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O presente estudo avaliou a influéncia do tempo e da temperatura de infiltragao
do vidro de lantdnio na resisténcia a flexdo e na microestrutura do sistema In-
Ceram®”Alumina (Vita Zahnfabrik). Para tal, foram empregadas 50 barras de alumina
parcialmente sinterizadas para a realizagdo de 5 diferentes grupos experimentais de
infiltragdo com vidro de lantanio da alumina parcialmente sinterizada: (I) infiltragdo a
1100°C durante 6h (tempo utilizado para infiltracio de infraestruturas de proteses
parciais fixas); (II) infiltragdo a 1110°C (temperatura recomendada pelo fabricante)
durante 6h; (III) infiltragao a 1120°C durante 6h; (IV) infiltragdo a 1130°C durante 6h;
(V) infiltragdo a 1110°C durante 2h (tempo utilizado para infiltracdo de coroas
unitarias).

A resisténcia a flexdo das barras foi testada em uma maquina de ensaios
mecanicos (EMIC). Obteve-se resultados de resisténcia a flexao na ordem de 580,75 (+
99,21)MPa; 605,47 (£ 75,17)MPa; 579,34 (+ 92,14)MPa; 590,40 (£ 139,31)MPa ¢
410,16 (£ 178,19)MPa, respectivamente para os grupos I, II, III, IV e V. Os resultados
foram submetidos a tratamento estatistico (ANOVA) e revelaram que as pequenas
alteragdes na temperatura de infiltracdo ndo interferem na resisténcia a flexao de barras
de In-Ceram® Alumina, mas que o aumento do tempo de infiltragio melhorou a
capacidade de resisténcia a flexdo. Complementarmente, utilizou-se a analise de
Weibull para se avaliar a confiabilidade do material frente aos diversos tratamentos
propostos. Esta analise deu suporte a conclusdo de que: menores tempos de infiltragdo
ddo margem a menor reprodutibilidade do processo de infiltragdo A andlise
microestrutural foi realizada por meio de Microscopio eletronico de varredura e revelou
que a etapa de infiltragdo de barras de alumina continuard impulsionando o avanco da
sinterizagdo da infra-estrutura ceramica no sentido da defini¢do de contornos de graos
mais arredondados e de poros igualmente mais arredondados (ao lado da diminui¢do do
volume de poros).
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This study evaluated the influence of time and temperature of lanthanum glass
infiltration on the flexural strength and microstructure of In-Ceram® Alumina system
(Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha). For that, 50 partially sintered alumina
bars were used in order to perform 5 different experimental groups of lanthanum glass
infiltration into partially sintered alumina: (I) infiltration 1100°C for 6h (time utilized
for infiltrating infrastructure of fixed partial prosthesis); (II) infiltration at 1110°C
(temperature recommended by the manufacturer) for 6h; (III) infiltration at 1120°C for
6h; (IV) infiltration at 1130°C for 6h; (V) infiltration at 1110°C for 2h (time utilized for
infiltrating single crown). The variance analysis (ANOVA) revealed that small changes
in infiltration temperature don’t interfere on the flexural strength of the In-Ceram®
Alumina bars, but that increase of infiltration time improved the flexural strength.

Using a Universal Testing Machine (EMIC), the flexural strength of the bars was
tested. The flexural strength obtained was 580.75 (£ 99.21) MPa; 605.47 (£ 75.17)
MPa; 579.34 (= 92.14) MPa; 590.40 (£ 13.31) MPa and 41.,16 (= 178.19) MPa,
respectively for the groups: I, II, III, IV e V. The results were submitted to a statistical
treatment (ANOVA) and revealed that short changes in the infiltration temperature
don’t alter appreciably the flexural strength of the Vita In-Ceram® Alumina bars, but the
increase of the infiltration time improved their flexural strength. In addition, the
Weibull analysis was used in order to evaluate the material reliability in view of all
treatments. This analysis supported the following conclusion: a small infiltration time
lead to a poor reproducibility of infiltration process. Observations with scanning
electron microscope showed that the infiltration process increase the sintering of
alumina bars toward rounder grain boundaries and pores.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos trinta anos, varios materiais ceramicos livres de metal tém sido
introduzidos e consagrados no mercado odontologico em decorréncia da maior
exceléncia estética e biocompatibilidade dessas restauragdes em comparagdo as
metaloceramicas [1]. Entretanto, a baixa resisténcia a fratura das restauragdes de
ceramica pura limitou o seu uso durante anos, principalmente, em dentes posteriores.
Felizmente, com o advento dos materiais de alumina parcialmente sinterizados e
infiltrados com vidro (In-Ceram®, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha),
melhoras consideraveis na capacidade de resisténcia a flexao tém sido obtidas [1,2].

Os materiais cerdmicos tém a sua aplicabilidade limitada em funcdo das suas
propriedades mecanicas serem, em muitos aspectos, inferiores as dos metais. A
principal desvantagem das ceramicas ¢ uma disposi¢do a fratura catastrofica (de uma
maneira fragil) com muito pouca absor¢do de energia quando expostas as tensdes de
tracdo ou flexdo. Nao obstante, as ligas metalicas odontoldgicas sdo, geralmente, mais
tenazes e resistentes a fratura quando submetidas a diferentes tipos de tensdes [3,4]. A
despeito da sua dureza intrinseca e da sua fragilidade natural, os materiais ceramicos
destacam-se pela sua estética e biocompatibilidade incomparéveis.

Uma vantagem primordial que a restauragdo ceramica livre de metal revela ¢ o
aumento na profundidade de translucidez e melhora na transmissdo de luz sobre, ou
através, da restauracdo como um todo. Conseqilientemente, os materiais ceramicos tém
a capacidade de mimetizar a estrutura dental. A eliminagdo do colar metdlico (inerente
as proteses metalocerdmicas) aumenta a probabilidade de se alcangar um resultado

estético enquanto reduz a probabilidade de sobrecontorno na restauracdo. Portanto, o



2
risco de uma doenga periodontal ¢ minimizado. Os sistemas ceramicos tém conducao
térmica reduzida, o que resulta em menor sensibilidade térmica e menor potencial de
irritacdo pulpar. Ainda ¢ relevante ressaltar que uma pequena porcentagem da
populagdo ¢ hipersensivel a ligas que contém metais nobres como o paladdio e ndo-
nobres como o niquel. Os sistemas ceramicos livres de metal eliminam este problema
[5]. Estas qualidades motivaram esforgos para a superagdo das referidas limitagdes das
ceramicas odontoldgicas[6].

O sistema In-Ceram® Alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
¢ um composito ceramico, de alta resisténcia, empregado na fabricacdo de coroas e
préteses parciais fixas (PPFs) anteriores de até trés elementos dentdrios. A alumina
processada pela técnica de colagem por barbotina e sinterizada a baixa temperatura
da origem a uma subestrutura porosa, passivel de manipulagcdo. Essa subestrutura
devera ser posteriormente infiltrada com vidro de lantanio visando a sua
densificacdo. A subestrutura infiltrada apos polimento/jateamento ¢ recoberta com
uma ceramica feldspatica para conferir morfologia, fungdo e estética de um dente

natural [7].

A alumina porosa parcialmente sinterizada ¢ muito fragil (18 MPa), tanto que os
técnicos tém que manusea-las cuidadosamente. No processo subseqiiente (a infiltragdo
de vidro de lantanio) a resisténcia a flexdo da infraestrutura de In-Ceram® Alumina é
elevada e sua translucidez é melhorada [8].

A infiltragdo do vidro elimina, praticamente, todas as porosidades, que sdo sitios
potenciais para iniciagdo da trinca. A diferenca nos coeficientes de expansao térmica
entre a alumina e o vidro produz tensdo compressiva na interface alumina-vidro, o que

aumenta a resisténcia do material [9]. Por conseguinte, o In-Ceram® Alumina possui



uma resisténcia a flexdo de 300MPa a 600MPa, o que significa uma resisténcia
expressiva frente aos outros materiais ceramicos utilizados até entao [10].

O desempenho de ceramicas de alumina parcialmente sinterizadas ¢
extremamente influenciado pela infiltragao vitrea subseqiiente. O vidro de lantanio,
mesmo em quantidade diminuta, confere ao sistema In-Ceram® Alumina a resisténcia
suficiente para que o mesmo seja utilizado em coroas totais e proteses parciais fixas
anteriores. Sendo assim, o presente estudo avaliou a influéncia do tempo e da
temperatura de infiltragdo do vidro de lantanio na resisténcia a flexdo e microestrutura

do sistema In-Ceram® Alumina.



2 REVISAO DA LITERATURA

As ceramicas constituiram-se nos materiais mais sofisticados da Idade da Pedra
ha mais de 10.000 anos, e desde entdo mantiveram sua importancia na sociedade
humana. H4 evidéncias de queima de materiais ceramicos que datam de 23.000 anos
antes de Cristo. Embora sejam caracterizados pela alta dureza e susceptibilidade a
fratura (devido a sua friabilidade), a odontologia vem se beneficiando de outras
caracteristicas inerentes a este material. Tais como: potencial para simular a aparéncia
natural dos dentes, propriedades isolantes e interagao tecidual diminuta [4].

A porcelana ¢ um dos materiais dentdrios mais estaveis que existe. Sua
superficie lisa e brilhante € resistente a adesdao de pigmentos exdgenos, a0 mesmo tempo
em que permite transmissdo regular e difusa de luz. Portanto, a cerdmica tem potencial
de reproduzir a textura, a profundidade de cor e a translucidez dos dentes naturais. As
ceramicas utilizadas em odontologia sdo resistentes a degradagdo na cavidade oral, sdo
biologicamente compativeis e oferecem notavel resisténcia a abrasao [10].

Foi Piérre Fauchard [apud 10], um dentista francés conhecido como "pai da
odontologia", que, em 1728, levou o crédito por ter sido o primeiro a sugerir o uso da
porcelana na odontologia, incluindo um método para confec¢do de proteses totais feitas
em marfim. No entanto, somente em 1774 a porcelana foi usada para fins
odontologicos, quando Alexis Duchateau [apud 10] desenvolveu uma técnica para
fabricar proteses totais de porcelana. Em 1792, De Chamant patenteou um processo para
confecgdo de dentes de porcelana [apud 11].

Um dos mais remotos relatos de fabricagdo individual de restauragdes ceramicas

estava no tratado de John Murphy em 1837 [apud 12], onde o autor descreveu um

método de utilizacdo de porcelana sobre uma fina base de platina, para construgdo de



restauragdes tipo inlay (incrustagdo). A primeira coroa totalmente ceramica a recobrir
o elemento dentario em toda extensdo de sua coroa clinica foi a coroa conhecida
como jaqueta de porcelana, desenvolvida por Land em 1886 [apud 13]. Durante
décadas, esta foi a restauragao mais estética que a odontologia poderia oferecer. No
inicio dos anos 50, as ceramicas empregadas nas coroas de jaqueta de porcelana
convencional eram porcelanas feldspaticas de médio a alto ponto de fusdao ou
porcelana aluminizada de baixa resisténcia [4,14]. A adaptagdo das coroas de jaqueta
de porcelana aluminizada produzidas convencionalmente era limitada pelo uso de
matrizes de lamina de platina e pela contragdo de queima das porcelanas [6].
Atualmente as porcelanas feldspaticas sdo usadas para recobrimento estético sobre
uma infraestrutura de metal ou porcelana.

Esta porcelana feldspatica, também conhecida, no meio odontoldgico, como
porcelana tradicional, ¢ gerada a partir de dois minerais principais: o quartzo € o
feldspato. O quartzo (Si0O;) ¢ a fase cristalina da silica, apresenta alto ponto de fusao
(permanece inalterado durante a queima da ceramica) e funciona como um arcabougo
para os outros ingredientes. O feldspato (que se funde durante a queima) ¢ responsavel
pela formagao da fase vitrea da porcelana [15].

As porcelanas feldspaticas mais utilizadas incluem: Vita VMK® (Vita Zahnfabrik),
Dulceram® (Degussa), Ceramco n® (Ceramco) e Noritake® (Noritake) [10].

Em 1956, Brecker [apud 6] descreveu a fabrica¢dao de coroas totais ¢ PPFs de
porcelanas dentais fundidas a ligas aureas. Nesse tipo de trabalho protético, a porcelana
¢ fundida diretamente sobre o metal opacificado e, um desgaste dentario uniforme com
aproximadamente 2,5mm se faz mister. Essas restauracdes metaloceramicas foram

desenvolvidas para superar os problemas associados a fratura fragil das coroas
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totalmente ceramicas. Mas, a resolu¢do do problema mecanico estabelecia,
clinicamente, uma aparéncia desagradavel. Afinal, o encobrimento das superficies
metdlicas com porcelanas opacas resultava em uma estética indesejavel (sem
translucidez), podendo ser agravada por inadequado desgaste dentario.

Duas das mais importantes inovagdes responsaveis pela manuten¢ao do 6timo
desempenho estético e vida clinica das restauracdes metaloceramicas foram as patentes
de Weinstein (1962) e Weinstein et al. (1962) [apud 4]. Uma dessas patentes descreveu
a formulacdo de uma porcelana feldspatica queimada a vacuo, que permitiu o controle
sistematico da temperatura de sinterizagdao e do coeficiente de expansdo térmica. A
outra descreveu os componentes que poderiam ser usados para produzir ligas que se
unissem quimicamente ¢ fossem termicamente compativeis com as porcelanas
feldspaticas. A primeira porcelana comercial foi desenvolvida pela Vita Zahnfabrik em
aproximadamente 1963 [4].

