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RESUMO

O produto proposto neste trabalho € um bloco ceramico pré-sinterizado
constituido de zircbnia estabilizada por itria (Zr0O, — 3%molY,05) para uso na
fabricacdo de proteses dentarias por meio de fresagem CAD/CAM. Pés de Zirconia
foram compactados uniaxialmente em matriz de acao Unica de pistdes, sob presséo
de 70MPa. Os compactos foram caracterizados por densidade relativa a verde e em
seguida, parte das amostras experimentaram compactacao isostatica, sob pressées
de 200MPa ou 300MPa. Os materiais foram sinterizados a 1450°C, 1525°C ou
1575°C com patamar de 120 minutos e em seguida, foram caracterizados por
Difragdo de Raios-X, Densidade Relativa e Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV). Os resultados indicaram que as amostras compactadas uniaxialmente
apresentaram densidade relativa de 47%, ao passo que as amostras prensadas
isostaticamente alcancaram densidades de 52% e 54%, quando compactadas a
200MPa e 300MPa respectivamente. As amostras sinterizadas apresentaram fase
cristalina de Zr0, Tetragonal independentes das condi¢cdes de fabricacdo. O
tamanho médio de grdo varia de 0,25um 0,9um, com valores crescentes
proporcionais a temperatura de sinterizacéo utilizada. Os gradientes de densidades
relativas apoOs sinterizacdo mensurados em cada uma das regides da amostra
(40x15x15mm3) mostraram variagcbes de densidade relativa que giram entre
95,7% até 99,6%. Ao utilizar a Prensagem Isostética observou-se a completa
homogeneizacdo do gradiente de densidade, além de possibilitar um aumento de
densidade a niveis superiores a 99,5%, indicando melhorias no grau de retracéo das

amostras sinterizadas.



Palavras-chave: (Zr0,Y,03), prensagem isostatica a frio, usinagem CAD/CAM,

sinterizacdo, propriedades mecanicas.



ABSTRACT

The product proposed in this paper is a pre-sintered ceramic block comprised
of yttria stabilized zirconia (Z.0, — 3%molY,03) for use in the manufacture of dental
prostheses by means of miling CAD/CAM. Zirconia powders were uniaxially
compacted in a single action matrix pistons under 70MPa pressure. The compacts
were characterized by a relative density to green and then part of the samples
experienced isostatic compression at pressures of 200MPa or 300MPa. The
materials were sintered at 1450°C, 1500° C or 1575°C with 120 minutes level and
then were characterized by X-ray diffraction, Relative Density and Scanning Electron
Microscopy (SEM). The results indicated that the samples had uniaxially relative
density of 47%, whereas the isostatically pressed samples reached densities of 52%
and 54% when compacted at 200MPa and 300MPa respectively. The sintered
samples showed Zr0, tetragonal crystal phase regardless of manufacturing
conditions. The average grain size ranges from 0,9um 0,25um with increasing values
proportional to the sintering temperature used. The gradient of the relative density
measured after sintering in each of the regions of the sample (40x15x15 mm?®)
showed relative density variations revolve around 95.7% to 99.6%. By using isostatic
pressing observed a complete homogenization of the density gradient, besides
enabling an increase of density levels higher than 99.5% indicating improvement in

the degree of shrinkage of the sintered samples.

Keywords: (Z,0,Y,03), cold isostatic pressing, CAD/CAM machining, sintering,

mechanical properties.
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1 INTRODUGAO E JUSTIFICATIVA

Nos anos 70, materiais ceramicos comecaram a ser utilizados como
biomateriais, e desde entdo o uso de materiais a base de Zirconia Tetragonal,
devido as suas caracteristicas estéticas e, suas excelentes propriedades mecanicas
passaram a difundir-se, principalmente no que tangencia a odontologia. Esta
comprovado que adicBes de Zirconia Tetragonal podem ainda contribuir na melhora
a tenacidade a fratura de diferentes materiais ceramicos. Tal afirmacdo baseia-se na
transformacdo de fase tetragonal-monoclinica que € acompanhada de uma
expans&o volumétrica da ordem de 3-5% . A partir dai, geram-se tensdes ao redor
dos grdos da matriz ceramica, dificultando assim a propagacdo de trincas,
conferindo tenacidade ao material. Quando essa ceramica € utlizada para
componentes de préteses sobre implantes osseointegraveis, ocorrem dois fatores
importantes que s&o: o aumento da vida Gtil desse material; e maior confiabilidade 2.

A Zirconia teve 0 seu campo de aplicacdes, entre os materiais dentarios,
abrangido com for¢a maior na ultima década por reunir biocompatibilidade, estética e
excelentes propriedades mecéanicas. Na area odontoldgica, a forma mais nobre de
aplicacao da Zirconia esta ligada a confeccéo de infraestrutura para préteses sobre
implantes e préteses dentarias /. Neste tipo de aplicacéo, a precisdo dimensional é
um dos maiores desafios, e esta diretamente ligada ao processo de fabricacdo dos
ceramicos, usualmente realizados pela compactacdo dos pds ceramicos. Dentre 0s
diferentes tipos de compactacdo da Zirconia, 0 processo que produz maior

homogeneidade é a prensagem isostatica .



17

Esta dissertacéo dispde-se a desenvolver prototipos de blocos ceramicos pré-
sinterizados a base de zirconia obtidos por prensagem isostatica a frio comparando
suas propriedades com blocos obtidos por prensagem uniaxial a frio convencional.

Além disso, esta dissertacdo esta apoiada em 6 (seis) pilares que séo: 1)
Introducéo; 2) Reviséo Bibliogréafica; 3) Procedimentos Experimentais; 4) Analise
e Apresentacdo dos Resultados; 5) Conclusfes; e 6) Referéncias Bibliogréaficas;
para que a partir da leitura do texto, seja possivel compreender por completo o

tema abordado neste estudo.

1.1 OBJETIVOS

O objetivo deste estudo € desenvolver blocos ceramicos compactados por
prensagem isostatica, obter suas propriedades e compara-las as propriedades dos
blocos tradicionais obtidos por prensagem uniaxial, e ao mesmo tempo buscar a
melhor condigéo de prensagem dos mesmos, a fim de melhorar a qualidade deste
produto, para fins de utilizagcdo como prétese dentaria.

Este estudo dispde-se a analisar os beneficios do uso de prensagem
isostatica a frio nas propriedades finais do produto sinterizado que

convencionalmente & conformado por prensagem uniaxial a frio.



18

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Estrutura Cristalina da Zircénia Zr0,

Zirconia ou dioxido de zirconio ndo dopado (Zr0,) possui multiformas em
condi¢cdes de equilibrios que sdo: monoclinica, tetragonal e cubica. Quando
submetida a pressdo atmosférica, a fase constituida pela estrutura cristalina
monoclinica é estavel da temperatura ambiente até aproximadamente de 1170°C.

Dado o aquecimento superior a 1170°C, a fase cristalina monoclinica
transforma-se em estrutura cristalina tetragonal. Tal fase permanece estavel até
uma temperatura aproximada de 2370°C, sofrendo nova transformagao tornando-
se estrutura cristalina cubica, mantendo esta forma até o ponto de fusdo, que gira
em torno de 2680°C, conforme Figura 1. De acordo com a literatura é possivel

afirmar a existéncia de uma quarta fase estrutural que compde a Zircénia que é a

fase de estrutura cristalina ortorrdmbica estavel as altas temperaturas 9.

Monoclinica Tetragonal Cuabica

Figura 1 - Multiformas da Zirconia submetida & pressdo atmosférica
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A 1170°C a transformacédo de fase monoclinica para tetragonal é uma
transformacao martensitica reversivel, acompanhada de um aumento volumétrico
de aproximadamente 5% durante o resfriamento.

A transformacao da fase tetragonal para a fase cubica que ocorre a cerca
de 2370°C também € uma transformacdo martensitica acompanhada de uma

expans&o volumétrica de cerca de 2,5% -8 10

2.1.1 Zircbnia Estabilizada

A baixa temperatura, é possivel manter a Zirconia nas fases tetragonal ou
cubica de forma metaestavel, adicionando-se elementos estabilizantes, como por
exemplo, C,0,Y,0; entre outros. O nivel de concentracdo desses elementos

estabilizadores é capaz de influenciar no comportamento do material original - *

7, 10, 11].

A obtencdo da Zircbnia Parcialmente Estabilizada (PSZ) sé é possivel
através da adicdo de 6xidos de Cério, Calcio, Magnésio ou itrio em proporcdes
insuficientes para estabilizar 100% da fase cubica ou tetragonal. A partir dai
obtém-se cerca de 37% de fase precipitada tetragonal intragranular, coerente, de
forma lenticular nanométrica, dispersa em uma matriz cubica, que sob tensdo
pode sofrer transformacgéo para fase monoclinica. Estas sdo concentragdes que
giram em torno de
12 — 15%mol de Ce, 033 — 4,5%mol de Ca0, 8 — 10%mol de Mg0 e 2 — 5%mol de Y,0,. A0  adicionar
uma quantidade superior de dopante, ou seja, injecdo em grande quantidade de
substancia capaz de estimular a estabilizacdo de fase pode-se obter uma fase

cubica totalmente estabilizada (TSZ - Zircbnia Totalmente Estabilizada)
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impedindo assim a transformacédo para a fase monoclinica quando esta esta sob
tensao [4-5,7-8,10- 11]-

Outra modalidade sdo as ceramicas reforcadas por zircbnia, nas quais a
Zircdnia é adicionada em uma fase dispersa a outras matrizes, como Al,05; (ZTA
— Alumina Reforgcada por Zircbnia). Desta forma, a metaestabilidade da fase
tetragonal relaciona-se n&do ao uso de dopantes, mas sim com o tamanho do gréo
apos sinterizacdo, sua morfologia e localizac&o intra ou intergranular * 7 1%,

