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RESUMO

O desenvolvimento tecnoldégico em engenharia de ceramicas dentarias tem
conduzido a introdugdo de novos sistemas que utilizam um nucleo ceramico para
substituir a infraestrutura metalica. Pesquisas vém sendo dedicadas ao estudo de
reforco dessas novas infraestruturas a fim de melhorar sua resisténcia e
processabilidade. Nesse sentido, o objetivo deste trabalho foi desenvolver sistemas
de alumina infiltrada com poli (metacrilato de metila) e avaliar sua microestrutura e
resisténcia mecanica, com perspectiva para aplicacdo em odontologia. Foram
estudadas quatro aluminas de diferentes fabricantes: Alglass (AG), Alcoa (AC), In-
Ceram (IC) e Vitro Ceram (VC). Estas aluminas foram caracterizadas quanto a
composigdo mineraldgica e granulométrica. Corpos de prova foram confeccionados
em forma prismatica (30 mm x 5 mm x 4 mm), segundo as especificacdes da ISO
6872-1998, sinterizados a 1400 °C e submetidos a infiltragdo em baixa e alta
pressdes por periodos de 6 e 12 h. As amostras obtidas foram analisadas com
relacdo a porosidade e densidade aparente pelo método de Arquimedes. Os
materiais obtidos foram submetidos a caracterizagdo por microscopia eletrénica de
varredura (MEV), microscopia ética (MO), determinacao da resisténcia mecanica a
flexdo em trés pontos e microdureza. Os resultados de resisténcia mecénica e
microdureza foram avaliados considerando um nivel de 5% significancia estatistica.
A infiltracdo do polimero no substrato poroso da amostra da Vitro Ceram por 12 h
apresentou os melhores resultados de flexdo (119,3 + 23,6 MPa) e microdureza
(1055,1 £ 111,0 HV). A amostra confeccionada com alumina da Alcoa obteve os
menores resultados mecéanicos de flexdo (15,7 + 1,0 MPa) e microdureza (462,6 *
0,7 HV) apéds 12 h de infiltracdo. Os resultados de resisténcia a flexdo e microdureza
das amostras da Alcoa e da Alglass nao apresentaram diferengas estatisticamente
significantes em todas as condicbes. A amostra da Vitro Ceram foi a que apresentou
melhor desempenho quando infiltrada em baixa e alta pressao pelo tempo de 12 h e
atende aos valores de resisténcia a dureza e flexdo (100 MPa) estabelecida pelo
ISO 6872, podendo ser utilizada para aplicagées de infraestrutura na confecgédo de
protese fixa.

Palavras-chave: Alumina. Infiltracdo. PMMA. Material dentario. Compésito.



ABSTRACT

The technological development in dental ceramics engineering has led to the
introduction of new systems, which use a ceramic core to replace the metal
infrastructure. Researches have been dedicated to the study of reinforcement of
these new infrastructures in order to improve their strength and processability. The
aim of this study was to developed systems of alumina in infiltrated with poly (methyl
methacrylate) and evaluates its microstructure and mechanical resistance, with
prospect for application in dentistry. It was studied four aluminas from different
suppliers: Alglass (AG), Alcoa (AC), In-Ceram (IC) and Vitro Ceram (VC). These
aluminas were characterized by particle size and mineralogical composition.
Specimens were made in prismatic-shaped (30 mm x 5 mm x 4 mm), according to
the specifications of ISO 6872-1998, sintered at 1400 °C and submitted to polymer
infiltration at low and high pressure for periods of 6 and 12 h. The samples were
analyzed in relation to porosity and bulk density by the Archimedes method. The
specimens were submitted to characterization by scanning electron microscopy
(SEM), optical microscopy (OM) and mechanical tests of flexural resistance in three
points and microhardness. The results of mechanical resistance and microhardness
were evaluated considering a 5% level of statistical significance. The infiltration of the
polymer in the porous substrate of sample VC for a period of 12 h obtained the best
results of flexural resistance (119.37 MPa £ 23.64) and microhardness (1055.10 HV
+ 111.01). The sample prepared with Alcoa alumina obtained the smallest
mechanical bending results (15.72 MPa + 1.03) and hardness (462.60 HV + 0.70)
with 12 h infiltration. The results of flexural strength and microhardness of Alcoa and
Alglass samples showed no statistically significant differences in all conditions. The
sample of Vitro Ceram was presented the best performance when infiltrated in low
and high pressure by the time of 12 h and meets the values of hardness and bending
resistance (100 MPa) established by ISO 6872, and can be used for infrastructure
applications in fixed prosthesis.

Keywords: Alumina. Infiltration. PMMA. Dentistry material. Composites.
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1 INTRODUCAO

Os materiais ceramicos vém sendo muito utilizados na odontologia,
ganhando cada vez mais espago e importancia ao longo dos anos. As ceramicas
usadas na odontologia, ceramicas odontolégicas, sao utilizados para confecgao de
restauracbes indiretas que visam a substituicdo de elementos dentais perdidos
devido as vantagens apresentadas por esse material, como adequada resisténcia a
compressdo e abrasdo, estabilidade de cor, baixa condutibilidade térmica e elétrica,
radiopacidade, estabilidade quimica, coeficiente de expansao térmica, préximo ao da
estrutura dentaria e excelente potencial para simular a aparéncia dos dentes
naturais (PAGANI; MIRANDA; BOTTINO, 2003). Esses compostos apresentam-se,
atualmente, como um dos principais materiais na ciéncia e arte da reconstrucao
dentaria.

As restauragbes mais tradicionais sdo as metaloceramicas, em que uma
infraestrutura ou coping de liga metalica € confeccionado e recoberto por camadas
de porcelanas, no entanto ha grandes limitacées no que se refere a dificuldade de se
conseguir adesdo ao metal e ha o comprometimento da cinta metélica na regido
cervical, prejudicando desta forma a estética da restauracdo. Isso impulsionou o
desenvolvimento de novos materiais e sistemas de infraestruturas totalmente
ceramicos que podem ser utilizados como indicacido para restauracdes unitarias e
prétese fixa de pequena extensdo (MYERS et al., 1994).

Por outro lado, a ceramica, embora seja o material sintético que melhor
reproduz a estrutura dos dentes, apresenta baixa resisténcia a tracdo, o que atua
como fator limitante de sua aplicacdo (NOBREGA; JOAO; LACROIX, 2006). Nesse
sentido, houve o desenvolvimento de estudos visando a descoberta de reforgos
internos para estas estruturas, o que tém melhorado significativamente esta
propriedade (JOAO; NOBREGA; LACROIX, 1999; CHAIN; ARCARI; LOPES, 2000;
MOHAMMAD; MASSIMILIANO; MICHAEL, 2003). McLeane Hughes (1965)
introduziram as ceramicas reforgadas por cristais de alumina o que possibilitou que
estes materiais apresentassem o dobro da resisténcia quando comparadas as
ceramicas feldspaticas convencionais, sendo possivel confeccionar coroas livres de
metal. Considerado um caminho promissor, a incorporagdo de Oxido de aluminio

(Al,O4), continuou sendo pesquisada, chegando-se ao desenvolvimento de sistemas

compostos por matriz de alumina ou mesmo totalmente de alumina. Sadoun (1988)
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comecgou a trabalhar com copings aluminizados infiltrados por vidro, com cerca de
97% de éxidos de aluminio, criando um sistema de alta resisténcia. Este sistema,
apresentado pela companhia VITA recebeu o nome de In-Ceram (VITA Zahnfabrick).
Os novos copings ceramicos a base de alumina de alta pureza apresentam também
alta resisténcia mecanica a compressao e possibilitam a confeccdo de uma estrutura
porosa, que convenientemente infiltrada com vidro, podem ser utilizadas em
proteses dentérias fixas (BOTTINO et al., 2002).

A ceramica aluminizada infiltrada por vidro permite a confecgao de estruturas
em ceramica de extrema resisténcia e ajuste preciso. O sistema possibilita
confeccionar coroas anteriores e posteriores, pontes fixas anteriores com até trés
elementos, inlays, onlays e coroas sobre implantes (McLEAN, 2001).

Dentro da linha de materiais odontoldgicos infiltrados para substituicdo
coronaria ou de elementos dentarios perdidos o sistema “In Ceram” alumina vem
sendo um dos mais utilizado pelas 6timas propriedades funcionais oferecidas. Esse
sistema consiste de um casquete com alto teor de alumina, que pode ser
confeccionado por diferentes métodos de processamentos incluindo a técnica da
barbotina e o sistema CAD CAM promovendo, desta forma, uma melhora em suas
caracteristicas mecanicas e estéticas (BORGES et al., 2003).

Por outro lado, atualmente ha uma busca por novos sistemas odontolégicos
compostos por ceramicas infiltradas por materiais poliméricos (HE; SWAIN; 2011; LI
et al., 2014; COLDEA; SWAIN; THIEL, 2014; NGUYEN et al., 2014; DELLA BONA;
CORAZZA; ZHANG, 2014), seja para melhorar o processo e qualidade de desbaste
as pecas produzidas por tecnologia CAD/CAM, e consequentemente a resisténcia
da peca final, seja para aumentar a tenacidade a fratura de materiais utilizados na
forma de compdsitos. Deste modo, a pesquisa em estudo foi desenvolvida com o
intuito de contribuir com o processo de desenvolvimento de substratos porosos de
alumina, submetidos a infiltracdo polimérica, sendo um estudo de carater inovador
com elevado potencial de desenvolvimento de tecnologias e com base na literatura

consultada inédito no pais.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

O objetivo deste trabalho foi preparar matrizes ceramicas a base de alumina

infiltradas com poli (metacrilato de metila) e avaliar sua microestrutura e resisténcia

mecanica, com perspectiva para aplicacdo em prétese dentaria.

2.2 Objetivos especificos

a)

Executar a infiltracdo do monémero nos substratos porosos de alumina
sobre condicées a vacuo e de alta pressado e depois polimerizar in situ
para obtencao de compdésitos ceramicos (Alumina/PMMA);

Caracterizar os corpos de prova produzidos por microscopia eletrénica de
varredura, porosidade, densidade, absor¢édo de agua;

Determinar a resisténcia mecénica a flexdo e a dureza das amostras
infiltradas com polimero PMMA polimerizados in situ;

Comparar as propriedades mecénica e fisica das aluminas comerciais
com e sem infiltracio de PMMA e comparar com aspectos
microestruturais;

Desenvolver uma metodologia de infiltracdo do mondémero nos substratos

porosos de alumina sobre condi¢cdes a vacuo e de alta pressao;
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3 FUNDAMENTAgAO TEORICA
3.1 Materiais ceramicos

Os materiais ceramicos podem ser definidos como qualquer material
inorganico ndo metalico, obtido por meio de ligacdes ibnicas e covalentes. O seu
emprego como produto final é obtido por meio de um processo envolvendo um
tratamento térmico a alta temperatura e sdo fabricados a partir de matérias-primas
naturais e sintéticas. Os materiais ceramicos naturais mais utilizados industrialmente
sao: argila, caulim, quartzo, feldspato, filito, talco, grafita e zirconita. Os sintéticos
incluem, entre outras: alumina, carbeto de silicio e nitreto de silicio (WACHTMAN
JR., 1989).

Os materiais ceramicos sao caracterizados por ligacbes atdbmicas fortes
entre seus atomos, que sao responsaveis por suas propriedades, muitas delas
altamente desejaveis, como elevada dureza e ponto de fusdo, estabilidade quimica e
a alta resisténcia a abrasdo. No entanto, as ligacbes quimicas dos materiais
ceramicos Ihes conferem um comportamento mecanico de carater fragil, possuindo
apenas deformacéao elastica (HAHN; PADMANABHAN, 1995; HAHN; AVERBACK,
1991).

Além do carater fragil, ha outros fatores que influenciam e limitam as
caracteristicas mecénicas das ceramicas, como: |) caracteristicas quimicas, como
inclusdes (organicas e inorganicas) e gradientes de composicao (homogeneidade da
composicao quimica do pd) e Il) caracteristicas fisicas, como, por exemplo, o
tamanho e a forma dos grdos e dos poros. O desenvolvimento de materiais
ceramicos com maior confiabilidade e reprodutibilidade tem exigido a busca pela
diminuicdo dos defeitos estruturais das pecas apds queima e o aumento da sua
tenacidade a fratura. Nesse sentido, muitos estudos tém focado em um controle
rigoroso do processamento desses materiais, desde a obtencdo do pd até a
densificacdo do corpo ceramico final, visando minimizar defeitos presentes na
microestrutura (PANDOLFELLI et al., 2000).

Neste contexto, o controle rigoroso da distribuicdo de tamanhos de
particulas e sua influéncia no empacotamento da ceramica tém sido muito
estudados, principalmente no que tange as ceramicas de alto desempenho, como

alumina e zircbnia, ou para aplicagbes que requerem maior confiabilidade e
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seguranca na aplicacdo, como a area odontolégica. O empacotamento das
particulas tem grande influéncia na densificacao e cinética de sinterizacao da peca
ceramica, com marcante influencia na quantidade e tamanhos de poros do produto
final, o que € um fator critico para a resisténcia do material ceramico. Ademais,
varios processos associados a infiltracdo de segundas fases em arcaboucgos
ceramicos porosos tém seu sucesso intimamente relacionado ao empacotamento e
distribuicdo de tamanho de poros provocados no material ceramico pelo
empacotamento de suas particulas.

3.1.1 Empacotamento de Particulas

O principio do empacotamento de particulas consiste basicamente na
selecdo de tamanhos adequados de particulas € no proporcionamento entre as
quantidades desses tamanhos, visando obter compactos com densidades
controladas (GEARY, 1961).

Os conhecimentos sobre empacotamento de particulas tém sido utilizados
em diversos tipos de processamento ceramico, uma vez que proporcionam
importantes propriedades aos compactos. Distribuicbes de tamanho de particulas
que favorecem a obtencdo de compactos densos apresentam algumas vantagens
em relacdo a estruturas com menor grau de empacotamento, como menor retragéo
durante a queima e melhor sinterabilidade, ja que os poros na estrutura sao
menores, podendo ser eliminados mais facilmente. A obtencao de materiais isentos
de macroporos e, portanto, com maior resisténcia mecanica também é favorecida.
Além disso, a distribuicdo granulométrica afeta diretamente o comportamento
reolégico de suspensdes, e quando adequada, permite conciliar alto teor de sélidos
com baixa viscosidade. Pode-se controlar ainda o tamanho e formato de poros
intersticiais do compacto, de modo a se obter velocidades de secagem e
permeabilidade mais elevadas, o que em geral € conseguido em estruturas com
baixa densidade de empacotamento (FUNK; DINGER, 1992).

3.1.1.1 Efeitos da Distribuicdo de Tamanho de Particulas

A distribuicdo de tamanho de particulas tem influéncia nas propriedades
finais das ceramicas sinterizadas (porosidade, densidade e resisténcia mecanica)
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como também nas caracteristicas fisicas durante o processamento de sistemas
particulados, como viscosidade, escoabilidade, permeabilidade e velocidade de
secagem. Um empacotamento monomodal de particulas (particulas do mesmo
tamanho) deixa vazios (poros) entre as particulas e a densidade de empacotamento
podera ser melhorada pela adicdo aleatéria de particulas menores. A condicao
necessaria € que 0s espagos vazios sejam preenchidos sem o aumento do volume
total. Em sistemas microparticulados, o empacotamento de particulas com
distribuicdo bimodal de tamanhos (particulas com dois tamanhos diferentes) resulta
em densidades maiores do que o empacotamento de particulas com distribuicéo
monomodal de tamanhos.

O comportamento basico para um empacotamento bimodal aleatério denso
€ apresentado na Figura 1. O volume de empacotamento, denominado volume
especifico (relacdo do volume e massa), € mostrado como uma funcdo da
composicao de tamanhos de particulas para misturas compostas de particulas
esféricas grandes e pequenas. Na Figura 1 (volume especifico versus composi¢éo)
pode-se observar a variacdo da densidade de empacotamento em fungdo do
tamanho de particula (GERMAN, 1989).
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VOLUME ESPECIFICO
b

Pequeno TAMANHO DE PARTICULAS Grande

Figura 1 — Reducdo do volume especifico para uma mistura de
esferas grandes e pequenas, mostrando a condigao
de empacotamento maximo onde as esferas
pequenas preenchem os vazios formados pelo
empacotamento das esferas grandes.

Fonte: German (1989).
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Considerando as particulas maiores, o volume especifico diminui a medida
que as particulas pequenas sao adicionadas. Estas ocupam os vazios deixados pelo
arranjo ordenado das particulas maiores, quando estas estdo em condigdes de
empacotamento maximo. O aumento da quantidade de particulas menores resulta
na diminuicdo da densidade de empacotamento, pois provocam um aumento na
distancia entre as particulas maiores. Este processo é representado pela Figura 1.