A introdugdo de porcelanas queimadas a vacuo e a ligagdo da porcelana as ligas
de ouro (introduzidas por Weinstein et al no inicio de 1960) foram descobertas
primordiais para a estética dental. Elas permitiram que as infraestruturas de ouro fossem
encobertas por porcelanas, unindo a estética da porcelana e com a ductibilidade e
resisténcia da liga durea nos anos 70 [16, 17]. Embora as primeiras porcelanas fossem
opacas e sujeitas a devitrificagdo durante a queima, novos materiais permitiram a
fabricacdo de restauragdes ceramicas que se assemelham muito ao dente humano [17].
A grande escalada do preco do ouro estimulou as pesquisas para a obtencao das ligas
alternativas (de menor custo) como as de niquel-cromo e prata-palddio, utilizadas em

larga escala nos dias atuais [16].
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A crescente preocupacao da populacdo com a estética, transformando-a em um
referencial de saude, e a baixa resisténcia das coroas de jaqueta de porcelana
direcionaram esfor¢os para que, nos anos 60, Mc Lean e Huges [apud 12]
desenvolvessem uma vitro-ceramica reforcada por alumina (para inibir a propagacao de
trincas), fortalecendo, assim, a infraestrutura de ceramica sobre a qual esta ceramica
vitrea dental era aplicada. Essas coroas refor¢cadas por alumina eram produzidas por pré-
fritagem do componente cristalino com a matriz vitrea. A quantidade de alumina que
pode ser, geralmente, incorporada ¢ limitada por conta da ocorréncia de porosidade na
porcelana [6]. Todavia, mesmo que tais ceramicas fossem consideradas como
fornecedoras de melhor estética para dentes anteriores, quando comparadas as coroas
metaloceramicas, elas exibiam uma pobre resisténcia a flexdo, a qual limitava seu uso
para dentes posteriores [18].

Em 1967, McLean [apud 19] introduziu a idéia de fabricar uma ceramica com

alta concentragao de alumina para a fabricagao de PPFs.
Em 1968, MacCulloch [apud 4] sugeriu que ceramicas vitreas, oferecendo uma
combinagdo de resisténcia e translucidez, poderiam oferecer uma alternativa para
porcelanas dentais. Os vidros ceramizados sdo vidros parcialmente cristalizados e

obtidos pela nucleagdo e desenvolvimento de cristais na fase vitrea da matriz [4].

No ano de 1970, novas técnicas foram desenvolvidas para fabricar coroas
metaloceramicas com ombro cerdmico. Essencialmente, a porcelana de ombro tem
uma alta temperatura de fusdo e maior resisténcia a deformagdo plastica. Ainda,
durante a queima da porcelana de revestimento, ocorrem minimas distorgdes.
Todavia, o objetivo da eliminagdo da subestrutura de ouro e substitui¢do por uma

ceramica de alta resisténcia ainda tinha que ser alcangada [17].



Em 1979, Rogers [apud 17] relatou um método bastante engenhoso para fazer
casquetes de ouro por eletrodeposi¢do e o uso de cobertura de 6xidos de estanho para

a ligacdo de uma porcelana convencional ao metal.

Na industria de vidro as ceramicas vitreas constituem uma ampla classe de materiais
que sao fundidos e conformados como vidros por causa do seu facil processamento,
mas sao posteriormente cristalizados para se beneficiar de propriedades da fase
cristalina. Uma ceramica altamente cristalina €, portanto, alcangada sem contragao
associada com a sinterizacdo [5]. A Dicor® e a Dicor® Plus (Caulk/Dentsply) foram
as primeiras ceramicas vitreas fundiveis, e ainda sdo disponiveis em alguns
laboratorios. O sistema foi langado por Adair e Grossman em 1983 [apud 10] ¢ as
porcelanas diferem uma da outra pelo fato de que a Dicor® Plus pode ser recoberta
com uma porcelana de baixa fusdo [10]. O sistema Dicor®, que ¢ constituido de uma
ceramica de vidro e mica tetrassilica, é oferecido na forma de barras de vidro de
silica, contendo fluoreto de magnésio (o qual exerce o papel de agente de nucleagao).
A microestrutura da ceramica Dicor® consiste de cristais do tipo mica entrelagados
em uma matriz vitrea. O indice de refragdo do cristal ¢ proximo ao do vidro
circundante, ajudando a manter a translucidez no corpo devitrificado. A reputacdo
destas restauragdes ¢ a de oferecer excelente estética. Porém, qualquer modificagao
na superficie final (glazeada) resulta na remocdao da coloragdao superficial da
porcelana [6]. Esses sistemas estdo indicados apenas para restauracdes unitarias em
dentes anteriores, devido a falta de resisténcia e aos altos indices de fracassos quando

utilizados em dentes posteriores.

Na década de 80, materiais dentarios vitro-ceramicos foram desenvolvidos com

resisténcia aumentada (~ 180 MPa), contudo, melhorias na confiabilidade e na
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facilidade de processamento eram imprescindiveis para que as ceramicas dentais
fossem aceitas como substitutas para o metal [8]. Afinal, a natureza fragil das
ceramicas exige uma melhor margem de seguranca, quanto a sua resisténcia, quando
comparadas aos metais. Todas as ceramicas dentais tendem a falhar na mesma
deformacdo critica de 1%. Por esta razdo, qualquer aumento na resisténcia e

tenacidade s6 pode ser alcangado por um aumento no modulo de elasticidade [14].

Em 1982, Mc Lean [apud 24] introduziu a PPF de alumina ligada a platina para
reduzir o problema de fratura através da area de conector enquanto eliminava a
tradicional infraestrutura de metal fundido. Contudo, esta opcao de restauragao
demonstrou um alto grau de fratura na area de conector. Desde entdo,
desenvolvimentos nas ceramicas dentais t€ém permitido a introducdo de novos

materiais ceramicos de alta resisténcia para PPFs [19].

Os sistemas ceramicos atuais surgiram a partir de métodos de reforco em sua
microestrutura. No inicio de 1990, foi langado um vidro ceramizado prensado chamado
IPS Empress® (Ivoclar/Vivadent). O qual consiste em uma cerdmica vitrea fundivel
(derivada do sistema quimico SiO,-Al,03-K,0), com refor¢o de cristais de leucita que
sdo nucleados por meio de cristalizagdo superficial. Isso resulta em excelente resisténcia
a flexdo e indica seu uso em dentes posteriores. O material restaurador ¢ composto por
pastilhas de ceramica vitrea parcialmente pré-ceramizadas pelo fabricante e processadas
em laboratdrio [10, 16]. Objetivando o uso do sistema de ceramica aquecido e prensado
para confeccdo de PPFs, foi desenvolvida uma ceramica vitrea de dissilicato de litio, no
final de 1990. O IPS-Empress® 2 (Ivoclar/Vivadent) ¢ uma cerdmica vitrea que contém
o dissilicato de litio (LiO,-Li,O) como fase cristalina principal. A microestrutura final

consiste de aproximadamente 60% em volume de cristais de dissilicato de litio,
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medindo entre 0,5 a 5 um e uma segunda fase cristalina composta por ortofosfato de

litio (Li3PO4) com particulas de 0,1 a 0,3um (encontradas em pequena quantidade) [4,
16, 20]

Esta ceramica possui dentre suas principais caracteristicas: alta resisténcia
mecanica, excelente estética, integridade marginal e capacidade de ser condicionada
com acidos. A ceramica vitrea de dissilicato de litio combinada com uma porcelana para
esmalte permite a fabricacdo de coroas unitarias e PPFs que demonstram propriedades
similares aos dentes naturais. Comparada com outras ceramicas de altas propriedades
mecanicas (como a zirconia e alumina), a IPS-Empress® 2 tem excelente translucidez,
segundo Luo et al. [21]. A IPS Empress® 2 estd indicada para coroas em geral e
proteses fixas de trés elementos anteriores e posteriores, incluindo o primeiro molar
como pontico, sendo que este ndo deve possuir largura superior a 7-8 mm [16].

A resisténcia clinica a fratura de PPfs ¢ relacionada ao tamanho, forma e posi¢ao
dos conectores ¢ ao vao (espago) do pontico. A base para um desenho adequado do
conector ¢ do pontico ¢ a lei das barras. Esta versa que: a deflexdo de uma barra
aumenta como o cubo do seu comprimento, € isto ¢ inversamente proporcional a sua
largura, e inversamente proporcional ao cubo da sua altura. O teste de flexdo a trés
pontos ¢ um dos testes mais comumente usados para determinar o modulo de ruptura ou
a resisténcia a flexao transversa de uma barra de seccao retangular feita com material
friavel. Quando forgas oclusais sdo aplicadas diretamente através do longo eixo de uma
PPF totalmente ceramica no meio do pdntico, tensdes compressivas irdo se desenvolver
na regido oclusal do conector em sua drea marginal mais alta, e tensdes trativas irdo se
desenvolver na superficie gengival do conector. Estas tensodes trativas contribuem para a

propagacdo de microtrincas localizadas na superficie gengival do conector através do



11
nucleo do material em uma dire¢dao oclusal, e pode eventualmente resultar em fratura
[19].

Desenvolvimentos em engenharia de ceramicas dentais tem conduzido a
introducdo de novos sistemas, disponiveis comercialmente, que usam um nucleo
ceramico para substituir a infraestrutura metalica [22]. Logo ap6s o surgimento da IPS
Empress® 2, outras cerdmicas mais resistentes mecanicamente foram desenvolvidas,
incluindo a Procera® All Ceram (Nobelpharma), que é uma cermica aluminizada para
nucleo sinterizado, prensada a seco e usinada; o In-Ceram® Alumina, cerdmica de
alumina parcialmente sinterizada e infiltrada por vidro; o In-Ceram® Zirconia, uma
ceramica de alumina-zirconia parcialmente sinterizada e infiltrada por vidro; a Lava®,
bloco de zirconia para nucleo parcialmente ou completamente sinterizado, que ¢
confeccionado pelo sistema CAD-CAM (digitalizagdo de modelos sem a necessidade de
um padrdo de cera); e o Cercom®, uma ceramica de zircOnia pré-sinterizada, usinada em
um tamanho maior no estado pré-sinterizado, baseado na digitalizagao de um padrao de
cera. Também ¢ possivel digitalizar dentes preparados e usinar uma protese utilizando o
sistema Cerec® (Sirona Corporation). O sistema Cerec® 1 foi lancado em meados da
década de 1980, e a melhoria do software e hardware levou aos sistemas Cerec® 2 e

Cerec® 3, empregados na confeccio de inlays, onlays e facetas de ceramica [4].

2.1 O sistema In-Ceram® Alumina

Num esfor¢o para melhorar a resisténcia e aumentar a versatilidade dos sistemas

ceramicos, infraestruturas de alumina, zirconia e espinélio foram desenvolvidas. As

infraestruturas com alto teor de alumina (Al,O3) como primeiramente no sistema Hi-
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Ceram® (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) e atualmente nos sistemas In-
Ceram® e Procera All Ceram®, apresentaram melhora substancial na resisténcia das
restauragoes [10].

Em 1987, Tyszblat [apud 12] inventou um novo método para fazer restauragoes
de ceramica pura com alta resisténcia e uma baixa contracdo de processamento. Este
método, conhecido como In-Ceram®, consiste na infiltracdo de um esqueleto poroso de
alumina com um vidro fundido. No processamento da ceramica, a coroa ¢ preparada
primeiramente por pincelamento de uma mistura contendo 65% de alumina sobre a
superficie de um molde refratario, aquecimento da alumina a 1100°C por 2h para a
obtengdo de um esqueleto de particulas de alumina parcialmente sinterizadas, e
posterior infiltracdo do esqueleto poroso com vidro a 1100°C por 4h. A infiltragdo do
vidro elimina, praticamente, todas as porosidades, as quais sdo sitios potenciais para
iniciacdo da trinca. A diferenca nos coeficientes de expansdo térmica entre a alumina e
o vidro produz tensdo compressiva no vidro na interface alumina-vidro, o que aumenta a
resisténcia do material [12]. Por conseguinte, o In-Ceram® Alumina possui uma
resisténcia flexural de 300 MPa a 600 MPa, o que significa uma resisténcia expressiva
frente aos outros materiais ceramicos utilizados até entdo [2]. A alta resisténcia a flexao
do material de alumina infiltrado por vidro (In-Ceram®) depende da resisténcia das
ligacdes formadas na sinterizacdo entre as particulas de oxido de aluminio e do
completo molhamento da microestrutura de poros abertos pelo infiltrante (o vidro de
lantanio) [14].

O sistema In-Ceram® Alumina assume uma posi¢do de destaque devido a uma
adequada fidelidade marginal em coroas unitarias com término em ombro arredondado.

Fidelidade esta conferida pelo alto teor de alumina, pequeno tamanho das particulas (0,5
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e 3,5 um) associado a pequena contragdo e ao processo simples de confeccao [2, 9, 23-
25]. Realmente, um dos aspectos mais promissores desses compoOsitos cerdmicos
infiltrados, onde um vidro fundido se infiltra em uma estrutura porosa consolidada,
envolve a formagdo de estruturas proximas da forma final com baixa contragido e
adaptacdo acurada, o que € pré-requisito para coroas dentais [18]. Ademais, segundo
June Wilson [apud 26], a alumina ¢ um material que apresenta uma resposta interfacial
minima, que ndo resulta na ligacdo ou rejei¢ao do tecido do hospedeiro.

A ceramica In-Ceram®

consiste de duas fases tridimensionais interpenetradas: a
alumina e o vidro de lantanio, enquanto nos materiais prensaveis somente a fase vitrea ¢
continua [27]. No seu processamento, hd formagdo de pescogos entre as particulas de
alumina parcialmente sinterizadas. Esta alumina porosa parcialmente sinterizada ¢
muito fragil (18 MPa), tanto que os técnicos t€ém que manusea-las cuidadosamente. No
processo subseqiiente, a infiltracdo de vidro de lantanio conduz a uma relativamente
clevada resisténcia a flexdo do produto In-Ceram® Alumina e melhora a sua
translucidez [8].

O sistema In-Ceram® Alumina, o qual usa casquetes de alumina sinterizada em
alta temperatura e infiltrada com vidro, foi introduzido para a fabricacdo de PPFs
anteriores de trés elementos e tem demonstrado resultados funcionais e estéticos na area
anterior [19,22]. Uma gama de estudos tem mostrado que o In-Ceram® (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) apresenta propriedades mecanicas satisfatorias
para sua indicacdo em proteses fixas de trés elementos na regido anterior da arcada
dentéria, porém os resultados ndo o credenciam para proteses fixas posteriores com
®

mais de um elemento. As propriedades mecanicas dos copings de In-Ceram , se

revelaram significantemente superiores aquelas de sete materiais ceramicos metal free
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(Dicor® as cast e cerammed, Dentsply; Vita In-Ceram® alumina core e Vita In-Ceram®
matrix glass, Vita Zahnfabrik; Hi-Ceram® core, Vident; Vitadur® core, Vita
Zahnfabrik; Vitadur N® dentine e enamel, Vita Zahnfabrik) [14].

