou precipitado transformado,

que induz ao aparecimento de microtrincas [10]. A trinca propaga-se até encontrar um
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grao de fase monoclinica, depois é desviada e torna-se ramificada, absorvendo parte
da energia de fratura associada a propagacéo inicial. Esta capacidade de absorver ou
dissipar a energia da trinca propagante, resulta em um aumento da tenacidade a
fratura da cerdmica. Nas cerdmicas de zirconia, a transformagao da fase tetragonal
para a fase monoclinica ainda n&o foi completamente explicada, embora a ocorréncia
dessa fase tetragonal em altas temperaturas seja altamente embasada na literatura
[11]. Sabe-se que a fase tetragonal, que é responsavel pelo desenvolvimento da alta
tenacidade a fratura da ceramica de zirconia, sofre a influéncia de alguns fatores, que
atuam em conjunto para ocorréncia ou nado da transformacao desta fase cristalina.
Dentre esses fatores, podem ser citados [64,65,66]:
a) Defeitos estruturais;
b) Tamanho do grao ou precipitado;
c) Tipo e quantidade do dopante estabilizante de fases cristalinas;
d) Energias do sistema;
e) Temperatura de transformacéao de fases cristalinas

Segundo STEVENS [10] existe um tamanho critico do gréo de zirconia, com o
qual graos tetragonais podem ser transformados por tensio. Se a particula for menor
que o tamanho critico ela ndo se transforma; se for maior ela pode se transformar
espontaneamente. Este tamanho critico limite depende da matriz que a confina e da
composicao da zircénia. O grafico a seguir (Figura 2) ilustra a dependéncia entre o

tamanho de gréo e a resisténcia a fratura.
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Figura 2 - Grafico mostrando a relagéo entre a resisténcia e o tamanho de gréo [10]

O sistema ZrO, - Y,03, permite ndo s6 a obtencédo da zircbnia parcialmente
estabilizada (PSZ), como também é possivel obter ceramicas formadas a temperatura
ambiente somente com fase tetragonal, chamada TZP [4]. Materiais a base de TZP,
contendo aproximadamente 2-3 mol% de Y,0;, sdo completamente constituidos de
graos tetragonais com tamanho na ordem de centenas de nanémetros. A fragdo de
fase t (tetragonal) retida a temperatura ambiente depende do tamanho de grao, do
conteudo de itrio e do nivel de confinamento, ou pressao, exercida pela matriz sobre
eles. O contetudo de dopante é de extrema importancia, pois caso uma quantidade
insuficiente de 6xido tenha sido adicionada sera produzida uma zircbnia parcialmente
estabilizada, cujas fases presentes, suas quantidades, tamanho e distribuicdo terdo
profunda influéncia nas propriedades do material. [10]

De acordo com BASU [67], esta claro na literatura que a tenacidade a fratura
aumenta quando a quantidade de itria diminui de 3% para 2% ,e que a distribuicado do
dopante, foi identificada como um outro fator chave no controle da tenacidade da

zircbnia dopada com itria.
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STEVENS [10] apresenta um diagrama de fases da ZrO; - Y,03, descrito por
SCOTT [68] (Figura 3), cuja caracteristica mais importante € a diminuigcdo da
temperatura de transformacgao tetragonal-monoclinica com o aumento do contetudo de
itrio, um fendmeno que nao ocorre com a adigdo de MgO ou CaO. A solugao sélida
tetragonal transformavel, a qual se transformara, no resfriamento, na estrutura
monoclinica, existe na composi¢ao que varia de 0 a 5 mol%, e a proporcédo de 3 mol%

propicia seguranga contra uma subestabilizagdo e uma sobrestabilizagao.
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Figura 3 — Diagrama de fases zirconia — itria. As regides assinaladas mostram
as composigcdes comerciais de PSZ e ZTP, e, respectivamente,
suas temperaturas de processamento [68]

Segundo TAKADORO & MUCCILLO [69], ceramicas tetragonais policristalinas
contendo itria (Y-TZP) ou céria (Ce-TZP) tém sido extensivamente estudadas e

propostas em diversas aplicacbes devidas, principalmente, as suas propriedades
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termomecénicas. Comparativamente, a Ce-TZP apresenta maiores valores de
tenacidade a fratura e estabilidade térmica e menor resisténcia mecanica do que Y-
TZP. Por outro lado, a Ce-TZP apresenta sinterabilidade baixa e tamanho de grao
superior ao da Y-TZP, em condi¢cbes similares de processamento.

De acordo com LI et al. [70], a dopagem da zircébnia com itria resulta num
material com elevada tenacidade e resisténcia, e dureza aceitavel, porém, quando
dopado com céria, ainda que resulte em materiais tenazes, a dureza nao é bastante
para serem usados em aplicagdes abrasivas. Fazendo ressalvas quanto a precisao
da temperatura eutetdide, os autores apresentaram o diagrama de fases do sistema
Zr02-Ce02, transcrito abaixo (Figura 4), resultado dos trabalhos experimentais de

TANI et al. [71]
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Figura 4 - Diagrama de fases do sistema ZrO, — CeO, [71]

Os dados obtidos por SHARMA et al. [72] em seu trabalho sobre zircbnia
estabilizada com céria, onde foram utilizadas concentragdes variando de 6 a 16 mol%,
cujos resultados com relacao a densidade, tamanho do cristalito, composicao de fases
e tamanho de grao (Tabela 1), mostraram que para pos contendo 6 € 8 mol% de CeO,

encontram-se fases monoclinicas (m) e tetragonais transformaveis (t) ; para pés
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contendo 10, 12 e 14 mol% de CeO, tem-se fases totalmente tetragonais (t + t'),

enquanto que com 16 mol% comecga a aparecer fase cubica (c).

Tabela 1 - Variagdo de densidade, tamanho do cristalito, composigao de fase ( monoclinica -
m, Tetragonal — t , cubica — ¢ ), tamanho de grdo em relagdo a composi¢cdo das ceramicas
Ce-ZrO2 sinterizadas. [ 72]

Composicao densidade tamanho do composicéo de fase (mol%) tamanho de
(% tedrica ) cristalito (nm) m t+t c grédo médio (um)
6Ce-Zr0, 97-05 30-0 22 78 +0 0 2.5
8Ce-Zr0O, 98-26 27-1 10 90+ 0 0 2-3
10Ce-Zr0O, 98-42 24-0 0 100+ 0 0 22
12Ce-Zr0, 98-60 225 1] 100 + 0 ] 2-0
14Ce—Zr0, 98-60 21-3 0 7 +23 0 1-9
16Ce-Zr0O; 98-60 20-6 0 42 + 46 12 1-9

2.31 ALUMINA TENACIFICADA POR ZIRCONIA - ZTA

A alumina é um material cerdmico muito utilizado em Engenharia devido as
suas excelentes propriedades térmicas, quimicas, mecanicas e elétricas. No entanto,
seu uso, como ceramica estrutural, é limitado pela sua baixa tenacidade a fratura.
Uma das solucgbes utilizadas para o aumento de tenacidade é a incorporagao de uma
segunda fase dispersa na matriz da alumina. A adicdo de zirconia tetragonal
policristalina a alumina (ZTA) é interessante, pois a mesma n&o é soluvel em alumina,
conferindo, portanto, maior tenacidade a este compdsito. A alumina tenacificada por
zirconia (ZTA) tem sido objeto de varias pesquisas, uma vez que ela alia a alta

tenacidade da zircbnia com propriedades peculiares da alumina como, por exemplo,
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boa resisténcia ao desgaste e estabilidade quimica e um elevado moddulo de
elasticidade, o que torna bastante efetiva a transmissdo de tensdao a zircbnia
estabilizada [10,73,74].

A microestrutura desenvolvida durante a sinterizacdo dos materiais
ceramicos e as propriedades das partes sinterizadas sdo determinadas, em grande
parte, pelas caracteristicas do po, tamanho de particula, distribuicdo, forma e estado
de agregacgao, composicao quimica e de fases e da microestrutura verde. Por estas
razdbes o0s compositos alumina-zirconia precisam que a fase dispersa esteja
homogeneamente distribuida na matriz [75,76].

Segundo KERKWIJK et al. [77], se uma distribuicdo homogenia da zircbnia
€ obtida, deve ser possivel inibir o crescimento do grdo de alumina durante a
sinterizagdo. Estudos tém demonstrado que menores gréos de alumina propiciam um
aumento da resisténcia ao desgaste e das propriedades mecanicas [45].

OLIVEIRA [23] verificou uma correlacdo direta entre os valores da
tenacidade a fratura (Kic) com a forma e distribuicdo dos graos de zircbnia na matriz
alumina. O valor de K¢ aumenta a medida que a microestrutura se torna mais
homogénea e um menor nivel de crescimento anormal dos gréos de alumina ocorre.

Um cuidado especial deve ser tomado a fim de se otimizar o ciclo de
queima, de tal forma que se obtenha uma alta densificacdo da alumina que permita a
adequada tensao de compressao sobre a zircOnia ao mesmo tempo em que propicie
um crescimento do gréo de zircbnia até um didmetro em que estejam sob a forma
tetragonal metaestavel e, portanto transformaveis, mas que ndo excedam o tamanho
critico onde a transformacao tetragonal — monoclinica espontanea aconteca [10].

O mecanismo de microtrincamento e a quantidade de zircbnia tetragonal
passivel de ser transformada durante a propagacdo da trinca sdo responsaveis pelo
mecanismo de reforco em ZTAs. As trincas tendem a se propagar em diregdo aos

cristais de zircbnia, devido ao seu médulo de elasticidade ser mais baixo que o da
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alumina, fazendo com que a energia da trinca seja absorvida pela regido onde ocorre
a transformacao tetragonal-monoclinica [10,78].

GREGORI et al. [73], mostraram que a tensdo na matriz de alumina induzida
pela transformacéao tetragonal - monoclinica é determinada somente pela quantidade
de zircbnia monoclinica, proveniente do aumento de volume, e que todos os outros
fatores, tais como tamanho de grao, tratamento térmico ou mecanico, afetam o estado
de tensdo da matriz apenas através de sua contribuigdo a transformacao tetragonal -
monoclinica.

A dificuldade técnica em compensar a contracédo durante a sinterizacao de uma
ceramica densa, seja ela alumina, zirconia ou um composito ZTA, bem como o ajuste

final desta pec¢a, tem limitado e ainda desafia seu uso na Odontologia.

2311 SISTEMA IN CERAM ZIRCONIA

A evolucdo da tecnologia In Ceram continuou com a introdugéo do Sistema a
base de zircdnia, In Ceram Zirconia (Vita Zahnfabrick), o qual consiste numa estrutura
mista de 6xido de zirconia e 6xido de alumina (ZTA), parcialmente sinterizada, porosa,
e infiltrada com vidro, contendo 33% de zircénia estabilizada com éxido de céria [79].

Com processamento semelhante ao In Ceram Alumina uma infra-estrutura
ceramica é confeccionada sobre o modelo refratario a partir de uma fina “lama” de pé
de alumina-zircOnia, através do processo conhecido como colagem de barbotina (Slip

Casting). Apos a aplicacéo da barbotina de alumina-zirconia sobre o refratario, ocorre
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a sinterizagdo parcial do p6 cerdmico no estado sélido na temperatura de 1100° C
durante 2 horas e complementado por mais 2 horas a 1180° C. Por causa da baixa
temperatura usada, considera-se que a sinterizagdo do ZTA nao passa do seu estagio
inicial,obtendo-se assim, uma cerdmica com estrutura porosa. Com uma resisténcia
mecanica baixa possibilita, nesta etapa, a usinagem da estrutura. Com a subsequente
aplicacéo, sobre a infra-estrutura porosa, do vidro de lantanio, o qual possui baixa
viscosidade quando aquecido a 1140° C durante 2,5 horas, os poros do ceramico sao
infiltrados através de capilaridade, produzindo um corpo denso, com propriedades
mecanicas finais elevadas. A remocao do excesso de vidro fundido deve ser feita,
segundo o fabricante, através de usinagem e jateamento com particulas de 6xido de
aluminio (Al,O3), deixando a pega pronta para ser recoberta com uma ceramica de
revestimento [13, 15, 80].

A estrutura polifasica interpenetrante (ZTA), combinado com a alta resisténcia
da zirconia, propiciou o aumento da resisténcia a propagacgéao de trincas [81].

Materiais de alto desempenho, como a alumina tenacificada por zircbnia,
geralmente carecem de caracteristicas de cor e translucidez dos dentes naturais
[12,13,16,17,82]. Em fungdo de uma maior diferencga entre os indices de refracdo do
ZTA e do vidro, esse material apresenta uma menor translucidez que o In Ceram
alumina, sendo indicado, portanto para regides onde esta caracteristica ndo seja
essencial.

O In Ceram Zirconia parece ter excelentes caracteristicas mecéanicas,
entretanto, por ser bastante recente, sdo necessarios estudos clinicos longitudinais de
longo prazo para que seu desempenho mecanico possa ser confirmado clinicamente

nas coroas e proteses fixas posteriores [83].
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24 PROCESSAMENTO CERAMICO

Os processos de fabricagcdo de materiais ceramicos sao basicamente
constituidos pelas etapas de obtengdo do pd, conformacdo, sinterizagcdo e
acabamento final. Dentre estes, a conformagédo tem ganhado grande impulso com o
aumento da compreensado dos fendmenos fisico-quimicos relacionados a dispersao
das particulas nos meios fluidos e das técnicas de empacotamento de particulas [84].

Em aplicacbes estruturais, o correto processamento de pds & fundamental
para a obtencdo de pecas ceramicas com alta resisténcia a flexao e tenacidade a
fratura. Defeitos presentes na microestrutura de uma ceramica estrutural, tais como
poros, microtrincas ou segundas fases mais frageis, sdo altamente deletérios, pois
diminuem os valores dos parametros das propriedades mecanicas esperados para o
material sinterizado, necessitando assim um controle rigoroso no processamento
desde a obtencao do p6 até a fabricacdo do corpo ceramico final [9,85]. Os poros tém
sua origem no tipo de empacotamento das particulas do p6d durante a etapa de
conformacéo da ceramica. A porosidade exerce um efeito negativo sobre a resisténcia
mecanica uma vez que 0s poros agem como concentradores de tensdes,
influenciando diretamente tanto no mddulo de elasticidade como na resisténcia e
tenacidade a fratura das ceramicas [6].

As propriedades do p6 inicial (tamanho, forma, estado de agregacédo e
distribuicdo de tamanho de particulas) estabelecem as etapas subsequientes nos
processos ceramicos e a qualidade do produto final. Aglomerados e agregados se
nao forem destruidos podem contribuir para diminuir o valor das propriedades
mecanicas, pois resultam em uma densificagdo ndao homogénea [86,87]. Os
aglomerados sao grupos de particulas unidas fracamente por forcas de Van der
Waals, faceis de serem destruidos durante a prensagem. No entanto, em alguns tipos
de conformacao de ceramicas como slip casting eles podem permanecer intactos

apresentando resultados parecidos aos agregados.
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STEVENS [10] observa que uma microestrutura apresentando aglomerados de
zircbnia estabilizada em uma matriz de alumina pode ser mais eficiente em impedir a
propagacao de trincas do que graos de zirconia finamente dispersos na matriz.

Corpos ceramicos com formas mais complexas podem ser obtidos com o uso
de técnicas de conformacao (slip casting, tape casting, extrusdo, injecdo) que
resultam em corpos ceramicos porosos e em muitos casos deformados, se a
sinterizagao for realizada via estado solido. Por estas razdes as cerdmicas densas
obtidas por estas técnicas sao sinterizadas via fase liquida (por prensagem ou por
infiltracao de fase vitrea em ceramicas sinterizadas com poros interconectantes), para
se obter um alto grau de densificagao [88].

A obtencdo de uma microestrutura a verde homogénea € um importante alvo
no processamento ceramico, principalmente para o comportamento durante a
sinterizagdo e propriedades finais do material. Este objetivo é geralmente impedido
pelo fenbmeno de segregacdo que normalmente ocorre quando a suspensao
apresenta diferengas significantes no tamanho de particulas, assim como durante o
processo de consolidagao envolvendo a remocdo de liquido como no processo de
colagem por barbotina. Estes fendbmenos causam microestruturas a verde nao
homogénea e, consequentemente, corpos sinterizados com baixa resisténcia
mecéanica [89].

A colagem por barbotina (slip casting) € um processo no qual um molde
poroso, tipicamente feito de gesso Paris, é preenchido por uma suspensao de um fino
po ceramico em um liquido. Por capilaridade o liquido é removido da barbotina pelos
poros do molde de gesso. Enquanto o liquido penetra no molde as camadas véo se
acomodando e a peca cerdmica vai, simultaneamente, se conformando sobre o
mesmo [90]. Como no processo de colagem por barbotina uma quantidade
consideravel de agua fica retida no gesso, € de se esperar que pecgas obtidas por
essa rota de processamento apresentem boa compactagao a verde e baixa taxa de

contragdo durante a secagem.
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A colagem por barbotina é um dos mais promissores métodos de conformacgéao
e é amplamente usado para producdo comercial de cerdmicas. Contudo, o método
precisa ser melhorado. A deformacéao durante a sinterizagdo € um dos problemas mais
sérios. Uma possivel origem deste problema é certamente o empacotamento
anisotropico das particulas de pé no corpo verde, o qual deve ser inerente a este
método de conformacdo. Particulas de forma alongada, as quais s&o tipicas nos
produtos brutos (verdes) das categorias industriais e sistemas nao cubicos, devem
desenvolver este tipo de estrutura sob campo de tensbes de cisalhamento na
operacao de conformagédo. O processo convencional de colagem por barbotina é
realizado com uma lama de pé bruto (verde) dispersado em agua. O rigoroso
escoamento da agua durante a colagem por barbotina & claramente responsavel pelo
desenvolvimento do empacotamento anisotropico das particulas [91].

