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RESUMO

Na odontologia sistemas ceramicos metal “free”, foram introduzidos com o objetivo de
melhorar as propriedades Opticas das restauragdes dentarias, tornando-as mais
semelhantes a estrutura dental natural, frente as tradicionais restauragdes de sistemas
metaloceramicos. Sistemas a base de zirconia tetragonal ZrO,.Y,03 tem sido utilizado
para confec¢cdo de préteses odontoldgicas por serem biocompativeis e apresentarem
propriedades mecanicas e Opticas satisfatdrias. Atualmente blocos de zirconia
tetragonal sdo comercializados com apenas uma tonalidade, o que dificulta a obtengao
de resultados de alta performance estética, devido as caracteristicas policromaticas da
estrutura dental natural. Este trabalho propde a obtencdo de blocos de zircbnia
tetragonal com variagdes de tonalidades que possibilitaria a confecgdo de proteses
ceramicas com melhores resultados estéticos e em menor tempo. Blocos ceramicos de
zircbnia com duas cores distintas foram confeccionados e caracterizados quanto as
propriedades fisicas e sua resisténcia mecanica e submetidos a aplicagao de ceramica
de cobertura, demonstrando melhores resultados estéticos com menor numero de
queimas de ceramica. Ceramicas com densidade relativa superior a 99% foram obtidas
sinterizando os materiais a 1530°C-120min. As propriedades mecanicas avaliadas
indicaram dureza superior a 1380 HV e tenacidade a fratura de 7 MPa.m'2. As
caracterizagdes realizadas permitem identificar boa aderéncia entre as regides do
material sinterizado.

Palavras-chave: ceramicas dentarias, ZrO,.Y,03 , prototipagem CAD/CAM.



ABSTRACT

In dentistry, metal-free ceramic systems have been introduced with the aim of improving
the optical properties of dental restorations, making them more similar to natural tooth
structure, compared to traditional restorations. Systems based tetragonal zirconia ZrO,-
Y,03, have been used for the production of dental prostheses to be biocompatible and
present satisfactory mechanical and optical properties. Currently tetragonal zirconia
blocks are sold with just a tint, making it difficult to obtain results of high aesthetic
performance, because the polychromatic characteristics of natural tooth structure. This
study proposes to obtain blocks of tetragonal zirconia with varying shades that enable
the manufacture of ceramic prostheses with better cosmetic results and in less time.
Zirconia ceramic blocks with two different colors were fabricated and characterized for
their mechanical and physical properties and submitted the application of ceramic
covering strength, demonstrating better aesthetic results with fewer closeouts ceramic.
Ceramics with relative density higher than 99% were obtained by sintering the materials
to 1530°C-120min. The evaluated mechanical properties indicated higher hardness

1380HV and fracture toughness near to 7MPa.m"?

. Identifying the characterizations
made good adhesion between regions of the sintered material.

Keywords: dental ceramics, ZrO2-Y,03, prototyping, CAD/CAM.
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1. INTRODUGAO

A busca crescente de pacientes por estética e opcbes de tratamentos
restauradores ametalicos tem conduzido a procura por alternativas para a reconstru¢ao
dentaria, por meio de restauracées que simulem as caracteristicas de um dente natural.
Atualmente, as cerdmicas dentarias, apresentam-se como um dos principais materiais
na ciéncia e arte da reconstrucdo dentaria. As ceramicas contém diversas
caracteristicas favoraveis incluindo—se a biocompatibilidade, baixa condutividade e
difusividade térmica e elétrica, elevada resisténcia a compressdo e interagdao de
reflexdo oOptica mais elaborada, que resulta em aparéncia mais natural do material
restaurador [1].

Avancos recentes na tecnologia das ceramicas puras tém alargado e difundido
0 seu uso [2]. Modificagcdes microestruturais das ceramicas vém sendo realizadas para
melhorarem suas propriedades mecanicas, porém estas modificagdes acarretam em
diminuicdo significativa na translucidez, com consequente empobrecimento das
qualidades opticas das ceramicas [3].

As ceramicas a base de zircdnia tetragonal possibilitam um grande numero de
aplicagdes tecnologicas. Tradicionalmente empregada como refratarios e abrasivos na
industria convencional, esses materiais também tém sido utilizados como cerémica
estrutural na fabricagdo de préteses odontoldgicas, devido a sua biocompatibilidade e a
suas propriedades mecanicas satisfatérias para desempenho das funcdes dentais.
Dentre as propriedades desejadas, incluem-se sua elevada dureza, resisténcia ao

desgaste, resisténcia a fratura e a tenacidade em niveis satisfatorios [4].
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Atualmente os sistemas ceramicos odontolégicos comerciais a base de zirconia
tetragonal estabilizado por itria, ZrO, (Y,03), fabricam blocos pré-sinterizados de
zircbnia em padrdes monocromaticos, o que aliado a deficiente translucidez das
ceramicas ricas em oxidos, dificultam a obtencdo de resultados estéticos de alta
performance, o que eleva o custo e o tempo laboratorial de confec¢ao de restauracoes
estéticas a base deste material. O desenvolvimento de blocos pré-sinterizados com
variagdes de cores € uma alternativa que poderia viabilizar a obtencao de préteses
odontolégicas com resultados estéticos mais satisfatérios, e com metodologia de
fabricacado laboratorial em menor tempo, otimizando a linha de producdo de préteses

ceramicas em laboratérios especializados.
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1.1 Objetivo e Justificativa

O objetivo desse trabalho foi a caracterizagdo de blocos ceramicos pré-
sinterizados de zirconia tetragonal estabilizada por itria, matizados e com variagao
destes matizes em um mesmo bloco, estes fornecidos pela empresa VIPl. Foram
utilizadas pastilhas de tonalidades externas nas cores branca e amarela, realizaram-se
ensaios mecanicos e usinagem em CAD/CAM de infraestruturas para a confecgédo de
proteses dentarias em zircbnia tetragonal em blocos de duas cores, sendo
posteriormente aplicada ceramica de cobertura. A utilizagdo destes blocos possibilitaria
a realizagao de restauracdes policromaticas com menor tempo de execugao e melhores
propriedades Opticas do sistema ceradmico a base de zircdnia, na qual viabilizaria uma

maior aplicabilidade clinica deste material na rotina clinica odontoldgica.

14



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Materiais ceramicos a base de zirconia - ZrO,

Ceramicas sao sdlidos inorganicos constituidos por elementos metalicos e n&o
metalicos, que apresentam entre si ligagdes covalentes e ibnicas [5].

A classe dos materiais ceramicos apresenta uma grande variedade de materiais
com propriedades e aplicagdes diversificadas. Estes materiais sdo tradicionalmente
utilizados no setor de construgao civil, na fabricagdo de revestimentos e produtos
relacionados. As ceramicas tradicionais ndo demandam requisitos elevados de
propriedades devido ao nivel de exigéncia estrutural e solicitagdes mecanicas aos quais
sdo submetidos [6].

Entretanto, devido aos avangos tecnoldgicos e a crescente expansao industrial,
surgiu uma demanda por novos materiais ou associagdo de materiais, capazes de
atender aos novos requisitos de propriedades. A evolugdo do processamento ceramico
e das matérias primas envolvidas permitiu o desenvolvimento da 22 geragdo de
materiais ceradmicos denominadas ceramicas avancgadas. Esta classe de materiais
apresentam um conjunto singular de propriedades, conferindo a estes materiais um
elevado potencial de aplicacao [6].