Para prevenir tais falhas, os conectores de PPFs totalmente ceramicas devem ter
altura e largura suficientes. A resisténcia, e conseqiientemente, as dimensdes criticas
minimas destes conectores, sdo exclusivamente dependentes do tipo de material
ceramico empregado para o material de nucleo.Com este sistema, as dimensdes
minimas recomendadas para o conector sdo 4mm gengivo-oclusalmente ¢ 3mm buco-
lingualmente [22].

Para assegurar sucesso a longo tempo de PPFs metaloceramicas, as dimensdes
minimas recomendadas para a area de conector sdo uma altura ocluso-gengival de 2.5
mm e uma largura buco-lingual de 2,5 mm, o que prové para o conector uma area de
superficie de 6,25 mm®. Estas dimensdes devem ser alcancadas tanto para o segmento
anterior como para o segmento posterior. Contudo, este ndo ¢ o caso para PPFs
totalmente ceramicas. Devido ao modo primario de falha e a friabilidade das ceramicas,
as dimensdes de conector requeridas para este tipo de protese sdo maiores que aquelas
recomendadas para as PPFs metaloceramicas. Este pode ser considerado o fator que
mais contribui para a restricdo da versatilidade do seu uso.

Sendo assim, o uso de proteses fixas com um pdntico suspenso ¢ questionavel
por causa da possibilidade de desenvolvimento de grandes tensdes na area de conector,
ja& que o pdntico age como uma alavanca que ¢ deprimida sobre forgas oclusais [19,22].

Em materiais com contetido cristalino comparavel, alguns outros fatores como:
porosidade, tamanho de grao, forma e orientagdo, sdo importantes na determinagao das

propriedades mecanicas. A trajetoria da trinca do composito In-Ceram® é marcadamente
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afetada pela orientacdo dos graos alongados (com 10-12um e 2,5-4pm de comprimento
e largura, respectivamente), isto €, a trinca ¢ longa e o padrdo ¢ intergranular quando a
dire¢do ¢ orientada ao longo do comprimento do grdo. Enquanto que: a trinca se torna
mais curta, e o padrdo € transgranular, quando ela se prolonga na direcdo normal ao
comprimento dos graos [27].

Quanto a taxa de penetracdo do vidro de lantanio na infraestrutura de alumina
parcialmente sinterizada, sabe-se que hd um aumento desta quando o tamanho de
particula for maior, devido ao aumento do tamanho do poro. Isso sugere que a forca que
guia a penetracdo ¢ a forca capilar. Embora uma maior tenacidade a fratura possa ser
alcangada pelo aumento do tamanho de particula, provavelmente devido ao tamanho de
particula e a interacdo da ponta da trinca com uma segunda fase, este artificio pode
reduzir a resisténcia do material. Deste modo, as propriedades mecanicas 6timas dos
compositos contendo alumina s3o alcancadas com tamanho de particula médio de
2,85um [18].

Ademais, durante a sinterizagdo do p6 de alumina, o MgO (adicionado ao p6 de
alumina) parece melhorar sobremaneira a homogeneidade do tamanho de grdo, bem
como controlar seu crescimento. Este 6xido promove, também, o molhamento uniforme
dos graos de Al,O; pelo liquido pela alteragcdo das energias interfaciais, permitindo a
fabricagdo de ceramicas com altas densidades [8].

A melhora na resisténcia do material ¢ dividida em duas etapas. Primeiramente,
a maioria dos defeitos ¢ preenchida com o vidro usado para infiltracdo e os defeitos
criados pelo tratamento superficial sdo parcialmente revertidos. Secundariamente, o
coeficiente de expansdo do vidro usado para infiltracdo ¢ diferente daquele do nucleo de

alumina. A cobertura do vidro na superficie, depois do tratamento a quente, cria uma
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cobertura uniforme de tensdes compressivas, que fortalece a fase vitrea e o material
composito. O coeficiente de expansao térmica ¢ uma propriedade muito importante dos
materiais dentarios. Ele ¢ sutilmente menor que o coeficiente de expansao térmica dos
dentes, representando papel fundamental na resisténcia clinica das restauragdes
ceramicas [28].

Depois da fabricacdo da infraestrutura, o material de ntcleo de alumina
infiltrada ¢ recoberto com porcelana feldspatica e passa por um processo de queima e
glazeamento a temperatura de aproximadamente 900°C [29]. Este material de
recobrimento estético tem coeficiente de expansdo térmica semelhante ao da
infraestrutura de alumina infiltrada. Pois, quando ceramicas de coeficiente de expansao
térmica diferente sdo fusionadas, ha o surgimento de grandes tensdes entre suas
interfaces, o que pode ser suficiente para determinar uma fratura imediata da
restauragcdo durante o processo de resfriamento. Quando a peca nao fratura por si so,
forgas adicionais geradas durante a prova da restauragdo, cimentagdo ou mastigacao
podem determinar sua fratura [10].

Além da resisténcia mecanica, outra condi¢ao essencial para todas as coroas
de ceramica manufaturadas por conformacao e sinterizacdo, ¢ a minima contragao
durante o processo de fabricacdo, para que haja uma adaptagdo acurada ao dente
preparado. Para o In-Ceram® convencional (processado por colagem de barbotina), a
fonte de contracdo durante o processo de fabricacdo ¢ a contragdo da cura da
moldagem de polivinilxilosano (0,1%) e a contra¢do linear da lama de barbotina
depois da sinterizagdo a 1120°C (0,3%). A contracdo ¢ compensada pela expansdo de

presa de um modelo de gesso especial (0,4%), logo nenhuma contragao ¢ envolvida

no processo do In-Ceram® [8].
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Coroas unitarias fabricadas com esse material possuem uma desadaptacao
marginal de 25 pm, enquanto que proteses fixas de trés elementos possuem uma
abertura marginal ao redor de 58 pm, o que ¢ bem toleravel em termos de adaptacdo de

pecas protéticas [16].

2.1.1 Passos da fabricacéo do sistema In-ceram® alumina

Tyszblat, em 1988 [29], relatou um método para confec¢dao de proteses dentais
por meio de uma infraestrutura de fritas de 6xidos metalicos conformada por colagem
de barbotina cujos poros sdo impregnados com um vidro. Segundo o inventor o método

para a confeccdo de tais proteses deve seguir os passos listados abaixo:

Inicialmente, de acordo com as técnicas convencionais, o dente ¢ preparado e uma
moldagem subseqiiente ¢ tomada, o que faz possivel obter um modelo de trabalho
inicial que reproduz em positivo a forma do dente que ird receber a coroa, assim como a

forma dos dentes adjacentes e dentes opostos;

Um segundo modelo do dente que ira receber a coroa ¢ produzido em gesso, cuja

composi¢do ¢ uma mistura de 100g de sulfato de célcio hemiidratado e 21 mL;

Quando o refratario, que foi vertido na moldagem de duplicacdo, toma presa e seca-se,
uma lama estavel ¢ depositada sobre este. A composi¢do da suspensdo ¢ a seguinte:

100g de po6 de alumina, com tamanho médio de particula de 3.5 pm, misturados com 13
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mL de agua contendo 0.5g de éster celulose. O pH da mistura ¢ ajustado para 7.6 por

adicao de 0.07g de acido citrico;

A absorcao da agua pela capilaridade do refratario causa uma aglomeracao de particulas

de alumina (da barbotina) sobre a superficie do modelo;

A espessura do depdsito e alumina pode ser alterada tanto com um pincel que leva mais
mistura para as partes cujas espessuras devem ser aumentadas, ou com a ajuda de uma
espatula pela qual o excesso depositado possa ser removido € as margens possam ser

acabadas;

Além disso, ¢ possivel proceder facilmente a escultura da protese tdo logo que o

deposito de alumina tenha desenvolvido a consisténcia de argila;

Entao, o modelo de refratario, que suporta a camada de alumina produzida, ¢ colocado
em um forno, preferencialmente sob vacuo, para facilitar a secagem, a menos que seja

preferido deixa-la secar ao ar;

O conjunto todo ¢ colocado em um forno onde a temperatura ¢ inicialmente aumentada
para cerca de 180°C com uma taxa de aquecimento de 1°C por minuto. A temperatura &,

entdo, aumentada para 330°C. A duracao total da operagdo € estimada em 3 a 5 horas;

A eliminagdo da agua do refratirio e a separacdo do modelo da infraestrutura de

alumina sdo obtidas pelo processo de aquecimento supracitado;
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10) Sem remover o conjunto do forno, a temperatura ¢ gradualmente aumentada, por
exemplo, em cerca de uma hora, para uma média de 1100°C. Esta temperatura ¢

mantida por duas horas;

11) Apés o resfriamento, nota-se que o refratario contraiu substancialmente e a
infraestrutura de particulas de alumina parcialmente sinterizada ¢ suficientemente

consolidada para que se possa manusea-la;

12) A pré-sinterizacdo ¢ efetuada com uma contragdo de 0,3%, que ¢ compensada pela
expansdo do refratario durante a presa, levando em conta uma falta de adaptacdo de 1%

para o assentamento da protese;

13) No intuito de proceder a infiltracdo a infraestrutura ¢ coberta com um p6 de vidro cuja

composicdo em porcentagem € a seguinte:
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Tabela 1- Composi¢ao do vidro de lantanio segundo a patente

Composto Teor
Si0; 20%

B,0s 19%

AL O3 20%

Lay0Os 30%

CaO 5%

Ti O, 4%

Oxidos para coloragio | 2%

14) O vidro ¢ gradualmente aquecido em temperaturas menores que 1100°C, que é mantida

por 2 a 3 horas, para fazer possivel a penetracdo do vidro fundido, por capilaridade, na

infraestrutura de particula de alumina, preenchendo todos os poros.

15) A coroa produzida é esmaltada por varias aplicagdes de camadas de porcelana para

esmalte cuja composi¢do, em porcentagem € a seguinte:

Tabela 2- Composicao da porcelana de esmalte segundo a patente

Composto | Teor

NaZO 4,6%
K,O 7,6%
CaO 1,7%

ALOs  [13,9%

Si0,  |65,5%

B,0s 6,7%
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2.1.2 Suspenséo de alumina

Consoante a patente, a lama para fabricacdo de infraestruturas de alumina

contém cerca de 0,05 a 0,5% em peso de particulas de 6xidos metdlicos e o agente de
estabilizacao pode ser o alcool polivinilico, um acido acrilico, um éster de celulose
ou um silicato de s6dio. Quando o tamanho médio de particula da alumina for 3,5
um, a camada de aglomerado formada na superficie do modelo de gesso
(infraestrutura de alumina) ¢ sinterizada a uma temperatura de 1050 al150°C. Em
contrapartida, quando a média de tamanho de particula for 8,5 um, a temperatura de
sinterizacdo ¢ de 1250°C. E, por fim, quando a média de tamanho de particula for 20

um, a temperatura de sinterizagdo € cerca de 1300 a 1400°C [29,30].

A tendéncia nas industrias ceramicas € usar o p6 com alta reatividade e pequeno
tamanho de particula (menor que 4um) para alcancar um produto final com melhores
propriedades e reduzir a temperatura e o tempo de sinterizacdo. A Vita utiliza no
sistema In-Ceram® Alumina um tamanho de particulas variando de 0,5 a 3,5 um [16].
As particulas do 6xido de aluminio empregado tém uma area superficial especifica de 1
a 5 m*/ g [29]. O uso de tais pos apresenta um problema de empacotamento de particula
devido a aglomeragao de particulas. Com o decréscimo de tamanho de particula, a razao
area de superficie/volume cresce e os efeitos de superficie comecam a influenciar no
comportamento da particula. Forcas eletrostiticas de van der Waals e pontes de
hidrogénio da umidade absorvida levam a formacdo de pequenos aglomerados de
particulas que resistem a quebra em particulas individuais. A alta porosidade nestes
aglomerados resulta em baixa densidade de empacotamento.

Os aditivos, entdo, sdo geralmente necessarios para alcancar dispersdo adequada

das particulas e, portanto, obter 6tima fluidez e caracteristicas de empacotamento [31].
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Os dispersantes alteram as propriedades de superficie do pd para que forgas repulsivas
se tornem maiores que as forcas atrativas e as particulas possam permanecer separadas
em suspensao. [32]
A colagem por barbotina ¢ um dos mais promissores métodos de
conformagdo e ¢ amplamente usado para producao comercial de ceramicas. Contudo,
o método precisa ser melhorado. A deformacdo durante a sinterizagdo ¢ um dos
problemas mais sérios. Uma possivel origem deste problema ¢ certamente o
empacotamento anisotropico das particulas de p6 no corpo verde, o qual deve ser
inerente a este método de conformacgao. Particulas de forma alongada, as quais sdo
tipicas nos pods brutos (verdes) das categorias industriais e sistemas nao cubicos,
devem desenvolver este tipo de estrutura sob campo de tensdes de cisalhamento na
operagao de conformacao. O convencional processo de colagem por barbotina ¢é
realizado com uma lama de p6 bruto (verde) dispersado em agua. O rigoroso
escoamento da agua durante a colagem por barbotina ¢ claramente responsavel pelo

desenvolvimento do empacotamento anisotrépico das particulas [33].

LEE e KRIVEN [34], em 1997, no intuito de sintetizar alumina infiltrada por
vidro de borosilicato com 0% de contracdo, usaram o alcool isopropilico no lugar da
agua para prevenir a hidratacdo da superficie do p6 de aluminio e misturaram,

também, etil celulose na lama como defloculante e ligante.