Em contraste, um recipiente preenchido com particulas pequenas, pode ter o
seu volume de vazios diminuido se forem substituidos por particulas grandes
(inteiramente densas). Este processo conduz a um aumento na densidade devido a
eliminacdo dos vazios deixados pelas particulas pequenas. A substituicdo dos
vazios pelas particulas grandes continua até uma concentragdo onde as particulas
grandes entrem em contato, este processo € representado pelo lado esquerdo do
grafico. O ponto com volume especifico minimo para a mistura corresponde a
intersecdo destas duas curvas. Desta forma, é obtida a densidade maxima de
empacotamento com um volume de particulas grande maior que o volume de
particulas pequenas (GERMAN, 1989).

O empacotamento das particulas dos materiais ceramicos influencia néao
apenas a densificacdo dos compactos a verde e apds queima, mas também na
definicdo do tamanho de poros (e sua distribuicdo) de corpos ceramicos pré-
sinterizados. A distribuicdo de tamanho de poros de corpos ceramicos porosos sera
de fundamental importancia para processos de producédo de compdsitos produzidos
com a infiltracdo de segundas fases no material ceramicos (GERMAN, 1989).

Compositos ceramicos obtidos com a infiltracdo de fases vitreas e,
recentemente, com fases poliméricas, vém sendo utilizados como materiais para fins
odontolégicos, apresentando destacado desempenho em vérias fungdes. Deste
modo, a compreensao da influéncia do empacotamento de particulas na definicdo da
porosidade do corpo ceramico € vital para o sucesso dessas aplicagdes
odontolégicas, vindo ao encontro dos objetivos desta pesquisa.

3.2 Polimeros
Os polimeros constituem uma classe de materiais, assim denominados, por

apresentarem muitas (“poli”) e pequenas unidades estruturais (“meros”) em sua

cadeia principal, sendo de origem natural ou sintética (MANO, 2003).
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O principal polimero utilizado em préteses provisérias e em matrizes de
compositos dentais é o poli (metacrilato de metila), PMMA (ANUSAVICE, 2005).

3.2.1 Poli (metacrilato de metila) - PMMA

O poli (metacrilato de metila) ou também resina acrilica, € um material
polimérico sintético do grupo dos plasticos. E um termoplastico de cadeia linear
(Figura 2) com cristalinidade muito baixa, possui alto massa molar (10° a 10°)
(MANO, 2003).

re
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Figura 2 - Macromolécula de poli (metacrilato de metilo) (PMMA).
Fonte: Challa (1993).

E um material com baixa densidade (1,2 g/cm®), boa resisténcia quimica,
Otimas propriedades épticas, transparente, incolor e baixa condutibilidade elétrica
(ANUSAVICE, 2005). Tem como caracteristicas facilidade de manipulacdo e
polimento (VALLITTU; NARVA; LASSILA, 2004). As propriedades mecanicas deste
material (Tabela 1) apresenta baixa resisténcia a tragdo, baixa resisténcia a
compressdo transversal e tenacidade (ANUSAVICE, 2005). Apresenta
comportamento fragil em baixas temperaturas, mas com o aumento da mesma,

passa a ter comportamento altamente ductil.
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Tabela 1 — Propriedades fisicas e mecanicas do PMMA

Propriedades PMMA
Resisténcia a Tracdo (MPa) 48,26 a 75,84
Alongamento (%) 2a10
Resisténcia a Compresséao (MPa) 82,73 a 124,10
Resisténcia ao Impacto (ft.Ib/in) 0,3a0,5
Massa molecular (u) 500.000 - 1.000.000
Densidade (g/cm®) 1,18
Temperatura de fusao cristalina (°C) 160
Temperatura de transigéo vitrea (°C) 105

Fonte: Mano e Mendes (1998).

O PMMA possui temperatura de transicao vitrea (Tg) de 105 °C (MANO,
2003). A preparacdo do PMMA ocorre atraves da misturado iniciador peréxido de
benzoila com o liquido constituido por monémero de metacrilato de metila (MMA).
Esta mistura gera uma ativacdo quimica que inicia a reacdo de polimerizacao por
mecanismo de adi¢cdo via radicais livres. Esta reacdo ocorre em trés etapas:
iniciacao, propagacao e terminacao (LUNG; DARVELL, 2005).

O PMMA devido as vantagens que apresentam vem sendo utilizado em
grande escala na odontologia. O uso dos polimeros a base de resina acrilica foi para
confeccao de aparelhos protéticos, confeccdo de dentes artificiais, aparelhos
ortopédicos maxilares, facetas, coroas e pontes, obturagcdo de fendas palatinas,
implantes e obturacdes endodonticas (DE MIRANDA, 2005).

Este polimero é sintético, auto ou termicamente polimerizado, usado como
material para base de prétese e, portanto, sdo clinicamente aceitaveis possuindo as
seguintes propriedades: aparéncia natural, durabilidade, insolubilidade e baixa
absorcao em fluidos orais, auséncia de gosto e odor, propriedades térmicas
satisfatérias, unido a plasticos, metais e porcelanas.

A apresentagdo desses materiais € na forma de pd e liquido. O pé é
composto por grdaos de polimeros (PMMA), iniciador, pigmentos, corantes,
opacificadores, plastificante, fibras organicas, particulas inorganicas (WARD, 1983).
O liguido contém mondémero (metacrilato de metila), inibidor, acelerador e agente de
ligacdo cruzada.

O monbmero metacrilato de metila (MMA) contém um grupamento vinilico na
sua formula estrutural, ou seja, dois atomos de carbono estdo ligados entre si por

meio de uma ligacao covalente dupla (Figura 3). Quando a ligagéo dupla é rompida,
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dois pontos de reacao tornam-se disponiveis para conexdes com outras moléculas.
Esses polimeros sao considerados bifuncionais e podem formar uma estrutura
molecular bidimensional em forma de cadeia (CALLISTER, 2002).
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Figura 3 — Especificacao técnica do produto (Metacrilato de metila).
Fonte: Adaptado de Neon (2014).

A polimerizacao do MMA é por adicao, via radical livre. A iniciacao da reacao
pode ser ativada por luz ultravioleta, por luz visivel, por calor ou por iniciador
quimico. As condicbes de polimerizagdo, tais como temperatura, método de
ativacao, tipo de iniciador usado e sua concentragao, pureza dos agentes quimicos e
outros interferem no produto final.

O MMA (Figura 3) é um liquido claro e transparente a temperatura ambiente
e apresenta as seguintes propriedades fisicas: ponto de fuséo, -48 °C; ponto de
ebulicdo, 100,8 °C; densidade, 0,945 g/ml a 20 °C e calor de polimerizacao, 12,9
kcal/mol. Durante o processo de polimerizacdo as grandes moléculas sao
sintetizadas a partir de moléculas menores e havera uma distribuicdo dos
comprimentos das cadeias, ou dos pesos moleculares, pois as diferentes cadeias de
polimeros nao irdo crescer até o mesmo comprimento (CALLISTER, 2002).

3.2.2 Mecanismos de Polimerizacao
Uma cadeia polimérica ndo consiste na combinagdo aleatéria de atomos,

mas sim na repeticdo de grupos de atomos distintos, derivados de pequenas
moléculas ou monémeros, das quais as cadeias do polimero sdo formadas
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(BILLMEYER, 1984). Os mondmeros sao geralmente liquidos ou gases, que durante
0 processo de polimerizacdo sado convertidos em sélidos cristalinos, semi cristalinos
ou amorfos.

Para que a polimerizagao ocorra, cada monémero deve ser capaz de se ligar
por reacdo quimica a duas ou mais moléculas de monbmero e deve ter
funcionalidade igual ou superior a dois. A conversdo de moléculas de monémero em
polimeros pode ocorrer tanto por uma reagdo de adicdo quanto por uma reacao de
condensacao. Na polimerizacdo por adi¢cdo, formam-se moléculas de alto peso
molecular, enquanto na condensacgao, formam-se moléculas de peso intermediario.
Na polimerizagéo por adi¢gdo, um local reativo € criado para onde os monémeros sao
rapidamente atraidos, formando a cadeia polimérica quase instantaneamente. A
polimerizagcao por condensacao forma, inicialmente, dimeros que depois se unem
para formar unidades maiores (KINE; NOVAK, 1985).

A polimerizacdo por adicdo é usada quase exclusivamente para a
preparacao de polimeros a partir de mondmeros com a estrutura geral CH,=CHR; e
CH.=CR{R,. Os polimeros empregados extensivamente nos procedimentos
restauradores sao produzidos geralmente por reacdo de adicao exotérmica
desencadeada via radical livre.

O processo de polimerizagao via radical livre segue um conhecido padrao e
requer trés etapas para formar as espécies reativas que iniciardo a reacdo de
polimerizacao: iniciacdo, propagacao e terminacdo, que serdo descritas a seguir
(RODRIGUES; NEUMANN, 2003). A primeira etapa é a iniciacao e, usualmente,
envolve a formacao de radicais livres que podem ser definidos como centros ativos
de polimerizacdo. Esses radicais sdo representados por uma molécula com um
elétron desemparelhado na sua camada de valéncia e derivam de iniciadores
(aditivos), que podem ser uma ou mais substancias capazes de produzir radicais
livres (MANO, 2003). Quando radicais livres sao gerados na presenca de
mondmeros vinilicos, o radical reage com a dupla ligacao de carbono do monémero
para gerar outro radical, o radical da cadeia. Uma vez formado na etapa de
iniciacdo, o radical da cadeia é capaz de reagir com sucessivos monémeros na
propagacgao da cadeia. A terminagdo pode ocorrer por combinacao de duas cadeias
em crescimento, por desproporcionamento e por transferéncia de cadeia. No
primeiro caso, duas cadeias em crescimento combinam-se, e uma molécula de

polimero € produzida. No desproporcionamento, duas moléculas sdo produzidas,
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uma insaturada e outra saturada. Na transferéncia de cadeia, ocorre a reacao entre
um radical e uma molécula (polimero nado reativo). Se a molécula é insaturada, como
nos mondmeros vinilicos, a transferéncia de atomo (normalmente um hidrogénio)
pode ocorrer em duas dire¢des. A terminacao por transferéncia de cadeia permite a
polimerizacao da ligacdo dupla e o surgimento de ramificacées (BILLMEYER, 1984).

Para que o primeiro estagio de polimerizacdo ocorra, faz-se necessaria a
presenca de radicais livres. Os radicais livres podem ser obtidos a partir da ciséo
(hemdlise) de uma ligacao simples ou por transferéncia de elétrons. No primeiro
caso, a reagdo e monomolecular, e os iniciadores mais comuns sdo 0s peroxidos
organicos e os compostos azo. O perdxido decompde-se em dois radicais benzoil
por cisao da ligagao peroxi (—O—O—), que apresenta baixa energia de ligacédo. O

radical benzoil pode ainda se decompor em um radical fenil e CO; (Figura 4).
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Oleelo -Ole

— D -+ 2CO.1

Figura 4 — Decomposicéao do peréxido.
Fonte: Adaptado de Young e Lovell (1991).

Essa decomposicdo, entretanto, ndo tem efeito sobre a reatividade da
reagao, ja que, na presenca de um monémero vinil, tanto o radical benzoil como o
fenil sdo reativos (YOUNG; LOVELL, 1991).

A decomposicao do peréxido (Figura 4) para produzir radicais livres envolve
duas reacoes, termo e fotoquimica. A termodecomposicao ocorre a temperatura de
50 °C a 100 °C (MANO, 2003). Nesse caso, a taxa de geracdo de radicais ndo pode
ser rapidamente controlada por causa da capacidade de aquecimento do sistema. A
polimerizacgao foto iniciada, por outro lado, pode ser controlada com precisao, desde
que a intensidade da luz de iniciagdo seja controlada, podendo ocorrer em
comprimentos de onda diferentes. A luz com um comprimento de onda menor pode
iniciar a polimerizagdo diretamente, isto €, sem a presenca de um iniciador foto

quimico. Entretanto € um costume usar um iniciador foto quimico, que se decompde
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por luz ultravioleta na regiao de 360 nm. Nesse comprimento de onda, a iniciagao
direta da decomposicdo do monémero nao ocorre. Por outro lado, os foto iniciadores
sdo usados em casos de temperaturas inferiores a 50 °C, pois a decomposicao
térmica ndo ocorre. As lampadas de mercurio, fluorescente ou lasers podem ser
usadas para decompor o peroxido de benzoila, porque apresentam comprimento de
onda de 360 nm (BILLMEYER, 1984).

A producao de radicais livres por transferéncia de elétrons e bi molecular
exige a presenga de um iniciador e um co-iniciador, que funciona como agente
redutor (MEYER; ERNST; WILLERSHAUSEN, 2003).

3.3 Desenvolvimento dos materiais ceramicos na odontologia

As ceramicas sdo os materiais mais utilizados na odontologia para repor
dentes perdidos ou partes deles. A primeira coroa totalmente estética foi
confeccionada com um tipo de ceramica feldspatica sobre uma lamina de platina.
Em 1980 Land confeccionou esse tipo de coroa unitaria, mas ndo obteve sucesso
devido as propriedades mecénicas indesejaveis, restringindo as suas indicagdes
clinicas devido as constantes fraturas apresentadas (LAND, 1903).

Em 1962, foi patenteada uma porcelana feldspatica, que podia ser aplicada
sobre uma liga de ouro por apresentar temperatura de sinterizagcdo mais baixa na
ordem de 1050 °C, evitando distor¢des nas ligas metalicas. As restauracdes metalo-
ceramicas tornaram-se entao uma realidade, por apresentarem resisténcia mecéanica
e uma interfase confiavel entre o metal e a porcelana. Surgiram, em seguida, varias
subestruturas metdlicas dentre elas, o niquel-cromo que tem como vantagens baixo
custo, excelentes propriedades mecanicas e adesdo a porcelana, no entanto
apresenta como desvantagens, formacao excessiva de 6xidos, dificuldade de
acabamento e polimento e biocompatibilidade duvidosa. A liga de niquel pode
causar reacdes alérgicas em individuos sensiveis ao berilio, utilizado para reduzir a
formagéo de éxidos e melhorar a fusibilidade, podendo também ser considerado um
elemento carcinogénico (MCLEAN, 2001; LEINFELDER, 1997). Em 1970 novas
técnicas surgiram para solucionar o problema visivel da cinta metalica na regiao
cervical das coroas ocasionando uma estética desagradavel principalmente em
pacientes que apresentavam fendtipo gengival fino ocasionando aspecto

acinzentado nessa regiao.
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As restauragdes metalo-ceramicas com porcelana de ombro melhorava a
estética na regido cervical, mas o resultado final tornava-se indesejavel, pois a luz
néo passava de forma natural resultando em uma restauragéo opaca. Houve entédo a
necessidade de desenvolver uma subestrutura mais fiel as caracteristicas dpticas
dentais (HSIEH et al., 2008; HEFFERNAN et al., 2002). Nesse sentido, na década
de 60, McLean e Hughes (1965), incluiram na porcelana feldspatica com 40 a 50%
de 6xido de aluminio, com a finalidade de melhorar as propriedades mecanicas do
material. Esse material consiste de uma matriz vitrea envolta a uma segunda fase de
cristais individuais. Essas particulas de alumina atuariam impedindo a propagacao
de trincas elevando a resisténcia a flexdo para cerca de 150 MPa (HSIEH et al.,
2008).

Apesar do aumento na resisténcia a flexdo dessa subestrutura ainda torna-
se limitada o seu uso na reposicdo dos elementos dentarios posteriores.
Subestruturas mecanicamente superiores ainda precisavam ser desenvolvidas para
ter seguranca no uso da ceramica pura. Atualmente existem sistemas ceramicos que
vem sendo utilizado para solucionar o problema da utilizagdo das estruturas
metaloceramica utilizadas para repor elementos dentarios perdidos, pois os coping
(casquetes) metdlicos utilizados apresentavam estética indesejavel. As
infraestruturas de alumina e zircdnia foram desenvolvidas com o intuito de substituir
0s copings metalicos por copings livre de metal (DE MIRANDA, 2005).

