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RESUMO

Neste trabalho foram desenvolvidos blocos ceramicos com finalidade de suprir o
mercado com matéria prima no sistema CAD/CAM e o mercado odontologico . Estes
blocos foram desenvolvidos, a partir do espinélio, MgAIl,O,4 , um material ceramico
com reconhecida translucidez. Pds de espinélio foram compactados uniaxialmente a
100MPa por 30 segundos e pré-sinterizados buscando a obtencdo de blocos
ceramicos porosos. Estes blocos foram caracterizados e indicaram 80% de
densidade relativa. Difracdo de raios X indicaram apenas a fase MgAIl,O,. Amostras
com 15mmx15mmx1lmm foram submetidas a infiltracdo utilizando vidro rico em
Lantanio (La) de marca e modelo VITA In Ceram Spinell. Os produtos serao
caracterizados por microscopia eletronica de varredura; as propriedades mecanicas
de dureza e tenacidade a fratura foram avaliadas. Os resultados serdo comparados
com o produto comercial VITA In Ceram Spinell. Densidades relativas superiores a
92%, dureza em torno de 900HV e tenacidade superior a 2,5MPa.m? foram obtidos

para os dois sistemas analisados.

Palavras-Chave: Materiais Ceramicos; Espinélio. Infiltracdo; Biocompatibilidade.



ABSTRACT

In this study were developed ceramic blocs in order to supply the market with raw
material in the CAD/CAM system. These blocks were developed starting spinel,
MgAl,O4, an organic material of recognizes translucency. Spinell powder were
compressed uniaxially at 100MPa for 30 seconds and pre-sintered seeking to obtain
porous ceramic blocks. These blocks were characterized and showed 80% of relative
density. Diffraccion of Rx only indicated the MgAl, O, phase 15x15x1mm samples
were subjectd to infiltration using rich glass Lanthanun (LA) brand characterized by
scanning electron microscopy; merchanical properties of hardness and fracture
toughness were evaluated. The results will be compared whit commercial product
VITA In Ceram Spinell. Relative densities exceeding 92%, hardness of about 900HV

and higher toughness 2,5MPa.m*?2 were obtained for both systems examined.

Keywords: Dental Materials; Spinell; Characterization; Infiltration; Mechanical

Properties.
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1 INTRODUCAO

A busca pelo novo cresce a cada dia. Atualmente o mercado esta preparado
para adequacgOes e mudancas na tecnologia, que criem e reciclem produtos a fim de
aumentar a competicao pelo melhor preco sem perder a qualidade. Essas mudancas
estdo em todos os setores, sejam eles automobilisticos, alimenticios, estéticos ou

até mesmo nos setores odontoldgicos ™.

No ramo da odontologia existe um mercado bem aquecido para o uso de
proteses e implantes. As préteses dentarias estdo cada vez mais modernas e mais
adaptadas anatomicamente devido ao uso das maquinas CAD/CAM que significam
Computer Aided Design (Desenho Auxiliado por Computador) / Computer Aided
Manufacturing (Fabricacdo Assistida por Computador). Isto significa projetar um
componente qualquer na tela do computador e transmitir a informacéo por meio de

interfaces de comunicacao entre o computador e um sistema de fabricacdo 2.

Hoje o pais conta com cerca de 600 maquinas para a producdo dessas
préteses, as quais sdo capazes de produzir cerca de 50 elementos (unidades de
proteses dentarias) por dia. Anualmente, € observado um crescimento de cerca de
30% ao ano em maquinas, que correspondem ao mesmo crescimento em iNSuUMos

(materiais dentarios para confeccao de proteses) 31,

Para atender a esses sistemas CAD/CAM existem diferentes materiais
ceramicos usados como matérias-primas para a fabricagdo das proteses. Os
materiais ceramicos majoritariamente importados sofrem severas dificuldades para
conseguir registros na ANVISA, o que competitivamente favorece as empresas
nacionais. Assim ha mercado aberto a ser estudado, pois hoje o Brasil possui
apenas poucas empresas registradas, que fabricam cerdmicas dentarias pelo
sistema CAD/CAM, dentre elas estéo VIPI e ANGELUS .

A matéria prima mais utilizada atualmente para fabricacdo das proteses
dentarias ceramicas € a Zirconia (ZrO,). Este material possui excelente resisténcia a
fratura (900MPa), tenacidade (8MPa.m1’2) gue comparada a outras ceramicas tais

como alumina (Al,O3) que possui resisténcia a fratura de 300MPa com tenacidade
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de 3MPa.m?, indicam gue pode ser utilizada em aplicagbes mais nobres com maior

confiabilidade do produto. Em contrapartida, este material possui um alto custo .

Analisando esses dados observa-se no Espinélio (MgAl,O,4) uma possibilidade
em aplicid-lo como matéria prima para producdo de préteses dentarias para dentes
anteriores afim de obter boas propriedades e um menor custo no valor final do
produto. A composicdo quimica do espinélio apresenta propriedades, como alto
ponto de fusdo em torno de 2135°C, alta resisténcia a ataque quimico, boa
resisténcia mecanica a temperatura ambiente e em temperaturas elevadas, baixa
constante dielétrica, baixa expansdo térmica, boas propriedades cataliticas, e uma

excelente translucidez .
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2 OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento e caracterizacdo de uma
bioceramica a base de Espinélio (MgAIl,O4), uma ceramica de baixo custo, visando a
aplicacdo como matéria-prima para confeccdo de proteses dentérias utilizando
técnica de prototipagem CAD/CAM. A proposta foi criar um produto no formato de
blocos porosos ricos em espinélio que, apds a confeccao de prétese, foi submetida a
infiltracdo de um vidro de Lantanio que tem uma alta resisténcia mecanica, visando
gerar infraestrutura, para aplicacdo de porcelana, para conferir-lhe forma, funcao
estética e consequentemente a criacdo de proteses dentarias, para aplicacdo nos

dentes anteriores.
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3 JUSTIFICATIVA

