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O objetivo desta tese foi avaliar a correlagdo entre as condi¢des de
processamento e a resisténcia a flexdo de alumina infiltrada por vidro utilizada em
odontologia.

Foram avaliadas diferentes rotas de processamento a luz dos processos comerciais
denominados In-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint. Foram realizadas quatro rotas de
processamento, partindo de uma barbotina de alumina:

1- Processamento adotado na rota In-Ceram Alumina

2- Processamento adotado na rota /n-Ceram Sprint

3- Associagdo das duas rotas — Utilizacdo de gesso da rota Sprint e ciclo de

secagem/sinterizacdo da rota In-Ceram Alumina

4- Associag@o das duas rotas — Utilizagdo de gesso da rota In-Ceram Alumina e

ciclo de secagem/sinterizacdo da rota Sprint

Os corpos de prova foram confeccionados de acordo com a norma ISO 6872
para especificagdes técnicas de materiais dentarios. Como relatado anteriormente,
foram utilizados dois ciclos distintos de sinterizag@o parcial da alumina e dois tipos de
gesso, conforme as normas de procesamento sugeridas pela Vita Zahnfabrick, sendo
que os dois outros processamentos utilizados no trabalho foram realizados visando
caracterizar a influéncia do tipo de gesso e do ciclo de sinterizagdo na microestreutura
e na resisténcia a flexdo dos compdsitos alumina-vidro. O ciclo de infiltragdo de vidro
foi comum a todas as rotas.

Concluiu-se que o ciclo de secagem/sinterizagdo da alumina e posterior etapa
de infiltragdo de vidro tem uma influéncia marcante nas propriedades mecanicas e
microestruturais. Mudangas no tipo de gesso utilizado na técnica da colagem por
barbotina, influenciam de maneira significativa nas propriedades mecanicas da pega
independentemente da rota de processamento adotada.
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The aim of this thesis was correlate the processing conditions with the flexural
strength of alumina glass infiltrated used in dentistry.

Different processing routes were evaluated as recommended by the
manufacture of In-Ceram Alumina and In-Ceram Sprint. Four processing routes were
made beginning from an alumina slip:

1- In-Ceram Alumina processing route

2- In-Ceram Sprint processing route

3- Both processing routes association — use of Sprint route gypsum and
drying/sintering cycle of In-Ceram Alumina route

4- Both processing routes association — use of In-Ceram Alumina route gypsum
and drying/sintering cycle of Sprint route.

The test bodies were obtained according to ISO 6872 standard for technical
specifications of dental materials. As related previously, were used two distinct
cycles of partial sintering alumina and two types of gypsum, in agreement with the
processing suggested by Vita Zahnfabrik, and the other two processing used in this
work were realized in order to characterize the influence of gypsum type and
drying/sintering cycle in microstructure and flexural strength of alumina-glass
composities. The glass infiltration cycle was the same in all routes.

It was concluded that the drying/sintering cycle of alumina and posterior glass
infiltration has a deeply influence in mechanical properties and microstructure.
Changes in the gypsum type used in slip casting technique, influence in a significant
manner the mechanical properties independently of the processing route.
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1.INTRODUCAO

A crescente demanda por uma odontologia estética de alta qualidade tem
direcionado as pesquisas para as restauragdes totalmente ceramicas. Os materiais
ceramicos utilizados em odontologia devem possuir propriedades desejaveis como
resisténcia mecanica, estética agradavel e estabilidade quimica [1]. As inumeras
possibilidades de cor, transparéncia, translucidez e biocompatibilidade fazem das
ceramicas o material de escolha quando se deseja realizar coroas ou proteses parciais

fixas com um compromisso estético e bioldgico [2].

Os materiais ceramicos tém sua aplicagdo limitada porque suas propriedades
mecanicas, em muitos aspectos, sdo inferiores as dos metais. O principal fator
desfavoravel das ceramicas ¢ a sua tendéncia a fratura fragil catastréfica que ocorre com

minima absor¢do de energia [3].

Na tentativa de compensar esta caracteristica dos materiais ceramicos, as
porcelanas feldspaticas tém sido utilizadas hd mais de 35 anos sobre subestruturas
metdalicas em restauragdes metaloceramicas [4]. Coroa metalocerdmica € o tipo de protese
fixa mais comumente prescrita para restauragdo de dentes anteriores; no entanto, a sua
subestrutura ¢ metalica e opaca, o que muitas vezes restringe a sua indicagdo nos casos
onde a estética ¢ o fator preponderante. Restauragdes totalmente ceramicas ndo possuem
subestrutura metalica, permitindo maior transmissao de luz através da coroa, melhorando

a cor ¢ a translucidez da restauragao [5]



O mercado odontoldgico possui grande variedade de coroas totalmente ceramicas.
No inicio, os sistemas ceramicos tinham altos indices de falha, principalmente quando
utilizados como coroas em dentes posteriores. Devido a esse fato, o desenvolvimento de
novos materiais ceramicos foi direcionado ao aumento da resisténcia mecénica. A
tendéncia atual ¢ a substituicdo da subestrutura metéalica por uma subestrutura ceramica

que permita a associagdo da estética, biocompatibilidade e resisténcia mecanica.

Modificagdes de composicdo e da microestrutura dos materiais ceramicos,
principalmente com o acréscimo de alumina e zircOnia e suas relagdes com propriedades
mecanicas, t€m tornado segura a prescricdo deste tipo de restauragdo na pratica

odontoldgica [6].

Subestrutura de alumina porosa posteriormente infiltrada por fase vitrea conhecida
como In-Ceram Alumina® (Vita Zahnfabrik, D-79704 Bad Sackingen, Alemanha) ¢ uma
ceramica de alta resisténcia empregada na fabricagcdo de coroas e proteses parciais fixas
anteriores de até trés elementos dentarios. A alumina utilizada na técnica de colagem por
barbotina e sinterizada a baixa temperatura, d4 origem a uma subestrutura porosa,
passivel de manipulagdo e de uma subsequente etapa de usinagem. Essa subestrutura
devera ser posteriormente infiltrada com vidro de lantanio visando a sua densificagao. A
subestrutura infiltrada apds polimento/jateamento ¢ recoberta com uma ceramica

feldspatica para conferir morfologia, funcao e estética de um dente natural [7].



Os sistemas In-Ceram Alumina® sao comercializados pela venda de dois tipos de
conjuntos proprios para produgdo da subestrutura de alumina. A técnica convencional
denominada /n-Ceram Alumina na qual se utiliza um ciclo térmico (secagem -+
sinterizagdo parcial) de 10 horas e a técnica denominada /n-Ceram Sprint, na qual o ciclo
térmico (secagem + sinterizacdo parcial) € reduzido para cerca de 2/3 da técnica
convencional. Esta técnica, em principio, possibilitaria uma redu¢do no custo da

restauracao.

O objetivo da tese foi avaliar a correlagdo entre processamento, microestrutura e
propriedades mecanicas de duas rotas de processamento, comercialmente utilizados na
odontologia, denominados [n-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint, levando-se em
considera¢do, principalmente, a influéncia do ciclo térmico de secagem/sinterizagcdo na
resisténcia a flexdo e nas alteragdes morfologicas da alumina durante a etapa de
infiltragdo de vidro. As alteracdes na microestrutura da alumina em presenca da fase
liquida sinalizam para um mecanismo de dissolug¢do/precipitacdo tipo Ostwald Ripening,

dando origem a uma alumina de caracteristicas anisotropicas.



2 - CERAMICAS ODONTOLOGICAS - HISTORICO

A Odontologia moderna iniciou-se em 1728 quando Fauchard publicou um
tratado descrevendo varios tipos de restauragdes dentarias, incluindo um método para
confeccdo de proteses totais feitas de marfim. Em 1792, De Chamant patenteou um

processo para confecgdo de dentes de porcelana [4].

A primeira coroa totalmente ceramica, recobrindo totalmente a coroa de um
elemento dentario, usualmente conhecida por jaqueta, foi desenvolvida por Land em
1886. Durante muitas décadas, foi a mais estética restauragdo que a odontologia poderia
oferecer. Utilizava ceramica de alta temperatura de fusdo, sem qualquer subestrutura
para o seu suporte, que contava apenas com o dente preparado para suporte adequado,

tendo como consequéncia altos indices de falha por fratura.[8]

Vines em 1958 desenvolveu um p6 constituido de particulas finas de porcelana
para sinterizagdo a vacuo. Este fato deu inicio a uma nova era na odontologia, pois a
granulometria do p6 possibilitou a elaboracdo e escultura de uma coroa com maior
translucidez. Na década de 1960, foram desenvolvidas sofisticadas técnicas que
permitiam a construgdo da coroa com sua cor gerada internamente e ndo apenas pintada
com pigmentos extrinsecos. Tanto o dentista quanto o protético comegaram a se tornar
mais atentos a suas restauracdes de porcelana, em relacdo aos aspectos estéticos como

transmissao de luz ¢ mudangas no seu indice de refragado [4,9].



Em 1962, M. Weinstein, S. Katz ¢ A.B. Weinstein obtiveram a patente de uma
restauracdo utilizando uma liga de ouro associada a porcelana. A restauragdo

metaloceramica tornou-se uma possibilidade real [9].

Outros métodos para obtencdo de refor¢o da porcelana foram explorados nesta
época, e a primeira técnica viavel para confeccionar coroas reforcadas de alumina foi
desenvolvida em 1963 por Mc Lean e Hughes, na Inglaterra. Em 1976, Mc Lean e Sced
desenvolveram uma coroa de porcelana aluminosa refor¢ada com uma folha de platina.
Este sistema foi comercializado sob o nome de Vita Pt (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha). No entanto, o custo e o tempo requerido para a confeccao destas

subestruturas porcelana-platina eram muito elevados [10].

Na tentativa de proporcionar suporte adequado a cerdmica e reduzir o custo das
coroas metaloceramicas, surgiram novas opgdes de subestruturas metalicas como a liga
de niquel-cromo em substituicdo ao ouro. As principais desvantagens dessas ligas sdo a
possibilidade de formagao excessiva de oxidos, a dificuldade de acabamento e polimento
e biocompatibilidade duvidosa. O berilio, um componente comum nessas ligas, utilizado
para reduzir a formacao de 6xidos e melhorar a fusibilidade, ¢ considerado um elemento
cancerigeno, principalmente para os protéticos que podem vir a aspira-lo. O niquel, por

outro lado, pode provocar resposta alérgica em individuos sensiveis. [11]

Nos anos 1970, novas técnicas foram desenvolvidas para confeccionar coroas

metaloceramicas com porcelana de ombro (porcelana com resisténcia maior que a



porcelana aplicada sobre metal, utilizada sem suporte metélico na regido mais visivel da
restauracdo dentéria), melhorando a estética das restauracdes metaloceramicas, pois a
subestrutura metalica ndo era aparente na regido mais estética do elemento dentério.
Essencialmente, a porcelana de ombro possui alta temperatura de fusdo e aumento da
resisténcia ao escoamento quando aquecida, ocorrendo minima distor¢do apos
sinterizagdo. Entretanto, o principal objetivo de eliminar a subestrutura metélica e

substitui-la por uma ceramica de alta resisténcia ainda estava para ser alcangado[9].