Os estudos voltados a substituicdo da infraestrutura metalica por um nucleo
ceramico remontam ao final do século passado, partindo do principio do uso de
reforco na microestrutura das ceramicas ja utilizadas na odontologia. No inicio de
1990, foi langado um vidro ceramizado prensado chamado IPS Empress®
(Ilvoclar/Vivadent), o qual consiste em uma ceramica vitrea fundivel (derivada do
sistema quimico SiO.-AloO3-K20), com reforco de cristais de leucita. Isso resultou
em materiais com excelente resisténcia a flexdo, com uso indicado em dentes
posteriores (DE MIRANDA, 2005). Em seguida surgiu o IPS-Empress® 2
(lvoclar/Vivadent), que consiste em ceramica vitrea (vitro-ceramica) que contém o
dissilicato de litio (LiO»-2SiO2) como fase cristalina principal. A microestrutura final
consiste de aproximadamente 60% em volume de cristais de dissilicato de litio,
medindo entre 0,5 a 5 um e uma segunda fase cristalina composta por orto fosfato
de litio (LisPO4) com particulas de 0,1 a 0,3 pym (encontradas em pequena
quantidade) (DE MIRANDA, 1999; BOTTINO et al., 2002; CRAIG; POWERS, 2004).
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Logo apdés o surgimento da IPS Empress® 2, outras ceramicas mais
resistentes mecanicamente foram desenvolvidas, incluindo a Procera® All Ceram
(Nobelpharma), que é uma ceramica aluminizada para nucleo sinterizado, prensada
a seco e usinada; o In-Ceram® Alumina, ceramica de alumina parcialmente
sinterizada e infiltrada por vidro; o In-Ceram® Zirconia, uma ceramica de alumina-
zircbnia parcialmente sinterizada e infiltrada por vidro; a Lava®, bloco de zircénia
para nucleo parcialmente ou completamente sinterizado, que € confeccionada pelo
sistema CAD-CAM (do inglés “computer-aided design and computer-aided
manufacturing”) (digitalizagdo de modelos sem a necessidade de um padréo de
cera); e o Cercon®, uma ceramica de zircbnia pré-sinterizada, usinada em um
tamanho maior no estado pré-sinterizado, baseado na digitalizagcdo de um padrao de
cera. Também ¢é possivel digitalizar dentes preparados e usinar uma protese
utilizando o sistema Cerec® (Sirona Corporation). O sistema Cerec® foi lancado em
meados da década de 1980, e a melhoria do software e hardware levou aos
sistemas Cerec® 2 e Cerec® 3 (ANUSAVICE, 2005). Alguns exemplos podem ser
observados no Quadro 1.

O Quadro 1 representa os tipos de materiais totalmente ceramicos mais

utilizados na odontologia restauradora.

Quadro 1 — Materiais ceramicos, denominagdes comerciais e técnicas de manufatura de alguns
sistemas totalmente ceramicos

Material Ceramico Marca Comercial Técnica de Manufatura
IPS Empress 2 Prensagem a quente
Dissilicato de Litio
IPS e.max Press Prensagem a quente
IPS Empress Prensagem a quente
Leucita Optmal Pressable Ceramic Prensagem a quente
IPS ProCAD Usinagem
Vitablocs Mark Il Usinagem
Feldspato VITA Triluce Bloc Usinagem
Vitablocs Esthetic Line Usinagem
In-Ceram Alumina Colagem de barbotinas; usinagem
In-Ceram Spinell Usinagem
Alumina Synthoceram Usinagem
In—-Ceram Zirconia Colagem de barbotinas; usinagem

Procera Densificagao
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Quadro 1 — Materiais ceramicos, denominagbes comerciais e técnicas de manufatura de alguns
sistemas totalmente cerdmicos

Material Ceramico Marca Comercial Técnica de Manufatura
Lava Usinagem a verde, sinterizacao
Cercon Usinagem a verde, sinterizacao

ZircOnia (Zircbnia
Tetragonal Policristalina Dc-Zircon Usinagem

estabilizada com ftria) _ .
Denzir Usinagem

Procera Densificacao, Usinagem

Fonte: Conrad, Seong e Pesun (2007).

3.4 Prétese parcial fixa

As restauracbes indiretas sao utilizadas quando a estrutura dental
remanescente apresenta um grande grau de destruicdo. Tais restauracbes podem
ser classificadas quanto ao seu material de escolha e quanto a abrangéncia da
estrutura a ser restaurada.

As proteses dentarias apresentam-se divididas em diversas classes e
funcdes. Pode-se classifica-las inicialmente como unitarias (blocos e coroas) e
multiplas (pontes fixas). Quanto ao material de escolha, pode-se optar pelas
restauracées metdlicas fundidas (RMFs) em ligas de ouro, prata e de niquel-cromo
ou laminados de ceramicas vitreas sinterizadas (HOJJATIE; ANUSAVICE, 1990).

A prétese parcial fixa foi desenvolvida para reabilitar em forma e funcao
dentes comprometidos parcial ou totalmente, devendo continuar unida
permanentemente ao(s) remanecente(s) dentario na substituicdo de um ou mais
elementos, impedindo a remocdo de dentes vitais e ndo vitais que foram
comprometidos por céarie, doencgas periodontais, traumatismos. As proteses parciais
fixas foram desenhadas para reabilitar um elemento dentario (coroas unitarias) ou
para preencher espacos maiores (pontes fixas) localizadas anterior ou
posteriormente em qualquer das arcadas desde que sejam ancoradas em
remanescentes dentarios (BARRATIERI et al., 2001).

Na confeccdo da protese parcial fixa é necessario o desgaste do

remanescente dentario de acordo com as normas de preparo cavitario (Figura 5).
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Figura 5 — Preparo dentario de primeiro pré-molar
superior com suas respectivas alturas
para as coroas do tipo In-Ceram Alumina.

Fonte: Pegoraro (1998).

O preparo dentario para as coroas do tipo In-Ceram Alumina® deve ter
como caracteristicas: Término cervical tipo chanfro profundo. Espessura de
aproximadamente 1,5 mm (diametro da broca) em todas as faces do dente (face
palatina e face vestibular). Na cuspide lingual, uma espessura de + 1,5 mm, por se
tratar de uma area funcional da cuspide de contencdo céntrica. Na cuspide
vestibular, uma espessura de + 1,4 mm. O angulo de convergéncia cervical deve ser
2° a 5° (primeira inclinagédo) e de 5° a 10° (segunda inclinagédo), os angulos externos
devem ser arredondados, e a altura do preparo deve ser de aproximadamente 4
mm.

Os preparos dos elementos dentarios remanescentes permitem um melhor
desempenho biomecéanico do sistema e o0 encaixe exato da restauracao que podem
ser preparadas em um sistema metélico, metaloplastico, metaloceramico ou
ceramico (Figuras 6, 7 e 8) respeitando-se principios biomecanicos e de
biocompatibilidade necessarios ao bom desempenho clinico. Com o
desenvolvimento tecnoldégico as ceramicas odontoldgicas atualmente podem ser
classificadas de acordo com o tipo de material e protese a ser confeccionada,
técnicas de processamento adotadas, ou pelo material de infraestrutura utilizado
(PEGORARO, 1998).
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Figura 6 — Coroas de alumina livre de metal (a), preparo
coronario para prétese fixa (b), cimentacao da
proétese fixa(c), protese fixa cimentada (d).
Fonte: Pegoraro (1998).

Figura 7 — Coroas metaloceramica. Figura 8 — Coroas In Ceram Alumina.
Fonte: Catélogo de apresentacdo Nobel Biocare — Fonte: Catéalogo de apresentacdo Nobel Biocare
Procera (2011). — Procera (2011).

3.5 Proteses sem infraestrutura metalica

Nos anos 80, Dr. Michiail (citado por BOTTINO et al., 2001) desenvolveu
subestrutura ceramica exclusivamente de alumina infiltrada por vidro. Este sistema
denominado in Ceram (Vita Zahnfabrik) possibilitou a obtengdo de subestrutura com
alta concentracao de alumina (85%). O sistema in-Ceram apresenta atualmente trés
composicdes distintas: In Ceram Alumina, In Ceram Spinell e In Ceram Zircdnia

(Quadro 2), indicadas para confeccao de infraestruturas de reforco para prétese
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parcial fixa, tal como detalhado no Quadro 2. No entanto essa pesquisa abordara
com mais énfase a alumina In Ceram pelo fato de ter sido o material de escolha para

o referido estudo.

Quadro 2 — Principais caracteristicas e indicagdes dos diferentes copings do sistema In Ceram
disponiveis no mercado para restauragdes livres de metal (metal-free).

Sistema Nome Resisténcia a

Cerdmico Comercial Material do Nicleo Fungéao Flexdo (MPa) Indicagac

. Coroa unitaria anterior e
Sistema In-ceram®

o . y Ceramica vitrea infiltrada Infraestrutura 236-600 posterior,
Ceramico Alumina {Vita) 3
Infiltrad por alumina de reforgo PPF de 3 elementos
niiltrado (incisivo central a canino)
S'S!e",'a In-ceram® Cerémica ‘“tfea infilirada Infraestrutura 280-380 Coroa unitaria, anterior,
Ceramico Spinefl [vita] por aluminato de de reforgo facetas, infays, onlays
Infiltrado P magnesia ¢ ' ’
Sistema Ceramica vitrea infiltrada Coroa unitéria pusts_)nor
.- In-ceram® - 3 Infraestrutura sobre dentes naturais ou
Ceramico por alumina e particulas 421-800

Zirconia (vita) de reforgo implantes, proteses e PPF

Infiltrado de 3 elementos

estabilizadoras de zirconia

Fonte: Bottino et al. (2001).

3.5.1 In Ceram Alumina

A alumina, Al2Os, ou 6xido de aluminio, € muito utilizada na odontologia na
sua forma mais estavel, a fase alfa, devido as suas grandes vantagens em relagédo a
biocompatibilidade aos tecidos bucais, alta resisténcia a degradacdo no meio oral,
insolubilidade aos fluidos, resisténcia a abrasdo, baixo coeficiente de expansao
térmica (préximo ao dente), estabilidade de opalescéncia, cor e translucidez devido
ao grau de pureza do material e os métodos de conformacéo da alumina (ACCHAR,
2007). Devido a todas essas caracteristicas apresentadas foi o compaosito ceramico
utilizado nesta pesquisa.

As ceramicas com alta concentracdo de alumina geralmente contém no
minimo 95% de éxido de aluminio e como apresentam alta resisténcia mecanica a
compressdo, possibilitam a confeccdo de uma estrutura porosa que depois de
infiltrada com vidro pode receber a aplicacdo de cerdmicas de revestimento para
prover a estética necessaria. Estdo indicadas para a confec¢cdo de coroas e
pequenas proteses fixas. As particulas de alumina sdo mais resistentes
mecanicamente que o vidro e mais eficientes na prevencédo da propagacdo das

trincas que o quartzo (NOORT, 2002).
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Nesse sentido, Michiail nos anos 80 idealizou um novo método para
confeccao de restauracbes de ceramica pura com alta resisténcia e uma baixa
contragao de processamento. Este método € conhecido como In-Ceram®. O sistema
In-Ceram® Alumina, o qual usa casquetes de alumina sinterizada em alta
temperatura e infiltrada com vidro foi introduzido para a fabricagcdo de préteses
parciais fixas (PPFs) anteriores de trés elementos e tem demonstrado resultados
funcionais e estéticos na éarea anterior (RAIGRODSKI, 2004; RAIGRODSKI;
CHICHE, 2001). Uma gama de estudos tem mostrado que o In-Ceram® (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) apresenta propriedades mecanicas
satisfatorias para sua indicacdo em proteses fixas de trés elementos na regido
anterior da arcada dentaria, porém os resultados ndao o credenciam para préteses
fixas posteriores com mais de um elemento (RIZKALLA; JONES, 2004).

Ao elevar a quantidade de alumina acima de 85% se obtém um material de
altissima resisténcia a compressao. Este material é aplicado em finas camadas
sobre um modelo refratario e, apds a secagem, é sinterizado em temperaturas da
ordem de 1100 °C. Apds esta, se necessario, podem ser feitas correcdoes para
verificacdo e melhoria da adaptacdo ao modelo de trabalho. Aplica-se a seguir o p6
de vidro misturado com agua através de pincel de manipulacéo sobre a face externa
do corpo ceramico e procede-se a uma nova queima em torno de 1100 °C para a
infiltracdo do vidro. Nao ha variacdo dimensional apo6s a infiltracao do vidro, pois
esta ocorre através dos espacos intersticiais das particulas de alumina determinando
0 aumento da translucidez e a cor desejada da base da coroa restauradora. O 6xido
de aluminio parcialmente sinterizado e infiltrado com vidro de boro e lantanio é
indicado para coroas anteriores e posteriores, e protese parcial fixa anteriores de
trés elementos (SORENSEN; KNODE; TORRES, 1992).

As ceramicas a base de alumina sdo essencialmente utilizadas como
materiais estruturais devido a seu elevado médulo de elasticidade, alta resisténcia
ao desgaste, ao ataque quimico e estabilidade a elevadas temperaturas. Entretanto,
algumas propriedades tais como a baixa tenacidade a fratura e baixa resisténcia
mecanica para ceramicas a base de alumina mais comuns (micro-estruturas mais
grosseiras), limitam sua gama de aplicacdo (SORENSEN; KNODE; TORRES, 1992).
Porém, o composito In-Ceram tem como vantagem uma resisténcia a flexdo e
tenacidade a fratura moderadamente alta (BOTTINO et al.,, 2001; ANUSAVICE;
TASKONAK; MECHLSKY, 2005), devido a obtencdo de estrutura com fases
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interpenetrantes (CAMPBELL et al., 1995; CLARKE, 1992).

A melhora na resisténcia do material é dividida em duas etapas.
Primeiramente, a maioria dos defeitos € preenchida com o vidro usado para
infiltracdo e os defeitos criados pelo tratamento superficial sdo parcialmente
revertidos. Secundariamente, o coeficiente de expansao do vidro usado para
infiltracdo €& diferente daquele do nucleo de alumina. A cobertura do vidro na
superficie, depois do tratamento a quente, cria uma cobertura uniforme de tensdes
compressivas, que fortalece a fase vitrea e o material compdsito. A diferenga nos
coeficientes de expansao térmica entre a alumina e o vidro produz tensao
compressiva no vidro na interface alumina-vidro, o que aumenta a resisténcia do
material (WILDGNOOSE; JOHNSON; WINSTANLEY, 2004), representando papel
fundamental na resisténcia clinica das restauracbes ceramicas (JONES, 1998). A
alta resisténcia a flexdo do material de alumina infiltrado por vidro (In-Ceram®)
depende da resisténcia das ligacoes formadas na sinterizagdo entre as particulas de
oxido de aluminio e do completo molhamento da microestrutura de poros abertos
pelo infiltrante (o vidro de lantanio) (RIZKALLA; JONES, 2004).

Depois da fabricacdo da infraestrutura, o material de nudcleo de alumina
infiltrada é recoberto com porcelana feldspatica e passa por um processo de queima
e glazeamento a temperatura que pode variar de 700 a 900 °C. Este material de
recobrimento estético tem coeficiente de expansdo térmica semelhante ao da
infraestrutura de alumina (TYSZBLAT, 1988).

A Norma ISO 6872 (INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR
STANDARDIZATION), estabelece como valores minimos de resisténcia a flexdo:
100 MPa para infra-estrutura ceramica, 55 MPa para ceramica de corpo (dentina), e

50 MPa para ceramica de cobertura (esmalte).

3.6 Estudos envolvendo aluminas infiltradas com vidros

Ogasawara et al. (2008) estudaram a infiltracao (em diferentes condicoes)
do vidro de lantanio em alumina parcialmente sinterizada e a sua relagdo com a
resisténcia a flexdo. As barras de In-Ceram Alumina, fraturadas em flexdo por 3
pontos, foram lixadas, polidas e caracterizadas por microscopias o6tica e eletrénica
de varredura (MEV). A micrografia ética confirma que os ndcleos de barras In-Ceram
Alumina (sinterizada a 1120 °C durante 2 h) infiltrada durante 6 h (ou 2 h) nas
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temperaturas de 1100 °C, 1100 °C, 1120 °C e 1130 °C néo se diferem notavelmente.
O MEV também mostra que a microestrutura interna de barras In-Ceram Alumina
infiltradas com vidro de lantanio a 1120 °C e 1130 °C é complexa.

Della Bona et al. (2008) caracterizaram a micro-estrutura, composi¢cao e
propriedades mecanicas de ceramicas compostas por alumina infiltradas por vidro,
tais como In-Ceram Alumina (Vita); Vitro-Ceram (Angelus), Turkom-Cera (Turkom-
Ceramic); Ceramcap (Foto-Ceram) e Alglass (Celmat). As analises de MEV e de
EDS (espectroscopia de energia dispersiva) revelaram que os aspectos das micro-
estruturas foram semelhantes para todas as ceramicas, exceto para Vitro-Ceram
com zircOnia e ytria e o Ceramcap que apresentou 84% de chumbo na fase vitrea
em substituicdo ao lantanio. Tal resultado acarretou na retirada do material do
mercado. O Turkom-Cera, Ceramcap e Alglass mostraram valores de resisténcia a
flexdo significantemente menores que as outras ceramicas.

