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RESUMO



Kreidler MAM. Caracterizagdo da influéncia do tipo de sinterizagcdo na
composi¢cao quimica, resisténcia a flexdo e dureza de blocos ceramicos
para CAD/CAM [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de

Odontologia da UNESP; 2008.

Resumo

O proposito deste trabalho foi a caracterizagéo da influéncia
do tipo de sinterizacdo na composi¢cdo quimica, resisténcia a flexédo e
dureza de blocos ceradmicos para CAD/CAM. Foram selecionados quatro
tipos de blocos ceramicos e distribuidos nos seguintes grupos de trabalho,
segundo o tipo de sinterizacdo a ser realizada: Grupo G1 - In-Ceram®
Alumina / fase liquida; Grupo G2 - In-Ceram® AL / fase sélida; Grupo G3 -
In-Ceram® Zirconia / fase liquida; Grupo G4 - In-Ceram® YZ / fase sélida.
Todos os blocos cerdmicos foram cortados em forma de barra, com
dimensdes finais de 25 x 5 x 2 mm apds sinterizacdo. Os corpos-de-prova
selecionados foram submetidos aos ensaios de resisténcia a flexdo em
trés pontos e dureza superficial Vickers. Também foram realizadas
avaliacbes por EDS, DRX, MEV; e comparagdes com suas respectivas
amostras verdes. Os resultados, submetidos a analise estatistica

mostraram que a média da resisténcia a flexdo do grupo G1 (351,7 MPa)

e grupo G3 (356,3 MPa), foram significativamente menores que as do
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grupo G2 (421,9 MPa) e grupo G4 (758,4 MPa); assim também como
todas as médias de dureza foram significativamente diferentes, sendo as
do grupo G2 (1.936,6 HV 1/30) e G4 (1.321,4 HV 1/30) maiores, quando
comparadas com as do grupo G1 (1.173,3 HV 1/30) e G3 (1.094,6 HV
1/30). Conclui-se, que a sinterizag¢ao via fase sélida demonstrou ser mais
eficiente para se obter densificagdo maxima dos compostos ceramicos,

resultando em elevados valores de resisténcia a flexado e dureza.

Palavras-chave: Ceramica; Porcelana dentaria; Compactagao.



ABSTRACT



Kreidler MAM. Characterization of the influence of type sintering in the
chemical composition, flexural strength and hardness of ceramic blocks
for CAD / CAM [Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de

Odontologia da UNESP; 2008.

Abstract

The aim of this study was to characterize the influence of the
sintering type in the chemical composition, flexural strength and
hardness of an alumina-reinforced ceramics system for CAD/CAM. Four
type of ceramic blocks were selected and distributed according to the type
of sintering to be performed: Group G1 - In-Ceram® Alumina / liquid state;
Group G2 - In-Ceram® AL / solid state; Group G3 - In-Ceram® Zirconia /
liquid state; Group G4 - In-Ceram® YZ / solid state. All the ceramic blocks
were cut in bar shape with dimensions of 25 x 5 x 2 mm after sintering.
The selected specimens were submitted to the three-point bending test
and to the Vickers hardness test method. Additionally, evaluations were
carried out by EDS, XRD, SEM, and comparisons with their green
samples. The results, after statistical analysis, show that the average
flexural strength of group G1 (351.7 MPa) and group G3 (356.3 MPa) were
significantly lower than those of group G2 (421.9 MPa) and group G4
(758.4 MPa); as well as all hardness averages were significantly different,

being higher for group G2 (1.936,6 HV 1/30) and G4 (1.321,4 HV 1/30),
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when compared to group G1 (1.173,3 HV 1/30) and G3 (1.094,6 HV 1/30).
It was concluded that the solid state sintering proved to be more efficient
to obtain maximum densification of reinforced ceramics, resulting in high

values of flexural strength and hardness.

Keywords: Ceramics, Dental Porcelain, Compaction.



INTRODUCAO



Introducao

Atualmente, a utilizacdo de restauragcbes ceramicas tem se
constituido na principal opcdo de tratamento para reconstrugdo das
estruturas dentarias extremamente comprometidas, devido a isso, a cada
ano novos materiais e métodos de processamento ceramico estao sendo
desenvolvidos. Esta evolugdo permite a obtengao de materiais ceramicos
com propriedades que simulam mais apropriadamente a aparéncia dos
dentes naturais, bem como restauragées com adequadas propriedades
fisicas, resisténcia ao desgaste, estabilidade de <cor e bio-

compatibilidade®'*°.