O espinélio € um material biocompativel estético, ideal para a confeccao de
préoteses unitarias em dentes anteriores, possui excelente translucidez € produto de
baixo custo. A justificativa é possibilitar ao mercado odontolégico em grande
expansdo um material alternativo para sistema CAD/CAM, pois 0s materiais
existentes no mercado possuem um alto custo. Seu processo de fabricagcdo por
infiltrac&o € mais barato que o de usinagem de ZrO, e no pais ndo ha produto similar

fabricado.
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1 Ceramicas Dentéarias

As ceramicas se apresentam como excelente alternativa de tratamento
restaurador da estrutura dental, devido a sua biocompatibilidade, resisténcia a
compressao, condutibilidade térmica semelhante aos tecidos dentais, radiopacidade,
integridade marginal, estabilidade de cor e, principalmente, excelente potencial para

simular a aparéncia dos dentes ©! 18],

Embora o emprego rotineiro de ceramicas em odontologia restauradora seja
um fendmeno recente, o desejo por um material estético e duravel é antigo . A
introducdo da arte de difundir porcelana, cerca de 200 anos atras, deve ser vista
como um dos desenvolvimentos histéricos mais importantes e significantes na

ciéncia dos materiais dentarios 1.

O desenvolvimento das porcelanas obtidas a vacuo por e a unido da

1 ho inicio dos anos

porcelana as ligas auricas, introduzidas por Weinstein et. al .
60, foi um divisor de aguas em estética dental, uma vez que a porcelana a vacuo
tornou dentistas e técnicos mais conscientes do significado estético da transmisséo
de luz e das mudancas no indice de refracdo e reflexdo das porcelanas opacas e,
sua unido ao metal permitiu que a Iinfraestrutura em ouro fosse ocultada

esteticamente pela porcelana aderida 23,

Nos ultimos 20 anos, refinamentos no sistema metalo-ceramico dominaram a
pesquisa em ceramica dental e resultaram na melhoria de ligas, adesdo da
porcelana ao metal e diferentes porcelanas M Embora as restauracées metalo-
ceramicas venham sendo empregadas com boa margem de sucesso clinico,
preocupacdes quanto as limitacbes em relacdo a bicompatibilidade e qualidades
Oticas tem impelido ao desenvolvimento e aplicacdo de restauracfes totalmente

ceramicas 4.

As restauracdes dentais devem preencher trés requisitos principais:

resisténcia, adaptacao e estética. A porcelana feldespatica € a ceramica dental mais
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comumente utilizada, porém, embora altamente estética, representa caracteristicas
estruturais e mecanicas pobres, fazendo-se necessario o uso de uma infraestrutura

de reforgo M2 131,

O continuo desenvolvimento dos materiais cerdmicos e das técnicas de
fabricacdo, somados aos avan¢cos nos materiais e meétodos de processamento,
conduziram a introducéo de sistemas totalmente ceramicos contendo infraestrutura e

recobrimento, ambos ceramicos

Apesar das vantagens apresentadas pelas restauracdes totalmente
ceramicas, incluindo estética, biocompatibilidade, durabilidade, capacidade de ser
condicionada e resisténcia em meio oral por longo tempo sem se deteriorar,
clinicamente estes materiais apresentam algumas desvantagens. Seu potencial para
fratura catastréfica e desgaste abrasivo dos dentes antagonistas é considerado um

ponto problematico quanto ao seu uso 78IS

Para a confeccdo de infraestruturas, também chamados de nucleos, séo
utilizados nucleos de espinélio, quando a translucidez € uma caracteristica exigida.
Este é uma alternativa a infraestrutura de alumina, quando ha opacidade da coroa
final. O espinélio inicialmente trabalhado pela técnica de colagem por barbotina hoje
sdo desenvolvidos por pré-sinterizacdo desenvolvidos blocos para usinagem
CAD/CAM, posteriormente, o bloco usinado recebe a infiltracdo de vidro de lantanio
para melhorar sua resisténcia a flexdo e uma adequada translucidez, estando pronto
para receber a porcelana para lhe conferir funcao e forma estética de um dente
natural. A vantagem desta técnica é a precisdo dimensional, pos-infiltracdo, a qual

permite perfeita adaptacédo na boca do paciente [201

4.2 Sistema CAD/CAM

O sistema CAD/CAM é uma tecnologia que corresponde a integracdo das
técnicas CAD e CAM num sistema unico e completo. Consiste em projetar um
componente qualquer na tela do computador e transmitir a informacéo por meio de

interfaces de comunicacdo entre o computador e um sistema de fabricacdo. Este
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7

conjunto de equipamentos e ferramentas trabalha por prototipagem € usada na
fabricacdo das pecas, estruturas e componentes empregados em varias aplicacoes.
Na odontologia, o inicio do emprego dos sistemas CAD/CAM ocorreu no final da
década de 70 e inicio da década de 80 ],

Os sistemas comerciais CAD/CAM utilizados para confeccdo de proteses
odontoldégicas sdo compostos por um dispositivo para a leitura (scanner) para a
captacdo da forma do modelo ou troquel, pelo software especifico para manipular a
imagem virtual obtida pelo scanner e lida no computador, essas informagdes sao
direcionadas a unidade de usinagem e posteriormente para 0 sistema de

sinterizacdo. A figura 1 apresenta uma imagem representativa de um scanner dental
[21]

Figura 1 - Scanner da maquina CAD/CAM.