Tyszblat e Michele [29], em sua patente de 1988, estabeleceram que o pH da
lama é de 7 a 8 e que o agente de controle de pH ¢ o 4acido citrico. Tseng ¢ Wu [35]
avaliaram o comportamento reolégico de suspensdes de Al,O; submicrométricas em pH
2 e 11. Neste estudo a suspensdo de alumina apresentou uma melhor estabilidade de

dispersao em pH 2, resultando em um empacotamento mais denso na colagem da
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barbotina. Entretanto, as particulas em pH 11 tenderam a formagdo de agregados no

inicio da sedimentacdo, desestabilizando, assim, a suspensao.
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2.1.3 Vidro de Lantanio

Vidros alumino-silicato de lantdnio sdao conhecidos por causa das suas
propriedades mecanicas interessantes. No que se refere a estrutura desses vidros, uma
das suas caracteristicas esta relacionada a auséncia dos classicos modificadores de rede,
tais como ions alcalinos e alcalinos terrosos. Cations terra-rara t€ém campo de forga
maior que os cations modificadores comuns. O La,0O3; diminui a viscosidade do vidro e
melhora a fluidez proximo ao ponto de amolecimento, agindo como um modificador de
rede do vidro [34]. Estes vidros sdo materiais interessantes por suas propriedades
mecanicas: dureza, alto modulo de elasticidade, durabilidade em meio alcalino,
temperatura de transicdo vitrea alta (Tg = 900°C). Uma grande durabilidade dos
alcalinos foi notada em vidros de alumino-silicato contendo La,0; ¢ Y,03[36,37].

A ftria e a magnésia sdo conhecidas por melhorarem as propriedades mecanicas
dos vidros de alumino-silicatos de lantanio. Além disso, a substituicdo de O por N
fortalece a estrutura vitrea e melhora as propriedades fisicas do vidro. Tais como:
modulo elastico, tenacidade a fratura e dureza. Também aumenta a temperatura de
transi¢dao vitrea. Todavia, ainda ndo ¢ bem estabelecido se a durabilidade quimica ¢
melhorada pela incorporagao de nitrogénio [38].

As modificagdes geradas pela dissolug@o de nitrogénio em uma rede de vidro de
oxido ocorrem devido as ligagdes menos polarizadas Si-N, em comparacdo com as
ligagdes Si-O. Tem sido mostrado que a adigdo de nitrogénio a vidros de alumino
silicatos ndo afeta sua cinética e que isso ¢ uma alteragdo satisfatoria para esses tipos de

vidros [39].
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Quando o vidro ¢ alterado pela d4gua uma camada porosa pode ser formada,
resultante do desprendimento incongruente dos constituintes do vidro. A dissolugdo de
um vidro de YLa(Ce)Si ¢ um fendomeno puramente heterogéneo. Ele envolve a
dissolucdo seletiva de silica e aluminio enquanto o lantanio e a itria sdo retidos na
superficie do vidro. O comportamento de dissolugdao dos vidros de alumino-silicato de
YLa parece ser governado por um processo de dissolugao-precipitacao implicando na
redistribuicao dos elementos. Os 6xidos de itrio e lantdnio podem se transformar em
fases amorfas insoluveis localizadas preferencialmente em zonas fortemente alteradas
como buracos ou trincas [37].

Conforme se adiciona alumina a estrutura de vidros do sistema La,O3-AlL,Os-
P,0Os, ha fortalecimento da rede por criacdo de ligagdes cruzadas entre as cadeias de
fosfato. O aumento na conectividade da estrutura aumenta a temperatura de transi¢ao
vitrea, diminui o coeficiente de expansao térmica e melhora a durabilidade em meio
aquoso. A densidade e o indice de refragdo também diminuem conforme se aumenta o
conteudo de alumina. A diminui¢ao ¢ devido a reposicao de ions La’" de maior massa
por fons AI*" [40].

O vidro de alumino-silicato de lantdnio empregado para impregnar a
infraestrutura de alumina tem uma energia de superficie (na temperatura de infiltragao)
menor que a energia de superficie da referida infraestrutura apos a pré-sinterizagao. Ele
pode conter, segundo a patente de Tyszblat [29], 6éxido de chumbo, 6xido de boro ou
oxido de vanadio em uma quantidade suficiente para aumentar a molhabilidade do
vidro. Também contém 6xidos metalicos, em uma proporcao de 2%, que conferem cor

ao material.
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O vidro de infiltragio do sistema In-Ceram® Alumina contém uma pequena
quantidade de oxidos metadlicos e apos a sua solidificacdo fornece uma massa
essencialmente amorfa que ¢ transparente ou oferece uma massa mais ou menos
cristalina que ¢ opalescente. Ele possui um indice de refracao diferente do indice da
infraestrutura, este indice de refragao pode ser modificado para a obtencdo de diferentes
efeitos opticos [29].

Além disso, os vidros de infiltragdo desse sistema cerdmico composito devem
ser compativeis quimicamente com a alumina em temperatura elevada; ter baixa
viscosidade a 900-1000°C e ter uma boa resisténcia a corrosao [41].

Al,O3 ¢ compativel com muitos compostos aluminosos como o LaAl;;Os, o qual
tem um habito de crescimento anisotrdpico. Isto contribui para o aumento da resisténcia

do material, em especial da sua tenacidade [42].

2.1.3.1 Dissolugéo dos Vidros de Lantéanio

As ceramicas dentais sao geralmente classificadas como materiais inertes [26].
Contudo, sabe-se que diferengas na composi¢do, microestrutura e condig¢des
ambientais irdo afetar o grau de degradacdo em meio aquoso [43]. Pesquisas
anteriores [1, 28, 43-46] mostraram que tanto porcelanas feldspaticas como as
ceramicas dentais sinterizadas e infiltradas com vidro (de alumino-silicato de
lantanio) tém a fase vitrea muito mais passivel de corrosdo do que fases cristalinas

como: alumina; zirconia; espinélio de aluminio e magnésio.

Embora a estabilidade quimica dos materiais ceramicos seja muito satisfatoria,

variagdes na composi¢ao e nas técnicas de processamento podem induzir uma redugdo
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na estabilidade em meio aquoso. Acredita-se que a corrosdo nesse tipo de ambiente ¢
desencadeada pelo seletivo desprendimento de ions alcalinos. Sob condigdes estaticas, o
aumento do pH, na superficie da ceramica, leva a uma perda de silica da matriz vitrea.
Isso corrobora com a assertiva de que ions alcalinos metalicos sdo menos estdveis na
fase vitrea que na fase cristalina [43]. Contudo, a adi¢do de ions divalentes como Ca™",
Mg®", Zn*" e Ba*", assim como fons AI’", parecem reduzir a troca de fons com o meio
[47]. Uma coisa, porém, esta claramente estabelecida experimentalmente: a fase vitrea ¢
mais degraddvel em agua do que a fase cristalina [28,45].

No grafico mostrado na figura 1, observa-se o diagrama pSi-pH do sistema B-
Al-Ca-Ti-H,0 a 25°C para at; = 0,150 ag;, an = 1,178 ag; , ag = 1,640 ag; e pO, = 0,21
atm. Complementando, o grafico apresentado na figura 2 mostra o diagrama pSi-pH do
sistema Si-La-H,O a 25°C para ar, = 0,5530 as; € pO, = 0,21 atm. A superposicdo destes
dois diagramas, abrangendo todo o sistema B-Al-Ca-Ti-La-H,O, revela que na faixa de
pH entre 5 e 9,5 (para atividade 1 molar de silicio) as espécies cristalinas estaveis do
sistema sdo: La,Si,07, AlLO3eH,0, TiO,, H;BO; ¢ Ca®". A estabilidade do silicato de
lantanio cresce com o aumento da alcalinidade do meio até pH=11,5, decrescendo
rapidamente com adicional aumento da alcalinidade. Concomitante, surge e cresce a
estabilidade do titanato de calcio (que substitui TiO; e Ca*") enquanto Al(OH)4,
SiO;0H*" e La(OH); se tornam as espécies estaveis do Al, Si e do La.. Em valores de
pH inferiores aqueles do lado esquerdo do dominio de estabilidade do silicato de
lantanio predominam: Al,O3;eH,O, TiO,, La3+, Ca’'e H4S104. Em condigdes de acidez
extrema e baixa atividade do silicio, as espécies estaveis tornam-se: SiO*", Ca>", AI’",

La’", TIOH’" ¢ H3BO, [47].
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Figura 1- Diagrama pSi-pH do sistema B-Al-Ca-Ti-H,O a 25°C para ar; = 0,150
asi, aa1 = 1,178 ag; , ap = 1,640 ag; e pO, = 0,21 atm.
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Figura 2- Diagrama pSi-:pH do sistema Si-La-H,0 a 25°C para a;, = 0,5530 ag; e
pO2=0,21 atm.
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Desta forma, as previsdes dos diagramas concordam com fatos
experimentalmente conhecidos, visto que eles demonstram (termodinamicamente) a
possibilidade de degradagao da fase vitrea dessas ceramicas. O tempo necessario para a
transformagao dependerd da permeabilidade dos produtos formados (se impermeavel,
impedird a continuacao da degradacao do vidro).

Lohbauer, em 2002 [48], atribuiu a baixa resisténcia mecanica das porcelanas
feldspaticas ao seu alto conteudo de fase vitrea, a qual ¢ mais vulneravel a corrosao pela
agua. Nio obstante, as cerAmicas do sistema In-Ceram® Alumina apresentaram, em seu
estudo, uma resisténcia superior a das porcelanas feldspaticas, devido ao baixo conteudo
de fase vitrea no material. Todavia, a fase vitrea do sistema In-Ceram® Alumina,
mesmo que diminuta, exerce um papel vital para manutencdo da rigidez mecéanica do
material [49]. Tanto que, a estocagem deste tipo de ceramica, sob condi¢des de fadiga
em agua, culminou em uma significante perda de resisténcia [48,49]. Por conseguinte, a
obtengdo de uma fase vitrea menos susceptivel a corrosdo seria mister para a
preservacao da excelente resisténcia mecanica de ceramicas parcialmente sinterizadas e

posteriormente infiltradas com vidro.
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3 MATERIAIS E METODOLOGIA

3.1 Materiais

3.1.1 Materiais para a confecg¢io dos corpos de prova de In-Ceram® Alumina

Placas de acrilico

Discos de carburundum para corte das placas de acrilico

Polovinilsiloxano (Elite Double, Zhemack, Italia)

Gesso para In-Ceram® Alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Po6 de alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

Solvente aquoso (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

Aditivo In-Ceram® Alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
P¢ de vidro de lantanio (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

Pasta de polimento diamantada de granulacdo 2 a 4 pm (Diamond Excel, FGM)
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Figura 3- Materiais para confec¢do do In-Ceram® Alumina. Da esquerda para direita: po
de alumina, solvente aquoso, aditivo, pd de vidro de lantanio e gesso (ao fundo).

3.1.2  Equipamentos

Vibrador para gesso (VH Softline)

Aparelho de ultrassom Vita Vitasonic® II (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Forno de queima Vita Inceramat® 3 (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Forno de queima Vita Vacumat® 40 (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Micromotor de baixa rotagdo (W & H MF-perfecta)

Broca (EVE-DIABOND - granulagdo grossa DB-15g)

Trijato Easy Blast (Bego)

Equipamento de ensaio universal (EMIC linha DL 1000)

Microscépio eletronico de varredura (JEOL JSM-6460 LV)



32

VITASONIC Il
fiir In-Ceram

Figura 4- Equipamentos para confec¢io do In-Ceram® Alumina. No sentido horario:
aparelho de ultrassom Vita Vitasonic® II, forno de queima Vita Inceramat® 3, forno de
queima Vita Vacumat® 40 e trijato Easy Blast (Bego).

Figura 5- Equipamento de ensaio universal (EMIC linha DL 1000).
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3.2  Metodologia

3.2.1 Preparacgéo dos corpos de prova

Foram confeccionados 60 espécimes ceramicos parcialmente sinterizados de In-
Ceram® Alumina respeitando-se a norma ISO 6872:1995(E) [50]. Segundo a norma, os
espécimes tém que apresentar largura= 4+0,25mm, comprimento de pelo menos 20mm
e espessura=1,2+0,2mm. As dimensdes dos corpos de prova confeccionados neste
trabalho foram: largura=4mm, comprimento=25mm, espessura=1,4 mm.

Os espécimes foram elaborados a partir de um padrdo polimérico de secgao
retangular e dimensdes de 2mm x Smm x 25mm, o qual foi duplicado em um material a
base de polivinilsiloxano. Este molde foi preenchido com um gesso disponivel
comercialmente para o sistema In-Ceram® Alumina. O gesso foi manipulado seguindo-
se as instru¢des do fabricante. Sendo assim, 20 gramas de po6 de gesso foram
manipulados (com auxilio de uma espatula) com 4,6 mL de 4gua destilada; apos a
manipulagdo o gesso foi vertido sob o molde de polivinilsiloxano sob vibracao em
aparelho vibrador de gesso (VH Softline), para evitar o aprisionamento de bolhas. Apos
duas horas, o processo de cristalizacdo do gesso ja estava completo e as barras de gesso
foram, entdo, removidas do molde e lixadas com lixa d'dgua (a seco). A seguir foram
aferidas com paquimetro para que as dimensdes de 2mm x Smm x 25mm fossem
alcancadas. Obtiveram-se, entdo, barras de gesso para posterior realizagdo do processo
de colagem de barbotina.

Um outro padrao polimérico foi confeccionado, a partir de barras de acrilico

apresentando as seguintes dimensdes: 4mm x Smm x 25mm. Este padrdao também foi
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duplicado em polivinilsiloxano. A barra de gesso foi assentada no fundo do molde de
4mm de altura e, sobre ela, foi vertida a suspensao de alumina (Vita Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Alemanha) até que se atingisse a margem superior do molde. Durante a
colagem por barbotina, o solvente ¢ removido por capilaridade pelo gesso, enquanto as
particulas de alumina sdo depositadas sobre o mesmo. Conforme o nivel da barbotina
decaia, foi se adicionando mais suspensao para que a altura desejada da peca fosse

alcancada. Ver figuras 6, 7 ¢ 8.

Figura 6- Padrdes poliméricos.