As ceramicas utilizadas na medicina e odontologia para substituicdo ou
reconstrucdo de partes danificadas do sistema esquelético sdo chamadas de
bioceramicas e seu uso € justificado por serem bioinertes, biocompativeis e
apresentarem pureza e boa estabilidade quimica. Na qual foram classificadas em
reabsorviveis (fosfatotricalcio), bioativas (biovidro, biovitroceramicas e hidroxiapatita) e

bioinertes (carbono, alumina e zircénia estabilizada) [7][8].
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O zirconio € um metal branco acinzentado, brilhante, muito resistente a corroséo
e nao é encontrado na natureza como metal livre. As principais fontes de zircbnio sdo a
zirconita (ZrO, SiO,, ZrSiO4) e a badeleita (ZrO;). O didéxido de zircdnia (ZrO;) € um
oxido de zircénio branco e cristalino. Na natureza, esse 6xido ocorre na forma de
badeleita, com estrutura cristalina monoclinica, porém, a zirconia pode ser purificada e
processada artificialmente em altas temperaturas, e formar estrutura cubica, chamada
de zircbnia cubica. O material resultante é duro, transltcido, opticamente sem defeito e
geralmente utilizado na confecgao de pedras preciosas [9].

As propriedades relevantes para a aplicacdo da zircOnia na area de saude sao
alcangadas pela adigdo de 6xidos que permitem estabilizar a fase tetragonal da zirconia
a temperatura ambiente. De maneira geral, a zircbnia estabilizada na fase tetragonal
com oOxido de itrio (yttria tetragonal zirconia polycrystals-YTZP) € um material adequado
para aplicagdes com alta solicitagdo mecanica e condi¢gbes extremas de desgaste, pois
apresenta valores relativamente elevados de tenacidade a fratura e de resisténcia
mecanica a abrasio [10].

Materiais ceramicos a base de zircOnia apresentam varias vantagens em relagao
a outros materiais ceramicos, devido a atuagdo do mecanismo de transformacao de
aumento de tenacidade operando em sua microestrutura, elevando assim suas
propriedades mecanicas. Este comportamento € decorrente do mecanismo de reforgo
por transformagdo de fase, em que os grdos de zirconia tetragonal, ao serem
transformados para fase monoclinica, induzem um campo de tensdes que dificulta a
propagacéo de trincas e, portanto, a ruptura da pega ceramica [11].

As fases polimorfas de alta temperatura, que no caso da zircbnia é a fase

16
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tetragonal, podem ser retidas. Esta é uma condicdo essencial para o aumento da
tenacidade, pois impede ou interrompe a formagao de trincas pela geragao de tensodes
internas que absorvem energia [12].

A estrutura cristalina da zircénia ou dioxido de zircénio (ZrO;) apresenta ,a
pressao atmosférica, trés formas polimérficas, onde a estrutura monoclinica é a fase
estavel até cerca de 1170°C , temperatura a partir da qual ocorre a transformacéo para
a estrutura tetragonal. A aproximadamente 2370°C a forma tetragonal se transforma na
estrutura cubica, que € estavel até o ponto de fusdo que é de 2680°C, conforme a

Figura 1 [13].

Monoclinica 1 'etragoual Cubica

Figura 1: Formas polimdrficas da zirconia sob pressao atmosférica [14].

Essa transformagao € acompanhada por uma expansao volumétrica, que varia
entre 3 e 5%. Isso provoca tensdes internas na microestrutura do material, gerando
microtrincas ao redor da particula transformada, tornando o corpo ceramico
extremamente fragil, prejudicando as propriedades mecanicas e refratarias da zirconia

pura. Por outro lado, nas ceramicas dopadas (com adigao de 6xidos estabilizadores), as
17



tensdes internas que se originam, absorvem energias de tensdes externas aplicadas e

melhoram as propriedades mecanicas, especialmente a tenacidade a fratura [13].

2.2. Zirconia na Odontologia

A tendéncia das técnicas de cerdmica dental vem sendo a eliminacdo das
proteses metdlicas das restauracdes, inclusive das restauragdes sobre implantes
visando uma melhor estética e utilizando para isto ceramica com maior tenacidade a
fratura minimizando a sua fragilidade [15].

O uso de ligas metalicas na odontologia € amplamente difundido e devido a sua
resisténcia mecanica tornou-se inquestionavel. Infraestruturas metalicas sdo associadas
as ceramicas com o intuito de oferecer ao material de revestimento estético, resisténcia,
dureza e durabilidade adequada. Porém a presenga necessaria de infraestrutura
metalica funciona como barreira para transmissido da luz, o que leva a coroa
metaloceramica a ter aspecto visual opaco e desenvolve um halo acinzentado na
porcao cervical da protese, em fungao da presenca do metal [16] [17] [18].

Suas limitagdes mecanicas associadas aos interesses dos pacientes por
restauragdes estéticas impulsionaram o desenvolvimento a formulacéo e introdugao de
novos materiais ceramicos com resisténcia elevada, métodos avangados de
processamento laboratorial e tecnologia clinica especifica [19][20].

A classe de ceramicas de zirconia estabilizadas com o6xido de itrio (Y203),
também chamadas de Y-TZP, apresenta boa biocompatibilidade. Em estudos recentes,

em zirconia monolitica (Y-TZP) ou reforgada com alumina, ndo foram observadas
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reacdes adversas em células ou tecidos vivos. O material foi avaliado quanto a sua
biocompatibilidade e estabilidade quimica, utilizando testes de solubilidade quimica
(ISO 6872:95 Dental Ceramics), e os resultados foram plenamente satisfatérios [21].

O emprego da zircbnia na odontologia € relativamente novo mais ela tem
demonstrado ser um material promissor para confecg¢ao de infraestruturas protéticas em
coroas unitarias, proteses fixas multiplas e totais, pilares e prétese sobre implantes [22].

A zircbnia para uso odontolégica tem demonstrado comportamento 6ptico opaco,
que pode ser atribuido ao fato de que o tamanho de grao € maior que o comprimento
da luz e ainda que elas tenham alto indice de refracdo. Portanto a zircbnia ndo pode ser
utilizada como material restaurador uUnico necessitando ser recoberta com ceramicas
que tenham caracteristicas transliucidas como as feldspaticas para que possam
devolver a naturalidade dental [22].

Blocos pré-sinterizados podem ser obtidos por técnicas de conformacao
industrial (compactagao isostatica) que impactam o grau de homogeneidade e a
densidade final do material.

Desta forma a utilizagdo destes blocos em sistemas de usinagem CAD/CAM tem
permitido a confecg¢ao de infraestruturas com menores espessuras (0,5mm) em funcéo
da alta densidade do bloco de zircbnia pos sinterizagcdo criando maior espago para a
aplicacdo de ceramica de cobertura aliado a possibilidade de mascaramento do

substrato pelo opacidade controlada da zirconia [22].
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2.3 Sinterizacgao

O processo de sinterizacdo pode ser entendido como um processo térmico cujo
objetivo principal é produzir uma forte unido entre particulas quando ativadas
termicamente. A sinterizagdo 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 sinterizagéo via
fase sdlida (SFS). Ocorre ainda através da formacédo de uma fase liquida, fase esta
formada a partir da utilizacdo de aditivos, que se fundem a temperaturas inferiores as
da temperatura de sinterizagcao do material base, neste caso o processo é conhecido
como sinterizagao por fase liquida (SFL) [23][24].