Fonte: [22]

A sequéncia a seguir, figuras 2, 3, 4 e 5, apresentam ilustracbes de uma
prétese digitalizada de uma peca ceramica sendo fresada, de uma protese fixa de

guatro elementos .
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Figura 2 - Imagem virtual.

Fonte: [22]

Figura 3 - Peca sendo usinada.

Fonte: [22]

ApoOs usinagem a protese € submetida a sinterizacdo, ou infiltracdo de vidros

e em seguida sofre aplicacao de porcelana de recobrimento.
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Figura 4 - Pega ap0s a usinagem

Fonte: [23]

Figura 5 - Modelo de prétese fixa de quatro elementos apés a aplicagdo da porcelana

Fonte: [22]

Na comparacdo com as técnicas existentes, o sistema CAD/CAM tem um
melhor desempenho no que se diz respeito a rapidez, durabilidade,
biocompatibilidade, dispensa a realizacdo dos modelos refratarios, elimina o uso do
metal deixando uma estética mais proxima da natural, baixa taxa de fraturas devido

a alta qualidade dos blocos ceramicos 2.

4.3 Sistemas Infiltrados

Os sistemas infiltrados foram introduzidos em 1987 a partir do processamento

refinado de colagem de barbotina (slipcasting). O sistema In Ceram € um sistema
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gue consiste na confec¢cdo de uma ceramica parcialmente sinterizada, porosa e
infiltrada com vidro, o que lhe confere resisténcia mecanica compativel com a

demanda mastigatéria 24 2],

Uma das dificuldades para aplicacdo das ceramicas estruturais de uma
maneira geral é a confiabilidade inerente ao proprio material. Dentre as formas de se
obter uma maior confiabilidade esta a otimizacdo das etapas de processamento
ceramico . Pecas ceramicas estdo sujeitas a presenca de defeitos superficiais e
internos, inerentes ao processo de fabricagdo, 0s quais comprometem seu
desempenho mecanico. Porém suas propriedades nao sao influenciadas unicamente
pelo processamento, condensacado, fusdo, solidificacdo e cristalizacdo, mas sao

também, fortemente dependentes das habilidades individuais dos operadores ?°!.

A Figura 6 indica as diferentes aplicacGes de ceramicas aplicadas por sistema
de infiltracdo ou CAD/CAM, em funcdo da composicdo quimica do produto. O
material que confere mais indicacdes por sua resisténcia mastigatoria € o VITA In
Ceram que é recomendado desde um copping, subestrutura, coroa total anterior, até
uma protese fixa de quatro elementos. O VITA In Ceram Zirconia estd recomendado
a coroa total unitaria a protese fixa de trés elementos posteriores e protese fixa com
trés elementos anteriores que € possivel também utiliza-lo em coroa total unitaria
anterior. O VITA In Ceram Alumina tem indicagéo para coroa total unitaria em dentes
anteriores, coroa total em dentes posteriores e prétese fixa com até trés elementos
anteriores. E o In Ceram Espinélio que estad recomendado para protese total unitaria
anterior e € possivel ser utilizadas em blocos onlay,( com envolvimento de cuspide),

e inlay (sem envolvimento de cuspide), e coroa total posterior 2!,
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|ndica§éo : ] . “ “
Variante do material | =~
90"y A @ Ve Yoww
VITA In-Ceram® Classic|
SPINELL e el = =1 *]° - - - -
VITA In-Ceram®Classic
ALUMINA - === °®]®*® * - - -
VITA In-Ceram®Classic _ _ _ _ = - ~ - _ _
ZIRCONIA
VITA In-Ceram®Classic
YZ-CUBES - — - o o o [ ° [ L]

o recomendado
o possivel

Figura 6 - Catalogo de sugestao de aplicacéo de ceramica de infraestrutura de produto VITA

Fonte: [27]

4.4 Sistema Infiltrado de Espinélio

O sistema infiltrado com matriz de espinélio foi idealizado para utilizacdo de
proteses dentarias totalmente ceramicas, apresentando boas propriedades
mecanicas, em torno de 300MPa a 400MPa depois de infiltrado, possui boa
translucidez, boa adaptacdo e agilidade na confeccdo do trabalho. O espinélio e
indicado somente para facetas laminadas, coroas unitarias em dentes anteriores,
inlays e onlays. Ele possui translucidez superior as ceramicas a base de alumina
porgue o indice de refracdo de sua fase cristalina é mais proxima ao do vidro e sua
infiltracdo a vacuo permite menor porosidade, sendo portanto indicado em situacdes
onde se deseja maior traslucidez da estrutura. Estes materiais sdo contra indicados

para coroa de dentes posteriores .

A infraestrutura In Ceram é produzida via CAD/CAM pela fresagem de blocos
pré-sinterizados da ceramica. Quando comparada com a técnica em barborina
apresentam menor numero de macro poros nos blocos e a estrutura porosa aberta é

[28]

mais homogénea, acarretando aumento da resisténcia flexural A figura 7

apresenta as propriedades do espinélio infiltrado.
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Figura 7 - Propriedade da Ceramica de Espinélio Comercial Infiltrada

Propriedades Fisicas e Quimicas Valores Tabelados
Coeficiente de Expanséo Térmica CTE (20-500°C) 7,710k
Solubilidade Quimica (ISO 6872) 1025pg/cm?
Densidade Infiltrada 3,57g/cm®
Resisténcia Flexural (ISO 6872) 400Mpa
Médulo de Elasticidade (Método da Ressonancia) 185GPa

Fonte: [28]

