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RESUMO

Atualmente, as qualidades dos produtos e do pracesgo tém vital
importancia em quase todos o0s setores econdmicos nessa sociedade. O
desenvolvimento e caracterizacédo de ceramica parecécdo de proteses dentaria vém
sendo buscados através de varios trabalhos ao ldagdistoria. As ceramicas
odontoldgicas podem consistir principalmente emmogdporcelanas, ceramicas vitreas
ou estruturas cristalinas. Elas possuem propriedadémicas, mecanicas, fisicas e
térmicas que a distinguem de outros materiais,ct@iso metais e resinas acrilicas. As
propriedades das ceramicas sao desenvolvidas alspecte para aplicacao
odontologica por meio de um controle rigido do tpauantidade de componentes
usados na sua producdo. As ceramicas odontologkdiasm uma resisténcia a flexao e
tenacidade a fratura de moderado a excelente. A@mams odontolégicas sao
estruturas ndo-metdlicas, inorganicas e conténtipalmente, compostos de oxigénio
com um ou mais elementos metéalicos ou ndo-meta{elasninio, calcio, litio, sédio,
titAnio e zircénio).

A qualidade das ceramicas depende, dentre outtoses$a das caracteristicas
fisicas e quimicas dos materiais usados em suaasipdp, visando a construgdo das
proteses odontologicas metalo-ceramicas. Deste moelste trabalho estudamos a
composicao de uma ceramica, para fabricacdo deserdtentaria metalo-ceramicas, as
modificacdes ocorridas com adicdo de aditivosaatilos pelas industrias ceramicas, as
reacdes que ocorre na interface da ceramica coetal,ra microestrutura e propriedade
mecanica (dureza), da respectiva ceramica que @riatia e comercializada em nosso
estado, utilizada por varios profissionais, queéwmbtbons trabalhos. Estudamos as
mesmas reacdes e propriedades apos confeccdo derasnde proteses com a
formulacéo original (PURA) e as que foram prepasacbm aditivos, separadamente ,
usados na industria ceramica tradicionais: CMC, BEBCe TIXOLAM. Suas
propriedades foram estudadas por difratometriaaites X, andlise de area superficial
(BET), microdureza Vickers e microscopia eletrérdeavarredura. Podemos constatar a
melhoria na microestrutura, na interface entreramiea e o metal e aumento da dureza
nas proteses que usaram os aditivos CMC e ADCER.

Palavras Chaves: prétese dentéria, ceramica dend@senvolvimento, caracterizacao.



ABSTRACT

Currently, the processing and product qualitiesehatal importance in almost
all the economic sectors in our society. Developnagrd characterization of ceramics
for manufacture of dental prostheses are beingstigeted by various workers
throughout the history. The dental ceramics cancbestituted mainly of glasses,
porcelains, vitreous and crystalline ceramics. Tlp@gsess chemical, mechanical,
physical and thermal properties that distinguisénthfrom other materials, such as
metals and acrylic resins. The properties of cetangre especially developed for
prostheses applications by means of a rigid contfolthe type and amount of
components used in its production. The dental cesapresent moderate to excellent
bending strength and fracture toughness. The ddestamics possess non-metallic
inorganic structures and contain mainly, metallimon-metallic compounds of oxygen
with one or more elements (aluminum, calcium, Ulithj sodium, titanium and
zirconium etc.).

The quality of ceramics depends, amongst otheofscion the physical and
chemical characteristics of the materials used t&n dcomposition, aiming to the
fabrication of metallo-ceramic prostheses. In thay, in this work we have studied the
composition of ceramics for the fabrication of ¢mmetallo-ceramic prostheses, the
modifications occurred with the additive additiosed by the ceramic industries, the
reactions that occur at the interface of ceramiith the metal, the microstructure and
mechanical properties (hardness) of the respectigemic that is imported ,
commercialized in our state and utilized by variguefessionals who produce good
works. We have studied the same reactions anceprep after confection of samples
of prostheses with the original formularization &) and the ones that had been
prepared with additives, separately, used in thditional ceramic industries: CMC,
ADCEER and TIXOLAM. Their properties were studieg KX-ray diffractometry,
analysis of superficial area (BET), Vickers micratreess and scanning electron
microscopy. We can evidence the improvement in rtherostructure, the interface
between ceramics and the metal and increase ¢fattamess in the prostheses that were
fabricated by using CMC and ADCER additives.

Key words: dental prostheses, dental ceramicsldpment, characterization.
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1. INTRODUCAO

As ceramicas constituem uma vasta classe de matetigas principais
caracteristicas - que as tornam materiais intenessgara diversas finalidades -, sao
elevada capacidade térmica, resisténcia a corrasf@to de poderem ser, isolantes,
condutoras ou supercondutoras, apresentarem plapgge magnéticas ou auséncia de
magnetismo e de serem duras e resistentes, magsfrdduito das novas tecnologias
incorporam componentes ceramicos devido a suagi@daples quimicas, elétricas,
mecanicas, térmicas e estruturais.

As ceramicas odontoldgicas consistem especialmentevidros, porcelanas,
ceramicas vitreas ou estruturas cristalinas. Pudgyiropriedades quimicas, mecanicas,
fisicas e térmicas que nos possibilita distingsida outros materiais, tais como metais
e resinas acrilicas muito utilizadas em préotesemtotbgicas. O desenvolvimento das
propriedades das ceramicas odontolOgicas é feduést de pesquisas e por meio de um
rigoroso controle do tipo e quantidade de compaossasios na sua producdo. Sendo as
ceramicas mais resistentes a corrosdo que oscpsé 0s metais mais tenazes que as
ceramicas e os plasticos. As ceramicas normalmeidereagem com a maioria dos
liquidos, gases, substancias alcalinas e acidagrmanecem estaveis por um longo
periodo. As ceramicas odontolégicas possuem unistéesia a flexdo e tenacidade a
fratura de moderada a excelente. Uma das cerameas resistentes, o dioxido de
zircdnio, possui uma resisténcia a flexdo simildoaco, embora a tenacidade a fratura
dos metais seja muito maior do que a da zircOnesAr das ceramicas terem alta
resisténcia as temperaturas e baixa resiliénkda,séo friaveis e podem sofrer fratura
quando submetidas a flexdes ou expostas seguidaraentalor e ao frio. Sendo a
grande parte das ceramicas compostos de oxigémonoetais leves ou semi-metais
(metaloides) que possuem algumas propriedades @t@isne dos nado-metais, mas
geralmente sdo de natureza ndo-metélica.

Abordaremos em nosso trabalho uma ceramica wdiza producéo de proteses
dentéria, em especial, proteses metalo-ceramicasos verificar a composicdo da
ceramica, as modificagdes ocorridas com adicaaddivy@s utilizados pelas industrias
ceramicas tradicionais, as reacdes que ocorretadaice da ceramica com o metal,
tamanho dos grdos e propriedade mecéanica (durBzaq realizarmos este estudo
iremos utilizar a ceramica pura e fazer a mistumantesma, ceramica, com o0s trés
aditivos a 1% separadamente, percentual utilizaalanddstria por orientacdo dos
fabricantes, e confeccionar as proteses com que#¢as de cada composicdo para
proceder aos ensaios e analises.

Esperamos com este trabalho poder ajudar aos padques e profissionais que
fazem uso de ceramica para proteses com um melhbecimento da sua composicao
e na possibilidade de melhoria das mesmas com aeaisalitivos usados na industria
tradicional de ceramicas.



2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1 Ceramicas

As ceramicas constituem uma vasta classe de matgrasentes nos mais
diversos setores da sociedade. A aplicabilidadecel@mica no cotidiano esta
relacionada a aspectos como acabamento, estéiigandy durabilidade e conforto
(acustico, por exemplo).

Trata-se de uma das atividades técnicas mais antigaHomem. Ha cerca de
25.000 anos, antes de dominar os metais, usandonientas e armas de 0ssos e pedras
e usando roupas de pele, ele ja havia iniciado aufamra de artigos ceramicos
primitivos. As reliquias pré-histéricas mais ansigantém fragmentos de ceramica crua
e pedras lascadas. Provavelmente, a ceramicadooblerta pelo homem pouco tempo
apos a descoberta do fogo, quando ele criou osepdm utensilios com a argila
gueimada. Posteriormente, os produtos ceramicosramn-se mais variados e melhor
adaptados a finalidades especificas (Ryshkewit@®0)l de modo que hoje a industria
ceramica tem a caracteristica de ser basica patashawtras industrias, por exemplo:
Refratarios é a base para a industria metalUrgibeasivos sdo fundamentais para
ferramentas, vidros sdo fundamentais para a induattomobilistica, bem como a
construcdo civil e as industrias elétricas e etetas, e assim sucessivamente. Muito
das novas tecnologias incorporam componentes assandievido a suas propriedades
quimicas, elétricas, mecanicas, térmicas e esaigtubeste modo, pode-se atribuir a
importancia das ceramicas ndo s6 ao fato de seémigas a outras inddstrias, mas
também ao fato de possuirem propriedades critinasitas aplicacdes (Kingery, 1960).

A Ceramica tem um papel importante para a econdmipais, com participacdo
no PIB (Produto Interno Bruto) estimado em 1%, espondendo a cerca de 6 bilhdes
de dolares (Preserve Projetos Ambientais, 2003se@r industrial da ceramica é
bastante diversificado e pode ser dividido em de®rsegmentos: ceramica vermelha,
materiais de revestimento, materiais refratarioggcd sanitaria, isoladores elétricos de
porcelana, louca de mesa, ceramica artistica (diacare utilitaria), filtros ceramicos de
agua para uso doméstico, ceramica técnica e issléémicos. No Brasil existem todos
estes segmentos, com maior ou menor grau de ddégemsoto e capacidade de
producdo, além disso, dos fabricantes de matériamp sintéticas para ceramica
(alumina calcinada, alumina eletro fundida, carhlidasilicio e outras), de vidrados e
corantes, gesso, equipamento e alguns produtosapsiauxiliares.

Tecnicamente, ceramica (do grego “Keramos”, queifstg material queimado),
pode ser definida como a arte e ciéncia da prodag#dizacdo de artigos solidos que
tém como componentes essenciais materiais inogrecnao metalicos (Kingery,
1960). Esta é uma definicdo ampla, na qual est@aidtos materiais como porcelana,
refratarios, abrasivos, esmaltes, cimento e vidrateriais magnéticos ndo metalicos,
ferroelétricos, monocristais manufaturados e unaadg variedade de outros produtos
recentemente desenvolvidos.

Dentre as principais caracteristicas das ceramigss as tornam materiais
interessantes para diversas finalidades podem aitatevada capacidade térmica,
resisténcia a corrosao, o fato de poderem semisslacondutoras ou supercondutoras,
apresentarem propriedades magnéticas ou ausénaiagieetismo e de serem duras e
resistentes, porém frageis. Tais propriedades esfaoionadas aos tipos de ligacédo
existente no material. Nos materiais ceramicos reoor dois tipos de ligacao
interatbmica: as ligacdes idnicas e as covalemesgeral, coexistindo num mesmo
composto. As caracteristicas finais do materialeddpm do mecanismo de ligacao
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dominante, mas o carater forte e direcional degfagbes requer elevadas temperaturas
para o rompimento, dificultando o deslocamentotikglaentre os atomos vizinhos,
reduzindo drasticamente a sua capacidade de defaomplastica (Ohring, 1992).
Assim, as ceramicas apresentam alta dureza eaueaftem carater fragil.

A classe de materiais ceramicos pode ser subdavidioh duas: ceramicas
tradicionais e ceramicas avancadas. Esta claggificieva em conta, basicamente,
fatores de processamento, matéria — prima e araplidacao.

2.1.1 Ceramica Tradicional

As ceramicas tradicionais sdo as que envolvemdisinas do silicato: produtos
argilosos, cimento e vidros silicatos (Kingery, @pasto significa, em termos praticos:
ceramica vermelha (materiais com coloragdo avewdeallempregados na construcao
civil, tais como tijolos, e telhas, além de utensildomésticos e de adorno), ceramica
ou materiais de revestimento (azulejos, placas aoluilthos para piso e pastilhas),
ceramica branca (materiais constituidos por umacbranco, em geral, recobertos por
uma camada vitrea, tais como louca sanitaria, lalgganesa, adornos), materiais
refratarios, abrasivos, vidro, cimento e cal. Ocpgsamento das ceramicas tradicionais
requer um controle menos rigoroso sem o comproreatinda qualidade do produto
final. As principais matérias — primas empregadas: sargila, caulim, quartzo,
feldspato, filito, talco, calcita, dolomita, magit@scromita, bauxita, grafita e zirconita,
quase sempre de origem natural.

2.1.2 Ceramicas Avancadas

As ceramicas avancadas envolvem processamentaesagoente controlados de
matérias — primas sintéticas de elevada purezdid@gl 1999), de onde se obtém
produtos de propriedades controladas, com inunmferagbes: eletrénica, magnética,
Optica, quimica, térmica, mecanica, bioldgica, eacl

Em geral utilizam-se como precursores para cerdacancadas 6xidos, nitretos,
carbonatos e boratos na forma de p6. Estes Oxidais sdo obtidos por via sintética, de
modo a assegurar a pureza, a morfologia e o tandmliparticulas (Ohring, 1992), que
serdo de grande importancia na determinacdo dpsgutades finais do produto.

A alta tecnologia tem com as ceramicas avancadasratacdo de méao dupla:
muitas novas tecnologias se desenvolvem e/ou sen@pm em fungdo de suas
vantajosas e bem determinadas propriedades (atto ple fusédo, estabilidade térmica,
entre outras) e, por outro lado, 0 avango na @éacias pesquisas em novos materiais
permite o desenvolvimento de novos materiais pemadar a determinadas exigéncias
de projeto. Por estas razdes, a utilizacdo douedieste segmento é intensa e a cada
dia tende a ampliar-se. Como alguns exemplos, pag#eroitar: naves espaciais
(isoladores térmicos), encapsuladores de chipéliteat centrais nucleares, implantes
em seres humanos, componentes eletrénicos de lagscd som e de video, suporte de
catalisadores para automoveis, sensores (umidases @ outros), ferramentas de corte,
brinquedos, varistores, para—raios.



2.2 Processamentos de Materiais Ceramicos

As propriedades das ceramicas, bem como dos demmateriais, S&o
fundamentalmente influenciadas pela qualidade dagrias-primas a partir das
quais as mesmas séo fabricadas e pela microesatfutal. Assim sendo, qualquer
tentativa de controle das propriedades de um poodigve passar pelo
entendimento das propriedades basicas dos matdrascomo pelo processo de
fabricacdo durante o qual a microestrutura se deben

O processamento de materiais ceramicos segue uieadséetapas. De inicio,
conforma-se uma peca ceramica a partir de sistgmadiculados (ou pods).
Diversas técnicas podem ser empregadas para carfogpds-ceramicos. Com o
produto conformado faz-se a secagem, depois a gqueiobtém-se os produtos
ceramicos como mostrado na Figura 2.2.1

Matérias-primas

particuladas

Disperséo e
homogeneizacao de

Conformacéo

{

CONFORMACAO

PLASTICA

TECNICAS
COLOIDAIS

Figura 2.2.1 - Principais etapas usualmente erdadvi no
processamento de materiais ceramicos (Pando#elo).