Com a adicdo de itria (Y,05) em pequena concentra¢do, em torno de 2-
5%mol, ao didxido de zircbnio (Zr0,) é possivel obter até 98% da fase tetragonal
metaestavel, desde que o tamanho de gréo seja inferior a 0,5um 1°- 11,

A partir de sua estabilizagdo por itria (Y —TZP), a Zirconia Tetragonal
Policristalina apresenta excelentes propriedades fisicas, mecanicas e térmicas,
como por exemplo, alta resisténcia mecéanica, tenacidade a fratura, alta dureza e
alta resisténcia ao desgaste, comportamento ndo magnético, baixa condutividade
térmica, sendo também um o6timo isolante elétrico e seu uso esta direcionado a
diversas aplicacdes biomédicas. Além disso, resiste a corrosdo em ambientes
acido e alcalino, apresenta Moédulo de Young préximo ao aco inoxidavel e
coeficiente de expansdo térmica comparavel ao do ferro. As excelentes

propriedades mecéanicas da Zircbnia relacionam-se com o alto teor da fase

tetragonal (Tabela 1) 2011,
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Tabela 1 - Propriedades de trés marcas comerciais de Y-TZP e requisitos das normas ISO 13356 *%
e ASTM F1873 11311t 14161

Valor

Propriedade Unidade | b oinvat® | Vita in Ceram® Ivoclar e.max® ASTM ISO
ZrHP YZ ZirCAD F1873 13356
Densidade apo6s
= 6,05 6,05 6,045 — 6,065 >600 | =600
sinterizacdo cm
Médulo de elasticidade GPa 205 210 Ni = 200
900 + 50
MPa =920 | >900150 6872 > 800 =800
Resisténcia flexural (biaxial)
1 —
Tenacidade a fratura MPa.m2 | 953025 59 554022 -
Tamanho médio do <600
nm 400 — 500 = 500 520+5 <600 -
gréo
Temperatura de
°oC 1530 1530 1530 - -
sinterizacao
Coeficiente de
106K~ | 10,5+ 0,2 10,5 10,8+0,25 - -
expansao térmica
. HV | 1320470 1200 1330 > 1200 -
Dureza Vickers
1g -
Solubilidade quimica on? N <20 1 -

As especificacdes, caracteristicas e a metodologia aplicavel a testes de materiais ceramicos biocompativeis e

bioestaveis a base de Zirconia Tetragonal Policristalina estabilizada por Itria utilizados em implantes cirdrgicos

podem ser encontradas na Norma 1SO 13356 2 - ASTM 1873 M3,

2.1.2

Mecanismos de Ampliacdo da Tenacidade a Fratura da Zirconia

Os materiais ceramicos a base de Zirconia contendo fase tetragonal

metaestavel devem sua alta resisténcia a seus distintos dispositivos de

ampliacdo da tenacidade a fratura [*©¥.
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Quando a Zirconia Tetragonal Metaestavel esta sob determinado estado
de tensao, similar ao que ocorre nas proximidades de uma trinca que se propaga,
pode-se gerar transformacdo martensitica induzida pela tensdo para a fase
monoclinica termodinamicamente estavel #1719,

Dada a transformacédo de fase, esta € sempre acompanhada por uma
ampliacdo volumétrica de ordem de 4,5%, criam-se tensdes compressivas nas
regides proximas a extremidade da trinca e também em sua parte anterior
tendendo a fecha-la, dificultando a propagacdo da mesma. Assim, toda a energia
associada a propagacdo da trinca dissipa-se por entre as transformacdes
martensiticas, as quais geram tensbes compressivas causadas por sua
ampliacdo volumétrica, em um dispositivo conhecido como Tenacificacdo por

transformacao induzida por tens&o e microtrinca (Fig. 2) &4 7-810-11]

Y-TZP

Y-TZP

[ fase tetragonal ’

conteudo

cristalino P

c

a a

/ propriedades =
= g \ fase monoclinica
)| mecanicas | ‘
elevadas | - 'l
/
/ [ E=—% |

Figura 2 - Tenacificacdo por transformagéo induzida por tensdo e microtrincas

A ampliacdo volumétrica da transformagéo martensitica produz campos de
tensbes capazes de transpor o limite de elasticidade do material, ocasionando

microtrincas nos contornos dos graos da fase monoclinica recém-transformada.
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As microtrincas acabam por desempenhar um papel importante atuando
como um dispositivo reforcador, ja que € capaz de defletir a propagacdo da
trinca, impossibilitando seu avanco, absorvendo parte de sua energia e
intensificando ainda mais a tenacidade, sendo este dispositivo dependente do
tamanho critico do grdo da Zirconia (Fig. 2) 8 20-21

Ha também outro dispositivo para a ocorréncia do aumento da resisténcia
mecanica relacionando-se a existéncia de tensées compressivas na superficie da
ZircOnia, por causa da transformacédo espontanea de fase tetragonal-monoclinica
por ndo haver restricdo préxima a superficie livre, podendo este aumento de

resisténcia ser induzido por tratamentos mecanicos * 2 8¢ 21,

2.2 Processamento dos Materiais Ceramicos

Este topico descreve em sintese todos os procedimentos adotados na
obtencdo de ceramicas constituidas a base de Zirconia e as etapas de
processamento de materiais ceramicos, propositando sua conformacéo,
densificacdo e melhorias alcancadas nas propriedades fisicas, quimicas e

mecanicas.

2.2.1 Caracteristicas do P6 Ceramico

2.2.1.1 Tamanho de Particulas

As particulas de um po ceramico podem ser monocristais, policristais

monofasicos ou policristais multifasicos vitreos. Também diz-se que em relacao
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ao tamanho das particulas existe uma igualdade de opinies nas quais particulas
menores conduzem a uma taxa de densificacdo mais rapida 2.

A base tedrica de tal argumento deve-se a lei de escalas de Hering, que
diz existir leis simples que governam o tempo requerido para produzir, por
sinterizacdo, a uma certa temperatura, variagdes geometricamente similares em
dois ou mais sistemas de particulas soélidas, idénticas, salvo para uma diferenca
em suas dimensdes. Como por exemplo, se um tempo t; é requerido para
sinterizar um lote de particulas esféricas com raio I’ a dada temperatura, desta
forma, o tempo t, requerido para sinterizar outro lote geometricamente parecido,

com particulas de raio r,, é dado por %
T
1

na qual o valor de n depende exclusivamente do dispositivo de transporte de
massa para sinterizacdo. A Equacao (1) faz com que seja visto que, quando o
tamanho de grdo da superficie decresce de 1,0a0,0lnm, o tempo de
sinterizacdo decresce de um fator de 10° a 108.

Assim, a energia superficial livre das particulas € inversamente proporcional
ao tamanho, ou seja, particulas menores possuem alta energia superficial e, logo,
alta reatividade. A ativacdo do processo de sinterizacdo € ocasionada pelo
excesso de energia superficial. Dai, pés finamente particulados podem ser
sinterizados de forma facil em baixas temperaturas.

O principal problema enfrentado ao se utilizar tecnologia de particulas
muito finas € que estas se aglomeram espontaneamente devido as forcas
atrativas de Van der Waals ?®. Quando esses aglomerados s&o utilizados como
blocos de fabricagdo de um compacto a verde, enormes variagdes nas

distribuicbes dos tamanhos dos poros introduzem-se no compacto. Dai, a
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principal vantagem de se fazer uso de particulas finas é entdo perdida, uma vez
gue essas heterogeneidades sdo introduzidas no compacto, em uma escala
muito superior que as particulas primarias, controlando assim a evolucéo final da
microestrutura durante o processo de sinterizacéo, resultando em um compacto
verde possuidor de variacdes locais de densidade. E, em consequéncia da alta
porosidade e da baixa densidade, esse compacto ira requerer maior tempo e
maior temperatura de sinterizacdo, ocasionando ainda um crescimento
exagerado de graos.

Nesse caso a retracdo pode ser exagerada, uma vez que a quantidade de
retracdo observada no compacto no decorrer do processo de sinterizacdo é
proporcional ao volume de poros a serem eliminados. Como a velocidade de
sinterizacdo de um compacto € proporcional as variacées locais de densidade,
retracdo e densificacdo diferenciadas sdo produzidas, o que por sua vez gera
tensdes internas provocando deformagdes, as quais contribuem enormemente
para a propagacao de trincas na pega ceramica. Todavia o tamanho ideal das
particulas primarias de um po6 seja ainda objeto de discussdo, de forma

experimental € possivel verificar que o tamanho ideal esta na faixa de

0,1 a 1,0nm %3,

2.2.1.2 Distribuicdo de Tamanho

O efeito da distribuicdo do tamanho da particula sobre a densidade final
pode ser estudado, averiguando o balancgo de forgas existentes entre o arraste do
poro e a direcdo da forgca para o crescimento do grdo em compactos com

diferentes distribuicbes do tamanho de gréo. Assim, é compreensivel esperar que
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a distribuicdo do tamanho da particula em seu estagio final de sinterizacédo seja
similar a distribuicdo do pé inicial 2.

Estudos mostram que uma estreita distribuicdo de tamanho de gréo é
imperativa para a obtencdo de alta densidade no processo de sinterizacao.
Mostram ainda que uma forca de arraste excessivamente pequena de soluto é
requerida no intuito de evitar a separacédo do poro. Assim, se a forca de arraste
estiver abaixo desse valor minimo, haverd a separacdo do poro depois do
compacto ser sinterizado a uma densidade critica 2.

Em compactos com estreita distribuicdo de tamanho de grdo essa
densidade critica é de 99,3%, e de apenas 90,6% em compactos cuja distribuicao
do tamanho de gréo nao seja uniforme 4.

Courtney %! constatou o efeito da distribuicdo do tamanho de particulas
ocasionado sobre a microestrutura resultante e pode verificar que quando duas
particulas de tamanhos diferentes sdo colocadas a uma curta distancia, a
particula maior cresce a custa das particulas menores.