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 sinterizagdo também se
deve ao grau de porosidade pretendido nos corpos sinterizados.

No processo de sinterizacdo por fase sdélida costuma-se analisar o efeito do calor
sobre duas particulas em contato, pela formagdo de um pescogo, gerando uma
interface, com consequente diminuicdo da area superficial total, conforme ilustrado na
Figura 2. O mesmo efeito pode ser extrapolado para o caso de contato entre mais de

duas particulas, conforme ilustra a Figura 3.
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(a) (b)

Figura 2: Modelo de duas esferas para estudo da sinterizagao em fase sélida: a) estagio
inicial — mecanismo de transporte de massa na evaporagao condensagao; b) estagio
final — formacgao de pescogo entre as duas esferas. (Niquel sinterizado a 1030°C, por 30
minutos) [25].

Tradicionalmente o processo de sinterizagdo no estado sélido é dividido em trés

estagios:

a) estagio inicial: Este estagio € caracterizado pela formagdo de contatos

interparticulas, desde a compactagcdo, seguida de ativagdo dos mecanismos de
transporte de massa promovendo a formagéao e crescimento de “pescogos”, até o ponto
onde eles comecem a interferir entre si. Como consequéncia, ha diminuicdo da
porosidade aberta, reducdo da area superficial e aumento da interface entre as

particulas.

b) estagio intermediario: Este estagio é caracterizado pela densificagdo do compacto

e pelo decréscimo dos didmetros dos poros interligados. Ha o alargamento dos
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pescocos, canais de poros sao fechados e os poros se tornam esféricos. A porosidade

aberta praticamente desaparece.

c) estagio final: E caracterizado pelo isolamento e eliminacdo gradual dos poros

residuais.

A Figura 3 mostra, esquematicamente, a variagcdo da porosidade de quatro
particulas esféricas, durante o processo de sinterizagao no estado sélido, em cada um

dos trés estagios.

Mudanca ma

For-a dos Pores Coutncb

2) ESTAGIO INCIAL §) ESTAGIO INTERMEDIARIO €) ESTAGIO FINAL

Figura 3: Variagao da porosidade e consequente retragao, durante o processo de

sinterizagcado no estado sodlido [25].

A Figura 4 mostra os estagios de sinterizagao, por fase sélida, os quais estao

resumidamente descritos.
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ESTAGIO DESCRICAO
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0 Contato \ \\ & Contato interparticulas

K

£ N )

A { } Aderéncia entre as particulas
\_/\/
N~

|
1 - Crescimento \ / // Pescogos crescem
do Pescogo ' Porosidade aberta diminui

Formagdo dos Pescogos

\

{ |
L 4
/V \ ?escocossetornam grandes

2- |mermed|éno G /;\\ / Esferoidizacio dos poros

Desaparecimento da
porosidade aberta

\
n/T / Migragdo do contorno de grio

\\ _ ,.J/\'/
Ne_ i/

3 - Final
Isolagdo do poro esférico

Figura 4: Estagios da sinterizagao por fase solida [26]

Durante o processo de sinterizagdo por fase sdlida, prevalece

energia do sistema.

o transporte de

massa, que tem por consequéncia a diminuicdo da area superficial e a reducdo da

Os caminhos de transportes de massa responsaveis pela sinterizacdo devem
incluir fenébmenos como difusdo volumétrica, difusdo através do contorno de graos,
evaporagao/condensacgao ou qualquer combinagdo das mesmas. Em todos os casos, a

forga termodindmica € a responsavel pela reducdo da energia superficial, pois ela &
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induzida, pelo excesso de energia superficial, a transportar material durante a
sinterizagcdo. Na consideracdo dos mecanismos de transporte durante a sinterizacao
devem-se incluir, além dos caminhos, a fonte e o sumidouro de massa.

Na Figura 5 sao apresentados, basicamente, seis possiveis mecanismos para
transporte de massa, durante a sinterizacdo em fase sodlida, detalhados na Tabela 1.
Verifica-se que todos os mecanismos levam a um crescimento do pescog¢o. No
mecanismo de difusdo através do contorno de grdo, a massa origina-se no proprio
contorno e acaba por se depositar na interse¢do do contorno de grdo com a superficie
de pescoco. Isto somente sera possivel através de uma redistribuicido superficial da
massa que chega a intersecdo do contorno de grdo com a superficie do pescogo.
Portanto, o mecanismo de difusdo através do contorno de grao da-se em dois estagios
consecutivos: difusdo de material através do contorno de gréo, seguido de uma

redistribuicdo superficial.
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Onde:

Figura 5: Mecanismos de transporte de massa durante a sinterizagao sélida [28].

r = raio inicial da particula

p= raio de curvatura do pescogo

x = altura do pescogo

Ay = parametro de aproximagao dos centros
T = discordancias

25



Tabela 1 - Mecanismos de Transporte de Material Durante o Crescimento do Pescoco,
na a Sinterizacao via Fase Sdlida.

Mecanismo Caminho de Transporte Fonte do material Sumidouro
1 Difusao pela superficie Superficie Pescoco
2 Difusao pelo volume Superficie Pescoco
3 Evaporacdo-Condensagao Superficie Pescoco
4 Difuséo pelo contorno de grdo  Contorno do grao Pescoco
5 Difusao pelo volume Contorno de grao Pescoco
6 Difusao pelo volume Discordancias Pescoco

A zircbnia apresenta-se comercial na forma de blocos, e as restauragdes
dentarias de zircbnia sdo confeccionadas por subtracdo, a partir da fresagem destes
blocos. O mercado disponibiliza blocos com diversos tamanhos/formatos, os quais sao
selecionados de acordo com a extensao da restauragao a ser confeccionada. Os blocos

de zircbnia podem ser classificados conforme a sinterizagao.

- Zirconia totalmente sinterizada - Necessita de mais tempo para a fresagem (2 a 4
horas por unidade), embora ndo seja necessario submeter a zircénia a um novo ciclo de
queima durante horas. Por outro lado, o desgaste dessa zircbnia com pontas
diamantadas promove a formacdo de lascamentos/tricas na superficie da ceramica,
comprometendo a sua resisténcia e longevidade da restauragéo, razdo pela qual os

autores aconselham o uso mais favoravel da zircénia parcialmente sinterizada.

- Zirconia parcialmente sinterizada - Permite uma manipulacdo mais facil e rapida de

zircbnia por parte do técnico em protese dentaria, uma vez que a sua dureza ainda é
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baixa neste momento. Apds o preparo, a ceramica € submetida ao processo de queima
(sinterizacédo) em forno especifico, durante um periodo de 6 a 8 horas. Como resposta a
queima, o material sofre retracdo volumétrica. Para controlar essa contracdo, o
fabricante do bloco informa a quantidade de contracdo percentualmente para aquele
lote de blocos, e o sistema de fresagem é calibrado para que a peca seja fresada maior
e depois da contragdo fique adaptada ao modelo. Alguns destes blocos tém essa
contragdo marcada no préprio bloco por meio de um cédigo de barras.

A maioria dos sistemas de fresagem utiliza a zircbnia parcialmente sinterizada,
uma vez que a sua manipulagéo é mais facil, além de que as trincas geradas durante o
processo de fresagem da cerdmica sao eliminadas apds a sinterizagao, ao contrario da

zirconia totalmente sinterizada.