Bottino et al. (2009) compararam a resisténcia a flexdo de duas ceramicas
de alta resisténcia infiltrada de vidro e duas de recobrimento de vitroceramica.
Quatro materiais ceramicos foram testados: duas ceramicas de alta resisténcia
infiltrada de vidro utilizados em restauracées livres de metal [In-Ceram Zircénia IZ
(Gr1) e In-Ceram Alumina IA (Gr2)], e dois vidros-ceramica utilizado como material
de revestimento em restauracoes livres de metal [Vita VM7 (Gr3) e Vitadur-a (Gr4)].
Os espécimes na forma de barras (25 x 5 x 2 mm) foram feitos a partir de ceramica
com nucleo de alumina, zircdnia e compdsitos/alumina, preparados em um molde de
silicone. Os espécimes IZ e IA foram parcialmente sinterizadas de acordo com o
ciclo de queima de cada material, e, em seguida, foram infiltrados com um vidro de
baixa viscosidade para se obter amostras de barras de alta densidade e resisténcia.
Os espécimes Vita VM7 e Vitadur-a foram feitas a partir de materiais de
revestimento, pela vibracdo de pasta de porcelana em p6é e condensado em uma
matriz Teflon (25 x 5 x 2 mm). O excesso de agua foi removido com papel
absorvente. Os espécimes de ceramica foram entdo removidos da matriz e foram
separadas, como recomendado pelo fabricante. As amostras foram testados num
ensaio de flexdao de trés pontos. Os materiais de nucleo (Gr1: 436,1 + 54,8; GR2:
419,4 + 83,8) apresentaram maior resisténcia a flexdo (MPa) do que as ceramicas
folheado (GR3: 63,5 + 9,9; Gr4: 57,8 + 12,7). Aln-Ceram Alumina e Zircénia foram
estatisticamente semelhantes entre si e mais resistente do que VM7 e Vitadur-a.
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Gordilho et al. (2009) investigaram na literatura adaptacdo marginal dos
principais sistemas de ceramica pura, visto que, este é um requisito fundamental
para a longevidade das restauragdes e para a saude do 6rgao dentario e dos tecidos
circundantes. Ficou estabelecido nesta revisdo um patamar de fenda marginal
maxima clinicamente aceitavel, em torno de 120 uym. Foi observado ainda que dos
tipos término: lamina de faca, chanfro, ombro e ombro biselado usados para coroas
totais de porcelana pura do sistema In Ceram Alumina, os melhores foram o chanfro
e ombro biselado. Concluiram que todos os sistemas testados apresentavam
adaptacdo marginal aceitavel. Fizeram uma comparacao in vitro da adaptacao
marginal de restauracdes unitarias anteriores confeccionadas com trés sistemas
ceramicos (Celay In Ceram, In Ceram técnica convencional e IPS Empress 2 técnica
estratificada) com restauracées metaloceramica e concluiram que a desadaptacao
marginal apresentada pelos trés sistemas ceramicos testados esta dentro do limite
clinicamente aceitavel de 120um.

Gonzaga et al. (2011) determinaram o crescimento lento de trincas (CST) e
o0 modulo de Weibull de cinco ceramicas odontologicas. Foram confeccionados
discos de porcelana feldspatica (VM7, Vita), porcelana refor¢cada por leucita (IPS
design, Ivoclar), ceramica vitrea reforcada por leucita (IPS Empress, Ivoclar),
ceramica vitrea reforcada com dissilicato de litio (IPS Empress 2, Ivoclar), ceramica
aluminizada infiltrada por vidro (In-Ceram Alumina, Vita). Os espécimes foram
polidos com intuito de eliminar defeitos superficiais similares aqueles obtidos em
procedimentos clinicos, como o glazeamento ou polimento final. No teste de fadiga
dindmica, os espécimes foram submetidos a flexdo biaxial, em um recipiente
contendo saliva artificial a 37 °C, em cinco taxas de estresse. Assim, obteve-se o
coeficiente de susceptibilidade ao estresse corrosivo (n), ou seja, avaliou-se o
crescimento lento de trincas. Diante dos resultados, observou-se que houve
decréscimo na resisténcia a fratura de todos os materiais, conforme aumentou a
taxa de estresse. No entanto, a cerdmica de dissilicato de litio teve a menor
susceptibilidade ao crescimento lento de trincas, em comparagdo com 0s outros
materiais. Com relacdo ao modelo de Weibull, a porcelana feldspatica obteve os
maiores valores, enquanto que a In-Ceram e IPS Empress, os menores.

Yondem e Inan (2011) analisaram o efeito de diferentes tratamentos de
superficie na resisténcia a flexdo de quatro sistemas cerédmicos. Os materiais

testados foram uma ceramica vitrea reforcada com dissilicato de litio (IPS Empress
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2), ceramica a base de zircénia (Cercon), aluminizada infiltrada por vidro (In-Ceram
Alumina) e uma feldspatica (Vita Blocks Mark Il). Obtiveram-se espécimes em forma
de barra e aplicou-se uma ceramica de cobertura, exceto nos espécimes de Vita
Blocks Mark Il. Para cada material, os espécimes foram divididos em trés grupos:
desgaste com ponta diamantada (controle), desgaste e polimento, e glazeamento.
Realizou-se a andlise da rugosidade de superficie em um Perfilbmetro, com
comprimento de amostragem de 0.8 mm. Em seguida, procedeu-se com a avaliagdo
da tenacidade a fratura por meio do teste de trés pontos e a forga aplicada com um
identador Vickers. Os autores encontraram valores de resisténcia baixos para os
grupos controle e de polimento, em comparacdao com o glazeamento, para todos os
materiais testados. A zircOnia obteve os maiores valores de resisténcia (599.8 MPa),
ja na rugosidade os maiores valores foram observados com o grupo controle (4.61
pMm) e os menores com o glaze (1.58 pm). Portanto os tratamentos de superficie
influenciaram a rugosidade e resisténcia a flexao dos sistemas ceramicos testados.
Borba et al. (2011) avaliaram o efeito da microestrutura sobre os parametros
de Weibull e crescimento lento de trincas (SCG) de trés cerdmica utilizados como
materiais em préteses parciais fixas (PPF) (YZ - Vita In-Ceram YZ; IZ - Vita In -
Ceram Zirconia; AL - Vita In-Ceram AL) e de duas porcelanas folheados (VM7 e
VM9). Amostras em forma de barra foram fabricados de acordo com as instru¢des
do fabricante. Os espécimes foram testados em trés pontos de flexdo em 37 °C a
saliva artificial. Analise de Weibull (n = 30) e um teste de taxa de tensdo constante (n
= 10) foram utilizados para determinar o médulo de Weibull (m) e coeficiente de SCG
(n), respectivamente. Anadlises microestruturais e fractografica foram realizadas
utilizando SEM ANOVA e teste de Tukey (a=0,05) foram utilizados para analisar
estatisticamente os dados obtidos com ambas as analises microestruturais e
fractografica. O compédsito YZ e AL apresentou elevado teor cristalino e baixa
porosidade (0,1-0,2%). YZ apresentou melhor resisténcia (c0) (911 MPa), seguido
de AL (488 MPa) e I1Z (423 MPa). Foram observados valores inferiores de o0 pelas
porcelanas (68-75 MPa). Exceto para IZ e VM7, valores m foram semelhantes entre
os materiais ceramicos. Os valores mais elevados de mddulo de weibull (n) foram
encontrados com YZ (76) e AL (72), seguido pelo |1Z (54) e os materiais de
revestimento (36-44). Verificou-se que o material YZ obteve o melhor desempenho

mecanico. O tamanho da falha critica foi semelhante entre os materiais estruturais
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(34-48 mm) e entre as porcelanas (75-86 mm). A microestrutura influenciou no
comportamento mecanico e o coeficiente SCG dos materiais estudados.

Monte Alto (2012) caracterizou e comparou sistemas aluminizados In
Alumina (VITA), Vitro Ceram infiltrados por vidro (Angelus) e Alglass (Cemat) por
meio de difracdo por RX, Microscépia eletronica de varredura, flexdo uniaxial em trés
pontos. Foram utilizados dez espécimes por grupo em forma de barra (25 x 4 x 1,2
mm). A carga utilizada no ensaio mecanico foi 500 Kgf, velocidade de 0,5 mm/min. e
a distancia entre os apoios foi 15 mm. Nos resultados obtidos nesse estudo
verificou-se uma segunda fase cristalina de zircénia dopada com itrio presentes na
alumina Vitro Ceram. Os valores médios de resisténcia a flexdao em (MPa) foram:
Vitro Ceram (483 38,3), In Ceram (456 29,4) e Alglass (263,8 37,8). A micrografia
dos sistemas apresentaram caracteristicas bem distintas, com diferengas em relacao
ao tamanho de particulas de alumina e a capacidade de molhamento do vidro de
infiltracdo. A andlise de fratura demonstrou comportamento semelhante contornando
a maioria dos graos de alumina e atravessando outros. O sistema Vitro Ceram € In
Ceram apresentaram valores maiores de resisténcia a flexdo estatisticamente
semelhantes entre si e maiores que o Alglass e houve propagacédo de trincas nos
trés sistemas avaliados.

Zhang et al. (2012) investigaram o efeito de conteudo de nanoparticulas de
zircbnia na microestrutura e propriedades mecanicas de compoésitos de
alumina/zircénia infiltrada de vidro (AZGs). Uma série de témpera de alumina-
zircbnia- (ZTA) contendo 10, 20, 30% em peso de nano-zirconia, respectivamente,
foram parcialmente sinterizados a 1250 °C durante 2 h, em seguida, infiltrada com
vidro de lantanio borosilicato de expansao térmica inferior a 1180 °C durante 4 h.
Uma porosidade em torno de 21 a 25%, principalmente com tamanho submicrénico
de poro foi demonstrada nos ZTAs parcialmente sinterizadas. Distribuicao
homogénea e micro-cristalizacao da fase vitrea intergranular foi verificada no AZGs.
A tensdo, a tenacidade e a fratura mecénica da AZGs aumentou com o teor de
zircbnia, o valor maximo (633,5 + 41,7, 6,7 + 0,6 MPa m®°) foram obtidos em 30%
em peso de grupo zircOnia, que foram significativamente maiores do que aqueles no
grupo de 10% em peso de dioxido de zircénio (P<0,05). O desempenho mecanico
melhorado de AZGs contendo 30% em peso de zircdnia foi atribuido ao teor maior

de zircdnia, bem como ao filme de vidro intergranular mais fino.
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Figueiredo Filho (2012) avaliou a resisténcia a flexdo e a microdureza de
dois sistemas de ceramica aluminizada infiltrada por vidro: o sistema In-Ceram
Alumina (VITA Zahnfabrik) e o sistema Alglass (Celmat). Foram confeccionados
corpos de prova em forma de barra (20 mm x 4 mm x 1,2 mm), segundo as
especificacdes da ISO 6872-1998. Foram testados em ensaios de resisténcia a
flexdao de trés pontos e de microdureza Vickers, por indentacdo. A superficie de
fratura dos corpos de prova foi analisada através de microscopia eletronica de
varredura. Os resultados revelaram que o In-Ceram Alumina apresentou maior
resisténcia a flexao (441,7 = 54,1 MPa) do que o Alglass (287,8 + 53,6 MPa). Em
relacdo a microdureza, os dois sistemas ndo apresentaram diferenca estatistica:
1210,4 + 90,0 HV e 1135,6 £ 117,5 HV, respectivamente. As fotomicrografias das
ceramicas identificaram que o In-Ceram alumina apresentou na superficie de fratura
dos corpos de prova maior homogeneidade e menor nimero de poros, enquanto que
o Alglass apresentou maior numero de poros. O sistema Alglass, com custo reduzido
em relacdo ao sistema In-Ceram Alumina, atendeu a norma ISO 6872-1998 podendo

ser empregado clinicamente.

3.7 Infiltracao de polimeros em substratos ceramicos porosos com fins
odontoldgicos

A técnica de infiltracdo em uma pré-forma porosa ceramica vem sendo
estudada nos ultimos anos na area de ceramicas odontolégicas (HE; SWAIN, 2011;
COLDEA; SWAIN; THIEL, 2013, 2014; Ll et al., 2014; NGUYEN et al., 2014; DELLA
BONA; CORAZZA; ZHANG, 2014) seja para melhorar as caracteristicas do bloco a
ser processado através da tecnologia CAD/CAM e obter corpos ceramicos com
melhor acabamento, com menor quantidade de defeitos e um processamento com
menores perdas e retrabalhos, seja para melhorar a tenacidade a fratura de corpos
usados na forma de compdsitos ceramica-polimero.

A técnica de infiltragdo de materiais ceramicos ndo é nova e vem sendo
amplamente estudada e desenvolvida tornando-se um importante método para
reducdo da porosidade dos materiais sinterizados (KANOPLA; OLSOWKA-
MYALSKA; SZAFRAN, 2003). A infiliragdo pode ser realizada com metais, outros

materiais ceramicos, como no caso dos sistemas In-Ceram, e por polimeros.
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A infiltracdo com polimeros tem sido bastante difundida com a finalidade de
se obter materiais com caracteristicas otimizadas para determinado fim ou
processamento. O material polimérico pode ser infiltrado em uma pré-forma porosa a
verde ou pré sinterizada (Figura 9). O polimero pode ser usado na forma fundida ou
fluida ou entdo na forma de resinas/mon6émeros, que liquidos penetram no material e

em seguida séo polimerizados dentro do corpo ceramico.

Figura 9 — Processo de infiltragdo, polimerizagao e cura do Metacrilato
de Metila em um substrato de alumina

Fonte: Adaptado de Schiavon, Pardini e Yoshida (2002).

Ha diversos fatores que dificultam o processo de infiltracdo de um material
em um substrato de ceramica porosa como a viscosidade do infiltrante, raio dos
poros, coeficiente de expansdo térmica entre reforco e matriz, molhamento e
degradacao das reacdes quimicas entre matriz e infilirante por excesso de calor
(TRAVITZKY et al., 1997). O mecanismo que governa o processo de infiltracdo é o
de capilaridade, e a aplicacdo de vacuo € um meio que auxilia a técnica. As
equacoes Darcyanas e de Poiuseuille (Equacdo1) sdo usadas para descrever 0s
mecanismos e o comprimento da infiltragao. A infiltragdo é facilitada se o angulo de
contato for baixo, a energia superficial do infilirante e o raio do poro forem grandes,
no entanto poros demasiadamente grandes prejudicam o efeito de capilaridade

\Jyrtcos6
B = yrtcos (1)

2n
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Onde:

h — comprimento da infiltragéo

r —raio do poro

t —tempo

y — energia de superficie do infiltrante
6 — angulo de contato

n — viscosidade

Recentemente, Steier, Kopline e Kailer (2013) realizaram um estudo cujo
objetivo foi infiltrar um mondémero liquido em alumina porosa onde a polimerizagéo
dos espécimes infiltrados ocorreu em uma camara de pressao a 200 MPa. Os
mondmeros utilizados na infiltragdo foram trietilenoglicoldimetacrilato (TEGDMA) e
uretano dimetacrilato (UDMA) misturados a uma razdo molar 1:1. Adicionalmente,
acrescentou-se ainda 0.3% de um iniciador de polimerizacéo (perdxido de benzoila).
Para melhorar a adesao entre componentes inorganicos e orgéanicos, foi utilizado um
promotor de adesdo metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPS) silano sobre a superficie
da ceramica. Antes da mistura de monémeros ter sido infiltrada, as pré-formas foram
secas a 100 °C e submetidos a uma pressdo de 200 MPa por 12 h. As pré-formas
foram parcialmente submergidas por 3 h. Devido as forgcas de capilaridade, o
mondémero apareceu no plano de topo das pré-formas. Em seguida, os espécimes
foram totalmente submergidos dentro da mistura de monémeros e a pressao foi
elevada & pressao atmosférica. Apds 1 h, foram removidas e embaladas a vacuo e
0s espécimes foram polimerizados na cadmara de pressado a uma temperatura 100 °C
por 2 h, em que utilizou-se dois tipos de taxa de aquecimento 2 K/min e 0,1 K/min na
camara de pressao (280 MPa). Foram realizados porosimetria, teste de flexao biaxial
e tenacidade. Apés o procedimento realizado houve um aumento da resisténcia dos
espécimes infiltrados com o polimero (187 MPa) em relagdo aos nao infiltrados (51
MPa) e da tenacidade para infiltradas de 2,3 + 0,07 MPa e para néo infiltradas e 0,1
+ 0,05 MPa.