A principal dificuldade em se analisar e estudar a influéncia da distribuigéo
de tamanho de particulas sobre a sinterizacdo origina-se do fato de que outras
caracteristicas da microestrutura, como por exemplo, presencas de aglomerados
e agregados possam exercer influéncia dominante sobre o comportamento do
processo de sinterizacdo e evolucado da microestrutura, disfarcando a influéncia

real da distribuicéo %,
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2.2.1.3 Forma da Particula

As caracteristicas ideias e desejaveis para a constituicio de um po
ceramico é que este seja formado por particulas primarias esféricas. No entanto,
em termos praticos, € impossivel alcancar particulas totalmente esféricas,
requerendo que este pd seja formado por particulas em sua forma mais regular
possivel, com graos equiaxiais, ou seja, sem orientacdes preferenciais. Estas
particulas sdo capazes de oferecer ao p6é boas propriedades de fluéncias e de
manuseio, 0 que permite boa compactacdo resultando na producdo de
compactos verdes densos e uniformes ?2.

Outrossim, particulas com formas regulares possuem altos nameros de
pontos de contato entre si, culminando em um menor volume de poros
favorecendo a velocidade do processo de sinterizacdo. Além disso, particulas de
formas regulares tém maior numero de pontos de contato entre si, resultando em

menor volume de poros e favorecendo a velocidade de sinterizagdo #%.

2.2.1.4 Aglomerados e Agregados

Os aglomerados, dependendo de sua formacdo durante o processo,
podem ser hard ou soft. A parte soft dos aglomerados constitui-se de uma massa
de particulas priméarias ligadas por forcas atrativas de Van der Waals e/ou outras
forcas de superficie; ja os agregados da chamada parte hard, constituem-se de
um agrupamento grosseiro de particulas com fortes ligacdes idnico-covalentes

e/ou reagidas.
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As forcas de ligacdo nos aglomerados sdo menos intensas podendo estes
ser destruidos no processo de conformacdo. Ja nos agregados, as forcas de
superficie entre as particulas possuem mais intensidade, sendo estes mais
dificeis de serem processados. Desta forma, a forca da superficie por unidade
peso é inversamente proporcional ao tamanho da particula.

Problemas de aglomeracdo e agregacdo possuem maior incidéncia em
pos cujas particulas priméarias sdo muito finas. Vale ressaltar que os aglomerados
e agregados formam-se durante os varios estagios do processamento do p6 2.

A Figura 3 apresenta tipica terminologia de um sistema de particulas.

A — GRAO
B - PARTICULA DE PO

C - AGLOMERADO

Figura 3 - Terminologia comum dos elementos, em um sistema de
particulas °!

2.2.1.5 Pureza Quimica

A pureza de um po6 ceramico é, provavelmente, o fator mais importante no
gue tangencia ceramicas avancadas.

Dada a existéncia de impurezas ou contaminantes, oriundos do processo
de obtencéao, estes podem prejudicar o produto final, principalmente sob o ponto

de vista da sinterizacdo. Observa-se que a sinterizacdo de pds impuros nao é



29

homogénea, podendo ocasionar outras fases com densidades geralmente

menores que a da matriz.

Por consequéncia, as fases de maior densidade hdo de sofrer menor

retracdo do que as regides menos densas, favorecendo assim o aparecimento de

tensdes e a propagacédo de defeitos na ceramica.

Impurezas, quando em excesso, geralmente afetam o comportamento da

densificacdo e as propriedades finais da peca ceramica. Ha trés tipos de

impurezas mais comuns, que s&o 27

b)

impurezas catibnicas: frequentemente limitam a solubilidade
sélida na fase principal e formam outras fases durante o
processamento. Essas fases geralmente sao deletérias as
propriedades como resisténcia, transmitancia optica, resisténcia
qguimica, comportamento elétrico, resisténcia a trinca em alta
temperatura e condutividade térmica. Como exemplo pode-se
citar a limitada solubilidade de Ca?* em Al,0; onde o excesso de
Ca?* em 20 ppm precipita-se nos contornos de gréo, afetando as

resisténcias mecanicas e quimica ao Na ou Cs em lampadas de

descarga de alta pressao;

impurezas anibnicas, no passado recebiam menor atencdo do
gue as catibnicas. O oxigénio é a principal impureza em Si, ou
Si,ON, na superficie da particula, podendo este reagir com
agentes de sinterizacdo, tais como Al,0; e Y,04, para formar

fases vitreas e com baixo ponto de fusdo ou fases cristalinas que
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afetam a resisténcia a alta temperatura e a oxidacao. Devido a
calcinacdo incompleta, &nions e compostos organicos
permanecem no interior do pO e se esses CcoOmMpostos
permaneceram no po durante o processo de sinterizacao,
provavelmente ocasionardo problemas, como por exemplo,

retencdo de poros e incapacidade de se atingir a densidade

tedrica e;
C) impurezas na forma de particulas que podem ser organicas ou
inorganicas - fibras -, sendo estas indesejadas, pois

costumeiramente introduzem defeitos na peca ceramica, como
por exemplo, diminuicdo da resisténcia mecanica em ceramicas

estruturais.

2.2.2 Compactacao dos Pés

No processamento de materiais ceramicos, a compactacdo é realizada
como propaosito de conferir ao po o formato desejado, estabelecer as dimensoes
finais reduzindo os efeitos das altas temperaturas do processo de sinterizacao,
obter a porosidade esperada e atribuir resisténcia mecanica ao p6 compactado
28]

Das técnicas de compactacdo, as mais utilizadas séo aquelas realizadas
através da aplicacdo de forcas sobre o po, que sado: prensagem uniaxial,
prensagem isostatica, forjamento, extrusédo, laminacdo, compactacdo dinamica e

moldagem por injecéo 28,
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Quanto as técnicas que ndo se baseiam na aplicacdo de esfor¢os, podem-
se citar: colagem, gravimetria e vibratério %2,

Todavia a prensagem isostatica que oferece maior uniformidade na
compactacao, ou seja, oferece melhor distribuicdo da densidade do compacto,
nao € a mais empregada, mas € empregada com muita frequéncia. A prensagem
em matrizes uniaxiais, por sua simplicidade é a mais empregada. No entanto,
podem-se conseguir 6timas distribuicdes de densidade por meio do processo de
compactacao ao utilizar matrizes uniaxiais com dupla acéo dos pistdes e, no caso
de matrizes cilindricas, experimentos revelam que para razdes entre altura e
diametros menores ou iguais a 1,5 é possivel obter distribuicbes muito
satisfatorias #8.

Em compactados ceramicos, 0 processo de compactacdo por prensagem
€ empregado com muita frequéncia. As demais técnicas supracitadas sao
empregadas em aplicagbes mais especificas, valendo-se somente para
conhecimento bibliografico neste estudo, exceto a prensagem realizada em
matrizes de aco onde ha aplicacdes de esfor¢o uniaxial. O maior fator de perdas
de energia origina-se do atrito entre as particulas e/ou entre particulas e as
paredes da matriz utilizada no processo de compactacao e ejecao e para reduzir
este efeito, utiliza-se lubrificacdo no pé ou nas paredes da matriz %%,

Estagios do processo de compactacao %

e 1° Estagio: Inicio da compactacdo - ocorréncia de escorregamento
e rearranjo das particulas sem haver deformacbes plasticas ou

fraturas.
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e 20 Estagio: Iniciam-se deformacdes locais e fraturas das particulas
nos pontos de contato.

e 3° Estdgio: Ocorréncia de deformacbes elasticas no compacto
oriundas de pressodes elevadas no processo de compactacao.

e 4° Estagio: Ejecdo do compacto da Matriz - Estagio em que as

dimensdes do compactado podem aumentar em torno de 5%.

Por meio de alguns procedimentos é possivel reduzir as variacbes na

distribuicdo de densidade no compacto, como %8

Lubrificacdo para reduzir os atritos;

Aplicacéo de altas cargas de compactacgéao;
. ~ ~ L
Utilizacao de melhores razdes =

Uso de matrizes com dupla acéo dos pistdes €;

ok~ W N PE

Uso de pré-compactacéo.

O amarramento mecanico entre as irregularidades das particulas, que
aumenta significativamente com o aumento das deformacdes plasticas é o que
confere resisténcia mecanica ao compacto. O amarramento entre as particulas é
tanto maior quanto maior for a area especifica das particulas, ou seja, quanto
menores as particulas e quanto mais irregulares forem, maior sera a resisténcia
mecanica do compacto. Assim, 0 meio de aumentar a resisténcia dos compactos
€ obter particulas com maiores rugosidades e menores tamanhos, culminando
em menores densidades aparentes.

Pressdes elevadas no processo de compactacao, reducéo da superficie de

oxidagdo, contaminacdo e minimizagdo de aditivos e lubrificantes, por sua vez
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sdo possiveis métodos de ampliacdo da resisténcia mecéanica dos compactos.
Particulas em alto grau de esferoidizacdo resultam em compactos com menores
resisténcias, tendo em vista sua superficie regular e com menor area especifica
[28]

Algumas regras precisam ser obedecidas no ato de projetar pecas a serem

compactadas, que s&o

12 Regra: A forma geométrica da peca deve ser tal a permitir sua retirada
da matriz. Isso impede a compactacdo de rebaixos ou orificios no sentido
transversal a direcdo de compactacdo, o0 mesmo se aplica a conicidade reversa.
Para pecas cujas formas geométricas sdo muito complexas, deve-se apelar para

0 processo de colagem de barbotinas;

22 Regra: A forma geométrica da peca ndo deve ausentar-se da exigéncia
do p6 a necessidade de escoar em paredes finas, cantos vivos ou similares, pois
em casos como este o escoamento do péd € dificultado. Devem ser evitadas
variacbes grosseiras na espessura da peca para que ndo haja empenamento

durante o processo de sinterizagao;

32 Regra: A forma geométrica da peca deve permitir a confeccao de
matrizes resistentes. Pecas com contornos semitoroidais, semiesféricos ou
cbnicos, estas por sua vez, devem conter um “degrau” para haver o aumento da
resisténcia do ferramental. Os chanfros devem ser menores que 45°. Puncdes ou
émbolos muito finos possuem maior tendéncia a quebrar-se. Choques entre as

paredes moveis também devem ser evitados.
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42 Regra: A razao entre o cumprimento e o diametro da peca deve ser
superior a 2,5 na maioria dos casos. Contudo, essa razado pode chegar até 4,

sem comprometimento da peca, quando esta é mais espessa.