Figura 7- Molde de polivinilsiloxano

Figura 8- Molde preenchido com o conjunto gesso/lama de alumina
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ApoOs a precipitagdo da solugdo, o conjunto gesso/alumina foi removido do
molde e parcialmente sinterizado no forno Vita Inceramat® 3 (Vita Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Alemanha). O programa de sinteriza¢do da alumina, processada por colagem
de barbotina, sugerido pelo fabricante consiste em um pré-aquecimento até uma
temperatura de 120°C a uma taxa de 20°C/h. Seguido por um aquecimento até a
temperatura de 1120°C a uma taxa de 500°C/h com patamar de 2h nesta temperatura
(ver grafico 1). Os espécimes ndo foram parcialmente sinterizados em uma sé etapa,
pois o forno ndo comportava todas as 60 barras. Portanto, os 60 conjuntos gesso-
barbotina foram divididos em 2 grupos de 30 conjuntos cada para o procedimento da
sinterizacdo. Na figura 9 pode-se observar o aspecto das barras de alumina parcialmente

sinterizadas.

1200 4
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Grafico 1 — Tempo e temperatura da queima de sinterizagdo da alumina
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Figura 9- Barras de alumina parcialmente sinterizadas.

Das 60 barras de alumina parcialmente sinterizadas 40 foram distribuidas em
quatro grupos experimentais com temperaturas de infiltragdo do vidro de: 1100°C
(Grupo I), 1110°C (Grupo II), 1120°C (Grupo III) e 1130 °C(Grupo IV) e tempo de
infiltracdo de 6h; 10 barras foram distribuidas para o Grupo V com temperatura de
infiltracdo de 1110°C e tempo de infiltragdo de 2h, observar os graficos 2, 3, 4, 5 ¢ 6.
Cada grupo de 10 espécimes recebeu 5 barras de cada um dos dois processos de
sinterizagdo realizados, para que a variavel sinterizacao influenciasse por igual todos os
grupos. As outras 10 barras de alumina parcialmente sinterizadas foram usadas para
caracterizagdo em microscopio eletronico de varredura e reservadas para eventuais

perdas ocorridas durante a infiltragao das pegas.



37

Grupo |
1200
5
8
5 800
8
3]
o
S
(3]
'_
400
T T T T T T T T
0 2 4 6 8

Tempo (horas)

Gréfico 2 — Tempo e temperatura da infiltragdo da alumina com vidro de
lantanio do grupo 1.
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Grafico 3 — Tempo e temperatura da infiltragdo da alumina com vidro de
lantanio do grupo II.
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Grafico 4 — Tempo e temperatura da infiltragdo da alumina com vidro de
lantanio do grupo III.
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Grafico 5 — Tempo e temperatura da infiltracio da alumina com vidro de
lantanio do grupo IV.
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Gréafico 6 — Tempo e temperatura da infiltragdo da alumina com vidro de
lantanio do grupo V.

As barras do grupo I foram infiltradas a 1100°C (temperatura 10°C abaixo da
recomendada pela Vita) por um periodo de 6h (tempo recomendado para infiltracdo de
PPFs).

As barras do grupo II foram infiltradas a 1110°C (temperatura recomendada
atualmente pela Vita) por um periodo de 6h (tempo recomendado para infiltragdo de
PPFs).

As barras do grupo III foram infiltradas a 1120°C (temperatura 10°C acima da
recomendada pela Vita) por um periodo de 6h (tempo recomendado para infiltracdo de
PPFs).

As barras do grupo IV foram infiltradas a 1130°C (temperatura 20°C acima da
recomendada pela Vita) por um periodo de 6h (tempo recomendado para infiltragao de

PPFs).
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As barras do grupo V foram infiltradas a 1110°C (temperatura recomendada pela

Vita) por um periodo de 2h (tempo recomendado para infiltragao de proteses unitarias).
Para que se realizasse o processo de infiltracdo o p6 de vidro de lantanio foi
misturado a agua destilada e esta mistura foi assentada em uma placa de platina. As
barras de alumina parcialmente sinterizadas foram colocadas sobre o conjunto lama de
vidro/placa de platina e levadas, assim, ao forno Vita Inceramat® 3 para que se
procedesse a infiltracdo. A placa de platina s6 comportava 5 barras de alumina. Sendo
assim, para que se obtivesse 10 espécimes infiltrados a fase de infiltragdo teve que ser
realizada em duas etapas. As barras de alumina foram distribuidas aleatoriamente para

cada etapa.

Figura 10- Barras de alumina parcialmente sinterizadas e infiltradas com vidro de
lantanio.

Ap6s a infiltragdo, o excesso de vidro foi removido com pedra diamantada para
desgaste em ceramica (EVE-DIABOND - granulagdo grossa DB-15g) em micromotor
(W & H MF-perfecta) com rotagdo de 30.000 rpm, para que as dimensdes de 1,4 x 4 x
25mm fossem atingidas. Subseqiientemente ao desgaste, as barras foram jateadas com
oxido de aluminio com tamanho de particula de 125um e pressao de 2,5 bar. As barras
foram polidas com lixas d’agua com granulacao de 220, 360, 600 e 1200 com pasta de

polimento produzida com diamante de granulagdo 2 a 4um (Diamond Excel, FGM). A
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preparagao da superficie dos espécimes para teste pode introduzir defeitos de usinagem
os quais podem ter um efeito pronunciado na resisténcia a flexao. Tais danos agregados
durante a preparacao do espécime podem ser um fator de interferéncia aleatério, ou uma
parte inerente da caracteristica a ser mensurada. Para que o desgaste das pecgas fosse
realizado de uma maneira uniforme entre elas, esse foi realizado sempre em uma tnica

direcdo conforme a norma ASTM Designation: C 1161-90 [51].

Figura 11- Barras de alumina parcialmente sinterizadas, infiltradas com vidro

de lantanio e usinadas.

Ap6s o procedimento de acabamento as barras foram submetidas uma queima de
controle em forno Vita Vacumat® 40, ver grafico7. Esta queima tem o intuito de
eliminar o vidro presente em excesso na estrutura do composito ceramico. Além disso,
ela pode contribuir para o relaxamento de tensdes residuais geradas nos espécimes

durante a etapa de usinagem.
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Grafico 7 — Queima de controle do vidro de lantanio.

3.2.2 Ensaio de resisténcia a flexdo

A resisténcia a flexdo das barras foi testada em 3 pontos, em uma maquina de
ensaios mecanicos (EMIC modelo DL 1000). A distancia entre os apoios, segundo a
ISO 6872:1995(E) [50], tem que ser de 12mm a 15mm e a velocidade de descida de (1 £
0,5) mm/min. Para este ensaio, a distancia entre os apoios foi de 12mm e a velocidade
de descida foi de 0,5mm/mim. Segundo a ASTM Designation: C 1161-90 [51] os
cilindros de suporte dos espécimes devem: possuir pelo menos trés vezes o
comprimento dos espécimes; devem ser aproximadamente 1,5 vez a profundidade do
espécime empregado no teste; e devem estar cuidadosamente posicionados, tal que a
distancia entre os apoios sejam acuradas em +0,10mm. O suporte de aplicagdo de carga

para a configuracdo dos trés pontos deve ser posicionado no meio dos cilindros de
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suporte em *0,10mm. Todos estes requisitos foram seguidos para a realizacdo dos
ensaios mecanicos.

Os resultados oferecidos pela maquina de ensaios mecanicos foram os dados de
forca maxima (N) para a fratura dos espécimes. Estes dados foram tratados, para que se

obtivesse a resisténcia a flexdo em MPa. A féormula usada foi a seguinte:

M = 3wi
2bd”*

Onde W ¢ a forga de fratura, em newtons;

1 ¢ a distancia entre os apoios, em milimetros;

b ¢ a largura do espécime, em milimetros;

d ¢ a espessura do espécime, em milimetros.

Foram, assim, obtidos os valores da resisténcia a flexao uniaxial a 3 pontos, M,

em megapascal, de cada corpo de prova.

3.2.3 Anélise estatistica

Os resultados de resisténcia a flexdo uniaxial a 3 pontos foram submetidos a
tratamento estatistico por meio de analise de variancia (ANOVA) de fator inico ,com
intervalo de confianga de 0,05. Complementarmente utilizou-se a analise de Weibull
para se avaliar a confiabilidade do material frente aos diversos tratamentos propostos.

Para a realizagdo da analise ANOVA o programa STATISTICA for Windows
5.1 B (StatSoft, Inc., USA) foi empregado. A analise de Weibull foi viabilizada por

meio do programa Microsoft © excel 2000 (Microsoft corporation).
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As formulas utilizadas no calculo do modulo de Weibull estdo especificadas
abaixo:
MOR (modulo de ruptura)

3wl

MOR =
2hd?

Onde W ¢ a forca de fratura, em newtons;
| ¢ a distancia entre os apoios, em milimetros;
b ¢ a largura do espécime, em milimetros;

d ¢ a espessura do espécime, em milimetros.

Estimador

Onde j € o numero de cada amostra;

n é o0 namero total das amostras.

Grafico: Parametros x e y

x =1n (MOR)
1
= Inln
Y L—R]

O valor do mo6dulo de Weibull (m) foi calculado pelo método dos minimos quadrados:

y=mx+b



Inln

lp = m[In(MOR)] + (mIno,)

-0

O valor de o) ¢ calculado pela féormula:

1

In(—In ln(1 b )+ m(In MOR))
o, =inv f
m
Taxa de risco:
m m—
—m(O' ) ]
Oy
onde o = In(MOR);
In(—In ln(1 1P )+ m(In MOR))
—

e o, =Inv
m

Efeito do volume x tensdo de tragdo (flexdo a 3 pontos):

VR
2(m+1)

3.2.4 Caracterizacdo de matérias primas
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O gesso, o p6 de alumina e o vidro de lantanio utilizados na técnica In-Ceram®
Alumina foram submetidos a analise em microscopio eletronico de varredura e EDS no
laboratério F-203 do PEMM/COPPE/UFRJ.
O vidro de lantanio também foi analisado por meio de difra¢do de raios-X nos

laboratorios do CETEM/UFRJ.

3.2.5 Analise de sinterizacdo adicional

No intuito de averiguar se o aumento da temperatura de infiltragdo leva a uma
sinterizagdo adicional do arcabouco de alumina parcialmente sinterizada, procedeu-se a
seguinte conduta: quatro barras de alumina parcialmente sinterizadas (na temperatura
recomendada pelo fabricante) foram divididas em quatro grupos (A, B, C e D) e
quebradas ao meio. A 4rea fraturada, de cada espécime, foi analisada por meio de
microscopia eletronica de varredura. Apos a andlise, as barras fraturadas foram dividas
em quatro grupos (A’, B’, C’ e D’) para que fossem submetidas a queima com as
temperaturas de infiltragdo de 1100, 1110, 1120 e 1130°C (respectivamente). Em
seguida, foi realizada nova andlise microscopica para observar se: o aumento da
temperatura permite o avanco da sinterizagdo da infra-estrutura ceramica, no sentido da
defini¢ao (arredondamento) de contornos de grdos e de poros igualmente mais

arredondados (ao lado da diminui¢ao do volume de poros).

3.2.6 Caracterizacdo das barras de alumina infiltradas com vidro
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Em seguida a realizacdo dos ensaios mecanicos, um espécime de cada grupo
experimental (I, II, III, IV e V) teve a area de fratura, induzida no teste de resisténcia de
flexdo a 3 pontos, analisada por meio de microscopia eletronica de varredura. As
imagens foram obtidas tanto via elétrons secundarios como via elétrons retroespalhados.

Em adicao, os espécimes submetidos a analise micrografica também foram examinados

por EDS.



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Resultados de resisténcia flexural
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A tabela 3 mostra os valores médios de resisténcia a flexao a 3 pontos dos grupos de

amostras I a V.

Tabela 3- Resultados dos valores médios de resisténcia a flexao a 3 pontos dos

grupos de amostras [ a V.

Grupo de amostras | Resisténcia a Flexdo (MPa) | Desvio Padrao (MPa)
I 580,75 99,21
II 605,47 75,17
111 579,34 92,14
v 590,40 139,31
A% 410,16 178,19

As tabelas completas encontram-se nos apéndices A, B, C, D e E.

No grafico apontado na figura 12 observa-se o modulo de Weibull (igual a

6,43264, com coeficiente de correlagdo de 96,594%) correspondente as amostras do

grupo I. O grafico apresentado na figura 13 fornece os dados referentes ao grupo II

(mo6dulo de Weibull = 8,73 , com coeficiente de correlagdo de 98%). O grafico indicado

na figura 14 mostra os dados do grupo III (médulo de Weibull = 8,57, com coeficiente

de correlagdo de 91%). O grafico registrado na figura 15 apresenta os dados do grupo

IV (médulo de Weibull = 3,85975, com coeficiente de correlagdo de 95,283%).