2.2.1 Sinterizacao

A sinterizagdo, de uma forma simplista, € o precg®la quais as pequenas
particulas de um material se ligam entre si poordeidifusdo no estado soélido (Smith,
1998).

No zero absoluto de temperatura os atomos encoiseame seu mais baixo nivel
de energia. A elevacao da temperatura provoca unertid em suas vibragdes, dando
inicio ao processo de difusdo, mecanismo peloaga@te transporte atbmico através da
matéria. A difusdo € a migracdo paulatina dos asod® um ponto a outro da rede
qguando duas condi¢cOes sao satisfeitas: a existéacaian sitio adjacente vazio e energia
suficiente do atomo para quebrar as ligacdes camad vizinhos, causando, desta
maneira, distorcdo na rede durante o deslocam€albster, 1999).

2.2.2 Crescimento de Grao

O aumento da mobilidade atémica durante o procgsspeima (promovido pelo
aumento da temperatura) permite que as forcas ri@idesuperficial consolidem o
“corpo” do objeto e reduzam a porosidade. Se agé@tr ocorre de maneira irregular,
podem surgir tensfes, deformacdes e trincas, ot@ua necessario o controle de
uniformidade da temperatura: um rapido encolhiment@ontracado da superficie pode
gerar tensdes suficientemente grandes para prarackihas. Durante o processo de
gueima, podem ocorrer mudancas inicialmente emroguwa da decomposicdo ou
transformacdes de fase em alguma das fases presélwen a continuidade do
aguecimento, trés fendbmenos principais podem ac@uenento do tamanho dos graos,
mudanca no formato dos poros e mudanga no tamasdhondsmos, geralmente com
reducao da porosidade (Kingery, 1960).

2.2.3 Recristalizacdo Secundaria

A recristalizacdo secundaria € um processo muitouce, ocorrendo quando o
crescimento continuo dos gréos € inibido pela pggséele impurezas ou poros. Nesta
situacao, os unicos contornos habilitados a se ms@ aqueles com curvatura muito
maior que a média, ou seja, 0s grdos exageradoscoantornos altamente curvados
estdo habilitados a crescer, enquanto o materiatateiz permanece com tamanho de
grdos uniforme (Chiang, 1997). A forca motriz deristalizacdo secundéaria esti
diretamente relacionada com a diferenca entre amerergia de superficie dos graos
grandes e a grande energia de superficie dos geigequenos raios de curvatura
adjacentes. A recristalizacdo secundaria afeta tarsinterizacdo de ceramicas quanto
as propriedades resultantes. O crescimento excedsigraos é freqientemente danoso
as propriedades mecanicas, pois aumenta a tens@omiwrnos de graos.

Nas ceramicas policristalinas as inclusbes maisiosmnsao poros, que geralmente
nao sdo, nem imodveis, nem esféricos, nem de tamaohetante ou de fracéo
volumétrica constante, devido a densificacdo deramttratamento térmico. Desta
maneira, o crescimento de graos em ceramicas [goéasamplexo.

Alguns fatores relativos ao crescimento desconttfaggréos — variacdes locais
na taxa de crescimento - sdo nao uniformidade nteddo de impurezas, fase liquida e
porosidade. A heterogeneidade no empacotamentoodm cverde pode levar as
variagbes na taxa de densificacdo, com as regidess mensas exibindo,
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subsequentemente um crescimento de graos maioréfsdas desuniformidades séo,
geralmente, irreversiveis (Kingery, 1960).

2.2.4 Sinterizacao no Estado Sdlido.

O estudo da sinterizacdo consiste na relacdo enatgpecto estrutural da peca
sinterizada (porosidade residual, fases prese@@sanho médio de grdo e distribuicdo
de tamanho de grdo, homogeneidade estrutural, et@p caracteristicas do poés
utilizados, levando-se em conta as condi¢cdes der@acao (temperatura, tempo,
atmosfera). A faixa de temperatura na qual ocosmtrizacdo é de 0,5 a 0,8 vezes a
temperatura de fusdo do material (Ohring, 1992).

Na sinterizacao no estado sdlido ocorre o transm@tmateriais sem a existéncia
de qualquer fase liquida. A figura (2.2.4.1) reswr@incipio da sinterizacdo em fase
sélida, onde inicialmente ha duas particulas, easrejuais existem suas superficies
(contornos de alta energia). Posteriormente, ascpks se unem em um contorno de
menos energia.

(a) (b)

Figura .2.2.4L: Sinterizacdo em estado solido (a) Particulass
da sinterizacdo com duas superficies adjacentesAfi)s
sinterizacdo 0s gréos séo delimitados por um cootdBarros
2003)

Alguns destes processos conduzem a densificac@eeatda aproximagdo dos
centros das particulas, enquanto outros conduzesnaescimento. Neste Ultimo ha um
aumento do pescoco entre grdos, o qual leva a wahacdo da area superficial
especifica, sem encolhimento. Geralmente a deas#fc € desejada, de modo que se
procura promover 0os mecanismos que conduzem aeeladetrimento dos demais
(Chiang, 1997).

De todos os mecanismos citados, a difusdo pareae s&is significativo (Van
Vlack, 1964). Neste caso, a diferenca de energia u potencial quimico entre a area
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do pescoco e a superficie da particula representa forca motriz que provoca a
transferéncia de material da maneira mais rapidgasipel. A figura 2.2.4.2 mostra os
estagios iniciais do mecanismo de sinterizacaalifosao.
O material migra do limite entre duas particulasdiracdo a regido do pesco¢co com
um movimento equivalente ao dos centros das phsicum em diregcdo ao outro,
provocando mudancas no tamanho e na forma dos pormsuma correspondente
reducao da porosidade.

A primeira lei de Fick da difusdo postula que oxd@luatbmico,J, dado em
atomo/cm.s, é proporcional ao gradiente de concentracdespecie dc/dx, e se
relaciona a essa grandeza por meio do coeficientifasadD, dado em (chts):

I /
.-'""-J '
AT
5 i
)

0

x
¥

J—

Figura 2.2.4.2: Estagio inicial da sinterizacao gifusao

3=-pd¢ (2.2.4)
dx

O coeficiente de difusdo, por sua vez, é dependimteés fatores: natureza do
soluto (menor raio atdbmico, maior coeficiente des#io), tipo de estrutura (menor fator
de empacotamento, maior coeficiente de difusdeinpératura (o processo de difuséo é
termicamente ativado e pode ser considerado umtigaso de fenémeno de transporte)
(Barros, 2003; Sanguinetti Ferreira, 2002).

Conforme dito anteriormente, o processo difusian&érmicamente ativado e o
coeficiente de difusdo, como regra geral, obeddeed® Arrhenius:

E
D =D,exp-—2 2.25
0 F{ kT} ( )

onde D é o fator de freqiiéncia (ém), E» é a energia de ativacdo empirica
(Joules/mol) & é a constante de Boltzmann, cujo valor é 1,38% 16ules/mol. K



As mudancas que ocorrem durante o processo de guem relacionadas a trés
fatores:

1. Mudancas no tamanho e na forma dos gréos;

2. Mudancas na forma dos poros;

3. Mudangas no tamanho dos poros.

Os tipos de mudancgas que podem ocorrer estaoatiosirna figura 2.2.4.3, que
mostra que os poros inicialmente presentes podedamue forma, tornando—se canais
ou esferas isoladas, sem necessariamente mudamdaho. E mais comum, entretanto,

ambos os fendmenos ocorrerem durante a queima,ode gue 0s poros se tornam
menores e mais esféricos (Kingery, 1960; Callist@®9):

e

_ Mudangas na forma \_ <> f
( \ dos poros ."/'l «
[
4 |
k“—'jq\«-._p/)l
! L e
Lg

o

/
| — Mudanga na forma [' \

i
¢ retragan A P f

Figura 2.2.4.3: Mudanca na forma dos poros néo e
necessariamente, o encolhimento.

2.2.5 Densificacao

De acordo com dois processos de transporte de imlatgfio possiveis:
evaporagdo—condensacdo e difusdo superficial. Ambk&s mecanismos de
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coalescimento que movem material da superficie ddticpla para o pescoco,
conduzindo a reducdo de energia superficial. Nenllow dois processos causa
densificagdo, uma vez que ndo ha remocao de magdart entre as particulas.

Os mecanismos de densificacdo (na auséncia de nesota viscoso e de
deformacdo plastica) sdo aqueles nos quais o mlarmntorno de grados serve como
fonte para o transporte difusional e o pesco¢co camoabsorvedouro ou repositorio
para atomos. O transporte pode ocorrer ao longmditorno de grdo ou atraves da rede.
Em ambos os casos, a for¢ca motriz € o gradienterd@o entre a superficie do pescoco
e o plano de contorno de gréo (Chiang, 1997, RE#8P). O mecanismo de difusédo é o
anico de sinterizacdo em estado soélido que é tai@mente responsavel pela
densificagdo em sistemas sinterizados sem a preserfase liquida (Kingery, 1960).

Os processos de evaporacdo—condensacdo, difus@figal) difusdao em
contorno de graos e difusdo em rede séo vias camtes de transporte. Na queima, o
mecanismo que conduzir a uma maior taxa de creatimde pescoco sera o
mecanismo dominante e causara coalescimento oufidec&o.Ver a micrografia por
MEV Fig. 2.2.5.

De um modo geral, a densificagdo continua ocorrgrelo processo de difuséo
até que se atinja aproximadamente 10% de porosidapartir deste ponto comeca um
rapido crescimento dos graos por recristalizac@orsgkria e a taxa de densificacdo
reduz bruscamente. Para continuar a densificagataatdeste nivel, faz-se necessario
prevenir a recristalizacdo secundéaria. A maneirés reficiente € o uso daditivos
finamente particulados uniformemente disperso na estrutura que, prewvineao
menos reduz, a migragcao de contornos a um pontguené possivel obter a eliminagéo
de poros.

Figura 2.2.5 - Microscopia eletronica de varrediM&V) mostrando a unido entre os
graos na forma de “pescocos”, por onde ocorre @ifagdmica (Ohring, 1996).

2.3 Microestrutura e Propriedades
2.3.1. A Microestrutura

A microestrutura de um material é constituida de®g$ presentes e dos defeitos
cristalinos (no caso da fase nao ser amorfa) enetena mesma (Padilha, 1998).

Presumindo-se que a densificacdo ocorre nos estéagmais da sinterizacdo, a
microestrutura de um p6é compactado entra em ungiestéermediario, onde os vazios
formam canais porosos continuos ao longo de trésd@s de grdos, como mostra a
figura 2.3.1 (Chiang, 1997).
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Figura 2.3.1: Estagios da sinterizacdo: (a) Estagicial modelo de estrutu
representado por esferas em contato tangencidEtéipga final do estagio iniciads
esferas comecam a coalescer. O crescimento degoesqmara um encolhimento
centro a centro de 4%; (c) Estagio intermediarie: grdos adotam forme
poliédrico, encerrando canais porosos nas arestmgmios; (d) Estagio final:
poros sao inclusdes tetraédricas nas quinas deoguabs (Chiang, 1997)

Estes canais porosos tornam-se mais pontuais adaeylie a densificacdo
transcorre, formando, as vezes, poros discretosdgueesta um pequeno percentual de
porosidade. No estagio final de sinterizacdo egtges isolados sdo eliminados por
meio de transporte de massa do grao para o parm dostrado na figura 2.3.2.
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Figura 2.3.2: (a) poros localizados dentro de uéo grodem encolher por difusac
lacunas da superficie do poro para o contorno de,grnde sdo aniquilad. A
difusdo na rede é a limitante. (b) Poros localizado longo dos contornos gr
podem encolher por difusdo de lacunas da supedtceontorno de gréo por difus
de contorno de grao ou por difuséo de rede (Chib9@j/)
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As propriedades dos materiais sdo fortemente depéesl da sua microestrutura,
como por exemplo, o limite de escoamento dos s®lmicristalinos que € fortemente
dependente do tamanho dos grdos. De uma maneah gempropriedades fortemente
dependentes da microestrutura sédo determinadasjpatdaidade, forma e distribuicéo
das fases e dos defeitos cristalinos. Por outmm, lexistem propriedades pouco ou nada
dependentes da microestrutura, como, por exemplalemsidade, que depende
basicamente da natureza (natureza dos atomos ddifigacao quimica e de estrutura
cristalina) e da quantidade das fases presentesart®, forma e distribuicdo das fases
praticamente nado influenciam a densidade de um rialatéd tabela 2.1 classifica
algumas propriedades dos materiais em funcdo delejandéncia da microestrutura
(Padilha, 1998):

Tabela 2.3: Classificacdo das propriedades em &tung@ sua dependéncia da
microestrutura, dos materiais ceramicos e metais.

Propriedades fortemente dependentes da. Propriedades pouco dependentes da
. microestrutura (mantendo-se constantes as
microestrutura

fracOes volumétricas das fases)

Limite de escoamento
Limite de resisténcia
Alongamento
Tenacidade
Temperatura de transicao ductil — fragil
Resisténcia ao impacto
Condutividade elétrica
Forga coerciva
Resisténcia a corrosao
Resisténcia ao desgaste

Modulo de elasticidade
Mdédulo de cisalhamento
Coeficiente de Poisson
Modulo de compressibilidade
Densidade
Calor especifico
Coeficiente de dilatacao térmica

2.3.2. Propriedades Mecanicas

A idéia geral que se tem das propriedades mecadeasceramicas € que sao
materiais frageis. e que sua aplicabilidade é comptida devido ao fato de serem, em
muitos aspectos, mecanicamente inferiores aos snétaida assim, sao utilizadas em
diversas aplicacdes estruturais (Van Vlack, 196édtilRa, 1998).

Considerando a classe de materiais, as ceramicasekitivamente frageis e
apresentam grande diferenca entre suas resisténtiagdo e a compressao. Devido ao
carater ibnico e covalente de suas ligagBes, muitateriais cerdmicos sao duros e
apresentam baixa resisténcia ao impacto (Smitt8)199

Todos os materiais sofrem deformacgéo quando deagplo de tensdes. No caso
de tensdes suficientemente pequenas ou aplicadasrenurto intervalo de tempo, a
deformacgdo desaparece quando a tensdo € removidae & deformacéo elastica. A
deformacédo plastica ocorre quando o excesso deidepsovoca deslocamentos
atdbmicos irreversiveis (Van Vlack, 1964). O procese fratura fragil consiste na
formacéo e propagacéo de trincas ao longo da degdsversal do material em uma
direcdo perpendicular & de aplicacdo da carga. &mal,go crescimento das trincas é
transgranular e ao longo de planos cristalografesgecificos — planos de clivagem -,
que apresentam elevada densidade atdomica (CalliS@9).