52 Regra: A peca deve ser projetada de maneira a considerar a
uniformidade da densidade do corpo verde, para que se evitem defeitos durante
0 processo de sinterizacdo. Em alguns casos, recomenda-se usinagem posterior
a este processo.

Dos processos de compactacdo citados anteriormente estardo em

evidéncia neste estudo os processo de compactacdo uniaxial e isostatica.

2.2.2.1 Prensagem Uniaxial

Das técnicas de compactacao existentes, direcionadas a fabricacdo de
pecas ceramicas, essa é a mais comum e mais econdmica, pois permite baixa
produtividade e pequenas tolerancias dimensionais ©.

Esta técnica consiste na introducdo de um pd no interior de um molde,
molde este geralmente metalico, seguido da adicdo de carga compressiva
através de um pistdo. Esta adicdo de carga também pode ser realizada por dupla
acao dos pistoes F.

Cuidados basicos sao necessarios a fim de evitar problemas durante o

processo de sinterizacdo, que séo &

1. Distribuicdo homogénea do p6 no ato do preenchimento do molde,
2. Aplicacdo adequada da presséao e,

3. Remocao do compactado sem danificar ou gerar prejuizo a peca.
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Vantagens relacionadas ao controle dimensional sdo proporcionadas por
esta técnica de compactacéo, ja que as paredes da matriz sdo fixas. Na busca de
resultados com maior grau de confiabilidade de massa especifica a verde,
podem-se adicionar lubrificantes aos pos, reduzindo os efeitos do atrito entre as

particulas e entre particulas e paredes da matriz ¥,

2.2.2.2 Prensagem Isostatica

As prensas, no processo de compactacao isostatica, sdo compostas de
uma camara com 6leo ou outro transmissor de carga e sua matriz constituida de
material flexivel. Dai, a matriz € cheia do p6 e introduzida na camara onde é
prensada isostaticamente 28!,

A confeccdo de pecas com formas geométricas complexas e maior razédo
de aspecto (“comprimento/largura”) s&o as principais vantagens proporcionadas
por esta técnica de compactacdo. Além disso, proporciona a uniformidade de
distribuicAo de pressdo, que de forma evidente, reduz a possibilidade da
propagagdo de trincas no compacto, além de evitar que gradientes de
densidades diferentes se formem nos corpos ceramicos.

As Figuras 4 e 5 mostram esquematicamente os dois tipos de

compactacao descritos.
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Preparacao Preenchimento = Compresséao D
do molde do molde Ejecao

Figura 4 - Compactacao Uniaxial

Fluido
Tampdo Pressdao atuante
Molde Flexivel no molde
Pressao

P6

Figura 5 - Compactacéo isostética

A variacdo nos gradientes de densidade no corpo conformado e ainda nao
sinterizado € um dos maiores problemas ligados ao processo de compactacao.
Este gradiente de compactacao origina sérios problemas durante o processo de
sinterizacdo culminando na geracdo de corpos sinterizados com regides mais
densas e outras regies com maior presenca de poros 126 2°-%1 Se comparadas,
a técnica de compactacdo isostatica produz melhores resultados de massa
especifica a verde que a técnica de compactacao uniaxial e isso faz com que
corpos possuidores de massas especificas a verde mais elevadas e com
menores gradientes de densidade sejam obtidos, o que reflete diretamente na

qualidade do produto gerado 7.
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2.2.3 Sinterizacao

A metalurgia do p6 define sinterizacdo como o processo pelo qual
agregados de pés-compactados ou nao, sao transformados em corpos sélidos
por meio de dispositivos de transporte atdmico difusionais a temperaturas abaixo
do ponto de fusdo do constituinte principal. Nesse processo ocorre a diminuicdo
de energia livre do sistema através da diminuicdo da superficie especifica do
material. Dai, a formacdo dos contornos de grdos e crescimento de pescoco
entre particulas, o que leva o sistema a tornar-se denso e consequentemente
levando-o também a sua contracgéo volumétrica .

Indmeros experimentos cientificos ndo possuem uma teoria universal
aceita, capaz de explicar o dispositivo de sinterizacdo, pois este dispositivo esta
intrinsecamente ligado as caracteristicas fisicas e as condicbes de
processamento do material. Contudo, de posse do conhecimento atual é possivel
discriminar seis estagios distintos para o processo de sinterizacdo, porém, isso
nao significa que os mesmos ocorram necessariamente da forma em que estéo

listados 8

¢ Difusao inicial das particulas;

e Crescimento de pescocos e diminuicao da area superficial;
¢ Arredondamento dos poros;

e Fechamento dos canais que interligam os poros;

e Contracao dos poros e densificacao e;

e Coalescimento e crescimento dos poros.
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Inicialmente as ligacbes desenvolvem-se principalmente por meio de
difusdo atdbmica entre os grdos adjacentes, local onde se forma a regido do
pescoco, sem nenhuma variagcdo dimensional, porém com elevado grau de
coesdo. As superficies de ligacdo aumentam em funcdo do aumento da
temperatura. Desta forma, é possivel observar o crescimento do pesco¢o, no
entanto, ndo é possivel observar nenhum tipo de deformacdo ocasionada na
peca. Logo apds, inicia-se a etapa de fechamento dos poros intercomunicantes e
de forma simultdnea o arredondamento dos poros, o que provoca deformacdes
oriundas da contracdo ou expansdo da peca. Este estagio tem importancia impar
na fabricacdo de materiais autolubrificantes e filtros, cujas estruturas dependam
de porosidade aberta e controlada .

A contracao dos poros, acompanhada da diminuicdo do volume da peca e
aumento de suas propriedades mecanicas, ocorre com o0 aumento da
temperatura; sendo este estagio praticamente fator determinante das
propriedades do sinterizado. E, finalmente, no udltimo estadgio ocorrerdo o
coalescimento e crescimento dos graos remanescentes. Este estagio consiste na
contracdo e eliminagcdo dos poros pequenos e isolados e também nos
crescimentos dos poros de maior porte, o que contribui para a diminuicdo da
energia livre do sistema. E importantissimo ressaltar que nos estagios
intermediario e final da sinterizacéo, ocorre o crescimento dos gréos. A Figura 6

ilustra os estagios supracitados .
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Mudanca na i ;
/ Forma dos Poros Y Contraco
————————
) ESTAGIO INCIAL b) ESTAGIO INTERMEDIARTO ¢) ESTAGIO FINAL

Figura 6- Estagio do mecanismo de sinterizagéo **

Em sintese o processo de sinterizacdo € relativamente simples, no
entanto, exige um controle rigoroso das variaveis que podem afetar a formacéao
da liga. Dentre essas variaveis a mais importante é a temperatura, pois o grau de
ligacdo das particulas aumenta de forma consideravel com pequenas elevacdes
na temperatura de sinterizagéo %2,

A segunda varidvel mais importante € o tempo de sinterizacdo, pois,
guanto mais longo, maior sera o grau de ligacao devido a elevada quantidade de
material difundido. A atmosfera do forno é outra variavel importante, cuja funcéo
basica consiste em proteger o material da a¢do do oxigénio. Além disso, tem por
funcéo elevar a taxa de transferéncia de calor alterando, portanto, as taxas de
aguecimento e resfriamento, uniformizando a temperatura nas diferentes regides
do forno podendo atuar também como agente controlador das reacdes quimicas
do processo %,

O tamanho das particulas dos pos utilizados no compactado influenciam
diretamente na quantidade de transporte do material, ou seja, quanto menor o
tamanho da particula, maior sera sua area superficial, portanto maior sera a area

de contato entre as particulas havendo diminuicdo da distancia de difusdo sobre

a qual os atomos devem movimentar-se durante a transformacéo. A natureza do
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po e a porosidade do compactado influenciam na taxa de difusdo. Desta forma,
guanto menor a quantidade de poros, maior sera o grau de ligacdo, porque
havera maior contato fisico entre as particulas e maior area para que a difusado

ocorra 28,

2.2.4 Zircbnia como Biomaterial

Biomateriais sdo utilizados em dispositivos meédicos, especialmente
nagueles que sao temporaria ou permanentemente implantados no corpo
humano. A Conferéncia do Instituto Nacional de Consenso em Saude, no ano de
1985, definiu biomaterial como sendo “Qualquer substancia (outra que néao
droga) ou combinacao de substancias, sintética ou natural em origem, que possa
ser usada por um periodo de tempo, completa ou parcialmente como parte de um
sistema que trate, aumente ou substitua qualquer tecido, 6rgdo ou funcao do
corpo” B2,

Biomateriais classificam-se em: polimeros sintéticos, metais, ceramicas e
macromoléculas naturais que na verdade sao biopolimeros, sendo estes
manufaturados ou processados de forma a adequarem-se a utilizacdo em
dispositivos médicos cujo contato é estabelecido intimamente com proteinas,
células, tecidos, orgaos e sistemas organicos. Na Ortopedia e na Odontologia,
biomateriais desempenham a funcdo de componentes estruturais, como por
exemplo, proteses de juntas e implantes de raizes de dentes, e também

desempenham funcao reparadora, no ato de reparar defeitos 6sseos, como por

exemplo, parafusos e pinos inseridos em ossos 22
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Biomateriais devem desobrigar-se da producdo de qualquer resposta
biologica adversa local ou sistémica, ou seja, biomateriais devem ser nao toxicos,
nao carcinogénico, nao antigénico e ndo mutagénico, e em aplicacdes
sanguineas biomateriais devem ser ndo trombogénicos. Complicacdes originadas
dos dispositivos implantados sdo em funcéo de sua aplicacéo, ou seja, infeccbes
ou biodegradacéo afetardo dispositivo cuja aplicacdo € de longa duracdo, como
préteses permanentes e valvulas cardiacas 2.