De uma forma geral, a utilizagdo de aditivos se faz necessaria para que se
alcance dispersao adequada das particulas tendo como resultado, 6timas fluidez e
caracteristicas de empacotamento [92]. Os dispersantes alteram as propriedades de
superficie do p6 para que forgas repulsivas se tornem maiores que as forgas atrativas
e as particulas possam permanecer separadas em suspensao [93].

TSENG e WU [94] avaliaram o comportamento reolégico de suspensdes de
Al,O; em pH 2 e 11 e encontraram que em pH 2 a suspensao de alumina apresentou
uma melhor estabilidade de dispersao, resultando em um empacotamento mais denso
na colagem da barbotina. Entretanto, em pH 11, as particulas tenderam a formagéao de
agregados no inicio da sedimentagao, desestabilizando, assim, a suspenséao.

TYSZBLAT [50], em sua patente de 1988, estabeleceu que o pH da barbotina
vai de 7 a 8, e que o agente de controle de pH é o acido citrico.

Segundo ZACCHE [95], quanto ao processamento do ZTA por colagem de
barbotina (In Ceram Zirconia), fica clara a necessidade de se obter uma suspensao
suficientemente estavel e bem dispersa, para que as particulas de alumina e zircénia

nao sofram segregacgao ou precipitagdo em virtude da diferenca de densidade entre os
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materiais. O autor ressalta a necessidade de se utilizar suspensées com elevada
concentracao de solidos visando maximizar a taxa de deposicéo, proporcionando uma
satisfatéria densificacdo a verde. Analisando o comportamento do pé do ZTA frente
aos solventes e dispersantes/ligantes fornecidos pelo fabricante, observou que o
solvente utilizado na dispersédo dos pds apresentava um pH acido (= 2), e que a partir
da adi¢ao do dispersante/ligante, o pH se elevava até uma faixa ligeiramente alcalina
(= 8.5). A andlise do potencial zeta em fungdo do pH mostrou que tanto em pH acido
quanto alcalino existem boas condi¢gdes de dispersdo das particulas de alumina e
zirconia.

No processamento ceramico, as caracteristicas fisicas e quimicas dos
precursores influenciam fortemente seu comportamento na etapa de conformagéo e na
microestrutura resultante do corpo a verde, isto €, no corpo ceramico compacto apos a
conformacdo. A microestrutura do corpo a verde influencia, por sua vez, o
comportamento na sinterizagao [96].

A sinterizacdo € um tratamento térmico ao corpo compactado em que a
temperatura varia de acordo com os componentes do po inicial e dos processamentos
anteriores a esta etapa. Na sinterizagao as particulas do corpo compactado se ligam
formando uma solida estrutura. Nesta etapa, a formacgao de contornos de graos e o
crescimento de pescogos de unido entre particulas ocorrem por mecanismos de
transporte de matéria, geralmente processos difusionais atémicos ativados
termicamente, em temperaturas abaixo do ponto de fusdo, preenchendo a regido de
contato entre as particulas (poros). Na etapa de sinterizagdo sao obtidas as fases
cristalinas e estabelecida a microestrutura final da cerdmica, sendo também nessa
etapa que se pode obter a densificacdo maxima do corpo cerdmico [97,98]. A
sinterizagdo das cerdmicas é normalmente realizada em fornos convencionais, com o
objetivo principal de realizar uma forte unido entre as particulas do poé inicial, por

ativacao térmica. O processo de sinterizagao ocorre em temperaturas abaixo do ponto
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de fusdo do material, caso contrario seria fusdo simples, através do transporte de
atomos por difusao.

Um método utilizado para sinterizar materiais ceramicos em baixas
temperaturas é a técnica da infiltracdo de fase vitrea nos poros interconectantes de
uma matriz cer@mica porosa. No procedimento de infiltracdo, a matriz ceramica é
levada ao forno e sinterizada por um tempo suficiente para que o sistema seja
submetido apenas ao primeiro estagio da sinterizagéo via estado sélido resultando em
uma ceramica porosa. Posteriormente, é adicionada a fase vitrea, seja por um
processo de aplicacado do vidro suspensa em um liquido, acompanhada de tratamento
térmico para fusao do vidro e conseqliente penetracdo nos poros da ceramica, ou por
injecdo da fase liquida (fase vitrea fundida) sob pressdo. Em ambos os casos a fase
vitrea devera preencher os poros e espera-se que atue como um ligante para as
particulas cerdmicas e, como agente minimizador de porosidade. A vantagem desta
técnica é a obtencdo de ceramicas densas em temperaturas muito inferiores as
obtidas pela sinterizacao via fase vitrea convencional e a quase nulidade da contragao
de sinterizacdo da ceramica. Além disso, a reducédo na temperatura de sinterizacao
torna, economicamente, muito favoravel o uso desta técnica. Além disso, as pecgas
parcialmente sinterizadas permitem o ajuste por desgaste com facilidade e menor
introducao de defeitos. Como desvantagem, ocorre diminuigdo de todos os valores
dos parametros de resisténcia mecanica, quando comparados aos valores obtidos por
uma ceramica sem fase vitrea [99,100].

BECK [101] realizou um estudo de ceramicas Al, O 3 - ZrO, - CeO, onde o
Sistema In Ceram Zirconia foi utilizado com grupo controle. As micrografias obtidas
por MEV dos pds do grupo controle e vidro a base de silicato de lantanio mostraram
particulas e agregados com tamanhos e formas irregulares e a distribuicado dos
tamanhos apresentando-se bastante heterogénea. Sendo que o p6 é formado quase
que totalmente por agregados, com particulas com tamanhos de 0,5 a 10 ym e o vidro

¢ formado por particulas grandes e densas, com formas muito irregulares,
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caracteristicas de vidros submetidos a moagem. Em trabalhos futuros, o autor
pretende desenvolver um vidro com tamanho médio de particulas menores do que 1
Mm, mais barato e preferencialmente com matérias-primas brasileiras. A idéia é
conseguir uma maior homogeneizagdo da penetragdo da fase liquida durante a
infiltracdo, podendo até eliminar a necessidade de jateamento da superficie da peca
cerdmica para a retirada de particulas grandes, apés a infiltragdo do vidro, o que
mostra que parte deste material ndo funde totalmente.

VON STEYERN et al. [102] relataram que a confecgdo de PPFs em In Ceram
foi considerada, pelos dentistas protesistas, como tecnicamente sensivel e que a
habilidade do técnico de laboratorio era, provavelmente, mais decisiva para o sucesso
das restauracdes totalmente ceramicas do que para as restauragdes reforgadas por
metal. Além disso, os procedimentos laboratoriais devem ser realizados estritamente
de acordo com as recomendacoes do fabricante. Tal trabalho consome muito tempo e
recursos em comparagao com outros sistemas e a confeccao das infra-estruturas
exige muita habilidade por parte do técnico principalmente para restauragcbes mais
extensas. A aplicagdo da barbotina é feita em camadas, e devem ser aplicadas ainda
com a superficie Umida, pois do contrario, poderdo se formar a chamada laminagao
tipo cebola (onion-skin lamination), fatal para o desempenho do material.

Conjuntamente, muitos estudos foram e continuam sendo feitos no sentido de
aperfeicoar as técnicas de processamento ceramico existentes e também na diregao
de se investigar técnicas nao-convencionais que possibilitem a obtencdo de pés
adequados para a fabricagdo de cerdmicas com menores quantidade e tamanho de
defeitos estruturais aliados a maiores homogeneidades fisica e quimica.

Segundo KELLY [103], as pesquisas em ceramicas dentais alinham-se em
trés grandes categorias: a) trabalhos direcionados a melhorar o entendimento da
relagado microestrutura/processamento/propriedades e comportamento clinico, e testes
laboratoriais de ceramicas atuais e sistemas metalo-ceramicos; b) estudos voltados

para otimizagdo das ceramicas existentes através da aplicacdo de tratamentos de
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superficie pos-fabricacdo, modificagcdo microestrutural e melhores esquemas de
processamento; c) desenvolvimento de novos materiais ou emprego de avangadas
tecnologias de processamento que possibilitem uma flexivel manufatura de préteses
dentais em ceramicas avangadas.

Melhorias na tecnologia ceramica tém tomado a forma de novas técnicas de
processamento e, juntamente com a demanda estética por parte dos pacientes, tem
conduzido a um renovado interesse em odontologia totalmente ceramica [104].

A reconstrucao de dentes por proteses artificiais € um dos mais importantes
processos no tratamento dentario. A maioria das proteses é confeccionada
manualmente pelos técnicos em protese dental, porém o trabalho manual pode causar
varios problemas, pois a exatiddo da protese esta na dependéncia da habilidade do
técnico [105]. O processo de conformacdo manual pode introduzir diversas variaveis,
dependendo da experiéncia e responsabilidade do operador [106].

O fabricagao de pecas ceramicas via near net shape, confeccao de pegas com
a forma préxima a do produto final, ou por processos semelhantes, tem sido alvo de
diversos trabalhos [105,106,107,108,109]. Esta rota de processamento propicia
uniformidade da estrutura a verde, diminuicdo da necessidade de ajustes por
desgaste, e reducao de custos, tornado o processo mais confiavel.

LA CROIX [110] desenvolveu um novo processamento de cerdmica dental
(porcelana feldspatica), com objetivos de aumentar a tenacidade a fratura do material
quando utilizado em restauracdo totalmente ceradmica, assim como padronizar e
simplificar as etapas de conformagdo e condensagdo durante sua confecgao.
Utilizando um processo de prensagem uniaxial através de muflos metalicos, usados
para acondicionar o molde da peca cerdmica em revestimento refratario fabricado
pelo processo de cera perdida, uma massa de baixa viscosidade de porcelana dental
misturada a um aditivo ligante, é conduzida ao molde refratario e submetida a uma
carga de compressdao de 40 MPa. Em seguida o muflo é aberto, a porcelana

prensada é levada ao forno para uma etapa de secagem, e sinterizagdo a vacuo.
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Segundo o autor, a substituicdo da etapa de escultura da massa cerémica do
processo convencional, pela etapa de prensagem uniaxial do processo apresentado,
proporciona ao profissional protético a obtencdo da morfologia do dente, e a
condensacdo da massa ceramica, num so6 procedimento. Essa inovagao aproxima-se
do novo conceito de producao “material - processo - produto”, numa s6 operacao,
podendo ser considerada uma técnica de baixo custo, entre os processos de

fabricacao de préteses dentais totalmente cerdmicos atualmente existentes.

2.5 PROPRIEDADES MECANICAS

Os materiais cer@micos possuem propriedades muito desejaveis em
aplicagdes estruturais como a alta dureza, estabilidade quimica, alto ponto de fusédo e
a resisténcia a abrasao, entretanto, a fragilidade e baixa resisténcia a tracao sao seus
pontos fracos [111]. Isso ocorre pela natureza de suas ligacdes atObmicas, de carater
ibnico e/ou covalente, sendo que os Oxidos possuem ligagdes dominantemente
ibnicas. No entanto, as fortes energias de ligacdo que mantém os atomos coesos,
também sao responsaveis pelo carater fragil do comportamento mecéanico das
ceramicas, sendo que sua resisténcia mecanica esta relacionada a sua tenacidade
bem como as falhas estruturais presentes [112].

A microestrutura desenvolvida durante a sinterizagdo da ceramica e as
propriedades mecanicas como resisténcia a flexdo, dureza e tenacidade a fratura
dependem das caracteristicas do pd (forma, tamanho e distribuicdo de particulas,

estado de aglomeragdo, composi¢cdes quimicas e fases cristalinas) e da
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microestrutura a verde (grau de compactagdo dos poés). Por esse motivo, o0s
compésitos alumina-zirconia necessitam que a fase dispersa (zirconia) seja distribuida
homogeneamente na matriz (alumina) [113].

A tenacidade a fratura é uma propriedade intrinseca do material, definida como
a energia necessaria para iniciar e propagar uma falha no material até que ocorra a
sua ruptura. Nas ceramicas esta propriedade, de um modo geral, apresenta valores
muito baixos quando comparados aos metais.

As ligas metalicas e metais ducteis possuem valores de K, que, de uma
maneira geral, ultrapassam 50 MPa m'? . No entanto, em baixa temperatura, alguns
metais tornam-se frageis fazendo com que a tenacidade a fratura caia para
aproximadamente 10 MPa m'? . As ceramicas odontolégicas raramente possuem um
Kic que exceda 5 MPa m"? [83].

A zircbnia possui uma série de vantagens sobre as outras ceramicas devido a
mecanismo de tenacidade por transformacao, operado em sua microestrutura, o qual
pode conferir aos componentes feitos com este material, propriedades mecanicas
bastante interessantes [8].

No sistema alumina-zircénia, onde a alumina é a matriz, a zirconia, fase
precipitada, & responsavel pelo aumento da resisténcia a fratura, da tenacidade a
fratura e da dureza da ceramica. Estes compdsitos apresentam altas resisténcias a
corrosao, resisténcia a ruptura e tenacidade a fratura. Uma vez que o material possua
uma microestrutra polifasica, suas propriedades dependem fortemente dos
percentuais das diferentes fases, assim como sua forma e distribuicao.

De acordo com CASELLAS [114] o aumento do K do ZTA é diretamente
proporcional ao percentual de zircénia.

Segundo MORAES [115], em seu estudo sobre compdsitos alumina-zircénia, o
aumento da tenacidade a fratura esta relacionado com a presengca de uma

microestrutura homogénea, maior densidade e maior fracdo de zirconia tetragonal

disponivel para transformacéo, indicando que este aumento é devido principalmente
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ao mecanismo de tenacificacdo por transformacdo. Um segundo mecanismo de
tenacificagdo, microtrincamento, foi observado nas superficies de fratura dos
compaositos com maior teor de zircdnia.

Quando defeitos estruturais estdo presentes na microestrutura de um material
fragil sdo responsaveis pelo inicio das trincas que se propagam pelo material. Este
comportamento € uma conseqiéncia da natureza das liga¢des atbmicas dos materiais
ceramicos que dificulta o desenvolvimento de mecanismos de acomodacido de
tensdes durante o processo de deformacdo. Os microdefeitos atuam como
concentradores de tensdo em materiais ceramicos. Este campo de tensbes é
amplificado localmente quando o material € submetido a uma tensao externa. Esta
amplificacdo € diretamente proporcional ao tamanho do maior defeito. Os defeitos
superficiais sdo mais criticos do que os defeitos internos na microestrutura do material
ceramico [116].

As microtrincas presentes na superficie das ceramicas dentais podem causar
fraturas devido a concentracdo de tensao. Ao redor das trincas as tensdes atingem
niveis altissimos [117].

Dois aspectos direcionam os estudos da mecanica da fratura: o primeiro diz
respeito a observacdo dos detalhes do processo de fratura em si, de forma a
aumentar os conhecimentos dos principios basicos de fratura e a resisténcia
mecanica; o segundo é a analise das causas da fratura, na detecgao de defeitos que
provocam as falhas. Pode-se, portanto, avaliar pela observacéo direta ou indireta da
superficie de fratura, a sua textura, diferenciar a fratura intergranular da intragranular,
o papel dos poros e das segundas fases, de forma a se atingir um aumento relevante
do conhecimento sobre o comportamento de materiais cerdmicos quando utilizados
em aplicagdes estruturais [118].

Segundo KELLY et al. [37], duas importantes informagdes podem ser obtidas
através da analise fractografica: (1) identificacdo da origem da falha, e (2) calcular a

tensdo de tragcdao no ponto da falha. Para os autores, este tipo de analise se presta
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bem a pesquisa de materiais dentarios porque as proteses dentarias sao
necessariamente complexas e Unicas em forma e as cargas (tensdo de fratura)
dificeis de calcular.

O calculo da tenséao tedrica sob a qual se espera que uma ceramica frature
pode ser aproximadamente estimado dividindo-se seu modulo de Young por 10. Dado
que o valor desse médulo pode variar entre 100 e 500 GPa [75], é possivel inferir que
a tensao de fratura tedrica para esses materiais seja da ordem de 10 a 50 GPa.
Porém, a presenca de defeitos na superficie € no interior dos materiais ceramicos
reduz muito o valor de sua tensao de fratura. Assim, a presenca de defeitos nos
materiais leva a sua fratura sob tensées que s&o muito menores do que a tensao

tedrica calculada com base no mdédulo de elasticidade [119].

2.5.1 DUREZA

A dureza de um material € medida pela resisténcia a uma deformacgao plastica
localizada, por exemplo, risco ou penetragdo por algum corpo duro. As durezas
medidas sdo apenas relativas, e deve-se tomar cuidado ao se comparar valores

determinados segundo técnicas diferentes [6].

O conhecimento da dureza dos materiais é util para o engenheiro e fornece
informacdes valiosas ao dentista. Existem varios testes de dureza superficial. A
maioria é baseada na capacidade da superficie do material resistir a penetragao por
uma ponta de diamante ou esfera de ago sob carga especifica. O teste de dureza
Vickers utiliza uma ponta em forma de piramide com um &ngulo de diedro de 136°,

com base quadrada [14].
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Segundo GONG et al. [120], a dureza de um dado cerdmico € a fungéo da
carga de teste aplicada, onde medidas experimentais de dureza aumentam com o

decréscimo da carga de teste.