A falha dos materiais ceramicos ocorre fundamergatma partir de defeitos na
estrutura, sendo que as principais fontes de &atmn ceramicas policristalinas sao
fendas superficiais (originadas durante o acabamsuaperficial), poros, inclusdes e
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graos grandes gerados no processamento. Esses nwsm&ncionam como
concentradores de tensdo e sao responsaveis pgalfioeda resisténcia em relacdo ao
valor teoricamente previsto. A porosidade é pdditnente prejudicial. Além de
funcionarem como fontes de trincas, os poros reduaearea de secdo transversal
através da qual é aplicada a carga, reduzindo acickgule do material de suportar
tensdes. No caso das ceramicas, a propagacaoimzess té inevitavel, uma vez que
nelas ndo ha mecanismos absorvedores de energithaetemente ao que ocorre com
metais ducteis (Smith, 1998; Callister, 1999).

A presenca de fissuras é um outro fator importaatdeterminacédo da resisténcia
de materiais ceramicos. Na auséncia de poros, antaondas fissuras esta relacionado
ao tamanho dos gréos. Deste modo, a resisténcimal@siais ceramicos policristalino
€ determinada por diversos fatores, dentre elgginsipais sdo composi¢cao quimica, a
microestrutura e as condi¢bes de superficie, assmo 0 ambiente, o tipo e 0 modo
como a tenséo é aplicada (Smith, 1998). A preséedase vitrea e porosidade reduzem
consideravelmente a resisténcia mecanica (Padiges).

A resisténcia de um material € limitada por suacstibilidade a ruptura
decorrente da deformacdo. Uma vez que os mateegadsnicos sao frageis, a ruptura
produzida pelo mecanismo de clivagem € o mecanimais comum para a maioria dos
materiais ceramicos (Van Vlack, 1964).

2.4 Ceramicas Odontolégicas
2.4.1 Breve Historico

Héa aproximadamente 700 a.C., os etruscos confenciom dentes de marfim e
0ss0s que eram levados em posi¢cdes por uma eatdgwuro. Apds esta época, 0 0SSO
animal e o marfim de hipop6tamos ou elefantes fariizados ainda por muitos
anos. Mais tarde, utilizaram-se dentes humanosidesndoor aqueles com poucos
recursos e dentes obtidos de mortos, mas os @nggEralmente repugnavam esta
opcao.

O primeiro dente de porcelana foi patenteado en® po8 um dentista francés (de
Chemant) em associacdo com um farmacéutico frafizéshateau).O produto, uma
versdo melhorada dos “dentes de pasta mineral’e, fqu produzido em 1774 por
Duchateau, foi introduzido logo depois na Inglatepor Chemant. Porém, este
composto cosido em forno ndo foi empregado na gé@ulwe dentes individuais,
porque naquele tempo ndo existia um meio eficaa paender os dentes a base da
prétese.

Em 1808, Fronzi, um dentista italiano, inventou uwente de porcelana
“terrometralico”, que era preso no lugar por uminee ou armacdo de platina.
Planteau, um dentista francés, introduziu os detggsorcelana nos Estados Unidos em
1817, e Peale, um artista, desenvolveu, na Filagdé&i 1822, um processo de coc¢éo
para estes dentes. A producdo comercial foi ing&ciadh 1825 por Stockton. Na
Inglaterra, em 1837, Ash desenvolveu uma versaboredia de dente de porcelana. Em
1756, na Alemanha, Pfaff desenvolveu uma técnicendielagem da boca com gesso
Paris, s6 utilizava até 1839, quando ocorreu anicé&e da borracha vulcanizada, que
viabilizou, de modo eficaz, o uso dos dentes deglana na base da prétese. Em 1844,
0 sobrinho de Stockton fundou a empresa S.S Whitapgany, e, com isso, houve uma
melhora do desenho e da producdo em massa de derggescelana para protese.

O Dr. Charles Land, em 1903, introduziu uma dasgiras préteses unitarias
ceramicas na odontologia. Land, que era o av6 damlavCharles Lindbergh, descreveu
uma técnica de fabricacdo de préteses unitarigimieas que usava uma matriz de
folha platina e porcelana feldspatica de alta teatpea de fusdo. Essas préteses
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unitarias apresentavam uma excelente estética,arms baixa resisténcia a flexdo
resultou em um alto indice de fracasso.

Desde entdo, as porcelanas feldspatica com unsfi@dpiimica confiavel tem
sido utilizadas em restauracdes metalo-ceramicamps de 35 anos. Infelizmente, as
porcelanas feldspéticas tém-se mostrado muitograanicamente para serem usadas
com seguranca para confeccdo de proteses unitheiasramica pura, sem a presenca
de um nucleo metalico fundido ou um casquete noetdllem disso, a contracédo
decorrente da queima causa discrepancias sighifisaém seu ajuste e na adaptacao
das margens, a menos que sejam feitas outras cgiparacorrecoes.

Duas das mais importantes inovacdes responsavisnpenutencdo do oOtimo
desempenho estético e vida clinica das restauragétgo-ceramicas foram as patentes
de Weinstein et al. (1962). Uma dessas patentesedesi a formulacdo da porcelana
feldspética, que permitiu o controle sistematicotelaperatura de sinterizacdo e do
coeficiente de expansédo térmico. A outra descr@gecomponentes que poderiam ser
usados para produzir ligas que se unissem quimit@me fossem termicamente
compativeis com as porcelanas feldspéaticas. A jmamporcelana comercial foi
desenvolvida por Vita Zahnfabrik em aproximadamel®€3. Embora os primeiros
produtos de porcelana da Vita fossem reconhecidosspas propriedades estéticas,
houve, logo depois, a introducdo da porcelana Cayamue se apresentava mais
versatil gracas ao seu comportamento de expansa@# que permitia 0 USO seguro
da porcelana com uma maior variedade de ligas.

Com relacao a resisténcia a fratura das préotesexian de porcelana, um avanco
significativo foi registrado por McLean e Hughes @965, quando foi utilizado um
ndcleo ceramico aluminizado que consistia em uma matriz vitrea com
aproximadamente 40% e 50% em peso d®Alem virtude da translucidez inadequada
(aparéncia opaca, esbranquicada semelhante adgiporcelana aluminizada para
nucleo, era necesséaria a aplicacdo de uma camagardelana feldspatica sobre o
nacleo, a fim de alcancar uma estética aceitavetegisténcia a flexdo (modulo de
ruptura) do material para o nucleo era de aproxameshte 131 MPa. McLean (1979)
relatou uma baixa taxa de falhas de 2% apds cimus gara proteses unitarios
anteriores, porem uma taxa inaceitavelmente altdralgassos, em torno de 15%,
quando a porcelana aluminizada foi usada para gg®tenitarias de molares. Alem
disso, por causa da grande contragdo ocorrida ugrsinterizagcdo da estrutura de
porcelana aluminizada em temperatura elevada (apagdamente 15%-20%), e 0 uso
de uma lamina de platina com espessura de 20 pn5era dificil alcancar uma
excelente adaptacdo marginal, exceto por técniedabaratorio altamente qualificados.
Em virtude de indice relativamente alto de fraturas regides posteriores, a indicagdo
principal das porcelanas aluminizada é para auestao de proteses unitarias de dentes
anteriores superiores, quando a estética é de iamuist suprema e quando nenhum
outro produto ceramico estiver disponivel.

Desde a introducdo da porcelana aluminizada p&tag@s unitarias, no inicio de
1900, e dos métodos para confeccdo de protesewiasimetalo-ceramicas duraveis,
nos anos de 1960; os progressos tanto na compaiagéeramica quanto no método de
confeccdo dos nucleos de proteses unitarias cem@raigmentaram em muito a nossa
capacidade para confeccionar préteses unitarias pracisas e resistentes a fratura,
utilizando apenas o material ceramico.

Recentes inovacles para metalo-ceramica, comocalppa opalescente, técnicas
especiais de pigmentacdo intrinseca, porcelanastem®s ao esverdeamento e
porcelana em ombro provocaram um aumento significate proteses fixas unitarias e
de varios elementos metalo-ceramicas, assim coma mmaior longevidade dessas
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préteses. O desenvolvimento de sistemas de cerdmiwaobtida por meio de uma
cristalizacdo vitrea controlada (Dicor) foi apreselio por Adair e Grossman (1984).
Este vidro era fundido e injetado em um molde téfia, e, subseqlentemente,
cristalizado para formar o vidro ceramizado Diague possuia cristais de fluérmica
tetrassilicica inseridos na matriz vitrea. Outraray foi a introducdo de uma nova
versdao do vidro ceramizado usinavel (Dicor MGG) camstais de fluérmica
tetrassilicica em um volume de aproximadamente ™84nicio dos anos de 1990, um
vidro ceramizado prensado, (IPS Empress) contepadixenadamente 34% em volume
de leucita, foi lancado. Esta ceramica apresentawa resisténcia em adaptacao
marginal semelhante ao do vidro ceramizado Dicas rem a necessidade de um
tratamento de cristalizagdo especializado. Nenhasses materiais era indicado para
confeccdo de PPFs (Prétese Parcial Fixa). No fiealdécada de 1990, o vidro
ceramizado prensado (IPS Empress 2), mais re@stgnfratura e que continha
aproximadamente 70% em volume de cristais de idigtil de litio foi desenvolvido.
Este produto poderia ser usado para PPFs de at&ledentos e se estender até o
segundo pré-molar. A tenacidade a fratura do v@mizado IPS Empress 2 (3,3
MPa. m*?) é 2,5 vezes maior do que o IPS Empress (1,3 MP3).

O desenvolvimento tanto na composicdo da cerami@ntq do método de
confeccdo do nucleo para as proteses unitariasn@a$ aumentaram muito a nossa
capacidade de produzir proteses unitarias de ceagmiiras mais precisas e resistentes a
fratura. Um progresso significativo foi conseguideando a desenvolver uma ceramica
de cobertura menos abrasiva. Em 1992, a Duceram(t&@mica de baixa fuséo) foi
comercializada como uma ceramica de fusédo ultreabag apresentava trés
caracteristicas singulares: (1) a Duceram LFC évigimo hidrotérmico no qual a agua
esta incorporada na estrutura vitrea de silicata paoduzir grupos de hidroxilas néo
aderidos que rompem a rede vitrea, diminuindo géeatura de transicdo vitrea, a
viscosidade e a temperatura de queima, e aumentandoeficiente de expansao
térmica, para permitir seu uso como ceramicas bertura com certos metais de baixa
expansao. (2) estes tipos de ceramicas tambémhsanados de “auto-reparo”, por
meio de um processo de formacédo de uma camaddéritiioa com Jum de espessura
que se estende ao longo da superficie da cerafBfao tamanho extremamente
pequeno das particulas cristalinas (400 a 500nnmeata a opalescéncia desta
ceramica. Outras ceramicas de fusdo ultrabaixgp@esturas de sinterizacdo abaixo de
850°C), comumente denominadas ceramicas de bas@®,ftém sido utilizadas como
facetas vitreas. Algumas delas parecem ser menessagas ao esmalte do dente
antagonista, em virtude da predominancia de umriahte fase vitrea ou porque elas
contem particulas cristalinas muito pequenas.

A ceramica usada para restauracdes metalo-cergmicasova geracdo de
ceramicas, incluindo Cercon, Lava, In-Ceram ZirapniPS Empress 2 e Procera
AllCeram utilizadas para proéteses, e alguns dodytos anteriormente utilizados pelos
dentistas na sua pratica odontolégica. Logo amgg@gimento da IPS Empress 2, outras
ceramicas mais fortes, mais resistentes mecanid¢araenais resistentes a fratura foram
desenvolvidas, incluindo a Procera AllCeram, quem@&ceramica aluminizada para
nacleo sinterizado, prensada a seco e usinada; o In-Cekumina, ceramica
aluminizada e infiltrada por vidro para nucleo;nederam Zircbnia, uma ceramica de
zircbnia-alumina, infiltrada por vidros para nugleo Lava, bloco de zircbnia para
nacleo parcialmente ou completamente sinterizadee @& confeccionado pelo
verdadeiro processo CAD-CAM (digitalizacdo de modetem a necessidade de um
padrdo de cera); e o Cercon, uma ceramica de mrpdé-sinterizada, usinada em um
tamanho maior no estagweé-sinterizado, baseado na digitalizacdo de um padrao de
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cera . Também é possivel digitalizar dentes préjpara usinar uma proétese utilizando o
sistema Cerec (Sirona Corporation). O sistema Céréai lancado em meados da
década de 1980, e a melhoria staftware e hardwaréevou aos sistemas Cerec 2 e
Cerec 3, empregados na confeccambiys, onlays facetas de ceramica.

A tecnologia da ceramica odontoldgica é uma daasade maior crescimento em
pesquisa e desenvolvimento dos materiais odontmégiNas duas ultimas décadas,
numerosos tipos de ceramicas e métodos de proomstaforam introduzidos. Alguns
desses materiais podem ser transformadomkys, onlaysfacetas, préteses unitarias,
e PPFs (Proteses Parcial Fixa); e ainda variastesis ceramicas para nucleo podem
ser micro mecanicamente aderido a estrutura dpotameio de resina®© futuro das
ceramicas odontolégicas é brilhante, porque o cers#e aumento da demanda por
restauracdes estéticas levara ao aumento da demagmatarestauracdes ceramicas e
poliméricas, e ao uso reduzido do amélgama e dagawracdes metdlicas fundidas
tradicionais (Anusavice J.K 1991).

2.4.2.Classificacbes das Ceramicas Odontolégicas

No mercado, atualmente, existem diferentes tipased@micas dentais disponiveis
nas revendas, chamadaskntais e nos laboratérios de proteses dentarias. Dastre
diferentes ceramicas temos: Ceramica para nuckearamica para forramento, a
ceramica marginal, a ceramica opaca de dentinardanica para dentina, a ceramica
para esmalte, a ceramica para pigmentacdo, o ¢tmaeada superficial vitrea de
acabamento) ceramicos e aditivos. Outras class@fesa podem ser feitas de acordo
com: Uso ou indicagBes, composicdo, método de psaoeento, microestrutura,
translucidez e resisténcia a fratura ou abrasieidad

Os fabricantes utilizam modificadores de vidros apgroduzir porcelanas
odontologicas com diferentes temperaturas de codgfieima). As porcelanas
odontolégicas sao classificadas de acordo com selperaturas de coccdo. A
classificagdo tipica € dada da seguinte forma:

Ponto de fusao alto 1300°C (2372°F)

Ponto de fusdo médio 1101°C-1300°C (2013°F-2072°F)
Ponto de fusao baixo 850°C-1100°C (1562°F-2012°F)
Ponto de fuséo ultra-baixo <850°C (1562°F)

( )

Classificacdo das ceramicas odontolégicas

O Ponto de Fuséo ultra-baixo

B Ponto de Fusé&o Baixo

O Ponto de Fus&o Médio

B Ponto de Fuséo alto

Temperaturas (°C)

Pontos de fusdes

(. v

Fig.2.4.2- Gréfico da classificacdo das ceramickstologicas
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As porcelanas de ponto de fusdo médio e alto sgmegadas na producao de
dentes para préteses totais. As porcelanas de mlenfasédo baixo e ultra-baixo séo
empregadas na confeccao de préteses fixas de \@eogentos e unitarias. Algumas
das porcelanas de ponto de fusado ultra-baixo sfdasgara titdnio e ligas de titanio em
virtude dos seus baixos coeficientes de contragé® s aproximam daqueles dos
metais e porque as baixas temperaturas de quenhizem® o crescimento de éxidos
metalicos. Entretanto, algumas dessas porcelangsrie de fusdo ultrabaixa contém
leucita suficiente para elevar os coeficientes @i@racdo térmica para niveis tdo altos
quanto os das porcelanas convencionais de baix®o pd@ fusdo. As principais
vantagens das ceramicas de coberturas de pontesde @ltra-baixo sdo a reducdo do
tempo de sinterizacdo, a diminuicdo da deformag&adrira-estruturas da PPF (Protese
Parcial Fixa) pocreep ou sagmovimento ou afundamento) em altas temperaturas,
menor degradacdo térmica dos fornos ceramicos emuasgaste da superficie de
esmalte do dente antagonista (Anusavice K.J 1989).