Em 1987 o termo biomaterial foi redefinido por Williams ®* como sendo a
habilidade de um material desempenhar uma resposta tecidual apropriada em
uma aplicacao especifica.

Deve-se levar em conta, no ato de selecao do biomaterial, as propriedades

fisicas, quimicas e mecanicas do material que s&o B*:

e Modulo (elasticidade, torcdo ou flexao): valores elevados dos médulos
de torcdo e flexdo s@o interessantes para materiais empregados em
cateteres, pois sofrem torque, cujos percursos dentro dos vasos
sanguineos sao tortuosos.

e Fadiga: sao dispositivos capazes de suportar esforcos ciclicos aos
guais sao submetidos sem permitir que trincas se propaguem e que em
sua maioria sdo feitos de poliuretano, poliéster e metais em geral.
Geralmente direcionam-se a implantes ortopédicos, odontoldgicos e
cardiovasculares.

e Rugosidade: em implantes de juntas ortopédicas utilizam-se materiais

com acabamentos espelhados, onde o baixo nivel de atrito € desejado.
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JA em uma integracdo tecido-implante, como em implantes endo-
0sseos, deseja-se alto nivel de rugosidade.

Taxa de permeacdo: lentes de contato requerem alto grau de
permeacdo de gases, onde geralmente a permeacdo decresce em
funcao da cristalinidade do material.

Absorcdo de agua: quando ligeiramente umedecidos, alguns materiais
sofrem mudancas dramaticas em sua resisténcia a tracdo, fadiga
fluéncia, madulo de elasticidade ou flexdo. Materiais hidrofilos tendem a
degradar-se do interior para a superficie, jA os materiais hidrofobicos
tendem a ter em primeiro lugar sua superficie degradada, pois a
degradacdo de ambos os materiais sdo afetadas pela absorcdo de
agua.

Bioestabilidade: refere-se a propriedade intrinseca de alguns materiais
de participarem em reacdes biolégicas especificas, onde camadas
bioativas podem formar-se a partir de moléculas capazes de prevenir o
codgulo ou iniciar a degradacdo enzimatica de um trombo. A
degradagdo de componentes complementares com o potencial para
menores efeitos colaterais, como na didlise, € ocasionada por uma
superficie negativamente carregada.

Esterilizacdo: o estado energético da superficie de um implante pode
ser modificado pelo método utilizado no ato de esterilizacdo, alterando
assim a resposta celular, como no caso dos materiais poliméricos, cujas

propriedades podem ser negativamente modificadas quando

esterilizados por irradiacdo com raios gama.
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2.2.5 Zircbnia na Odontologia

Por ser um material ceramico aceito com muita facilidade pelos tecidos
humanos, isto €, biocompativel, por sua vez pode ser utilizado para a fabricacéo
de articulacbes artificiais. Além disso, € empregado também em trocadores de
calor, tubos de vacuo, filamentos de lampadas, em fins militares, na condicdo de
agente incendiéario, e na confeccédo de joias, como dioxido de zirconio, em forma
de gema B¢,

Na Odontologia, a Zirconia tem sido utilizada para a fabricacdo de pinos
intrarradiculares, infraestrutura de proteses parciais fixas (PPF) e de coroas
unitarias, implantes dentarios e pilares protéticos, brackets ortodénticos e PPFs
adesivas ¢,

Entre as varias indicacdes da Zircbnia, as préteses fixas tém estado em
evidéncia, ocupando lugar de destaque nos procedimentos restauradores, sejam
estes sobre o dente ou sobre implante, ou até mesmo em casos de
infraestruturas para prétese do tipo protocolo, que é uma prétese fixa instalada
sobre pinos de implantes de todos os dentes. Todavia, para se garantir a
longevidade do tratamento restaurador que a prétese de ZircOnia proporciona,
s80 necessarios cuidados, pois a espessura € um fator importantissimo e que
nao pode ser negligenciado, dado que a fratura do conector é o principal tipo de

falha descrita por diversos estudos clinicos 2.
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2.2.5.1 Zircobnia Comercial

Apresenta-se comercialmente em forma de blocos, onde as restauracfes

dentarias a base de Zirconia sédo fabricadas por meio da subtracéo, utilizando-se

do método de fresagem dos mesmos. Blocos séao disponibilizados em tamanhos

e formatos variados no mercado, sendo estes selecionados de acordo com a

extensdo da restauracdo a ser confeccionada. De acordo com o processo de

sinterizac&o, os blocos & base de Zircdnia podem ser classificados em ¢

ZircOnia totalmente sinterizada: requer maior tempo para 0 processo
de fresagem (2 a 4 horas por unidade), mesmo ndo sendo
necessaria a submissdo da Zircénia a um novo ciclo de queima
durante horas. No entanto, o desgaste da Zircbnia feito por pontas
diamantadas, origina lascamentos e/ou trincas na area superficial
da ceramica, comprometendo a resisténcia e longevidade da
restauracado, razao pela qual, diversos autores recomendam o uso,
de forma mais favoravel, da Zircénia parcialmente sinterizada.

ZircOnia parcialmente sinterizada: esta proporciona ao técnico
dentario uma manipulacéo pratica, rapida e facil, uma vez que sua
dureza ainda € pequena neste momento. Apds o preparo, o material
ceramico, é submetido ao processo de queima - sinterizacao - em
forno especifico durante um periodo que gira em torno de 6 a 8
horas. Em resposta a queima, o material por sua vez, passa por um
processo de retracdo volumétrica. Para que esta retracdo seja

controlada, o fabricante do bloco informa a quantidade retrativa em
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percentuais para aquele lote de blocos, podendo assim o processo
de fresagem ser calibrado para que a peca seja fresada em um
tamanho de maior proporcdo e posteriormente adequar-se ao
modelo. Alguns blocos podem conter um cdédigo de barras,

indicador de seu nivel de retracao.

Grande parte dos sistemas fresadores utilizam-se da Zirconia parcialmente
sinterizada, dada sua facil e pratica manipulacdo. Além disso, os lascamentos
e/ou trincas gerados neste processo de fresagem, sdo eliminados apds o

processo de sinterizacéo, ao contrario da Zirconia totalmente sinterizada ¢,

2.2.5.2 Tecnologia CAD/CAM

CAD/CAM, do inglés, Computer Aided Design/Computer Aided
Manufacturing sem a menor davida trouxe diversos avangos a Odontologia, onde
se destacam vantagens que sdo: rapidez nos procedimentos se comparado as
técnicas tradicionais, jA que esta tecnologia dispensa a confeccdo de moldes
refratarios e fundicdo de metal, durabilidade, pequeno indice de fraturas
ocasionadas pela alta qualidade dos blocos ceramicos, os quais séo fabricados
industrialmente, o que garante alta homogeneidade de seus componentes e
pouquissimas porosidades em seu interior, além disso, esteticamente falando as
restauracdes apresentam-se em sua forma mais natural possivel 2.

Em dias atuais existem dois tipos de tecnologia CAD/CAM, as quais se

classificam em sistemas abertos ou fechados, cuja escolha esta diretamente
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relacionada ao ato de ceder arquivos que contenham os dados e informacoes

realizados pelo escaneamento !¢
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este topico descreve todos os procedimentos adotados nas etapas de
processamento e caracterizacdo microestrutural dos materiais utilizados nesta
dissertacdo. A Figura 7 apresenta um fluxograma que mostra todo o

desenvolvimento deste projeto.

[ PO DE ZIRCONIA J
Caracterizagao
Matéria-prima
Compactagio _ 70 MPa
Uniaxial Acao Unica de Pistoes
- 4
Prensagem
Isostatica 200 MPa ou 300 MPa
A /
1.450°C - 2h.
Sinterizagédo 1.525°C - 2h.
S J\ 1.575°C - 2h.
‘ Preparagao Ceramografica ‘ ‘ MEV D.R.(%)
Difragdo de
1. ,], Raio-X
[ Ataque Térmico ] Analise
da Superficie
Fraturada
| MEV |

Medigdo do Tamanho de
Grio

Figura 7 - Fluxograma de atividades adotadas neste trabalho.
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Foi utilizado p6 de Zirconia estabilizada com itria, tipo TZ3YB, da empresa

TOSOH-CORP. Japdao, cujas especificacdes fisicas e quimicas apresentam-se

na Tabela 2.

Tabela 2 - Especificagcdes do p6 de Zirconia utilizado neste trabalho

Quantidade (% peso)

Oxido
Zr0, 94,82
Y,05 5,16
Sio, 0,003
Fe,0, 0,004
Na,0 0,004
Al,04 < 0,005
Z(% peso) 100%
Densidade (CJ#) 6,05
(%) ligante 3,5%
0,8um

Tamanho médio particulas
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3.1.1 Caracterizacao das Matérias-primas

O po de zirconia foi depositado como recebido sobre uma fita de carbono
para que fossem realizadas imagens em MEV modelo Hitachi TM3000. Foram
analisados os aspectos morfologicos do material.

O po6 de zircbnia foi submetido ainda, a difracdo de raios-X. As fases
presentes nos pos de partida e nas amostras sinterizadas foram identificadas por
difracdo de raios X, utilizando radiagdo Cu-Ka com varredura entre 202 e 809,
com passo angular de 0,05° e velocidade de 3s/ponto de contagem. O
equipamento utilizado foi um difratbmetro SHIMADZU XRD6100. Os picos foram
identificados, a partir de comparacao com fichas do arquivo Joint Committee of
Powder Diffraction Standards - JCPDS.