Enquanto o grafico oferecido na figura 16 revela os dados do grupo V (moédulo de

Weibull = 2,24561, com coeficiente de correlagdo de 97,167%).
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Figura 12- Mddulo de Weibull correspondente as amostras do grupo |
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Figura 13- Modulo de Weibull correspondente as amostras do grupo II
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Figura 15- Modulo de Weibull correspondente as amostras do grupo IV
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Figura 16- Modulo de Weibull correspondente as amostras do grupo V

Valor crescente do mdédulo de Weibull (m) significa decrescente dispersao dos
resultados, isto €, maior confiabilidade do material [52,53]. No presente caso o mdédulo
de Weibull do grupo I (m=6,43264) é menor que o do grupo II (m= 8,83512), isto &,
uma infiltragdo a 1100°C (que representa um pequeno descontrole térmico do forno)
pode causar prejuizo a protese ceramica em elaboragdo, que deveria (segundo
recomendagdes do fabricante) ser infiltrado com vidro a 1110°C. Por outro lado, o
modulo de Weibull do grupo III (infiltrado a 1120°C, que ¢ igual a temperatura da
sinterizagdo parcial prévia) ¢ igual a 8,57 praticamente igual ao modulo de Weibull
referente ao grupo II (infiltrado a 1110°C) , significando que a confiabilidade das
proteses infiltradas a 1110 e 1120°C ¢é semelhante. A analise do valor do médulo de
Weibull do grupo IV (infiltrado a 1130°C, temperatura superior aquela da sinteriza¢ao

parcial prévia) denota um dado preocupante para o protesista. Neste grupo (IV) o
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modulo de Weibull é apenas 3,85975. Isto pode ser decorrente do fato de que
simultaneamente a infiltracao ha (provavelmente) alguma sinterizagcdo complementar da
estrutura de alumina, o que diminui a viabilidade de poros interconectados e prejudica a
infiltracdo de vidro. Sendo assim, no caso dos corpos de prova do grupo IV, uma
temperatura de infiltragdo (1130°C) bem maior do que aquela recomendada pelo
fabricante (1110°C) e maior do que 1120°C (temperatura da sinteriza¢do parcial prévia)
deu margem a um avango bem mais intenso de sinterizacdo complementar (dificultando
e inibindo o processo de infiltracdo do vidro de lantanio, ja que os poros disponiveis
foram se tornando cada vez mais finos no decorrer do tempo de infiltragdao). Por
conseguinte, o resultado global se tornou bem mais dispersivo ou menos reprodutivel
(maior desvio padrdo). O grupo que seguiu a temperatura de infiltracdo recomendada
pelo fabricante e o tempo de infiltragdo recomendado para coroas unitarias (Grupo V)
externou o menor moédulo de Weibull (m=2,24561). Os resultados do grupo V estdao
condizentes com a expectativa, uma vez que o tempo de infiltracdo (indicado para
coroas unitarias) na temperatura recomendada pelo fabricante (1110°C) foi bem menor
(2 horas) do que no caso dos outros grupos onde a temperatura de infiltracao foi aquela
recomendada para PPFs (6 horas); revelando, todavia, o fato de que menores tempos de
infiltracdo dao margem a menor reprodutibilidade do processo de infiltracdo, isto é,
quanto maior o tempo de infiltracdo tanto mais completo sera o processo de infiltragao
(o que ¢ compreensivel pelo fato da infiltragdo ser um processo de escoamento viscoso
do vidro liquido que, numa dada temperatura, apresentard uma definida fluidez, ou seja,
uma definida velocidade de avango através dos poros da estrutura solida disponivel).

Nao obstante, a analise de varidncia (ANOVA) de fator unico mostrou que: entre

os resultados dos grupos I a IV (infiltrados com o mesmo tempo e diferentes
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temperaturas) o efeito da temperatura ndo foi significativo, com 95% de confianca
(p=0,950056), ver tabela 4. O que nos permite afirmar que: pequenas diferencas na
temperatura de infiltracdo do vidro nao conduzem a diferencas significativas no valor da
resisténcia a flexao por 3 pontos. Outrossim, a mesma analise estatistica mostrou uma
diferenca significativa no valor da resisténcia a flexao por 3 pontos quando o tempo de
infiltracdo de vidro foi aumentado de 2 horas para 6 horas (respectivamente, grupos V e
IT). Este aumento foi, deveras, expressivo para o mesmo grau de confianga utilizado

anteriormente, ver tabela 5.

Tabela 4- ANOVA entre os grupos [ a [V

Fonte SQ GL MQ SQ GL MQ F P
de (efeito) | (efeito) | (efeito) (erro) (erro) (erro)
variabilidade

entre 3879,833 3 1293,278 | 400808,0 36 11133,55 | 0,116160 | 0,950056
tratamentos

Os efeitos sdo estatisticamente significativos para p<0,05000

Tabela 5- ANOVA entre os grupos [l e V

Fonte SQ GL MQ SQ GL MQ F P
de (efeito) | (efeito) | (efeito) (erro) (erro) (erro)
variabilidade
entre 190735,8 1 190735,8 | 336625,2 18 18701,40 | 10,19901 | 0,005033
tratamentos

Os efeitos sao estatisticamente significativos para p<0,05000

O In-Ceram® Alumina ¢ um material que oferece uma resisténcia flexural de
300 MPa a 600 MPa [2]. Sendo que a obten¢do de valores de resisténcia a flexdo acima
de 605 MPa para o sistema In-Ceram® Alumina depende: da forca de ligacdo entre as
particulas de 6xido de aluminio (obtidas durante a sinterizacdo parcial); ¢ do completo

molhamento da microestrutura de poros abertos pela infiltragdo com vidro de lantanio
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[7]. O presente trabalho obteve resultados de resisténcia a flexao na ordem de 580,75 (=
99,21)MPa; 605,47 (£ 75,17)MPa; 579,34 (+ 92,14)MPa; 590,40 (£ 139,31)MPa ¢
410,16 (= 178,19)MPa, respectivamente para os grupos I, II, III, IV e V. Onde os
valores de resisténcia mais expressivos foram aqueles pertencentes aos grupos de maior
tempo de infiltragdo (grupos I, II, III e IV). O que permitiu demonstrar que: quanto
maior o tempo de infiltragio, maior é a resisténcia flexural do sistema In-Ceram®
Alumina. Isto revela a dependéncia do processo de infiltracdo com o tempo e a
temperatura empregada. Posto que: a infiltragdo ¢ um processo de escoamento viscoso
do vidro (no estado liquido) que, numa dada temperatura, apresentard uma definida
velocidade de avanco através dos poros da estrutura solida disponivel.

Considerando-se as propriedades mecanicas, PPFs requerem 400 N para regido
anterior ¢ 600 N para a regido posterior. Estes dados sdo duas vezes maiores que a
média da méxima for¢a de oclusdo, para oferecer um fator de seguranga, porque a saliva
e as mudangas térmicas levam a uma redugdo da for¢a de fratura das ceramicas [7].
Neste estudo, os resultados de resisténcia a flexdo do Grupo I ao IV (com tempo de
infiltragdo direcionado para confeccdo de PPFs) foram (respectivamente): 580,75 (£
99,21)MPa; 605,47 (= 75,17)MPa; 579,34 (+ 92,14)MPa; 590,40 (£ 139,31)MPa; o que
equivale em Newtons a: 580,75 N/mm, 605,47 N/mm, 579,34 N/mm e 590,40 N/mm.
Os dados obtidos concordam com uma gama de estudos cujos resultados externam que
o sistema In-Ceram® apresenta propriedades mecanicas satisfatdrias para sua indicacao
em proteses fixas de trés elementos na regido anterior da arcada dentaria. Contudo, os
mesmos achados, ndo credenciam para o emprego em proteses fixas posteriores com

mais de um elemento[14].
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Os valores de resisténcia a flexdo do Grupo V (410,16 + 178,19 MPa) foram,
consideravelmente inferiores ao do Grupo II (infiltrado com a mesma temperatura,
porém com maior tempo). Estes resultados impedem que PPFs sejam confeccionadas
com o protocolo de infiltracdo do grupo V. Entretanto, coroas unitarias anteriores e
posteriores podem ser manufaturadas por este protocolo, posto que: somente materiais
com resisténcia flexural ao redor de 150 MPa s3o inadequados para coroas em dentes

posteriores [16].

4.2 Anélises microestrutural e elementar

4.2.1 Gesso Nao-Sinterizado (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

A figura 17 mostra micrografias da superficie de fratura do gesso nao-
sinterizado do sistema Vita In-Ceram® Alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha), onde se pode observar que as particulas de gesso (sulfato de célcio
hemihidratado) tém, apds a hidratagdo associada ao processo de sua moldagem,
tamanhos predominantemente entre 10 e¢ 30 pum, o que prové um substrato
adequadamente poroso para a colagem da barbotina. Esta ultima sendo uma suspensao
de particulas de alumina de aproximadamente 3 um de didmetro médio num meio
aquoso contendo aditivos dispersantes-ligantes que proporcionam uma lama com
reologia apropriada para que a barbotina se cole na superficie do gesso mas ndo a

penetre.
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(b)
Figura 17— Micrografias do molde de gesso nao sinterizado do sistema Vita In-Ceram .
Em (a) aumento de 500 vezes; em (b) aumento de 3000 vezes.

®

No grafico apresentado na figura 18 pode-se observar, por meio da andlise de
EDS, que o gesso ndo-sinterizado do sistema Vita In-Ceram” Alumina ¢, basicamente,
um composto de oxigé€nio, enxofre e calcio. Nao ¢ possivel afirmar, apenas por meio da
analise de EDS, que o gesso do sistema Vita In-Ceram”™ Alumina é um composto de

sulfato de calcio. O EDS somente identifica os elementos presentes (O, S, Ca), mas ndo



57
indica como eles estdo arranjados. Esta informagao poderia ser afirmada por meio de

analise de difracao de Raios-X.

Full scale counts: 2000 gesso(d)
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Figura 18- EDS do gesso ndo-sinterizado do sistema Vita In-Ceram®.

422 Po6s de alumina Vita In-ceram® (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,

Alemanha)

A figura 18 mostra micrografias de MEV do p6 de alumina da Vita In-Ceram®,
indicando que algumas de suas particulas podem ser maiores do que 10 um, mas que a
maioria tem tamanhos inferiores a este valor (5 a 2,5 um) e, uma parcela nao
desprezivel tem tamanho de particulas submicrométricas. Isto torna os processos de
sinterizagdo parcial e infiltragcdo de vidro bastante complexos. Porque as particulas
menores podem nao sé facilitar os elos entre as particulas maiores, mas também podem
se acumular, acidentalmente, nos seus intersticios. A ocorréncia de tal fato prejudica,

deveras, a porosidade (que ¢ importante para a subseqiiente infiltracao).



58

Quanto a taxa de penetracao do vidro de lantanio na infraestrutura de alumina
parcialmente sinterizada, sabe-se que ha um aumento desta quando o tamanho de
particula do pé de alumina for maior (devido ao aumento do tamanho dos poros da
infraestrutura). Sugerindo, desta forma, que a forca que guia a penetragdo ¢ a forca
capilar [18]. Embora uma maior tenacidade a fratura possa ser alcangada pelo aumento
do tamanho de particula do p6é de alumina, ¢ evidente que este artificio pode reduzir a
resisténcia do material (provavelmente devido ao tamanho de contorno de grao e a
interacdo da ponta da trinca com uma segunda fase). Na literatura, as propriedades
mecanicas 6timas dos compdsitos contendo alumina foram alcangadas com tamanho de
particula médio de 2,85um [18]. O tamanho de particula do p6 de alumina (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) aferidos nas andlises microestruturais variou
entre 10 a 2,5 pwm, apresentando ainda algumas particulas de tamanho
submicrométricos. A presenga de particulas com tamanhos maiores que 10 um pode
representar uma tendéncia a menor resisténcia do material, embora possa facilitar o

processo subseqiiente de infiltragao.
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Figura 19— Micrografias do p6 de alumina do sistema Vita In-Ceram®. Em (a) aumento
de 500 vezes; em (b) aumento de 3000 vezes.

No grafico apresentado na figura 20 pode-se observar, por meio da analise de
EDS, que o p6 de alumina da Vita In-Ceram® é composto exclusivamente de aluminio e

oxigénio.
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Figura 20- EDS do p6 de alumina do sistema Vita In-Ceram®.

4.2.3 Pos de vidro de lantanio (da Vita)

A Figura 21 apresenta micrografias do po de vidro da Vita In-Ceram® Alumina,
onde se pode perceber que elas sdo menores do que 300 um, mas podem ser maiores do
que 200 um, embora existam particulas menores do que este ultimo tamanho. De
qualquer forma, os tamanhos das particulas de vidro infiltrante sdo grandes, enquanto se
poderia pensar que particulas menores seriam preferiveis, pois teriam menor superficie
especifica e reagiriam mais rapidamente durante o processo de infiltracdo. Acontece
que, no referido processo, a primeira etapa ¢ a absor¢ao de calor radiante (entdo quanto
maior a superficie faceando a radiagdo tanto melhor a absor¢do de calor), e a segunda
etapa ¢ a conducdo de calor da superficie absorvedora para o interior da massa de vidro
(neste caso ¢ preferivel uma massa continua de vidro, isto &, particulas grandes de vidro)
e uma camada de particulas de vidro muito pequena terd dificuldades de conducao. Isto
equivale a assertiva de que: com tamanhos menores de particulas a superficie destas

ficaria muito quente, mas o seu interior ficaria frio, porque a conducdo entre as
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particulas da superficie para aquelas situadas na parte interior da camada seria dificil, ja
que haveria ar (ou algum outro gas) entre elas.

Assim sendo, a melhor distribuicao granulométrica das particulas de vidro de
infiltracdo In-Ceram® sera um compromisso entre os dois processos de transferéncia de

calor, o que deve ter sido obtido pela Vita Zahnfabrik por meio de experimentagao.

COFPFE-AUFRJ
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(b)

Figura 21— Micrografias do p6 de Vidro do sistema Vita In-Ceram®™ Alumina. Em (a)
aumento de 100 vezes; em (b) aumento de 500 vezes.
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No grafico apresentado na figura 22 pode-se observar, por meio da analise de
EDS, que o pé de vidro da Vita In-Ceram® Alumina apresenta em sua composi¢io

aluminio, silicio, lantanio e calcio.

Full scale counts: 2000 La
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Figura 22- EDS do p6 de vidro do sistema Vita In-Ceram” Alumina.

O vidro de lantanio (Vita In-Ceram®™ Alumina) também foi analisado por meio
de difracdo de raios-X nos laboratorios do CETEM/UFRIJ. Os compostos presentes no

vidro estdo disponiveis na tabela 6.