2.4. Aplicagao de cor na zirconia

Atualmente existem dois métodos para obtencao de variagdes de tonalidade em
blocos de zirconia:

Sendo o primeiro a imersdo em liquido de pigmentagao: Nesta metodologia a
pigmentacao é realizada apos a realizagdo da fresagem e do acabamento realizado nas
estruturas de zirconia, submergindo toda a estrutura ou pincelando regides especificas
para obtencdo de multiplos tons. Este processo € realizado antes da sinterizagao,
possibilitando que o pigmento fique agregado a estrutura apos a sinterizagdo. O tempo
de imersdo n&o afeta a pigmentacéo, porem criteriosa remogao de excessos antes da

secagem evitam corrosao que podera levar a uma cor amarelada da estrutura.
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O tempo de secagem ira variar de acordo com a dimensao da estrutura fresada,
onde estruturas de até cinco elementos despendem tempo de 45 minutos e estruturas
com dimensdes maiores despendem 1:30 h de tempo de secagem. Atencao especial
deve ser dada ao risco de diminuicdo da vida util das resisténcias dos fornos de
sinterizagcdo e ao suporte para as estruturas que podem ser contaminados com o
liquido de pigmentacado que apresenta pH acido. No que diz respeito a gama de cores
existentes, tem-se pigmentos na escala vita e pigmentos para tonalidades gengivais
[27] [28].

O segundo é a compactagao com po de zirconia previamente pigmentada: nesta
metodologia utilizamos pos de zirconia em diferentes tonalidades na etapa de
compactagao dos blocos, criando assim blocos ja coloridos antes mesmo do processo
de sinterizacdo, sem a necessidade de acréscimo de tempo na confec¢céo dos blocos. A
gama de cores abrange a escala vita e podera ser desenvolvidos pigmentos para
pigmentacdo gengival. Em relagdo ao manuseio das estruturas, os blocos pigmentados
diminuem o tramite logistico dentro dos laboratorios, minimizando o risco de acidentes
com estruturas preé sinterizadas fresadas no processo de pigmentagao por liquidos [27]

[28].
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo descritos os procedimentos experimentais adotados nas

etapas de processamento e caracterizagao dos materiais utilizados neste trabalho.

Para a realizacao deste trabalho, foram utilizadas pastilhas de zirconia pré-

sinterizadas, com duas camadas de cores diferentes, branca e amarela, de espessura

de proporgédo de 40% camada amarela para 60% de camada branca. Estes materiais

foram fornecidos nas seguintes dimensdes: blocos de 10mm por 6 mm de espessura,

blocos de 40x15x15 mm e ainda 98mm de didmetro e 16 de altura, e foram cedidos

pela empresa VIPI Materiais odontolégicos- Pirassununga-SP, Brasil.

Os blocos sao produzidos a partir de zirconia tetragonal estabilizada com itria

(3% mol), e a suas especificagdes, quimica e fisica, sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2 - Caracteristicas dos blocos bicolores de zircénia (dados do fornecedor).

Oxido Quantidade(% peso)
ZrO, 94,82

Y203 5,16

SiO, 0,003

FeoO3 0,004

Na,O 0,004

Al,O3 <0,005

Fe,O3 (regido amarela) 0,25

Densidade (g/cm?®) 6,05

A Figura 6 apresenta um fluxograma de atividades relacionadas ao trabalho de

dissertagao.
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BLOCOS PRE - SINTERIZADOS

BLOCO BICOLOR

MONOCROMATICO

|

Difragdo de Raios-X

; : CARACTERIZACAO
Densidade relativa a verde
1530 °C - 120 minutos
Taxa deaquecimento 5°C/min SINTERIZACAO
Patamar - 120 minutos
Difragdo de Raios-X - ~
Densidade relativa 5
Microscopia eletronica de CARACTERIZACAOC
varredura
A AT LR, y
g 2
Dureza Vickers ENSAIOS MECANICOS
Tenacidade a fratura
R )
Bloco ©100x 16 mm (sistema ~
VIPD)
Criagdo de modelos para USINAGEM CAD/CAM
usinagem
......... L J
SINTERIZACAO
APLICACAO DE
PORCELANA

Figura 6: Fluxograma de atividades relacionadas ao trabalho de dissertagao.
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3.1 Sinterizagao dos corpos de prova

Os corpos de prova pré-sinterizados em todas as geometrias, foram sinterizados
utilizando o seguinte ciclo de sinterizacdo. Amostras convencionais foram sinterizadas
ao ar, com taxa de aquecimento de 5°C/min, atingindo temperatura final de 1530°C.
Nesta temperatura, o material permaneceu por um periodo de 120 minutos. O material
foi resfriado com taxa de resfriamento fixa de 8°C/min. Foi utlizado forno de
sinterizacdo com sistema de elevacdo automatico modelo FORTELAB 1650,
gentilmente cedido pela FAT-UERJ.

Em cada condigao, foram sinterizados triplicatas de amostras monocromaticas ou
bicolores. Todas as taxas de aquecimento e resfriamento foram escolhidas apoés
estudos preliminares de dilatometria [29], visando assegurar a suave e eficiente

eliminagao dos poros presentes no material.

3.2 Caracterizagoes dos corpos-de-prova

3.2.1. Blocos pré-sinterizados

Os blocos preé-sinterizados foram caracterizados pela sua densidade relativa,
aplicando-se o0 método geométrico de avaliagado de densidade a verde. Neste método a
massa especifica dos corpos é determinada medindo-se as amostras com paquimetro
(precisdo de 0,01 mm) e posteriormente, pesando em balanga analitica de precisao
(107°g). Para um maior grau de precisdo, foram realizadas 05 medigdes de cada

amostra para obter um valor médio. A partir destes dados foi utilizada a Equagao 1
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para obter o valor da massa especifica a verde das amostras.

py = Mt glem1 (1)

Os blocos pré-sinterizados foram ainda, submetidos a caracterizacao por difragao

de raios X.

3.2.2. Amostras Sinterizadas

3.2.2.1 Densidade Relativa

As amostras sinterizadas foram caracterizadas por sua densidade relativa: O
calculo da massa especifica das amostras sinterizadas foi executado utilizando o
principio de Arquimedes, ou seja, imersdo do corpo de prova por um fio de nylon,
utilizando agua destilada a 20°C como veiculo. Foram realizadas 5 medigcbes em

balanca de precisdo (10 g), e cujos valores foram aplicados na Equacgao 2.

Wixp
PSINT = wao,ﬂ [g/cm®] (2)

onde:

osint = Massa especifica das amostras sinterizadas ( g/c:m3 ),
W, = massa da amostra seca (g ),

oH20 = massa especifica da agua a 20 °C ( g/cm3 ),

W3 = massa da amostra imersa ( g ),

WE = massa do fio imerso (g ).

O valor da massa especifica da agua ( pn2o ) foi obtido utilizando a Equacgao 3.
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pr,0 = 1,0017 — 0,0002315T [g/cm®] (3)

A densidade relativa foi calculada pela relagdo entre a massa especifica da

ceramica sinterizada (psint) € @ massa especifica tedrica de cada composi¢ao estudada
(pt = 6,05g/cm®), como mostrado na Equagao 4.