A quantificacdo de fracdo volumétrica da fase monoclinica (Fy) foi
calculada a partir das intensidades integradas dos picos monoclinicos (—111), e

(111), e do pico tetragonal (101), conforme as equacdes (2) e (3):

1,311 X,, )
Fpn =
140,311 %X,

que,
v - (—111) 4 + (111), (3)
™ (=111 + (111),, + (101)7
que:  (—111),,,26=28% (111),, 26=31,2°; (101),, 26=30°, representam  a

intensidade integrada dos picos difratados nos planos monoclinicos (-111)y e (111)um

e no plano tetragonal (101)r. Para integragdo dos picos de difracdo, foi utilizado o
software ORIGIN-PRO 8.
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3.2 Processamento

3.2.1 Compactacao Uniaxial

Os poOs de ceramica foram compactados em prensa hidraulica
automatizada de capacidade para 200ton. As amostras foram prensadas
uniaxialmente, sob pressédo para 70MPa gerando corpos-de-prova de dimensfes
de 40x15x15mm?3 e 98mm de diametro. O processo de compactagdo uniaxial foi
realizado em matriz de aco temperado, com acdo Unica de pistdes e paredes
interiores polidas. Para minimizar o efeito do atrito nas paredes da matriz, as
mesmas foram lubrificadas com lubrificante/anticorrosivo WD-40.

A pressdo de compactacao foi determinada a partir da correlacéo classica
de Pascal, que correlaciona a forca aplicada (P) sobre uma determinada area (A);

equacao (4).

F (4)
P=-—
A
3.2.2 Compactacéo Isostatica

Parte das amostras compactadas foi submetida a prensagem isostatica a
frio em pressdes de 200MPa ou 300MPa. As amostras foram encapsuladas em
molde de borracha e subsequentemente embaladas a vacuo. Os compactos
foram prensados imergindo as amostras em prensa isostatica com camara de
0leo mineral, por 1 minuto no CTA - Centro Técnico Aeroespacial, em S. J.

Campos - SP.
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3.2.3 Sinterizacéo

Os corpos-de-prova (divididos em lotes de amostras contendo 03 amostras
uniaxiais (70OMPa) e 06 amostras isostaticas (200MPa ou 300MPa) foram
sinterizados em forno MAITEC F1650, seguindo diferentes ciclos de sinterizacéo

detalhados a seguir:

1 - Primeiro lote: Da temperatura ambiente até a temperatura de 1450° foi
aplicada uma taxa de aquecimento de 5°C/min, com patamar de 120 min. (2h) e
em posterior, para o resfriamento até a temperatura ambiente, foi aplicada uma

taxa de 10°C/min.

2 - O segundo lote atingiu temperatura final de 1525°C. Partindo da
temperatura ambiente até 1525°C foi aplicada uma taxa de aquecimento de
5°C/min., com patamar de 120min (2h) e posterior resfriamento até a temperatura

ambiente numa taxa de 10°C/min.

3 - O terceiro lote atingiu temperatura maxima de 1575°C. Partindo da
temperatura ambiente até 1575°C foi aplicada uma taxa de aquecimento de
5°C/min., com patamar de 120min (2h), e posterior resfriamento até a

temperatura ambiente numa taxa de 10°C/min.

Todas as taxas de aquecimento e resfriamento foram escolhidas apos
estudos preliminares de dilatometria, para que fosse assegurada a suave,

eficiente e eficaz eliminacdo dos poros presentes no material estudado.
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3.3 Caracterizacdes
3.3.1 Caracterizacdo dos Compactos

3.3.1.1 Densidade a Verde (Método Geomeétrico)

As massas especificas dos corpos a verde foram determinadas pelo método
geomeétrico e pela pesagem das amostras.

As amostras foram medidas com micrédmetro com precisdo de 0,001mm
(MITUTOYO) e posteriormente, pesadas em balanca analitica de precisdo (107%g).
Para um maior grau de precisdo, foram realizadas em triplicata para obter um valor
meédio. A partir destes dados foi utilizada a Equacéo (5) para obter o valor da massa

especifica a verde das amostras.

massQgmeostra N [ g ] (5)
volume cm3

Pv =

3.3.2 Caracterizacado dos corpos sinterizados
3.3.2.1 Densidade Relativa
O calculo da massa especifica das amostras sinterizadas foi realizado
utilizando-se o principio de Arquimedes. Este método consiste em imergir o
corpo-de-prova por meio de um fio de nailon em agua destilada a 20°C. Foram
realizadas medi¢cOes em duplicata em todas as amostras sinterizadas, utilizando
balanca de precisdo (107°g), e cujos valores foram aplicados na Equacéo (6)

(37]

_ Wixpy,o (6)
PsINT W, — (W, — Wf)
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onde;

pPsint = massa especifica das amostras sinterizadas (i)
cm3

W; = massa da amostra seca

Pu,0 = massa especifica da dgua a 20°C (CJ#)

W, = massa da amostra imersa (g)

W; = massa do fio imerso (g)

A determinacao py,pem (Ci—3) foi obtida através da Equacao (7), como funcéo

da temperatura absoluta 2,

pr,0 = 1,0017 — 0,0002315T 7)

A densidade relativa (pr.;em %) foi calculada pela relacdo entre a massa
especifica da ceramica sinterizada (pg;yr) € @ massa especifica tedrica do material

(pr), de acordo com a Equacéo (8).

Prel = (/’Sﬂ) +100 (8)
Pr

3.3.2.2. Mapeamento da Densidade Relativa por Regiao

Nesta etapa, 0s blocos de zircobnia com dimensbes aproximadas de
40x15x15mm3 e 98mm(@)x22mm(altura) foram cortados em diversas partes,

conforme Fig. 8, para verificacdo de densidade relativa individualizada por regides
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da amostra. Todas as medicbes foram realizadas utilizando micrémetro digital

MITUTOYO.

Y
R - T

(@)

(b)

Figura 8 - Layout da configuracéo (a) das amostras (a) (40x15x15mm) e (b) @ 98mmx22mm de
Zr0,(Y,05) prensadas uniaxialmente e isostaticamente, apds sinterizagao.

3.3.2.3. Difracéo de Raios-X

As fases que constituem a superficie sinterizada das amostras foram
identificadas por meio do Difratdmetro de Raios-X modelo XRD-6000-SHIMADZU, o

qual emite radiagdo "Cu — Ka". A varredura 26 ocorreu entre 20°e 802, passo
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angular de 0,05° e contagem de 3 seg/ponto. Os picos foram identificados, por meio
de comparacdo com fichas do arquivo JCPDS B9,

Outros cuidados que foram tomados durante as medicdes foi a utilizacdo da
mesma fenda na emissédo dos raios-X, padronizacdo da posicdo da amostra no
suporte, mesmo passo angular para todas as medidas, e mesmo tempo de

contagem. Desta forma, garantiu-se maior confiabilidade aos resultados obtidos.

3.3.2.4. Anélise Microestrutural

Observagbes dos materiais sinterizados foram realizadas utilizando-se a
Microscopia de Varredura Eletrénica - MEV, HITACHI TM3000. Para observacao da
microestrutura, as amostras foram lixadas e polidas, com discos de desbaste
diamantados e pastas de polimento de particulas de diamante variadas entre
15um e 1um.

Para revelacdo dos contornos de grdo, as superficies polidas sofreram
ataque térmico, a 1400°C, por 20 min., utilizando taxa de aquecimento e
resfriamento de 25°C/min., no intuito de minimizar os efeitos da temperatura no
tamanho de grdo e promover a limpeza dos contornos, permitindo assim, a
revelagcado microestrutural do material analisado.

As imagens foram analisadas utilizando programa IMAGEJ® com rotina
especifica para determinacdo de tamanho médio de gréos utilizando diametro de

Feret.
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3.3.2.5. Usinagem CAD/CAM de Amostras para Avaliagcdo de

Homogeneidade de Retracao

Os blocos cilindricos de $98mmx22mm foram usinados no equipamento de
VIPI MAXX S1® a partir de um projeto de design de corpos de prova cilindricos,
utilizando o software DWOS, para determinacdo da retracdo em diferentes regibes

das amostras, conforme representacgédo da Fig. 9.

()

Figura 9 - (a) Modelo criado em CAD das regides usinadas CP's para avaliacdo
da retracao. (b) e (c) - Bloco cilindrico usinado (CP's de $98mmx22 mm)
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Caracterizacdo das matérias-primas
A Figura 10 mostra os resultados da analise de Difracao de Raios-X - DRX

do p6 de zircbnia utilizado neste trabalho.

/OO L v
. — particulas de ZrO,(Y,0,) |

3000 -
* ZrO, tetragonal
2500 +ZrO, monoclinica

2000

1500

1000 ~

Intensidade (u.a.)

500

20 25 30 35 40 45 50 55 60

Figura 10 - DRX da matéria-prima (ZrO, Y,03) como recebida.

Observa-se a partir de padroes de DRX apresentados na Figura 10, que o
po ceramico utilizado como matéria-prima tem duas fases cristalinas presentes
gue sao: 1 - (Zr0,) tetragonal predominante e; 2 - monoclinica (Zr0,) em menor
guantidade. Nota-se também que, dentro do limite de deteccdo do difratdmetro
de Raios-X, ndo existe contaminagédo de materiais de partida ou outros materiais
cristalinos. O p6é de Zircbnia apresenta cerca de 15% de fase monoclinica. A
presenca desta fase deve-se, provavelmente, a fabricacdo de percurso, por meio
de atomizacao, e a adicdo de agentes ligantes durante a sintese do pd, que inibe

a completa estabilizagcéo da fase tetragonal.
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A Figura 11 mostra micrografias representativas da morfologia das

particulas, ou no caso de aglomerados, como recebido pelo fabricante.