4.5 Infiltracdo de Vidro

E um processo de infiltracdo onde o vidro ocupa 0s espacos intersticiais
(poros) e diminui a quantidade de trincas e irregularidades de superficies,
aumentando significativamente a resisténcia do material. Um aspecto favoravel do
processo de infiltracdo refere-se a diferenca entre os coeficientes de expanséo
térmica que, no caso da matriz de espinélio e de vidro, gera forcas compressivas e
tensao residual na interface espinélio vidro, neutralizando parte das forcas de tracéo
gue atuam sobre a infraestrutura ceramica, limitando a propagacdo de trincas.
Basicamente, o coeficiente de expansao térmica do vidro deve ser um pouco menor,
ou proximo a subestrutura, para permitir maior resisténcia aos impactos. Os vidros
de alumino-silicato de lantanio possuem elevada estabilidade quimica e a
incorporacd@o de aditivos como itria melhora a durabilidade aquosa dos vidros de

silicato de lantanio #7281 [291130]

4.6 Normatizagdo de Ceramicas Dentarias — Norma ISO 6872

A norma ISO 6872 é referéncia para validagdo de produtos ceramicos usados

na odontologia. A figura 8 apresenta as exigéncias minimas dos materiais ceramicos

(31]

aplicados em préteses dentérias Os produtos sdo divididos em classes,

diferenciadas por recomendacfes de casos clinicos e indicam valores minimos de
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resisténcia a flexdo e maximo para solubilidade quimica. O produto desenvolvido

neste trabalho se encaixa pela classificacdo da tabela na Classe 4a.

Figura 8 - Propriedades exigidas e aplicacdes de Ceramicas dentarias de acordo com a norma ISO 6872.

Propriedades Quimicas e Mecanicas
Classe Indicagées Clinicas Recomendadas Tens&o Minima de Solubilidade
Flex&o (MPa) Quimica Maxima
(Hg.cm™)
a) Ceramicas estéticas para cobrir uma
subestrutura de metal ou cerédmica
1 — — - — - 50 100
b) Cerémica estética: proteses unitaria anterior,
veneer, inlay ou onlay
a) Ceramica estética: cimentagdo adesiva, proteses
s . . . 100 100
) unitaria préteses anterior ou posterior.
b) Cimentacdo adesiva subestrutura cerdmica para
. Lo : ) 100 2000
préteses unitaria anterior ou posterior
a) Cerdmica Estética: cimentacdo ndo adesiva
3 oz . . . 300 100
unitaria, préteses anterior ou posterior.
a) Subestrutura cerdmica para cimentacéo
ndo adesiva, unitaria, préteses anterior
4 ou posterior. 300 100
b) Subestrutura ceramica para préteses de trés
elementos ndo envolvendo restauracdo de molar
a) Subestrutura ceramica para prétese de trés
5 ~ 500 2000
elementos envolvendo restauragdo de molar
a) Subestrutura cerdmica para prétese envolvendo
6 . 800 100
quatro ou mais elementos
Fonte: [31]
4.7 Espinélio

O espinélio com férmula quimica dada por MgAl,O4, € um mineral natural,

encontrado na areia em conjunto com pedras calcarias e dolomitas. Cristais de

espinélio apresentam simetria cubica bem desenvolvida,

incolores ou

pigmentados, transparentes, brilhantes ou turvos, nos quais se observam com

frequéncia a formacdo geminada 2",

Em raz&o das coloracdes inconstantes, a composicdo do espinélio natural

varia muito. Por este motivo, o espinélio utilizado na industria € produzido de forma
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sintética. A principio eram misturados 6xidos de magnésio (MgO) com o6xidos de
aluminio (Al,O3) numa proporcdo de 1:1 e transformados em espinélio em
temperaturas superiores 1600°C. Este processo por ser muito dispendioso, em razéo
da necessidade de altissimas temperaturas, fez com que outras técnicas fossem
desenvolvidas para a obtencdo do espinélio sintético, por exemplo, a divisdo térmica

de misturas de sais ou evaporacéo e divisdo de nitratos #7127,

O espinélio estequiométrico funde-se a 2135°C. Pelo método empirico de
sinterizacdo, a temperatura minima de pré-sinterizacdo é de 1275°C que
corresponde a 60% da temperatura de fusdo do espinélio estequiométrico. Ja a
temperatura maxima de sinterizacdo possivel para densificacdo é de
aproximadamente 1922°C, que corresponde a 90% da temperatura de fusdo do

espinélio estequiométrico %!,

O espinélio apresenta propriedades de materiais excepcionais, que Sao0 muito
respeitadas na industria. Em razdo do seu ponto de fuséo elevado (2135°C), tem
dureza favoravel (mesmo em temperaturas extremas) e condutividade térmica baixa,
€ aplicado como material resistente ao fogo, por exemplo, no revestimento de fornos
ou tubos protetores para termo elementos. A industria de joias se aproveita da
transmissao de luz favoravel, brilho alto, bem como da possibilidade de obter cores
diversas com o acréscimo de determinados 0xidos metalicos, para produzir pedras
preciosas sintéticas. Resisténcia elevada, estabilidade quimica favoravel,
transmissao de luz excepcional e condutividade elétrica baixa sdo propriedades que

também chamaram a atencéo na prétese dentaria #2.