2.4.3.Porcelanas Feldspatica

Feldspato(do aleméadeld, campo; espat uma rocha que ndo contém minério) é o
nome de uma importante familia de minerais, do @ugs tectossilicatos, constituintes
de rochas que formam cerca de 60% da crosta rerrdgStistalizam nos sistemas
triclinico ou monoclinico.Eles cristalizam do magtaato em rochas intrusivas quanto
extrusivas; os feldspatos ocorrem como minerais peatos, como fildes, em
pegmatitas e se desenvolvem em muitos tipos desatietamarficas. Também podem
ser encontrados em alguns tipos de rochas sediresi@afeldspato de sédio e de
potassio sao mineral natural composto mais de @&(lica) do que Oxidos de potassio
(K20) e principalmente de sddio (p@), respectivamente. Também contém alumina
(Al,03). Os feldspatos tém sido empregados no preparomdigas porcelanas
odontoldgicas designadas para préteses unitariasits outros vidros e ceramicas
odontoldgicas. Quando o feldspato de potassio turao com varios 0xidos metalicos
e queimado a altas temperaturas, pode formar &e(mineral pseudomonométrico, de
estrutura cristalina monoclinica, silicato de psid® aluminio) e uma fase vitrea que
irh amolecer e escoar ligeiramente. O amolecimdattase vitrea durante a queima da
porcelana permite o coalescimento das particulagddda porcelana. Para porcelanas
odontoldgicas, 0s processos pelos quais as padiatbalescem sdo chamadas de
sinterizacdo de fase liquidam processo controlado pela difusdo entre parsailama
temperatura suficientemente alta para formar undesdlenso. A forca motriz para
sinterizacdo é o declinio da energia ocasionadarngducao da area superficial. Ocorre
em algumas porcelanas odontolégicas ligeiras #agio para produzir poros
interconectados necessarios para a infiltracaddfo.v

Uma outra importante propriedade do feldspato éaatesndéncia a formar leucita
mineral cristalina quando fundido. A leucita € unmenal silicato-potassio-aluminio
com alto coeficiente de expansédo térmica (20 a @8/fC), quando comparada aos
vidros feldspaticos (que possuem coeficiente deams@o menor que 10 ppm/°C).
Quando o feldspato é aquecido a temperaturas £its®°C e 1.530°C, ele sofre uma
fusdo incongruente para transformar cristais deiteeuem vidro liquido. A fusao
incongruente € o processo pelo qual um materifdrege para formar um liquido mais
um diferente mineral cristalino. A tendéncia dad$glato de formar leucita durante a
fusdo incongruente é uma vantagem na fabricac@omelanas para serem aderidas ao
metal.
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Muitos vidros odontolégicos ndo contém leucita comatéria-prima. Ja que o
feldspato ndo é essencial como precursor da foinaga leucita, como descrito
anteriormente, esses vidros sdo modificados cogbeslide leucita para controlar seu
coeficiente de contracdo térmica.

As porcelanas feldspaticas contém uma variedadecateponentes Oxidos,
incluindo o SIQ (52-62% em peso), AD3 (11-16% em peso), K (9-11% em peso),
Na&O (5-7% em peso) e certos aditivos, incluindo LiB&s; Estas ceramicas sao
chamadas de porcelanas porque contém uma matrzavét uma ou mais fases
cristalinas. Elas ndo devem ser classificadas cemms ceramizados, porque a
formacéo de cristais ndo ocorre por meio da nuateapntrolada e da formacéo e
crescimento de cristais. Existem quatro tipos damgas de cobertura:

1- Ceréamicas de baixa fusao (porcelana a base de#&ttds porcelana com
base de nefelina sienito);

2- Ceramicas de fuséo ultra-baixa (porcelanas e Vidros
3- Pigmentos;
4- Glazes (auto-glaze e glaze adicionado)

O tipo e o tamanho das particulas cristalinas,reseptes, irdo influenciar muito
no potencial de abrasividade da protese ceramisaceddmicas de fusdo ultra-baixa
representam uma nova familia de materiais cerampewa nucleos e de cobertura
gracas aos fatores microestruturais. Elas contéra dispersdo bem distribuida de
particulas cristalinas pequenas ou pouco ou nentwstais, na dependéncia de a
ceramica ser usada como cobertura ou glazeamesit@sOltados iniciais de estudos de
desgastes sdo promissores em diversos casos rse gefere a reducdo do desgaste do
esmalte causado por essas ceramicas (Anusavid®9H.

2.4.4.Condensacéo da Porcelana

A porcelana para proteses ceramicas e metalo-cem@nthiem como para outras
aplicacdes, é fornecida como um fino pé que dervenssturado com agua destilada ou
outro veiculo e condensado na forma desejada. Aispas de pd tém uma distribuicdo
especifica de tamanhos para se produzir uma poedl@m-compacta quando séo
adequadamente condensadas. Se as particulas fdesamsmo tamanho, a densidade
ou compactacdo do material ndo seria tdo alta. t¢émdensacao adequada e criteriosa €
também crucial para a obtencdo de uma compactag@&adias particulas de p6. Uma
compactacdo densa das particulas gera dois be&sefMdenor contracdo de queima e
menor porosidade na porcelana sinterizada. A co@apag ou condensacao pode ser
obtida por véarios métodos, incluindo as técnicas wleracdo, espatulacdo e
pincelamento.

O primeiro método utiliza uma leve vibracdo parmpactar o p6 imido de modo
denso na infra-estrutura subjacente. O excessogda @ removido com um papel
absorvente limpo ou pincel fino, e a condensaca@orem em direcdo a area seca. No
segundo método, uma pequena espatula é utilizadagpaplicacdo e alisamento da
porcelana umida. A acdo de alisamento traz o esasagua para a superficie, de onde
ele é removido. O terceiro método emprega adicdgpd@lede porcelana seco na
superficie, para que absorva a agua. O p6 de poaél colocado por um pincel no lado
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oposto de um incremento de porcelana Umida. A maedite a agua é drenada em
direcdo ao po seco, as particulas umidas se apaoxir@Qualquer que seja o método
utilizado, é importante lembrar que a tensao sigi@rfda dgua € a forca motriz na
condensacao e que a porcelana nunca deve seradadalaté que a condensacao esteja

completa ( Anusavice J.K 1991).
2.4.5.Sinterizagao da Porcelana

As reacgOes termoquimicas entre os componentes dalep@orcelana sao
praticamente completadas durante o processo de fatarau original. Portanto, a
finalidade da queima é simplesmente sinterizama$qolas do p6é de maneira adequada
para formar a prétese. Algumas reac¢des quimicasessadurante tempos de queima
prolongado ou durante multiplas queimas. As mudaiigaparticular importancia séo
as alteracdes no teor de leucita das porcelanasadat para fabricacao de restauracfes
metalo-ceramicas. A leucita é uma fase cristalieaalfa expansao (e alta contracdo)
cuja fracdo volumétrica na matriz vitrea pode naaozente afetar o coeficiente de
contracao térmica da porcelana. Alteracdes no deoleucita podem ocasionar uma
diferenca no coeficiente de contracdo térmica eatporcelana e o metal, que pode
produzir tensdes de tracdo durante o resfriameastguais, por sua vez, sao suficientes
para causar formacdes de trincas na porcelana.

A massa de porcelana condensada é colocada na nemtbaixo da mufla de uma
estufa de um forno pré-aquecido a aproximadamesti®ds(1.200° F) para porcelana de
baixa fusdo.Esta manobra de pré-aquecimento peropte o vapor de agua
remanescente se dissipe. A colocacdo de uma maisdansada diretamente dentro de
um forno, mesmo que razoavelmente morno, resultfomaacdo rapida de vapor,
introduzindo porosidades ou fraturas de grande@esega faceta ceramica. Apos o preé-
aquecimento por 5 min., a porcelana é levada amfer ciclo de queima (coc¢ao) é
iniciado.O tamanho das particulas de po influenéia somente o grau de condensacéao
da porcelana, mas também o produto final. Na teatyer de queima inicial, as
porosidades sdo ocupadas pela atmosfera do fouramd@ se inicia a sinterizacdo das
particulas, estas se unem em seus pontos de colitatedida que a temperatura sobe,
o vidro sinterizado gradualmente escoa para pregroshespacos de ar. Entretanto, o ar
torna-se aprisionado na forma de porosidades, paguassa fundida € muito viscosa
para permitir que todo ele escape. Um modo de nedszporosidades na porcelana
odontoldgicas € gueima a vacuo.

A gqueima a vacuo reduz a porosidade da seguinteimaiQuando a porcelana é
colocada no forno, as particulas de pé sao compefantas com canais de ar ao seu
redor. A medida que a pressdo atmosférica dentfordo é reduzida para cerca de uma
décimo da pressdo atmosférica pela bomba de vécao,ao redor das particulas é
também reduzido a esta pressao. Enquanto a temzeeatmenta, as particulas sofrem
sinterizagdo, e porosidades fechadas sao formadasassa de porcelana. O ar dentro
dessas porosidades é isolado da atmosfera do foknauma temperatura de
aproximadamente 55°C (99°F), abaixo da temperahfdma de queima, 0 vacuo é
liberado, e a pressédo no interior do forno aumeetea de 10 vezes, de 0,1 para 1 atm.
Como a presséo é aumentada em pelo menos 10 aszew0sidades sdo comprimidas
para que tenham um décimo de seu tamanho origiralolume total da porosidade é
,entdo , reduzido.Nem todo o ar pode ser evacuadordo.Portanto algumas bolhas
estdo presentes nas porcelanas sinterizadas a,vA@s elas sdo marcadamente
menores do que aquelas obtidas no método usualalmag exposto ao ar (Anusavice
J.K 1989).
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3. METODOLOGIA E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 Processos para Confeccado do Modelo em Gessdaaticdo do Paciente

3.1.1 Com o auxilio de uma moldeira para dentesrgupe outra para dentes
inferiores, o procedemos com 0 preenchimento coginAto para impressao
ou material de moldagem a base de silicone de @dag@opriada para esta
operacdo, a mesma foi levada a boca do pacienta paalizar a
modelagem.(Fig.3.1.1).

moldeira

Material de
moldagem
a base de
silicone de
adicdo com
0 modelo ja
impresso

Fig. 3.1.1- Moldeira com a moldagem da arcada $smper

3.1.2 ApGs a colocacgdo da moldeira na boca do pi@cie profissional devera
orientamos 0 paciente para que 0 mesmo morda edEy@e a cura da
borracha de silicone.

3.1.3 Com o modelo impresso na borracha de silicorrofissional devera
preencher o modelo com gesso especial para moldetise dentaria.

3.1.4 Retirarmos com o auxilio de uma placa de ceraolde da mordida
(ocluséo) do paciente (Fig.3.1.2).
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Fig. 3.1.2- Placa de cera com molde da oclusaodichey

3.1.5-Com o auxilio deste modelo de oclusao fixanwarticulador os dois
modelos, dentes superiores e dentes inferiores3(Ei§).

Fig.3.1.3- Modelos em gesso das arcadas supeinéereor

3.1.6-Com o modelo ja fixado no articulador, podaréar a confeccéo dos
modelos em cera do casquete atravéSeataplastia.
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3.2 Casquetes Fundidos para Protese Metalo-ceramica

Utilizamos a liga de metal da FIT CAST — “TITANIUMjue é uma liga cuja
composicao €: 74% Ni, 14% Cr, 8,5%Mo, 1,8% Ti&4d Be.

Possui intervalo de solidificagdo : 1175°C — 1285°

A temperatura de Fundigdo: 1337°C

Conforme dados do fabricante.

Quatros métodos de confeccdo de casquete pararsggias metaloceramicos
estdo disponiveis:

1- Eletrodeposicao do ouro ou outro metal em troquplidado.

2- Brunimento e tratamento térmico de laminas em wauil.

3- Processo CAD-CAM de blocos ou lingotes metalicos.

4- Fundicdo de um metal puro (Ti CP) ou uma liga (aétate nobre, nobre ou
metais predominantemente basicos) por meiprdoesso de cera perdida

O desenvolvimento da restauracdo metaloceramicasrigsultado de avancos na
formulacdo de metais e porcelanas. Para promowrida das ceramicas para cobertura
com o0s casquetes metdlicos, as porcelanas deveamtetemperatura de fusdo bem
acima de sua temperatura de sinterizacdo e aindamd@ossuir um coeficiente de
contracdo semelhante ao das ligas metalicas. Uho Gxietalico é necessario para
promover a adesdo quimica da ceramica de coberetdica. Os casquetes folheados
podem ou ndo necessitar dos 6xidos metélicos anndagente de adesédo para aumentar
a retencdo da ceramica de cobertura ao metal. #ounétal-porcelana é primariamente
quimica por natureza e podera formar-se mesmo quasdiperficie do metal for lisa e
houver pouca chance de ocorrer embricamento mexcanic

As ligas metalicas e porcelanas utilizadas parardeccdo dessas restauracdes
possuem um grande numero de requisitos especifitmrs.exemplos, tanto o metal
quanto a ceramica devem possuir coeficientes deag@o térmica que sejam bem
similares, ou o metal deve ter um valor ligeirareentaior para evitar os efeitos
indesejaveis de tensdes de tracdo. Se os coefisidetcontracao forem bem diferentes,
ocorrera o desenvolvimento de tensées que enfragquéanto a porcelana quanto sua
unido com o metal.

Altas tens@es de tracdo podem desenvolver-se tamaédrarcelana de cobertura a
partir de uma diferenca de coeficiente de contragéie a liga metalica e a porcelana.
As tensdes de tragdo induzidas na restauracdo @uasf oclusais, poderiam,
obviamente, ser somadas a tensdes térmicas resideaitracdo. Entretanto, para
sistemas metalocerdmicos que possuam uma difenerégha entre coeficiente de
contracao térmica de 0,5 ppm/°C ou menos (enteenpdratura de transicao vitrea da
porcelana e a temperatura ambiente), seria impebwawcorréncia de fratura, a nao ser
em casos de extrema concentracao de tensdes @s fotga-orais extremamente altas.
Essas combinagbes metal-ceramico s&o conhecida® sstemas termicamente
compativeisMuitas restauracfes feitas a partir de combinagi® enetal e porcelana
que possuiam uma diferenca nos coeficientes deagdat térmica entre 0,5 e 1,0
ppm/°C possuem longevidade de varios anos.