N D117x15k 50

SR S A ST

ZrO2 clig 2013/04/19 N D117 x120 50

Zr02 c lig 2013/04/19

Figura 11 - Micrografia obtida por MEV de particulas de p6 de Zr0,Y,05 estudado neste trabalho.

O pbé de zircobnia encontra-se disposto em formato semiesférico, com
tamanhos de aglomerados variados. A disposi¢do das particulas e a presenca de
ligantes inviabilizam a identificacdo com exatiddo, do tamanho médio das particulas
individuais, a partir das micrografias; mas permitem inferir que ha possibilidade de
gue tenham boa compatibilidade, pois a presenca dos ligantes tem funcédo de
permitir a maior e mais homogénea compactacao, por reduzir os efeitos de atrito

entre as particulas e entre as particulas e a parede da matriz.

4.2 Caracterizacdo dos Compactos

4.2 1Densidade a Verde

Os compactos prensados uniaxialmente e isostaticamente tiveram as suas

densidades a verde estabelecida, e os resultados sao apresentados na Figura 12.
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I Zr0, Y,O, - Grau de compactacao
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Densidade Relativa a Verde (%)

70MPa Uniaxial 200MPa isostatico 300MPa isostatico

Figura 12 - Densidade a verde dos compactos de zircdnia (ZrO,-Y,05).

Os resultados pontuais observados na Figura 12 foram de 47,11 + 0,17,
52,76 + 0,34 e 54,73 £ 0,37, para o lote de amostras prensadas uniaxialmente, e
isostaticamente (200MPa e 300MPa), respectivamente. Nota-se um aumento da
densidade relativa em funcdo do aumento da pressédo de compactacao, atingindo
niveis consideraveis de densidade a verde em amostras prensadas
isostaticamente. De fato, o aumento da pressdo de 70MPa para 200MPa, gera
aumento de densidade a verde de 12%. Aumentando consideravelmente a pressao
de compactacédo, 70 —300MPa, o aumento da densidade a verde e de 16%.
Valores de densidade a verde proximos de 56% da densidade tedrica foram
obtidos, bem préximos do seu limite de compactabilidade, que em teoria é de
63%%, porem a presenca de ligante na composicao dificulta a determinacéo exata

do quéo “compressivel” ainda é este material.
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4.2.2Gradiente de Densidade a Verde

A Figura 13 mostra sistemas de representacdo dos resultados de densidade a
verde das amostras de 40x15x15mm por regides superior, intermediaria e inferior,

conforme estabelecido na Figura 8.

47,2 46,4 46,5 47,3
40 mm
15 mm 46,3 45,8 45,5 46,1
454 1 -447----44.8 | 453 | - __
47,1 46,3 46,4 47,1 s
15 mm 46,2 45,6 45,7 46,1
45,4 1 -445 |- 44:6 -~ -~ 45,5 - | --—- -~
Uniaxial — 70MPa
1
54,7 54,7 54,7 54,7
40 mm
15 mm 54,7 54,7 54,7 54,7
1
54,7 4 -547---54:6---|-- 547 -t o2
54,7 54,6 54,7 54,6 o= _—
15 mm 54,7 54,7 54,6 54,7
54,6 +-546--+-54:6 -~ |-~ 547 -~ -----=

Isostéatica — 300 MPa

Figura 13 - Gradiente de densidade a verde das amostras compactadas

Analisando a Figura 13 € possivel observar que para as amostras prensadas
uniaxialmente existem consideraveis variagdes nos corpos compactados. Da regiao
superior proxima a parede da matriz para a regiao inferior central dos blocos existe
uma variacdo maxima da ordem de 47,2% para 44,5% 0 que representa uma

variacdo de densidade a verde da ordem de 3%. Essas variagdes irdo ocasionar
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variacfes consideraveis de retracdo e de densidade apOs sinterizacdo, como sera

visto posteriormente.

A compactacdo a frio de particulas cerdmicas envolve varios parametros
complexos, tais como, rearranjos e fragmentacdo das particulas, geometria da
matriz, grau de polimento da matriz, uso ou nao de lubrificagdo durante o processo,
aplicacao de ligantes no sistema particulado, folgas de projeto do conjunto da matriz
(camisa e puncgbes), tornando uma analise mecanica detalhada, extremamente
complexa. Trabalhos anteriores, dependiam de expressdes empiricas ou semi-
tedricas para relacionar pressdo efetiva de compactacdo e densidade a verde em
funcdo de parametros de processo. Um destes parametros é o gradiente de

densidade a verde que pode ser calculado utilizando a Equagéo 9.

(9)

W=

p=potkp

Onde p é a densidade relativa, p, € uma densidade relativa inicial, p, € uma
pressdo aplicada e K é uma constante que reflete variacdes nas propriedades do
material tais como a dureza e plasticidade. K € uma constante de material. (P0s-
macios e ducteis tém valores de k mais altos do que os pos duros e quebradicos
como € o caso da zirconia). Se considerarmos a densidade a verde na extremidade
e na superficie da matriz de 47,2% como sendo p, € 0 p = 44,5, obtemos o valor de
k = —0.66. Com esse parametro podemos prever a variacdo de densidade a verde

neste tipo de matriz para diferentes pressdes aplicadas.
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O valor da presséao (tensdo) média de compactacdo esta condicionado a
relacdo da pressdo teorica aplicada, P. A relacdo H/D (chamada de relacdo de
altura/diametro), € o atrito do material com a parede da matriz, z e a pressao radial

exercida dentro da matriz € representada por z, conforme expresso na Equacéao 10.

o=p|1-u(3) (10)

D

A presente andlise assume que o po utilizado é colocado num recipiente onde
€ comprimido axialmente e simultaneamente a partir de uma extremidade apenas.
Devido a complexidade geométrica desta matriz de secdo retangular, uma
aproximacao tedrica considerando a equacdo acima pode acarretar em resultados
ndo conclusivos ja que a distribuicdo de pressao ndo € uniforme como em sessdes
circulares.

Porém, nota-se que nos cantos proximos a parte moével da matriz, onde a
pressdo se acumula, as densidades a verde sdo as mais elevadas. A pressdo nas
bordas diminui com a profundidade a partir da superficie para o fundo do compacto.

A variacao na distribuicdo da presséo prevista através do compacto, ao longo
da superficie superior da distribuicdo de pressdo prevista através do compacto. Os
cantos perto da parte movel da matriz, onde a pressdo acumula-se mais alto e mais

distante da regido a partir da parte movel da matriz, onde a pressdo € mais baixa.
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4.3 Caracterizacado dos Sinterizados

4.3.1Densidade relativa

A Figura 14 apresenta os resultados de densidade relativa dos produtos

sinterizados.
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Figura 14 - Densidade relativa em funcdo do processo de compactacdo e da temperatura de
sinterizacéo utilizada.

Os resultados revelam um aumento gradativo da densificacdo em relagdo a
temperatura utilizada. O aumento da temperatura final aumenta a ativagdo dos
mecanismos de sinteriza¢cdo e com isso promove-se a densificagao do material.

A 1450°C, as amostras compactadas uniaxialmente atingem 75% de
densidade tedrica, enquanto amostras compactadas isostaticamente apresentam
densidade de 86% e 92%. As diferencas se reduzem em funcdo do aumento da
temperatura de sinterizagdo, porém sdo observadas variacdes entre amostras
compactadas uniaxialmente e isostaticamente, mesmo nas maiores temperaturas de

sinterizac&o (1525°C e 1575°C).
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4.3.2Difracéo de Raios-X

A Figura 14 apresenta difratogramas de amostras sinterizadas em diferentes

temperaturas.
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Figura 15 - Difratogramas de raios-X de amostras sinterizadas em diferentes condi¢bes de
processamento.

A analise dos difratogramas apresentados na Figura 15 indica a presenca de
picos cristalinos exclusivamente da fase Z,0, tetragonal. Ndo € possivel observar
diferencas significativas entre os difratogramas, para diferentes condi¢bes de

processamento (pressao e temperatura de sinterizacao).
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O percentual de fase monoclinica presente no p6 de partida, Fig. 10, foi
convertido em fase tetragonal nas trés temperaturas de sinterizacdo utilizadas e um

alto grau de cristalinidade é observado nas amostras apoés sinterizacao.

4.3.3Microestrutura

As Figuras 16, 17 e 18 apresentam micrografias de amostras uniaxiais e
isostaticas sinterizadas em diferentes temperaturas, e compactados em técnicas de

prensagem distintas.

Figura 16 - Micrografias de amostras sinterizadas a 1450°C, 1525°C e 1575°C,
respectivamente: 70MPa - Uniaxial



Figura 17 - Micrografias de amostras sinterizadas a 1450°C, 1525°C e 1575°C,
respectivamente: 200MPa - Isostética
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Figura 18 - Micrografias de amostras sinterizadas a 1450°C, 1525°C e 1575°C,
respectivamente: 300MPa — Isostatica

Baseado nas analises de tamanho de grédo, o tamanho médio dos mesmos foi
determinado para cada condicdo de sinterizacdo aplicada neste trabalho. A Figura
19 mostra um exemplo de rotina de andlise de imagem utilizada para a
determinacdo do tamanho médio de grdo. Na figura 18, sdo apresentados o0s
resultados de analise de imagens referentes as Zirconias compactadas uniaxial e

isostaticamente.
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Figura 19 - Representacdo das etapas e rotinas necessarias para determinacéo do tamanho de gréo.
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I 710, Y ,0) |

Tamanho Médio de Graos (um)

70MPa 200MPa 300MPa 70MPa 200MPa 300MPa 70MPa 200MPa 300MPa

1450°C-2h 1525°C-2h 1575°C-2h

Figura 20 - Resultados do tamanho médio de grdo de Z,.0, sinterizadas em diferentes temperaturas.