Verificando a dureza Vickers do Sistema In Ceram zirconia, VON SCHALCH
[121], através do ensaio de dureza em durbmetro com for¢ga de 1,0Kgf por 30

segundos, encontrou um valor médio de 972,00 VHN.

BECK [101] realizou um estudo sobre ZTA dopado com céria, onde um dos
aspectos avaliado foi a dureza Vickers. Para o autor a utilizacdo do método Vickers
oferece algumas vantagens como: impressfes que néo inutilizam a peca; grande
precisdo de medida; deformacdo nula do penetrador e existéncia de apenas uma
escala de dureza. O valor médio encontrado para o Sistema In Ceram Zirconia foi de

1112,775 VHN.

GUAZZATO et al [11], avaliando as propriedades mecanicas do In Ceram
Alumina (ICA) e In Ceram Zirconia (ICZ), encontrou para dureza Vickers o valor de
11,0 GPa para ICA e 10.5 GPa para o ICZ.
LIN & DUH [122] avaliaram a tenacidade a fratura e dureza da ceramica
zircOnia tetragonal dopada com céria e itria conjuntamente. Segundo os autores o
desenvolvimento de uma ceramica CeO, — Y,0; — ZrO, é critico e potencialmente
promissor para aumentar a resisténcia da Ce-TZP e também melhorar a resisténcia a
degradagao da Y-TZP. Utilizando a técnica de indentagao e diversas composi¢des de
Ce-Y-ZTA, concluiram que a dureza aumenta com o aumento percentual (mol%) de
oxido de itria no conjugado, porém com o aumento do conteudo céria ocorre o inverso,
ou seja, a dureza diminuiu.
Quando comparada a Y-TZP(3mol%), Y-TZP(6mol%) e Mg-PSZ, Ce-TPZ

mostrou a melhor resisténcia em relacao a fadiga ciclica com indentacao [123], sendo
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também a mais estavel ambientalmente e menos propensa a degradagdo das
propriedades mecanicas em meio aquoso [124].

As infra-estruturas de coroas e pontes confeccionadas em In Ceran Zirconia
podem ter contato com a umidade por meio da agua presente nos agentes
cimentantes e proveniente dos tubulos dentinarios, a presenga de céria, dopante do

sistema, diminui a fadiga estatica nestas condi¢des [125].

INSLEY et al. [126], avaliando a influéncia da adicdo de zirconia, na
resisténcia e tenacidade da alumina, fazendo uso de duas composicdes : (1) NZTA
com 75% alumina e 25% zirconia ; (2) CZTA com 74% alumina, 24% zirconia e
1% de uma mistura de oxidos, concluiram que ocorreu um aumento de tenacidade e
resisténcia do material, embora a dureza tenha permanecido inalterada, e que este

aumento foi mais significativa com a adigéo de 25% de zirconia.

MORAES [115] analisando as propriedades de compdsitos alumina—zirconia
para proteses dentarias em varias composi¢des percentuais, observou que com o
aumento do percentual de zircbnia presente no compdésito, ou ainda, com a redugao
do percentual de alumina, a dureza dos compésitos diminui. Este fato deve
considerar, segundo a autora, a diferenca de dureza entre a alumina e a zircOnia,
considerando as faixas de valores de dureza de 17-18 para a alumina e 12-13 GPa
para a zircbnia encontradas em seu trabalho. Foi verificado também que existe uma

dependéncia inversa entre os valores de K¢ e os valores de dureza.

Elevadas durezas implicam em boa resisténcia ao risco e ao desgaste,
porém acarretam maior dificuldade de usinagem. Materiais com menor dureza seriam
mais indicados para serem utilizados na confecgao de pilares cerdmicos uma vez que
apos a sinterizacdo necessitam ser usinados pelos profissionais de prétese dentaria
para obtencdo da forma final adequada para adaptagao do pilar ao elemento dentario

a ser reabilitado [115].
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2.5.2 RESISTENCIA A FLEXAO

A principal limitagdo das ceramicas para aplicagdes estruturais esta na baixa
reprodutibilidade de seus valores de resisténcia mecénica, devido a sua relagéo direta
com a quantidade e distribuicdo de defeitos, intrinsecos e extrinsecos, presentes em
sua estrutura e também com as caracteristicas inerentes de um material fragil. Nestes
materiais as trincas se iniciam em defeitos que sao introduzidos durante o processo
de fabricagdo (poros, inclusdes, agregados), acabamento superficial (polimento,
retifica) ou durante a sua exposicdo a ambientes quimicamente agressivos.
Entretanto, as trincas podem ser interrompidas ou ter sua velocidade de propagacao
reduzida, se sua energia puder ser absorvida por um encontro com inclusoes,
contornos de grao, ou ainda, em uma transformacéao de frases cristalinas na regido da
ponta da trinca, que possa alterar o campo de tensdes como ocorre nas ceramicas de
zircOnia parcial ou totalmente compostas pela fase tetragonal [9].

A resisténcia mecanica do material é afetada pela quantidade e severidade
dessas microtrincas. Falhas microscopicas na superficie do material agem como
concentradoras de tensdao e quando forcas de tragdo sao aplicadas ocorre a
propagacao dos defeitos. A probabilidade de falha & diretamente proporcional a
tensdo aplicada sobre o material [127,128,129,130].

As proteses parciais fixas totalmente ceramicas exibem proeminente estética
e excelente biocompatibilidade, entretanto, apresenta limitado potencial de
carregamento. Isto € critico no caso de proteses com maior extensdo entre os pilares
e especialmente quando localizadas posteriormente, porque as forgas mastigatérias
sao muito maiores na regido de molares do que na bateria labial. Esta limitacdo no
carregamento é devido a limitada resisténcia a flexdo e a baixa tenacidade a fratura
de materiais ceramicos. Estes fenémenos sado explicados pelo crescimento de trincas

e subcriticas. Falhas microscoépicas distribuidas em componentes ceramicos podem
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alongar-se causando fratura mesmo com um nivel baixo de tensdo. Quanto mais os
defeitos microscopicos crescerem, menor sera a resisténcia do material ceramico, isto
€, menor é a capacidade de carregamento da ponte totalmente ceramica [131].

Para tensbes de compressao, ndo ocorre amplificacdo de tensbes associada
com qualquer defeito existente. Por essa razao, as ceramicas frageis exibem valores
de resisténcia muito maiores em compressao do que em tracgao [71].

Os valores de resisténcia mecanica sao frequentemente utilizados como
indicadores do desempenho estrutural para materiais dentais frageis, como as
ceramicas. Entretanto, trata-se apenas de uma propriedade inerente do material e os
seus valores, sozinhos ndo podem ser diretamente extrapolados para prever o
desempenho estrutural da protese dental em servico. Os dados da resisténcia
mecéanica sao significativos quando colocados no contexto através do conhecimento
da microestrutura do material, histérico do processamento, a metodologia e ambiente
de teste e o(s) mecanismo(s) da falha [128].

A  Norma ISO 6872 (INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR
STANDARDIZATION), estabelece como valores minimos de resisténcia a flexdo:
100MPa para infra-estrutura ceramica, 55MPa para cerdmica de corpo (dentina), e
50MPa para ceramica de cobertura (esmalte) [132].

O desempenho das coroas ceramicas é determinado por uma complexa
combinacao de fatores, incluindo aqueles que podem ser manipulados pelo clinico e
aqueles que dependem do paciente. Entre os fatores que estdo sob controle do clinico
esta a reducio dentaria e respectiva espessura da coroa [18,133].

A medida que aprofundamos um preparo aumenta a permeabilidade da
dentina, pois esta é proporcional ao didmetro e numero de tubulos dentinarios
existentes que, por sua vez, aumenta numa relacdo de aproximadamente 1 : 5 a
medida que penetra em direcéo a polpa. A extensao de um preparo para coroas totais

determina o comprometimento de milhdes de canaliculos dentinarios, pois, a cada
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1mm?3, envolvemos entre 12.000 a 50.000 canaliculos dependendo de sua
profundidade [19].

DONG & DARVELL [134] relatam que a carga de fratura é claramente
dependente da espessura da cerdmica, e que, a carga de fratura aumenta
logaritmicamente com a espessura ceramica, mas, a tenséo critica de tragdo aumenta
linearmente.

Segundo BAN & ANUSAVICE [135] a espessura da amostra, a zona de
contato no carregamento, a homogeneidade e porosidade da amostra s&o importantes
parametros a serem levados em conta nos testes de resisténcia mecanica.

De acordo com ANUSAVICE & HOJJATIE [136], porosidades e defeitos sédo
responsaveis pelo fracasso de restauragbes cerdmicas, especialmente em coroas
com reduzida espessura oclusal.

ROSEMBLUM [39] aponta como uma das trés razdes para o aumento no uso
de restauracdes totalmente ceramica, a diminuigcdo da incidéncia de fratura clinica,
devido ao fato dessas restauragdes exigirem uma maior redugao dentaria do que a
necessaria para as coroas de jaqueta de porcelana, e com isto, propiciarem a
obtencao de restauragbes com maior espessura e resisténcia.

De acordo com DONAVAM & CHO [20], coroas totalmente ceramica tém
como importante vantagem o potencial estético, porém apresentam diversas
desvantagens em relacdo as coroas totalmente ceramica, entre elas, um preparo
dentario mais agressivo do que para as metalo-cerdmicas. Como nao existe consenso
sobre o fato, os autores recomendam que o preparo deva promover a reducao de
1,5mm da estrutura dental circunferencial e 2,0mm na oclusal, para atingir resisténcia
maxima e 6tima estética. Outro aspecto abordado é quanto a uniformidade da camada
da ceramica de cobertura tdo facilmente obtida nas metalo-ceramicas, pela técnica de
enceramento regressivo da infra-estrutura metdlica, e que resulta em uma estética
satisfatéria, mas, principalmente, em um uma tensdo minima na interface

porcelana/metal durante o resfriamento da restauracédo apds a coccao da porcelana.
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HULS [22] indica a espessura de camada uniforme de 0,5 para as infra-
estruturas do Sistema In Ceram.

VOLKL [21] relata que no caso das restauracdes CAD/CAM a base de zirconia
0 preparo pode ser menos invasivo pois & necessaria apenas uma espessura de
0,4mm para o infra-estrutura devido a alta confiabilidade da zirconia .

Segundo MCLEAN & KEDGE [23], a espessura ideal para confecgdo de uma
infra-estrutura de restauracbes totalmente cerdmica em areas onde houvesse
concentracao de forcas mecanicas deveria ser de pelo menos 1,0 mm sendo que em
areas estéticas poderia ser de até 0,3 mm. A confeccdo de um colar na regido
cérvico-vestibular e cérvico-lingual da infra-estrutura como forma de aumentar a
resisténcia, poderia ser feita da mesma forma que nas préoteses metalo-ceramicas.

WHITE et al. [137] avaliaram a resisténcia a flexao de um sistema totalmente
ceramico utilizando as duas camadas presentes numa restauragao, infra-estrutura e
cobertura. Tendo uma espessura final de 4mm, as barras foram confeccionadas com
variadas espessuras de zirconia (LAVA) e porcelana feldspatica (LAVA), indo de
totalmente em zircénia até totalmente em porcelana. Os autores concluiram, em
funcao dos resultados encontrados, que as areas de tensdo de uma PPF nao deverao
estar recobertas de porcelana. Recomendam também que, devido a clara tendéncia
de que o aumento de espessura do material resistente da infra-estrutura leva ao

aumento das cargas de fratura, as préteses sejam projetadas com a maior espessura
de infra-estrutura e menor espessura de porcelana de cobertura possivel.

HARRINGTON et al. [138], investigando a carga de fratura em relagdo a
espessura oclusal de coroas Procera AllCeram e In Ceram encontrou que
aumentando a espessura aumentava a carga necessaria para fratura, e que, ndo
houve diferenga significante entre as cargas das coroas In Ceram e Procera.

Buscando determinar a influéncia da porcelana de cobertura na resisténcia

das infra-estruturas em Procera AllCeram , variando a espessura dos mesmos (1,0 e
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1,5mm), WAGNER & CHU [139] concluiram que os infra-estruturas com maior
espessura (1,5mm) apresentaram o maior valor de resisténcia a flexado ( 415 MPa ).

THOMPSON & REKOW [133] revisando as pesquisas clinicas em coroas
totalmente cerdmicas e buscando entender os fracassos clinicos concluiram que: (1)
a fratura radial originada da superficie de cimentagcdo da coroa, ¢é e ainda
permanece como mecanismo de falha predominante para coroas totalmente
ceramicas apesar da introdugdo de materiais mais resistentes. Para uma dada
cerAmica, a carga que inicia a fratura radial é primeiramente influenciada pela
espessura da coroa e, em menor extensdo, ao modulo de elasticidade relativo entre a
coroa e o substrato dentario de suporte; (2) Para coroas laminadas, onde infra-
estruturas com alto moédulo de elasticidade suportam a maior parte da carga oclusal,
aumentar a espessura da infra-estrutura acima de 0,5 mm, enquanto se mantém
constante a espessura total da coroa (1,5mm) contribui pouco para o aumento da
resisténcia da coroa. Os autores apontam a espessura oclusal de 1,5mm como a
recomendada para materiais que suportam cargas oclusais tipicas, 100 a 200 N. No
entanto, estudos tém mostrado medidas substancialmente maiores de forcas oclusais
(216 a 890 N), sugerem, como fator de seguranga, que maiores espessuras sao
desejaveis.

LAWN et al. [24] afirmam que € claramente essencial maximizar a espessura
da coroa para reduzir as chances de trincamento radial, e que, uma espessura oclusal
minima de 2,0mm parece ser uma medida conservadora. Chamam ainda atencado
para o fato de que questdes como a relagao de espessura infra-estrutura/porcelana de
cobertura ideal, permanecem sem resposta.

LAWN et al. [19] reafirmam que a carga critica para a fratura radial é
fortemente influenciada pela espessura da coroa, e recomendam uma espessura de
1,5 mm , de acordo com a pratica clinica atual.

Avaliando a influéncia da espessura na permanéncia de coroas Dicor (14

anos), MALAMENT & SOCRANSKY [140] concluiram ndo haver relacdo entre a
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espessura da restauragcado, medida no meio de cada face, com a sobrevivéncia da
mesma.

Segundo MORRIS & KELLY [141], altas tensdes de tracao se desenvolvem na
ceramica aderida ao dente na interface cimento/ceramica. E que essas tensbes sao
extremamente sensiveis a razdo entre o mdédulo de elasticidade da ceramica e o
cimento e a dentina, e em muito menor extensao a espessura da ceramica. O grafico
abaixo (Figura 5) apresenta as curvas provenientes dos testes de ambas as barras de
ceramica de cobertura, aderida a dentina e sob carregamento no ensaio de

resisténcia a flexdo em 3 pontos [142] .
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Figura 5 - Tens3do de tragdo maxima calculada em fungdo da espessura de barras
monoliticas de cerdmica de cobertura aderidas ou ndo a dentina .

RASETTTO et al. [143] relatam que embora a resisténcia da infra-estrutura
seja uma importante caracteristica, o sucesso clinico de restauragdes cerémicas
aderidas é multifatorial. As variaveis que contribuem para a durabilidade e prognéstico

das restauragcbes ceramicas incluem o material adesivo, seu comportamento e
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mecanismo de polimerizacéo, a luz para polimerizagao e a natureza e espessura do
material ceramico.

UCTALASI et al. [144] estudaram a resisténcia a flexdo biaxial do material IPS
Empress (lvoclar), sob diferentes condi¢gdes de processamento técnico. Os autores
concluiram que as técnicas de caracterizacdo extrinseca ou estratificada nao
interferem na resisténcia do material depois de injetado e, a espessura de 1,0mm do
material de estrutura fornece valores estatisticamente semelhantes a espessura de
2,0mm do mesmo.

Com o objetivo de verificar o efeito da espessura (0,5 e 0,7mm) na
resisténcia a fratura de coroas Procera AllCeram, ABED et al. [145] construiram
espécimes que simulavam a estrutura oral, coroas cimentadas, e ndo encontraram
diferenca significativa entre a carga de fratura média obtida para as espessuras
0,5mm (225 kg) e 0,7mm (220 kg).

KELLY [142] avaliando as propriedades mecanicas de ceramicas dentais
para infra-estrutura, observou discrepancias entre as condi¢gdes laboratoriais e
aquelas encontradas clinicamente na cavidade bucal. Observou que valores maiores
de resisténcia a flexao uniaxial por trés pontos eram obtidos em corpos de prova de
menor espessura, quando comparados amostras de 0,5 a 2,5 mm.

BICA [146] avaliando a influéncia da espessura na resisténcia a flexao uniaxial
por trés pontos, do material In Ceram Zirconia, encontrou valores de resisténcia
significativamente maiores para o grupo com menor espessura (1,0 mm) em
comparagao com os outros dois grupos (2,0 e 3,0 mm) .

HERFFERMAN et al. [146], apontam a influéncia da espessura na resisténcia
propriedades oticas do material do infra-estrutura, e que, para assegurar resisténcia
os fabricantes recomendam uma espessura minima na fabricacdo de restauracgdes
totalmente ceramicas.