Uma outra propriedade igualmente importante doersiiss metaloceramicos é
que a liga metalica deve possuir um alto limitgod@porcionalidade e, particularmente,
um alto modulo de elasticidade. As ligas metalicasn alto médulo de elasticidade
dividem também uma maior proporcdo das tensdes)dguaomparadas a porcelana
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adjacente. A infra-estrutura metélica ndo deve ifusel durante a queima da porcelana
e também deve resistir areep (novimento) flexural e osag (afundamento) so6
ocorrendo sob altas temperaturas. Elas ndo ocaorasrtemperaturas bucais.

O casquete fundido deve ser cuidadosamente lim@ogsaegurar uma forte uniao
a porcelana. Posteriormente a este procedimenteraleser levado ao forno de
porcelana e aquecido a temperatura conforme octalig para queimar qualquer
impurezas remanescentes e formar uma fina camadaidie. Em muitos sistemas de
ligas, este conhecido tratamento de desgaseificz@ddesgaseifica verdadeiramente o
interior da estrutura da liga, mas produz uma canteal oxido na superficie que é
essencial para a formacgao da unido porcelana-metal.

A necessidade de uma superficie de metal limpa éammédo pode ser
supervalorizada. A superficie deve ser limpa addgu&nte pelo acabamento com
pedras ceramico montadas ou pontas diamantadaszadiié exclusivamente para
acabamento. Um jateamento final com alumina albaadésalta pureza assegura que a
porcelana seja aderida a uma superficie limpa emneamente retentiva.

A porcelana opaca é condensada a uma espessypeodareadamente 0,3 mm e,
entdo, queimada até sua temperatura de maturagéa. pdrcelana translicida é
aplicada e a forma do dente construida. O po deefzora € aplicado pelo método de
condensacdo descrito anteriormente. A unidade suva queima. Varios ciclos de
aplicacdo de porcelana e queimas podem ser neiosspara completar a restauracao.
Um glazeamento final €, entéo, obtido. ( Anusavitée1989).

3.3 Técnicas para Fundicdo de Casquete de Proéteseetdlo-ceramica. (Manual
Técnico da Durabond MS 1988)

3.3.1 A Ceroplastiadeve ser sempre realizadea modo a reproduzir estrutura
metalica que permita o recobrimento por uma canualgorcelana uniformemente
distribuida e de espessura ndo superior a 2 milbsnet

1- Certificamos de que a espessura do padrdo de cede mie 0,3 a 0,4

milimetros. Removemos 0s excessos de cera do ocontorarginal do
preparo.

2- Reforcamos a area correspondente a borda géngiyodi do padréo
colocando uma cinta de cera de 2 a3 milimetrodtdeaaNas outras areas do
contorno marginal, o acabamento foi feito uniforemenais fino (0,3 a 0,4
milimetros).

3- Em pontes, o0s conectores interproximais para ostiqodn devem ser
construidos a partir dos pontos “naturais” de don&vitando-se 0 excesso de
enceramento das regides inter-proximais. Os p&tievem constituir-se em
miniaturas dos produtos finais (coroas com por@lan

4- Conduto de alimentagdd’ SPRUE” ). E aconselhado o uso de pino
formador do conduto de alimentacao qffru€) especialmente designados

para ligas ndo preciosas. €pfue” é constituido por haste cilindrica ( 3,2 mm
de didametro ), cAmara de compensacéo e pontati@$tieé mm de diametro).

5- Ajustamos e fixamos ospru€¢ no padrdao de cera ainda posicionado no
troquel, mantendo a distancia de 1,5 mm entre crdarcompensacao e
padrao de cera. Em todos os casos, conserve, &ot@ncaracterizado, este
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“estreitamento” do spru€, necessario para promover o jateamento do molde
de revestimento.Este “estrangulamento” dspfue” deve possuir 1,5 mm de
comprimento por 1,6 de diametro.( Fig.3.3.1)

A
4 DistAncia: § mm

padrio da
£ard

“astraitamante’’
do “sprua’’
(1.6 mm

de didmetro)

'j DistAncia: 1.5 mm

Camara de
compensacdo

“Sprue’’ (3,2 mm
de didmeiro)

amianta

Anel de |

o Base
fundicdo — | formadora
de cadinho
do anel de
fundicdo

Fig.3.3.1 — Esquema do padrdao de cera, corretamgogeionado na base
formadora de cadinho do anel de fundicdo e proat@a peceber revestimento. O *
estreitamento” do “sprué€ deve possuir 1,5 mm de comprimento por 1,6 mm de
diametro.

Para coroas anteriores, coloque spru€ na regido incisal e para coroas
posteriores, fixe o sprué€ na regidao correspondente a qualquer uma das astur
cuspides. Para fundicdo tipo “monobloco” de pontssisprue” devem ser colocados
diretamente sobre os conectores interproximais (“sjprue” para cada conector) e
ligados a uma barra coletora( 3 mm de diametra), ssd suportada por quantidade de
canais igual a de elementos principais ( 4 mm dendiro cada um ), simetricamente
ajustados em relacdo a barra coletora e conveypata o centro da base formadora de
cadinho do anel metalico de fundicédo.( Fig.3.3.2)

Sprue nos conectoreg
interproximais

Barra coletora e
Canais principais

Fig.3.3.2 monobloco de ponte
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3.3.2 A Incluséo e Expansédo Térmica do Revestimento

1-

2-

Deve ser utilizado um revestimento isento de castepréprio para altas
temperaturas.

Em anéis de fundicdo com capacidade até 60 grdmasvestimento,

use uma camada de amianto. Em anéis maiores, amptdegs camadas
de amianto. Em todos os casos, umedeca 0 amianto.

Coloque o conjunto constituido por troquel, padd® cera e “

sprue’totalmente imerso em agua a temperatura de 35°@nw@url5

minutos, para liberacdo das tensdes induzidas @ueamanipulacédo da
cera.

Posicione o $prue” na base formadora de cadinho do anel de fundicao,
levando em conta a correta localizacdo da camareodgensacao (
centro térmico do anel) e do padrdo de cera (IBnetros aquém do
limite externo do anel).Cuidadosamente, apliquepadréo de cera , um
redutor de tensdo superficial (agente umectant@) sguir, um suave
jato de ar.Finalmente, coloque em posicao o anéhlioe com amianto
umedecido .( Fig 3.3.1).

Manipule o revestimento, a vacuo, na propor¢cad@eramas do po
para 10 centimetros cubico do liquido especial.

Inclua, sem vacuo, tomando o cuidado de nado levaevestimento
diretamente sobre os padrdes de cera e promovebdi&o suficiente
para evitar a formacé&o de bolhas.

Aguarde o endurecimento do revestimento e remavasia superficial
de revestimento situada no topo do anel de fundicao

Coloque o anel de fundicdo no forno frio. Colo.nfente a temperatura
até 300°C, mantenha esta temperatura durante 30tawinA seguir,
eleve a temperatura até 930°C, conservando esfetatara durante 60
minutos. Aqueca, concomitantemente, o cadinho foadicoes.

3.3.3 A Fundicéao

1-

Empregue macarico de furo Unico (3 milimetros d@&mditro) e uma
mistura de oxigénio e de gas de cozinha.Utilizigénio a pressao de
25 libras por polegadas quadrada (1,75 quilogramgafpor centimetro
qguadrado) e o gas de cozinha a pressao de 15 Igmagolegada
quadrada (1,05 quilograma-forca por centimetro rpd). Estas
pressdes, corretamente reguladas, promoverdo asdeieechama azul
redutora de 2,5 centimetros de comprimento.

Retire do forno e posicione o cadinho na centrif(fgg.2.5.3), que deve
ser armada com 4 ou 5 voltas. Complete o aquecardmtadinho com
a chamada do macarico.



-25 -

Suporte do anel de fundic¢ag

centrifuga

macarico

cadinho

Fig.3.3.3, vista superior da centrifuga para fgadiutilizada por nés.

Colocamos a quantidade indicada da liga no recelstado cadinho.

Fizemos com que a chama realize o aguecimentororgfe progressivo.
Provocamos movimentos lentos do macarico, obrigaadohama a
percorrer toda a superficie do metal. Quando pexpi€tracos” ou

“estrelas” apareceram na superficie metalica, pemoas concentrar o
calor sobre as bordas das pastilhas da liga. Itaedénte a seguir as
pastilhas “desmoronam”. A camada superficial deddxiormada né&o
devera ser tocada ou perfurada. Continuamos age@é 0 momento
em que o metal possa ser facilmente deslocado §rexs ondulacdes
superficiais”) com a forca da chama. Isto indica quliga atingiu o

ponto de fusdo. Neste momento, remova do fornoseipoamos o anel
metalico, em ato continuo, soltamos a trava darifegéa.

Deixamos o anel esfriar a temperatura ambient&ndpera (imersdo do
anel em agua fria),inevitadvel em alguns casos tegersé devem ser
realizados 20 minutos apos a fundicao.

Para eliminamos todos os vestigios de revestimenmpyegamos jato de
oxido de aluminio (50 micra) a pressdo de 80 lipas polegadas
guadrada (5,8 quilograma-forga por centimetro cackay.

3.3.4Acabamento

1.

Provamos a adaptacdo no troquel antes de cortaonauto de
alimentacaoqpruse.
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2. Removemos todas as “bolhas” e irregularidades fapeés, utilizando
brocas de “carbide” ou pontas de diamante. (Figl3.3

Fig.3.3.4 acabamento superficial com brocas déidat

3. Verificamos se a espessura do metal encontra-geod#mlimite minimo
permitido (0,3 milimetros).

4. Cortamos o conduto de alimentacdo com um disco di@adxido de
aluminio e complete o acabamento com pontas deo&Xéd aluminio
arredondando os cantos Vivos.

5. Submetemos novamente a fundicdo ao jato de éxidalwainio (50
micra) a pressao de 80 libras por polegadas quadrad

6. Colocamos a peca fundida imersa em agua destiladaparelho de
ultra-som, durante 10 minutos, para a remocéao ddiplas de oxido de
aluminio.

7. Retiramos do aparelho de ultra-som com auxiliorda pin¢a (n&o toque

com os dedos), a peca fundida esta pronta paraeecetratamento de
queima de oxidagcdo e assim estar pronto para necebevestimento
ceramico.(Fig.3.3.5)

Fig.3.3.5 Peca fundida pronta para receber o tettorde queima de oxidacéo
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3.4 Preparacéao e Aplicacao da Ceramica no Casquetesua Queima.(Manual
Técnico da Vision/Wohlwend)
1. ApGs o tratamento de oxidacdo, devemos iniciar eeqchimento dos

espacgos vazios da estrutura metélica com o opacpreEnchimento e
condensar bem (Fig.3.4.1)

Fig. 3.4.1 casquete Apoés o tratamento de oxidacao

2. Aplicar a primeira camada de Opaco, fina, com ocglinespecifico
destinado para esta operacao. Recobrir aproximadarié% da estrutura.

(Fig.3.4.2). Em seguida proceda a primeira queimaoplaco em forno
especifico para ceramica. (Fig.3.4.3).

m
L ‘ - | L ]
-+ T -l (-] I‘u!fl =

Fig.3.4.2 casquete com primeira Fig.3.taB)o ceramico, que foi
camada de opaco ilizatlo em nosso trabalho
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3. Fazemos o recobrimento de 100% da peca com o Ofep3.4.4) e
procedemos a segunda queima a 930°C. A superéicieaparéncia de
casca de ovo (Fig.3.4.5).

Fig.3.4.4 casquete com 1@k . Fig.3.4.5 Casquete apos 22
cobertura com opaco gueima

4. Aplicacao de Dentina e Massas Incisais.
Com o auxilio de um pincel e espatula aplicamosréarnica sobre o
casquete, na sequéncia abaixo descrita.
OBS: Observar o esquema de estratificacdo de aca@alo a indicacao das
cores.
a) Aplicacdo da camada de Dentina Opaca para estafdibizdas
cores, em especial com espaco reduzido.(Fig.3Q1&ima a
925°C.

Fig.3.4.6 12camada de Dentina Opaca para estajdibzdas cores

b) Aplicacdo da 22 massa de Dentina de acordo comescolhida.
(Fig.3.4.7).Queimada a 920°C.

Fig.3.4.7-22massa de Dentina de acordo com a colhéda
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c) Aplicamos de Massa Incisal Transparente (Opcioaa ptimizar
a Transmisséao de luz).(Fig.3.4.8).Queima a 9202C.

Fig.3.4.8 Massa Incisal Tfansparente

d) Levamos a prétese para queima no forno para ceaaotitemos
assim uma superficie brilhante. (Fig.3.4.9).Quein®20°C

Fig.3.4.9 protese apéé cjlljei'ma
Obs: A seguir, Correcao apos a 12 queima (cocgao).

e) De acordo com a transparéncia desejada, pode spletama
anatomia com as Massas Transparente. A massa dee @la
misturada com o liquido de Glaze e aplicado em fineacamada.
Levar para uma nova queima a protese. (Fig.3.Qu@)ma a
920°C.

Fig.3.4.0- Massa de Glaze para completar a anatomi
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O nivel do brilho pode ser variado, controland@a$emperatura de
gueima(cocc¢ao).Verifique com o padrao de cor casuufsua
peca.(Fig.3.4.11)

(A
ﬂ:m'w

Fig.3.4.11 verificag&o do brilho
3.5 Escolha da Ceramica e dos Aditivos.

Ao fazermos nossa escolha da ceramica a ser dalieados aditivos em nosso
trabalho, levamos em consideracdo os que tinhatoscleneficios mais atraentes e
sendo assim mais utilizados pelos profissionaisnessa regido. A ceramica escolhida
foi a Massa de Dentina Opaca “Vision Classic” déritacdo da Wohlwend e
distribuida no Brasil pela Servo-dental.

Foram escolhidos os aditivos industriais para m@éd@s a base da
Carboximetilcelulose de sédio, polimero aniénicoiv@delo da celulose, muito soltuvel
em agua, tanto frio quanto quente, na qual forméotaolucdes propriamente ditas
quanto géis, conhecido na industria por possufuagdes de: Agente ligante, agente
reologico, aglutinante, espessante, estabilizantdrificante. Abaixo relacionamos os
escolhidos:

1. O denominado no trabalho de “CMC” é fabricado pBlanchester
Quimica do Brasil Ltda.Possui 89,64% de Carboxiicedtilose.

2. O denominado no trabalho de “ADCER?” ¢é fabricadtagelcer Produtos
Quimicos Ltda. .Possui 82,88% de Carboximetilcelalo

3. O denominado no trabalho de “TIXOLAM” é fabricadorf. AMBERTI
Ceramic Additives e distribuido no Brasil pela LamProduto Quimico
Auxiliares. .Possui 57,81% de Carboximetilcelulose.

O percentual de 1% utilizado em nosso trabalho, €ue os fabricantes
recomendam para uso na industria de ceramica gad@anitarias.