Uma area de atuacdo, onde ndo somente os materiais aplicados precisam ter
gualidade, bem como apresentar e produzir uma estética natural. Boas experiéncias
neste campo ja foram obtidas com a técnica In Ceram, na qual os pos de alumina e
zircbnia, bem como espinélio, sdo aplicados como material base na confeccdo de
subestruturas. O pé de espinélio foi ajustado perfeitamente para a técnica comercial
e 0 recobrimento na sequéncia com uma ceramica de estrutura fina de expanséao

térmica compativel. A cor da subestrutura € modulada no inicial pé branco de

espinélio, pela infiltrac&o de vidros especiais cromatizados #2.
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4.8 Sinterizagdo por fase Sdlida

O processo de sinterizagcdo pode ser entendido como um processo térmico
cujo objetivo principal é produzir uma forte unido entre particulas quando ativadas
termicamente. A sinterizacdo ocorre a temperaturas abaixo do ponto de fusdo do
material ceramico, usualmente acima de 50% da temperatura de fusdo (medida em
escala absoluta), através do transporte difusional de massa e calor, dito Sinterizacao
via Fase Solida (SFS) B4,

De acordo com as propriedades requeridas, € importante o controle do grau
de porosidade dos materiais ceramicos, pois para certas propriedades como,
condutividade térmica, translucidez e alta resisténcia mecanica, uma baixa
porosidade € requerida; ao passo que, em propriedades como permeabilidade,
materiais com alta porosidade sdo exigidos. Assim, a escolha do processo de
sinterizacdo também se deve ao grau de porosidade pretendido nos corpos
sinterizados. A Figura 9 ilustra esquematicamente a mudanca de porosidade,

durante o processo de sinterizacao.

Mudanga na ! .
/ Forma dos Pores Y Contracio
—
Ly
a) ESTAGIO INCIAL b) ESTAGIO INTERMEDIARIO ) ESTAGIO FINAL

Figura 9 - Variacéo da porosidade e consequente retracéo, durante o processo de sinterizagdo no estado solido

Fonte: [35]

Durante o processo de sinterizacao por fase solida, prevalece o transporte de
massa, que tem por consequéncia a diminuicdo da area superficial e a reducédo da

energia do sistema #*.
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Os caminhos de transportes de massa, responsaveis pela sinterizacdo devem
incluir fenbmenos como difusdo volumétrica, difusdo através do contorno de graos,
evaporacao/condensacdo ou qualquer combinacdo das mesmas. Em todos os
casos, a forca termodinamica é a responsavel pela reducdo da energia superficial,
pois ela é induzida, pelo excesso de energia superficial, a transportar material
durante a sinterizacdo. Na consideracdo dos mecanismos de transporte durante a

sinterizacdo devem-se incluir, além dos caminhos, a fonte e 0 sumidouro de massa
(34]

Na Figura 10 sdo apresentados, basicamente, seis possiveis mecanismos
para transporte de massa, durante a sinterizacdo em fase sdlida, detalhados na
Figura 11. Verifica-se que todos o0s mecanismos levam a um crescimento do
pescoco. No mecanismo de difus@o através do contorno de gréo, a massa origina-se
no préprio contorno e acaba por se depositar na intersecédo do contorno de grdo com
a superficie de pescoco. Isto somente sera possivel através de uma redistribuicéo
superficial da massa que chega a intersecdo do contorno de grdo com a superficie
do pescoco. Portanto, o mecanismo de difusdo através do contorno de grao da-se
em dois estagios consecutivos: difusdo de material através do contorno de grao,

seguido de uma redistribuicéo superficial ?* B4,

Figura 10 - Mecanismos de transporte de massa durante a sinterizacao solida.

Fonte: [36]
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Onde: r = raio inicial da particula; p= raio de curvatura do pescoco; x = altura

do pescoco; Ay = parametro de aproximacao dos centros; T = discordancias.

Figura 11 - Mecanismos de transporte de material durante o crescimento do pesco¢o na SFS.

Mecanismo Caminho de Transporte Fonte do material Sumidouro
1 Difusédo pela superficie Superficie Pescoco
2 Difusédo pelo volume Superficie Pescoco
3 Evaporacédo-Condensacéo Superficie Pescoco
4 Difusdo pelo contorno de gréo Contorno do grao Pescoco
5 Difuséo pelo volume Contorno de grédo Pescoco
6 Difusédo pelo volume Discordancias Pescoco

Fonte: [36]
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5 MATERIAIS E METODOS

A Figura 12 apresenta um fluxograma resumido das atividades realizadas

neste trabalho.

Pé de Espinélio

}

Caracterizacao do p6 de

espinélio

|

Compactacao
Densidade Relativa

Caracterizacao

Corte de Corpo de
prova em 1mm de
espessura para testes
de infiltracdo

|

Teste de Infiltracéo

Caracterizac0es finais

MEV/DRX/HV/K ¢

Figura 12 - Fluxograma de atividades realizadas neste trabalho.
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5.1 Materiais

A matéria-prima utilizada nos experimentos foi o pé de espinélio sintetizado
fornecido pelo DCTA — IAE — AMR com 99% de pureza. Bloco pré sinterizado e o
vidro de Lantanio da VITA também foram caracterizados. Os materiais sdo

apresentados na Figura 13.

VITA |g-Ceram

Figura 13 - Produtos comerciais utilizados em sistemas de infiltracdo. Esquerda: Bloco pré-sinterizado de
espinélio para usinagem CAD/CAM. Direita: Vidro comercial rico em lantanio para infiltrag&o.

5.1.1 Caracterizacdo das Matérias Primas

A massa especifica foi determinada pelo método geométrico. As amostras
foram medidas em paquimetro com precisdo de 0,01mm, e posteriormente pesadas
em balanca analitica de preciséo igual a 10™°g. Para maior grau de confiabilidade
foram realizadas trés medas em cada cada amostra para obter-se um valor médio

confiavel.
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5.2 Processamento

5.2.1 Compactacao

As compactacdes foram realizadas em matrizes de geometrias cilindricas e
clbicas de aco temperado de 15mm e de secdo de 20x15mm? e 15x15x20m?>
respectivamente em prensa uniaxial sob 100MPa de pressdo com 30 segundos de
compactacdo. As paredes das matrizes foram lubrificadas com estearina (&cido

estedrico) visando minimizar os efeitos do atrito.