Prer = Z22¢ x 100 [%] (4)

T

3.2.2.2 Difragao de raios X

As fases presentes nos blocos pré-sinterizados e nas amostras sinterizadas, foram
identificadas por difracdo de raios X, utilizando o difratometro XRD 6100-Shimadzu com
radiagdo Cu-Ka com varredura entre 20° e 80°, com passo angular de 0,05° e
velocidade de 5s / ponto de contagem. Os picos foram identificados, através de
comparagao com microfichas do arquivo JCPDS [30].

A quantificagdo de fragdo volumétrica da fase monoclinica (Fu) foi calculada a
partir das intensidades integradas dos picos monoclinicos (-111)y e (111)u e do pico
tetragonal (101)r[31][32], conforme as equacdes (5) e (6):

Fu = 1.311"Xy (5)

1+ 0.311*"Xwm

em que,
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Xm

11w + (111)u (6)

(11 1) + (111)m + (101)r

Em que:(111)u,20 =28°,(111)m,206=31,2°;(101)t,26=30° representam a
intensidade integrada dos picos difratados nos planos monoclinicos (-111)we (111)u e

no plano tetragonal (101)r.

3.2.2.3 Preparagao Ceramografica

Amostras caracteristicas de cada tipo de material receberam lixamento na
sequencia de 74, 40 e 20 ym. O equipamento utilizado nesta etapa foi a politriz
automatica da marca BUEHLER-Alemanha. A direcdo de lixamento foi modificada em
90° a cada mudanca de lixa. Imediatamente, apés lixamento, aplicou-se polimento com
utilizacdo de pastas diamantadas, sucessivamente, de 15, 9, 6 e 3 uym; novamente
modificando a posi¢cao das amostras em 90° a cada troca de “pano de polimento”. As
inversbes de diregbes no acabamento superficial tiveram como objetivo principal
chegar com condi¢gdes de ranhuras minimas. O equipamento utilizado nesta etapa foi a
politriz automatica da marca BUEHLER-Alemanha. Toda a parte de preparagao

ceramografica foi realizada nos laboratorios da UniFOA .

3.2.2.4 Analise Microestrutural

Foram realizadas observagbes dos materiais sinterizados por microscopia
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eletrbnica de varredura, MEV, utilizando microscoépio eletrébnico n=modelo HITACHI
TM3000.

Para revelagao dos contornos de gréo, as superficies polidas sofreram ataque
térmico, a 1300°C, por 15min, utilizando taxa de aquecimento e resfriamento de
25°C/min, visando minimizar os efeitos da temperatura no tamanho de grao e promover

a limpeza dos contornos, permitindo assim, a revelagdo microestrutural do material.

3.3 Ensaios mecéanicos

3.3.1. Dureza Vickers (HV)

A metodologia utilizada para a determinagao dos valores de dureza das amostras
seguiu a norma ASTM C 1327-99 [33], a qual fornece o método de teste padrao para a
obtencdo da dureza Vickers de ceramicas avangadas. Por razdes estatisticas, foram
realizadas cerca de 10 impressdes Vickers nas superficies de cada uma das amostras,
utilizando-se e aplicando carga de indentacdo de 1000gF durante 15 segundos, em
microdurémetro da marca TIMEGroup-China.

As impressodes foram realizadas de tal forma que a distancia entre os centros das
impressdes fossem superior a quatro vezes a diagonal da indentagédo (4 d), evitando
qualquer possibilidade de interferéncia do campo de tensdo da indentagao anterior na
nova indentacdo. As diagonais de impressdo foram medidas utilizando o microscépio
optico e analisador de imagens acoplado ao microdurémetro, com aumento de 100 x.

O lay-out configurado para as indentagdes levou em consideragao as diferentes

regides das amostras sinterizadas, sendo o esquema representado na Figura 7.
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Figura 7: Representacédo esquematica das regides submetidas a medidas de dureza

Vickers.

Apods a medigdo das diagonais de impressado, foram calculados os valores da

dureza Vickers do material (GPa), conforme a Equacgéo 7:
P
HV = 1,8544— (7)
d?

onde P é a carga teste aplicada (N), d € o comprimento da diagonal da indentagao ([ 1m)

e 1,8544 ¢é a constante geométrica do indentador piramidal de diamante.
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3.3.2 Tenacidade a Fratura (K¢)

A metodologia utilizada para a determinagdo da tenacidade a fratura por
indentacdo Vickers das amostras segue a norma ASTM C 1421-99 [34], a qual fornece
o método de teste padrdo para a obtengdo da tenacidade a fratura de ceramicas
avancadas em temperatura ambiente.

Cada impressao Vickers apresenta dois pares de trincas radiais. Nos calculos,
foram utilizados para cada amostra, pelo menos 10 indentagdes, ou 20 pares de trincas
aceitaveis, ou seja, aquelas que n&o apresentaram interagcbes com imperfeigbes de
polimento e desvios da trajetéria da trinca nucleada a partir dos vértices das
indentagdes, como mostra Figura 8. A medida do comprimento das trincas foi realizada
logo apds o ensaio de dureza, buscando evitar o crescimento lento de trinca apos a

impressao, iniciado pelo campo de tensédo que atua apds o carregamento.

% <><><>§i§§’

..<> : (a) <> @ (b)

Figura 8: Indentagbes aceitaveis (a) e inaceitaveis (b), norma ASTM C 1327-03 [35]

Para a escolha da equacéo utilizada para determinar da tenacidade a fratura por
indentagao (Kc) foi levada em consideragao a razao c/a proposta por Niihara [36]. De

acordo com Niihara, se c/a< 3,5 o comportamento de trincas apresentado é do tipo
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Palmaqvist [37], e a tenacidade a fratura é calculada de acordo com a Equacgao 8:

K, = 0,0084 (E/HV)O'4 [P /(a 10,5)] (8)

onde E é o médulo de Young (GPa), H é a dureza (GPa), P é a carga de indentagao

aplicada (N), a e | sdo parametros de indentagao (um).

3.4 Confecgodes de proteses por usinagem CAD/CAM

Os sistemas ceramo-ceramicos a base de zircOnia tetragonal sdo os que
apresentam melhor desempenho estético-mecanico para uso odontolégico em
usinagem com sistema CAD/CAM. Os sistemas CAD/CAM disponiveis no mercado s&o
compostos por uma unidade de digitalizagdo de modelos (scanner), que possuem um
software especifico para realizagado dos projetos de design das restauragdes protéticas
(CAD), de uma unidade de usinagem (fresadora CAM) e de um forno especifico para
sinterizagdo em altas temperaturas.

A confecgao de proteses pela tecnologia CAD/CAM inicia-se pela obtencéo de
um modelo em gesso através de um molde realizado clinicamente em um paciente.
Este modelo sera escaneado e sendo assim digitalizado para unidade CAD onde um
software é utilizado para realizar o desenho tridimensional da futura restauragao
protética. Existe também a possibilidade do escaneamento intra oral e exportagao das
imagens direto para a unidade CAD, porém desta forma transmitimos imagens
fragmentadas o que demanda um maior tempo para digitalizagdo de arcadas dentarias

maiores e riscos de imperfeicbes no processo de escaneamento e digitalizagdo. No
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presente trabalho optamos pelo escaneamento de um modelo de gesso para garantia
de maior precisdo na confeccao dessas proéteses. Foi utilizado o scanner 3S Implant da
empresa canadense Dental Wings. Este scanner exporta arquivo no formato STL
abertos para qualquer software de design CAD, com alta capacidade de varredura e
design (12 elementos em 10 minutos). A Figura 9 apresenta o scanner utilizado neste

trabalho.