3.6 Difratometria de Raios — X (DRX)

A ceramica pura e as amostras das proteses casriadeis foram estudadas por
Difratometria de raios—X para determinacdo da &staucristalina e suas composigoes.
A analise das ceramicas em forma de po e das psdtemfeccionadas e sinterizadas
foram feitas pelas técnicas da Difratometria desra{ do po .

Apoés a descoberta dos raios-X quase que acideatalMilhelm Kdentgen em
1985 despertou imediatamente o interesse de auioBstas por esta radiagéo.

Os raios-X sdo utilizados na area médica, em ragfi@g de 0Ssos e outros
orgaos, devido ao seu alto poder penetrante. SiEadbs também em tratamentos de
cancer, por radioterapia. Sado usados na deteccdallt®es estruturais em materiais
como ago, concreto, entre outros. No meio ciewtifiws raios-X séo utilizados em
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diversas areas com varias finalidades, entre dasristalografia, onde se estuda a
estrutura interna dos materiais através da difrdpdaaios-X.

Os raios-X é uma radiacdo eletromagnética de conemio de onda entre ~10
m e ~10' m. E uma radiacdo muito penetrante, pouco ionizantode atravessar, sem
absorcao apreciavel, meios materiais com espebasgtante grande.

Dentre as varias técnicas de caracterizacdo deiaigte técnica de difracdo de
raios-X € a mais indicada na determinacdo das fassalinas presentes em materiais
ceramicos, assim como analisar esta fase quaveita¢inte, obter precisamente o0s
parametros de rede da cela unitaria e, conseqientemdeterminar a estrutura
cristalina, medir o tamanho das particulas, deteareim a existéncia de defeitos ou
desordem na estrutura, bem como encontrar ordepe@ieeno alcance em soélidos nao
cristalinos. Isto € possivel porque na maior pdde solidos (cristais), os atomos se
ordenam em planos cristalinos separados entrersidliptincias da mesma ordem de
grandeza dos comprimentos de onda dos raios-X.

A obtencao de raios-X para difracdo envolve a apéio de tensdes da ordem de
35 kV entre um catodo (filamento de tungsténiojreanodo (alvo metalico), dentro de
um sistema com alto vacuo. A figura 3.6.1 mostradiagrama esquematico de um
tubo de raios-X.

Filamento de
Tungsténio

Fig.3.6.1. Diagrama esquematico de um tubo parcgerde raios-X.

Ao ser aquecido, o filamento de tungsténio (catoslmjte elétrons. Devido a
elevada diferenca de potencial (35 kV), os elétidrerados sdo acelerados, ganham
energia cinética e movimentam-se em dire¢cdo ao @metalico (anodo) geralmente o
cobre. Ao colidirem com o anodo, tais elétrons poam a emissdo de raios-X. Em
torno de 98% da energia cinética dos elétrons résftemado em calor, o que torna
necessario o emprego de um sistema de refrigetizdnodo.

Dentre as vantagens da técnica de difracdo de-Xaipara a caracterizacdo de
fases, destacam-se a simplicidade e rapidez dodmésoconfiabilidade dos resultados
obtidos (pois o perfil de difragdo obtido é cardsteo para cada fase cristalina).
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A difracdo de raios-X é o resultado do espalhamédatoadiacdo por um arranjo
regular de centros de espalhamento cujo espacaréadomesma ordem de grandeza
do seu comprimento de onda. Esta grade de difreapd®a um espalhamento da luz com
alta intensidade em algumas poucas direcdes eigpscifA direcdo precisa do
espalhamento observado é uma fungéo do espacamettoentre as ranhuras na grade
de difrac&o, relativo ao comprimento de onda dacéw incidente.

Quando do espalhamento de um feixe incidente des-daiem um soélido
cristalino, este ocorre em todas as direcdes. $o0s0s estdo regularmente espacados
em um reticulado cristalino e a radiagéo incideate comprimento de onda da ordem
deste espacamento, ocorrerd interferéncia constratn certas direcdes e interferéncia
destrutiva em outras.

Um cristal funciona como uma grade de difracaoirtr@hsional, na qual os
empilhamentos repetidos dos planos cristalinosesereomo ranhuras. Para uma rede
cristalina simples, a condicdo de difracdo estétrada na figura 3.6.2, esta nos mostra
que, para sua ocorréncia, os feixes de raios-X llemp@s por planos cristalinos
adjacentes devem estar em fase, caso contrarioteaferéncias destrutivas de onda
ocorrem e nenhuma intensidade de espalhament@éatia. SO ocorrera reflexao, isto
€, interferéncia construtiva, se a distancia exacorrida por cada feixe for um
multiplo inteiro de comprimento de onda, Por exemplo, na figura, o feixe difratado
pelo segundo plano de atomos percorre uma dist&q@ia QTa mais do que o feixe
difratado pelo primeiro plano de 4tomos. A condigioa que ocorra interferéncia
construtiva é (equacao 3.6.1):

SQ+QT=nA=2d se¥ (3.6.1.

onde n = 1,2,3,4..., ou seja, numeros inteiros addétancia interplanar@&é o angulo
de Bragg.

) « _A'Feire
': Difratado
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Figura 3.6.2: Difragcdo de raios—pelos planos de um soli
cristalino (os atomos funcionam como centros dalegmento
e 0s nlanos. como ranhuras de uma malha decao’

Eq, (3.6.1) representa a lei de Bragg e os andujmsra os quais ocorre difracao
sdo chamados angulos de Bragg. A partir desta aquegnclui-se que as direcdes para
as quais ocorre difracéo (interferéncia constrjits&o determinadas pela geometria do
reticulado
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3.7 Microscopia Eletronica de Varredura, analise ddVEV

A microscopia eletrénica de varredura é um dosunsentos mais versateis de
investigacdo da microestrutura de materiais metgkcceramicos, permitindo resolucéo
de 100 A ou 10 nm, podendo chegar a 3nm ou 30 MEN oferece possibilidades de
formacao de imagens de facil interpretacao e figyotaras de superficies atacadas (por
acidos) bem como superficies rugosas. A MEV tem boe faixa de aplicacdes, na
pesquisa e desenvolvimento de materiais, analiéaltis e controle de qualidade.

A figura 3.7.1 mostra, de maneira simplificadauodionamento e o principio da
técnica. O feixe de elétron é emitido de um filatnade tungsténio aquecido (catodo) e
focalizado por um sistema de lentes magnéticass(derstes condensadoras e uma

Canhéo de
Elétron: Tubos de Imagem
/_ T
Bobina de ! CA
: | amers
Coluna Vazi e . Gerador de
/7|7 ! Varredura ! .
: 1 2
Lentes !
Eletronica
Bobinas d | XeY Controle de |2 &Y -
Varredur: A ol Magnificag&o i
Lentes
Eletronica ! - - - - -
| : _| N
Sistema dg—J % __ [ Amplificador S
Vacuc T / | \\ de Video —
Amostra Detector de

Sina
Figura 3.7.1: Modo de funcionamento do Microscdplietronico de Varredura

objetiva). A voltagem de aceleracdo varia de 1080G00 Volts. E necessario o uso de
uma bomba de vacuo, de preferéncia uma turbo makecque ajuda a evitar
contaminagdo por hidrocarbonetos das bombas de Oldeixe de elétrons faz uma
varredura na superficie da amostra, da mesma fgueaum tubo de raios catédicos
funciona na geragdo de imagens numa tela de tetewsn gerador controlando a
corrente das bobinas de varredura deflete o fexwrago de linhas bem proximas. O
controle da magnificacao é feito pelo ajuste daere nas bobinas de deflexdo. Os
elétrons excitados pelo feixe de elétrons e enstidela superficie da amostra séo
coletados em um detector. Esta corrente que atndetector € ainda menor que a
original, de aproximadamente 10A e tem de ser ampliada. O sinal amplificado
controla o brilho do feixe em um tubo de raios datds, que é sincronizado ao feixe
eletrénico na coluna do microscopio. Além do makirgdisplay) de imagem em uma
tela de televisédo de alta qualidade, um tubo des reatddicos é usado para desenhar a
imagem com, tipicamente 1000 (podendo ser até 400®s em um filme fotogréafico
ou chapa.
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Quando o feixe de elétrons primarios interage coamastra, elétrons e outras
radiacdes (raios-X, por exemplo) sao produzidosdem ser usadas para a formacgéao da
imagem e analisar quimicamente os elementos mstrotarais.

a) Os elétrons retro espalhados (BSE) sdo produzidoggpalhamento elastico a
altos angulos simples ou baixos angulos multipdodistribuicdo de energia dos
ER depende da energia dos elétrons primarios intddedo nimero de elétrons
na camada de valéncia, do niumero atbmico do mhaterida inclinacdo da
superficie da amostra. Quanto menor o numero atboicmaterial no qual o
feixe incide, menos elétrons serdo retro espalhadosis energia é dissipada.
Materiais com alto niumero atébmico permitem o respalhamento de elétrons
de atomos proximos a superficie com menor variag@ogética. As andlises de
MEV com elétrons retro espalhado (BSE) dao infoideacsobre a composicao
do material e orientagcdo cristalina, a uma profuadé de 0,1 - {dm,
dependendo da voltagem e resolucéo de 1 pni0fornecendo maior nitidez de
analise do que os elétrons secundarios.

b) Os elétrons secundérios (ES) sao formados paeaigéo dos elétrons primarios
com elétrons de atomos com ligacdes fracas. O &epae energia dos elétrons
€ dependente da energia dos elétrons incidentesraterial da amostra. Os ES
gerados ndo sdo fortemente dependentes do nundenicat O fator principal
para a geracao de elétrons secundarios € o angtri @ feixe incidente e a
superficie da amostra. As principais informacoetidab pela analise de MEV
com (ES) sdo topografias de superficie, contrastendterial e contraste de
orientacdo cristalina, com uma resolucao de 5 @n20em uma profundidade de
1-10 nm.

A microestrutura das proteses confeccionadas comstaura da ceramica com 0s
aditivos bem como dela Pura, foram estudadas penostopia eletrénica de varredura,
usando elétrons secundarios (ES), elétrons repaltesdos (BSE) e MIX onde se utiliza
50% de (BSE) e 50%(ES), as amostras das prétesteccimnadas foram enviadas para
analise na Universidade de S&do Carlos em Sdo Peuldepartamento de Eng® de
Materiais. As amostras foram colocadas sobre seig@ropriado para as observagoes.
A ceramica Pura em po foi analisada pelo MEV noRTHstituto Tecnolégico de PE).

3.8 Analise por fluorescencia de raio X com Espebémetro de fluorescéncia.
(XRF)

O Espectrometro de raios-X € um instrumento qukzeea analise por disperséo
de energia de raios-X (XRF), O espectrometro pooréiscéncia de raio-X é um
instrumento que determina qualitativamente e gtaivamente os elementos presentes
em uma determinada amostra. Isto € possivel atrdaéimcidéncia de raios-X que
excitam as camadas eletrénicas da amostra. Esta emtite um novo espectro de raio-
X caracteristico de cada elemento de sua compoBig#na técnica muito Util para a
caracterizacdo elementar da estrutura da superfio® materiais e determinar
qualitativamente e quantitativamente os element@semtes em uma determinada
amostra, com esta técnica € possivel detectar quaes os elementos da tabela
periddica. Esta técnica possibilita determinar ®gsometria das fases presentes na
amostra. Isto é possivel através da aplicacdo ide-Xana superficie da amostra e a
posterior analise dos fluorescentes raios-X enstidd técnica de fluorescéncia de
raios-X € ndo-destrutiva para todos os tipos destna® incluindo sdlidos, liquidos,
pés, discos, etc.. Desta forma, a técnica de fho@recia de raios-X é utilizada para
pesquisa e controle de qualidade em uma ampla deeatuacdo, a qual inclui
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universidades, instituicbes de pesquisa, indUstripstroquimicas, industrias
farmacéuticas, metalurgia, mineracao, cimento, etc.

A fluorescéncia por microssonda de raiquXRF), é utilizada como técnica de
microanalise, particularmente aquelas que utilizaiorossonda , tém demonstrado
serem muito eficientes para localizar e determéndistribuicdo espacial de elementos
em diversos tipos de amostra.Encontram-se atuaémamt vias de desenvolvimento
dispositivos 6pticos capazes de focalizar um feigeraio X em pequenas regiées da
amostra.Estes dispositivos, baseados no fenémenrefldeéo total, consistem de tubos
capilares, dentro dos quais os feixes de raio Yrepagam, refletindo-se totalmente
sobre as paredes internas, sem sofrer atenuacadisparsdo.Com eles obtém-se
microssonda de raio X com alta resolucdo espataabrdem dg¢um. .(Cunha e Silva R.
M.,2004)

Um dos principais campos de aplicacdo das micralssda raio X com capilares €
na microfluorescéncia. Mediante a realizacdo de van@edura da microssonda sobre a
superficie da amostra, pode-se obter informacdes eldgnentos majoritarios,
minoritarios e tracos presentes. Estes mapas deeptes(mapeamento quimico) séo
muito Uteis para compreender certos processos cpreemn em amostras heterogéneas
de origem industrial, geoldgica, arqueoldgica, dgata e ambiental.(Cunha e Silva R.
M.,2004)

3.9 Analise de Area Superficial (BET).

Para a determinacao da area superficial espelnget al.2003),foi utilizado
0 metodo de adsorcéo de nitrogenio/helio deserdwlgdr Brunauer, Emmett e Teller
(BET). A partir de isotermas de adsorcéo de gases solpésosu materiais ceramicos,
pode-se obter as caracteristicas das suas texthséss medidas compreendem o
conjunto de informacgdes que definem a morfologigdoque sdo o tamanho dos poros
e a area de superficie especifica. A amostra ddapgeramica foi analizado pelo ITEP
( Instituto de tecnologia do Estado de PE).

Esta técnica foi usada para estimar o tamanho méaiparticula ( diametro
esferico equivalente) por meio da equa8an

6

(39

Dget =
D SgeT
Onde,

Dger=diametro esferico equivalente(nm);
D;=densidade tedrica (g/cin
Sger=4rea superficial (Aig).

3.10 Ensaio Mecéanico de Microdureza (Mk).

A caracterizacdo mecanica das amostras foi realizaat ensaio de dureza
Vickers.

Esta técnica consiste em forcar contra a super@icienaterial a ser testado um
pequeno identador, em condi¢gBes controladas de eatgxa de aplicacdo. A identagéo
resultante € medida e relacionada a um numero dezaludo que resulta que este
resultado é mais relativo do que absoluto.
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Os ensaios de dureza sdo comumente empregadogé@umuas de caracterizagao

mecanica de materiais, pois consistem em proceda®eate baixo custo, simples

e que nao exige preparacdo especial do materiatefse faces paralelas e

superficie polida para melhor visualizacao da iaga).

No ensaio de dureza Vickers o identador € uma jpiidudle base quadrada e com
angulo entre faces de 136°. Através das medidadia@snais da identacdo, determina-
se o valor da dureza Vickers (MHv), em N/fmpor meio da relac&o:

2Pser{136}

3
MHy= 52 = 182"2‘4P (3)10

ondeP é a carga aplicada (N)de2 a média das diagonais da identagdo, em mm.