Nos ultimos anos, houve um crescente interesse pelas restauracdes isentas de
metal, em virtude de sua otimizagdo estética. Historicamente, entretanto, havia grande

dificuldade de associar estética e resisténcia a fratura[12].

Dentro deste contexto, as pesquisas subsequentes concentraram-se na técnica de
refor¢o estrutural das ceramicas dentais, através da modificagdo de sua microestrutura.
Os mecanismos que aumentam a resisténcia mecanica das ceramicas, requerem a
incorporagdo de uma segunda fase de producdo de cristais para aumentar a energia
necessaria a propagacao de trincas. A introdu¢do de uma segunda fase a alumina, por
exemplo, da zirconia (no caso da alumina tenacificada por zirconia denominada ZTA), a
transformagdo tetragonal-monoclinica da zirconia que ¢ acompanhada de aumento de
volume da célula unitaria, tenderd a gerar uma tensao compressiva na ponta da trinca

promovendo o seu fechamento, o que acarretara um aumento significativo de sua

tenacidade a fratura em relagdo a alumina [13].



Nos anos 1980 foi introduzido o sistema Dicor, que utiliza uma porcelana a ser
fundida. Este material era composto de SiO», K>O, MgO, MgF>, e de quantidades
menores de Al,O3; e ZrO> incorporadas para elevar a durabilidade e agentes fluorescentes
para melhorar a estética. A alta taxa de fracassos nas regides posteriores da boca, assim
como o desenvolvimento de novos materiais mais resistentes, levou ao descarte deste

produto [8].

Portanto, a maior contribuicdo das ceramicas vitreas foi o reforco da
microestrutura através de uma fase cristalina secundaria. Na mais nova geragdo de
ceramicas resistentes para restauragdes, os materiais compostos reforcados empregam
uma ampla variedade de cristais de refor¢o. Dentre esses cristais de reforgo, o principal €
a leucita sob os nomes comerciais Cerinate (Den-Mat Corp, Santa Maria, CA), IPS-
Empress (Ivoclar North America, Amherst, NY), Optec HSP (Jeneric/Pentron,
Wallingford,CT), Vita VMK 98 (Vident). Ha ainda a sanidina sob o nome comercial
Mark I (Vident) e o espinélio de magnésio sob o nome comercial In-Ceram Spinell (Vita

Zahnfabrik) [8].

O sistema [IPS-Empress utiliza uma ceramica vitrea refor¢cada por leucita,
prensada a uma temperatura de 1150°C e pressdo de 0,4 MPa em um revestimento
aglutinado por fosfato, formando uma subestrutura ou uma restauragdo total. Difere das
ceramicas vitreas anteriores por ndo necessitar um novo ciclo térmico para dar origem a

formacgao dos cristais de leucita. Esses cristais sdo formados no interior da matriz vitrea



da porcelana feldspatica no decorrer do ciclo de variagdes térmicas do sistema de injegao.

(40-50%) [13,14].

Os sistemas CAD-CAM introduzidos recentemente na odontologia, referem-se ao
sistema Cerec da Siemens. Neste sistema, o dentista faz um mapeamento do preparo
dental com a ajuda de um computador. O material ceramico usado neste sistema tanto
pode ser uma ceramica vitrea (Dicor MGC) como uma ceramica feldspatica (Vitablock
MAKII). A tecnologia CAD-CAM também ¢ utilizada para usinagem de blocos ceramicos
com altas concentracdes de alumina como no sistema Procera® [14]. Neste caso, o
mapeamento ¢ enviado a Suécia via Internet, 14 usinado a partir de um bloco cerdmico

denso, sendo posteriormente, retornado ao protético.

Outro sistema de usinagem ¢ o Celay. Esta ¢ uma maquina de usinagem de copias
que usa tipos similares de material ceramico com refor¢o de alumina ou zirconia, mas nao
¢ monitorada por computador. Uma réplica em resina ¢ confeccionada no modelo de
gesso ou na boca do paciente. O processo ¢ concluido entre 15 e 20 minutos, podendo

também ser utilizado na usinagem de subestruturas de alumina porosa [14].

Dentre os critérios para selecdo do material ceramico estdo estética, resisténcia,
adaptagdo marginal, custo e facilidade de fabricagdo. Dicor, IPS-Empress, In-Ceram
Spinell e In-Ceram Alumina sdo materiais que satisfazem a esses critérios em graus

variados. A estética de cada sistema varia principalmente com o grau de translucidez.



A Dicor ¢ considerada a mais translicida, porém de resisténcia mecanica inferior
a IPS-Empress ou ao In-Ceram. Ja o IPS-Empress possui resisténcia mecanica
intermediaria entre a Dicor e o In-Ceram Spinell. IPS-Empress ¢ In-Ceram Spinell sao
excelentes para os casos em que a denti¢ao natural ¢ muito transliucida e a resisténcia
mecanica tem um valor intermediario. O /n-Ceram Alumina, dentre todas as alternativas
de confeccao de subestruturas, ¢ aquela que consegue aliar resisténcia mecanica, razoavel
translucidez e excelente estética. O [n-Ceram ZircOnia ¢ ainda mais resistente, porém
possui alta opacidade o que restringe a sua aplicagdo a regides posteriores da boca. O
sistema Procera que possui alumina densamente sinterizada, obtido utilizando-se o
sistema CAD-CAM, ¢ extremamente resistente, mas ainda possui um custo bastante

elevado [14].



2.1 - CERAMICAS REFORCADAS COM ALUMINA

A dispersdo de cristais de alta resisténcia e alto médulo de elasticidade em uma
matriz vitrea pode vir a aumentar a resisténcia mecanica do material, desde que o
coeficiente de expansdo térmica da matriz vitrea seja similar a dos cristais. Com base
neste conceito, Mc Lean e Hughes desenvolveram a primeira porcelana aluminosa para
confeccdo de coroas. A resisténcia mecanica destas novas porcelanas era
aproximadamente o dobro das porcelanas feldspaticas convencionais, sendo alcancada

resisténcias a flexdo superiores a 180 MPa [9].

Uma porcelana aluminosa de recobrimento foi desenvolvida para possuir um
coeficiente de expansdo térmica ligeiramente superior a da subestrutura de porcelana
aluminosa. Essas porcelanas tornaram-se muito semelhantes aos dentes. Foram
comercializadas a partir de 1966 sob o nome Vitadur (Vita Zahnfabrik) e ainda

permanecem no mercado, recobrindo subestruturas como /n-Ceram e Procera [9].

Como comentado anteriormente, os sistemas de ceramicas reforcados com
alumina, além de alta resisténcia mecanica, melhoram significativamente as
caracteristicas de reflexdo da luz em uma coroa quando comparados com as restauragoes

convencionais metaloceramicas [8].

Segundo Hench L [15], a alumina (Al2O3) ¢ utilizada em proteses de quadril e
implantes dentarios devido a sua excelente resisténcia a corrosao, boa biocompatibilidade

e alta resisténcia mecanica. A maior parte de produtos de alumina sdao estruturas
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policristalinas densas, obtidas utilizando-se graos de alumina de granulometria fina,
compactados e sinterizados a altas temperaturas. Neste caso, uma pequena quantidade de

MgO (<0,5%) ¢ utilizada como inibidor de crescimento de grao[15].

Uma alumina de alta pureza (97 a 99 %) requer uma temperatura de sinterizagao
de 1.600 °C a 1.850 °C. No entanto, para uma mistura de 85% de alumina contendo silica
e outras adigdes, a temperatura de sinterizag¢do decresce para 1.500 °C, o que possibilita a

utilizacao de fornos mais simples e mais baratos [16].
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2.2 - SUBESTRUTURA DE ALUMINA COM INFILTRACAO DE FASE VITREA

O processo In-Ceram Alumina® se refere a uma subestrutura porosa de alumina
obtida através da técnica da colagem por barbotina, seguida de sinterizagdo e posterior
infiltragdo com vidro. A resisténcia a flexdo do In-Ceram Alumina infiltrado com vidro
pode atingir valores superiores a 600 MPa. E importante salientar que esta resisténcia
depende da sinterizacdo das particulas de alumina e do completo molhamento de sua

microestrutura porosa durante a etapa de infiltragdo de vidro de lantanio [7].

A colagem por barbotina ¢ a técnica de obten¢ao de uma peca moldada a partir de
uma lama estavel, na qual a solu¢do aquosa ¢ eliminada por forg¢as de capilaridade
durante a etapa de deposi¢ao sobre a superficie de um molde poroso. O material mais
comumente utilizado na confeccdo do molde poroso ¢ o gesso, devido a facilidade de
conformagdo e ao seu baixo custo. Este processo, utilizado ha mais de 200 anos na
conformagdo de argila, foi posteriormente adotado em materiais que ndo apresentam
plasticidade, como as ceramicas odontologicas. Em 1910, Count von Schwerin mostrou

que a alumina poderia se tornar conformavel pela moagem em acido [7,9].

No caso da alumina, a preparagdo da barbotina deve levar em consideragdo que a
distribuicao granulométrica da lama deve ser constituida de particulas de tamanho
compreendido entre 1 € 5 um. Apenas uma pequena propor¢ao pode exceder 20 um. O

tamanho médio das particulas deve ser tal que assegure que as suas interagdes sejam
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governadas por forcas de superficie e nao por forca de gravidade. Porém, se a maioria

das particulas for muito fina, torna-se dificil controlar a sua deposicao [9].

Alteragdes no carater idnico das particulas podem exercer uma consideravel
influéncia nas forcas de interacdo e também causar uma brusca e indesejavel mudanca na
viscosidade da lama. Dentro deste contexto, a utilizagdo de dispersantes inorganicos ou
organicos, sao fundamentais para garantir a estabilidade da lama. Adi¢des de ligantes, por

exemplo, polivinil dlcool, sao importantes para aumentar a resisténcia a verde das pecas.

[9].

No caso das ceramicas odontoldgicas, Tyszblat desenvolveu um método para
confeccdo de restauragdes totalmente cerdmicas possuindo alta resisténcia e baixa
contragdo resultante do processamento, utilizando o processo de moldagem por barbotina,

seguido de sinterizagdo parcial e infiltragdo de vidro [17,18].