A utilizagdo de ceramicas para uso odontolégico, iniciou-se
ha mais de 200 anos, quando o dentista francés De Chemant, em
associagdo com o farmacéutico Aléxis Duchateau, preocupado com as
préteses confeccionadas com dentes de animais, as substituiu por dentes
ceramicos buscando uma melhora na estética®>. Pouco depois, em 1838,
John Murphy obteve a primeira restauracédo em porcelana, desenvolvendo
a técnica da lamina de platina. Entretanto, a aceitagdo mundial das
préteses em ceramica so6 foi obtida no inicio da década de 1960, com a
introducdo do primeiro sistema metalo-ceramico realizado com
sucesso'**’. Neste sistema, a ceramica convencional & base de feldspato

(SiO2 Al,O3 NayO e variadas quantidades de K,;O) apresentava baixa
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resisténcia a flexao (60 — 70 MPa)**° e tinha que ser associada a infra-
estruturas de ligas metalicas, perdendo em estética, uma vez que o metal
interferia na reflexdo da luz. Este fato estimulou o desenvolvimento de
sistemas totalmente cerdmicos, o que permitiu a confec¢do de proteses

com maior resisténcia, sem a utilizagao de metal®*°.

O desenvolvimento de sistemas restauradores totalmente
ceramicos, iniciou-se na década de 60, quando MclLean, Hughes36
desenvolveram a porcelana feldspatica reforcada com 6xido de aluminio.
Esta é composta por maior quantidade de cristais de alumina (50% em
massa), obtendo um alto médulo de elasticidade e uma maior resisténcia
a flexdo (180 MPa) em relagdo as porcelanas feldspaticas
convencionais®’. Em 1968, entrou no mercado um novo tipo de ceramica
reforcada por cristais de fluormica tetrasilica (K:MgsSiO,OF,),
apresentando resisténcia a flexdo variando entre 127 MPa e 239
MPa'®41:54%5 " Este material, denominado Dicor (Dentsply), caracterizava-
se pela nova técnica de processamento de injecdo da ceramica por
centrifugacdo em um molde refratario obtido pelo método da cera

perdida*’®®.

Nas décadas seguintes, continuaram surgindo novos
sistemas ceramicos reforcados e com diferentes técnicas de

processamento. Em 1989, segundo Magne, Belser®, foi definida a
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técnica da dupla sinterizacao (Slip Casting), que logo foi melhorada pelo
francés Sadoun para a produgcdo de infra-estruturas altamente
resistentes®, dando origem ao sistema In-Ceram® (VITA Zahnfabrik H.
Rauter GmbH & Co KG, Bad Sackingen - Gernamy) que proporciona

resisténcia a flexdo de aproximadamente 430 MPa 92935555669

A partir dessa data, a substituicdo de restauracées metalicas
por ceramicas de alto desempenho mecanico se mostrou, portanto, muito
promissora. Com tudo a baixa confiabilidade destes materiais, tornou-se
um obstaculo a sua aplicagéo rotineira, pela dificuldade em manter uma

538, Esta baixa

adequada reprodutibilidade em escala industria
reprodutibilidade, caracterizada pelo grande espalhamento nos valores
das resisténcias mecanica dos materiais cerdmicos, esta diretamente
relacionada, entre outras, com as suas caracteristicas micro-estruturais,

quimicas (composicdo e homogeneidade) e fisicas (distribuicdo de

tamanho e forma de gréaos e de poros).

Como o objetivo era obter uma ceramica sinterizada densa e
homogénea e diminuir tanto a quantidade quanto o tamanho dos defeitos
a fim de garantir a confiabilidade e reprodutibilidade de suas propriedades
no desempenho do produto ceramico final, as ceramicas de alumina,
preferencialmente na sua forma cristalina mais estavel chamada de alfa

(a-Al,03), destacaram-se, pois apresentam propriedades fisico-quimicas
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que possibilitam uma larga escala de aplicagbes, devido a suas boas
propriedades mecanicas (resisténcia a flexdo e dureza), quimicas
(resisténcia a maioria dos reagentes quimicos organicos e inorganicos) e
térmicas (temperatura de fusdo alta)®®. Recentemente, também ganhou
destaque a ceramica de zircénia tetragonal policristalina que apresenta
um aumento na sua resisténcia mecanica, quando submetida a acéo de

uma forca externa aplicada na temperatura ambiente®>%4°.