Analisando a contribuicao relativa dos diversos fatores que podem influenciar

na magnitude da tensdo maxima (limite de resisténcia a tragdo) em coroas totalmente
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ceramicas, REKOW et al. [18] concluiram que as interagdes indicaram que a tensao
maxima na coroa pode ser sensivel a diferentes fatores para diferentes materiais, e
que a tensdo maxima na coroa € em larga medida dependente do material utilizado e
a espessura da coroa, como por exemplo coroas em zircbnia onde a reducédo da
espessura ( 1,0mm para 0,8mm) provocou um grande aumento na tensao (139,8 para
199,3 MPa).

A resisténcia a tracdo é a propriedade mecanica mais comumente
considerada e seu resultado depende do teste utilizado bem como das condi¢cbes de
acabamento da superficie da amostra. Geralmente a resisténcia dos materiais frageis
€ medida em flexdo devido a relativa facilidade de realizagéao [148].

Numerosos testes estado disponiveis para avaliar as propriedades mecanicas
das ceramicas. O comportamento tensao-deformacgédo das ceramicas frageis nao é
avaliado através de um ensaio de tracdo tradicional, a norma ISO 6872 [132]
padroniza os métodos para ensaio da resisténcia a flexdo de materiais ceradmicos
odontolégicos a temperatura ambiente. Dentre eles podemos citar o ensaio de flexao
em 4 pontos, flexdo em 3 pontos e biaxial.

Embora o teste em 3 pontos possa ser considerado padrao, € extremamente
sensivel aos defeitos existentes ao longo do bordo da amostra [139].

A avaliagao da resisténcia de materiais frageis sob condi¢des biaxiais ao invés
de uniaxiais (3 ou 4 pontos), é frequentemente considerado mais confiavel, uma vez
que as falhas provenientes do bordo (atribuidos ao preparo das amostras), ndo
exercem influéncia sobre os resultados. O teste de flexao biaxial envolve uma amostra
suportada por trés ou mais pontos (esferas), periféricos e equidistantes do centro, e o
carregamento se localiza na regido central desta amostra. A vantagem deste teste
mecanica é que a regido de maxima tensao se desenvolve efetivamente no centro do
corpo de prova [139,149,150].

BAN & ANUSAVICE [135] realizaram um estudo sobre a influéncia da

metodologia do teste na tensdo de fratura dos materiais frageis. Ao compararem o
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teste de flexao biaxial com o teste de flexdo em quatro pontos e com o teste de tragao
diametral para o cimento de fosfato de zinco (Glendora), porcelana feldspatica
(Jelenko), opaco de porcelana feldspatica (Jelenko) e uma resina composta
(HerculiteXR/Kerr) concluiram que o teste de flexdo biaxial € o mais adequado para
promover uma melhor simulagao clinica em relagdo aos demais testes. O teste de
resisténcia a flexdo biaxial € um método confiavel para determinar a resisténcia dos
materiais dentarios frageis, pois é relativamente insensivel a determinadas condigbes
do teste como dimensdes do pistdo ou da amostra e geometria da amostra.

ZENG et at. [151] compararam trés métodos de determinacao da resisténcia a
flexdo (3 pontos, biaxial ring-on-ring e biaxial piston-on-three ball) para a ceramica
Procera e dois métodos biaxiais (ring-on-ring e piston-on-three ball) para as cerdmicas
In-Ceram (Vita) e IPS-Empress (lvoclar). Nestes testes biaxiais, o didmetro de
aplicacao de carga e de suporte circular dos discos foram, respectivamente, 1,41mm
e 10 mm . A comparagao estatistica entre todos os métodos considerou a area efetiva
do espécime submetida a tensédo, e foi realizada pelo método de Weibull. Quanto
maior for o modulo (m) deste método melhor € a distribuicdo do estresse mecanico e
defeitos internos do material, e consequentemente, mais confiavel € a ceramica.
Comparando-se os trés testes mecanicos, os autores afirmaram que o biaxial ring-on-
ring € o mais indicado, pois mostrou os maiores valores do médulo de Weibull (melhor
distribuicdo de estresse). Além disso, possui a maior area do espécime sujeita ao
estresse e assim, a tensdo maxima, é sempre menor em relacéo aos outros métodos.
Apresar do teste em 3 pontos ser muito simples e bastante utilizado, possui uma
pequena area do corpo-de-prova submetido ao estresse, e é dependente das
margens e do acabamento de superficie das barras.

A resisténcia a flexdo é geralmente considerada um método significativo e
confiavel para avaliar a resisténcia dos materiais frageis, uma vez que eles sdo muito
mais fracos em tensdo do que compressao A resisténcia, confiabilidade e

variabilidade dos materiais frageis devem ser estudadas em funcéo da distribuigcdo de
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tamanhos de defeitos no material, pois as tensbes de falha estardo estatisticamente
distribuidas, [161]

Portanto, um conceito chave a respeito da resisténcia a mecanica de
materiais frdgeis € que os valores de resisténcia obtidos sdo estatisticamente
distribuidos em fungdo da homogeneidade do material. Como esta distribuicdo é
quase sempre aleatdria, a resisténcia avaliada experimentalmente apresenta uma
dispersao. Para obter a resisténcia mecanica experimentalmente nido é suficiente
apresentar o valor médio, mas € essencial levar em consideragao a dispersdo dos
resultados. Quantitativamente esta dispersdao dos valores de resisténcia mecanica
pode ser obtida através da distribuicao de Weibull. O médulo de Weibull ( m ) fornece
um indicativo da reprodutibilidade da resisténcia mecanica do produto. Quanto maior o
modulo de Weibull, menor é a dispersédo dos valores de resisténcia mecanica e mais
homogéneo € o material [162].

ANUSAVICE [10], relata que o valor descrito de resisténcia a flexao para o In
Ceram Zirconia € de 700 MPa . Apesar deste alto valor seu emprego nao é
recomendado para restauragdes anteriores em virtude do seu alto grau de opacidade,
sendo indicado para proteses unitarias e PPFs posteriores.

Estudos [14,163,164,165] mostram que a adicdo de 31 % de zircOnia
parcialmente estabilizada com céria, confere ao In Ceram uma resisténcia a flexao de
até 750 MPa, enquanto que o Kic pode dobrar. Porém a melhoria das propriedades
mecanicas devido a zircbnia é afetada pela presenca de outra fase e pela

metaestabilidade da transformacéao tetragonal-monoclinica [15].

RAIGRODSKI [166] realizou uma revisao da literatura sobre as tecnologias e
materiais totalmente cerdmicos contemporaneos para préteses parciais fixas (PPFs) e

apresentou o seguinte quadro com suas caracteristicas (Tabela 2) :



48

Tabela 2 - Caracteristicas dos sistemas totalmente ceramicos para PPFs [166]

Sistema Material Resisténcia a Tenacidade a Conector  (area

Fabricante Flexdo (MPa) fratura (MPa/m"?) | superficial)
Empress ||
(Ivoclar) Lithium dissilicate 300 -400 28-35 12 — 20 mm?
In Ceram Alumina | Alumina infiltrada
(Vita Zahnfabrick) por vidro 236 — 600 3.1-4.61 12 mm?

Alumina com 35%

In Ceram Zirconia | zirconia infiltrada 421 -800 6-8 12 — 20 mm?
(Vita Zahnfabrick por vidro
Procera AllCeram | Alumina de alta
Bridges (Nobel | pureza, densa- | 487 — 699 448 -6 6 mm?
Biocare) mente sinterizada
Cercon (Dentisply
Ceramco) Y-TZP 900 — 1200 9-10 7 - 11 mm?
DC-Zirkon ( dents-
ply Austenal) Y-TZP 900 — 1200 9-10 16 mm?
Lava
(3M ESPE) Y-TZP 900 — 1200 9-10 9 mm?

CHONG et al. [167] compararam a resisténcia a flexdo dos sistemas In Ceram

Alumina e do In Ceram Zircénia. A probabilidade de falha dos dois materiais foi

analisada com e sem cobertura de porcelana Vitadur — Alpha. Foram preparadas dez

amostras (barras) de cada material, sendo que as com cobertura tinham metade da

espessura (1,0mm) das amostras sem cobertura, e sobre elas foi aplicada uma

camada de porcelana Vitadur Alpha. Os valores médios de resisténcia obtidos no

ensaio de 3 pontos foram de 362 MPa para In-Ceram Alumina; 513 MPa para o In-

Ceram Zirconia; 47 MPa para o In-Ceram Alumina laminado; e 64 MPa para o In-

Ceram Zirconia laminado. A microscopia eletrbnica de varredura realizada nas

superficies fraturadas revelou texturas similares entre os materiais. No In Ceram
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Zirconia é observada a presenca de aglomerados de aproximadamente 1um (ou
maiores). Embebido pela matriz vitrea, estes aglomerados, segundo os autores,
poderiam ser de zircbnia monoclinica, que diminui a propaga¢ao de trincas,
aumentando a caracteristica de resisténcia deste material. O modo de fratura em
ambos os sistemas foi predominantemente transgranular das placas de alumina — tipo
de fratura que ocorre frequentemente em ceramicas de tamanho granular grande.

GUAZZATO et al. [168] avaliaram as propriedades mecanicas do In-Ceram
Alumina (ICA) e do In-Ceram Zirconia (ICZ). Os resultados da andlise comparativa
das superficies do ICZG (face onde foi aplicado o vidro) e ICZN (face oposta)
demonstraram nao haver diferenga na composicao das fases. Nos ensaios de flexao
biaxial ndo foram observadas diferengas significativas entre os grupos ICA (600 MPa)
e ICZ (620MPa). A analise de difracdo de raios-X mostrou uma pequena
transformacado dos cristais de zirconia tetragonal em monoclinicos, quando as
amostras eram fraturadas, justificando a existéncia de uma modesta diferenga na
resisténcia a fratura entre as duas ceramicas.

SEGHI & SORENSEN [169] estudaram a resisténcia a flexdo em trés pontos
das ceramicas Mark Il (Vita, reforgada com sanidina) IPS-Empress (lvoclar, refor¢gada
com leucita), Dicor MGC (Dentsply, reforcada com fluormica tetrasilica), In-Ceram
Alumina (Vita, reforcada com é6xido de aluminio), In-Ceram Spinel (Vita, reforcada com
oxidos de magnésio e aluminio) In-Ceram Zirconia (67% de oxido de aluminio e 33%
de 6xido de zircénio) (Vita). O grupo controle foi formado por uma cerdmica sem
reforco cristalino (Soda-Lime Glass, Hugh Courtwright) e uma porcelana feldspatica
reforcada com leucita VMK 68 (Vita). Os autores concluiram que a ceramica In-Ceram
Zirconia apresentou o maior valor de resisténcia a flexdo (603,70 MPa) e, todas as
ceramicas estudadas apresentaram uma maior resisténcia em relacdo as ceramicas
utilizadas como controle sendo que, os valores encontrados apresentaram diferenca

significativa entre as diferentes ceramicas..
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ITINOCHE et al. [170] avaliou a influéncia da ciclagem mecénica na
resisténcia a flexdo de ceramicas. Foram estudados quatro materiais ceramicos
utilizados em infra-estruturas de préteses parciais fixas: Procera AllCeram e In-Ceram
Zirconia. Para a realizagdo do ensaio de flexdo biaxial foram confeccionados 20
corpos-de-prova de cada material em forma de disco com dimensdes de aproximadas
de 15,0mm de didametro e 1,2mm de espessura. O numero total de amostras de cada
material foi dividido em dois subgrupos, de acordo com realizagdo ou ndo de ciclagem
mecanica (20.000 ciclos com carga de 50N, imersos em agua destilada a 37°C). Os
dados foram tratados estatisticamente pela ANOVA e pelo teste de Tukey e os
resultados indicaram que: a) a ciclagem mecénica resultou em um decréscimo na
resisténcia a flexdo, sem significancia estatistica; b) as medidas dos valores de
resisténcia a flexdo para os materiais ceramicos avaliados, com e sem ciclagem,
foram respectivamente: Procera AllCeram (630,77 e 647,16 MPa): In-Ceram Zirconia
(457,83 e 496,45 MPa). A analise pela microscopia eletrbnica de varredura
apresentou alteragbes nas superficies apds a ciclagem mecanica.

Segundo KELLY [128], os corpos de prova, de porcelana dental em forma de
barras fabricadas pela técnica do pincelamento, possuem menores valores de
resisténcia do que barras da construgido monolitica.

Em um estudo sobre a influéncia dos tratamentos de superficie e térmico na
Resisténcia a flexdo uniaxial de um ZTA infilirado com vidro de uso odontolégico In
Ceram Zirconia (ICZ), GUAZZATO et al, [171] obtiveram valores que variaram de 452
(x 35) MPa, para o grupo em que foi realizado apenas o jateamento da superficie,
512(x 28)MPa para o grupo que foi jateado e depois passou pelo tratamento térmico,
até 563 (+ 62) MPa, para as amostras que foram usinadas paralelamente ao longo
eixo e depois sofreram tratamento térmico. Concluiram que o principal fator para
determinar a resisténcia final do In Ceram Zirconia é a temperatura desenvolvida
durante o tratamento térmico realizado apos o tratamento de superficie e conseqliente

fechamento dos defeitos pelo vidro que flui. A resisténcia a flexdo de todas as
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amostras foi melhorada apdés o tratamento térmico e por isso deve ser sempre
indicado posteriormente ao desgaste, jateamento e polimento da superficie.

O ciclo térmico (1000°C ) recomendado pelo fabricante como queima controle
do In Ceram Zirconia, esta contido na faixa de temperatura correspondente a
transformagcao monoclinica-tetragonal encontrada no digrama de fases do sistema
ZrO, - CeO,. (Figura 4) [71].

Segundo ZACCHE [95], parece haver um consenso de que a influéncia do
processo de usinagem na microestrutura e propriedades mecanicas de ceramicas
dependem de varios fatores, dentre os quais se destacam o tipo de zircbnia, tipo e
quantidade de estabilizante, os processamentos adotados, os tipos de abrasivos e o
grau de usinagem (velocidade, pressdo e refrigeragdo), assim como a natureza e
espessura da camada superficial compressiva, resultado do préprio processo de
usinagem. Portanto, dependendo do grau de usinagem a qual a peca esta submetida,
pode ocorrer incremento ou degradagao de suas propriedades mecanicas.

KOSMAC et al. [172] observou a presenga de faiscas durante a usinagem a
seco indicando conjuntamente excessivo calor gerado e elevadas tensbes mecanicas
durante o procedimento. Porém a quantidade de zircénia transformada na superficie
usinada e a espessura calculada da camada compressiva superficial foram baixas. O
processo de jateamento, ao contrario, se mostrou eficiente em promover a
transformacdo matensitica da zirconia tetragonal para monoclinica. Os autores
verificaram que apesar de qualquer tratamento de superficie em ceradmicas de zircénia
parcialmente estabilizada com itria reduzir a confiabilidade do material , o jateamento
produziu menor perda.

Em seu estudo sobre a influéncia do polimento/jateamento na tenacidade a
fratura do ZTA, ZACCHE [95] encontrou que, entre outros aspectos, o grupo que foi
jateado teve um valor de tenacidade significativamente maior que o grupo usinado,
provavelmente, segundo ele, em decorréncia do menor tamanho e quantidade de

defeitos decorrentes do processo de jateamento. Sendo que o grupo que foi usinado,
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jateado e tratado termicamente apresentou valores de tenacidade maiores em razéo
da recuperacao microestrutural e da provavel redugao, tanto em tamanho quanto em
quantidade, dos defeitos promovidos pelo tratamento térmico.

Segundo estudo realizado por BECK [101] sobre ceramicas ZTA dopada com
Céria, a resisténcia a flexdo (4 pontos) do In Ceram Zirconia foi o que apresentou
maior valor individual (462,8 MPa) com média de 275,87 + 141,26 , onde o desvio
padrao foi de 106,68. A identificacdo das fases cristalinas utilizando a técnica de
difratometria de raios X realizadas nas superficies das ceramicas ZTA sinterizadas
nao mostrou a ocorréncia da transformacao de fases de zircOnia nas cerdmicas
estudadas. De acordo com o autor, isto esta coerente com resultados obtidos em
outros [7,8] relatando que a fase tetragonal de baixa temperatura ndo se transforma
em fase monoclinica durante o aquecimento ou resfriamento. Esta transformacao,
neste sistema, somente ocorre quando induzida por tensdo mecanica.

Segundo GUAZZATO et al. [15], algumas das mais representativas
ceramicas a base de zirconia sdo In Ceram Zirconia (IZ) e DC-Zircon (DZ). O 1Z esta
disponivel no mercado na forma de barbotina e dry-pressed. Existe falta de estudos
comparando os dois materiais, embora sejam esperados melhores resultados
mecanicos do I1Z dry-pressed, em fun¢ao de seu processamento mais consistente. DZ
€ uma ceramica Y,03; TZP, prensada a quente e densamente sinterizada. Os autores
avaliaram a resisténcia mecanica (3 pontos), dureza, tenacidade a fratura e
microestrutura desses materiais entre outros. Os valores de resisténcia a flexao
foram: 1Z barbotina (630 MPa), IZ dry- pressed (476 MPa) e DZ (840 MPa). Eles
concluiram que um processamento mais consistente, como no caso do |1Z dry-pressed
sobre o |Z barbotina, ndo necessariamente significa melhores propriedades
mecanicas como hipoteticamente previsto. O presente estudo mostrou que outros
fatores como tamanho de gréao, forma e porosidade, devem ser considerados.