A técnica foi desenvolvida por Tyszblat que a patenteou sob o marca comercial
In-Ceram Alumina® (Vita Zahnfabrik). Poés de alumina parcialmente sinterizados e
posteriormente infiltrados por um vidro de lantanio de baixa temperatura de fusdo,
produziram um compdsito ceramico de elevada resisténcia mecanica. Este composito
ceramico no qual vidro fundido ¢ infiltrado em uma estrutura porosa consolidada,
envolve um processo de conformacao denominado near-net shape (NNS). A baixa
contragdo da pec¢a durante a sinterizagdo, essencial para a confeccao de coroas dentarias,

¢ fundamental para se conseguir uma adaptacdo adequada [17, 19, 20]. A infiltragdo do
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vidro elimina quase todas as porosidades, que sdo locais potenciais para o inicio e
propagacao da trinca. Além disso, a diferenca entre os coeficientes de expansdo térmica
da alumina e do vidro tende a produzir uma tensao compressiva na interface alumina-
vidro, o que contribui para o aumento da resisténcia mecanica e da tenacidade a fratura da

peca.[19,21].

O processo In-Ceram Alumina tem demonstrado excelente desempenho clinico,
apresentando baixa percentagem de falha acima de 2 a 3 anos. No entanto, as
propriedades das restauracdes totalmente ceramicas nao sao somente influenciadas pelo
processamento, mas também sao altamente dependentes da habilidade do protético [21].
Este sistema tem sido utilizado para a produgdo de coroas unitdrias e proteses parciais
fixas de até trés elementos. Em um estudo in vivo Probster ndo relatou falhas em 61

coroas totais ap6s 35 meses de acompanhamento [22,23].

Testes ndo destrutivos para estimar a resisténcia a flexao de 13 diferentes tipos de
ceramicas dentais mostraram que o /n-Ceram Alumina apresentou resisténcia a flexao
superior a de 300 MPa.  Este material foi o que obteve a maior resisténcia, quando
comparado com os outros materiais testados incluindo Cerec, IPS-Empress, In-Ceram

Spinell [24].
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A tabela 1 ilustra, em termos comparativos, a resisténcia a flexdo do In-Ceram

alumina (400 MPa) em comparagao a diferentes ceramicas dentais [25].

Ceramicas Dentais Resisténcia (MPa)
Porcelana feldspatica 70-120

Porcelana aluminosa 150

Alumina espinélio de magnésio 140

Ceramica vitrea com apatita 50-150

Ceramica vitrea com mica 100-240
Composito vidro alumina 400

Tabela 1 — Resisténcia a flexdo de diferentes ceramicas dentais

Resisténcias a flexdo do In-Ceram Alumina atingindo valores da ordem de 600
MPa, dependem da intensidade da sinterizacdo parcial da alumina e do completo

molhamento da subestrutura pelo vidro de lantanio infiltrado [26].

As propriedades mecanicas do In-Ceram Alumina podem ser melhoradas pela

adi¢do de 6xido de zirconia. A adicdo de 33% de 6xido de zirconia pode aumentar a

resisténcia a flexdo para valores superiores a 750 MPa[26].
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3. COLAGEM DE BARBOTINA DE ALUMINA - SINTERIZACAO PARCIAL
DA ALUMINA - INFILTRACAO DE VIDRO - FUNDAMENTOS

3.1- Colagem de Barbotina de Alumina

Colagem de barbotina ¢ um processo econdmico largamente utilizado para
produzir formas complexas de materiais ceramicos. As aplicacdes sdo diversas, incluindo
artigos de arte, sanitarios, implantes, restauragdes dentdrias e componentes para
engenharia. Consiste numa suspensao coloidal de um p6 ceramico misturado a um
liquido (normalmente 4gua). A barbotina ¢ aplicada sobre um molde permedvel
(normalmente gesso). A succdo capilar do molde faz com que o liquido seja absorvido
pelo molde e uma camada densa de particulas seja depositada contra as paredes do molde

[27,28,29].

Se as lamas forem estabilizadas em meio acido ou alcalino, a deterioracdao dos
moldes de gesso pode ocorrer. Em consequéncia, a sua superficie pode se alterar quando
em contato com a lama, alterando a sua permeabilidade. Agentes utilizados para
favorecer a remocao da peca do molde de gesso sdo geralmente utilizados. Dentre esses
agentes um dos mais utilizados ¢ o alginato de amonio (CsH706.NH4), que € soltivel em
agua e, portanto, ndo interfere na permeabilidade do molde. No processo In-Ceram
Sprint, ¢ utilizada uma mistura de glicerina e acido silicico, denominada Insulation Gel

[28,30].
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Defeitos aleatoriamente distribuidos em localizagdo e tamanho pelos corpos
ceramicos, podem vir a causar diferentes niveis de queda de resisténcia mecanica em
diferentes partes de um mesmo corpo ceramico. Deformacao durante a sinterizagdo ¢ um

dos mais sérios problemas desse processamento [31].

Possivelmente, a origem deste problema ¢ o empacotamento anisotropico das
particulas do pd no corpo a verde, o qual ¢ inerente ao processamento. Particulas de
forma alongada, tipicas de pds produzidos industrialmente, devem desenvolver este tipo

de textura anisotrépica sob condi¢des de tensdao durante o processamento [32].

O carater quimico da superficie das particulas ¢ um fator dominante no processo
colagem por barbotina, porque regula as forcas de atracdo e repulsao entre as particulas,
refletindo diretamente na reologia da barbotina e na evolugdo da sua microestrutura. O
controle quimico da superficie, enquanto sdo preparadas lamas concentradas (> 60% de
solidos) de baixa viscosidade, ¢ um requisito fundamental no processo de colagem por

barbotina, visando acelerar o processo e aumentar a resisténcia a verde das pecas [33].

Defloculante ¢ um termo utilizado para polieletrolitos inorganicos e dispersante para
macromoléculas organicas.  Floculacdo e defloculagdo sdo processos reversiveis em
funcdo de alteragcdes no balango eletrolitico € no pH da suspensao. Polieletrolitos atuam
por modificacao das caracteristicas superficiais da particula, fazendo com que as forcas
de repulsdao superem as forcas de atragdo de van der Walls [31,32]. A tabela 2 ilustra

exemplos de defloculantes e dispersantes comumente utilizados [33].
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Defloculantes

Dispersantes

Inorganico
Carbonato de sodio
Silicato de sodio
Borato de sédio

Pirofosfato tetrassodico

Organico

Poliacrilato de sodio
Poliacrilato de amdnio
Citrato de sodio
Succinato de sodio
Tartarato de sodio
Polisulfonato de sédio

Citrato de amonio

Tabela 2: Defloculantes/Dispersantes comumente utilizados

Wolf WD et al [25] utilizou em seu estudo de restauragdes odontologicas uma mistura
com 55% em peso de p6 de alumina e 0,05% de acido citrico. Particulas de alumina de
granulometria média de 3um foram dispersas ajustando o pH da lama com

tetrametilamonio.
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Viérios polieletrolitos sao utilizados para estabilizagdo de lamas de alumina e
zircOnia em meio aquoso: polimetil-acrilato — normalmente referidos por seus nomes
comerciais como Darvan (R.T. Valderbilt Co., Norwalk, CT, USA) e Dolapix
(Zschimmer & Schwarz GmbH & Co, Lahnstein, Alemanha). O tipo de dispersante a ser
utilizado num determinado processamento ceramico, bem como a concentragdo ideal do

mesmo, deve ser levantada experimentalmente [34,35].

Estudo realizado por Cesarano et al [36] mostrou que o pH da lama de alumina
influencia na atuacao do polieletrélito como dispersante. Para valores de pH maiores que
8,5, as particulas de alumina tornam-se negativamente carregadas favorecendo a

dispersdo; para pH menor que 4,0 a agao do dispersante ¢ menos eficaz [35].

Para a maioria dos 6xidos metalicos utilizados em meio aquoso, ¢ possivel obter-se
uma boa dispersao das particulas aumentando o pH para valores superiores a 10, o que
proporcionara as particulas um carregamento suficientemente elevado. No entanto, a
alumina, parece dispersar melhor em pH baixo (pH 4), podendo haver nesta faixa de pH,

dissolucao da alumina [34].

Hexametafosfato de soédio ou polifosfato de soédio (Calgon) sdao considerados
dispersantes adequados para a maioria dos materiais inorganicos. Estes dispersantes sao
solidos que rapidamente se dissolvem em agua, e sdo geralmente acrescidos em torno de

1% de peso do solido [35].
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Uma forma de quantificar a dispersao da lama de alumina em meio aquoso ¢ através
de uma medida indireta da estabilidade da dispersao denominada potencial zeta. Quanto
maior o potencial zeta, mais estavel serd a dispersdao. Valores baixos de potencial zeta

indicam instabilidade da suspensao que pode levar a aglomeracao [37,38].

O potencial zeta depende do pH, da forca i6nica e da concentracao de dispersante. O
pH para o qual o potencial zeta ¢ zero ¢ denominado ponto isoelétrico (IEP). O ponto
isoelétrico ¢ uma medida muito importante e esta relacionada a estabilidade da suspensao
[39,40]. O ponto isoelétrico da a-AlO3 em agua tem sido relatado como sendo 9-9,5

[41,42].

Tseng ¢ Wu [39] investigaram a influéncia do pH na dispersdao de particulas de
alumina e na estabilidade da lama em meio aquoso. Lamas em pH2 promoveram um
empacotamento mais denso na colagem da barbotina; em contraposi¢do, em pHI11, as

particulas de alumina tenderam a aglomerar-se desestabilizando a suspensao.

Parish [33] relatou que a faixa ideal de pH para a colagem de barbotina de alumina

situou-se entre 6,8 e 10,9, utilizando hidroxido de tetrametilamonio como dispersante.

Um parametro do processamento ceramico que pode influenciar o empacotamento
das particulas durante a aplicacdo da barbotina, ¢ a composicdo e a estrutura dos moldes
de gesso [43,44]. O gesso consiste basicamente de um sulfato de célcio dihidratado. O
teor de dgua utilizado na preparacdo dos modelos de gesso influencia a velocidade de
absorcao da agua, o que pode influenciar a resisténcia a verde da peca [45,46].
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A utilizagao de diferentes tipos de gesso para confeccdo de subestruturas de
alumina pela técnica da colagem de barbotina, mostrou ndo haver produzir diferenca
significativa da resisténcia a flexdo da alumina a verde e apds a sinterizagdo parcial, em

func¢do da variacao da composi¢ao dos moldes de gesso [47,48,49].