Os testes foram realizados nas amostras devidarpeldas, com uma carga de
50g por 30 s, com 2 identagdes por amostra, nasteaso A figura 3.10.1 ilustra o
procedimento de medida das diagonais de identacéo:

Figura 3.10.1: Medida das diagonais de identacdo em
ensaio de dureza Vickers

3.11 Preparos da Mistura da Ceramica com os Aditive®

A mistura do aditivo com a ceramica foi preparadfal&boratorio utilizando uma
balanca analitica: modelo FA2104N ,com grau deigéiecl, escala de pesagem 0-210
g, precisdo na leitura 0,1 mg. para fazermos aunaista proporcédo de 1% do aditivo
para 100%de ceramica pura.Apés fazermos a pesagalizamos a mistura e
homogeneizagdo com o auxilio de um almofariz désagy@o Pistilo.
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Fig.3.11 Balanca analitica modelo FA2104N
3.12 Confeccbes das Amostras para Andlises e Ensaio

As amostras foram confeccionadas, na bancada dwoalébio de préteses Fig.
3.12.1, conforme técnicas utilizadas amplamentedigersos laboratorios de proteses
dentaria. Aplicacdo das misturas e ceramicas potaesos casquetes metalico
Fig.3.12.2.Utilizamos pingca para segurar o casquedtilico e espatula e pincel para
aplicar o material, ceramica pura e misturada cditivas que foram diluidos em agua
destilada . Apés aplicacdo dos materiais levamoanasstras para queima no forno
Fig.3.12.3 Foram confeccionadas quatros pecas die mastura e da ceramica pura.
Para serem feitos novas analises pelo EDX e MEM, t@mo andlise da micro-dureza
apos a sinterizacao. Fig.3.12.4.- 3.12.5. — 3.2R42.7.

Fig. 3.12.1. Bancada para aplicacao da porcelarcasguete metalico.
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RN
ueteqmarBeccao das amostras.

Fig. 3.12.3 Colocacéo das amostras no forno pagengu

3.13 Preparacédo de Amostras para Ensaios de Microdeza

A amostra de p6 ceramico fornecida foi separadajeatro partes, em trés delas
foi colocado 1% de aditivo (ADCER, TIXOLAM, CMC) spectivamente conforme
utilizado nas indastrias. Aditivos esses pesadosusra balanca analitica de quatro
casas decimais Fig.4.6.1, e misturados, juntanwmteo pé ceramico, no almofariz de
agata por cerca de 2 horas para homogeneizacapistim. Depois as quatro amostras,
lembrando que uma delas pura, foi levada ao pecotgiara a fabricacdo dos dentes
ceramicos. Esses foram entdo embutidos. Essa @ééniealizada em uma prensa
metalografica (embutidora), antes do procedimenés fatores foram levados em
consideragao: pressédo utilizada, temperatura eceteppolimerizagdo da resina. A
amostra foi colocada com a face em que sera rdali@a@nsaio de microdureza voltada
para baixo, no centro do émbolo, e o compartimpnéenchido com resina acrilica e
baquelite. A quantidade de po foi suficiente pavhric a amostra e apresentar uma
altura adequada para servir de apoio durante mpoto. O compartimento foi tampado
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com um pino, empurrado para baixo e colocado uavatrA embutidora foi ligada e a
pressdo foi monitorada, principalmente, no inici pfocesso, pois tendeu a cair. O
monitoramento consistiu em pressionar a alavanearpanter a presséo estipulada. Por
causa do embutimento encontrou-se uma fina peléril@sina sobre a amostra, sendo
necessario, primeiramente, o lixamento com umadix&00(meche) e depois uma de
1200(meche) com o objetivo de torna-la plana eloe incrustagcdes. O lixamento foi
realizado em uma lixadeira elétrica rotativa (pjtpor um tempo de uma hora e meia
para cada dente. O polimento ocorreu através da&ocdo pano de polimento no prato
da politriz. Foi utilizado um abrasivo a base denthinte de 1 micrdbmetro de tamanho
de grdo, com duracdo de cerca de 40 minutos pade.depos o polimento foi obtida
uma superficie lisa com aspecto de “brilho espahasbtando as amostras prontas para
analise de microdureza. Durante este processoeg@anacao das amostras com aditivo
tixolam a mesma néo resistiu e foi destruido oiqumssibilitou o ensaio de dureza na
respectiva amostra. Restando entdo as outras as@sig.3.13)

Figura 3.13 amostras de CMC,ADCER e PURA embutigies)ta para ensaio de
Microdureza.

3.13.1 Ensaio de Microdureza das Amostras
Os ensaios para determinacdo da microdureanfaealizados no ITEP(
Instututo de Tecnologia do Estado de PE), atraseSqliipamento de microscopia para
analise Metalografica de fabricacdo da ReichedenSerie 319914, Fig.4.8.2, utilizando
o dispositivo acessorio de teste para microdur@zaReicher n° de serie 44218.

B

Fig.4.8.2 realizado ensaio de microdureza
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 A analise da ceramica e dos aditivos antes datsrizacao.

Utilizamos para analise inicial da Ceramica Pura seguintes processos:
Difratometria de Raio-X, Espectrometro de raios3¥g, MEV e BET. Visando ter
todas as informagbes que o fabricante das Ceran@dastologicas utilizadas néo
disponibiliza em seus catalogos técnicos, proceulinesste adotado por outros
fabricantes de ceramicas odontolégicas. Nos aditpara analise inicial utilizamos o
processo de espectrbmetro de raios-X, pois comocedsnicas, os fabricantes dos
aditivos utilizados ndo disponibilizam a composigidalhada em seus catdlogos. A
técnica utilizada para verificagdo qualitativa ensquantitativa da composicdo da
ceramica Pura e dos Aditivos, foi a de Fluores@dei Raios-X, 0 que nos possibilita
um grau de precisdao muito bom.

4.2. Resultado das Analises qualitativas e quantiigsas das Ceramicas e dos
Aditivos pela Caracterizacao por microfluorescénciale Raios-X (1—XRF).

Os materiais, ceramicos e aditivos, foram enviaglbsforma de p6. Fez-se a
andlise pelo seguintédétodo: A ceramica nao foi levada para estufema porcéo de
cada amostra dos aditivos foi colocada em umaagtafa eliminacdo de umidade e
entdo levada a uma mufla a 1000°C por 2 horas geteaminacdo de perda ao fogo.
Uma porcdo das amostras secas dos aditivos e @laicarfoi prensada, usando prensa
hidraulica, tendo sido aplicado uma pressédo deof5 As pastilhas formadas foram
analisadas qualitativamente para elementos pesadalguns leves, e entdo semi-
guantitativamente, para os elementos detectadwarnedura qualitativa. Os resultados
foram recalculados para 100% para acrescentar ubtags da perda ao fogo (PF).
Todos os elementos da tabela periédica podem dectddos, com exce¢do dos
elementos leves H, He, Li, Be, B, C, N e O. Os el&ims nédo listados ndo foram
detectados. Para a analise quimica foi usado ueceémetro demicrofluorescéncia
de Raios-X Rigaku modelo RIX 3000, equipado com tubo de ®$resultados estdo
expressos em peso %. (Tabela 4 grédicos Fig. 4.2.1 e 4.2.2).

Tabela 4.2-Composicdes da Ceramica e Aditivos petaacterizacdo por
microfluorescéncia de Raios-¥XRF)

Ceramica | ADITIVO - ADITIVO- ADITIVO-
ELEMENTOS | "5 rA ADCER CMC TIXOLAN
co | - 8.22 1,90 565
FeOs | 377 | — 3.20
Sio, 47.60 236 | —— 24.01
AlLO; 8.38 096 | - 211
TiO, 0.96 051 | - 0.28
=X oM R— 0.39 2.70 1,60
| = 0.35 1.82 0.34
K0 2340 0.20 0.17 0.90
NaO 0.30 0.12 2.97 0.29
SO 0.04 0.10 0.16 0.15
S0 0.14 004 | - 0.25
210, | - 0.03 031 0.07
NO | - 0,02 0.14 0,03
Zno 0.02 0,02 0.10 0,02
cCuwo | 001 | - |
Rb,0 034 001 | —— 0.02
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Ceramica | ADITIVO - ADITIVO- ADITIVO-
COMPONENTES  "pra ADCER CMC TIXOLAN
MgO 005 | - 0,08 3,13
MNO | | 0,08 3,13
CaO 6,14 | - | |
BaO 442 | - | | =
CeQ, 3,98 | - | |
SnG 134 | - | |
Y03 N e
T,0s 086 | - | |
Gro, 046 | - | e | e
S,0sT 037 | - | |
PbO 010 | - | o |
Cr,03 0,04 | - | e e
Ga0; 002 | - | |
PF | 82,88 89,64 57,81
TOTAL 99,98 99,99 100,00 99,99

Andlise por fluorescéncia de raio-X
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Fig.4.2.1 Analise por fluorescéncia de raio X doisiveos
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Fig.4.2.2 Analise por fluorescéncia de raio X deioeca Pura
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Podemos verificar com a analise acima, por fludnesia, que:

1. Na mistura da Ceramica Pura, com 1% do Aditivo ABCEcorre uma
dopagem da mesma pela Carboximetilcelulose, cujceptual no aditivo
€ de 82,88% e os outros 17,12% restantes, distdbupor varios
componentes sendo 7 dos quais a ceramica puraassaipCoO, FgOs,
P,0Os, Cl, ZI’OZ, NiO e CuO.

2. Na mistura da Ceramica Pura, com 1% do Aditivo CMCorre uma
dopagem da mesma pela Carboximetilcelulose, cujceptual no aditivo
€ de 89,64% e os outros 10,36% restantes, distdbupor varios
componentes sendo 6 dos quais a ceramica puraosdaipCoO, EOs, Cl,
ZrO,, NiO e MnO.

3. Na mistura da Ceramica Pura, com 1% do Aditivo TIDAM, ocorre uma
dopagem da mesma pela Carboximetilcelulose, cujceptual no aditivo
€ de 57,81% e os outros 42,19% restantes, distobupor varios
componentes sendo 7 dos quais a ceramica puraasdaipCoO, Fs,
P,0s, Cl, Zr&,, NiO e MnO. Chama-nos atencdo o percentual de
participacéo S1Q 24,01%, no percentual dos componentes restantes.

A pureza dos aditivos, em relacdo a Carboximetilosk, pode ser verificada com
a perda de fogo da tabela, ja que o ponto de guotgdio da mesma situa-se acima de
370°C e as amostras foram para estufa por duas &d@00°C. Fig.4.2.3.

Percentuais de Carboximetilcelulose

nos Aditivos
100
9 g0 - |
% W Percentuais de
E 60 componentes
E)J 40 @ percentuais de
5 carboximetilcelulose
o 20
0 ‘ ‘-
TIXOLAM ADCER CMC
ADITIVOS

Fig. 4.2.3 gréafico dos percentuais de Carboximatilose nos aditivos
4.3 Difratometria de Raios — X (DRX) da Ceramica Pra em P0.

Foi realizada analise do p6 da ceramica PURA atbz para a confeccdo das
amostras de proteses. Os resultados sdo mostiaaigs pelo difatrograma.
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Fig. 4.3.1-Difratograma da amostra do po da cer@fldRA utilizada.

4.4 Andlise por Dispersao de Energia de Raio-X dagtamica Pura em P6 (EDX).
Estas analises foram realizadas no ITEP (Instifetmolégico do Estado de PE)
4.4.1 Resultado utilizando o ajuste no MEV de:

» Aceleracao da voltagem (KV)-20.0
» Corrente (nA) -120000
* Magnificagdo — 30000

« Tempo - 60
2000 —
i Si
1500
1000
S0 A (24
E iy
Zn| A
il U
1O
i M GZFI AL
o L S e Al ket
g 4 1b 1k

Fig. 4.4.1 difratograma com 30000 de magnificacéo

Resultado da identificacdo automatica:Elementosemtes e percentuais- C(6)-
34,41%, O(8)-14,08%, Na(11)-1,63%, AI(13)5,70%, 18)(18,72%, K(19)9,80%,
Cu(29)-1,39%, Au(79)-13,51%.

Elementos possiveis - Zn(30), CE(58)



-44 -

4.4.2 Resultado utilizando o ajuste no MEV de:
Aceleracao da voltagem (KV)-20.0
Corrente (nA) - 120000

Magnificagao — 20000

Tempo 60 s

Zn Al
CU ¢y Zn ALl y
1 Fig.

4.4.2 difratograma com 20000 de magnificacao

Resultado da identificacdo automatica:

* Elementos presentes- C(6)-21,95%, O(8)-14,81%, 3MB113%, Si(14)-
15,74%, K(19)-4,63, Ca(20)-1,55%, Cu(29)-2,25%, 30D)1,79%,
Ba(56)-5,78%, Au(79)-26,37%

» Elementos possiveis - Tc(43), CE(58)

Grafico da andlise por dispersao de energia de Raio  -X da ceramica

PURA em po6

@
S
5 @ Magnificag&o 30000
EJ) ® Magnificacdo 20000
i
o

) >) S D\ Q) ) ‘) ) O )

SO A N P P S &

SRS A A\ GRS S

ELEMENTOS

Fig. 4.4.3 Grafico da analise por dispersdo deggmeate raio X da ceramica
pura
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Na andlise por dispersdo de energia de raios-Xedamica Pura, temos uma
analise qualitativa dos elementqgs pois verificamos que ao utilizarmos duas
magnificacdes, nesta técnica, temos elementos ntesseque ao mudarmos de
magnificacdo ndo aparecem e outros que desapardmam,como nos elementos
possiveis onde em uma andlise aparecem Zn e Gautnaeos elementos Tc e Ce.

4.5 Micrografias obtidas pelo MEV do p6 da Ceramic®URA

Com as micrografias obtidas pelo MEV no p6 da ceramura, podemos
verificar que a granulometria da mesma € muitorbgémea e com uma amplitude de
valores muito grande, podendo com isso criar ddades na compactagdo durante a
sinterizacdo o que ira refletir nas propriedadesémieas do trabalho realizado com a
mesma.

1aku #1.B888 18xm

Fig. 4.5.2 micrografia com magnificagdo 5000
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Fig. 4.5.4 micrografia com magnificagcdo 10000

a8kl

Fig. 4.5.5 micrografia com magnificagcdo 20000
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Observamos as cincos micrografias acima , ondeaaugmetria da ceramica
utilizada ndo € homogénea, pois temos as magrigsage 1000, 5000, 6000, 10000 e
20000, gue nos mostram claramente este detalhe.

4.6 Andlise do BET da Ceramica Pura em P&

Esta andlise, para a determinacdo da area supkrfispecifica, utilizando o
método de adsorcdo de Nitrogénio/Hélio, foi realzano ITEP (Instituto
Tecnoldgico do Estado de Pernambuco). O tamanhdomd@dparticula (diametro
esférico equivalente) ficou entre 0,85 eutd de acordo com a analise processada
pelo MEV, o que vem a comprovar a andlise visua dacrografias. Uma
granulometria com variacdo de tamanho muito amiglad6.1

18kU X1,888

18k
18kU

Fig. 4.6.1 micrografias da granulometria, ceranfitiRA.