63

Tabela 6- Composicdo do vidro de lantanio (Vita In-Ceram® Alumina)

COMPOSTO| PORCENTAGEM
K,O 0,047
P,0:s 0,047
MnO 0,253
NiO 0,322

Fe,03 1,31
CaO 3,14
TiO, 6,16
Si0, 19,1

Al,O3 20,0

La,O; 49,60

4.2.4 Analise microestrutural das Barras de Alumina Parcialmente Sinterizadas

(a) Barras de Alumina do Grupo Ae A’

A Figura 23 apresenta micrografias da superficie de fratura de uma barra de
alumina parcialmente sinterizada do grupo A (sinterizada conforme preconizado pelo
fabricante, pelo programa especificado no grafico 1), mostrando que a sua
microestrutura ¢ de graos angulosos (lembrando as particulas de alumina do po6
original), com os grdos maiores sendo unidos por meio de uma série de particulas

menores que se soldaram de maneira incipiente.
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Figura 23— Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo A, sinterizada
parcialmente consoante instrugdes do fabricante. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

Deste processo, houve, como resultado, uma porosidade muito variavel em
tamanho e forma. No entanto, esta variabilidade estd homogeneamente distribuida ao
longo da massa sinterizada do ja casquete ceramico de alumina infra-estrutural. Isto
torna compreensivel porque o tempo de infiltragdo do vidro lantanio € muito importante

no fortalecimento da infra-estrutura da protese dental. Afinal, os poros maiores sao mais

facilmente preenchidos pelo vidro, mas os poros menores requerem um tempo muito
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maior (além da capacidade de molhamento da superficie das particulas de alumina pelo
vidro liquido). Outrossim, ¢ de se compreender que um aumento da temperatura
continuard impulsionando o avango da sinterizagao da infra-estrutura ceramica, no
sentido da definicdo de contornos de graos mais arredondados e de poros igualmente
mais arredondados (ao lado da diminui¢ao do volume de poros).

A Figura 24 mostra micrografias da superficie de fratura do grupo A’ (alumina
parcialmente sinterizada a 1120°C pelo programa de sinterizagdo para a técnica de
colagem por barbotina e a 1100°C pelo programa de infiltragdo do vidro de lantanio do
grupo I), podendo-se notar que elas sdao a primeira vista semelhantes aquelas da barra de
alumina do grupo A (conforme visto na Figura 23), mas ¢ possivel observar um ténue

avango do arrendondamento dos graos e, concomitante, redug¢ao da porosidade aparente.
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(b)
Figura 24— Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo A’, sinterizada
parcialmente (consoante instrucdes do fabricante) e a 1100°C pelo programa de
infiltragdo do vidro de lantanio do grupo I. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

(b) Barras de Alumina do Grupo B e B’

A Figura 25 apresenta micrografias da superficie de fratura de uma barra de
alumina parcialmente sinterizada do grupo B (sinterizada durante 2 horas, segundo o
programa especificado no grafico 1), mostrando que ela ¢ similar aquela do Grupo A

sinterizada nas mesmas condi¢des (Figura 23).
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Figura 25 — Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo B, sinterizada

parcialmente consoante instrugdes do fabricante. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

5

¥

A Figura 26 apresenta micrografias da superficie de fratura do grupo B’
(alumina parcialmente sinterizada a 1120°C pelo programa de sinterizagdo para a
técnica de colagem por barbotina e a 1110°C pelo programa de infiltracao do vidro de
lantanio do grupo II), onde € possivel notar uma ténue evolucao do arredondamento dos

graos e dos poros quando comparada com a micrografia da monoqueima (figura 25). A
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situagdo relativa entre as duas figuras ¢ comparavel aquela j& observada entre as Figuras

23 e 24, no que tange ao efeito da segunda queima.
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Figura 26— Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo B’, sinterizada
parcialmente (consoante instru¢cdes do fabricante) e a 1110°C pelo programa de
infiltragdo do vidro de lantanio do grupo II. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

(c) Barras de Alumina do Grupo Ce C’
A Figura 27 apresenta micrografias da superficie de fratura de uma barra de

alumina parcialmente sinterizada do grupo C (sinterizada durante 2 horas, segundo o
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programa especificado no grafico 1), mostrando que ela ¢ a caracteristica de uma

monoqueima nesta temperatura (semelhante aquelas das Figuras 23 e 25).

R
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(b)
Figura 27- Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo C, sinterizada
parcialmente consoante instrugdes do fabricante. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.
A Figura 28 apresenta micrografias da superficie de fratura do grupo C’

alumina parcialmente sinterizada a 1120°C pelo programa de sinterizagdo para a
p pelo prog p

técnica de colagem por barbotina e a 1120°C pelo programa de infiltracao do vidro de
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lantanio do grupo III), podendo-se observar uma ténue evolucdo do arredondamento dos
graos e dos poros (similar a relagdo entre as Figuras 23 e 24, bem como entre as figuras

25 e 26, conseqiiente de uma segunda queima).

Figura 28— Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo C’, sinterizada
parcialmente (consoante instru¢cdes do fabricante) e a 1120°C pelo programa de
infiltragdo do vidro de lantanio do grupo III. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

(d) Barras de alumina do grupo D e D’
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A Figura 29 apresenta micrografias da superficie de fratura de uma barra de
alumina parcialmente sinterizada do grupo D (sinterizada durante 2 horas, segundo o
programa especificado no grafico 1), que sdo caracteristicas de sinterizagao neste tempo

e temperatura de sinteriza¢ao (como nas Figuras 23, 25 ¢ 27).

Figura 29 -Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo D, sinterizada

parcialmente consoante instrugdes do fabricante. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.
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A Figura 30 micrografias da superficie de fratura do grupo D’ (alumina
parcialmente sinterizada a 1120°C pelo programa de sinterizagdo para a técnica de
colagem por barbotina e a 1130°C pelo programa de infiltragdo do vidro de lantanio do
grupo IV), observando-se uma evolucdo notavel do arredondamento dos graos e
diminui¢do dos poros, quando comparado com aquele da monoqueima (Figura 29).
Porque agora a segunda queima foi feita numa temperatura (1130°C) superior aquela da
primeira queima (1120°C). O que forneceu potencial impulsionador da sinteriza¢do
(maior energia de difusdo), restringindo a porosidade apenas a poros maiores, ja que os

poros menores coalesceram-se em decorréncia da maior energia livre disponivel.
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Figura 30- Micrografias representativas de barra de alumina do Grupo D’, sinterizada
parcialmente consoante instrugdes do fabricante e a 1130°C pelo programa de
infiltragdo do vidro de lantdnio do grupo IV. Em (a) aumento de 1000 vezes; em (b)
aumento de 3000 vezes.

Quer isto dizer que a resisténcia flexural deveria ter crescido em relagdo a
monoqueima? A resposta, de certo modo, seria sim, mas nado completamente. Por qué?
Porque ¢ preciso secionar transversalmente e especularmente a amostra para examinar
passo a passo a evolucdo destes processos de arrendondamento, uma vez que a andlise

micrografica, aqui feita, ¢ superficial e incompleta (uma se¢do 4mm x 1,4mm contém

pelo menos 25 campos de 40pum por 30 pum, quando observado com ampliagdo de
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3000x; portanto, a micrografia da Figura 27 representa apenas 1 entre 25 campos
possiveis ao longo da se¢do reta da amostra. E possivel sustentar que estes outros 24
campos sdo rigorosamente iguais? A resposta a esta pergunta demanda investigacao

numa continuagdo futura do presente estudo.

4.2.5 Analise Microestrutural das Barras de Alumina Parcialmente Sinterizadas a

1120°C e infiltrada com vidro de lantanio durante 6 horas.

(a) Barras do Grupo I, Infiltradas a 1100°C

As Figuras 31 e 32 apresentam micrografias da superficie de fratura de barras de
alumina do Grupo I, infiltradas com vidro de lantdnio a 1100°C durante 6 horas,
podendo-se observar que, comparadas com as micrografias correspondentes no estado
apenas sinterizado, como nas figuras 23, 25, 27 e 29, houve um substancial
preenchimento dos poros com o vidro de lantdnio. Porém ndo ¢ possivel afirmar,
veementemente, se as Figuras 31 (b) e 32 representam os outros 24 campos da secao
transversal da mesma amostra. Além disso, uma avaliagdo completamente quantitativa
deveria ser feita lixando e polindo a secdo reta da amostra a fim de determinar
precisamente a fragdo da area da secdo ocupada efetivamente pela fase vitrea (a
complementar pelos cristais de alumina); isto ficard para um estudo posterior de
continuagdo desta linha de pesquisa (de preferéncia aproveitando os mesmos corpos de

prova do presente estudo).
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(b)
Figura 31— Micrografias (via elétrons secundarios) representativas de barra de alumina
do grupo I (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de lantinio a
1100°C durante 6 horas). Em (a) aumento de 2000 vezes; em (b) aumento de 3000

VCZCS.
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Figura 32— Micrografia (via elétrons retroespalhados) representativa de barra de
alumina do grupo I (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de
lantinio a 1100°C durante 6 horas). Onde as areas mais escuras correspondem a alumina
e as areas mais claras correspondem ao vidro de lantanio.

No grafico apresentado na figura 33 pode-se observar, por meio da analise de
EDS, que o compésito de alumina/vidro In-Ceram®™ Alumina é composto, basicamente,

de oxigénio, aluminio, silicio e lantanio.
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Figura 33- EDS do composito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina do Grupo 1.

(b) Barras do Grupo I, Infiltradas a 1110°C
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As Figuras 34 e 35 apresentam micrografias da superficie de fratura de barra de
alumina do Grupo II sinterizada a 1120°C durante 2 horas e infiltrada pelo vidro de
lantdnio a 1110°C durante 6 horas, podendo-se observar que, comparadas com as
micrografias correspondentes no estado apenas sinterizado, como nas figuras 23, 25, 27
e 29, houve um substancial preenchimento dos poros com o vidro de lantanio; cabem as

mesmas observagdes ja feitas anteriormente em (a).

Figura 34— Micrografias (via elétrons secundarios) representativas de barra de alumina
do grupo 1II (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de lantinio a
1110°C durante 6 horas). Em (a) aumento de 2000 vezes; em (b) aumento de 3000
vezes.
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Figura 35— Micrografia (Vi elétrons retroespalhados) represenativa de barra de
alumina do grupo II (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de
lantinio a 1110°C durante 6 horas). Onde as areas mais escuras correspondem a alumina
e as areas mais claras correspondem ao vidro de lantanio.

No grafico apresentado na figura 36 pode-se observar, por meio da analise de

EDS, que o compésito de alumina/vidro In-Ceram®™ Alumina é composto, basicamente,

de oxigénio, aluminio, silicio e lantanio.
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Figura 36- EDS do composito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina do Grupo 1I.
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(c) Barras do Grupo I11, Infiltradas a 1120°C

As Figura 37 e 38 apresentam micrografias da superficie de fratura de barra de
alumina do Grupo III sinterizada a 1120°C durante 2 horas e infiltrada pelo vidro de
lantdnio a 1120°C durante 6 horas, podendo-se observar que, comparadas com as
micrografias correspondentes no estado apenas sinterizado, como nas figuras 23, 25, 27
e 29 houve um substancial preenchimento dos poros com o vidro de lantanio; cabem as

mesmas observagdes ja feitas anteriormente em (a).
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(b)
Figura 37— Micrografias (via elétrons secundarios) representativas de barra de alumina
do grupo III (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de lantanio a

1120°C durante 6 horas). Em (a) aumento de 2000 vezes; em (b) aumento de 3000

VCZCS.
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Figura 38— Micrografia (via elétrons retroespalhados) representativa de barra de
alumina do grupo III (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de
lantinio a 1120°C durante 6 horas). Onde as areas mais escuras correspondem a alumina
e as areas mais claras correspondem ao vidro de lantanio.

No grafico apresentado na figura 39 pode-se observar, por meio da analise de

EDS, que o compésito de alumina/vidro In-Ceram®™ Alumina é composto, basicamente,

de oxigénio, aluminio, silicio e lantanio.
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Figura 39- EDS do composito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina do Grupo I1I.
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(d) Barras do Grupo 1V, Infiltradas a 1130°C.

As Figuras 40 e 41 apresentam micrografias da superficie de fratura de barra de
alumina do Grupo IV sinterizada a 1120°C durante 2 horas e infiltrada pelo vidro de
lantdnio a 1130°C durante 6 horas, podendo-se observar que, comparadas com as
micrografias correspondentes no estado apenas sinterizado, como nas figuras 23, 25, 27
e 29, houve um substancial preenchimento dos poros com o vidro de lantanio; cabem as
mesmas observagdes ja feitas anteriormente em (a). Cabe, também, observar que as
micrografias da Figura 40 se assemelham mais as micrografias da figura 30 do que
aquelas das figuras 23 e, também, que héd ainda diferencgas entre estas duas citadas
micrografias mais semelhantes entre si (favor comparar as Figuras 40(a) e 40(b) com as
figuras 30(a) e 30(b)). A competicdo entre infiltracdo e sinterizacdo concomitantes ¢ a

causa das referidas diferencas.
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Figura 40— Micrografias (via elétrons secundarios) representativas de barra de alumina
do grupo IV (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de lantanio a
1130°C durante 6 horas). Em (a) aumento de 2000 vezes; em (b) aumento de 3000
vezes.
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Figura 41— Micrografia (via elétrons retroespalhados) representativa de barra de
alumina do grupo IV (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de
lantinio a 1130°C durante 6 horas). Onde as areas mais escuras correspondem a alumina

e as areas mais claras correspondem ao vidro de lantanio.

No grafico apresentado na figura 42 pode-se observar, por meio da analise de

EDS, que o compésito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina é composto, basicamente,

de oxigénio, aluminio, silicio e lantanio.
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Figura 42- EDS do compbsito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina do grupo IV.
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4.2.6 Analise Microestrutural das Barras de Alumina Parcialmente Sinterizadas a

1120°C e infiltrada com vidro de lantanio durante 2 horas a 1110°C .

As Figuras 43 e 44 apresentam micrografias da superficie de fratura de barra de
alumina do Grupo V sinterizada a 1120°C durante 2 horas e infiltrada pelo vidro de
lantdnio a 1110°C durante 2 horas, podendo-se observar que, comparadas com as
micrografias correspondentes no estado apenas sinterizado, como nas Figuras 23, 25, 27
e 29, houve um substancial preenchimento dos poros com o vidro de lantanio; cabem as

mesmas observagdes ja feitas anteriormente em (a).
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(b)
Figura 43— Micrografias (via elétrons secundarios) representativas de barra de alumina
do grupo V (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de lantinio a

1110°C durante 2 horas). Em (a) aumento de 2000 vezes; em (b) aumento de 3000

VECZCES.
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Figura 44— Micrografia (via elétrons retroespalhados) representativa de barra de
alumina do grupo V (sinterizada durante 2 horas a 1120°C e infiltrada pelo vidro de
lantinio a 1110°C durante 2 horas). Onde as areas mais escuras correspondem a alumina
e as areas mais claras correspondem ao vidro de lantanio.