Entre as diferentes formas para se obter ceramicas com
valores de parametros de propriedades mecénicas altas, a adicdo de uma
segunda fase se mostra muito promissora®®. Estes tipos de materiais
sdo conhecidos como compoésitos ceramicos e um exemplo é a utilizagao
de particulas de zirconia em uma matriz de alumina que proporciona n&o
apenas o aumento da tenacidade a fratura como também o aumento na
tensdo de ruptura deste tipo de material; mas nada disso seria possivel
sem o aprimoramento da técnica de processamento de pds ceramicos;
pois o correto processamento de pds é fundamental para a obtencéo de

pecas ceramicas altamente resistentes.

O objetivo deste processamento € a obtencédo de pés finos
de alta reatividade, atingindo uma densificagdo maxima durante a etapa

de sinterizagdo, e proporcionando assim, uma quantidade minima de

7

defeitos micro-estruturais na ceramica®®’. O processamento de pds é
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feito por etapas, sendo elas: 1) Preparacao de mistura; 2) secagem; 3)

calcinacgao; 4) compactagao e conformacao e 5) sinterizagéo.

A sinterizagdo das ceradmicas é normalmente realizada em
fornos elétricos, a resisténcia ou inducao (fornos geralmente a vacuo);
onde o obijetivo principal é realizar uma forte unido entre as particulas do
po inicial, por ativagéo térmica®’. O processo de sinterizagc&o ocorre em
temperaturas abaixo do ponto de fusdo do material; caso contrario seria
fusdo simples, e é mais comum que aconteca através do transporte de
atomos por difusédo; processo que é denominado sinterizagdo via fase
soélida ou sinterizagdo no estado soélido; assim também como através da
formacdo de uma fase liquida, gerada a partir de aditivos que se fundem
em temperaturas inferiores a da temperatura de sinterizagédo do material
da matriz, ativando outros mecanismos de difusdo atbmica ou mesmo

reagbes quimicas termicamente ativadas®’®.

Como resultado os graos
de material da matriz sdo unidos entre si pela fase liquida (que se
transforma em vidro durante o resfriamento). Este processo é chamado

sinterizacao por fase liquida.

Sendo assim, as primeiras ceramicas para uso odontolégico
que apresentam diferentes formas de processamento sdo do sistema In-
Ceram® (VITA Zahnfabrik H. Rauter GmbH & Co KG, Bad Sackingen -

Gernamy), que inicialmente, foram comercializadas para conformacéao
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pela técnica de slip casting (barbotina), com posterior sinterizagéo via fase
liquida (vitrea por infiltragdo), em baixa temperatura; e recentemente,
estdo comercializando no mercado Odontolégico ceramicas parcialmente
sinterizadas, conformadas pela técnica de compactagéo, resultando em
blocos ceramicos de alta densidade e homogeneidade para utilizagdo em
sistemas computadorizados (CAD/CAM) e posterior sinterizagéo via fase
vitrea por infiltracdo ou via fase soélida em alta temperatura, sendo a

caracterizacao de estes materiais objeto de estudo do presente trabalho.



REVISAO DA LITERATURA



Revisao da literatura

McLean, Hughes® (1965) desenvolveram o método de
disperséo do estresse pela incorporagdo de compostos cristalinos dentro
da matriz vitrea de uma porcelana; e foram os primeiros em aplica-lo
como técnica para reforco de cerdmicas dentais. O sistema por eles
desenvolvido utilizava um material base contendo uma alta proporgao de

particulas de alumina dentro de uma matriz vitrea feldespatica.

Em 1988, Oilo*' tentou descobrir se existia alguma relagao
entre as porosidades presentes nas superficies de materiais ceramicos
com a resisténcia flexural das mesmas; e para tal realizou uma pesquisa
onde mediu a resisténcia a flexdo, ndmero, tamanho e forma de
porosidades presentes em sete diferentes porcelanas dentais. Os
resultados mostraram valores de resisténcia a flexdo de 100 MPa para os
materiais cimentados ao metal; 116 MPa para as porcelanas tradicionais
com alumina (NBK 1000, Vitadur N), 150 MPa para dos novas porcelanas
com alta concentracao de alumina (Vita Hi Ceram, Cerestone), e 240 MPa
para a ceramica vitrea fundida (Dicor). A média do didmetro das
porosidades foi de aproximadamente 10 micrémetros em todas exceto
para a Dicor, que apresentou média de porosidades de 1 micrébmetro. A
média da secéao transversal das areas ocupadas pelos poros foi menor

que 10% para quase todas as porcelanas exceto para a Vitadur N e
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Cerestone, que apresentaram 17,5% e 32,5% respectivamente. O autor
conclui afirmando que, ndo foi encontrada nenhuma relacdo entre a
resisténcia a flexdo e a quantidade de porosidades ou sec¢éo transversal

da area que elas possam ocupar.