Figura 9: Scanner 3s Implant utilizado neste trabalho.

A partir do escaneamento e digitalizagdo do modelo, as imagens foram
exportadas para o software DWOS da Dental Wings onde foi realizado o projeto de
design das infraestruturas para coroas unitarias de pré-molares e prétese parcial fixa de

03 elementos. A Figura 10 apresenta o modelo de design de protese de 03 elementos.
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Figura 10: Design CAD da infra estrutura de 03 elementos.

Realizado o projeto este foi exportado para a unidade CAM. Foi utilizada a
fresadora VIPI -Mini, produzida pela empresa alema Wieland e comercializada no
Brasil pela empresa VIPI. Este equipamento possui sua unidade fresadora com cinco
eixos que trabalham simultaneamente, otimizando a precisdo e o tempo de usinagem.
Neste momento foi utilizado um bloco cilindrico de 98mm de diametro com 16mm de
espessura de zircOnia tetragonal pré-sinterizados bicolor, com dispositivo universal de
fixacao de blocos, e realizado a usinagem dos projetos desenvolvidos na unidade CAD.
ApoOs a usinagem nao foi constatado a presenga de fraturas ou regides de fragilidade
nas infra estruturas , que foram enviadas para o forno de sinterizagcdo, utilizado forno

modelo VIPISINT da empresa VIPI sendo esta sinterizagao realizada a 1530°C-120min.
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As Figuras 11 e 12 mostram imagens do processo de criagdo de modelo de

elemento a ser usinado e dos blocos em usinagem deste modelo.
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Figura 11: Modelo de criagao de elemento dentario no software do equipamento CAD/CAM VIPI
Mini.



Figura 12: Detalhe dos Blocos pré-sinterizado bicamada de dimensdo 98x16mm, em
processo de usinagem e casquete usinado.

Na Figura 12, observa-se o modelo sendo usinado em blocos bicamada pré-
sinterizados submetidos a usinagem em maquina CAD/CAM VIPI-Mini, com detalhe da

criacao de modelo de casquete unitario de pré-molar no software VIPI-Mini.

3.5 Testes de usinagem CAD/CAM

Baseadas nos resultados iniciais, blocos pré-sinterizados com dimensao de
40x15x15mm ou @98mmx16mm altura foram submetidos a processo de usinagem
CAD/CAM. Nesta etapa foram utilizados blocos comerciais brancos monocromaticos
para avaliagao comparativa com os blocos bicamada.

Os blocos de @98mm bicamada obtidos, foram usinados no equipamento de
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CAD/CAM VIPI MAXX S1 a partir de um projeto de design de infra estruturas para
prétese fixa dentaria. Foram realizados dois projetos de design a partir do software
DWOS: Um projeto de infra estrutura para a confecgdo de coroa unitaria e outro para a
confeccédo de uma protese fixa de 03 elementos.

Visando avaliar a usinabilidade dos blocos estas diferentes geometrias foram
testadas, com vistas a identificar possivel formagdo de trincas e/ou fragilidades. A
Figura 13 apresenta um modelo de geometria de bloco pré-sinterizado desenvolvido

para um sistema CAD/CAM comercial.

a‘ iy s R P
‘4 = v .‘_l".

(a) (b)

Figura 13: (a) Modelo de bloco de ZrO2 comercial, (b) Estrutura de sistema Cerec In
Lab, de usinagem computadorizada de préteses dentarias (Cerec InLab®).

Nao foram identificados trincas ou regides de fragilidades nas infraestruturas

bicolores usinadas na fresadora do sistema CAD/CAM.
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3.5.1 Sinterizagao dos elementos dentarios usinados

Apos a fresagem, as infraestruturas foram levadas ao forno de sinterizagcdo de
zirconia VIPISINT conforme instrugdes do fabricante, para completar a sinterizagcao das
infraestruturas usinadas, que foram submetidas a aplicagdo de ceramica feldspatica
para completa confecgéo das proteses odontoldgicas.

O ciclo de sinterizacado utilizado foi semelhante aos citados no item 3.1, com

temperatura final de 1530 °C, taxa de 5°C/minuto e patamar de 120 minutos.

3.5.2 Analise comparativa das proteses sinterizadas

Apods sinterizacdo, as amostras monocromaticas e bicolores foram analisadas
mecanicamente quanto a sua dureza e tenacidade a fratura em procedimento
apresentado no item 3.3.1 e 3.3.2.

No caso das préteses sinterizadas as mesmas foram cortadas em sentido

transversal conforme a Figura 14, sendo posteriormente embutida, lixadas e polidas.
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Figura 14: Protese sinterizada cortada transversalmente,com representagao

esquematica das regides submetidas ao ensaio de dureza Vickers.

3.6 Aplicagao de ceramica de cobertura

Apés a sinterizagdo das infraestruturas em zircnia bicolor, iniciou-se o processo
de aplicagao de ceramica de cobertura. O sistema ceramico de recobrimento escolhido
foi o sistema IPS Emax da lvoclar Vivadent onde a fase de massas de aplicacdo é
denominado Emax Ceram , as massas consistem de uma mistura de p6 e agua
destilada e sédo aplicadas com pincéis especificos em camadas finas e uniformes e sao

ilustrados na Figura 15.
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Figura 15: Sistema Emax de ceramica de recobrimento utilizado neste trabalho.

A sinterizagdo das massas foram realizadas no forno EP 3000 - Ivoclar —

Vivadent, conforme Figura 16.

Figura 1€: Forno de sinterizagdo de cerdmica lvoclar- EP 3000.

Os modelos de infraestrutura bicolor para prétese unitaria e multipla de 03

elementos e o modelo de infraestrutura monocromatica unitaria foram submetidos a
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mesma sequéncia de aplicagdo de massas de cerdmica com 0os mesmos parametros de
queima.

A primeira queima realizada foi a queima da massa denominada zirliner que tem
como fungao otimizar a ligagao entre a ceramica vitrea e a infra estrutura de zircbnia e
dar efeito de profundidade de cor e fluorescéncia.

A segunda queima foi realizada com massa de dentina profunda, que servira
como base para a aplicacdo das massas de caracterizacdo da anatomia dental.

A terceira queima consistiu na aplicacdo de materiais para a reprodugao da
dentina e do esmalte dental com suas propriedades 6pticas. Foram utilizados trés tipos
diferentes de massas com essa finalidade. Apds esta queima foi possivel observar a
presencga de um halo opaco na regiao cervical da amostra monocromatica.

A quarta queima de material ceramico foi realizada com as mesmas massas de
dentina e esmalte para finalizagao dos detalhamentos anatémicos da estrutura dental.
Na amostra bicolor, devido a presenca de coloracdo semelhante a coloragdo natural
dos dentes ndo houve a necessidade de se realizar a quinta queima de material
ceramico devido ao excelente resultado estético alcangado na quarta queima. Na
amostra monocromatica foi necessaria a realizacdo de uma quinta queima de massa

para a finalizagao da regido cervical que apresentou o halo opaco, conforme Figura 17.
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Figura 17: Amostra monocromatica apos quarta queima evidenciando o halo opaco na

regiao cervical.