A etapa de secagem das pecas deve levar em consideracdo o mecanismo de
migracao capilar do liquido, para onde ocorre a evaporacao e transporte de vapor através
dos poros. O processo de secagem ¢ considerado como ocorrendo em trés estagios em
funcdo da taxa de secagem. No primeiro estagio, o liquido ¢ removido do material
saturado por evaporagdo da superficie externa. No segundo estagio, observa-se uma
constancia na taxa de secagem. No terceiro estagio observa-se uma diminui¢ao da taxa de

secagem [34,49].

Contracao das pecas pode ocorrer durante a etapa de secagem, a medida que o
liquido no interior dos poros for sendo eliminado e a distancia interparticula for
decrescendo. A contragdo da peca pode ser reduzida se a peca verde contiver um menor
teor de agua. No caso da colagem de barbotina, uma grande parte da agua fica retida no
gesso, dando origem a uma pega verde com menor teor de d4gua e consequentemente com

menor contragdo durante a secagem [34,35].
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3.2 — Sinterizacao Parcial da Alumina — Infiltracido de Vidro

Durante o processo de sinterizagdo, densificagdo e crescimento de grao, formagao ou
transformagao de fases podem acontecer simultaneamente. As caracteristicas finais das
ceramicas sao determinadas pela natureza e interacao dessas fases na microestrutura final.
Qualquer ndao homogeneidade de composi¢do local, tamanho de grao, estrutura de
interface e porosidade, pode levar a um comportamento imprevisivel e a um desempenho
insatisfatorio.  Falta de homogeneidade tanto na consolidagdo inicial como do
compactado a verde, podem levar a heterogeneidades no produto final. Defeitos
introduzidos no processo de conformacdo ou manuseio ndo podem ser revertidos ou

corrigidos nos subsequentes estagios de processamentos térmicos [50].

Combina¢ao de um ou mais 6xidos sao adicionados ao p6 ceramico, visando controlar

o crescimento de grao e melhorar a densificagdo. Eles podem ser eficazes na modificagdo

do crescimento de grao de diversas formas, dependendo se uma fase liquida ¢ formada

durante a sinterizagdo ou se o 6xido auxiliar da sinterizacao € solivel nesta fase liquida.

Se o o6xido auxiliar ¢ insoluvel, ou se nao ha formacdo liquida, este aditivo pode

simplesmente funcionar como uma segunda fase dispersa, inibindo crescimento de grao
[21].

No caso de haver a formagao de uma fase liquida ou uma fase liquida metaestéavel,

pode haver alguns efeitos, como modificagdo da energia de superficie, acarretando um

exagerado crescimento de grao devido ao crescimento anisotropico [21,50].
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A etapa de infiltragdo de vidro tem o papel de preencher os poros da subestrutura
porosa de alumina promovendo a densificacio do compdsito alumina-vidro. Esses
materiais infiltrados apresentam uma razoavel tenacidade a fratura. Além disso, as pecas
obtidas via este processamento podem ser classificadas como NNS (near net shape), isto
¢, a peca infiltrada tem praticamente as mesmas dimensdes de antes da etapa de

infiltragdo [50].

Jang et al [30], descrevem a composicao percentual em peso do vidro de lantanio do
In-Ceram Alumina com 41,0%Laz03, 16,3%S10,, 15.6%A1.03, 15,4%B203, 4,75%Ti02,

4,0%Ce203, 1,95%Ca0 e 0,73%Fe203 [30].

O vidro de lantanio em contato com a alumina durante a etapa de infiltracdo de vidro
parece modificar o habito de crescimento da alumina, dando origem a particulas
aciculares que contribuem para o aumento da resisténcia mecanica do material, em
especial da sua tenacidade [51,52]. A for¢a motriz do crescimento anisotropico esta
relacionada a solubilizagdo das particulas menores no vidro, sendo que o volume total
dessas particulas permanece constante. Esse fendmeno denomina-se Ostvald Ripening, o

qual esta diretamente relacionado ao mecanismo de solugdo-reprecipitagao [53].

23



A elevada resisténcia a flexdo dos compositos de alumina infiltrada por fase vitrea
pode estar associada as diferencas entre os coeficientes de expansao térmica da alumina e
do vidro. As propriedades mecanicas dos compositos alumina-vidro sdo insensiveis a
diferencas de coeficientes de expansdo térmica acima de 1.9. O coeficiente de expansao

térmica da alumina ¢ descrito como 7.4 X 10 °C' [20,30].

O tempo para alcangar penetragao em profundidade do vidro esté relacionado a sua

viscosidade, molhabilidade e ao tamanho dos poros da subestrutura de alumina[20].

3.3 — Propriedades Mecanicas do Composito Alumina-Vidro

A influéncia da granulometria média da alumina nas propriedades mecanicas do
composito alumina-vidro foi avaliada comparando-se diferentes granulometrias (entre
0,44 e 39,81um). Embora uma maior tenacidade a fratura possa ser alcangada através do
aumento da granulometria da alumina, esses compoOsitos apresentaram uma menor
resisténcia mecanica, provavelmente devido as dificuldades de dispersdo na etapa de

moldagem [20].

Ha uma tendéncia em se produzir pés de alumina cada vez menores (< 1um) para

aumentar as taxas de sinterizag¢do e reduzir o tamanho dos defeitos resultantes da mistura

dos pos [43]. Neste caso, a contragdo apos sinterizacao tende a aumentar [20].
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A sinterizagdo da alumina a baixas temperaturas, utilizada na producao de
subestruturas de alumina a serem posteriormente infiltradas com vidro, da origem a uma
estrutura porosa de baixa resisténcia mecanica, o que obriga os técnicos em odontologia a

trabalharem com extrema cautela [44].

Guazzato et al [45] identificou trés tamanhos diferentes da particula de alumina na
barbotina do In-Ceram Alumina: graos alongados (10-12 um de comprimento e 2,5-4um
de largura); particulas facetadas com didmetro de 1 a 4 um e graos esféricos com
didametro menor que 1 um. Os graos alongados eram orientados de acordo com o seu

longo eixo.

A evolugdo da trinca durante a fratura de um compdsito alumina-vidro esta
diretamente relacionada a orientagdo dos grdos de alumina. A fratura pode ser
intergranular através do vidro ou uma associagdo de trinca transgranular e intergranular,
sendo que a trajetoria da fratura estd diretamente relacionada a orientacdo dos graos
alongados de alumina, os quais tendem a defletir a trinca consumindo parte de sua

energia de propagacao [45].
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4 - A TECNICA IN-CERAM ALUMINA® - ABORDAGEM ODONTOLOGICA

Ap6s o preparo dentario, obtém-se um modelo mestre com troquéis removiveis e
as areas retentivas sendo corrigidas com cera.  Espagador ¢ aplicado aos troquéis
mantendo-o 0,5 a 1,0 mm aquém da terminagdo. Silicone de adi¢do ¢ utilizado para
duplicacdo do modelo mestre com gesso especialmente formulado. A expansdo do gesso

corresponde a contragdo do material durante o processo de sinterizacao.

Um aparelho ultra-sdnico ¢ utilizado na etapa de homogenizagdo da lama, apos a

adicdo de agentes dispersantes e ligantes.

A barbotina é entdo aplicada sobre o gesso com um pincel de pélo sintético,
construindo a subestrutura ceramica de acordo com a forma desejada (Fig.1). O molde de
gesso absorve prontamente o fluido, durante o processo de deposicdo das particulas de

alumina.

A subestrutura ceramica ¢ parcialmente sinterizada em forno para ciclos de
queima de longa duragdo (Fig.2). O tempo total do ciclo de queima ¢ de 10 horas.
Durante o processo de secagem, o molde de gesso sofre contragdo, tornando a remogao
da infra-estrutura ceramica extremamente facil. A temperatura maxima da queima ¢
1120°C permanecendo por 2 horas nesta temperatura e em seguida resfriada lentamente
no interior do forno. A configuragdo final do contorno ¢ conseguida utilizando-se brocas

de diamante.
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A etapa de infiltracdo do vidro propicia a subestrutura ceramica resisténcia
mecanica, translucidez e colora¢do finais. A composi¢cdo das fritas ¢ relacionada as
tonalidades do guia de cores da escala de cores Vita-Lumin. A tabela 3 apresenta a
composi¢do quimica da frita de infiltracdo. Essa frita ¢ misturada em agua destilada e

uma generosa camada aplicada sobre a subestrutura de alumina. (Fig. 3).

Componentes Teor (%)
Silica (Si02) 10.0
Oxido de Boro (B203) 12.5
Alumina (AI1203) 20.0
Oxido de Itria (Y203) 20.0
Oxido de Lantanio (La203) 25.0
Oxido de Titanio (Ti02) 5.0
Oxido de Calcio (CaO) 5.0
Oxido de Céria (CeO) 2.5

Tab.3: Composicao da frita de infiltracao [18]

Ao final da etapa de infiltracdo, o excesso de vidro ¢ removido com brocas de
diamante (Fig. 4) e posteriormente jateada. A figura 5 ilustra a subestrutura finalizada.
Uma porcelana convencional como, por exemplo, a Vitadur-Alpha recobre a subestrutura
de alumina infiltrada restaurando o formato anatomico e a funcdo oclusal (Fig.6)

[8,17,27,28].
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Figura 1: Barbotina aplicada sobre o molde de gesso refratario [27].

Figura 2: Forno utilizado para sinterizacao [27].

Figura 3: Infiltracdo de vidro de lantanio [27].
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Figura 4: Remocao do excesso de vidro [27].

Figura 5: Subestrutura finalizada [27].

Figura 6: Coroa finalizada [27].
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Na técnica convencional do /n-Ceram Alumina, o tempo de secagem/sinterizacao
parcial permite a reducdo em volume do molde de gesso sobre o qual a barbotina foi

aplicada [18].

Na técnica In-Ceram Sprint de obtengdo de subestruturas de alumina infiltradas
por vidro, o gesso utilizado ndo se contrai a altas temperaturas. Como nao ha reducao
volumétrica do gesso, a remocao da subestrutura de alumina parcialmente sinterizada do
molde torna-se dificil, podendo leva-la a fratura. Além disso, a subestrutura de alumina ¢

removida do molde apds a etapa de secagem a 130°C por 20 minutos.