Ban, Anusavice* (1990) estudaram a influéncia do método
de teste na falha por estresse dos materiais dentais friaveis. Foram
utilizados ensaios de: flexdo bi-axial, 4 pontos e tensdo diametral para
mensurar a falha de quatro materiais friaveis (cimento de fosfato de zinco;
porcelana feldespatica de corpo; porcelana feldespatica opaca e resina
composta foto-polimerizavel). 10 corpos de prova em forma de disco
foram confeccionados para cada grupo. Os resultados evidenciaram que a
média de resisténcia da porcelana opaca nos testes foram de 75,6 MPa;
52,4 MPa e 23,8 MPa, e da porcelana de corpo foi de 52,4 MPa 48,4
MPa 22,4 MPa. Os valores do teste de flexdo em 4 pontos para a
porcelana opaca foram significativamente inferiores, quando comparado
aos valores médios obtidos pelo teste bi-axial. O teste de resisténcia
diametral foi significativamente menor do que a resisténcia a flexdo bi-
axial. Estes resultados demonstraram que a resisténcia do material nao
depende somente dos fatores geométricos, mas também das condicdes

do preparo e de como s&o submetidas as amostras.
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Nono® (1990) teve como objetivo, na sua tese de doutorado,
desenvolver e caracterizar as ceramicas de ZrO, tetragonal poli cristalina
e estabilizada com CeO; (ceramicas Ce-TZP), consideradas candidatas
em aplicagdes como ceramicas estruturais com alto desempenho. Foram
estudadas varias técnicas de preparagéo de pos ceramicos, visando uma
maior confiabilidade e reprodutibilidade das propriedades mecanicas das
ceramicas Ce-TZP. Estas ceramicas foram fabricadas a partir de pos com
diferentes teores de CeQy; utilizando mistura mecéanica de 6xidos de Ce e
Zr e técnicas ndo convencionais de obtengédo de po6s (co-precipitacao de
hidroxidos). Este estudo mostrou que as caracteristicas quimicas e
fisicas dos poés influenciaram decisivamente na qualidade da
microestrutura da ceramica sintetizada final. As propriedades mecanicas
das ceramicas sintetizadas mostraram claramente a dependéncia ao teor
de CeO,;, da microestrutura e da quantidade de fase tetragonal
transformada para fase monoclinica sob tensdo aplicada. algumas
ceramicas Ce-TZP desenvolvidas apresentaram resisténcia mecanica

comparaveis ao publicado.

Piorino*® (1990) estudou as variaveis que afetam a avaliacéo
do modulo de ruptura em ensaio da flexdo em trés e quatro pontos com
espacos de 27 e 40 mm respectivamente. Foram estudadas, no ensaio
de flexdo, variaveis como: o volume de material, ensaio, a geometria,

configuragédo, atmosfera e velocidade de ensaio, além do acabamento
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superficial. Os modulos de ruptura e Weibull foram usados juntamente
com a analise fractografica para avaliar os resultados obtidos. O autor
concluiu que o ensaio de flexao é pratico, confiavel, e que o ensaio em 4
pontos, por expor o corpo-de-prova a uma maior regidao de momento fletor
maximo e minimizar o efeito das tensdes de contato, deve ser preferida

em relagdo ao ensaio em trés pontos.

Também em 1990, Seghi et al.** realizaram um trabalho
com o proposito de avaliar a resisténcia a flexdao em trés pontos de dez
diferentes marcas de ceramicas dentais. Os grupos de trabalho foram
compostos por quatro cerdmicas feldespaticas convencionais de baixa
fusdo (Excelco, Ceramco Il, Vitadur-N e Vita VMKG68); duas reforcadas
com alumina (Vitadur-N e HiCeram); duas vitreas a base de silica (Dicor e
Mirage); uma a base de silica reforcada com fibra (Opec) e uma
experimental de composig¢do desconhecida (Ceranite). Os resultados da
investigacdo indicaram a existéncia de diferencas significantes entre os
valores de resisténcia a flexdo dos diversos materiais testados. Os
autores concluem que o processo de controle da cristalizagdo e o reforgo
com alumina aparenta ser adequado para melhorar a resisténcia a flexao

das ceramicas dentais.