FILSER et al. [173] estudando o uso de ceramicas em dentes posteriores,

através de um programa de elementos finitos encontrou que as pontes
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confeccionadas em zircénia densa pelo processo CAD-CAM apresentam tenacidade
e resisténcia a flexdo altas, que permitem sua aplicagdo na regido de molares

suportando altas cargas (> 1280N).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Material

Foi utilizado o Sistema In-Ceram Zirconia, material comercial da Vita Zahnfabrik
(Bad Sackingen, Alemanha), composto por: Vita In Ceram Zirconia Powder® (Al,Os -
ZrO, - CeO, / Ce-ZTA ) e Vita In Ceram Glass Powder® (vidro a base de silicato de
lantanio). A composicdo quimica e as propriedades fisicas segundo o fabricante,

estao dispostas nas Tabelas 3 e 4, respectivamente.

Tabela 3- Composicdo quimica do Sistema In Ceram Zirconia Powder® ,

de acordo com o fabricante [174]

Zirconia Powder® Zirconia GlassPowder®
Oxidos % peso %peso
Al,O3 67 14 -18
ZrO, 33 .
SiO, - 14 -18
B.O; - 11-15
TiO, - 2-7
La,0; - 25-30
CeO, - 6-10
CaO - 4-8
ZrO, - 1-4

Y205 - 2-6
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Tabela 4- Propriedades Fisicas do Sistema In Ceram Zirconia Powder® ,
de acordo com o fabricante [175]

Propriedade Valor Unidade
Coeficiente de Expans&o Térmica (20-500°C) 78 10° K™
Solubilidade Quimica (ISO 6872) 1118  pgl/em?
Densidade infiltrada 424 glecm®
Resisténcia a flexao (1ISO6872) 600 MPa
Tenacidade a fratura 44 MPam"
Modulo de Young (Método de ressonancia) 258 GPa

3.2 METODOS

3.21 Desenvolvimento do método de moldagem na forma quase final para

barbotina ZTA

A partir de um modelo metalico de um premolar, fixado em um dispositivo
acrilico com base quadrangular e paredes inclinadas (Figura 6), foi feita uma
moldagem em silicone de adi¢do (Elite H-D+, Zhermarck, Italia), técnica da dupla
moldagem, utilizando-se como moldeira uma caixa acrilica confeccionada para este
fim (Figura 7). O molde foi vazado com gesso especial disponibilizado comercialmente
pela Vita Zahnfabrik (Bad Sackingen, Alemanha) obtendo-se o modelo refratario.
Sobre esse modelo foi confeccionada uma infra-estrutura de acetato utilizando-se uma
plastificadora a vacuo e um disco de acetato com 1mm de espessura, tipo cristal (Bio
art equipamentos odontologicos Ltda./ Brasil) ). Apos a plastificagéo, a infra-estrutura

obtida foi recortada deixando um colar de aproximadamente 4 mm a partir do bordo
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cervical para servir de escape para barbotina excedente (Figura 8). A espessura final
da infra-estrutura é de 0,7mm. A Figura 9 evidencia os limites do preparo em vermelho
(uma estrela) e do acetato em verde (trés estrelas), marcados com lapis cera 0,5. A
linha intermediaria (duas estrelas) foi colocada com o objetivo de alertar quanto a

proximidade do término cervical.

_

Figura 6 - modelo metalico Figura 7 — moldagem do modelo

Figura 8 — modelo de gesso especial Figura 9 —-modelo com linhas referentes aos
recoberto com acetato limites do preparo (+) e do acetato (+++ )

Utilizando um dispositivo, em forma de caixa, como moldeira/suporte, criado a
partir de pecas de brinquedo LEGO® ( LEGO® Group ) que permite o desmonte e
retorno a mesma posicdo, procedimento necessario para remogao do modelo
recoberto sem que o mesmo sofra avarias, foi confeccionado um molde conformador

da barbotina em silicone de condensacéo para laboratério ( Zetalabor , Zhermack
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S.p..A. - Italia). O molde foi obtido através da moldagem do modelo de gesso especial
recoberto com a infra-estrutura em acetato, cuja base tem, fixado a ela, uma pec¢a do
mesmo LEGO® (Figura 10) para servir de guia, posicionando, assim, o modelo de

maneira que ele localize o mais centralizado possivel (Figura 11).

Figura 10 - caixa/moldeira LEGO® + Figura 11 - obtengdo da moldagem
modelo de gesso recoberto com acetato conformadora a partir do modelo recoberto

O molde foi retirado do dispositivo sem remover o modelo de gesso (Figura
12). Com um estilete cortou-se o molde longitudinalmente em 2 partes. Uma vez
liberado o modelo, verificou-se a superficie recortada observando a posi¢cao do corte e
se esta permitia a remocdo do modelo com barbotina sem que houvesse dano a
mesma, devido as retengbes de contorno. Se houver necessidade, um segundo corte

devera ser feito dividindo entao a moldagem em 3 partes como mostra a Figura 13.

Figura 12 — moldagem apds remogéo da Figura 13 - molde tri- partido
caixa/ moldeira LEGO®
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Obteve-se entdo a barbotina de ZTA seguindo as recomendagdes do fabricante
onde 45¢g do pé (VITA In-Ceram Zirconia powder) foram misturados ao solvente (VITA
In-Ceram Zirconia Mixing liquid), acrescido de 4 gotas de um aditivo (VITA In-Ceram
Zirconia additive) em um becher, sob ultra-som preenchido com agua gelada e cubos
de gelo. A insercao do po6 foi feita em pequenas quantidades com o objetivo de se
obter uma suspensao a mais dispersa e estavel possivel. Ao final a barbotina foi
mantida no ultra-som por 7 minutos para uma melhor dispersdo uma vez que a
densidade da zircbnia € maior que a da alumina. Ao término da manipulagdo, a
barbotina foi separada, em trés ou mais recipientes plasticos com porgoes
semelhantes. A barbotina ndo utilizada naquele dia é entdo congelada para posterior
utilizacao.

O molde reposicionado no dispositivo foi lubrificado com 6leo mineral (Figura
14) e preenchido até altura de cervical do preparo com a barbotina preparada (Figura
15). O modelo, agora sem a infra-estrutura de acetato, foi entdo introduzido no molde
(Figura 16a) e mantido nesta posicao através do encaixe da pecga fixada na base do
modelo e a caixa LEGO® (Figura 16b). Apds cerca de 1 hora, o dispositivo foi
desmontado (Figura 17a) e, o molde liberado foi desmembrado cuidadosamente para

nao danificar a infra-estrutura ceramica moldada (Figuras 17 b, c, d).

Figura 14 — molde sendo lubrificado Figura 15 — barbotina sendo vertida
com 6leo mineral no interior do molde
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a b

Figura 16 a, b - modelo de gesso especial, com dispositivo posicionados na base
sendo introduzido no molde conformador preenchido com a barbotina ZTA

C

Figura17 a, b, c,d- dispositivo &€ desmontado (a) e o molde liberado é desmembrado
cuidadosamente (b, c, d), para nao danificar o infra-estrutura cerdmica moldada
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Apés ser exposto, esperou-se até a completa secagem para se realizar a
remocao inicial do excesso de barbotina respeitando as linhas de orientagado
previamente descritas (Figura 18). O modelo com a infra-estrutura foi entdo levado
novamente ao molde conformador para que fosse verificada a adequagéo do contorno

(Figuras 19 a e b).

Figura 18 - remocéo inicial do excesso de barbotina respeitando
as linhas de orientagéo

Figura 19 a, b - infra-estrutura acabada(a) e reposicionada na metade do molde,
demonstrando a relagéo de contorno.

Uma vez seco e acabado, o modelo recoberto foi levado para sinterizagao dentro

dos parametros preconizados pelo fabricante, como sera descrito posteriormente.
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3.2.3 Preparagao das Amostras

Foram confeccionadas 40 amostras ceramicas parcialmente sinterizadas de In
Ceram Zirconia® respeitando a norma 1SO 6872:1995 [132] para o teste de flexdo
biaxial, em forma de disco, com didmetro de 12 a16mm e espessura de 1,2+0,2mm.
As 40 amostras foram divididas em 4 grupos de 10. Os grupos Il e IV foram obtidos
através da técnica da barbotina convencional (pincelada) e os outros 3 grupos foram
obtidos pela técnica da barbotina proposta (moldada). O didmetro e espessura das

amostras estao descritos na Tabela 5:

Tabela 5 - Diametro e espessura das amostras de acordo com o método de

conformacao.
Método de
Grupo Conformacgao Espessura em mm Didmetro em mm
I moldado 1,2+0,2 15
1 Pincelado 1,2+0,2 15
1] moldado 0,7 15
v Pincelado 0,7 15

\ moldado 0,5 15
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3.2.3.1 Obtencao das amostras verdes

3.2.3.1.1 Amostras do Grupos |, lll e V ( moldadas)

Utilizando o mesmo dispositivo criado com pecas de LEGO®, que permite o
desmonte e retorno a mesma posigcao, e um padrao em acrilico cilindrico com diadmetro
de 17 mm e altura de 4 cm (Figura 21), foi confeccionado um molde (Figura 22) em
silicone de condensagéao para laboratorio (Zetalabor fabricada pela Zhermack S.p.A. —
Italia ) . O padrdo de acrilico foi perfurado transversalmente para que fossem
introduzidas duas barras metalicas cilindricas com 2 mm de didmetro (Figura 20 a), em
forma de cruz, com o objetivo de criar perfuracdes no molde para a saida de ar
quando da penetracao do pistdo de gesso, as quais podem ser vistas na Figuras 23 e
24. A Figura 20b, mostra a verificagdo do encaixe do padréo de acrilico através da
barra LEGO® fixada a parte superior do mesmo, e sua localizagdo na caixa LEGO®,
usada neste experimento como moldeira/suporte para a moldagem. As Figuras 21 ae
b mostram esse procedimento de moldagem com silicone e o encaixe da barra LEGO®

fixada ao padrao a caixa.

a b

Figura 20 a, b - padrao de acrilico perfurado transversalmente, em forma de cruz, com duas
barras metalicas cilindricas posicionadas (a) e sua posi¢gao de encaixe sendo verificada.
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a b

Figura 21 a, b — moldagem do padréo de acrilico com silicone mostrando o encaixe da
barra LEGO® fixada ao padrao na caixa

Uma vez obtido o molde de silicone, foram removidas as sobras laterais e
recortado na porgdo superior para modelagem do pistdo de gesso, sendo entdo
reposicionado no dispositivo LEGO®. Um padrdo acrilico em forma de disco, com 4
mm de espessura € 17 mm de didmetro (Figura 23 b) foi utilizado com a finalidade de
criar 0 espacgo para a barbotina vertida sobre o disco de gesso refratario. Este padrao
foi colocado no interior do molde, borrifado com anti-bolhas, e, sobre ele, vertido gesso

tipo IV ( Durone verde -Dentisply ) para confecgao do pistdo de (Figuras 22 aeb)

a

Figura 22 a, b - padrao acrilico colocado no interior do molde, borrifado com anti-bolhas (a), e
sobre ele, é vertido gesso tipo IV (b)

Apoés a cristalizagdo o pistdo de gesso foi removido e o molde dividido ao

meio, de forma a permitir a posterior remog¢ao do disco de ZTA (Figuras 23 a e b).
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a

Figura 23 a, b - remogao do pistdo do gesso (a), o molde dividido ao meio, padrao acrilico
em forma de disco posicionado mostrando a relagéo entre eles (b)

Com ponta de cera 0,5 foi feita uma marcagao (Figura 24a) com o intuito de
deixar visivel o limite do pistdo (Figura 24b), guiando assim o volume de barbotina a

ser vertida.

a b

Figura 24 a, b — marcagéo do limite do pistdo com ponta de cera 0,5 (a), a linha
resultante e os canais para escape do ar (b)

Discos de gesso especial, obtidos através de um molde de polivinilsiloxano
(Elite Double) confeccionado a partir de um padrao polimérico em forma de disco com
17 mm de didmetro e 2,5mm de espessura, apds serem reduzidos para 2mm de

espessura, foram colocados no interior do molde (Figura 25a). Sobre eles foi vertida a
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barbotina de In Ceram Zirconia preparada conforme recomendacido do fabricante,

como relatado anteriormente. (Figura 25b).

a b
Figura 25 a,b - posicéo do disco de gesso em relacéo ao pistdo mostrando o espaco a ser
preenchido com a barbotina (a), e a mesma sendo vertida no interior do molde.

Uma vez que a barbotina atingiu a linha limite, o pistdo de gesso foi introduzido

até o perfeito ajuste no molde (Figuras 26 a e b).

a b

Figura 26 a,b - pistéo de gesso sendo introduzido no molde (a) até o perfeito ajuste do
mesmo ao bordo.

Apo6s um periodo de aproximadamente 1 hora, o pistdo de gesso foi retirado, o
molde aberto, conforme mostram as Figura 27 a e b, e o disco de gesso refratario

recoberto pela ceramica foi removido e colocado para secar.
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a

Figura 27 a,b — pistdo sendo removido (a) e molde aberto mostrando o disco recoberto
por barbotina
As amostras obtidas por este novo método de conformagdo da barbotina foram

chamadas de moldadas.

3.2.3.1.2 Amostras dos Grupos Il e IV (pinceladas)

As amostras dos grupos | e lll, obtidas pela técnica da barbotina (slip casting),
ora chamadas de pinceladas, foram elaboradas sobre discos de gesso especial do
Sistema In Ceram assentados em um molde de polivinilsiloxano, Elite Double 8
(Zhermack, ltalia), confeccionado a partir de um padréo polimérico em forma de disco
com 17mm de didmetro e espessura de 4mm. Os discos de gesso especial foram
obtidos através do mesmo dispositivo, porém com padroes de 2,5mm de espessura,
Apos 2 horas, periodo de cristalizagdo do gesso, os mesmos foram removidos do
molde e lixados a seco até a espessura de 2mm. A barbotina de ZTA obtida seguindo
as recomendacgoes do fabricante como descrito anteriormente, foi entdo pincelada

sobre 0 gesso assentado no molde (Figura 28), até atingir a aborda superior do molde.
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Figura 28 — Molde com sendo preenchido com o conjunto gesso/lama ZTA

Durante a colagem por barbotina, o solvente é removido por capilaridade pelo
gesso, enquanto as particulas sdo depositadas sobre o mesmo, isto faz com que
volume da lama diminua sendo necessario a adicdo de mais suspensdo até que o

nivel desejado seja obtido.

3.2.3.2 Sinterizacao

Apds a secagem, o conjunto gesso + ZTA ( In Ceram Zirconia ) foi levado para
ser parcialmente sinterizado no forno Vita Inceramt® 3 (Vita Zahnfabrik (Bad
Sackingen, Alemanha), de acordo com as recomendagbes do fabricante. Esse
processo de sinterizagcao se da em duas etapas devido a temperatura de sinterizagao
do ZTA ser superior a suportada pelo gesso refratario, sendo, portanto, necessaria a
remocado do mesmo para que se complete a sinterizacao.

A primeira etapa de sinterizacao consiste em um periodo de 10 horas. Nas
primeiras seis horas, o forno atinge a temperatura de 120°C para promover a secagem

do conjunto modelo + amostra; apds este periodo de secagem, o forno passa por uma
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rampa de aquecimento com taxa de 8,3°C/min durante 2 horas, atingindo desta forma
a temperatura final de 1120° na qual € mantido por mais duas horas (Tabela 6).
Apos este periodo de 10 horas, aguardou-se o resfriamento do interior do forno até a
temperatura ambiente para que se pudesse proceder a remogao do modelo de gesso

especial (refratario), que sofreu contragao, do interior do forno.

Tabela 6 -12 etapa de sinterizagdo do In-Ceram Zirconia no Inceramat 3 [175].

Tempo1 Temper.1 Temper.2 Tempo 2

. 7 2 .
H:min C min °C/min C H:min
6:00 120 120 8,3 1120 2:00

A Figura 29 mostra as infra-estruturas no forno ja parcialmente sinterizadas e,
a Figura 30, expde a comparacdo do modelo antes e depois de ter passado pelo
processo de sinterizagdo, onde fica bem visivel a contragdo sofrida pelo modelo e o
consequente desajuste da infra-estrutura parcialmente sinterizada em relagdo ao

mesmo.

Figura 29 — 12 etapa de sinterizacéo Figura 30 - Reducéo do modelo de gesso
especial apos a 1?2 etapa de sinterizagcao
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Na segunda etapa da sinterizagéo, a amostra retornou ao forno sobre uma
manta prépria, fornecida pelo fabricante (Figura 31), sendo aquecida rapidamente até
120°C. Apds atingir essa temperatura, a taxa de aquecimento passou a ser de,
aproximadamente, 17,6°C/min durante uma hora para entdo atingir a temperatura final
de aproximadamente 1180°C, onde permaneceu por mais duas horas (Tabela 7);

sendo em seguida resfriada no interior do forno até retornar a temperatura ambiente.

Tabela 7 - 22 etapa de sinterizagdo In-Ceram Zirconia no Inceramat 3 [175].

Tempo1 Temper.1 « P Temper.2 Tempo 2
H:min °C Min °C/min °C H:min
0:00 120 60 17,6 1180 2:00

= ‘

.