Para facilitar a sua remocao, ¢ aplicado sobre a superficie do molde de gesso um
gel glicerinado denominado Insulation Gel. Este gel seroso pode facilitar a remocao da
subestrutura de alumina do gesso apds o periodo de secagem. Apds a secagem de vinte
minutos, a subestrutura ¢ novamente levada ao forno, sem o modelo de gesso, para
sinteriza¢do que se inicia a 600°C até atingir 1120°C perfazendo 2 horas e trinta minutos

e sendo resfriada no interior do forno [27,28].
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5 - MATERIAIS E METODOLOGIA ADOTADA

5.1 — Materiais

5.1.1 - Materiais e equipamentos relacionados ao Kit In-Ceram Alumina e In-Ceram

Sprint, (Vita Zahnfabrik Bad Sackingen/ Alemanha)

P6 de alumina

P6 de vidro

Solvente aquoso

Tipos de Gesso — In-Ceram e Sprint
Estabilizador In-Ceram

Selador In-Ceram

Liquido de controle

Aditivo In-Ceram Alumina

Pincel n°IC4

Insulation Gel

Aparelho de ultrassom Vita In-Ceram Vitasonic 11

Forno de queima Vita Inceramat 11

5.1.2 — Materiais e Equipamentos Adicionais

Matriz em aco inoxidavel usinado no INCQS - FIOCRUZ
Extrator de teflon confeccionado no INCQS-FIOCRUZ
Espatulador a vacuo para gesso (Polidental)

Vibrador para gesso (VH Softline)

Cera utilidade (Newax)

Discos de carburundum para corte do gesso (Dentorium)

Aspiragao de bancada (Kavo Absormatic)
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Jateamento de alumina (Trijato EDG)

Sistema de Polimento (Politriz Arotec APL 04)

Equipamento de ensaio universal (EMIC MF 500DL)
Microscopio Eletronico de Varredura (Zeiss modelo DSM 940 A)

5.2 - METODOLOGIA ADOTADA

Inicialmente buscou-se caracterizar as matérias primas, principalmente alumina e o

vidro.

Analises de distribuicdo granulométrica da alumina e do vidro foram realizados num
equipamento Malvern Metasizer, utilizando Calgon como dispersante. O valores para
alumina foram Dso = 3,47um e Do = 0,16 um e para o vidro, Dso = 66um e D1o = 5,63

pum (anexo 1)

A densidade média da alumina e a superficie especifica da alumina podem ser vistas

na tabela 4.

Densidade Média 3,95

Superficie Especifica (m?/g) 8,30

Tabela 4 — Valores de densidade e superficie especifica das particulas de alumina
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O pH da solugdo da barbotina foi determinado inicialmente, obtendo-se o pH 10. A
determinagdo do potencial zeta (anexo II) partiu de pH10, utilizando-se uma solugao
alcalina de hidroxido de sodio. Neste valor de pH, o potencial zeta ¢ igual a —-60mV,
indicando boas condi¢des de dispersdao. Quando se acidifica o meio, com uma solucao de
HCI, observa-se uma reducao em valor absoluto do potencial zeta. O ponto isoelétrico da
alumina foi igual a 8,5. Acidificando-se ainda mais o meio, até pH 4, também se obteve
boas condi¢des de dispersdao. A partir dessa solugcdo de pH 4, adicionou-se 1,4 ml de
dispersante (Vita Zahnfabrik). O que se observou foi a grande capacidade do dispersante

de alcalinizar o meio, proporcionando uma alta dispersao em meio alcalino.

A figura 7 ilustra a morfologia das particulas de alumina, de acordo com
informacdes do fabricante. Pode-se observar que nao ha indicacdes da existéncia de

particulas anisotropicas [27].

Fig.7 — Morfologia dos pds de alumina utilizados na confec¢ao da subestrutura
pelo sistema In-Ceram Alumina [27].
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A temperatura de fusdo do vidro foi determinada utilizando-se analise
termodiferencial. Como mostra a figura 8, o inicio da temperatura de fusdo do vidro
(800°C), esta associado a uma forte reacdo endotérmica. A partir dessa temperatura, o
aumento de temperatura terd um reflexo direto na diminui¢do da viscosidade e da tensdo

interfacial liquido-ar.

DTA
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-200.00
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Temp|C]

Figura 8 — Andlise térmica diferencial do vidro de infiltracao
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Foram confeccionados 48 corpos de prova utilizando-se alumina de nome
comercial In-Ceram Alumina, sendo 12 corpos de prova para cada rota de processamento.
Foram propostas 4 rotas de processamento, a saber:

Processamento 1 - Gesso Escaiola /Ciclo térmico In-Ceram Alumina

Processamento 2 - Gesso Sprint/Ciclo térmico /n-Ceram Sprint

Processamento 3 - Gesso Sprint/Ciclo térmico In-Ceram Alumina

Processamento 4 - Gesso Escaiola/Ciclo térmico In-Ceram Sprint

Para cada grupo foram confeccionados 12 corpos de prova de acordo com a norma
ISO 6872 [54], largura = 4+/- 0,25mm, comprimento = 25mm, espessura = 1,2+/-0,2mm

[52].

Foram confeccionada 24 placas de gesso escaiola e 24 placas de gesso Sprint, tendo

cada placa largura = 1,5cm, comprimento = 3,5cm e espessura = 2mm.

Para o proporcionamento do gesso Escaiola e Sprint foram seguidas as instrucdes do
fabricante que estipula que para cada 20 gramas de pd de gesso escaiola seja utilizado
4,6ml de agua destilada sob agitacdo a vacuo; a cristalizacdo do gesso escaiola se dando
em 2 horas e do gesso Sprint em 1 hora. Para a confec¢ao das placas de gesso, sobre as
quais seria aplicado a barbotina, cada gesso espatulado foi colocado sobre uma placa de
vidro com um dique em cera para permitir a contengao do gesso sobre a placa até a

cristalizagcdo, como mostram as figuras 9,10 e 11.
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Figura 9: Placa de vidro com dique em cera

Figura 10: Placa de vidro com dique em cera sobre vibrador

Figura 11: Gesso escaiola e gesso Sprint apds vazamento sobre placa de vidro
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As placas de gesso assim obtidas (figura 12) foram recortadas com disco de
carburundum para obten¢ao de pequenas placas de gesso de dimensdes 1,5cm de largura,

3,5cm de comprimento e espessura 2mm (figuras 13 e 14).

Figura 12: Placa de gesso Sprint (azul) e placa de gesso Escaiola (branco)

Figura 13: Recorte das placas de gesso com disco de carburundum
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Figura 14: Placas de gesso recortadas

De acordo com as recomendacdes do fabricante, sobre cada uma das vinte e quatro
placas de gesso escaiola foi aplicado um selador com um pincel e sobre cada placa de

gesso Sprint uma camada de um gel glicerinado denominado Insulation Gel.

No preparo da barbotina, foi adotado o0 mesmo procedimento para as duas técnicas,
como sugerido pelo fabricante (Vita Zahnfabrik). Misturou-se 38 gramas de alumina
com 5 ml de liquido, pré-dosado pelo fabricante, e uma gota de dispersante. Foi feita
uma breve mistura em ultra-som. Apods um repouso de cerca de 7 minutos, a alumina ¢é
aplicada a placa de gesso, e o corpo de prova ¢ conformado com a utilizagdo de uma
matriz de ago inoxidavel com as seguintes dimensdes: largura = Smm, comprimento =
25mm e espessura = 2mm, de acordo com a norma ISO 6872 que determina as medidas
das barras ceramicas a serem submetidas a ensaios de resisténcia a flexdo (figuras 15, 16,
17, 18). As barras foram removidas do interior do padrdo de aco inoxidavel com auxilio

de um extrator de teflon. A figura 19 mostra a placa de alumina apos extragdo da matriz.
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Figura 15: Padrdo em aco inoxidavel, extrator de teflon e base em cera para
estabilizar placas de gesso

Figura 16: Placa de gesso no interior de base de cera para sua estabilizacao durante a
aplicagdo da barbotina
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Figura 17: Aplicagdo da barbotina dentro do padrao de aco inoxidavel e sobre placa
de gesso

Figura 18: Barbotina preenchendo padrao de ago inoxidavel

Figura 19: Barra de alumina sobre placa de gesso apds extracdo do padrao de aco
inoxidavel com extrator de teflon
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Os grupos 1 e 3 submetidos ao ciclo térmico do processo In-Ceram Alumina
utilizando os dois tipos de gesso, foram submetidos a secagem (20°-120°C por 6 horas)
seguido de um pré-aquecimento (120-1120°C por 2 horas) e sinterizagio parcial (1120°C
por 2 horas) seguido de resfriamento no forno, perfazendo um tempo total de 10 horas.

Durante todo o ciclo, a barra de alumina permanece sobre a placa de gesso.

Figura 20: Forno Inceramat Il indicando ciclo para sinterizacdo da técnica In-Ceram

Alumina

Os grupos 2 e 4 submetidos ao ciclo térmico do processo In-Ceram Sprint, utilizando
os dois tipos de gesso, foram submetidos a secagem (130°C por 20 minutos), sendo,
entdo, removido do forno. A seguir, retornou ao forno para um periodo de pré-
aquecimento (120-1120°C por 30 minutos) e sinterizagdo parcial (1120°C por duas
horas), seguido de resfriamento no forno, perfazendo um tempo total de 2 horas e trinta

minutos.
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A tabela 5 mostra a comparagdo dos ciclos térmicos dos processos [n-Ceram

Alumina e In-Ceram Sprint.

Secagem Sinterizacao Infiltragao
In-Ceram 6 horas 4 horas: 2horas e 30min
Alumina 20°C até 120°C |2 horas (120°C a 1120°C) 200°C a 1100°C por 30min
Mantém a 1120°C por 2 horas | 1100°C por 2 horas
In-Ceram 20 minutos 2 horas e 30min: 2horas e 30min
Sprint 130°C 30 min. (120°C a 1120°C) 200°C a 1100°C por 30min

(remogado do|Mantém a 1120°C por 2 horas | 1100°C por 2 horas

forno)

Tabela 5: Comparacao entre os ciclos térmicos dos processos In-Ceram Alumina e In-
Ceram Sprint

Ao término dos ciclos térmicos, os corpos de prova foram submetidas ao controle
visual com liquido de controle para verificacao de trincas, tendo sido descartada somente

uma barra do grupo 2, a qual foi posteriormente refeita.

A etapa subsequente foi da infiltragdo de vidro de lantanio nos corpos de prova
parcialmente sinterizados. O tempo total do ciclo de infiltragcdo ¢ de 2 horas e trinta
minutos; pré-aquecimento (200°C a 1100°C por trinta minutos) e infiltracdo propriamente
(1100°C por 2 horas) seguido de resfriamento no forno. Para os corpos de prova obtidos
via ciclo térmico do In-Ceram Srint, adotou-se o0 mesmo ciclo térmico de infiltracdo de

vidro.
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Procurou-se avaliar a influéncia da varidvel gesso e da variavel ciclo térmico. Além
disso, considerando que as barras sao mais espessas que as subestruturas utilizadas na
boca, o tempo de infiltragdo foi considerado suficiente para garantir a completa

penetracao do vidro na subestrutra de alumina.