Probster*’ (1992) estudou a resisténcia a fratura dos

sistemas ceramicos In-Ceram Alumina (Vita) e IPS-Empress (lvoclar)
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confeccionando seis coroas para o sistema In-ceram e doze para o IPS-
Empress (seis para a técnica da caracterizacdo e seis para a
estratificada). Essas coroas foram obtidas com medidas padronizadas a
partir de um troquel metalico de cobalto-cromo, com ombro de 1mm de
largura, simulando um incisivo central superior. O processo de confecgao
dos corpos-de-prova In-Ceram e IPS-empress foi realizado de acordo com
as recomendacdes dos fabricantes. Para o grupo controle, foram
utilizadas coroas metalo-ceramicas de niquel-cormo (Wiron 88) cobertas
com a porcelana Vita VMK 68 (Vita). Os corpos-de-prova foram fixados
no troquel de cromo-cobalto com cimento de fosfato de zinco (Havard
Cement); trinta minutos ap6s a cimentacgéo, as coroas de ceramica foram
submetidas ao ensaio de resisténcia a fratura, com uma ponta esférica de
5 mm de didametro posicionada no centro do corpo-de-porva, a uma
velocidade de 0,5 mm/min. O autor observou que néo houve diferencas
estatisticas entre as coroas totalmente ceramicas (In-Ceram, 946,3N; IPS-
Empress técnica extrinseca, 814,1N e IPS-Empress técnica estratificada,
750,6N); Ja a resisténcia das coroas metalo-ceramicas (1494,1N) foi
estatisticamente superior em relacédo as coroas totalmente ceramicas.
Com isso o autor concluiu que os dois sistemas ceramicos estudados
apresentavam valores de resisténcia adequados para serem usados

clinicamente.
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Anderson, Odén' (1993) descreveram um método de
fabricacao de infra-estruturas altamente sinterizadas com alumina de alta
pureza para coroas de porcelana. O método relatado pelos autores
tomava em consideracdo a contragdo de sinterizacdo da alumina,
permitindo dessa forma a producdo individual de infra-estruturas
altamente sinterizadas com alumina de alta pureza, que € um material
implantado bio-compativel. A alumina utilizada pelos autores tinha
densidade, tamanho de particulas e resisténcia a flexdo dentro dos limites
requeridos pela norma ISO 6474 de 1981 (implantes para cirurgia,

materiais ceramicos baseados em alumina).

White et al.”' (1994) com propésito de determinar o médulo
de ruptura da subestrutura com porcelana feldespatica convencional,
testaram dois sistemas: Ceramica prezavel / Porcelana feldespatica
(Dicor MGC / Vitadur) e alumina refor¢cada / porcelana feldespatica (In-
Ceram / Vitadur N). Foram confeccionados dez espécimes por grupo de
forma retangular com dimensdes de 20 x 5 x 1 mm. A seguir, foram
submetidos a um teste de flexdo de trés pontos, utilizando uma
velocidade de 1,25 mm/min a uma distancia de 10 mm entre os apoios.
Os valores médios aproximados dos moédulos de ruptura foram Dicor (DC)
— 250 MPa, Vitadur (VDN) — 80 MPa, In-Ceram Alumina (IC) — 510 MPa,
VDN/CD — 150 MPa, VDN/IC — 340 MPa. Os resultados evidenciaram

uma diferenca estatisticamente significante entre os grupos. Os autores
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concluiram que préteses confeccionadas com infra-estrutura resistente
recoberta com porcelana feldespatica podem ser susceptiveis a falha,

quando a porcelana feldespatica € submetida a forga de tragéo.

Carrier, Kelly® (1995) realizaram um estudo in vitro, com o
propoésito de avaliar o comportamento da fratura de dois diferentes tipos
de estrutura In-Ceram Alumina: com ou sem fina camada de excesso de
infiltrado vitreo na superficie da infra-estrutura. A metodologia dos grupos
de coras em forma de incisivo com recobrimento cerdmico: Grupo 1)
com o excesso de infiltrado vitreo removido da infra-estrutura e, grupo 2)
com uma fina camada de 0,1 a 0,3 mm de excesso de vidro
remanescente na infra-estrutura. As coroas foram submetidas ao teste de
resisténcia a compressado numa superficie plana a uma velocidade de 0,5
mm/min. Todas as superficies foram analisadas por meio de microscopia
eletrbnica de varredura. Os resultados mostraram que a carga da fratura
foi significativamente maior para as coroas que tinham excesso de vidro;
com isso os autores concluiram que o excesso de infiltrado vitreo nao
diminuiu a resisténcia da infra-estrutura de In-Ceram Alumina.