5.2.2 Pré-sinterizacéo

Amostras foram pré-sinterizadas no forno MAITEC F1650, com taxa de
aguecimento de 5°C/min, atingindo temperaturas de 1000°C, 1100°C, 1150°C,
1200°C, 1250°C, 1300°C, 1350°C, 1400°C, 1450°C, 1550°C e 1600°C. Nestas
temperaturas, os materiais permaneceram por um periodo de 120 minutos. O
material foi resfriado com taxa de resfriamento fixa de 5°C/min. Sinterizagdes foram
realizadas no Laboratério de Materiais e Processos da Faculdade da Tecnologia da
Universidade do Estado do Rio de Janeiro (LMP-FAT-UERJ) localizado no municipio
de Resende - RJ. Optou-se por pré-sinterizar blocos com p6 comercial (Saint
Gobain), em temperaturas de 1600°C, 120 minutos e avaliar sua densidade relativa,

comparativamente com os blocos pré-sinterizados da VITA.

5.2.3 Procedimentos de Infiltracdo de Vidro

Na dimensé&o de 15x15x1mm?® de espessura foram cortados e lixados, sendo
em seguida, lavados em ultrassom. Em seguida uma pasta de vidro Lantanio com

agua destilada foi preparada e depositada sobre o substrato. O material foi colocado
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em forno a 1120°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min e patamar de 120
minutos. A taxa de resfriamento utilizada nesta etapa foi de 5°C/min até a inércia do

forno. A figura 14 ilustra etapas de infiltracédo realizada neste trabalho.

Figural4 - Detalhe da aplicac&o do vidro na superficie da estrutura ceramica pré-sinterizada (antes da
infiltrac&o).

O p6 de vidro tem finas particulas que foram misturadas a 4gua destilada até
a obtencdo de uma massa de consisténcia fluida. Com auxilio de um pincel, foi
aplicada uma camada de aproximadamente 2mm de espessura ao redor da
ceramica, deixando a parede inferior livre para permitir a saida de ar no interior da

estrutura.

O p6 de vidro foi fundido e infiltrado durante a pré-sinterizacdo pela abertura
da porosidade aberta uma vez que a infiltracdo do vidro ocorre por um processo de
capilaridade, passando pelo interior da estrutura porosa para garantir completa

utilizac&o do vidro durante sinterizacao.

O corpo foi resfriado lentamente gerando campos de tensdo devido a
diferenca do coeficiente de expansé&o térmica entre os materiais, matriz ceramica e
vidro. Estes campos de tensdo e o volume fisico sdo suficientes para que o vidro
exerca uma forca contraria ao crescimento da trinca, oferecendo resisténcia a sua
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propagacdo. Deste processo resulta na reducdo da temperatura de sinterizagao e

aumento da tenséo de fratura, em relacdo a ceramica pura sinterizada.

5.2.4 Determinagao da Densidade Relativa

O calculo da massa especifica das amostras infiltradas foi realizado
utilizando-se o Principio de Arquimedes, ou seja, com a imersdo do corpo-de-prova
por um fio de nylon, utilizando agua destilada a 20°C como veiculo. Foram
realizadas cinco medicées por amostra utilizando balangca com precisdo de 107°g e

cujos valores foram aplicados na Equacéao 1.

WlpoZO
1
W1 T (\Nz _Wf) @)

PsiNT =

onde: p,; = massa especifica das amostras sinterizadas (g/cm?®); W, = massa da

amostra seca (g); Py = massa especifica da agua a 20°C (g/cm®); W, = massa da

amostra imersa (g); W; = massa do fio imerso (g).

A determinacdo da massa especifica da agua (p,,) foi obtida mediante a

aplicacdo da Equacao 2, como fungéo da temperatura absoluta.

Pu,o =1,0017-0,0002315x T (2)

A densidade relativa (0 em %) foi entdo calculada pela relacdo entre a

massa especifica da ceramica sinterizada (pg,;) € a massa especifica tedrica de

cada composicdo estudada (2 ), obtida por picnometria de He. Como é mostrado na

Equacao 3.

pREL: pSINT XlOO

Pr

3)
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5.2.5 Difracdo de Raios X - DRX

As fases presentes nas amostras pré-sinterizadas e infiltradas foram
identificadas por Difracdo de Raios X (DRX), utilizando radiagdo “Cu-Ko” com
varredura entre 10° e 80°, passo angular de 0,05° e velocidade de 3 segundos por
ponto de contagem. Equipamento disponivel no laboratério de caracterizacdo de
materiais do Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA). Os picos foram

identificados, através de comparacado com microfichas do arquivo JCPDS 7],

5.2.6 Analise Microestrutural

Para observacdo da microestrutura, as amostras foram lixadas e polidas
conforme procedimento mencionado a seguir. Ap6s o embutimento das amostras em
resina, foi realizado o desbaste automéatico em lixas diamantadas, com
granulometria, em mesh, de 180 até 600, para a remocédo total do material de
embutimento e obtencdo de uma superficie plana para andlise. Esta etapa foi
realizada em politriz manual modelo AROTEC. Em seguida as amostras foram
polidas com pastas de diamante na sequéncia de 15um, 9um, 6um, 3um, 1um. Foi
utilizada politriz automatica modelo Automet 250 da marca Buehler, encontrada no
laboratério do UniFOA.