As figuras 21, 22 e 23 ilustram respectivamente a aplicacdo do vidro sobre a alumina,

a colocacgdo das barras no forno e as barras apos infiltragao.

Figura 21: Mistura do pd de vidro com dgua destilada e aplicagdo sobre barra de alumina
parcialmente sinterizada. Suporte do forno /nceramat Il com barras de platina que
servirdo de apoio para os corpos de prova

Figura 22: Barras de alumina com vidro de lantanio, antes da infiltragdao
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Figura 23: Barras de alumina apds infiltragdo de vidro

ApoOs a etapa de infiltracao, todo o excesso de vidro ¢ removido por usinagem e
jateamento com 6xido de aluminio. Apods a remogao do excesso de vidro, realizou-se um
tratamento térmico de alivio de tensdes e cristalizagdo parcial do vidro a 960°C por 10
minutos, seguido de resfriamento no forno. Com este tratamento, algum excesso de vidro

pode vir a aflorar a superficie, sendo posteriormente removido por jateamento.

Apo6s a confeccdo das barras de alumina infiltrada, estas foram desgastadas e
polidas, utilizando uma politriz Arotec APL 04; iniciando-se pelos discos de diamante
com granulacdo de 70 pum, 45 um, 15 um refrigerados a agua e, posteriormente, com
pasta de diamante de granulagdo 6 um e 1 pm sobre um disco de pano. Desgaste e

polimento foram realizados até que fossem atingidas as dimensdes finais preconizadas

pela norma ISO 6872.
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Todas as barras de alumina infiltradas foram submetidas ao ensaio mecénico de
flexdo em trés pontos no Centro de Pos-Graduagdo da Faculdade de Odontologia da
UERJ, utilizando um equipamento de ensaio universal EMIC MF 500DL com célula de
carga de 500N e velocidade da maquina de 0,5mm/min (figuras 24 e 25). O célculo da

resisténcia a flexao foi obtido através da expressao:
M=3WL/2bd ?

Onde W ¢ a carga de fratura, L € o travessdo (mm), b ¢ a largura do corpo de prova

(mm) e d ¢ a espessura do corpo de prova (mm).

Os resultados foram submetidos a analise estatistica ANOVA - Analise de Variancia

e Tukey para multiplas comparagoes.

Figura 24: Equipamento EMIC MFDL 500 para ensaio mecanico
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Figura 25: Ensaio mecanico de flexdo em trés pontos

ApOs os testes de resisténcia a flexdo, analises ao microscopio eletronico de varredura
foram realizadas utilizando um microscépio marca Zeiss modelo DSM 940 A, pertencente
ao PEMM, operando sob as tensdes aceleradoras de 20KV com amplia¢des que variaram
de 500 a 5.000 vezes. As amostras foram previamente coladas ao suporte do microscopio
com cola de prata e posteriormente recobertas com uma pelicula de ouro para torna-las

condutoras.

Observacdes das regides de fratura e da superficie dos corpos de prova foram realizadas
com o intuito de observar as alteragdes microestruturais dos corpos-de-prova processados
nas distintas condi¢des, levando-se em conta, principalmente, as diferencas nos ciclos
térmicos de secagem e de sinterizacdo e na infiltracdo de vidro. A regido de fratura e a
superficie dos corpos de prova foram analisadas no MEV, utilizando elétrons secunddrios.
A andlise por elétrons secundarios foi selecionada para caracterizar a evolugdo

microestrutural durante as etapas de sinterizagao e infiltragao de vidro.
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6 - RESULTADOS OBTIDOS

6.1 — Resultados dos Ensaios de Resisténcia a Flexao

A tabela 6 e a figura 44 apresentam os resultados dos testes de resisténcia a flexao,

média e desvio padrao dos quatro grupos de corpos de prova, a saber:

Grupo 1 - Gesso Escaiola /Ciclo térmico In-Ceram Alumina

Grupo 2 - Gesso Sprint/Ciclo térmico In-Ceram Sprint

Grupo 3 - Gesso Sprint/Ciclo térmico In-Ceram Alumina

Grupo 4 - Gesso Escaiola/Ciclo térmico In-Ceram Sprint

Como pode-se observar, o grupo 1 referente ao processamento tradicional In-Ceram

Alumina, foi aquele que apresentou a maior resisténcia a flexdo dentre os quatro grupos.

O grupo 4 foi aquele que apresentou os mais baixos valores de resisténcia.

Grupo Numero de corpos | Tensao de Ruptura Desvio Padrao
de prova Média (MPa)
1 10 554,7 82,19
2 10 429,0 23,05
3 10 348,2 48,04
4 10 336,0 83,15

Tabela 6 — Resultados de resisténcia a flexdo média dos quatro grupos de corpos de prova
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Figura 26: Resisténcia a flexdo média dos quatro grupos experimentais

A tabela 7 apresenta as multiplas correlagdes entre os quatro grupos pelo método de

Tukey. Através desta correlagdo pode ser verificada se as diferengas entre as médias dos

resultados de resisténcia a flexao sdo significativas, determinando se ha diferenca entre as

amostras quanto a resisténcia a flexao.

Comparagao Diferenga da Médias SE p ¢ P<.05
1 vs 4: 218.60 20.32 4 10.762 Sim
1 vs 3: 206.50 20.32 4 10.165 Sim
1 vs2: 125.70 2032 4 6.186 Sim
2 vs 4 92.95 2032 4 4.575 Sim
2vs3: 80.83 2032 4 3979 Sim
3vs 4 12.12 20.32 4 0.597 Nao

Tabela 7: Multiplas Comparacdes dos testes de resisténcia a flexao pelo método de

Tukey
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6.2 — Resultados de Microdureza Vickers

Ensaios de microdureza Vickers foram realizados numa méquina universal,

utilizando carga de indentacdo de 1000 gramas. Para o célculo da dureza do material,

utiliza-se a expressdo abaixo:

HV=1854.4 x P, que ¢ fun¢do da carga aplicada e das dimensdes da indentagao.

d2
Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3 Grupo 4

Centro |Extremidade| Centro |Extremidade| Centro |Extremidade| Centro |Extremidade

1280HV | 1000HV |1000HV | 1250HV |1280HV| 1050HV |1000HV | 935HV

Tabela 8: Microdureza Vickers dos grupos 1, 2, 3, 4

49




6.3 — Analise Microestrural das Subestruturas de Alumina Nao Infiltradas e

Infiltradas

6.3.1 — Microscopia Eletronica de Varredura da Superficie das Subestruturas de
Alumina Nao Infiltradas e Posteriormente Fraturadas

As microestruturas referentes as subestruturas porosas de alumina (grupos 1 e 2)
correspondentes aos processos In-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint, podem ser vistos nas
figuras 27 e 28, respectivamente. Pode-se observar que as microestruturas sao bastante

semelhantes.

6.3.2 — Microscopia Eletronica de Varredura das Subestruturas de Alumina
Infiltradas e Posteriormente Fraturadas

As subestruturas de alumina infiltradas e posteriormente fraturadas (grupos 1 e 2)
correspondentes aos processos In-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint podem ser vistos
nas figuras 29 e 30, respectivamente. Do mesmo modo que as subestruturas nao

infiltradas, as microestruturas infiltradas sdo bastante semelhantes.

6.3.3 — Microscopia Eletronica de Varredura das Secdoes Polidas das
Subestruturas de Alumina Infiltradas.

6.3.3.1 - As subestruturas de alumina infiltradas (grupos 1 e 2), polidas
metalograficamente, referentes aos processos In-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint e
observadas ao MEV via elétrons secundarios, podem ser visto nas figuras 31 e 32

6.3.3.2 - As subestruturas de alumina infiltradas (grupos 3 e 4), polidas
metalograficamente, referentes aos processos conjugados gesso/ciclo térmico e

observados ao MEV via elétrons secundarios, podem ser vistos nas figuras 33 e 34.
6.3.4 — Microscopia Eletronica de Varredura do Gesso Escaiola e Sprint Apos

Cristalizacao

A figura 35 ilustra as distintas morfologias dos dois tipos de gesso.

50



6.3.1 — Microscopia Eletronica de Varredura da Superficie das Subestruturas de

Alumina Nao Infiltradas e Posteriormente Fraturadas

Figura 27: Microscopia eletronica de varredura da superficie de fratura da alumina nao

infiltrada correspondente a técnica In-Ceram Alumina.

Figura 28: Microscopia eletronica de varredura da superficie de fratura da alumina ndo

infiltrada correspondente a técnica In-Ceram Sprint.
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6.3.2 — Microscopia Eletronica de Varredura das Subestruturas de Alumina

Infiltradas e Posteriormente Fraturadas

Figura 29: Microscopia eletronica de varredura da regido de fratura de um corpo de prova

submetido ao ciclo térmico /n-Ceram Alumina e posteriormente infiltrado por vidro

Micron

o

Figura 30: Microscopia eletronica de varredura da regido de fratura de um corpo de prova

submetido ao ciclo térmico /n-Ceram Sprint e posteriormente infiltrado por vidro
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6.3.3 — Microscopia Eletronica de Varredura das Se¢des Polidas das Subestruturas

de Alumina Infiltradas.

Figura 31: Microscopia eletronica de varredura via elétrons secundarios da subestrutura

de alumina infiltrada /n-Ceram Alumina (grupo 1)

Figura 32: Microscopia eletronica de varredura via elétrons secundérios da subestrutura

de alumina infiltrada In-Ceram Sprint (grupo 2)
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Figura 33: Microscopia eletronica de varredura via elétrons secundérios da subestrutura

de alumina infiltrada, processo conjugado ciclo térmico In-Ceram Alumina/ gesso Sprint

(grupo 3).
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Figura 34: Microscopia eletronica de varredura via elétrons secundarios da subestrutura

de alumina infiltrada, processo conjugado ciclo térmico /n-Ceram Sprint/gesso escaiola

(grupo 4)
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6.3.4 — Microscopia Eletronica de Varredura do Gesso Escaiola e Sprint apos

Cristalizacao

Figura 35: Microestrutura do gesso apos cristalizacdo. A esquerda a morfologia do gesso

escaiola e a direita a morfologia do gesso Sprint.
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6 — DISCUSSAO DOS RESULTADOS

A ciéncia dos materiais visa correlacionar o processamento, a microestrutura e as
propriedades com o desempenho do material quando em operagdo. No caso de algumas
ceramicas odontologicas de uso comercial que utilizam a técnica de colagem por
barbotina, a busca das causas e efeitos relacionados ao processamento ceramico dessas
préteses se reveste de grande interesse, principalmente se levar em consideragdo que
todas as etapas do procesamento recomendado pelo fabricante sdo considerados uma
“caixa preta”, isto ¢, sdo segredos industriais e, portanto, ndo trazem nenhuma
informagdo relevante quanto as caracteristicas das matérias primas e do processamento
em si. Portanto, a busca de um maior conhecimento dos processamentos In-Ceram
Alumina e In-Ceram Sprint e das propriedades mecanicas das pecas

sinterizadas/infiltradas, justifica o escopo do presente trabalho.