No que tange aos estudos voltados para as ceramicas odontolégicas tem-se
que He e Swain (2011) apresentaram um trabalho visando avaliar o comportamento
mecanico de pré-formas ceramicas, In-Ceram Alumina, infiltradas com polimero. No
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entanto, o polimero utilizado para a infiliragdo néo foi apresentado. As ceramicas
infiltradas com polimeros apresentaram mddulo elastico de 30,14 GPa, dureza de
2,59 GPa e tenacidade a fratura de 1,71 MPa. Os autores destacaram que o
comportamento de fratura e de fluéncia do compdésito era similar ao de sistemas
comerciais usados para desbaste por CAD/CAM, assim concluiram que as
propriedades apresentadas pelo material o credenciavam para ser utilizada como
pré-forma para o sistema CAD/CAM.

Em seguida Coldea, Swain e Thiel (2013), analisaram uma ceramica de
feldspato densamente sinterizada, e ceramicas de feldspato com diferentes
porosidades como substratos para serem infiltradas com um polimero (mistura de
dois metacrilatos). Foram realizados testes de resisténcia a flexdo, deformacédo na
ruptura, médulo elastico, e dureza versus densidades. A cerédmica porosa de
feldspato foi condicionada superficialmente com um agente de acoplamento (néao
mencionado) antes da infiltracdo da resina, desta forma a rede de polimeros foi
quimicamente reticulada a rede ceradmica para formar um sistema de rede
interpenetrante. A rede inorgénica porosa condicionada quimicamente foi infiltrada
por capilaridade com um polimero de ligacao cruzada (mistura de duas resinas e
iniciador uretano dimetacrilico, dimetacrilato de trietilenoglicol, peréxido de benzoila)
e a polimerizacdo foi induzida por calor, obtendo uma ceramica infiltrada com
polimero. As ceramicas porosas apresentaram variacdo de porosidade de 59% a
72%, antes da infiltragdo. A resisténcia a flexdo das trés ceramicas porosas
aumentou de 9,2 para 28,8 MPa e os valores de resisténcia a flexdo dos materiais
infiltrados apresentaram valor de 159,9 MPa (ceramicas inicialmente com
porosidade de 59%) e o material mais denso apresentou resisténcia a flexdo de
103,4 MPa. Os valores de resisténcia & flexdo obtidos para PICN 63% e 68% nao
foram significativamente diferentes a um intervalo de confianca de 95 % (P = 0.023).

Li et al. (2014) estudaram a caracterizacao microestrutural e propriedades
mecanicas de um novo material ceramico infiltrado com polimero para ser utilizado
no sistema CAD/CAM indicado para coroas, restauracdes inlays e onlays. O sistema
era uma estrutura porosa de zirconia (3Y-PSZ), tratado com agente de acoplamento
silano e infiltrada com metilmetacrilano (utilizando peréxido de benzoila como
iniciante). Andlises microestruturais mostraram uma rede interpenetrante de base
ceramica e polimérica. Os valores das propriedades avaliadas foram: Kic de 1,09 +
0,05 MPa, médulo de elasticidade de 37,95 + 0,34 GPa e resisténcia & flexao de 202
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MPa. O material ceramico apresentou elevada usinabilidade, superior ao de
sistemas comerciais usados para desbaste e producao de préteses por CAD/CAM,
sugerindo, os autores um elevado potencial do compdsito produzido para fins de
processamento via CAD/CAM.

Della Bona, Corazza e Zhang (2014) analisaram um material ceramico
infiltrado por polimero comercial, (um PICN, do inglés polymer-infiltrated-ceramic-
network) da Vita (Vita Enamic, Vita Zahnfabrik), visando avaliar o comportamento
desse material. O material, apds analise foi definido como sendo constituido por uma
ceramica feldspatica reforcada com cristais de leucita e contendo particulas de
zirconia infiltrada com poli (metil metacrilato). Os resultados obtidos foram Kz de
1,09 + 0,05 MPa e modulo elastico de 37,95 + 0,34 GPa. Os autores concluiram que
o0 material apresentava propriedades entre aquelas das ceramicas feldspaticas e de
compositos de resina com elevada quantidade de carga particulada.

Coldea, Swain e Thiel (2014) analisaram a tolerdncia ao dano e a
degradacao da resisténcia de ceramicas usadas em sistemas CAD/CAM, incluindo
sistemas comerciais de ceramicas infiltradas com polimeros. Os PICN apresentaram
comportamento de diminuicdo da resisténcia (degradagao) intermediario entre as
ceramicas analisadas, entre os extremos porcelanas e zirconia, e que a fratura
desses materiais apresentava comportamento elastico-plastico, diferentemente dos
demais materiais, concluindo, os autores pressupdem que durante um processo
mastigatorio a intensificacao de tensdes diminui devido a deformacgao plastica.

Nguyenn et al. (2014) objetivaram produzir blocos para aplicacao CAD/CAM
de ceramicas infiltradas por polimero, através de polimerizagdo em alta temperatura
e pressdo (300 MPa e 180 °C). O material ceramico utilizado foi uma ceramica
feldspatica da Vita, que foi silanizada e o polimero foi o uretano dimetacrilico (com e
sem iniciador). Também foram confeccionados blocos de resina contendo material
ceramico (p6 de ceramica feldspatica) disperso na matriz. Os resultados
evidenciaram que o uso de elevada pressao e temperatura permite obter corpos com
resisténcia mecanica a flexdo superior que a de compadsitos de resina comercial e de
corpos de resina contendo cargas ceramicas, atingindo resisténcia a flexao da
ordem de 305 MPa. Os autores concluiram que os corpos PICN produzidos sao
adequados para aplicacédo em sistemas CAD/CAM.

De uma maneira geral, verifica-se que as pesquisas envolvendo a infiltracdo

de polimeros em matriz cerdmica para aplicacdo em préteses odontolégicas ainda
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sdo bastante escassas. Em consulta realizada no “Webof Science”, em 07 de maio
de 2015, foram encontradas apenas seis citacdes de artigos em periddicos e duas
patentes com as palavras “porous ceramic infiltrated polymer dental material”.
Portanto, se faz necessarios estudos para obtengdo de compdsitos ceramicos
infiltrados com polimeros, de modo a preencher esta lacuna tecnolégica e contribuir
para a disponibilidade de materiais com propriedades melhoradas e viaveis

economicamente.
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4 METODOLOGIA

4.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizados quatro aluminas (Al.O3) de diferentes
fornecedores: Alglass (AG) (Celmat, Brasil), Alcoa (AC) (APC-3017G) com pureza de
99.7%, In-Ceram Alumina (IC) (Vita Zahnfabrik Alemanha), Vitro Ceram (VC)
(Angelus, Brasil) (Figura 10 e Quadro 3). Tambem foi utilizado o mondémero
metacrilato de metila( Neon).

O mon6mero metacrilato de metila foi submetido a polimerizacdo para
obtencdo do poli (metacrilato de metila). O poli (metacrilato de metila), PMMA, foi
utilizado nessa pesquisa em virtude dos varios trabalhos da literatura que vém
utilizando o PMMA e por apresentar boas caracteristicas épticas, elevada resisténcia
mecanica e sua aplicacdao vem sendo utilizada em diversas areas (MARINUCCI,
2011).

ANGELUS™ |7

Figura 10 — Sistemas ceramicos avaliados (Vitro Ceram, Alglass e In-Ceram).
Fonte: Proprio autor (2015).

Quadro 3 — Especificagdes dos materiais utilizados

MATERIAL | FABRICANTE | COMPOSICAO
Alglass (AG) Celmat, Séao Carlos (Brasil) Oxido de Aluminio (Al,O3)
Alcoa (AC) APC-3017G Oxido de aluminio (Al,O5)
In Ceram (IC) Vita Zahnfabrik (Alemanha) Oxido de Aluminio (Al,O3)
Vitro Ceram (VC) Angelus (Brasil) Oxido de Aluminio (Al,O3)

o . Peréxido 74 a 77%
Peréxido de benzoila Vetec Oxigénio ativo 4,89-5,09 %

, , Ester metilico de 4cido

Metacrilato de metila Neon metacrilico
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4.2 Métodos

A metodologia utilizada nesse trabalho esta de acordo com o fluxograma
exposto na Figura 11.

( ) Aluminas, Vitro
Aditivos Alumina Alcoa Ceram, Alglass, In
N 7 J Ceram e Alcoa
( Desaglomeragéo ) l
mesh 200
L 0’071 mm ) Caracterizacéo
P N dos pos
Secagem dos pés
(liofilizador) l
J
v . DRX, MEV, EDX
Desaglomeracao Distribuicao
mesh 8 2,360 mm granulométrica
& J
Densidade a verde Prensagem uniaxiall
(razdo, peso/vol) (30 x 5 x 4 mm) J‘

. L C Dureza Vickers
Densidade sinterizada Sinterizac&o forno Resisténcia a flex&o 3
Método de Arquimedes) elétrico 1400 °C esistencia a riexao
( pontos, MO e MEV

Vacuo (baixa Inflltragao PMMA (aluminas :
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v

Avaliagbes das propriedades

mecanicas
& J

Resisténcia a flexdao 3
pontos

\_ |
v
- 2\
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L J
v
- N\
Andlise geral dos
resultados
L J
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Figura 11 — Fluxograma das etapas empregadas para obtengado e caracterizagdo do compdsito
ceramico em estudo.
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4.2.1 Preparacédo e Caracterizagdo da Matéria Prima

O p6 da alumina Alcoa foi inicialmente passado em peneira mesh. 200, com
abertura de 0,074 mm e submetido a desaglomeracdo em moinho de bolas em
dispersdo com agua destilada. A dispersdo da alumina Alcoa foi submetida a
moagem por um periodo de 1 h com propor¢cdo de 40% em volume de bolas de
alumina utilizada no moinho. e seca por liofilizagdo. As demais aluminas, segundo o
fabricante, ja vém prontas para prensagem, assim, ndao foi necessario realizar a
desaglomeracdao em moinho de bolas. A matéria prima foi caracterizada por analise
quimica por fluorescéncia de raios-X (EDX), difracao de raios X (DRX), determinacao

do tamanho de particula e microscopia eletrénica de varredura (MEV)

4.2.1.1 Analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X (EDX)

A andlise quimica foi realizada através de espectroscopia de fluorescéncia
de raio X (EDX), cujos resultados s&o apresentados em porcentagem de Oxidos
presentes, do qual permite uma andlise semiqualitativa dos constituintes das
amostras em que foram realizadas em um equipamento EDX 720 Shimadzu, que
determina de forma semiquantitativa dos elementos presentes por raios X que

incidem na superficie da amostra e analise dos fluorescentes emitidos.

4.2.1.2 Analise de Difracdo de Raios X (DRX)

Os pbds ceramicos obtidos apdés moagem e desaglomeragdo, foram
submetidos ao ensaio de difracdo de raios X para identificacdo das fases presentes.
A andlise por difragdo dos poés foi realizada em um difratdmetro de raios X,
SHIMADZU (modelo XRD 6000, radiagdo CuKa) com intervalo angular escolhido de
26:10-60°, numa velocidade de varredura de rotagdo das amostras de 2°/min. e
passo de 0,02°. Essa caracterizagdo foi realizada no Laboratério de Engenharia de
Materiais da Universidade Federal de Campina Grande (UFCGQG).
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4.2.1.3 Anélise do Tamanho das Particulas

A analise granulométrica permite determinar o tamanho de particula e a
distribuicdo granulométrica de um pé. Uma faixa de tamanho de particula pode ser
dividida em diversos tamanhos. Cada uma ird gerar um modelo de difracdo de
acordo com a média de seu tamanho e a intensidade dependera do numero de
particulas contidas na faixa de tamanho. As amostras foram analisadas em um
granuldmetro MASTERSIZER 2000, da MALVERN, instalado no Laboratério de
Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Campina Grande (UFCGQG).

4.2.2 Confeccdo das Amostras de Alumina

Os materiais desaglomerados foram umedecidos com 10% de agua
destilada e peneirado sem peneira mesh n? 8, com abertura de 2,360 mm. Os pds
foram usados para produzir corpos de prova de formato prismaticos.

Foram confeccionadas dez amostras para cada tipo de alumina em estudo
com dimensdes 30 mm de comprimento, 5 mm de largura e 4 mm de espessura de
acordo com a Norma ISO 6872. Para confeccdo das amostras foram utilizados
moldes de aco (Figuras 12 e 13). Foi utilizado de 2 g de p6 de alumina. Estes pés
foram pesados em balanca de precisao, colocados em matriz de aco, devidamente
lubrificada, sendo conformada em prensa hidraulica a uma presséo de 66 MPa (1,0 t
em 150 mm?) durante 30 s por prensagem uniaxial. Apds este procedimento as
amostras foram removidas e guardadas sobre uma placa de vidro antes de submeter

as sinterizagoes.

Figura 12 — Molde de ago Figura 13 — Pecas constituintes do molde
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4.2.3 Sinterizacao

Os corpos de prova foram sinterizados em forno elétrico, com taxa de
aquecimento de 5 °C/min. e patamar de queima de 2 h. O ciclo iniciou-se na
temperatura ambiente e entéo foi elevada até a temperatura maxima de 1400 °C. O
resfriamento dos corpos ocorreu em forno fechado até a temperatura ambiente a 37
°C para posterior manuseio dos corpos de prova. Alguns corpos-de-prova
produzidos estdo apresentados nas Figuras 14a (alumina Vitro Ceram), 14b

(alumina In Ceram), 14c (alumina Alglass).

Nl

i e

Vito-Ceram InCeram AllGlass

Figura 14 — Corpos de prova Vitro Ceram (a), In Ceram (b) e (c) Alglass

4.2.4 Infiltragdo dos Corpos de Prova como Monémero MMA

A infiltracdo dos corpos de prova foi realizada com o objetivo de tentar
reduzir a porosidade, geralmente apresentada pelos corpos ceramicos, podendo
obter um ganho nos valores de densidade, resisténcia mecanica e microdureza.
Para tanto, foi inserido em um Becker o monémero metacrilato de metila e o iniciador
peréxido de benzoila (Figura 15) cuja proporcado de acordo com o fabricante (vetec)
foi 1:1, em seguida adicionou-se 40 ml de metacrilato de metila e 0,4 g de perdxido
de benzoila obtendo uma solugdo para infiltracdo nos substratos porosos da

alumina.
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Figura 15 — Metacrilato de metila com peréxido
de benzoila

Na metodologia foram utilizadas trés condi¢des para infiltragdo do polimero,
onde a primeira e a segunda condigcbes foram realizadas como estudo piloto
utilizando como substrato a alumina Alcoa. Neste caso, Foram obtidos dados para a
absorcao de agua, porosidade, densidade aparente e retracdo linear e como a
pressao aplicada para infiltragdo do monémero nao obteve resultados satisfatérios
utilizou-se apenas a terceira condicdo para os demais resultados da referida
pesquisa. Em relacdo a distribuicdo dos corpos de provas foram avaliados quatro
tipos de aluminas com seus respectivos cddigos Alcoa — (AC) Alglass (AG) Vitro
Ceram (VC) e In Ceram (IC). Foram avaliados corpos de provas sem infiltracao (Sl)
e com infiltracdo de (Cl) pelo periodo de tempo de 6 e 12 h. O grupo controle foram
0s corpos de provas nao infiltrados.

4.2.4.1 Condicoes de Infiltragdo

Primeira condigdo — as amostras foram submetidas a um vacuo utilizando
uma camera (Figuras 16 e 17) onde foi acoplado no interior da mesma um
dispositivo para o suporte das amostras. Foi feito um vacuo com baixa pressao (600
mmHg) por um periodo de 30 min. com a finalidade de remover gases presentes nas
amostras. Ap6s o tempo estabelecido os corpos de prova foram imersos no
mondmero por um periodo de 6 e 12 h para que ocorresse a infiltracdo do mesmo

nos poros dos corpos-de-prova. Apds a imersdo da amostra no mondmero 0s corpos
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de provas foram armazenados em frasco hermeticamente fechado e polimerizados

em estufa a 60 °C.

Figura 16 — Amostras de alumina na cdmara a

. Figura 17 — Amostras no suporte metalico
vacuo

Segunda condi¢cdo — para essa condi¢cao foi utilizado como recipiente de
pressdo uma panela de pressao de uso domeéstico, em que as amostras foram
submetidas, inicialmente, a um vacuo pelo mesmo tempo e baixa pressao aplicada
na primeira condicdo e em seguida imerso no monémero, sendo entdo, submetidas
a uma pressao de 2 bar, por um periodo de 1 h, deixadas imersas por um periodo de
6 e 12 h (Figuras 18 e 19) e armazenadas nas mesmas condicdes descrita
anteriormente. A utilizacdo desta panela mostrou-se inadequada, uma vez que a
pressao de 2 bar ndo apresentou infiltracdo satisfatéria.