Figura 31 - infra-estrutura sobre a manta, Figura 32 - vista interna da infra-estrutura
pronta para 22 etapa da sinterizacao apos a 2?2 etapa da sinterizagao

Apoés a 22 etapa de sinterizagao foram feitos os ajustes finais na cervical com

broca diamantada a seco, em baixa rotagdo (5000 RPM), com o auxilio do motor
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elétrico da W&H, MF-PERFECTA 9975. As infra-estruturas foram testadas nos

modelos metalico e de gesso, réplica do modelo em gesso especial (Figuras 33 a e b)

e a espessura ( 0,7mm ) das paredes do mesmo foi verificada com um espessimetro
(Figura 34).

Figura 33 a,b - Verificacdo da adaptacdo da infra-estrutura ao modelo metalico(a) e ao
modelo de gesso (b)

Figura 34 - verificagdo da espessura da infra-estrutura parcialmente sinterizada,
seta apontando para 0,7 no espessimetro

As amostras (discos) parcialmente sinterizadas foram usinadas a seco, com

brocas diamantadas em baixa rotagdo (5000 RPM), com o auxilio do motor elétrico da
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W&H, MF-PERFECTA 9975, para reducédo do diametro e, com lixas 320, 400 e 600,
para reducao da espessura, até atingirem as dimensoes finais de 15 mm de didmetro

e 1,2+0,2 mm (grupos | e Il), 0,7mm (grupos Il e IV) 0,5mm (grupo V) de espessura.

3.2.4 Infiltragao de Vidro de Lantanio

As amostras em forma de discos foram recobertas com uma suspensio de po
de vidro de lantanio (Vita In ceram Glass Pownder) e agua bi-destilada, de modo que
toda superficie superior ficou recoberta pelo vidro. O conjunto foi entdo levado ao forno
sobre uma placa de platina (Figura 35) para um ciclo de queima para infiltragdo por um

periodo de 3 horas e 20 minutos atingindo a temperatura de 1140°C (Tabela 8).

Tabela 8- Ciclo de infiltragdo do vidro de lantanio (Vita In ceram Glass Powder) [175].

Tempo1 Temper.1 Temper.2 Tempo 2

al Pl

H:min °C min °C/min °C H:min

0:00 200 50 18,8 1140 2:30
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Figura 5 — amostras inflitradas pelo vidro de lantanio
sbbre placa de platina ao ser retirada do forno.

A remocgao do excesso de vidro foi realizada através de jateamento com éxido
de aluminio. As amostras foram posicionadas a aproximadamente 2,0 cm de distancia
da saida do jato, com uma angulagdo de 45° em relagdo ao mesmo e, para remogao
da camada de vidro mais superficial, procedeu-se o jateamento com 6xido de aluminio
de 110 ym de tamanho de particula e pressao constante de 3 bar, com o objetivo de
substituir o uso da ponta diamantada. Apds a remog¢ao mais grosseira, o restante do
vidro foi removido com jato de 6xido de aluminio de 50 ym e pressao 3bar. Através da
inspecao visual verificou-se a remogao do excesso de vidro. As amostras foram entao
levadas para acabamento com lixa d’agua granulagcédo 100, afim de que as superficies
das mesmas se tornassem o mais plana e uniforme possivel. Apés este acabamento
inicial as amostras foram levadas ao forno para tratamento térmico, queima de
controle segundo o fabricante, com o objetivo de eliminar todo vidro excedente.
Procede-se novamente o jateamento com éxido de aluminio de 50 um para eliminar o
vidro que por ventura tenha aflorado. Volta-se entao ao acabamento final com lixas
d’agua 220, 320, 400, 500, 600 e 1200 sob refrigeracdo constante evitando o

aquecimento até que seja obtida uma superficie passivel de polimento com pastas
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diamantadas ( DP-Paste M, Struers) de 3 e 1 ym . Apds o polimento as amostras
foram submetidas a limpeza com alcool isopropilico em ultra-som durante 1 min,
lavadas, secas e levadas para novo tratamento térmico (Figura 36), de 600 a 1000°C,
durante 5 minutos, permanecendo mais 5 minutos a 1000°C, para alivio das tensdes

resultantes do processo de acabamento e polimento [24,36,95,171].

Figura 36 — amostras apds a queima controle no momento de abertura do forno.
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3.3 Propriedades Mecénicas

3.3.1 Resisténcia a Flexao

A resisténcia a flexao foi aferida através do teste de flexao biaxial (pistao
sobre 3 bilhas), de acordo com as diretrizes da ISO 6872, em maquina de ensaios
mecanicos ( EMIC modelo DL 1000, Sao José dos Pinhais, Brasil ), com velocidade

de 0,5 mm/s (Figura 37).

Figura 37 - EMIC modelo DL 1000, acoplada ao computador

a b

Figura 38 - a, b — Amostra posicionada na base sobre as bilhas e proxima ao pistéo (a)
e fraturada apds o teste (b).
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Os discos tiveram diametro e espessura medidos em trés pontos através de um
paquimetro (Starret 125MEB / Brasil) e valor médio registrado. Foram entdo
posicionadas centralmente sobre o suporte, onde estdo inseridas as 3 esferas
equidistantes, na forma de um circulo com 12 mm de didmetro. A carga foi aplicada

através de um pistédo cilindrico com 1,6 mm de didmetro, no centro da amostra

(Figuras 38 a e b).

O valor da resisténcia a flexao biaxial ( S ) foi calculada para cada amostra

através da seguinte equacgao [132]:

S=-0,2387P (X-Y)/d?
Onde:
S é a maxima tenséo de tragao central, em MPa;
P ¢é aforga de fratura, em newtons;
X=(1+Y)In(ra/rg)?+[(1=Y)/2] (r2/r3)

Y=(1+Y)[1+In(r/rs)?> +(1=VY) (ri/r3)

VY - é arazao de Poisson

r{ - & oraio do circulo de suporte, em milimetros
r, - € oraioda area carregada, em milimetros

r3 - € oraioda amostra, em milimetros

d - é aespessura da amostra na area de fratura, em milimetros
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3.3.2 Microdureza Vickers

A microdureza das amostras foi determinada pelo uso da técnica de penetracao
Vickers. Nesta técnica, a determinacao da microdureza esta baseada no tamanho da
impressao causada na superficie do material pela carga aplicada no penetrador de
diamante. Este penetrador tem forma to piramidal, com seg¢do quadrada. As
impressdes de microdureza, 7 em cada amostra, foram feitas em um Micro-durémetro

Leitz Duremiter 2, com carga de 2,0 Kg.

A microdureza Vickers do material é calculada através da seguinte equacgéao

Hv = 1,854 P/L?

onde:

Hv = dureza Vickers (GPa)

P = carga aplicada pelo penetrador (Kgf)

L = comprimento médio da diagonal da impressdo (mm)
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3.4 Caracterizagao Microestrutural

3.41 Analises Quimicas Semi-Quantitativas por Espectroscopia por Energia

Dispersiva de Raios X (EDX)

As analises semi-quantitativas dos elementos quimicos presentes na ceramica
parcialmente sinterizada foram feitas utilizando a técnica de EDX (Espectroscopia por
Energia Dispersiva de Raios X), por mapeamento por area, com o objetivo de
confirmacao dos dados fornecidos pelo fabricante. O dispositivo EDX utilizado esta
acoplado ao Microscopio Eletronico de Varredura. A técnica de EDX é baseada na
analise da energia caracteristica emitida por cada elemento quimico componente da
Tabela Periddica, como resultado da incidéncia de um feixe de elétron na superficie da

amostra em analise.

3.4.2 Analise Microestrutural por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura foi utilizada para avaliar a efetividade dos
parametros de sinterizacdo, incluindo as variacbes de composi¢ao estudadas. Para
isto, foram observadas tanto as superficies polidas como as superficies de fratura
obtidas para os diferentes grupos.

As microestruturas das ceramicas parcialmente sinterizadas foram analisadas
através das imagens obtidas, com o objetivo de constatar as fases presentes, verificar
a existéncia de porosidades, falhas de empacotamento e a distribuicao de defeitos. A
obtengdo destas imagens pode ser por elétrons secundarios ou retro-espalhados,
dependendo do que se almeja. Basicamente é conseguida pelo principio da reflexao
do feixe de elétrons, que é projetado sobre a superficie da amostra. O equipamento
utilizado foi um microscépio eletrénico de varredura ( MEV ) da marca Jeol, modelo

6460LV.
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3.2.7 Analise Estatistica

Os resultados obtidos nos ensaios de flexdo foram submetidos a analise
estatistica pelo teste de variancia ( ANOVA multifatorial ) com alfa = 0,5 e ao teste de
Tukey ( com intervalo de confiangca de 95%) . Realizou-se a analise de residuos e o
calculo do modulo de Weibull para avaliar a dispersdo dos resultados obtidos para
cada grupo.

Weibull propés uma fungdo empirica de distribuicdo de probabilidade de falhas
e obteve a expressdao para probabilidade de fratura acumulada, conhecida com
distribuicdo de Weibull, e representa, quantitativamente, a dispersdo dos valores de
resisténcia mecanica. O modulo de Weibull (m) é adimensional e fornece a
homogeneidade do material e consequentemente, da dispersdo de seus valores de
resisténcia e confiabilidade. Quanto maior o médulo de Weibull, menor é a dispersao
dos valores de tensdes de ruptura e maior a confiabilidade do material [176,177].

Com o ensaio de flexdo, tornam-se conhecidas as tensdes de ruptura de cada
um dos N corpos-de-prova da amostra, istoé, o;. A probabilidade de fratura acumulada,
por sua vez, pode ser avaliada com ajuda de um estimador. Neste trabalho o
estimador foi dado por Fj = (j — 0,5)/N. Com isto, a fungdo pode ser plotada em um

grafico In[In(1/1- Fj)] versus In o;.
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4 RESULTADOS

4.1 Propriedades Mecéanicas

Para determinacido da resisténcia a flexao biaxial e microdureza Vickers dos

corpos de prova de ZTA infiltrados por vidro, foram adotados os grupos discriminados

na Tabela 9.

Tabela 9 - Grupos experimentais

GRUPOS PROCESSAMENTO | ESPESSURA
[ moldado 1,2
| pincelado 1,2
]! moldado 0,7
v pincelado 0,7
Vv moldado 0,5

Os materiais ceramicos porosos com infiltracdo de fase vitrea, conforme
BECK [101], apresentam valores altos de dispersdes na tensao de ruptura ( P ), que
podem ser relacionados as microestruturas dos materiais, que apresentaram poros de
varios tamanhos. Os poros sdo considerados defeitos nas ceramicas estruturais e
atuam como regides concentradoras de tensdo. Quando o material € submetido a uma
tensdo externa, este campo de tensbes é amplificado, iniciando trincas na sua
microestrutura, precipitando a fratura do material e conseqlientemente diminuindo seu
valor de resisténcia mecanica. Além de minimizar o efeito da concentracéo de tensdes,
pois tende a preencher os poros, a fase vitrea confere uma resisténcia maior ao
“esqueleto” poroso e este material passa a ser um compdsito ceramico, onde as duas
fases presentes (solida cristalina e vitrea) contribuem para os valores dos parametros

de propriedades mecanicas do sistema.



80

4.1.1 Resisténcia a Flexao

Os resultados relativos as médias da resisténcia a flexdo biaxial e desvio

padrao dos grupos |, 11, I, IV e V , estdo descritos na Tabela 10.

Tabela 10— Médias da resisténcia a flexao biaxial e desvio padrao

Resisténcia Grupo Grupo Grupo Grupo Grupo
Biaxial | Il 1] v \'}
(moldado1,2) (pincelado1,2) (moldado0,7) (pincelado1,2) (moldado0,5)
Média 534,59 560,12 660,93 595,29 624,42
(MPa)
Desvio 68,42 77,86 55,84 57,10 113,74
Padrao

Afim de, testar a probidade dos resultados foi realizado o Teste Normal para Analise
de Residuos para os valores dos grupos | e ll, lll e IV, e V, como pode ser visto nas

Figuras 39, 40 e 41 abaixo.

Gréafico Normal de Probabilidades

Expected Marmal Walue

3.0 . : . . : . .
200 -150 -100 50 a 50 100 150 200

Residual

Figura 39 — Teste normal para andlise de residuos para os valores dos grupos |
moldado 1,2) e Il (pincelado 1,2).
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Grafico Normal de Probabilidades

Expected NMarmalWalue

I-25I:I =200 1500 -100 -50 o an 100 140 200 250

Residual

Figura 40 — Teste normal para analise de residuos para os valores dos grupos Ill (moldado
0,7) e V (moldado 0,5).

Gréafico Normal de Probabilidades
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u% 0 f 15
A5 1 08
20 ]
25 1.01
a0 - - - - - - -

-200 150 100 50 0 50 100 150 200
Residual

Figura 41- Teste normal para analise de residuos para os valores do grupo IV
(pincelado 0,7).



82

Os resultados obtidos foram analisados primeiramente através do teste de
analise de variancia (ANOVA fator unico), obtidos através do software SAS (Statistical
Analysis System) onde o valor de alfa utilizado foi de 0,05.

A analise dos grupos | e Il mostrou que o efeito processamento sobre a resisténcia

biaxial nao foi significativo (p= 0,446041), e estao representados na Tabela 11.

Tabela 11 — Analise de variancia resisténcia (ANOVA) grupos | e Il

Teste de Significancia fator Unico para Resisténcia a Flex&o Biaxial
Soma dos | Graus de | Média dos F
quadrados | liberdade | quadrados p
| Interagio 5991978 |1 5991978 |1115,432 |0,000000
| Processamento (3261 |1 3261 0,607  |0,446041
| Erro 96694 |18 [5372 | |
Os resultados dos grupos |, Il, lll e IV foram analisados através do teste de

analise de variancia (ANOVA multifatorial), onde o valor de alfa utilizado foi de 0,05. A
analise mostrou que o efeito da espessura e do processamento x espessura, sobre a
resisténcia biaxial, foi significativo com 95% de confianga (p= 0,006444), como mostra

a Tabela 12.

Tabela 12 — Analise de variancia resisténcia (ANOVA) grupos I, Il, lll e IV

Teste de Variancia Multifatorial para Resisténcia a Flexao Biaxial

Soma dos (.Erau de Quafir.a\dos F ‘ p
Quadrados |liberdade | médios
| Interagdo 113817260 |1 113817260 [3227,878 0,000000
| Processamento 14021 1 14021 0,939  (0,338917
| Espessura 65215 1 65215 115,235 |0,000399
|Processamento*Espessura |20784 |‘I |20784 4,855 |0,034043
| Erro 154102 (36 14281 | |
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Embora a analise de variancia confirme que ha diferenca estatistica entre os
grupos, esta ndo mostra entre quais grupos existe significancia. Para tal utilizou-se a o
teste de Tuckey com intervalo de confianga de 95%.

O teste de Tuckey mostrou que o resultado do grupo Il (moldado 0,7mm) diferiu
estatisticamente do grupo | e Il (moldado e pincelado 1,2mm), enquanto que, nao
houve diferenga significativa entre o grupo IV (pincelado 0,7) e os grupos |, Il e Il

como podem ser observados na Tabela 13.

Tabela 13 - Teste de Tuckey para os grupos |, I, lll e IV
Teste de Tukey HSD ; variavel Resisténcia a Flexao Biaxial
Processamento Espessura {1} {3 {uy {Iv}
I moldado 1,2 0,818878 0,000786 0,180866
Il Pincelado 1,2 0,818878 0.007751 0,629735
Il moldado 0,7 0,000786 0,007751 0,131040
IV Pincelado 0,7 0,180866 0,629735 0,131040
Os resultados dos grupos |, Il e V (moldados) foram analisados através do teste

de analise de varidncia (ANOVA de fator unico), onde o valor de alfa utilizado foi de
0,05. A andlise mostrou que o efeito espessura sobre a resisténcia biaxial, nas
amostras moldadas, foi significativo com 95% de confianga (p= 0,006444), como
mostra a Tabela 14.

Tabela 14 — Analise de variancia resisténcia (ANOVA) grupos |, lll e V

Teste ANOVA (fator Ginico) Resisténcia a Flexdao Biaxial

Soma dos Grau de Quadrados

quadrados Liberdade Médios P
Interagao 11040588 1 11040588 1597,288 0,000000
Espessura 84553 2 42277 6,116 0,006444

Erro 186626 27 6912
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O teste de Tuckey mostrou que o resultado do grupo Il (0,7) diferiu
estatisticamente do grupo | (1,2), enquanto que, ndo houve diferencga significativa entre
os grupos lll (0,7) e V (0,5) nem entre os grupos | (1,2) e V (0,5), como pode ser
observado na Tabela 15.

Tabela 15 - Teste de Tuckey grupos i, lll e IV

Teste de Tukey HSD ; variavel Resisténcia a Flexao Biaxial

Espessura {1,2} {0,7} {0,5}
| Moldado 1.2 0,005911 0,057340
Il Moldado 0,7 0,005911 0,594304
V Moldado 0,5 0,057340  0,594304

Com a finalidade de verificar a dispersao dos resultados de resisténcia a flexao
biaxial obtidos em cada grupo, realizou-se o calculo do médulo de Weibull (m), a partir

da expressao:

P(o)=1—-exp[-(0o/00)" ]

O modulo de Weibull (m) é um indicativo da dispers&o da resisténcia mecénica
do produto. Quanto maior o mdédulo de Weibull, menor é a disperséo dos valores de
resisténcia mecanica e mais homogéneo o material. Os valores do médulo de Weibull

para cada grupo estao descritos na Tabela 16.