5.2.7 Microscopio Eletrénico de Varredura — MEV

As micrografias foram obtidas em um Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV) da marca HITACHI e modelo TM-3000, usando elétrons secundarios.
Equipamento do UniFOA. As amostras foram fixadas em um suporte com auxilio de

fita de carbono autocolante dupla face. Foram obtidas imagens e realizadas analises
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microestruturais nas diferentes regides da amostra, aplicando-se diferentes

ampliacoes.

5.2.8 Dureza Vickers

A metodologia utilizada para a determinacédo dos valores de dureza das
amostras seguiu a norma ASTM-C-1327-99, B8 g qual fornece o método de teste

padréo para a obtencdo da Dureza Vickers de ceramicas avancadas.

Por razbes estatisticas, foram realizadas 30 impressdes Vickers nas
superficies de cada uma das amostras polidas, utilizando-se uma carga de 2Kgf ,
aplicada durante 30 segundos. A Figura 15: forma esquematica uma indentacdo
Vickers. As impressdes foram realizadas de tal forma que a distancia entre os

centros das impressodes seja de quatro vezes a diagonal da indentacao (4d).

Indentagao
Vickers

-

«—a —>—| —>»

Trincas radiais na

- —— >
superficie ¢

Figural5 - Desenho esquemético da Indentagéo Vickers.

Fonte: [21]
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Apoés a medicdo das diagonais de impressao, foram calculados os valores da

Dureza Vickers do material, conforme a Equacéo 4:

P
HV =18544x @

onde: HV = Dureza Vickers (GPa); P = carga aplicada (N); d = média aritmética do

comprimento das duas diagonais (mm).

5.2.9 Tenacidade a Fratura - Kic

Dureza e tenacidade a fratura foram avaliadas, utilizando método de
indentacao Vickers, baseando-se nas normas ASTM-C-1327-99 38l @ ASTM-C-1421-
99 9 Os resultados foram correlacionados com a densificacéo, quantidade de fase

tetragonal e microestrutura.

Cada impressao Vickers apresenta dois pares de trincas radiais, (Figura 14) o
gue geram um total de 60 pares de trincas. Nos calculos, serdo utilizados para cada
amostra pelo menos 30 pares de trincas perfeitas, ou seja, aquelas que nao
apresentarem interacfes com imperfeicdes de polimento e desvios da trajetéria da
trinca nucleada a partir dos vértices das indentacdes. A medida do comprimento das
trincas sera realizada logo apds o ensaio de dureza, buscando evitar o crescimento
lento de trinca apds a impressao, iniciado pelo campo de tensdo que atua apds o

carregamento.

Os valores de tenacidade a fratura serdo calculados com base na equacéao (5)

proposta por Antis [40]:

EV2 P
K,C:O,016(ﬁj - ©)




onde: K|c =tenacidade a fratura do material (MPa.m”Z); P = carga aplicada (N); E
moédulo de elasticidade do material, calculado pela regra das misturas (GPa); H
dureza do material (GPa); a = semi-diagonal da impressdo Vickers (m); |

comprimento da trinca(m); ¢ =1+ a (m).

38
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO
6.1 Caracterizacdo das Matérias-Primas

A Figura 16 apresenta difratogramas de raios X do espinélio sintetizado
fornecido pelo DCTA-IAE AMR, dos pés de espinélio (MgAl,O,4) sintético comercial
da marca Saint Gobain e do vidro rico em Lantanio comercial da empresa VITA.
Observa-se que os poOs de espinélio, Figura 16 (a) e (b), possuem caracteristicas
distintas em termos de cristalinidade dos pés e de picos cristalinos observados. Os
pés-sintetizados possuem menor intensidade relativa dos picos em relacdo ao
produto comercial. De uma forma geral, o produto comercial apresenta ainda maior
numero de reflexdes que o po sinterizado. Uma analise de microfichas identificou
gue o produto sintetizado apresenta a fases cristalina MgAI,O, assim como o
produto comercial. A Avaliagdo do difratograma do vidro comercial rico em lantanio
(VITA) indica total amorfizacdo do material avaliado, tipico comportamento

compativel com um material vitreo comprovado na Figura 16 (c).
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Figura 7 - Difratogramas de raios X das matérias-primas utilizadas neste trabalho: a) P6 de Espinélio Sintetizado

(CTA-IAE); b) P6 de Espinélio Comercial (Saint Gobain); c¢) Vidro rico em Lantanio.
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A Figura 17 apresenta microscopia eletrénica de varredura do vidro comercial

utilizado nos estudos.

vidro La 2013/06/12 N

D5,3 x150 500 um

Figura 17 - Morfologia dos pos de vidros obtidas por microscopia eletrdnica de varredura.

Como podemos observar na Figura 17, foi verificado que os pos de vidro
comercial possuem grande variacdo de tamanho e forma de particulas, podendo
atingir variacdes de tamanho que alcancem até 200um. Baseado no fato que este
vidro sera infiltrado ha uma grande preocupacdo em como esta variacdo de
tamanhos de particulas poderia interferir na eficiéncia da infiltragdo no substrato de
espinélio. As analises de difracdo de raios X apresentados na Figura 16 (c) indicam
gue o material é totalmente amorfo, assim sendo, o vidro sofreria reducédo de
viscosidade suficiente nas temperaturas e patamares de infiltracdo, sugeridas pelo

fabricante do vidro, para preencher totalmente os poros do substrato ceramico.
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6.2 Caracterizacdo dos Blocos Pré-Sinterizados

6.2.1 Densidade Relativa

A Figura 18 apresenta resultados de densidade relativa em fungcdo da

temperatura de pré-sinterizacao utilizada no desenvolvimento de substratos para
infiltracao de vidro.