Figura 18 — Panela de presséo Figura 19 — Amostras imersas no monémero

Terceira condicdo — com 0 insucesso da primeira e segunda condi¢oes
adotadas, foi necessario desenvolver um protétipo mais adequado para suportar
maiores pressdes, em torno de 7 bar. Além do que era preciso utilizar uma camara,
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onde se pudesse fazer sequencialmente vacuo e alta pressdo sem interrupcao e
contato com o corpo de prova. Projetou-se um vaso de pressao (Figuras 20, 21,22 e
23) em aco inox, com diametros de 170 mm de comprimento, 230 mm de altura e 6
mm de espessura. Este vaso possui uma tampa, cuja vedagao é feito com o-ring
fixado em uma estrutura metalica em tripé triangular com fuso regulavel. O vaso
possui duas valvulas de pressdo, uma para vacuo e outra para alta pressdo. Na
tampa do vazo foram fixados dois suportes, uma na parte superior em forma de U e
outra na parte inferior (Figura 21b). No suporte em forma de U foi colocado um ima
de ferro de 150 mm de comprimento 60 mm de largura e 15 mm espessura com um
peso de 24 g, cuja finalidade foi manter as amostras no suporte enquanto o
mondmero era submetido a baixa pressao. As amostras eram levadas previamente
dentro desse receptaculo e submetidos, inicialmente, a vacuo. Apds o vacuo, o ima
era removido cortando-se, assim, o campo magnético (Figura 21b). O receptaculo
onde as amostras estavam inseridas (Figura 21a) se movia projetando as amostras
para dentro do Becker (Figura 22), onde eram imersas no mondmero. As amostras
foram primeiramente submetidas a um vacuo de 750 mmHg e, posteriormente, a
uma pressao de 7 bar. Durante esta etapa foi realizado diferentes tempos de
imersao (6 e 12 h). Em seguida as amostras foram armazenadas em vidros
hermeticamente fechados (Figura 24) até o processo de polimerizacao do material
infiltrante, do qual é realizado via radical livre seguindo as etapas de iniciacao,
propagacéo e terminagdo. O método de polimerizacgao foi térmica em estufa a 60 °C.
Os corpos produzidos foram caracterizados por microscopia eletrénica de varredura,
microscépia otica ,porosimetria,microdureza e determinacéo da resisténcia a flexao.

Figura 20 — Vaso de pressdo desenvolvido para
infiltracdo das amostras

Fonte: Préprio Autor (2015).
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Figura 21 — Tampa de inox com ima fixando as amostras no porta amostra (a), ima retirado e
porta amostra suspenso (b) detalhe do sistema desenvolvido para infiltragdo das
amostras (c)

Figura 22 — Corpos de prova imersos no mondémero na
camara de alta pressao
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Figura 23 — Dispositivo de baixa e alta pressao Figura 24 — Armazenamento dos corpos de
prova

4.2.4.2 Caracterizagao Microestrutural e Fisico-Mecéanica

Primeiramente foi realizado as caracterizagbes dos pds das aluminas
utilizando-se a analise do tamanho das particulas, difracdo de raios X ,EDX e
microscopia eletrénica de varredura. A primeira etapa se refere a caracterizagao
estrutural, morfolégica das amostras(pd) das aluminas comerciais. Em seguida foi
feita a caracterizagao da alumina sintetizada e infiltradas com PMMA.

As caracterizagdes dos corpos de provas foram feitas através dos ensaios
mecanicos: flexdo trés pontos e microdureza. Foi realizada também a

caracterizacao através da porosimetria, MEV e, MO.

4.2.4.2.1 Microscopia Eletrénica de Varredura

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada para observar a
morfologia e a distribuicdo dos tamanhos das particulas dos pos, além de contribuir
para a observacdo da microestrutura das cerdmicas apds a sinterizacdo. Para a
observacao dos pos e dos corpos ceramicos foi necessario realizar um recobrimento
de ouro, para que as superficies das amostras se tornassem condutoras. As
imagens das amostras foram observadas na superficie e no corte transversal da
superficie da fratura (Figura 25) obtidas no microscopio eletrénico de varredura. Foi
utilizado um Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), marca Philips e o ensaio foi

realizado no Laboratério de Engenharia de Materiais da UFCG.
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Superficie da fratura Superficie do espécime

Figura 25 — Foto demonstrando as areas avaliadas em MEV

4.2.4.2.2 Microscopia Otica

Para realizacdo da Microscopia as amostras foram polidas com lixa 1200 e
em seguida submetidas ao paralelismo fixada com massa modeladora em placa de
vidro (Figura 26a) antes de serem examinadas de forma transversal (Figura 26b). As
analises foram realizadas no microscopio 6tico Olympus BX60M.

(0)

Figura 26 — Amostra submetida ao paralelismo (a) e amostra submetida a
andlise de Microscopia 6tica (b).
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42.4.2.3 Absorcdo de Agua, Densidade e Porosidade Aparente e Retracdo de

Queima

A densidade aparente foi medida segundo a técnica de Arquimedes
(Equacdes 2, 3 e 4), para verificar o grau de densidade das ceramicas apds
sinterizados as quais foram submetidas.

Para a obtengado da densidade aparente da amostra é necessario obter os
valores de massas seca, Umida e imersa.

Para obter os valores da massa seca foi necessario fazer um tratamento
térmico prévio nas amostras colocando-as em estufa na temperatura de 60 °C por
um periodo de 24 h e em seguida realizar a pesagem em uma balanga analitica.
para a determinacdo do peso seco (Ps).

Para obter os valores da massa imersa é necessario garantir um adequado
preenchimento dos poros com agua. Os corpos, em seguida, foram imersos em
agua destilada por 24 h e determinados o peso umido (Pu) e o peso imerso (Pi). As
medicdes foram executadas em uma balangca Shimadzu, modelo AY220, com
precisao de 0,1 mg (Figura 27).

Figura27 — Balanga analitica usada para obter os valores da massa Umida, massa imersa e massa
seca para calculo da porosidade pelo método de Arquimedes.
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As medi¢Ges foram realizadas no Laboratério de Engenharia de Materiais da
UFCG e utilizou-se 10 corpos-de-prova para cada amostra. O ensaio foi realizado
segundo a norma ASTM 373/72. Para o calculo da absorcdo de agua (AA),
porosidade aparente (PA) e densidade aparente (AA) foram utilizadas as Equacdes
2,3e4.

Pu — Ps

AA =———.100 (2)

Pu
Pu — Ps
A=—100 3

Pu — Pi 3
Pa

AA = — 4
1A (4)

em que:

Ps = Massa seca da amostra, medida apds secagem em estufa a 60 °C;
Pi = Massa da amostra imersa em agua, depois 24 h de repouso;
Pu = Massa da amostra umida, medida apds secagem da superficie, para retirada

do excesso de agua.

4.2.4.2.4 Retragéao Linear

Para determinacdo da retragdo linear as amostras foram medidas com
auxilio de um paquimetro, antes e depois da sinterizacao, utilizando-se a seguinte
formula (CALLISTER, 2002).

Pa
RLT = — 4
1 (4)

Le — Lg
RLy(%) = ———x 100 (5)
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em que:

RL+= Retragéo linear total.
L. = Comprimento do corpo de prova a verde.

Ly = Comprimento do corpo de prova apos a queima.

4.2.4.2.5 Resisténcia Mecanica a Flexao

O ensaio mecanico & flexdo ou tensdo de ruptura a flexdo é uma das
técnicas bastante utilizadas para caracterizacdo de materiais. A Norma ISO 6872
(INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION), estabelece como
valores minimos de resisténcia a flexao: 100 MPa para infra-estrutura ceramica, 55
MPa para ceramica de corpo (dentina), e 50 MPa para ceramica de cobertura
(esmalte).

Nesse trabalho foram realizados ensaios de resisténcia mecanica a flexao
de trés pontos (Figura 28) num total de dez amostras/compésitos por grupo.
Segundo a norma da ISO 6872:2008, a distancia entre os apoios deve ser de 12 a
40 mm e a velocidade de descida de 1 £ 0,5 mm/min. Para este ensaio a taxa de
carregamento com velocidade e aplicagdo de carga 0,5 mm/min., e distancia entre
os apoios foi 20 mm (Figura 29). Foi usado um equipamento marca Instron, modelo
5582, acoplado a um computador. Todos os resultados fornecidos pela maquina
apds os ensaios de resisténcia a flexdo foram dados de forca maxima (Newton) para
a fratura dos espécimes. Na comparacao dos valores de resisténcia a flexdao em trés
pontos dos corpos de prova produzidos, foi utilizado o teste t e de Tukey de
comparacao de médias, utilizando-se um nivel de significancia de 5%.

Posteriormente, os resultados da resisténcia a flexao uniaxial a trés pontos
(M) de cada corpo de prova foram obtidos em megapascal (MPa), utilizando-se a
seguinte férmula (CALLISTER, 2002).

- 3FI
"~ 2bd?




62

onde:

F= forga no momento da fratura, em newtons;
I= distancia entre os apoios, em milimetros;
b=largura do espécime, em milimetros;

d= espessura do espécime, em milimetros.

Figura 28 — Ensaio de flexdo uniaxial 3 pontos Figura 29 — Distancia dos apoios — 20 mm

4.2.4.2.6 Microdureza Vickers

A microdureza é uma propriedade caracteristica de um material sélido e
friavel, que exibe sua resisténcia a deformacdes permanentes e esta relacionada
com a forga de ligacdo dos atomos do material.

A determinagdo da microdureza esta baseada no tamanho da impressao
causada na superficie do material pela carga aplicada no penetrador de diamante. O
Numero Vickers (HV) é entdo determinado pela razdo entre a carga (kgf) e a area
superficial da impressdo (mm?2) (CALLISTER, 2002). O penetrador tem formato
piramidal, com secdo quadrada. A microdureza do material é calculada através da
Equacéo:

2Psen(T/2)
v==
a2

onde:
Hv = dureza Vickers (HV)

P = carga aplicada pelo penetrador (kgf)
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T = angulo de inclinagao do penetrador

a = comprimento médio da diagonal da impressao (cm)

O ensaio de microdureza Vickers (HV) foi realizado em um equipamento de
microdureza da Shimadzu, modelo HMV — G21DT pertencente ao Laboratério de
Ensaios Mecénicos, da UFCG, com carga de endentacdo de 9,8 N e tempo de
endentacdo de 5 s. Os corpos de prova foram submetidos a 10 endentagdes por
grupos analisados. Os ensaios foram executados segundo a norma ASTM C 1327-
08, visando estudar as durezas mecénicas das ceramicas sinterizadas. Na
comparagao dos valores de microdureza dos corpos produzidos foi utilizado o teste t

e de Tukey de comparacao de médias, utilizando-se um nivel de significancia de 5%.

a) Embutimento e lixamento dos corpos de prova

O embutimento € uma técnica empregada com amostras pequenas para
garantir um lixamento e polimento mais adequados.

Neste trabalho os corpos de prova foram colocados sobre a superficie de um
molde de silicone, com 30,0 mm de diametro x 15,0 mm de altura, onde foi inserido
resina acrilica, da qual foi preparada seguindo as recomendacgdes do fabricante e
colocada, lentamente, dentro do cilindro.

Apoés a polimerizagao da resina, os cilindros de silicone foram removidos e
0s corpos de prova, embutidos na resina acrilica, foram lixados com o objetivo de
nivelar sua superficie. O lixamento foi realizado com o auxilio de uma lixadeira
elétrica circular ou politriz (APL4D). As lixas utilizadas foram de carbeto de silicio
com numeragéo, 600 e 1200 Mesh. A cada mudanca de lixa, o corpo de prova
embutido em resina foi lavado em agua corrente e, em seguida, foram secos sob ar

atmosférico.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacao da matéria prima

A Figura 30 (a, b, c, d) apresenta os espectros de difracdo de raios X do p6
microparticulado da alumina Alcoa, Aglass, In Ceram e Vitro Ceram. A partir das
posicdes dos picos com relacdo ao angulo teta e suas respectivas intensidades
pode-se inferir que o0s picos obtidos sao referentes a uma alumina alfa (ficha padrao
JCPDS 10-0173). No entanto, para amostra Vitro Ceram (Figura 30d) observa-se,
também, picos de menor intensidade, estes representam a zircénia dopada de itrio.

a) [ —— Alcoa]

A - Alumina (o)
A

1 " I " I 1
b) ——Alglass | A

A - Alumina (o) A

c) Inceram

A - Alumina (o)

A
A A
A
1 N 1 n I " )
A A A

[ 1 | 1 I
Vitroceram \

d) |
A - Alumina (o)
Z - Zircbnia A
A A
V4 V4
L L 1 L L 1 L I N 1 N 1
0 10 20 30 40 50 60

2

Figura 30 — Espectros de difracdo de raios X das
amostras de alumina a) Alcoa, b) Aglass,
¢) In Ceram e d) Vitro Ceram.

Na Tabela 2 tem-se a andlise quimica semiquantitativa das amostras de
alumina. Observa-se que ambas as amostras tém como constituinte principal a

alumina. Ha também presenca de varios outros Oxidos, mas em quantidades
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discretas. Portanto, as aluminas AC, AG, IC e VC apresentam significativa pureza,
no entanto as amostra da AC, IC e VC sao discretamente mais puras em relacédo a

Alglass. Na alumina VC ha presenca de zircbnia e itrio na sua composigao.

Tabela 2 — Espectroscopia de fluorescéncia de raio X (EDX)

(%)

AMOSTRA | 11,0, | Si0, | Fex0s | AgsO | ¥,05 | V205 | P05 | zr0, | cao utros
AC 998 00 00 00 - _ Z - 0.0
AG %96 02 00 - - - - - - 0.0
Ic 998 00 00 - - 00 - - - 0.0
Ve %89 - 00 - 00 00 05 03 00 0.0

Nota: 0,0 — Valores igual a zero resultante de arredondamento.
Fonte: Proprio Autor (2015).

Observa-se na Figura 31 (a e b) o histograma e distribuicdo tamanhos de
particulas das aluminas Alcoa, Alglass, In Ceram e Vitro Ceram. A Alumina Alcoa
apresenta diametro de particulas variando de 0,04 a 23 um, configurando-se em
uma faixa menos larga de distribuicdo de tamanho de particula, cujo diametro médio
tem maximos em 0,9 e 8 um com uma distribuicdo bimodal, embora com uma
porcao reduzida de particulas com didmetros em torno de 1 ym. A alumina Alglass
apresenta uma faixa larga de distribuicdo do tamanho de particulas, em que o
didmetro de particulas varia de 0,07 e 112 ym e didmetro médio de particulas com
maximos em 0,5 e 50 um. Esse tipo de alumina apresenta uma distribuicao
heterogénea e trimodal, o que pode contribuir para uma maior compactacao no
processo de prensagem e sinterizacdo. A alumina In Ceram, apresenta diametro de
particulas que variou de 0,07 a 30 um, onde o maior percentual de particulas tem
didametro médio de 8,61 um. Nota-se ainda a presenca de uma variacao na curva na
faixa de diametro de 0,2 a 1,25 uym. Sendo assim, a amostra In Ceram segue
distribuicdo bimodal de tamanho de particulas. A alumina Vitro Ceram apresenta
também distribuicdo bimodal de particulas, com maximos de 0,3 e 5,6 um. E
apresenta didametro de particulas variando de 0,04 a 11 um. Percebe-se, também, a
distribuicdo menos larga de tamanhos médios de particulas. Este resultado indica
uma maior quantidade de vazios proporcionados pelo menor empacotamento de
particulas de didmetros médios proximos. A existéncia e a mistura de varios

didmetros pode favorecer a ocupacédo dos intersticios vazios entre as particulas,
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com as menores particulas ocupando os espacos vazios que ficam entre as
particulas maiores. Sistemas compostos por larga faixa de diametros médios
densificam de forma mais significativa (PANDOLFELLI et al., 2000).

| |—m— Alcoa
—o— Alglass
59 |—A—In ceram p..
| |=0— Vitroceram .o\

Frequéncia (%)

100

| —m— Alcoa m y
—o— Alglass S = &

_ A
80 4 In ceram

o
—<o— Vitroceram g | A
< ‘
- s M4
o "aA

Porcentagem Acumulativa (% vol.)

AL
100
Tamanho de particula (@m)
(b)

Figura 31 — Distribuicdo granulométrica do p6 das aluminas
Alcoa, Alglass, In Ceram e Vitro Ceram.