Tabela 16 — Modulo de Weibull (m)

Grupos  Método Médulo R?
(m)
I moldado 1,2 7,02 0,97
1 pincelado 1,2 6,58 0,96
1]} moldado 0,7 10,7 0,98
v pincelado 0,7 9,44 0,93

\') moldado 0,5 4,91 0,97
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A distribuicdo de Weibull € uma expressao da probabilidade de fratura acumulada e

representa quantitativamente a dispersao dos valores de resisténcia mecanica.

As Figuras 42, 43, 44, 45 e 46 descrevem, respectivamente, as distribui¢cdes
dos resultados dos grupos |, I, lll, IV e V, através do grafico de

In In(1/1-Pf) x In o (MPa).

Grupo |

y = 7,02x -46,05
-1,04 R =0,97 n

LnLn(1/1-Pf)

'4,5 T T T T

I
6,0 6,1 6,2 6,3 6,4 6,5
Lnc (MPa)
Figura 42 -Grafico da andlise de Weibull do grupo | (moldado 1,2).
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Grupol |l

y = 6,58x - 43,59
1,04 R=096 .

LnLn(1/1-Pf)

-4,5 T T T T T T T T T T T
6,0 6,1 6,2 6,3 6,4 6,5 6,6

Lns (MPa)

Figura 43 - Grafico da analise de Weibull do grupo Il (pincelado 1,2)

Grupo lll

1 y=10,72x-71,59
-1.04 R=0,98

LnLn(1/1-Pf)

-4,5 — 7T T T T T T T T T T T T T
625 630 635 640 645 650 6,55 6,60 6,65

Lne (MPa)

Figura 44 - Grafico da analise de Weibull do grupo Il (moldado 0,7)
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Grupo IV
-0,5
1 Y=9,44x -62,21
-1,0 5 R=0,93 . .
s |
|
-1,5 + -
1 [ ]
= -2,0 -+ .
&I -
= -2,5 "
\E s
= -3,01 .
—
-3,5-
-4.,0 — .
'415 I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I '
6,20 6,25 6,30 6,35 640 645 6,50 6,55 6,60
Lnc (MPa)
Figura 15 - Grafico da anélise de Weibull do grupo IV (pincelado 0,7)
Grupo V
-0,5
y =4,91x -33,49
R =0,9742 "

LnLn(1/1-Pf)

6,5 6,6 6,7

I I
6,2 6,3 6,4

Lne (MPa)

Figura 46 - Grafico da analise de Weibull do grupo V (moldado 0,5)
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41.2 Microdureza Vickers

A utilizacdo do método Vickers tem sido reportada para determinar a
microdureza superficial de materiais cer@micos. Os resultados de dureza obtidos

podem ser conferidos na Tabela 16.

Tabela 17 - Valores médios de dureza Vickers dos grupos | (moldado1,2mm)
e Il (pincelado 1,2mm).

Grupos | Método Média (HVN) | Desvio Padrao

I moldado 1110,40 93,03

| pincelado 1142,04 53,38

Os resultados obtidos foram analisados através do teste de analise de variancia

(ANOVA de fator unico), onde o valor de alfa utilizado foi de 0,05.

A analise dos grupos | e Il mostrou que o efeito processamento sobre a Dureza

Vickers nao foi significativo (p= 0,194950), como mostra a Tabela 17.

Tabela 18 - Andlise de variancia dureza grupos | e Il

Teste ANOVA (fator unico) Dureza

Soma dos | Grau de |Quadrados F

quadrados |Liberdade | Médios P
| Interagdo  |50734962 |1 50734962 8820,074 |0,000000
IProcessamento |10013 1 110013 1,741 |0,194950

| Emo  [218584 (38 5752 | |
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4.2 Avaliagao Microestrutural

4.2.1 Micrografias de amostras compactadas a verde

é

OpPPEA =5

Figuras 47 a e b — Micrografias da superficie de fratura das amostras a verde de In
Ceram Zirconia moldadas (a) e pinceladas (b), mostrando boa compactag¢ao da pega a verde
com variedade de tamanhos de particulas.
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4.2.2 Micrografias de amostras parcialmente sinterizadas

AUFRJ .

At

Figuras 48 ae b — Micrografias da superficie de fratura de amostras parcialmente
sinterizadas moldada (a) e pincelada (b), com aumento de 1500X , onde pode
ser observada a presenca de particulas de zircénia (seta vermelha) isoladas e em
pequenos aglomerados finamente dispersos na matriz de alumina (seta branca).
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Figuras 49 a e b — Micrografias da superficie fraturada das infra-estruturas parcialmente
sinterizadas, moldada (a) e pincelada (b) evidenciando o grau de
dispersao das particulas de alumina e zirconia,
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o F}‘i‘_’

- -~

Figuras 50 a e b — Micrografias da superficie de uma amostra parcialmente
sinterizada, densificada com bom empacotamento,
aumento de 1000 (a) e 2000 vezes (b),
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4.2.3 Micrografias de amostras infiltradas por vidro de lantanio

Py T
S1° DtF.FE‘a_IFF F e
- 5

Figuras 51 a e b - Micrografias da superficie de amostra infiltrada com vidro de
lantanio, mostrando a relagao entre fase vitrea e particulas cerémicas,
o vidro recobre as particulas, penetrando nos poros formados durante
a sinterizagdo com aumento de 1000 (a) e 2000 vezes (b).
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\COPEE - UFR.J

Figuras 52 a, b - Micrografias da superficie de fratura de amostra moldada, infiltrada por
vidro de lantanio com aumento de 1000X (a) e 3000X (b), onde pode ser observada uma
consideravel porosidade.
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Figuras 53 a, b - Micrografias da superficie de fratura de uma amostra pincelada infiltrada
por vidro de lanténio, com aumento de 1000X (a) e 3000X (b).
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Figuras 54 a, b - Micrografias da superficie de fratura da infra-estrutura moldada
infiltrada por vidro de lantanio, com aumento de 1000X (a) e 3000X (b) .
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4.2.4 Micrografias de amostras infiltradas por vidro de lantanio com relagdo

ao tratamento de superficie

Figuras 55 a, b - Micrografias da superficie de uma amostras infiltrada com vidro de
lantanio, apos jateamento. As setas apontam para algumas
irregularidades, trincas e poros, resultantes, em grande parte,
do procedimento.
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Figuras 56 a, b - Micrografias de superficies de amostras infiltradas, jateadas,
acabadas e polidas, apds tratamento térmico.
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425 Mapeamento e Analise por EDS das Amostras Infiltradas

MOLDADA - 1-2i2)

SiK of———7[Zr L] o —

Figura 57 — Mapeamento do aluminio (Al), Silicio (Si) e zirconio (Zr) a partir da
micrografia da amostra moldada . As regides mais claras indicam
uma maior concentragao do elemento. (aumento de 1500X)
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MOLDADA 1-2i2)

Figura 58 - Mapeamento do lanténio (La) e céria (Ce) a partir da micrografia
da amostra moldada. As regides mais claras indicam
uma maior concentragdo do elemento. (aumento de 1500X)
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Convencional 1l_1,5k{Z)

Al K 1] —

SiK of——s [ZrL] 1) E—

Figura 59 — Mapeamento do aluminio (Al), Silicio (Si) e zirconio (Zr) a partir da
micrografia da amostra convencional (pincelada) . As regides mais claras
indicam uma maior concentragdo do elemento. (aumento de 1500X)
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Convencional 1l_1,5k{Z)

Figura 60 - Mapeamento do lanténio (La) e céria (Ce) a partir da micrografia
da amostra convencional (pincelada) . As regides mais claras indicam
uma maior concentragdo do elemento. (aumento de 1500X)
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Figuras 61 a, b, ¢ - Anadlise pontual por EDS das particulas assinaladas, 1 e 2, na
micrografia (a), particula preta1) representada no grafico b e particula branca (2)
representada no grafico ¢, da amostra moldada



104

Full scale counts: 2002 moldada
2000 | il
1500 —
1000 —
o
500 4
Zr
Si
La
Ca Ce La
o T T T T T T T T T T
o 1 z2 3 4 a5 6 7 8 9 10
kKim -1-H kev
a
Full scale counts: 2001 2P

2000 - G

1500

1000

so0- O
Zr
Ce
7r Ir
0 T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 H] 6 ¥ 8 9 10
kim-1-H keV

Figuras 62 a, b — Graficos representativos da analise por EDS da area total da
microestrutura infilirada (a) parcialmente sinterizada (b) da amostra moldada .
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Figuras 63 a, b, ¢ - Analise pontual por EDS das particulas assinaladas, 1 e 2, na
micrografia (a), particula branca (1) representada no grafico b e particula preta (2)
representada no grafico ¢ , da amostra pincelada.
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Figuras 64 a, b - Analise por EDS da area total da microestrutura infiltrada (a) e
parcialmente sinterizada da amostra pincelada
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5 DISCUSSAO

O patamar atingido pelas proteses totalmente ceramicas na odontologia é fruto
do sucesso obtido nos ultimos 15 anos de experiéncia com sistemas de barbotina e/ou
densamente sinterizados & base de Alumina [20,26,60,61,82,102]. E importante
observar, no entanto, que as indicagcbes clinicas de utilizacdo destes materiais
estavam restritas a restauragdes parciais, coroas unitarias e préteses multiplas de no
maximo trés elementos localizadas em regido de dentes anteriores [60,61,179].

O uso de préteses odontoldgicas totalmente ceramicas em regides de dentes
posteriores exige consideravelmente mais do desempenho do aparelho protético. O
sistema mecanico de forgas e tensdes na regido posterior € bem mais complexo que
na regido anterior da boca. Fatores como os niveis de carga mastigatéria, controle
neuromuscular da mastigacao, forma da superficie oclusal e a maior area de trituracao
e o tipo de articulagdo com dentes antagonistas fazem com que a mastigacdo nessa
regido imponha uma constante alternancia de tensdes compressivas e trativas ao
longo das trés dimensdes do aparelho dentario [1,2,3,4]. Considerando que proteses
parciais multiplas sustentam dentes pdnticos entre pilares, é critico para a estabilidade
da estrutura da prétese que as zonas de conexao entre vigas e pilares sejam capazes
de resistir a esse sistema mecéanico.

O sucesso de uma protese dentaria depende em grande parte dos principios
de preparo aplicados, do material utilizado e do nivel estético obtido. Para que isso
seja possivel, a fabricacdo da pega requer trabalho, tempo e proficiéncia de técnicos
extremamente habilidosos. Nao creio ser exagerado dizer que o Estado da Arte em
ceramicas dentais revela o trago artistico do trabalho manual. Porém, enquanto a
estética atinge patamares elevados devido a mao do operador, a homogeneidade
microestrutural pode estar comprometida justamente por este fator, afetando,

consequentemente, o desempenho mecanico e a confiabilidade da restauracao.
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A escolha do Sistema In Ceram Zirconia, um composito ZTA (alumina
tenacificada por zircbnia), cujo desempenho tem se mostrado uma alternativa viavel
para substituicdo de infra-estruturas metalicas, se deu por ser o material ceramico
odontolégico manualmente manufaturado disponivel no mercado.

Os estudos clinicos longitudinais sobre o desempenho de préteses parciais
fixas confeccionadas em In Ceram Zirconia obtidas pela técnica da colagem de
barbotina, sdo poucos e alguns ainda, questionaveis em funcdo da metodologia
utilizada. A confiabilidade em relagdo ao desempenho deste material na forma como
vem sendo processado, nos parece ser incerto, tendo em vista os possiveis efeitos
deletérios advindos da usinagem da peca e da prépria m&o do operador.

Dentre as formas de se obter uma maior confiabilidade esta a otimizacao das
etapas de processamento ceramico e diversos trabalhos [105,106,107,108,109,110]
tem sido realizados no intuito de obter um novo tipo ou rota de processamento,
chamando a atencdo para, entre outros aspectos, necessidade de minimizar as
variaveis introduzidas pelo processo manufaturado, mais especificamente, pela mao
do operador.

A adequacao ou adaptagao dos produtos ja existentes ndo é tao simples, pois
depende da percepgdo do produto como um processo, ou seja, da fabricacdo a
aplicagdo, fazendo com que seja necessaria uma abordagem multidisciplinar que
associa a visao do pesquisador, a visdo do fabricante, do técnico de laboratério e do
dentista.

A tendéncia atual é a criagao de novos processos de conformagao ceramico, ou
melhorar os existentes, de forma a obter pecas cada vez mais proximas do formato
final desejado (near net shape). O processamento cerdmico na forma quase final
envolve a fabricagcdo de cerdmicas cuja forma requer um desgaste minimo, apos a
sinterizagdo, para alcancar as dimensdes desejadas. Tal procedimento pode reduzir
significativamente os custos de fabricacdo dos componentes cerdmicos, uma vez que

estes precisariam ser trabalhados, para atingir a forma almejada.
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Tendo tal conceito em mente, foi desenvolvido um novo processo de
conformagao, moldagem na forma quase final, com controle de forma, espessura e
uniformidade de infra-estruturas ceramicas a verde, com o objetivo de minimizar as
possibilidades de introducdo de defeitos inerentes ao processo convencional
manufaturado. No processo convencional dependente da mao do operador, obtém-se
a peca através do pincelamento da barbotina e da usinagem da estrutura parcialmente
sinterizada, método pelo qual se almeja atingir a uniformidade e espessura adequada
da peca. O pincelamento da barbotina pode conduzir a problemas de homogeneidade
microestrutural, como, por exemplo, a laminagao das camadas ceramicas, dando um
aspecto semelhante ao de polpa de cebola [102]. A usinagem da pega € um processo
que traz consigo a possibilidade de introducdo de defeitos, demanda tempo para
ajuste para obter uma estrutura com espessura uniforme e medida desejada, e um
custo significativo, ja que as brocas utilizadas para este fim sdo caras e pouco
duraveis. A moldagem na forma quase final de infra-estruturas In Ceram Zirconia, com
forma e espessura predeterminada, ndo sé propicia sua conformagao e condensacao
simultaneamente, como também uma compactagao otimizada da massa ceramica
formada, devido ao empacotamento das particulas cerdmicas imposto pelo
confinamento do molde. A uniformidade da camada ceradmica é um fator importante e
almejado, pois evita a concentracao de tensdes advindas das diferengas de espessura
numa mesma pega.

Outro aspecto a ser levado em consideragéo, é que a substituicdo da colagem
da barbotina ZTA pincelada do processo convencional, pelo método de conformacéao
apresentado, permite ao técnico de laboratério dentario a obtengdo da morfologia da
infra-estrutura e a condensagao da massa ceramica, num s6 procedimento, diminuindo
com isso a possibilidade de falhas, proporcionando a padronizacdo do processo de
producdo na fabricacdo de proteses desse tipo. A padronizacdo na execucido pode
gerar uma reavaliacao da funcionalidade do laboratério de protese dental, pois permite

a confeccdo de infra-estruturas cerdmicas por um maior numero de protéticos,
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ampliando sua producao diaria e, consequente, possibilitando uma reducédo de custo
de fabricagao.

E da interacdo entre a microestrutura e as condigdes ambientais que emergem
as propriedades fisicas e quimicas dos materiais, as quais, manifestando-se,
determinardo o desempenho dos materiais quando em uso. Por sua vez, a
microestrutura é resultado do processo de fabricacdo do material considerado,
dependente, portanto, das variaveis de processamento. A influéncia da mao do
operador, a usinagem da peca, a dificil obtengdo de uma espessura uniforme da infra-
estrutura foram variaveis negativas eliminadas ou minimizadas neste novo
processamento.

Uma vez estabelecido, o novo método de conformacéo através da moldagem
na forma quase final resultou na obten¢ao de uma infra-estrutura padrao com pequena
margem de perda por defeitos superficiais, como bolhas ou falhas no contorno.
Entretanto, o mesmo n&o ocorreu na conformagao dos discos através de uma versao
do novo método utilizado. A freqliéncia de bolhas, em fun¢gédo do confinamento do ar,
foi alta, comprometendo inclusive, o tempo previsto para sua realizagdo. Hoje, apds
inUmeras tentativas para melhorar o escape do ar, acreditamos que o problema esteja
na disposi¢ao espacial do disco no molde. Novos protétipos ja estdo sendo idealizados
no sentido de propiciar a obtencao de discos com a mesma facilidade e caracteristicas
alcancadas nas infra-estruturas obtidas através da moldagem na forma quase final.

Os parametros utilizados para testar as variaveis abordadas neste estudo,
processamento e espessura, foram os testes de resisténcia a flexao, microdureza
Vickers e analise microestrutural.

A resisténcia a tracdo é a propriedade mecanica mais comumente
considerada e depende do teste utilizado bem como das condi¢gdes de acabamento da
superficie da amostra. Geralmente a resisténcia dos materiais frageis € medida em
flexdo devido a relativa facilidade de realizagdo [151]. Diferentes métodos para

avaliacdo da resisténcia a flexdo estdo disponiveis, entre eles: flexdo em 4 pontos,
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flexdo em 3 pontos e biaxial. Embora o teste em 3 pontos possa ser considerado

7

padrdo, € extremamente sensivel aos defeitos existentes ao longo do bordo da
amostra [139]. Como é impossivel eliminar todos os defeitos e a fratura,
freqientemente, se inicia nos bordos, uma grande variagdo nos dados de resisténcia,
tem sido reportada [135]. O teste de flexdo biaxial elimina o efeito dos bordos, pois
eles ndo sao carregados diretamente, devendo, portanto, produzir menor grau de
dispersao nos resultados. Este teste tem sido um método efetivo para comparar a
resisténcia de amostras ideais, ou seja, praticamente livre de defeitos, o que
raramente acontece em amostras de coroas artificiais [139]. Nestes casos o teste mais
indicado seria o de tenacidade a fratura, que determina a sensibilidade do material aos
defeitos presentes.