Concluido o detalhamento anatémico foi realizada a queima de glaze com objetivo
de trazer o aspecto de brilho e proporcionar lisura a restauracao.

A Tabela 3 apresenta os parametros de queima das massas de ceramica.
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Tabela 3 - Parametros de queima utilizados neste trabalho (recomendacgédo do

fabricante).

Bicolor

Monocromatico

Queima 1( zidiper)- temperatura- 960°C
/ tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

Queima 1( zidiper)- temperatura- 960°C
/ tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

Queima 2(dentina)- temperatura- 750°C
/ tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

Queima 2(dentina)- temperatura- 750°C
/ tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

3J(dentina e
temperatura- 750°C / tempo- 1minuto /

Queima esmalte)-

atmosfera- vacuo

Queima  3(dentina e  esmalte)-
temperatura- 750°C / tempo- 1minuto /

atmosfera- vacuo

Queima  4(dentina e

temperatura- 750°C / tempo- 1minuto /

esmalte)-

atmosfera- vacuo

Queima  4(dentina e  esmalte)-
temperatura- 750°C / tempo- 1minuto /

atmosfera- vacuo

Queima 5(glaze)- temperatura- 725°C /
tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

Queima  5(dentina e  esmalte)-
temperatura- 750°C / tempo- 1minuto /

atmosfera- vacuo

Queima 6(glaze)- temperatura- 725°C /
tempo- 1minuto / atmosfera- vacuo

Total . 5 ciclos de queimas.

Total : 6 ciclos de queimas.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Caracterizagao dos blocos pré-sinterizados

A Figura 14 mostra um modelo de blocos bicolor pré-sinterizados para sistema
CEREC-InLab (40x15x15mm). A camada amarelada possui espessura menor que a
superficie branca com a finalidade de facilitar a obtencéo de estética na regidao cervical

com menor numero de aplicacdes de ceramica.

t
|
|
Figura 18: Blocos pré-sinterizado bicamada de dimensao 40x15x15mm, conforme

recebido.

4.1.1. Densidade relativa a verde

As amostras monocromaticas e bicolores foram analisadas por densidade a
verde, e os resultados indicaram que ambos materiais apresentam densidade a verde
na ordem de 80% da densidade teodrica, independente da geometria utilizada nas

diferentes etapas experimentais.
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4.1.2. Difragao de raios X

A Figura 19 apresenta difratograma de raios X de blocos pré-sinterizados. Os
resultados indicam que os blocos pré-sinterizados possuem majoritariamente a fase

cristalina ZrO, tetragonal, sem qualquer resido de fase monoclinica.
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Figura 19: Difratograma de raios X dos blocos pré-sinterizados monocromatico e

bicolor.
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4.1.3. Microscopia eletrénica de Varredura (MEV)

A Figura 20 apresenta micrografias representativas da superficie de fratura dos

blocos bicolores pré-sinterizados.

3000x
Figura 20: Micrografias obtida por MEV, de superficie de fratura do bloco bicamada pré-

sinterizado.
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Os aspectos dos poros mostrados na Figura 20 indicam boa homogeneidade de
poros com tamanhos e formatos préximos. Estes aspectos sdo importantes para facilitar
a usinagem dos blocos, garantindo assim um bom acabamento superficial das pecas

usinadas.

4.2. Caracterizacao dos blocos sinterizados

4.2.1. Fotos dos corpos-de-prova

A Figura 21 apresenta fotos ilustrativas de amostras bicolores cilindricas apés

sinterizacao.

Figura 21: Imagem representativa de corpo de prova cilindrico apés sinterizagdo com

destaque para diferenga de coloragao entre as regides.
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4.2.2. Densidade Relativa

A Tabela 4 apresenta os resultados das medidas de densidade das amostras

sinterizadas.

Tabela 4 - Densidade relativa das amostras sinterizadas.

Material Condicao de Densidade Densidade Retracéo (%)
sinterizagdo aparente Relativa (%)
(g/cm®)
ZrO3 (Y203) 6,023 99,5+0,2 19,9510,12
monocromatica | 1530°C-120min
ZrO3 (Y203) 6,016 99,4+0,3 20,05%0,08
bicolor

Os corpos-de-prova ap0s sinterizagcao apresentaram densidade relativa superior
a 99% da densidade tedrica, independente das condi¢cbes de fabricagdo utilizadas.
Estes resultados indicam que as condi¢cdes de sinterizagdo adotadas neste trabalho
foram suficientes para eliminacdo quase total dos poros oriundos dos blocos preé-
sinterizados.

A retracdo total dos materiais apos a sinterizacdo até alcancarem a

densificagdo completa, foi da ordem de 20%.

4.2.3. Difragao de raios X

A Figura 22 apresenta difratogramas de raios X das amostras sinterizadas.
Observa-se totalidade de fase tetragonal no material, o que o potencializa para
aplicacbes estruturais com elevada tenacidade, medidas que serao avaliadas em etapa

futura.
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Figura 22: Difratograma de raios X de amostras sinterizadas a 15300C-120min . a)

amostra monocromatica; b) amostra bicolor.

4.2.4. Microestrutura

A Figura 23 apresenta micrografias representativas de amostras sinterizadas em

diferentes regides.

55



01 M08 N OAS O 0w

CONVENCIONAL & ' >

(1530°C-120min) "4

————
20130070 N DA% e Ihes

Figura 23: Micrografias representativas de diferentes regides das amostras
sinterizada15300C-120min.

Analisando as amostras de ZrO, convencional sinterizadas a 1530°C, observa-se
a presenga de uma microestrutura refinada com graos equiaxiais de ZrO, de tamanho
meédio usual de ordem de 0,5um, independente da regido analisada. A observacéao
comparativa de diferentes regides das amostras sinterizadas, ndo permite identificar
consideraveis mudangas microestruturais. Baseado na informacéo do fabricante de que
existem pequenos teores de Fe;O3; na regido amarela, como responsavel pela
coloracéo, o efeito deste 6xido em possiveis crescimento dos graos de ZrO; ndo é
pronunciado, ao menos nas condicdes de sinterizagdo estudadas neste trabalho,
1530°C-120min. Esta constatacdo fica evidenciada com os resultados de tenacidade

apresentados a seguir.
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4.2.5 Propriedades Mecanicas

4.2.5.1. Dureza Vickers e Tenacidade a Fratura

A Tabela 5 apresenta os resultados das medidas de dureza Vickers e tenacidade

a fratura em funcéo das condig¢des de fabricagao.

Tabela 5 - Propriedades Mecénicas das amostras sinterizadas em diferentes regides.