A Figura 32 apresenta as imagens de microscopia eletrénica de varredura da
alumina comercializada pela Alcoa 5000(a) e 500(b). Pode-se observar a partir das
imagens que as amostras apresentaram morfologia com aglomerados irregulares na
forma de placas finas e de diferentes tamanhos. Este tipo de aglomerado é
caracteristico da a-Al,Os;. A Figura 33 apresenta as imagens de microscopia
eletrbnica de varredura da alumina Alglass 5000(a) e 500(b). Pode-se observar a
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partir das imagens que as amostras apresentaram morfologia com tamanhos de
particulas bem distintos e espacos intergranulares reduzidos. A Figura 34 apresenta
as imagens de microscopia eletrénica de varredura da alumina Vitro Ceram 1000X
(@) e 2000X (b). Pode-se observar a partir das imagens que as amostras
apresentaram morfologia com tamanhos de particulas com espacos intergranulares
mais reduzidos e presenca de particulas menores. A Figura 35 apresenta as
imagens de microscopia eletrénica de varredura da alumina InCeram 1000X (a) e
2000X (b). Pode-se observar a partir das imagens que as amostras apresentaram

morfologia com tamanhos de particulas regulares e mais proximas.

() (b)

Figura 33 — Imagens de MEV (a e b) p6 alumina Alglass
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Figura 34 — Imagens de MEV (a e b) p6 alumina Vitro Ceram.
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Figura 35 — Imagens de MEV (a e b) p6 alumina In Ceram.

5.2 CaracterizacGes das amostras apos compactacao e infiltracao

A Tabela 4 e 6 apresentam os dados estatisticos das caracterizaces fisicas
e mecanicas em que foi aplicado o teste de Tukey onde se obtém a comparacao de

média ao nivel de significaAncia de 5%. As letras sobrescritas iguais significa valores

estatisticamente iguais e letras diferentes significam valores estatisticamente
diferentes. Nas Tabelas 3 e 5 ndo foram realizados a estatistica de Tukey e
apresenta dados obtidos através das médias e desvio padrbées dos grupos

estudados com o resultado das suas referidas caracterizacoes.
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A Tabela 3 apresenta os dados obtidos para a absorcdo de agua,

porosidade, densidade aparente e retracdo linear das amostras de alumina

sinterizadas a 1400 °C e com infiltracdo de PMMA.

Tabela 3 — Dados obtidos para a absorcdo de agua, porosidade, densidade aparente e retracao linear das
amostras de alumina sinterizadas a 1400 °C e com infiltragdo de PMMA

Tempo de Condicoes de Densidade | Porosidade | APSOr¢do de Retracédo
Amostras | infiltracao infiltracio /om?® o agua linear
(h) ¢ (g cm ) ( °) (%)
Si Sem infiltragéao 2,2+0,16 43,8 +4,0 16,5 +£2,1 0,8+x0,4
12 Presséao & vacuo 21+0,17 40,0104 19,0 £ 6,4 0,6 £0,09
Alcoa 12 Pressao 2 Bar 2,1+0,04 41,2+25 19,2+15 0,7 £0,02
6 Pressao baixa e alta 2,4+0,13 25,5 +13,1 9,56+5,0 0,7+0,17
12 Pressao baixa e alta 2,5+0,016 14,6 +3,4 54+0,9 0,6 + 0,06
Sl Sem infiltragao 2,6 +0,03 29,4 +0,6 9,9+0,2 1,7+5,8
Alglass 6 Pressao baixa e alta 2,8 +0,04 16,1+ 3,9 54+1,3 0,8 + 0,04
12 Pressao baixa e alta 2,8+0,04 13,4 £ 2,6 45+0,8 1,2+1,1
Sl Sem infiltragao 2,6 +0,08 33,1+2,2 11,1+1,0 2,2+1,03
In Ceram 6 Pressao baixa e alta 2,6 +0,23 21,0+11,7 73+43 24 +1,1
12 Pressao baixa e alta 2,8 +£0,06 13,6 £11,6 45+3,8 24+0,17
Vit SI Sem infiltragao 2,8 +0,01 28,1 +2,8 9,0 +£0,09 2,8 +0,05
Ce'r;‘;n 6 Pressao baixa e alta 25+0,34 18,8+55 69+16 22+1,01
12 Presséo baixa e alta 2,6 £0,07 0,2+0,1 0,14 £0,07 3,3+0,13

Verifica-se na Tabela 3 que os corpos de prova imersos no monémero por 3
h e utilizando uma condicdo a vacuo (600 mmHg) por 30 min e pressao de 2 bar em
panela de pressdao nao reduziu a porosidade aparente em relacdo a infiltracdo do
mondmero no substrato poroso da alumina Alcoa. Tal fato pode estar ligado a baixa
pressao aplicada, nao sendo suficiente para preencher os poros com o polimero
Quando a infiltragdo do mondmero no substrato poroso foi realizada utilizando vacuo
seguido de alta pressdao em um mesmo recipiente, ou seja, primeiramente um vacuo
(750 mmHg) por 30 min. e, posteriormente, submetido a alta pressdo de 7 bar por
um periodo de 6 h, verificou-se uma reducao na porosidade aparente na alumina
Alglass de 29,4 + 0,6 para 16,1 + 3,9. A infiltracdo do monémero por um periodo de
12 h, nas mesmas condicbes anteriormente descritas, apresentou uma melhor
reducédo da porosidade aparente (0,2 + 0,1) da alumina vitro Ceram com infiltracéo
de 12 h em relagdo a porosidade dos demais grupos, pelo fato deste monédmero
apresentar alta fluidez e ser aplicada sobre alta pressdo o mesmo flui para os
intersticios das particulas de alumina através da forca capilar reduzindo a
porosidade.
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A Tabela 4 apresenta as caracteristicas dos pos-ceramicos, no que diz
respeito ao tamanho de particula, distribuicdo de tamanho, condi¢cées dos
aglomerados e homogeneidade quimica que sao fundamentais na busca da alta

densidade.

Tabela 4 — Comparagao de médias para absorcdo de agua, porosidade aparente e densidade
aparente de amostras independentes, pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de
significancia estatistica

Amostras | nfitiachs Médias de Medias de Médias de

(h) Densidade porosidade absorcao de agua
Sl 22b 43,82 16.5a
Alcoa 6 2,4ab 25,5b 9.5b
12 25a 14,6b 5.4b
P 0,02 P 0,002 P0.002
Sl 2,6b 294 a 9,92
Alglass 6 2,8a 16,1 b 5,4b
12 2,8a 13,4b 4,5b

P 0,002 P <,0,001 P <,0001
Sl 2,6a 33,1a 11,12
In Ceram 6 2,6 a 21,0b 7,3ab
12 2,8a 13,6 b 45b
P 0,04 P <,0,001 P 0,0023
Sl 2,8a 28,1 a 9,0a
. 6 25a 18,8 b 6,9b
Vitro Ceram 12 26a 0,2¢ 0,1c
P0,68 P <,0,001 P <,0001

Nota: Letras sobrescritas iguais significa valores estatisticamente iguais e letras diferentes
significam valores estatisticamente diferentes em um nivel de significancia de 5%.

Com base na Tabela 4 observa-se que a alumina Alcoa apresenta uma
maior porosidade, menor retragdo, maior absorcdo de agua e consequentemente
menor densidade, em relacdo as demais aluminas, no entanto a alumina Vitro
Ceram foi a que apresentou a maior densidade aparente, pelo fato de haver uma
maior faixa de distribuicdo granulométrica com diferentes tamanhos de particulas,
contribuindo, desta forma para um melhor empacotamento. Um empacotamento
monomodal de particulas (particulas com o0 mesmo tamanho) deixa vazios (poros)
entre as particulas e na maioria dos casos essa densidade de empacotamento pode
ser melhorada pela adicdo aleatéria de particulas menores. A condigdo necesséria é
que 0s espacos vazios sejam preenchidos sem o aumento do volume total. De
acordo com a literatura (GERMAN, 1989) o empacotamento de particulas com
distribuicdo bimodal de tamanhos (particulas com dois tamanhos diferentes) resulta
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em densidades maiores do que o empacotamento de particulas com distribuicéo
monomodal de tamanhos. A alumina Alcoa mesmo apresentando uma distribuicao
bimodal a faixa de distribuicdo das particulas € menos larga e com isso resulta em
mais vazios e menor densidade em relacdo as outras aluminas estudadas. O
sistema In Ceram apresenta espacos intergranulares mais regulares enquanto nos
sistemas Alglass e Vitro Ceram esses espacos sdao mais reduzidos, no entanto a
alumina Alglass apresenta uma faixa larga e trimodal de distribuicao de didametro de
particulas e a Vitro Ceram apresenta uma faixa de distribuicao de particulas menos
larga, mas com maior presenca de particulas menores que contribuem para um
melhor empacotamento. Na Figura 35 pode-se observar que a microscopia
eletrénica de varredura dos sistemas In-Ceram se apresenta com grdos mais
regulares e tamanhos mais préximos, o vitro-Ceram Figura 34 apresenta uma
estrutura semelhante, no entanto com maior quantidade de graos menores. De
acordo com o teste de Tukey ao nivel de 5% de probabilidade (Tabela 4) pode-se
constatar que a densidade da alumina Vitro Ceram e In Ceram nao apresentou
diferenca estatistica entre si nos tempos de 6 e 12 h e grupo controle, no entanto a
Alcoa e Alglass ndo apresentaram diferenca estatistica entre si quando infiltrada por
6 e 12 h, mas apresentaram diferencas em relacdo ao grupo controle. Em relagdo a
porosidade ndo houve diferenca estatistica para os diferentes tempos de infiltracées
da alumina Alcoa, Alglass e In Ceram. Diferentemente da Alumina Vitro que
apresentou diferenca estatistica relacionada a todos os tempos, onde houve uma
maior reducao de porosidade na infiltracdo de 12 h em relagcdo ao tempo de 6 h.
Todas apresentaram-se diferentes, estatisticamente, em relagdo ao grupo controle.
Em relacdo a absorcédo de agua a Vitro Ceram nao apresenta diferenca estatistica
nos tempos infiltrados e nem no grupo controle. Para as aluminas Alcoa, Alglass e In
Ceram, nao houve influéncia, estatisticamente, em relacdo tempo e sim em relacao
ao grupo controle.

Na Tabela 5 observa-se o resultado mecéanico de flexdo em trés pontos e
dureza, dos corpos de prova das aluminas Alcoa, Alglass, Vitro Ceram e In Ceram
sinterizadas a 1400 °C com diferentes condigdes para infiltragdo do mondmero,
assim como do PMMA. Os valores observados para as amostras sinterizadas sem
infiltracdo apresentam-se baixos, pois se trata de uma estrutura porosa e como
descrito na revisao bibliografica poros sdo concentradores de tensdes e favorecem a
reducdo da resisténcia mecéanica (CALLISTER, 2002), no entanto os valores de



72

resisténcia mecanica apds diferentes tempos de infiltracbes das aluminas Alcoa,
Alglass e In Ceram apresentaram um aumento , mas abaixo dos especificados pela
norma ISO 6872 para aplicagées na confecgao de infraestrutura em prétese fixa.
Isso ocorreu pelo fato do substrato poroso ser parcialmente infiltrado pelo
mondémero, 0 que pode ser atribuido a formacéo de trincas que surgem durante a
compactacao e se propagam devido as diferencas de coeficiente de expansao
térmica dos constituintes da mistura, além do rearranjo molecular da fase polimérica,
que tendem a provocar retragdo volumétrica e pode deixar vazios que nao

contribuem no suporte dos esforgos externos aplicados aos corpos ceramicos.

Tabela 5 — Resisténcia a flexdo e microdureza das aluminas sinterizadas a 1400 °C e infiltradas
com PMMA

Amostra Condicoes das_ am? stras Resisténcia (MPa) Microdureza (HV)
Tempo de aplicacao (H)

Sl 149120 437,8 + 60,1
Alcoa (AC) 6 145129 454,0 + 59,3
12 15,7+£1,0 462,6 + 0,7
Sl 9,0+ 2,1 455,0 + 36,6
Alglass (AG) 6 9,4 +51 468,8 + 15,5
12 16,5+54 519,1 £ 39,5
Sl 41,0+ 3,8 458,0 + 28,2
In Ceram (IC) 6 61,0£7,7 704,0 £41,7
12 75,9 +8,0 857,0 + 55,1
Sl 37,5+17,6 439,0 + 37,3
Vitro Ceram (VC) 6 78,8 £ 16,6 1030,7 £ 52,3
12 119,3 £ 23,6 1055,1 £ 111,0
PMMA - 25,0+£5,0 296,0 +41,7

Segundo Steier, Koplin e Kailer (2013), durante a conversdo de monémero
para polimero, ocorre uma reducao de volume de aproximadamente 10% de acordo
com estudos desenvolvidos por esses autores em que foi utilizado os co polimeros
TEGDMA e UDMA com o iniciador peréxido de benzoila para infiliragdo de um
substrato poroso de ceramica (Al,O, Ceram Tec GmbH). Foi realizado um tratamento

de superficie com o silano com a finalidade de uma melhor adesao entre os
substratos organicos e inorganicos. Apos a infiltracdo a vdcuo em uma camara com
controle de temperatura e pressao os resultados obtidos de resisténcia a flexdo para
as amostras infiltradas foi de 187 MPa tendo um aumento significativo em relagéo as
nao infiltradas 50 MPa. A pesquisa atual obteve uma resisténcia de flexao 119,9
MPa nas amostras de alumina Vitro Ceram que foram infiliradas com PMMA obtendo



73

uma resisténcia a flexdao 119,9 MPa em relacdo as nao infiliradas com valores de
flexdao 37,5 MPa. Observa-se que este resultado, citado acima,podera ser
comparado com a literatura em que apresenta valores superiores uma vez que foi
utilizado diferentes tipos de ceramicas, polimeros, agentes de unido, assim como o
método de polimerizacdo em que foram submetidas as amostras(Quadro 4) No
monémero puro, a reducao de volume € caracterizada por encolhimento isotrépico.
Se um fluxo permanente de monémeros em diregdo aos centros de polimerizagao
for possivel, a polimerizagdo ocorre sem a geragao de poros. A polimerizagdo que
ocorre em direcdo ao centro das amostras, mas se houver a redug¢ao de volume do
monémero infiltrado na matriz de alumina, o mesmo gera defeitos na forma de poros
dentro das mesmas. Como consequéncia uma quantidade limitada de monémero &
infiltrada e a restricdo em relacdo a sua mobilidade acontece devido a separacao
espacial entre os dois materiais e as forcas de capilaridade capaz de promover a
infiltracao (STEIER; KOPLIN; KAILER, 2013).

Analisando a curva da distribuigdo granulométrica Figura 31 (a e b) observa-
se que a alumina Alglass apresenta uma distribuicdo de particulas mais larga, o que
favorece ao maior fator de empacotamento, no entanto apresenta uma menor
resisténcia mecanica em relacdo as demais aluminas o que pode estar relacionado
ao fato desse compdsito apresentar espaco intergranulares mais reduzidos o que
resulta em areas com defeitos, como também pela diferente composicdo quimica e
microestrutura, uma vez que o p6 desta alumina é composto por grande agregado
que irdo diminuir a cinética de sinterizacao e dificultar a densificacdo do sistema tal
como observado nas micrografias das Figuras 33 (a e b), no entanto, quando este
tipo de alumina foi submetida com o mesmo infiltrante sobre as mesmas condigdes,
descritas anteriormente, houve uma reducdo de porosidade em relacdo a alumina
Alcoa, no entanto, verifica-se um aumento na resisténcia mecéanica da alumina Vitro-
Ceram quando infiltrada com PMMA por 12 h apresentando uma média 119,3 + 23,6
em relacdo a In Ceram que apresentou média 75,9 + 8,0 pelo mesmo tempo de
infiltracdo e os demais grupos. Desta forma a alumina Vitro Ceram apresentou uma
resisténcia a flexdo de 217,6 % em relagdo ao grupo controle quando infiltrada por
12 h e 109,7% quando infiltrada por 6 h. O sistema Alglass apresentou propriedades
de resisténcia a flexdo inferior aos demais sistemas, necessitando melhoras,
provavelmente, com relacdo a um maior controle dos tamanhos das particulas e

melhor infiltracdo do mondémero, podendo utilizar outras métodos para infiltragdo do
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monémero como mencionado em sugestdes futuras. Desta forma, a alumina Vitro
Ceram pode ser indicada para utilizacdo de estruturas livres de metal para coroas
unitarias e protese parcial fixa de até 3 elementos anteriores, pois a subestrutura
porosa desta alumina foram as mais preenchidas pelo mondmero infiltrante, pelo
fenbmeno de capilaridade o que pode ter contribuido para os diferentes resultados
mecanicos de flexdo e microdureza (1055,1 = 111,0). A menor média de
microdureza e flexao apresentada foi a alumina Alglass.