—e— Bloco de Espinélio Pré-Sinterizado
80 T 4 T 4 T 4 T 4 T

75 1

70 +

Densidade Relativa (%)

65 +

60

T T T T T T T T T T T T T
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Temperatura (°C)

Figura 18 - Densidade relativa dos blocos de espinélio em funcao da temperatura de pré-sinterizacao.

Os resultados indicam um crescente aumento da densidade relativa em
funcdo do aumento da temperatura de pré-sinterizacdo. Em temperaturas de
1400°C,no patamar de 120 minutos os substratos atingem densidade relativa da
ordem de 70%, ao passo que atingindo temperaturas de 1600°C, a densificacéo
alcanca valores da ordem de 79,4%.
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Os blocos pré-sinterizados comerciais (VITA) apresentaram densidade
relativa média obtida pelo método geométrico, de 79,7%. Os blocos pré-sinterizados
escolhidos para os testes de infiltragcdo apresentaram densidade relativa de 79,4%,

resultados bem préximos aos produtos comerciais.

Os aspectos da porosidade aberta nos substratos porosos foram avaliados
por MEV, e os resultados sdo apresentados nas Figuras 19 e 20, que apresentam
micrografias de superficies de fratura de ambos os blocos pré-sinterizados.

spi bloc 2013/06/12 N D53 x20k  30um

Figura 19 - MEV representativa de superficie de fratura dos blocos pré-sinterizados comerciais (VITA).
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espinelio 2013/07/04 N D46 x800 100um

Figura 20 - MEV representativa de superficie de fratura dos blocos pré-sinterizados, obtido neste trabalho

Os aspectos morfologicos indicam que ambos o0s blocos porosos nédo
possuem densificagdo completa, de acordo com os resultados de densidade relativa.
Os vazios sédo preenchidos pela fase vitrea a ser preenchida durante a infiltragédo
apos a confeccédo da prétese desejada, assim, poros de tamanhos maiores e abertos
permitirdo este comportamento, como se pode ver nos resultados apresentados.

6.2.2 Caracterizagao dos Produtos Infiltrados

A Figura 21 (A) e (B) apresenta os difratogramas de raios X das amostras pré-

sinterizadas apresentando apenas as fases MgAl,O,.

Nota-se claramente na Figura 21 que ambos o0s materiais, comercial e
desenvolvido neste trabalho, possuem a mesma fase cristalina. O material analisado
e o0 desenvolvido aqui apresentam somente diferenca de intensidade nos picos de

cristalinidade identificados.
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Figura 21 - Difratogramas de Raios X: (A) Bloco pré-sinterizado a 1600°C da VITA. (B) Bloco pré-sinterizado a

1600°C desenvolvido neste trabalho.



6.3 Resultados Blocos Infiltrados

InfiltVITA 2013/08/13

F D49 x40k 20um

InfiltVITA 2013/08/13

Figura 22 (A) e (B) - MEV das amostras ap06s infiltragdo (produto VITA)

(A)

(B)
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Infilt SPI 2013/08/13 D4,1 x200 500 um

(A)

Infilt SPI 2013/08/13 N D41 x50k 20um

(B)

Figura 23 (A) e (B) - MEV das amostras desenvolvidas neste trabalho apés infiltragdo.
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Os resultados indicam que as estruturas possuem similaridade e que de uma

forma geral, hd um leve indice de porosidade nas amostras comerciais da VITA.

A densidade relativa dos produtos infiltrados foi da ordem de 92,7+0,8% para
o sistema VITA e de 94,4+0,5% sistema desenvolvido neste trabalho, o que indica
gue a infiltracdo foi eficiente para ambos o0s casos analisados. Os resultados de
difracdo de raios X na Figura 21 das amostras pré-sinterizadas apresentou apenas

as fases MgAl;0,.

As Figuras 22 e 23 apresentam micrografias de amostras infiltradas. Os
resultados indicam que as estruturas possuem similaridade e que de uma forma
geral, ha um leve indice de porosidade nas amostras comerciais da VITA, conforme

ja mencionado.

As propriedades mecanicas medidas, indicam dureza da ordem de 860+40HV
para os produtos VITA e 920+30HV e o fabricado neste trabalho. As medidas de
tenacidade & fratura indicaram tenacidade de 2,8+0,6MPa.m*? e 2,5+0,6MPa.m*?

respectivamente. Os resultados se mostraram satisfatérios e dentro das

especificacdes exigidas pela norma ASTM-C-6872-543.

Produto Densidade Dureza Tenacidade
Relativa

Bloco VITA 92% 860HV 2,8MPa.m?
94% 900HV 2 5MPa.m*?

Tabela 1- tabela de resultados obtidos neste trabalho.

A tabela 1 apresenta os resultados de densidade relativa, dureza e

tenacidade para os blocos comerciais e o desenvolvido neste trabalho.
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7 CONCLUSOES

Com os resultados obtidos, indica-se que o material atende a todas as
exigéncias da ISO 6872, sendo possivel utiliza-lo para confeccdo de proteses

dentarias com a finalidade de melhorar a estética.

Concluiu-se que o material desenvolvido neste trabalho apresenta
caracteristicas fisicas e estruturais parecidas com o material comercial, com
menor porosidade e por isso apresentando maior dureza e praticamente mesma
tenacidade, sendo um material importante para a obtencdo de subestrutura de

coroa total para dentes anteriores.

Diante analise comparativa do produto existente no mercado (VITA In Ceram
Spinell) e o produzido neste trabalho ficou comprovado a eficiéncia e a qualidade do

mesmo. Podendo sim competir mercado com o existente.
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