Como nosso interesse era a comparagdo entre os dois métodos de
conformacao e o efeito da espessura na resisténcia, optamos pelo teste de resisténcia
a flexdo biaxial tendo o cuidado de obter amostras bem acabadas e polidas, dada as
caracteristicas do mesmo.

Os resultados mostraram valores altos de resisténcia a flexdo (Tabela 10) e
devido a natureza probabilistica das fraturas frageis, caracteristica das ceramicas,
tornou-se imprescindivel que a massa de dados fornecida pelo ensaio de flexao
sofresse um tratamento estatistico adequado, distribuicdo de Weibull (Figuras 42-46),
analise de residuos (Figuras 40-42) , desvio padrdao ( Tabela 10 ) e analises de
variancia (ANOVA) e de Tuckey.

Os dados de resisténcia mecanica encontrados juntamente com o tratamento
estatistico aplicado, mostraram que ndo houve diferenga estatistica entre os grupos | e
II, ou seja, o método de conformagao, para as amostras com 1,2 mm de espessura,
nao exerceu influéncia sobre os resultados. Quando consideramos, porém, a variagcao
de espessura juntamente com o processamento vemos que quando reduzimos a
espessura nas amostras obtidas pela moldagem na forma quase final os valores de

resisténcia aumentaram e houve uma diferenca estatistica fortemente significativa
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entre os grupos | (1,2mm) e Il (0,7mm), o mesmo n&o ocorrendo nas amostras obtidas
pelo método convencional. Apesar do valor de resisténcia também ter aumentado
numericamente quando a espessura da amostra obtida pela moldagem na forma
quase final foi reduzida para 0,5, nao foi significativo estatisticamente. A relagao entre
0 moédulo de Weibull (m) e o desvio-padrao da resisténcia é direta, pois ambos podem
ser entendidos como estimadores da homogeneidade do material. Os valores
encontrados para o parametro m estdo dentro do esperado, exceto, talvez, pelo valor
do grupo V (Tabela 16), pois a literatura normalmente reporta como sendo,
aproximadamente 10 para cerdmicas, podendo variar de 5 a 20. Diante desses
resultados acreditamos que o novo método de conformacgido promoveu uma melhor
distribuicdo de defeitos e homogeneidade da estrutura.

A conformagido através da moldagem na forma quase final ndo mostrou
aumento de resisténcia a flexdo sobre a conformagdo convencional em niveis
estatisticamente significantes. O resultado € em parte devido a natureza do ensaio
mecanico proposto e nao exclui possiveis ganhos de desempenho mecanico em
pecas protéticas dentais. Alguns fatores devem ser levados em conta para isso. A
possibilidade de evitar a usinagem pos-processamento ceramico, por exemplo, é fator
que pode ter alta relevancia no melhor desempenho clinico de pecgas protéticas,
particularmente onde a demanda de carregamento pelo sistema mastigatério € maior,
como na regido de préteses multiplas posteriores. ZACCHE [95] e KOSMAC et al.
[172] indicam um consenso de que ha influéncia do processo de usinagem na
microestrutura e sobre as propriedades mecanicas de ceramicas de infra-estrutura.
Portanto, quanto maior o grau de usinagem a qual a peca esta submetida, maior
podera ser a degradagdo de suas propriedades mecanicas. Os principais fatores
apontados sao: a transformacao de fase tetragonal-monoclinica, imposta, pela alta
temperatura gerada no contato de pontas de fresagem com a peca cerdmica e

também a inclusao de micro-trincas capazes de iniciar fraturas.
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Os resultados encontrados neste trabalho mostraram que as infra-estruturas de
1,2 mm apresentaram valores médios de resisténcia a flexdo inferiores aos das
amostras de 0,7 mm. Alguns fatores precisam ser considerados ao avaliar a
importancia da espessura de ceramicas para infra-estruturas de proteses dentarias. A
infiltracao do vidro de lantanio é o processo responsavel pelo aumento na resisténcia a
flexdo, numa proporcgao treze vezes maior do que a verde [58]. O resultado mecanico
encontrado neste estudo talvez possa ser explicado por uma infiltracdo de vidro mais
efetiva para as amostras mais finas. Uma inadequada infiltracdo do vidro foi também a
possivel explicagdo para os resultados encontrados no trabalho de CHONG et al.
[167]. Outra explicacdo possivel € que as amostras de maior volume apresentam
maior probabilidade de incorporacdo de defeitos, ja que estes ocorrem de forma
aleatdria. Sendo assim, a incorporacao destes defeitos também explica a variagao de
resultados de uma amostra para outra e entre testes [180]. RITTER [181] ainda
ressaltou, que as amostras de maior volume apresentam valores de resisténcia
menores que as amostras de menor volume, pela simples razdo de existir maior
probabilidade estatistica de encontrarmos defeitos maiores em amostras mais
volumosas.

Ha grande polémica na literatura sobre a importancia da espessura da infra-
estrutura para o desempenho mecanico do aparelho protético. WHITE et al. [137],
LAWN et al. [24], WAGNER & CHU [139], HARRINGTON et al. [138], DONG &
DARVELL [134], BAN & ANUSAVICE [135], ROSEMBLUM [39], REKOW et al. [18]
sdo favoraveis a aumentar a espessura da infra-estrutura para melhorar o
desempenho mecanico da restauracdo cerdmica. Porém, outros autores como
UCTALASI et al. [144], ABED et al. [145], Kelly [142], BICA [146],
HERFFERMAN et al. [ 146 ], encontraram maior resisténcia a flexdo em amostras
ceramicas de menor espessura. MORRIS & KELLY [141], inclusive, questionam o
valor da espessura sobre a resisténcia a flexdo, argumentando que o fator espessura

€ neutralizado apods a cimentacdo da peca protética. Deve-se lembrar, no entanto,
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que existe uma consideravel diferenca entre proteses unitarias e proteses multiplas.
As zonas de conexao entre pilares e vigas agregam grande complexidade de
multiplas tensbes de tracdo se desenvolvem na cerdmica aderida ao dente na
interface cimento/ceramica.

Dessa forma, é necessario analisar os dados com cautela, e enfatizar que os
melhores resultados obtidos com espessuras menores nesse estudo nao
necessariamente invalidam o recurso de aumentar o volume de determinadas areas
da pega protética com objetivo de ganho de desempenho no desenho biomecanico.
Nos estudos clinicos realizados por STEYERN et al [102], os resultados mostraram
que a falha nos espécimes estava localizada na area de conexao entre o pbntico e o
pilar distal. Porém, ndo houve diferenca estatistica significante, quando o pdntico
estava situado na regido de molar ou pré-molares. Os autores consideraram ainda, a
interface nucleo ceramico e material de cobertura como o de mais alta tensao,
tornando este ponto mais provavel para falha, principalmente na area de conexao.
Portanto, o aumento das dimensbdes do nucleo cerdmico poderia contribuir para o
aumento da resisténcia deste tipo de protese.

Os valores altos de dureza (Tabela 17) bem como os de resisténcia a flexao
encontrados refletem a importancia dos procedimentos de acabamento, polimento e

tratamento térmico realizados.

O termo microestrutura designa o numero e identidade de fases as
quantidades relativas dessas fases, e as caracteristicas de tamanho, forma, orientagcao
e distribuicdo destas fases, em conjunto com as estruturas de defeitos existentes
incluindo porosidade, num material" [95,139]; sendo utilizado para descrever as
caracteristicas estruturais encontradas nos materiais poligranulares (policristalinos ou
polifasicos). As microestruturas podem ser caracterizadas pelo tipo, proporcéo e
composicao das fases presentes, e pela forma, tamanho, distribui¢cdo e orientacdo dos

graos, para cada fase existente.
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A microscopia eletrbnica de varredura foi utilizada para avaliar a efetividade
dos parametros de sinterizagdo, a partir da introdugdo da moldagem na forma quase
final. Para isto, foram observadas tanto as superficies polidas ou ndo, como as
superficies de fratura obtidas para os diferentes grupos. As microestruturas das
ceramicas verdes, parcialmente sinterizadas e infiltradas foram analisadas usando
imagens obtidas por elétrons retroespalhados ou secundarios conforme o objetivo, a
fim de constatar as fases presentes, verificar a existéncia de porosidades, falhas de
empacotamento e a distribuicao de defeitos na microestrutura destas ceramicas.

Os grupos estudados mostraram estados de compactagdo de particulas
coerentes com as caracteristicas fisicas dos pds usados, observando-se, portanto,
com bastante nitidez a diferenga entre as morfologias da alumina e da zirconia.

Ao observarmos as micrografias (Figuras 47 a e b) constatamos uma boa
compactacéo da peca verde com variedade de tamanhos de particulas, o que esta em
sintonia com os achados de ZACCHE [95] e BECK [101] com relacdo a andlise
granulométrica do ZTA / In Ceram Zirconia,. Esses autores encontraram uma ampla
distribuicdo de tamanho de particula, de 0,21 e 5,39 uym [95], e de 0,05 a 25 ym, com
uma frequiéncia maior de particulas com 5,7 uym [101].

A microestrutura desenvolvida durante a sinterizagdo da ceramica e as
propriedades mecéanicas como resisténcia a ruptura, dureza e tenacidade a fratura
dependem das caracteristicas do pé (forma, tamanho e distribuicdo de particulas,
estado de aglomeragcdo, composi¢cdes quimicas e de fases cristalinas) e da
microestrutura a verde (grau de compactagdo dos pds). Por este motivo, os
compésitos alumina-zircOnia necessitam que a fase dispersa (zircdnia) seja distribuida
homogeneamente na matriz (alumina) [52].

Ao analisarmos o grau de dispersao das particulas de alumina e zircbnia,
Figuras 48 a e b, podemos observar a presenca de particulas de zirconia isoladas e
em pequenos aglomerados finamente dispersos na matriz de alumina. A densificagao

observada nas micrografias € proveniente do maior empacotamento a verde
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favorecido pela dispersdao efetiva das particulas de alumina e zircbnia.
O empacotamento heterogéneo das particulas dos pds pode gerar materiais com
regides de porosidade diferentes.

Nas Figuras 48 e 49 pode ser constatada a presenca de microporos, com
bastante variagdo na forma e no tamanho, resultantes do estagio de sinterizacao e de
possiveis falhas no empacotamento das particulas do pdé durante a etapa de
conformacao. Esta porosidade, no entanto é necessaria para a infiltragdo da fase
vitrea.

Os materiais ceramicos porosos com infiltracao de fase vitrea, conforme BECK
[101], apresentam valores altos de dispersdes na tensao de ruptura ( P ), que podem
ser relacionados as microestruturas dos materiais, que apresentaram poros de varios
tamanhos. Os poros sao considerados defeitos nas ceramicas estruturais e atuam
como regides concentradoras de tensdo. Quando o material € submetido a uma
tensdo externa, este campo de tensbes é amplificado, iniciando trincas na sua
microestrutura, precipitando a fratura do material e conseqiientemente diminuindo seu
valor de resisténcia mecanica. Além de minimizar o efeito da concentracéo de tensdes,
pois tende a preencher os poros, a fase vitrea confere uma resisténcia maior ao
“esqueleto” poroso e este material passa a ser um composito ceramico, onde as duas
fases presentes (solida cristalina e vitrea) contribuem para os valores dos parametros
de propriedades mecanicas do sistema. Nas superficies das amostras (Figuras 51 a
e b) pode-se perceber a relagdo entre fase vitrea e particulas cerdmicas, a fase vitrea
recobre as particulas, penetrando nos poros formados durante a pré-sinterizagao.

Apés a fase de infiltragdo, as amostras foram jateadas com 6xido de aluminio
para remogao do excesso de vidro. Tal procedimento, embora necessario, pode deixar
sequelas na superficie. Ao observarmos a superficie apds o jateamento constatamos
algumas irregularidades, trincas e também alguma porosidade (Figuras 55 a e b).
Estudo realizado por GUAZZATO et al. [171] que a alumina (In Ceram Alumina)

infiltrada apresentava apdés o jateamento uma superficie rugosa e com grande
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quantidade de trincas. Provavelmente a diferenca esteja no tamanho da particula de
Oxido de aluminio utilizada no jateamento, média (110um) bem como na pressao (5
bar) em relagdo a utilizada em nosso experimento, 50 ym e 3 bar, de acordo com a
orientacdo do fabricante. Apds passarem pelo tratamento térmico, conforme
recomendacado do fabricante, as superficies se apresentaram praticamente sem
defeitos, principalmente as que passaram por acabamento e polimento com 2% queima
(Figuras 56 a e b). O segundo tratamento térmico gerou também, aparentemente um
crescimento no tamanho de cristais, particularmente Alumina. CASELLAS et al. [79]
em 2003, ja havia demonstrado a cinética de crescimento de graos com tratamentos
térmicos, porém em temperaturas mais elevadas em decorréncia de tempos mais
longos que aqueles realizados neste estudo.

As Figuras 52, 53 e 54 mostram as micrografias das superficies de fratura das
ceramicas com infiltracao de fase vitrea obtidas por elétrons secundarios. As imagens
apresentam alguma porosidade remanescente. Segundo BECK [101], o pé de vidro,
VITA In-Ceram Zirconia Glass Powder, agente formador de fase liquida, possui
particulas muito grandes o que resultaria em uma distribuicdo heterogénea no interior
dos corpos ceramicos, dificultando o preenchimento de todos os poros. No entanto,
pos muito finos ndo sao bons condutores de calor o que redundaria em prejuizo para
fundicado do vidro e, consequentemente, prejudicaria a eficiéncia da infiltragao do vidro
no tempo praticado comercialmente. Os poros maiores podem ser falhas de
empacotamento ou bolhas incorporadas durante a etapa de conformagdo, que nao
foram preenchidas pela fase vitrea.

Em decorréncia dos resultados obtidos neste estudo tornou-se interessante
aprofundar as investigacbes no intuito de interpretar a utilidade do método de
conformacao proposto. Serdo, portanto, de grande valia a determinacdo de
propriedades mecéanicas como tenacidade a fratura e fadiga assim como a
caracterizacdo numérica da dispersdao das fases cristalinas obtidas e também a

densidade de empacotamento a verde e pds-infiltragdo de vidro.
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6 RELEVANCIA CLINICA

As cerdmicas estruturais avancadas sao atraentes candidatas a diversas
aplicagbes em engenharia e biomédicas, devido as suas especiais propriedades
mecanicas. Podemos afirmar que as ceramicas tém captado a atencéo e desafiado a
imaginacao de dentistas e técnicos de laboratdrio, principalmente nos ultimos anos.
Em parte incitados por este interesse e, em parte, abastecendo-o por si s, os
pesquisadores e fabricantes tém sido ativos no desenvolvimento de novos produtos
restauradores, em especial, as restauracoes totalmente ceramicas. Dentistas e
técnicos tém estado ansiosos para experimentar produtos que prometem proporcionar
resultados mais estéticos que atinjam as expectativas dos pacientes. Esperam
também que esses materiais apresentem resultados mais consistentes, mecénica e
biologicamente, e se tornem menos sensiveis a técnica. Somado a isto, existe o
desejo que esses novos materiais se coordenem com equipamentos e técnicas ja
existentes.

O estudo contribui para o avango da prétese dentaria, com um método de
moldagem na forma quase final, que pode reduzir o risco de fracasso de proteses fixas
multiplas, particularmente em regido posterior da boca. Através de um processo de
conformacdo que minimiza a necessidade de usinagem e confere uniformidade e
homogeneidade em espessuras minimas da infra-estrutura, o método se torna
promissor e pode agregar valor ao tradicional sistema de colagem por barbotina ZTA,

In Ceram Zirconia, propiciando vida mais longa ao sistema.
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7 CONCLUSOES

Os estudos efetuados e os resultados obtidos durante a realizagao desta tese

permitiram a formulagao das seguintes conclusoes:

(1) No que diz respeito ao desenvolvimento de um novo método de conformacao
para o processamento, via colagem de barbotina, de ceramicas ZTA, este se
mostrou viavel no controle da forma e da espessura, minimizando a

necessidade de ajustes por desgaste.

(2) O método de moldagem na forma quase final desenvolvido no presente
trabalho ndo exerceu influéncia na resisténcia a flexdo nem na dureza Vickers

da ceramica ZTA em comparagao ao método convencional.

(3) A espessura é um fator significativo na resisténcia a flexdo do ZTA ( Alumina
Tenacficada por Zircénia) quando associada ao método de conformagéo por

moldagem na forma quase final.

(4) A microestrutura resultante do método de conformagdo por moldagem na
forma quase final mostrou boa compactacdo a verde e boa dispersdao com
variedade de tamanhos de particulas com resultados semelhantes aos do
método de conformagdo convencional conforme os parametros estabelecidos

na literatura.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Aprofundar a investigacao da influéncia da conformagao por moldagem na forma
quase final sobre as propriedades mecanicas e sobre a microestrutura do material

obtido através da:

1. determinacgao de propriedades mecanicas como tenacidade a fratura e fadiga;

2. caracterizacdo numérica da dispersdo das fases cristalinas obtidas e também a

densidade de empacotamento a verde, parcialmente sinterizadas e pos-infiltragcao

por vidro.
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