4.7 Andlise Visual das proteses confeccionadas
ApoOs a sinterizagdo das amostras realizamos emirdongom o Protético Pedro
Saturnino Barbosa, uma andlise visual, onde podecwsstatar as seguintes

impressoes:

Fig.4.7.1 Amostra das proteses confeccionadas ccemamnica pura



-48 -

* As préteses com aditivo CMC - apresentaram acab@anmeebrilho muito
bom e um ligeiro escurecimento na sua coloracaaedmgdo a ceramica
PURA. Fig.4.7.2.

Fig.4.7.2 Amostra das proteses confeccionadas @rdelCMC

* As proteses com aditivo com aditivo ADCER - aprésem acabamento e
brilho muito bom e um ligeiro clareamento na su@regdo em relacéo a
ceramica PURA.

Fig. 4.7.3 Amostra das préteses confeccionada com
1% de ADCER.
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* As préteses com aditivo com aditivo TIXOLAM - apeatou acabamento
e brilho inferior aos outro dois aditivos e claresmo em relagédo as outras
duas amostra com aditivo e da Ceramica Pura.

Fig. 4.7.4. Amostra das proteses confeccionadad %ode Tixolam.

* Podemos fazer um comparativo visual melhor ao eoinos as fotos das
amostras das proteses confeccionadas, uma aodauldrd conforme Fig.
4.7.5 abaixo.

Fig. 4.7.5 Amostras das proteses confeccionadas.
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4.8 Microdureza Vicker’s

As propriedades mecéanicas descrevem o comportameltagpal um material
reage a aplicagdo de uma forgca, uma carga e/owcimp&o realizarmos o ensaio de
microdureza nas amostras que conseguimos prepardicamos que a amostra que foi
adicionada com o aditivo ADCER, teve um aumentoiSghtivo de 5,7% da dureza
em relacdo a dureza da ceramica PURA. A adiciocada o aditivo CMC, teve um
aumento de 2,8% da dureza em relacdo a durezard@mica PURA. Infelizmente
devido a amostra do TIXOLAM ter sido destruida nmocpsso de preparacdo das
amostras nao temos os valores da sua dureza.

Célculo do ensaio de micro dureza MH

MH,= 1854,4 P =8 Kg/mn?

d=m. g (um)

P=50g¢g

Ceramica PURA:
d=0,164 * 73 => MK= 646,90

Ceramica com Adcer:
d=0,164*71=> MH= 683,86

Ceramica com CMC:
d=0,164* 72 => MK= 664,99

PURA = 646.90< CMC = 664,99 <ADCER = 683,86
' )

Microdureza Vickers

700

@ Ceramica PURA
@ Ceramica c/ADCER
@ ceramica c/CMC

690

680

670

660

650

640

Microdureza(MHv)

630

620

Amostras confeccionadas
N J
Fig.4.8.1 gréafico da Microdureza Vickers

1. Com utilizacdo de 1% do aditivo ADCER na cerdmiddRR temos um
aumento de 5,71% na microdureza da protese coofexta.
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2. Com utilizacdo de 1% do aditivo CMC na ceramica RUBmos um aumento
de 2,8% na microduraeza da protese confeccionada.

4.9 Caracterizacao por Difracdo de Raios-X das Protes€3onfeccionadas

(DRX)

Nas figuras abaixo, estdo apresentados os espdetdiBacao de raios-X, das
amostras que foram enviadas para analises na Witiade Federal de Sdo Carlos em

fase vitrea
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Fig. 4.9.3 Espectro de
difracdo de raios-X da
Ceramica com CMC
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4.10 Microestrutura

Para analisar a microestrutura das amostras caofectas utilizou-se a técnica de
microscopia eletronica de varredura nas super{Miey).

Essa caracterizacdo teve como intuito avaliar araestrutura em relagdo a
homogeneidade, tamanho e distribuicdo de gréossiplade e a presenca de fases nas
ceramicas observadas na DRX.

As micrografias de MEV das amostras nos demonstrea qcorreu um
melhoramento na micro estrutura das que utilizavaraditivos com CMC e ADCER, o
gue néo foi o caso do TIXOLAN, em relacdo a cerarmtRA.

Analisamos as amostras através da técnica de rmapiaseletrénica de varredura
utilizando os seguintes métodos: microscopia coétragls secundarios, microscopia
com elétrons retro-espalhados e um Mix de 50% dka.cAo utilizarmos elétrons
secundarios estamos colhendo informacdes da stipedth amostra enquanto que 0s
elétrons retro-espalhados nos oferecem uma maidenino interior das amostras, ja o
Mix nos mostra uma visdo mais panoramica da reggiiadada.

4.10.1 Micrografia da Ceramica PURA

Na imagem da Fig. 4.10.1(a), no modo (elétron sdmuorSE) onde as
topografias de superficie, contraste de materiabmtraste de orientacdo cristalina,
podem ser visto com mais facilidade, no canto iofes metal, a parte mais clara € a
interface, onde ocorre a difusdo do metal com angiea e acima desta a parte em
ceramica.

r

Parte ceramica

Interface

Parte metalica

WD

]
I.-: {

Fig. 4.10.1(a)
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Na imagem da Fig. 4.10.1(b), no modo (elétron sad@ro-SE) onde as
topografias de superficie, contraste de materiabmtraste de orientacao cristalina,
podem ser visto.Verificamos a microestrutura dadméa PURA,cuja imagem
usaremos para fazer a comparacdo com as amosidiveram a ceramica adicionada

dos aditivos.

Fig. 4.10.1(b)

¢) Naimagem da Fig. 4.10.1(c), no modo MIX,onde zdilse 50% do modo(ES) e
50% (BSE)que fornecem maior nitidez de andlise dm @s elétrons
secundarios(ES); verificamos o aspecto de micnatesr bem detalhada da

amostra da ceramica PURA.

-

Fig. 4.10.1(c)
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4.10.2 Micrografia da Ceramica com Aditivo CMC

Na imagem da Fig. 4.10.2 (a), no modo (elétron reddério-SE) onde as
topografias de superficie, contraste de materiabmtraste de orientacdo cristalina,
podem ser visto com mais facilidade; pode ser \asioterface, parte ceramica, parte
metélica.

Parte metal

Interface

Parte ceramica

WD Exp 1 200pm
3.1 1 ] E'i':.".i."ir - DEMa - LOCE - FEG

Fig. 4.10.2(a)

Na imagem da Fig. 4.10.2(b), no modo (elétronrepalhados-BSE) fornece
maior nitidez de analise do que o (SE), podemosoBr mais nitidez e facilidade no
canto superior esquerdo o metal é bem nitido.

Parte metal

Interface

Parte ceramic

Fig. 4.10.2(b)
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Na imagem da Fig. 4.10.2(c), no modo (SE) podersos \parte ceramica que se
apresenta muito boa em termos de sua estruturdisighese comparar com a ceramica
PURA a compactacao é evidente e ira influenciaraansicrodureza.

N Parte ceramica

WD Exp F———
14.9 1 UFSCar - DEMa - LCE -
O e e

Fig. 4.10.2(c)

Na imagem da Fig. 4.10.2(d), no modo MIX, ondetdea 50% do modo (ES) e
50% (BSE) que fornecem maior nitidez de analisquioos elétrons secundarios;
verificamos o0 aspecto de microestrutura na cergroaa uma compactacao e
homogeneizacdo, muito boa comparada com a da aadura.

Fig. 4.10.2(d)
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4.10.3 Micrografia da Ceramica com Aditivo ADCER

Na imagem da Fig. 4.10.3(a), no modo (elétronsorespalhados-BSE) que
fornece maior nitidez de andlise do que o (SE) pmdever com mais facilidade no
canto inferior esquerdo o metal, bem nitido, arfate e a parte ceramica bem
compactada.

Interface

Parte metalica

Parte ceramica

y —————— 200 pm
= : | ! UFSCar- DEMa - LCE - FEG
Fig. 4.10.3(a),

Na imagem da Fig. 4.10.3(b), no modo (SE) podensrvsavparte superficial da
ceramica com o aditivo ADCER que se apresenta era comdicdo, compacta e
homogenia, muito boa em termos estruturais se c@mpas com a Pura.

Fig. 4.10.3(b)
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Na imagem da Fig. 4.10.3(c), no modo MIX, onde tdieza 50% do modo (ES) e
50% (BSE) que fornecem maior nitidez de analiseqde os elétrons secundarios;
verificamos o aspecto de microestrutura na cergmicen uma compactacdo e
homogeneizacdo, muito boa comparada com a da aadura.

Fig. 4.10.3(c)

4.10.4 Micrografia da Ceramica com Aditivo TIXOLAN
Na imagem da Fig. 4.10.4 (a), no modo (elétron rsaéio-SE) pode ser
visto a microestrutura na ceramica que nao se emi@EEom uma qualidade boa em
relacdo as outras amostras adtivadas.
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Na imagem da Fig. 4.10.4(b), no modo (elétron®respalhados-BSE) podemos
ver a microestrutura da ceramica que apresentafanmacado mais porosa que as outra
com aditivos.

Ee—

it Magn

4.10.4 (b)

Na imagem da Fig. 4.10.3(c), no modo MIX, verifiezsmo aspecto de
microestrutura e fica nitida uma fratura na amostra

L

fratura

ot Magn

Fig. 4.10.4(c)
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4.11 Comparagdes das Micrografias das préteses cen€ionadas.

Podemos constatar a melhoria na microestruturamastras que utilizaram os
aditivos CMC e ADCER, pois as micrografias com ama resolucédo 500X abaixo,
apresentam as imagens das ceramicas e observacws as aditivos CMC e ADCER
bem compactada e com uniformidade superficial majbe a ceramica PURA e com
TIXOLAN .Fig. 4.11.

Ceramica Pura Ceramica c/ Adcel

F

Fig. 4.11-Comparacgéo das micrografias das protasdeccionadas
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4.12 Analise das interfaces das proteses confecadas.

Verificamos que as interfaces das proteses comfieadas com aditivos nao
apresentaram nenhuma alteracao significativa oeosstrutura em relacéo a ceramica
PURA, o que nos faz concluir que adesao da ceréamicaetal ndo sofre alteracdo.Fig.
4.12.

Ceramica Pure

Interfaces

200 pm

1100 pm
i UFSCar - DEMa - LCE - FEG

UFSCar - DEMa - LCE - FEG

Ceramica c/ Tixolamnr Ceramica ¢/ CMC

| Interfaces

Fig. 4.12 micrografias das interfaces das protesefeccionadas.
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4.13Analise por Dispersédo de Energia de Raio-X das Pro&es Confeccionadas
(EDX).

4.13.1 Analise efetuada na parte ceramica da amostracoafada com o CMC.

Verificamos a presenca dos elementos e o respgeneentual: Ca-1,98%, O-
53,75%, Na-4,07%, Al-6,25%, Si-26,66%, K-7,29%.

Full zcale = 20 cps Cursor: 64475 ke¥

1] 2 4 B 8 1o 12 14 16 13 20
=

Fig. 4.13.1 espectro da analise com CMC.

OBS: A andlise na amostra confeccionada com o AD@IiERuito semelhante ao do
CMC acima.

4.13.2 Andlise efetuada na parte ceramica da amostr@ccohada com o
TIXOLAM.

Verificamos a presenca dos elementos e o respgeneentual: Ca-3,57%, O-
33,97%, Na-2,54%, Al-7,22%, Si-35,18%, K-16,11%1741%.

Full scale = 151 cps Cursor: 90475 ke¥

1] 2 1 E =] 1a 12 14 16 8 20
kel

Fig. 4.13.2 espectro da analise com TIXOLAM

Observacao importante: o pico ndo identificado én2;2 KeV é provavelmente ouro
(Au) do recobrimento.
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OBS: Na amostra com a ceramica PURA, a regiao api@s espectro muito similar ao
apresentado pelo TIXOLAN, por isso o resultado foiarmazenado.

Andlise por Dispersdo de Energia de Raio-X das Pr6  teses Confeccionadas(EDX)

60

2]
T
= 40
E @ ADCER / CMC
o} 0 @ PURA / TIXOLAM
[
w
o
0 .
Ca (e} Na Al Si K Ti
@ ADCER / CMC 1,98 53,75 4,07 6,25 26,66 7,29 0
BPURA / TIXOLAM| 3,57 33,07 254 7,22 35,18 16,11 1,41

ELEMENTOS

Fig.4.13.3 Grafico com o percentual da composigéitgtiva do (EDX) das amostras
das proteses confeccionadas.

OBS: O aparecimento do Ti na amostra de ceramid@PAI IXOLAM, se deve a
difusdo do metal do casquete que é composto potigande Titanio.
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5. CONCLUSOES

* A Granulometria da ceramica utilizada em nossoathab apresenta o tamanho
médio das particulas (diametro esférico equivajeatdre 0,85 e 1%um, uma
variagdo muito grande, conforme analise realizada EV, utilizando a técnica
(BET) para medicéo.

» Com a utlizacdo dos aditivos CMC e ADCER, ocorr@ma melhora na
microestrutura da ceramica, pois verificamos umaiomaompactacdo e
homogeneidade nas microestruturas das mesmas emaih@r uniformidade
superficial, conforme constatado com as microgsdiéas pelo MEV.

* Ocorreu aumento do valor da dureza nas amostras aoraditivos CMC e
ADCER, em relacdo a amostra de ceramica PURA. #acamamostra de ADCER
com 5,7% de aumento no valor da dureza em relagio @eramica PURA e a
com CMC com 2,8% de aumento no valor da durezaetag&o a da ceramica
PURA. As andlises foram realizadas por um microchetdo.

» ApOs a queima das proéteses confeccionadas, venibis@ue todas ficaram na fase
Vitrea, conforme a caracterizacao pelo difratogrdm®RX.

* N&o ocorreu, com aditivacdo, nenhuma interferéogialteragao significativa nas
interfaces observadas nas micrografias feitasM&d.

» O alto teor do oxido de silicio (SiO2) e 0 menartda Carboximetilcelulose no
aditivo TIXOLAM, devem ser o responsavel pela menqaeilidade microestrutural
gue sua amostra apresentou em relagéo as demais
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sinterizar amostras obtidas com pés de ceramica spj@m triturados
novamente, para uma melhor homogeneizacdo da gmetrla e
consequentemente, diminuicdo da amplitude do tamarddio das particulas.
Mistura novamente com os Aditivos CMC, ADCER e TIXAM a (1%).
Fazer a mistura e moagem concomitantemente.

Usar os aditivos, CNC e ADCER nas ceramicas apodps para confeccéo de
préteses puras, sem metal, e confeccionar propesasverificacdo se ocorrer
a melhoria na microestrutura e dureza conformemtrabalho demonstrou na
ceramica para proteses metalo-ceramica.

Desenvolver uma composicdo de ceramica para psotesgarias, fabricada
no Brasil, pois as que temos disponiveis no mersddamportadas.

Desenvolver processos para confeccdes de prétestarids “Puras”, usando
0s equipamentos que um laboratério de prétesesirghalha com préteses
metalo-ceramicas, possui.
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