No grafico apresentado na figura 45 pode-se observar, por meio da analise de

EDS, que o compésito de alumina/vidro In-Ceram®™ Alumina é composto, basicamente,

de oxigénio, aluminio, silicio e lantanio.
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Figura 45- EDS do compbsito de alumina/vidro In-Ceram® Alumina do Grupo V.
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5 CONCLUSOES

(a) Pequenas diferengas em temperaturas (ao redor de 1110°C) de infiltragdo do
vidro de lantidnio em cerdmicas porosas de alumina parcialmente sinterizada a 1120°C
durante 2 horas nao alteram significativamente a resisténcia a flexao por 3 pontos de
barras de Vita In-Ceram® Alumina , o que é um fato confortavel para o protesista, para
quem pequenos descontroles de forno nao implicardo em perdas de seus trabalhos
protéticos;

(b) Grandes variagdes de tempo de infiltragcdo (mudanca de 2 para 6 horas de
infiltracdo) produzem diferengas estatisticamente significativas na resisténcia a flexao
por 3 pontos em barras de Vita In-Ceram® Alumina pré-sinterizadas a 1120°C durante 2
horas e infiltradas com vidro de lantanio a 1110°C;

(c) Menores tempos de infiltracido ddo margem a menor reprodutibilidade do
processo de infiltragdo, isto €, quanto maior o tempo de infiltragcdo tanto mais completo
serd o processo de infiltragado;

(d) A etapa de infiltragao de barras de alumina (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha) continuara impulsionando o avanc¢o da sinterizacdo da infra-estrutura
ceramica, no sentido da defini¢do de contornos de graos mais arredondados e de poros
igualmente mais arredondados (ao lado da diminui¢do do volume de poros);

(¢) As andlises micrograficas forneceram subsidios importantes para a
compreensio da evolugdo da resisténcia a flexdo de barras de Vita In-Ceram® Alumina
pré-sinterizadas a 1120°C durante 2 horas e infiltradas com vidro de lantanio ao redor de
1110°C durante os tempos recomendados pelo fabricante (2 h para proteses unitarias e 6

h para ponticos).
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6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Aproveitando as mesmas 50 amostras produzidas e utilizadas no presente estudo,
ou outras equivalentes, aprofundar as analises microestruturais mediante lixamento e

polimento especular de toda a se¢do reta de todas as amostras para:

(a) efetuar uma ceramografia quantitativa da porosidade e do tamanho de grao em cada
um dos 25 campos (de 40um por 30 um cada) a fim de determinar melhor 0 mecanismo
de sinterizacdo e distribui¢do de tamanhos de poros em amostras de Vita In-Ceram®
Alumina no seu estado parcialmente sinterizado a varias temperaturas e tempos;

(b) efetuar uma ceramografia quantitativa da porosidade e do tamanho de grao em cada
um dos 25 campos (de 40um por 30 um cada) a fim de determinar melhor o mecanismo
de sinterizacdo e distribui¢do de tamanhos de poros em amostras de Vita In-Ceram®
Alumina no seu estado parcialmente sinterizado de biqueima a varias temperaturas e
tempos;

(c) efetuar uma ceramografia quantitativa de fracdo de area ocupada por graos de
alumina, fase vitrea e porosidade remanescente em cada um dos 25 campos (de 40um
por 30 um cada) a fim de determinar melhor o mecanismo de infiltragdo de vidro de
lantanio e de fortalecimento da infraestrutura cerdmica em amostras de Vita In-Ceram®
Alumina no seu estado parcialmente sinterizado a varias temperaturas e tempos, €
subseqiientemente infiltrado com vidro de lantanio ao redor de 1110°C durante variados
tempos;

(d) Repetir os estudos dos itens (a), (b) e (c) para algumas outras espessuras da
infraestrutura de alumina parcialmente sinterizada e infiltrada com vidro de lantanio

(por exemplo: 1,8 ¢ 2,4 mm, além de 1,4mm do presente estudo).
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Resisténcia flexural ==> S=(3PL)/(2bd?)

APENDICE A

Tabela 7- Resultados de resisténcia a flexao uniaxial a 3 pontos das amostras do grupo 1.

L 1,20E-02

Grupo 1 Forga (N) b (m) d(m) | Flexdo (Pa) | Flexdo (MPa) n Pf |Inln(1/(1-Pf))|Ln MOR|m(InMOR)| (-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m | se=inv(In(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m)
1 194,47 4,00E-03 |1,40E-03]|446487244,90 446,49 1 10,061 -2,7660 6,101 57,27 6,40 599,49
2 204,04 4,00E-03 [1,40E-03|468459183,67 468,46 2 10,159 -1,7567 6,149 57,72 6,34 564,87
3 211,9 4,00E-03 [1,40E-03]|486505102,04 486,51 3 1025 | -1,2179 6,187 58,08 6,32 553,91
4 224,21 4,00E-03 |1,40E-03|514767857,14 514,77 4 10354| -0,8291 6,244 58,61 6,33 562,31
5 253,26 4,00E-03 |1,40E-03|581464285,71 581,46 5 10,451 -0,5107 6,366 59,75 6,42 613,98
6 260,78 4,00E-03 |1,40E-03|598729591,84 598,73 6 10,549 | -0,2284 6,395 60,03 6,42 613,48
7 274,11 4,00E-03 [1,40E-03|629334183,67 629,33 7 10,646 0,04 6,445 60,49 6,44 626,75
8 280,94 4,00E-03 [1,40E-03|645015306,12 645,02 8 10,744 0,3091 6,469 60,73 6,44 624,12
9 312,39 4,00E-03 |1,40E-03|717221938,78 717,22 9 10,841 0,6107 6,575 61,72 6,51 672,04
10 313,41 4,00E-03 |1,40E-03|719563775,51 719,56 10 ]0,939 1,0286 6,579 61,75 6,47 644,88

média 252,95 MOR nedio 580,75 média 6,35 S0 médio = 607,58
desvio padrido 99,21
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APENDICE B

Resisténcia flexural ==> S=(3PL)/(2bd?)

Tabela 8- Resultados de resisténcia a flexao uniaxial a 3 pontos das amostras do grupo II.

L 1,20E-02

Grupo 2 Forga (N) b (m) d(m) | Flexdo (Pa) | Flexdo (MPa) n Pf |Inln(1/(1-Pf))|Ln Mor] m(InMOR) |(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m | se=inv(In(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m)
9 212,24 4,00E-03 [1,40E-03(487285714,29 487,29 1 10,061 -2,7660 | 6,189 41,23 6,60 738,08
10 215,66 4,00E-03 |1,40E-03|495137755,10 495,14 2 0,159 | -1,7567 | 6,205 41,34 6,47 644,54
1 237,88 4,00E-03 [1,40E-03|546153061,22 546,15 3 10256 -1,2179 | 6,303 41,99 6,49 655,71
4 254,28 4,00E-03 |1,40E-03|583806122,45 583,81 4 10354| -0,8291 6,370 42,43 6,49 661,18
5 272,4 4,00E-03 |1,40E-03(625408163,27 625,41 5 10,451 -0,5107 | 6,438 42,89 6,52 675,24
6 274,79 4,00E-03 |1,40E-03(630895408,16 630,90 6 10,549 | -0,2284 | 6,447 42,95 6,48 652,90
2 281,28 4,00E-03 [1,40E-03(645795918,37 645,80 7 10,646 0,0387 6,470 43,11 6,46 642,06
7 283,68 4,00E-03 |1,40E-03|651306122,45 651,31 8 10,744 0,3091 6,479 43,16 6,43 621,78
8 299,06 4,00E-03 [1,40E-03(686617346,94 686,62 9 10,841 0,6107 6,532 43,51 6,44 626,47
3 305,89 4,00E-03 |1,40E-03|702298469,39 702,30 10 10,939 1,0286 6,554 43,66 6,40 601,82

média 263,72 MOR nedio 605,47 média 6,40 S0 médio = 651,98
desvio padrio 75,17
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APENDICE C

Tabela 9- Resultados de resisténcia a flexao uniaxial a 3 pontos das amostras do grupo III.

Resisténcia flexural ==> S=(3PL)/(2bd?)

L 1,20E-02

Grupo 3 Forga (N) b (m) d(m) | Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) n Pf |Inln(1/(1-Pf))|Ln Morjm(InMOR)| (-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m | sy=inv(In(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m)
5 209,51 4,00E-03 |1,40E-03|481017857,14 481,02 1 10061 | -2,7660 |6,176 | 72,59 6,41 608,65
10 212,24 4,00E-03 |1,40E-03|487285714,29 487,29 2 0,159 -1,7567 |6,189 | 72,74 6,34 565,34
7 213,61 4,00E-03 [1,40E-03|490431122,45 490,43 3 1025 | -1,2179 | 6,195 | 7281 6,30 543,98
2 223,86 4,00E-03 [1,40E-03|513964285,71 513,96 4 10354 -0,8291 6,242 | 73,36 6,31 551,53
3 244,03 4,00E-03 |1,40E-03]|560272959,18 560,27 5 [0451 -0,5107 | 6,328 | 74,38 6,37 585,16
4 248,13 4,00E-03 |1,40E-03]|569686224,49 569,69 6 0549 | -0,2284 |6,345| 74,57 6,36 580,87
9 269,32 4,00E-03 |1,40E-03]|618336734,69 618,34 7 10,646 0,0387 6,427 | 75,54 6,42 616,31
8 283,68 4,00E-03 [1,40E-03|651306122,45 651,31 8 10,744 0,3091 6,479 | 76,15 6,45 634,40
6 288,80 4,00E-03 |1,40E-03]|663061224,49 663,06 9 (0,841 0,6107 6,497 | 76,36 6,44 629,49
1 330,16 4,00E-03 |1,40E-03]758020408,16 758,02 10 | 0,939 1,0286 6,631 77,93 6,54 694,50

média 252,33 MOR o 579,34 média 6,35 S0 médio = 601,07
desvio padrio 92,14
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APENDICE D

Tabela 10- Resultados de resisténcia a flexao uniaxial a 3 pontos das amostras do grupo IV.

Resisténcia flexural ==> S=(3PL)/(2bd?)

LS 1,20E-02

Grupo 4 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) | Flexdo (MPa)| n | Pf |Inin(1/(1-Pf)) |Ln Mor| m(InMOR) | (-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m | Lly=inv(In(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m)
3 125,43 4,00E-03 |1,40E-03| 287977040,82 287,98 1 10,061 -2,7660 5,663 37,73 6,08 436,19
2 213,27 4,00E-03 |1,40E-03| 489650510,20 489,65 2 10,159 -1,7567 6,194 41,26 6,46 637,39
10 213,61 4,00E-03 |1,40E-03| 490431122,45 490,43 3 10,256] -1,2179 6,195 41,27 6,38 588,81
4 236,51 4,00E-03 |1,40E-03| 543007653,06 543,01 4 10,354 -0,8291 6,297 41,95 6,42 614,98
5 271,37 4,00E-03 |1,40E-03| 623043367,35 623,04 5 10,451 -0,5107 6,435 42,87 6,51 672,69
9 279,92 4,00E-03 |1,40E-03| 642673469,39 642,67 6 10,549 -0,2284 6,466 43,07 6,50 665,09
7 296,32 4,00E-03 |1,40E-03| 680326530,61 680,33 7 10,646 0,0387 6,523 43,45 6,52 676,39
1 297,35 4,00E-03 |1,40E-03| 682691326,53 682,69 8 10,744 0,3091 6,526 43,48 6,48 651,74
6 314,09 4,00E-03 |1,40E-03| 721125000,00 721,13 9 10,841 0,6107 6,581 43,84 6,49 657,96
8 323,66 4,00E-03 |1,40E-03| 743096938,78 743,10 10 |0,939 1,0286 6,611 44,04 6,46 636,78

média 257,15 MOR pedio 590,40 média 6,35 o medio = 623,80
desvio padrao 139,31
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APENDICE E

102

Tabela 11- Resultados de resisténcia a flexdo uniaxial a 3 pontos das amostras do grupo V.

Resisténcia flexural ==> S=(3PL)/(2bd?)

L 1,20E-02

Grupo 5 Forca (N) b (m) d(m) | Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) n Pf  |Inln(1/(1-Pf))|Ln Mor{m(InMOR)| (-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m | sy=inv(In(-Inln(1/1-Pf)+m(InMOR))/m)
8 70,06 4,00E-03 [1,40E-03]| 160852040,82 160,85 1 ]0,061 -2,7660 5,080 | 33,85 5,50 243,64
9 87,84 4,00E-03 |1,40E-03/201673469,39 201,67 2 0,159 -1,7567 5,307 | 35,35 5,57 262,52
10 104,24 4,00E-03 [1,40E-03|239326530,61 239,33 3 10256 | -1,2179 5,478 | 36,49 5,66 287,33
3 123,04 4,00E-03 [1,40E-03|282489795,92 282,49 4 10354 -0,8291 5,644 | 37,60 5,77 319,93
4 194,81 4,00E-03 |1,40E-03|447267857,14 447,27 5 10451 -0,5107 6,103 | 40,66 6,18 482,91
2 203,7 4,00E-03 [1,40E-03|467678571,43 467,68 6 10,549 | -0,2284 6,148 | 40,96 6,18 483,99
7 216 4,00E-03 |1,40E-03/495918367,35 495,92 7 10,646 0,0387 6,206 | 41,35 6,20 493,05
5 223,18 4,00E-03 [1,40E-03|512403061,22 512,40 8 10,744 0,3091 6,239 | 41,56 6,19 489,17
1 281,28 4,00E-03 [1,40E-03|645795918,37 645,80 9 10,841 0,6107 6,470 | 43,11 6,38 589,23
6 282,31 4,00E-03 |1,40E-03|648160714,29 648,16 10 10,939 1,0286 6,474 | 43,13 6,32 555,42

média 178,65 MOR edio 410,16 média 5,91 S0 médio = 420,72
desvio padrao 178,19
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