Observa-se nas Figuras 16 a 18, que a 1450°C o tamanho médio dos graos
esta na ordem de 0,24 — 0,27um. Nao ha crescimento significativo do tamanho de
grdao em relacdo as diferentes pressfes de compactacao utilizadas. Pode ser
observado a temperatura de 1525°C um crescimento significativo dos graos,
atingindo tamanhos médios de 0,35 a 0,4um, correspondendo a aumentos
superiores a 30% em relacdo a ceramicas sinterizadas a 1450°C. Comportamento
similar € observado a 1575°C, com um grande aumento do tamanho médio dos

graos.

De fato, o acréscimo da temperatura final de sinterizacdo, aumenta as taxas
de difusdo dos materiais ceramicos sinterizados, contribuindo inicialmente com a
densificacdo do material, conforme ja apresentado na Figura 13. Com a reducéo da
porosidade do material, 0s mecanismos de crescimento de gréo prevalecem, e com

isso, é possivel notar consideravel crescimento de grédo para maiores temperaturas.
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4.3.4 Gradiente de Densidade Relativa ap06s Sinterizagcdo

A Figura 19 apresenta uma ilustragdo indicando a densidade aparente em
cada regido das amostras (40x15x15mm3) sinterizadas a 1525°C. Na Tabela 3, uma

comparacao entre os resultados de densidade relativa por regido da amostra.

6,023 | 6,008 | 6003 | 6,024

40 mm
15mm 5,955 5,904 5,903 5,954

5,835.1-5;795 -| 5,796--1--6,832 - ----__
6,025 | 6,005 | 6,003 | 6,027

15 mm 5,956 | 5,907 5901 | 5,953

5,956.1-5792 - 5,597--1--5:835 L - __

()
6,043 6,044 6,045 6,047
40 mm
15mm 6,045 6,045 6,048 6,045
1
T 6,045 1 -6;045 - 6,046--1--6,045--
6,045 6,047 6,045 6,045 -7
15mm 6,046 6,047 6,046 6,047
6,046 1 -6;045 -1 6,043--1--6;044 - ------
(b)

Figura 21 - Densidade aparente de amostras sinterizadas a 1525°C, em: (a) amostra prensada
uniaxialmente; e (b) amostra prensada isostaticamente (300MPa)
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Tabela 3 - Densidade relativa por regido da amostra (1525°C - 2h)

Amostras uniaxiais Amostras isostaticas
(70MPa) (300MPa)
CPO01al2 CPO0Ol1al2
99,5
99,0
98.5 9959 99,26 99,22 99,62 99,92 9995 9992 99,92
Densidade Relativa 98,0 98,45 97,67 97,54 98,62 9993 9995 9993 99,95
%) 97,5 97,07 95,74 95,52 ORISR 29.93 9992 99,88 99,90

97,0
96,5
96,0

os.c I CP 13a 24 CP 13a 24

99,88 99,90 99,92 99,95
99,92 99,92 9997 9992
99,92 99,92 99,93 99,92

99,565 99,31 99,22 99,57
99,25 97,59 97,57 9841

IR o5.79 9580 SEEEN

A amostra prensada uniaxialmente possui variacbes de densidade relativa
que podem variar de 95,7% até 99,6%. A utilizacdo de prensagem isostética permite
a homogeneizacdo da densidade, indicando completa densificacdo, além de um
aumento da densidade relativa a niveis superiores a 99,5%.

Os estudos relacionados a retracdo dos materiais revelam que a amostra
prensada uniaxialmente podem produzir variagbes de uma protese dentaria.
Considerando os compactos de 40x15x15mm?3, a Tabela 4 apresenta exemplos de

confeccao de proteses unitarias e fixas de 3 elementos.
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Tabela 4 - Variagdes de retragdo maximas nos blocos de ZrO2(Y203) de 40x15x15mm, sinterizados
a 1575°C.

Condicao de | Usinagem de uma protese de um Usinagem de uma protese
compactacao | elemento de trés elementos

lp = 15mm lp = 40mm
Uniaxial 11,895mm — 12mm 31,72mm — 32,00mm
(70 MPa) A= 0,105mm(105um) A= 0,28mm(280um)
Isostatica 11,995mm — 12,005mm 31,988mm — 32,024mm
(300 MPa) A;= 0,01mm(10um) A= 0,036mm(36um)

A utilizacdo de blocos fabricados pelo processo de prensagem uniaxial de até
0,105mm (105um) na fabricacdo de préteses unitarias e de até 0,28mm (280um) na
fabricacdo de proéteses fixas de 3 elementos, utilizando todo o comprimento util do
bloco de 40x15x15mm?.

Estas variagbes sdo reduzidas consideravelmente quando se utiliza
prensagem isostatica, chegando a variacdes uniaxiais de 10um para a confeccéo de

préteses unitarias e de 36um para a confeccao de proteses fixas de 3 elementos.

4.3.5Comparacédo de Retracdo apés Sinterizagao

A Figura 20 apresenta estudo de variagBes de retracdo em bloco cilindrico
(P98mmx22mm) sinterizado a 1575°C, de forma comparativa entre Zr,0,(Y,053)

uniaxial e isostatica.
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Figura 22 - Lay out das amostras confeccionadas por regido visando a variacdo da retracéo

Tabela 5 - Retracéo de amostras cilindricas sinterizadas a 1575°C

Amostras (referéncia a Fig.

20) Uniaxial Isostatica
1-20 20,47+ 0,12 18,42 + 0,08
21 -30 20,93 + 0,19 18,43 + 0,02
31-35 21,62 + 0,19 18,44 + 0,02
36 22,13 18,47

Variagdo maxima

20,209 £ 22,13 = 1,921

18,316 + 18,490 = 0,174

Os resultados acima citados

revelam que as amostras prensadas

uniaxialmente apresentam, em funcao da regido da qual os corpos de prova foram

confeccionados, uma variagao da ordem de 20,20% a 22,13% em sua retragcéo. Os

materiais prensados isostaticamente por outro lado, apresenta pequena variacao de

retracao independente da localizag&o do corpo de prova dentro da amostra utilizada,

0 que infere em maior homogeneidade no tocante a sua retracao final.
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Observando pontualmente os valores é possivel notar que as amostras
prensadas uniaxialmente sofrem maior retracdo total com valores préximos a 21%
em meédia, ao passo que as amostras isostaticas tem retracdo menor da ordem de
18,4%. Essas diferencas entre os processos refletem as diferencas encontradas da
densidade a verde de cada um dos produtos, apresentado na Fig. 12.

Do ponto de vista da confeccdo de proteses dentarias extensas, com mais de
8 elementos conjugados, pode levar a tensdes residuais causadas pelo gradiente de
densidade apresentado pelo material prensado uniaxialmente, que por sua vez,
pode culminar em problemas de adaptacdo destes casos clinicos na boca dos
pacientes, caso a estratégia de usinagem e cuidados experimentais ndo sejam
considerados.

E importante notar que estes corpos de prova foram usinados considerando
toda a espessura util do bloco de zircénia (22mm). Portanto, pode ainda haver
diferencas de densidade se forem consideradas as regides superior ou inferior de
forma independente, o que pode agravar os problemas de adaptacdo. Neste
contexto os blocos prensados isostaticamente praticamente ndo possuem variagoes
consideraveis, e por sua pressao ter sido aplicada de forma isostatica ndo ha
problemas na confeccdo de proteses dentarias em qualquer que seja a regiao do

bloco.
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5 CONCLUSOES

Os corpos de prova prensados uniaxialmente apresentaram densidade
relativa a verde da ordem de 47% da densidade teorica. Ja as amostras
compactadas isostaticamente apresentaram densidade a verde de 52,7 e 54,7% de
densidade relativa para pressbes de compactacdo de 200 e 300MPa,
respectivamente. Este aumento da densidade a verde foi da ordem de 12%.

As medidas de gradiente de densidade indicaram que as amostras
prensadas uniaxialmente sofreram variacdo entre 45,4 e 47,2% ao passo que essa
variacdo foi eliminada nas amostras que foram prensadas isostaticamente.

As amostras sinterizadas apresentaram fase cristalina integralmente
tetragonal independente da presséo, do tipo de compactacdo e da temperatura
utilizada. O aumento da temperatura de sinterizacdo fez com que os materiais
ceramicos atingissem a 1575°C, densidades relativas proximas a 95% para as
amostras compactadas uniaxialmente e 99% para as amostras isostaticas.

A microestrutura resultante da sinterizagédo indicou que em temperaturas de
1450°C o tamanho médio de grdo é proximo a 0,3um. A 1575°C, onde a
densificacdo dos materiais sofre maior acréscimo, o tamanho médio de grao ficou
ao redor de 0,8um.

Os blocos cilindricos com uma relacdo H/D de 0,23 apresentaram retracédo
apos sinterizacao variando entre 20,2 e 22,13, na ordem de 1,9%, para materiais
prensados uniaxialmente, com acao Unica de pistdes. Este tipo de variacdo néo é
perceptivel em blocos prensados isostaticamente, 0os quais apresentaram variacao

de retracdo maxima de 0,17%.



77

6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com os resultados obtidos através da realizacdo desta dissertacdo, bem
como o conhecimento adquirido no durante o desenvolvimento deste estudo, pode-

se sugerir 0s seguintes trabalhos.

- Realizar estudo para outras variaveis ainda ndo avaliadas neste estudo
como estudar viabilidade financeira dos blocos de zircénia; pois este € um novo

projeto que podera vir a ser disponibilizado no mercado nacional.

- Estudar a biocompatibilidade do material, jA& que focamos os estudos
somente em desenvolver um bloco ceramico a base de zirconia que possa ser
usinado e ser adaptado a boca do cliente. Desta forma, a estudar a

biocompatibilidade desse material € de extrema importancia.
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