Proteses odontoldgicas que atendam, principalmente, a demanda estética, tém levado
a substituicdo crescente das prdoteses com subestrutura metalica por proteses ceramicas.
Este fato tem impulsionado a produg¢ao cientifica no sentido da investigacdo dos materiais
ceramicos que possuam elevadas propriedades mecanicas, excelente estética e relativo

baixo custo de fabricacao.
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In-Ceram Alumina tem se tornado o processamento mais adotado na confeccao de
protese odontoldgicas totalmente ceramicas, devido a técnica aliar estética e
resistancia mecanica. Na confeccdo da subestrutura de alumina, sdo utilizadas
temperaturas de queima relativamente baixas, o que possibilita a redu¢ao do custo da
restauracdo. Recentemente, a empresa Vita Zahnfabrik langcou no mercado um novo
processamento de subestruturas de alumina denominado In-Ceram Sprint, mantendo
as mesmas faixas de temperatura de queima, porém reduzindo a duragdo do ciclo
térmico. Como o processamento influencia diretamente as propriedades mecanicas

do material, foi observado que o seu desempenho era inferior ao In-Ceram Alumina.

Essa diferenca de comportamento foi a principal razdo para buscar-se as causas
que poderiam justificar a grande diferenca nas propriedades mecanicas desses dois
processamentos.  Paralelamente, alguma modificagdo no  processamento
comercialmente adotado, como, por exemplo, trocando o tipo de gesso e
correlacionando-o com os distintos ciclos térmicos, trouxe outros dados considerados
relevantes para um melhor entendimento do processo e dos mecanismos relacionados

as etapas de sinterizagao/infiltragcao de vidro.

A presente andlise sera subdividida nas diferentes etapas de processamento, a
saber:
1. Moldagem por barbotina. Parametros que afetam a moldagem

2. Ciclo térmico. Secagem, sinterizagado e infiltragdao de vidro
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1 — Moldagem por Barbotina

A granulometria média das particulas da alumina, da ordem de 3,5um nao ¢ uma
indicacdo de que todas as particulas estavam suficientemente bem dispersas no meio
aquoso, apesar de ter-se tido o cuidado de utilizar o dispersante pirofosfato de sddio
(Calgon). A densidade da alumina (3,95) e a superficie especifica determinada no
equipamento BET (8,3m?%g), confirmaram a possibilidade da aglomeragdo das
particulas. De qualquer modo, essa alumina sendo aquela fornecida pelo fabricante,
foi considerada adequada para o processo de colagem, principalmente porque todo o

processamento seguiu a “receita de bolo” do fabricante.

Uma maior propor¢ao de particulas finas tenderia a aumentar a contracdo na
etapa de sinterizacdo. Uma maior propor¢cdo de particulas mais grosseiras ou de
aglomerados tenderiam a dificultar a dispersdo e reduzir a resisténcia mecanica da

peca verde [20].

Portanto, a dispersdao da alumina no solvente aquoso relacionada a obtencao de
uma suspensdo estavel de elevada concentracdo de soélidos, ¢ de fundamental
importancia e esta diretamente associada a carga superficial das particulas nesse meio

e portanto ao potencial zeta da suspensao.
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De acordo com os resultados de potencial zeta (anexo2) da suspensao de alumina,
observou-se que para pH = 10, o potencial zeta era superior em moddulo a — 60mV,
indicando que nessas condigdes, tem-se boas condi¢des de dispersao da alumina. A
curva de potencial zeta da alumina também indicou boas condi¢gdes de dispersao para

pH <4.

A partir da determinagdo do pH do solvente aquoso (pH = 10), confirmou-se que as

forgas eletrostaticas sao os principais agentes de dispersao das particulas de alumina.

Tseng e Wu [39] constataram que para suspensdes coloidais de alumina, um melhor
resultado na dispersao seria atingido em pH = 2, o que acarretaria uma configuracdo mais
densa da pega verde. Por outro lado, no caso de concentracdes mais elevadas de alumina,

a deposi¢ao gravitacional tenderia a dar origem a um empacotamento poroso.

No caso dos processamentos In-Cera Alumina e In-Ceram Sprint, a moldagem por

barbotina segue a mesma rota, ndo havendo diferenca no processamento das lamas.

Quanto a natureza do gesso, na etapa de moldagem, utilizado pelas técnicas In-
Ceram Alumina e In-Ceram Sprint, ha diferencas na estrutura cristalina do gesso como
observado na figura 35 e no seu comportamento mecanico quando submetido a altas
temperaturas. O gesso escaiola apresenta-se mais bem cristalizado € com uma porosidade
homogeneamente distribuida com poros relativamente esféricos. O gesso Sprint, por

outro lado, apresenta-se na forma de agulhas paralelas e com porosidade mais elevada.
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Durante a etapa de secagem do processamento In-Ceram Alumina, o gesso
escaiola sofre contracdo devido a redugdo volumétrica causada pela perda de agua.
Como a pega s6 ¢ removida do molde ap6s o ciclo térmico de sinterizagcdo, a mesma sofre
uma contragdo linear de cerca de 0,3% ao final da sinterizagdo a 1120°C, enquanto o
gesso sofre uma contracdo de cerca de 0,4%. Em consequéncia, a remog¢do da peca do

molde ao final da sinteriza¢dao serd uma operacdo que nao provocara tensoes internas na

peca.

Na técnica Sprint, a pega ¢ removida do molde apds a etapa de secagem. Neste
caso, a aplicacdo de um gel glicerinado sobre a superficie do gesso, tem o papel de
facilitar a desmoldagem da peca. No entanto a aplicagdo desse gel pode levar a uma
redugdo na taxa de drenagem do solvente para o gesso e, em conseqiiéncia, maiores
dificuldades na etapa de secagem no forno. Como ndo ha redugdo volumétrica deste
gesso, a remogao da subestrutura de alumina apds a etapa de secagem, pode tornar-se
dificil acarretando em perdas de pecas. A temperatura de sinterizacdo ¢ a mesma do
processo In-Ceram Alumina, porém o ciclo térmico ¢ muito mais curto. A comparacao

entre os dois ciclos térmicos pode ser vista no anexo III.

Ao utilizar-se o ciclo térmico do processamento /n-Ceram Alumina moldado sobre
gesso Sprint, observou-se que o gesso Sprint ao ser submetido a altas temperaturas sofreu
deformacao durante o ciclo térmico de queima, indicando ser menos refratario que o
gesso escaiola. Este comportamento pode ter acarretado a incorporagdo de defeitos a

subestrutura da alumina e, em conseqiiéncia, a reducao de sua resisténcia mecanica.
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Ao utilizar-se o ciclo térmico do processamento [/n-Ceram Sprint moldado sobre
gesso escaiola, verificou-se que a resisténcia mecanica manteve-se relativamente baixa,
provavelmente devido a remog¢do da peca do molde de gesso apds a secagem por 20
minutos, bem com devido a nao utilizacdo do gel glicerinado que tende a facilitar a
desmoldagem ao final da etapa de secagem. Neste caso, a maior refratariedade do gesso
escaiola nao teve influéncia em virtude da remocao da pega do molde apds a etapa de

secagem.

Como a taxa de secagem na técnica In-Ceram Sprint ¢ muito maior que na técnica In-
Ceram Alumina, poderia haver formacao de trincas nas pegas, acarretando uma reducao
na sua resisténcia mecanica. Isso poderia ser a causa da menor resisténcia mecanica da

alumina obtida pela rota /n-Ceram Sprint.

Através da comparagdo das micrografias eletronicas de varredura das subestrutras de
alumina nao infiltradas, obtidas através os processamentos /n-Ceram Alumina e In-Ceram
Sprint (figuras 27 e 28), ndo foi possivel observar diferengas significativas entre as
respectivas microestruturas. Este resultado ndo surpreende, ja que praticamente ndo se
observa sinterizac¢ao das particulas de alumina devido a baixa temperatura de sinterizagao

(1120°C) utilizada em ambas as rotas.

Deformagao da peca durante a sinterizagdo também pode ser uma possivel causa
de diminuicdo de sua resisténcia mecanica. A possivel origem deste problema seria a

formacdo de um empacotamento anisotropico do corpo a verde. As particulas de alumina

61



(In-Ceram Alumina e In-Ceram Sprint) se apresentaram muito pouco anisotropicas. Em
conseqiiéncia, a deformacao da peca ndo devera ocorrer na etapa de sinterizacdo, mas
poderéd ocorrer na etapa de infiltracdo de vidro, devido ao crescimento anisotropico de

alumina, a ser discutido mais adiante.

O ciclo térmico completo do processamento ceramico /n-Ceram consiste de duas
fases: sinterizagdo parcial seguido da etapa de infiltracao da subestrutura de alumina com
vidro a base de lantanio. ApoOs a etapa de sinterizagdo parcial da alumina, obtém-se uma
estrutura porosa de baixa resisténcia mecanica. A etapa de infiltracdo de vidro tem o

papel de aumentar a resisténcia mecanica e melhorar a sua translucidez.

Caso haja um aumento de porosidade na subestrutura de alumina, devido a elevada
taxa de secagem, no processamento /n-Ceram Sprint podera haver alguma altera¢ao na
quantidade de fase vitrea nessas subestruturas infiltradas em relagdo ao processamento
tradicional In-Ceram Alumina, tendendo a provocar uma diminuicdo da resisténcia

mecanica do composito alumina-vidro [25].
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Os resultados de resisténcia a flexao (tabela 6 e figura 26), mostram que as pegas de
alumina infiltradas via o processamento /n-Ceram Alumina (grupo 1) foram aquelas que
apresentaram os maiores valores de resisténcia a flexao. Esses resultados estdo coerentes
com resultados da literatura que indicam valores de 450 MPa [23], 400MPa[24] e valores
superiores a 600 MPa [25], sendo estes valores duas a trés vezes maior que a resisténcia a
flexdo das ceramicas dentais tradicionais [20]. Neste caso, a alta resisténcia depende
diretamente do completo molhamento da subestrutura porosa pelo vidro de infiltragdao

[26].