Tipo de Material / Regidao | Densidade Dureza Tenacidade a
Amostras condigao de Relativa Vickers Fratura
processamento (%) (HV) (MPa.m'?)
Corpos-de- ZrO, bicolor (1530°C- Branca 99,5+0,2 1391 + 58 71+04
prova 120min) Interface 1385 + 23 7,305
Amarela 1372+ 34 7,2+0,5
ZrO, monocromatica Branca 99,410,3 1360 + 30 7,210,54
(1530°C-120min)
Proteses ZrO, bicolor (1530°C- Branca 99,1+0,5 1380 + 45 6,9+0,3
Usinadas 120min) Interface 1377 + 35 7,1+£0,2
Amarela 1378 £ 54 7,304
ZrO, monocromatica Branca 99,310,2 1368 + 42 7,3+£0,6
(1530°C-120min)

Observa-se uma leve diferenca de dureza Vickers entre os materiais estudados,
monocromatico e bicolor. Materiais monocromaticos apresentam dureza da ordem de
1360HV, enquanto os bicolores apresentam dureza de 1380HV. Este resultado pode
estar relacionado a diferengas microestruturais encontradas entre os materiais, pois
apesar de densidade relativa similar, os materiais possuem menor tamanho médio de
graos, o que indica uma maior populagdo de contornos de graos, os quais sao mais
faceis de serem transpostos durante a penetracao do indentador nos ensaios de dureza

Vickers.
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A Tenacidade a fratura medida foi superior a 7,0MPam"? em ambos os materiais
analisados e independente do matéria e da regidao analisada. Considerando a alta
densidade relativa os valores estdo coerentes e dentro das especificagdes sugeridas
pela norma ISO-6872 [38] que avalia a possibilidade de uso de ceramicas dentarias. A
Norma preconiza que ceramicas para uso em proteses com mais de 4 elementos

possuam tenacidade superior a 5,0 MPam'”.

4.3 Confecgao de préteses por usinagem CAD/CAM

A Figura 24 apresenta as infraestruturas monocromaticas e bicolor ja
sinterizadas, onde o casquete bicolor evidencia que a camada amarelada possui
espessura menor que a superficie branca com a finalidade de facilitar a obtengao de

estética na regiao cervical com menor numero de aplicagdes de ceramica.

Figura 24: Imagem das infraestruturas apds a sinterizagao.

58



A regido cervical dos dentes apresentam naturalmente uma coloragéo
amarelada, que representa a cor da dentina, devido a pequena espessura de esmalte
encontrada nesta regido. A confecg¢ao de infraestruturas bicolor com tom amarelado na
regiao cervical copia a situagdo natural dos dentes possibilitando a obtengdo de
resultados estéticos com menor quantidade de massas cerdmicas o que permite
confeccionar proteses com a espessura correta na regidao cervical (perfil de
emergéncia).

A reducgao da quantidade de massa de ceramica e do numero de queimas resulta
em economia de tempo de trabalho do técnico em protese, em economia de gasto de
energia elétrica devido ao menor tempo de utilizagdo dos fornos de sinterizagao e
economia nos gastos com massa de ceramica pelo menor volume utilizado deste
material, alem de diminuir o risco de erro de execu¢ao manual do técnico em protese
dental, por facilitar e reduzir o tempo de trabalho.

A diminuicdo do numero de queimas permite a reducdo da possibilidade de
formacgao de tensdes residuais entre as camadas de massas cerdmicas e na interface
massa ceramica / infra estrutura de zircénia.

Entre as cerdmicas podem existir a formacado de tensdes em regides criticas
devido ao acumulo de massas e a contracdo volumétrica do material durante o
processo de sinterizagdo. Em niveis baixos ocorre uma pequena cristalizacdo de
leucita, que muitas vezes ndo pode ser detectada no difratbmetro por estar abaixo do
limite de detecgao do aparelho que é 2% em volume. A cristalizagdo localizada pode
gerar pequenas variagdes volumétricas devido ao arranjo atdbmico dos atomos ali

constituidos que geram superficies de caracteristicas diferentes da proxima massa a
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ser aplicada. O acumulo da quantidade desses cristais podem gerar regides com
campos de concentracdo de tensdo que podem vir a ser futuros nucleadores de falha
mecanica durante a fungcdo mastigatéria. Este tipo de fendmeno apesar de pouco
estudado deve ser levado em consideragao principalmente em proteses multiplas que
serdo sujeitas a maiores cargas mastigatorias. Como os fabricantes de massa de
ceramica nao recomendam o resfriamento lento é interessante a redu¢ao do numero de
queimas para reduzir os riscos acima.

A regido de interface deve ser considerada critica nos sistemas ceramo-ceramico
de zircbnia/ceramica de cobertura. Nao existe durante a queima uma interacéo
aprofundada entre as fases presentes como nos sistemas metaloceramicos. Isso se
deve a dificuldade de ocorréncia de processos difusionais entre as duas fases nesta
faixa de temperatura e devido também a diferengca do coeficiente de expansao térmica
entre as duas fases. Como € sabido os fornos de sinterizacdo de porcelanas nao
possuem controle do resfriamento abaixo de 400 °C. Nesta condicdo o choque térmico
pode em tese gerar tensdes residuais que podem vir a reduzir a resisténcia mecanica
da interface. Uma possivel aproximacdo que identifica a tensdo residual provocada
entre dois materiais foi proposta por Shi et al e modela a tensdo entre dois materiais
ceramicos (sem plasticidade ) conforme a equacgao 9.

om=Em((oc)-ocm)At (9)

Considerando que a tensao residual entre os dois materiais no presente caso seria
influenciado pelo coeficiente de expans&o térmica da zirconia que é 10.6x 10° °C" e da
ceramica 8.2 x 10° °C”e pela variagdo de temperatura de pico do forno que é de 750

°C a tensdo residual entre os materiais seria da ordem de 65 MPa. Devido a isto é
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interessante o numero de queimas ser reduzido para minimizar estes fatos.
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5. CONCLUSOES

- Ceramicas de ZrO,(3%Y,03) monocromaticas e bicolores apresentaram propriedades
similares, com valores tipicos para materiais sinterizados a 1530°C: Densidade relativa
superior a 99%, fase cristalina presente integralmente composta de estrutura tetragonal,
com microestrutura composta de graos de zirconia com tamanho médio de 0,5um.

- Os materiais bicolores n&o mostram diferengas significantes de microestrutura e de
propriedades entre as camadas. Alem disto, a interface € homogénea, e n&o apresenta
limites, ou seja, ndo €& possivel observar em niveis de microscopia eletrénica de
varredura, os limites de cada uma.

- Devido a esta homogeneidade, as propriedades mecanicas nao idénticas em todas as
regides, com dureza da ordem de 1380HVipoqr € tenacidade a fratura superior a
7MPa.m'2,

- A usinagem das proteses e os resultados obtidos nos materiais bicolores apontam
para vantagens interessantes, devido aos efeitos estéticos obtidos e pela possibilidade
de reducio de chance de criacdo de defeitos microscdpicos que possam eventualmente

diminuir a vida util das proteses.
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7. ANEXOS

Anexo 1- Fluxograma da sequéncia de aplicagao para infra estrutura bicolor.

12 queima -Zirliner

l

23queima-dentina profunda

l

32 queima-dentina esmalte

l

42queima-refinamento anatémico

l

52 glaze
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Anexo 2 - Sequéncia de aplicacao de porcelanas nos substratos de zirconia.

A2.1-Infra- estruturas sinterizadas de zircOnia
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A2.3 - 22 Queima —Dentina Profunda-750 °C
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A2.4 - 32 Queima — Dentina e esmalte —anatémia dental 750 °C

70



A2.5 - Fotografias evidéncinado o resultado estético obtido com detalhe para a regido

cervical com halo opaco na infra estrutura monocromatica.

71



72



A2.6 - 42 Queima —Refinamento anatémico-750 °C

A2.8 —Resultado final
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A2.9- Aproximacgéao do resultado final evidénciando a necessidade de mais uma queima

na infra estrutura monocromatica para correcéo do halo opaco na cervical.
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