A Tabela 6 apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia a flexao e
microdureza em que foram submetidos ao teste de Tukey ao nivel de 5% de
significancia estatistica. Verifica-se que os corpos da Vitro Ceram no teste de
microdureza nao diferem estatiscamente quando infiltrado por 6 e 12 h, no entanto a
In Ceram difere estaticamente entre si nos tempos infiltrados em relacdo ao grupo
controle. A Alglass apresenta diferenca estatistica quando infiltrada por 12 h e a
Alcoa nao difere estatisticamente entre si. No teste de flexdo tanto a Vitro Ceram
como a In Ceram apresenta diferenca estatistica entre si, enquanto a Alglass e
Alcoa nao apresenta diferenga entre si. Desta forma este estudo condiz com os
resultados obtidos na pesquisa de Figueiredo Filho (2012) onde constatou-se que
aluminas com microestruturas menos porosas infiltram melhor em relagdo as mais
porosas, no entanto caracteristicas estruturais e composi¢cées quimicas interferem
nos resultados mecéanicos, uma vez que a resisténcia a flexdo de materiais
ceramicos esta diretamente relacionada com a presenca de defeitos estruturais.

O Quadro 4 apresenta um comparativo dos resultados obtidos no teste de
flexdo e microdureza referente ao trabalho atual e o da literatura mencionados na
referida tese (pagina 44 a 47).

A Figura 36 apresenta as imagens de micrografias éticas das amostras nao
infiltradas com PMMA (Figura 36a), infiltradas com PMMA sem corante (Figura 36Db)
e infiltradas com PMMA e corante azul de metileno (Figura 36c). Pode-se observar a

penetracdo do PMMA no substrato poroso de forma homogénea.
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Tabela 6 — Comparagdo da igualdade de médias para os ensaios de resisténcia a flexdo e
microdureza de amostras independentes, pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de

probabilidade

Amostras Tempo de infiltracao (h) ‘ Médias de flexao Medias de microdureza
Si 14 a 437,8 a
Alcoa 6 14,5 a 454,2 a
12 15,7 a 4626 a
P 0.8775 P 0.1401
Sl 9,0a 455,7 b
Alglass 6 94 a 468,.8b
g 12 16,52 519,1a
P 0.0737 P 0.0003
Sl 41,0c 458,0c
In Ceram 6 61,0b 7049b
12 759 a 857,5a
P <.0001 P <.0001
Si 37,5¢ 439,8b
. 6 7.88Db 103,.7 a
Vitro Ceram 12 119,32 1055,1 a
P <.0001 P <.0001

Nota: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si. Foi aplicado o

Teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia estatistica.

Quadro 4 — Comparativo dos resultados obtidos no teste de flexdo e microdureza referente ao trabalho

atual e o da literatura

Trabalho da literatura

Trabalho Atual

. . Material
Autores Material da literatura Z:ﬁ;'f Microdureza I;I;Z;s(gi) Microdureza | Teste Flexao
(GPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Ceramica (Al,O3 CeramTec 50,00 (sem 37,58 (sem
Steier GmbH, Alemanha) Vitro infiltragao) infiltragao)
Koplin et Tratamento silano Ceram - 187,00 119,94
al. (2013) P 50200 MPa 12 h (com (com
ressao a infiltrag&o) infiltrag&o)
. Co-polimero
Steier . . . .
. Trietilenoglicol-dimetacrilato
sf’"(’ggfg) (TEGDMA) e uretano PMMA - 72,00 25,00
' dimetacrilato (UDMA)
159,00 a
Coldea, Ceramica Feldspatica 1052210 131,00 37,58—(sem
Swain e porosa (59 a 72% Vitro ( ’orosas;) o MPa 1055,10 infiltragao)
Thiel densidade e 100% densa) Ceram 6811 (densa) (porosas) e | (1,05 GPa) 119,94 (com
(2013) Coldea ’ 103,36 infiltragéo)
(densa)
Coldea, UDMA TEGMA e pero6xido
Swain e de benzoila
PMMA - 135,00 296,00— 25,00
Thiel Industrias Evonik AG,
(2013) Essen, Alemanha
Zirconia (Sy-PSZ) 37,58 (Sem
Li et al. CAD CAM Vitro ) 202,00 ) infiltrag&o)
(2014) Agente de acoplamento Ceram ’ 119,94 (com
n&o mencionado infiltracao)
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Quadro 4 — Comparativo dos resultados obtidos no teste de flexdo e microdureza referente ao trabalho

atual e o da literatura

Trabalho da literatura Trabalho Atual
. . Material . Teste . 5
Autores Material da literatura Atual Mlcr(os:iureza Flexdo Mlcrl\cl)liureza Testlt\e’I glexao
(GPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Li et al. Metacrilato PMMA - 25,00
(2014) :
Feldspatica (Vita) :.37,.58 (s~em
Nguyenn Agente silano Vi infiltragao)
etal. gente sflan ) itro 305,00 119,94
Polimerizagao alta pressao Ceram
(2014) " (com
300 MPa a180 °C infiltracéo)
Nguyenn DMA .
etal. u Cgé“beerfzeéﬂaper°x'd° PMMA 296,00 25,00
(2014)
s W
i ¢ &
9 - B o
S
}?‘: d { i
| 200 pm |

(c)

Figura 36 — Micrografias éticas 200X Vitro Ceram sem infiltragdo PMMA (a), 100X Vitro
Ceram com infiltracdo sem corante (b) e 100X Vitro Ceram com infiltragdo e

corante azul de metileno(c).

A Figura 37 apresenta as imagens de microscopia eletrénica de varredura

dos corpos-de-prova sinterizados com a alumina Alcoa (AC) sem infiltracdo de

PMMA com aumento de 1000X (a) e 2000X (b). Verifica-se nestas imagens a

presenca de poros de graos uniformes e auséncia de trincas na superficie de fratura
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analisada. Aparentemente observa-se uma matriz onde as particulas estdo
sinterizadas de maneira incipiente. A Figura 38 apresenta as imagens de
microscopia eletrénica de varredura dos corpos-de-prova sinterizados com a alumina
Alglass sem infiltragdo PMMA, com aumento de 1000X (a) e 2000X (b). Verifica-se
nestas imagens a presenca de poros e graos heterogéneos. A Figura 39 apresenta
as imagens de MEV, com cortes superficiais e transversais da alumina In Ceram
sem infiltracdo onde verifica-se a presengca de espagos intergranulares mais
regulares, enquanto que nos sistemas Alglass e Vitro Ceram esses espagos sao
mais reduzidos. Na Figura 40, pode-se observar as imagens da se¢ao transversais
dos substratos porosos de alumina Vitro Ceram sem infiliragdo com aumento de
500X (a) e 1000X (b) onde verifica-se ha presenca de porosidade tipica do processo
de fabricagé@o de corpos de prova desta alumina.

(b)

Figura 37 — Imagens de MEV (a e b)
PMMA

AR

AccY Probe Mag WD Det No. AccY Probe Mag WD Det No. Sum
15.0kY 40 x1000 17 SE 15.0kY 40 = 2000 17 SE 1

Figura 38 — MEV (a e b) corpos de prova da alumina Alumina Alglass (Celmat) sem infiltragao PMMA
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WEE 20.07 mm 1 I VEGAZ TESCAN

Dek: SE 2y
SEM MAG: 10.0 kx Date{midy): 041315 LAMMEA-UFCG

SEM HV: 20.0 kV Wik 26.15 mn 1 i VEGAD TESCAN
View frekd: 4.61 mun Det SE A
SEM MAG: 30 x Date{midiyk 0471315 LAMMEA -UFCG

(b)
Figura 39 — Imagens de MEV da superficie (a) e da secao transversal (b) de substrato poroso de
alumina In Ceram sem infiltragdo com PMMA (20x)

a

A Proby Mag WD Det c Mag WD Det
15.0kY 40  x500 17 SE . .0 x1000 17 SE

(a) (b)
Figura 40 — Imagens das segbes transversais dos substratos porosos de alumina Vitro Ceram sem
infiltracao.

A Figura 41 apresenta imagens de MEV com diferentes aumentos 1000X (a),
300X (b), 500X (c, d) dos substratos de alumina Alcoa (AC) infiltradas por 6 h com
PMMA. Observa-se que a matriz de alumina Alcoa nado foi preenchida pelo
polimetacrilato de metila. As Figuras 41 (a e b) apresentam as imagens de
microscopia eletrénica de varredura dos substratos de alumina Alcoa com aumento
de 1000X (a) e 500X (b) e a Figura 42 (c) expbe o corte transversal da amostra
Alglass (AG) 6 h, com aumento de 50X, em que se observa que ndo houve
infiltracdo do polimero no corte transversal do substrato poroso do compoésito. A
Figura 43 com aumento de 500X (a) e 1000X (b) e a Figura 44 com aumento 300X
(a, b), 1000X (c), 500X (d) apresentam as imagens de microscopia eletronica de
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varredura com corte de superficie e transversal dos substratos da alumina Alcoa
com infiltracao PMMA por um periodo de 12 h em que se observa a infiltracdo do
polimero no corte transversal do substrato poroso do compoésito, mas sem o
preenchimento total dos poros e com presenca de polimero de forma heterogénea.
As Figuras 45(a) com aumento de 50X e 46(b) com aumento de 200X, apresentam
as imagens de microscopia eletrénica de varredura com corte de superficie e
transversal dos substratos da alumina Alglass com infiltragdo PMMA por um periodo
de 12 h, em que se observa a infiltragdo do polimero no corte transversal do
substrato poroso do compésito. A Figura 46 com aumento de 500X apresenta as
imagens de microscopia eletrdnica de varredura dos substratos da alumina Alcoa
com infiltragdo PMMA pelo periodo de 12 h. Pode-se observar que a presencga do
polimero PMMA na superficie do corte transversal da amostra de alumina, com
profundidades de 42,2 um, 29 um e 28,4 um. Nessa amostra foi observada pouca
quantidade de polimero infiltrado e formando um filme do polimero na superficie da
amostra. A Figura 47 com aumento de 200X apresenta as imagens de microscopia
eletrbnica de varredura dos substratos da alumina Alglass com infiltraggo PMMA
pelo periodo de 12 h. Pode-se observar que a infiltracado do polimero acontece
apenas na superficie do corte transversal da amostra de alumina em que se verifica
que foi alcancada a profundidade de 146 um, e 88,3 um. A Figura 48 apresenta as
imagens de MEV, com cortes superficiais e transversais da alumina In Ceram
infiltrada com PMMA por 6 h (Figuras 49) e 12 h (Figuras 50 e 51). O sistema In
Ceram apresenta espacgos intergranulares mais regulares e nado se observa a
presenca do polimero nas micrografias, enquanto que nos sistemas Alglass e Vitro
Ceram esses espacgos sao mais reduzidos. A Figura 52 apresenta as imagens de
MEV da alumina Vitro Ceram com cortes superficiais (a, b) e infiltrada com PMMA
pelo periodo de 6 h e transversais (c, d) infiltrada com PMMA, pelo periodo 12 h.
Percebe-se maior infiliragdo do PMMA na alumina Vitro Ceram (VC) em relacao as
aluminas Alcoa e Alglass, conforme Figura 53. A profundidade de polimero infiltrado
variou de 173 a 180 um. Esta profundidade de polimero infiltrado, esta relacionada
com o modo de mudanca da fratura e com as duas zonas observadas uma densa e
outra porosa na seccao transversal. Percebe-se maior infiltracdo do PMMA na
alumina Vitro Ceram (VC) em relagcdo as aluminas Alcoa e Alglass (Figuras 46, 47),
conforme Figura 53.
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Figura 41 — Imagens de MEV dos substratos de alumina Alcoa com infiltragdo PMMA pelo
periodo de 6 h. (a) e (c) sao cortes superficiais e (b) e (d) cortes transversais.

AceV  Probe  Mag WD Det
15.0kv 4.0 1000 14 SE

Acc¥  Piobe  Mag WD Det
150k¥ 40 x50 34 SE

Figura 42 — Imagens de MEV dos substratos de alumina Alglass com infiltragdo PMMA pelo
periodo de 6 h. (a) e (b) sdo das superficiais e (c) do corte transversal.



(b)

Figura 43 — Imagens de MEV da superficie dos substratos porosos de alumina Alcoa com
infiltracdo de PMMA por um periodo de tempo de 12 h.

Figura 44 — Imagens de MEV das secdes transversais dos substratos porosos de alumina
Alcoa com infiltracdo de PMMA por um periodo de tempo de 12 h.
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AccY  Pobe  Mag WD Det No. AccY  Probe
15.0k¥ 40 x50 32 SE 1 15.0k¥ 40 =200 32 SE

(a) (b)

Figura 45 — Imagens de MEV das seg¢bes transversais dos substratos porosos de alumina Alglass
com infiltragdo de PMMA por um periodo de tempo de 12 h.

Polimero
PMMA
Figura 46 — Imagens de MEV da secdo transversal
dos substratos obtidos da alumina
Alcoa infiltrados por 12 h com PMMA
Polimero
PMMA

-

Mag WD Det
150k 40 x200 32 SE

Figura 47 — Imagens de MEV da se¢éao transversal
dos substratos obtidos da alumina
Alglass infiltrados por 12 h com PMMA




VEGAZ TESCAN|

LAMMEA UFCG x D 315 LAMMEA UFCG

LAMMEA-UFCG

Figura 48 — Imagens de MEV da superficie de substrato poroso de alumina In Ceram com
infiltracdo PMMA 6 h 10X (a) e 500X (b) 1000X (c).

LAMMEA-LUFCG

(b)

Figura 49 — Imagens de MEV da sec¢éo transversal de substrato poroso de alumina In
Ceram com infiltragdo com PMMA 6 h (500X (a) 1000X (b))
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Figura 50 — Imagens de MEV da superficie de substrato poroso de alumina In Ceram
com infiltragdo com PMMA 12 h (500X (a) 1000X (b))

Figura 51 — Imagens de MEV da secéo transversal do substrato poroso de alumina
In Ceram com infiltragdo com PMMA 12 h (500X (a) 1000X (b))
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(d)

Figura 52 — Imagens de MEV das superficies 50X (a) e 1000X (b), e das secbes transversais (c) 500X
e (d) 1000X dos substratos porosos de alumina Vitro Ceram com infiltracdo PMMA por 12
h(c,d)e6h(a,b).

Figura 53 — Imagens de MEV da segdo transversal de
substrato poroso de alumina Vitro Ceram
infiltrado por 12 h com PMMA.
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6 CONCLUSOES

Considerando a metodologia utilizada e os resultados obtidos neste trabalho,

pode-se concluir que:

1.

Os resultados de difracdo de raios X dos pés microparticulados das
aluminas foram referentes a alumina alfa;

A andlise granulométrica indicou que a alumina Alglass apresentou uma
faixa de distribuicdo larga, heterogénea e trimodal, enquanto a alumina
Alcoa configurou-se em uma estreita faixa de distribuicdo de tamanho de
particula, em torno de 0,04 um, com uma distribuicdo bimodal, embora
com uma porcédo reduzida de particulas com diametros em torno de
1 um;

A Alumina Vitro Ceram apresentou maior reducdo de porosidade em
relacdo as demais aluminas pesquisadas nesse estudo quando
submetida a infiltragdo com PMMA em condicbes de alta e baixa
pressdo por 12 h. A Alumina In Ceram sem infiltragdo do mondmero
apresentou valores de resisténcia & flexao significativamente superiores
as demais. Apés a infiltragdo a alumina Vitro Ceram apresentou aumento
na resisténcia mecanica com infiliracdo de 6 h de 109,73% e com 12 h
de 217,64% em relacdo ao grupo controle. Os resultados de

microdureza também foram superiores para esta ultima amostra;

4. A partir dos resultados encontrados neste estudo, pdde-se concluir que a

alumina Vitro Ceram infiltrada com PMMA atende aos valores de
resisténcia a flexdo (100 MPa) e a dureza, estabelecida pelo ISO 6872,
podendo ser utilizada para aplicacbes em prétese fixa. A partir dos
resultados obtidos outras pesquisas complementares serdo sugeridas
para trabalhos futuros.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTURO

Diante do estudo realizado verifica-se que € necessario um avango na

pesquisa para obtencdo de compdsitos ceramicos infiltrados com polimeros. Desta

forma, faz-se necessario os seguintes trabalhos futuro:

a)

Estudos com outras estruturas ceramicas para ser submetida a infiltracao
com outros tipos mondmeros como trietilenoglicoldimetacrilato e
uretanodimetacrilato;

Utilizar camara de pressdo com gas nitrogénio para infiltracdo do
monémero;

Utilizacdo de camara de pressdao com aquecimento e controle de
temperatura e presséo para infiltragdo e polimerizacao do monémero;
Utilizar prensagem isostatica para confecg¢ao dos corpos de prova;
Polimerizacdo do mondmero infiltrado nos substratos cerédmicos em
fornos micro-ondas;

Realizar o tratamento de superficie com silano ou acido fosférico nos
substratos ceramicos a serem infiltrados com monémero;

Realizar o teste de porosimetria de mercurio, assim como microscopia
6tica, com o intuido de avaliar a influéncia da distribuicdo de tamanhos

poros na infiltracdo do polimero.
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