No caso dos corpos de prova da presente tese, a espessura das subestruturas era maior
do que das subestruturas utilizadas na boca e mesmo assim as condi¢des de infiltragao

(1000°C por 2 horas) garantiram a completa penetragdo do vidro.

Diferengas de coeficiente de expansao térmica entre a alumina e o vidro também
podem vir a contribuir para o aumento de resisténcia mecanica do compdsito, devido a
tensao compressiva causada pela diferenca dos coeficientes de expansao térmica entre a

alumina e o vidro, indicando que essa diferenga deve ser superior a 1.0 x 10°C™! [21,30].

No que concerne as possiveis causas de reducdo da resisténcia mecanica em funcao
das diferentes rotas de processamento, levou-se em consideragdo, principalmente, a
influéncia da natureza do gesso, do ciclo térmico de secagem/sinterizagao e das alteracdes

morfologicas da alumina durante a etapa de infiltragao de vidro.
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Uma das causas da maior resisténcia mecanica relacionada ao processamento In-
Ceram Alumina em relacdo ao [n-Ceram Sprint estd relacionada ao ciclo térmico de
secagem. No procesamento /n-Ceram Alumina o ciclo ¢ de longa duragao (6 horas), em
comparagdo ao tempo de secagem do processamento /n-Ceram Sprint (20 minutos). No
ciclo térmico de longa duragdo, o tempo de secagem possibilita a migracao capilar da
agua através dos poros em direcdo a superficie externa da peca seguido de sua
evaporacao, enquanto no processamento /n-Ceram Sprint, o curto tempo de secagem
pode ter sido insuficiente para completar a eliminacdo da agua e gerar defeitos na pega.
Além disso, a presenca do gel glicerinado na superficie do molde de gesso visando
favorecer a operacdo de desmoldagem, ¢ um fator que tende a dificultar ainda mais a

eliminagao da agua.

No processamento conjugado [n-Ceram Alumina/Gesso Sprint, o conjunto peca-
molde de gesso Sprint foi submetido ao ciclo térmico de longa duragdo. Neste caso, o
ciclo térmico provocou uma grande deformagdao do molde de gesso o que pode ter tido
influéncia na deterioracao da resisténcia mecanica da peca. No processamento conjugado
In-Ceram Sprint/ gesso escaiola, a peca removida do molde apds a secagem era
submetida ao ciclo térmico de curta duracao. Neste caso, a inexisténcia do gel glicerinado
na superficie do molde, por um lado favoreceu a etapa de secagem, mas por outro lado
dificultou a etapa de remoc¢ao da pega do molde de gesso, antes da etapa de queima, que €

uma caracteristica da rota /n-Ceram Sprint.
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A etapa de infiltragdo de vidro tem uma influéncia marcante no aumento da
resistancia a flexao, bem como na modificacdo da morfologia das particulas de alumina.
O vidro de lantanio em contato com a alumina sugere uma modificacdo no habito de
crescimento dos graos de alumina, dando origem a particulas aciculares que tendem a

contribuir com o aumento da resisténcia a flexao e da tenacidade a fratura [52].

Quando a sinterizagdo da alumina ndo promove uma razoavel densificagdo, que ¢ o
caso na formacdo da subestrutura porosa, a presen¢a do vidro tende a promover a
dissolugdo de alumina seguida de sua reprecipitacao. A solubilidade da alumina no vidro

¢ devida, principalmente, as forcas de capilaridade do vidro na subestrutura de alumina.

A velocidade de dissolugao da alumina no vidro decresce a medida que cresce o
tamanho do grao, devido a diminui¢do da tensdo na area dos contornos de grao. Em
consequéncia, a elevada solubilidade das particulas mais finas no vidro, tendem a
promover o crescimento de grao, anisotropica. Neste caso, o crescimento anisotropico da
alumina foi favorecido pela elevada porosidade da subestrutura de alumina devido ao
baixo grau de interagdo das particulas vizinhas. Esse fendmeno denomina-se Ostvald

Ripening, o qual esta diretamente relacionado ao mecanismo de solug¢ao-reprecipitagao.
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A influéncia do ciclo térmico de sinterizacdo ndo parece influenciar de maneira
significativa a sinterizagdo das particulas da subestrutura de alumina, uma vez que a
sinterizagdo da alumina é realizada a baixa temperatura (1120°C). E importante salientar
que ela s6 se tornaria mais importante se a temperatura de sinterizagdo fosse superior a
1400°C. As figuras 27 e 28 ilustram a similaridade das microestruturas, o que vem a
corroborar com a pequena influéncia dos ciclos térmicos de sinterizagdo, principalmente
levando-se em conta que ambos os processamentos adotam um patamar a 1120°C por

duas horas, seguido de resfriamento no interior do forno.

Como comentado anteriormente, um fator que parece afetar de maneira significativa a
resisténcia mecanica das pecas, ¢ a manipulacdo da mesma. No processamento In-
Ceram Alumina, aremogado da subestrutura de alumina da base de gesso ocorre apds um
periodo de 10 horas no forno (sendo 6 horas de tempo de secagem e 4 horas de
sinterizacdo parcial da alumina), o gesso sendo submetido a uma lenta redugdo
volumétrica possibilitando ao final do processo uma facil remocdo da subestrutura da
base de gesso. Na técnica Sprint, a alumina é removida da base de gesso ainda tmida
apos um tempo de secagem de apenas de 20 minutos a 130°C. Neste caso, a remogdo da
subestrutura de alumina apds a secagem, pode levar a deformagdo e incorporagdo de

defeitos a peca, acarretando uma diminuicao da sua resisténcia a flexao.

66



Ao comparar-se o processamento /n-Ceram Alumina com o processamento conjugado
In-Ceram Alumina sobre gesso Sprint, verificou-se a redugdo da resisténcia a flexdao na
rota conjugada, provavelmente pelo fato do gesso Sprint ndo suportar altas temperaturas
por longo tempo (10 horas), visto que macroscopicamente observou-se deformagdo da
base de gesso ao ser submetido ao ciclo térmico da técnica In-Ceram Alumina. Como
houve deformacao da base do gesso, conseqiientemente houve deformacao da barra de

alumina e incorporagdo de defeitos a peca, diminuindo a sua resisténcia a flexao.

Ao comparar-se o processamento /n-Ceram Alumina com o processamento conjugado
In-Ceram Sprint sobre gesso escaiola, o que provavelmente influenciou na diminui¢ao da
resisténcia a flexdo do processamento conjugado foi a auséncia da pelicula de gel
glicerinado na superficie do gesso, como normalmente ¢ aplicado na técnica Sprint.
Dessa forma, ap6s um tempo de secagem de 20 minutos, a barra de alumina ao ser
removida do molde de gesso, pode ter sofrido a incorporagdo de defeitos devido a

dificuldade de sua remog¢ao do interior do molde.

E importante também salientar que as propriedades destas restauragdes ceramicas nao

sdo apenas influenciadas pelos procedimentos de fabricagao, mas também sao altamente

dependentes da habilidade do técnico em protese dentaria [22].
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7.Conclusoes

1 — O processamento In-Ceram Alumina (grupo 1) foi aquele que apresentou os mais
elevados valores de resisténcia a flexao apos a etapa de infiltragcdo de vidro;

2 — No processamento In-Ceram Sprint (grupo 2), a elevada taxa de secagem (20
minutos a 120°C) tende a promover a incorporacio de defeitos na peca devido a taxa de
evaporacao da agua ser superior a taxa de migracdo capilar da dgua em dire¢dao a
superficie da peca, o que poderia acarretar a formacao de poros e trincas. A remocao da
peca do molde apos a secagem, deve ter contribuido para a diminui¢do da sua resisténcia
a flexdo, apesar de ndo ter-se observado diferencas significativas nas subestruturas ndo
infiltradas em relagdo aquelas do processamento In-Ceram Alumina.

3 — A substitui¢do do gesso do processamento In-Ceram Alumina pelo do In-Ceram
Sprint e vice-versa, mostrou-se inadequada, em virtude de seu distinto comportamento
em elevadas temperaturas. O gesso escaiola de maior refratariedade, ndo sofre
deformacdo durante o ciclo térmico de longa duracdo (10 horas) a temperatura maxima
1120°C durante 2 horas, seguido de resfriamento no forno, enquanto o gesso Sprint se
deforma acentuadamente nestas mesmas condigoes.

4 — As subestruturas de alumina referentes aos grupos 1 e 2 apds infiltragdo de vidro,
apresentaram uma microestrutra semelhante, na qual predominam as particulas de
alumina de caracteristicas anisotropicas e relativamente orientadas.

5 — As subestrutras de alumina referentes ao grupo 3 (gesso Sprint e ciclo térmico In-
Ceram-Alumina),  apresentou uma microestrutura mais aberta em relagdo ao
processamento tradicional /n-Ceram Alumina. Neste caso a substituicdo do gesso escaiola
pelo gesso Sprint acarretou a sua deformacdao e o possivel reflexo da mesma na
subestrutura de alumina. Observaram-se regides de maior concentracdo de vidro em
relagdo aos grupos 1 e 2, provavelmente devido a presenga de defeitos de processamento,
os quais foram preenchidos na etapa de infiltracdao de vidro.

6 — A subestrutra de alumina referente ao grupo 4 (gesso escaiola e ciclo térmico In-
Ceram-Sprint), apresentou uma morfologia distinta das demais, na qual as particulas de
alumina parecem menos ligadas a fase vitrea. Este resultado pode estar relacionado ao
procedimento de desmoldagem antes da etapa de queima, a qual ¢ dificultada pela
auséncia da pelicula de gel glicerinado, como recomendado pelo processamento In-
Ceram Sprint.

7 — O crescimento anisotropico dos graos, relacionado a etapa de infiltragdo de vidro, ¢
favorecido pela elevada porosidade da subestrutra de alumina. O mecanismo de
crescimento de grdo esta relacionado a solubilizacdo das particulas mais finas no vidro
seguido de sua reprecipitacdo. Essa morfologia anisotropica serd um fator importante
para promover um aumento da tenacidade do material.
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8 — Dependendo do nivel de resisténcia mecanica para uma determinada aplicagao
odontologica, ¢ provavel que ambos procedimentos (In-Ceram Alumina e In-Ceram
Sprint), possam vir a ser adotados. Dependendo da experiéncia e pericia do técnico em
protese, o processamento In-Ceram Sprint poderia ser adotado, principalmente levando-
se em conta a reducdo do tempo de confecg¢ao da peca.
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