Giordano et al.?

(1995) compararam a resisténcia a flexao
em quatro pontos, dos sistemas In-Ceram (Vita); Dicor (Dentsply), e a
ceramica feldespatica VMK-68 (Vita). O sistema In-Ceram foi avaliado em

trés grupos: 1) In-Ceram Alumina sem infiltrado de vidro; 2) In-Ceram
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Alumina com infiltrado de vidro e 3) vidro do In-Ceram isoladamente.
Foram confeccionados 15 corpos-de-prova em forma de barra, para cada
grupo do sistema, com dimensdes de 30 mm x 3 mm x 3 mm. Os corpos-
de-prova para o sistema Dicor foram obtidos a partir de padrdes de cera
com as mesmas dimensdes citadas para os grupos anteriores. Estes
padrdes foram incluidos em revestimentos, a cera foi eliminada e a
ceramica fundida e aplicada no molde de revestimento formado; 15
corpos-de-prova receberam polimento com pastas diamantadas de
diferentes granulacdes e outros 15 n&o foram polidos. Os 15 corpos-de-
prova da porcelana feldespatica VMK-68 foram obtidos a partir de um
molde de aluminio com as mesmas dimensdes citadas, e sintetizados de
600°C a 930°C por 6 minutos. Todos os corpos-de-prova foram testados
com velocidades de 0,25 mm/min e span de 10 mm. Os resultados
obtidos foram os seguintes: para o grupo 1) 18,39 MPa; para o grupo 2)
236,15 MPa; para o grupo 3) 76,53 MPa; para os Dicor sem polimento:
71,5 MPa; para os Dicor com polimento: 107,8 MPa e 96,74 para a VMK-
68. A resisténcia a flexdo do grupo 2 foi 2,5 vezes maior em relagédo ao
sistema Dicor polido e de 3 vezes maior em relagdo a porcelana
feldespatica. Os autores atribuiram o aumento da resisténcia a flexdo do
grupo 1, para o grupo 2 ao infiltrado de vidro, diminuindo as porosidades
do material. Além disso, o contato entre os cristais de alumina e o vidro
previne a propagacéao da fratura, aumentando a resisténcia do material. A

resisténcia a flexdo do Dicor polido foi maior em relacdo ao mesmo
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material ndo polido, pois o processo de polimento remove a camada
superficial que contém inumeros poros e defeitos que agem como
iniciadores de fraturas, prejudicando a resisténcia do material. Os autores
concluiram que o In-Ceram é o sistema totalmente cerdmico, mais
resistente para procedimento restauradores.

Seghi et al.*®

(1995) selecionaram a técnica de endentacao
para determinar a resisténcia a fratura e dureza de diversas porcelanas
dentais recentemente introduzidas no mercado e as compararam com as
porcelanas feldespatica tradicionais. Onze cerdmicas dentais foram
avaliadas: Soda Line Glass (Hungh Courtwright); Vita VMK 68 (Vita);
Excelco (Excelco Int.); Cerinate (Den-Mat Corp.); Mirage Il (Myron Int.
Inc.); Mark Il (Vita); Optec H.S.P. (Jeneric / Pentron Inc.); IPS Empress
(Ivoclar); Dicor (Dentsply); Dicor MGC (Dentsply); Vitadur N (Vita); In-
Ceram (Vita). Os resultados demonstraram que a ceramica reforcada
com alumina apresentou maior valor de resisténcia a fratura, enquanto os
outros materiais resultaram em valores mais moderados, mas
estatisticamente  significantes comparados com as porcelanas
feldespatica. Os valores de dureza dos materiais ceramicos com melhor
resisténcia a fratura foram substancialmente maiores ou menores do que
o grupo controle e surgiu uma auséncia de correlacao direta entre estas

duas propriedades. Os autores concluiram que varias das novas

ceramicas exibiram uma resisténcia a fratura significativamente maior que
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as convencionais de feldspato; que o In-Ceram apresentou substancial
aumento na resisténcia a fratura quando comparado como as outras
ceramicas; que a alumina resultou ser a fase mais efetiva quanto a
resisténcia; e que a selecdo do material restaurador apropriado depende
da aplicagao clinica e requer consideragéo de varias propriedades fisicas

incluindo a resisténcia a fratura.

Seghi, Sorensen®®, em 1995, avaliaram a resisténcia a flexdo
de trés pontos das ceramicas Mark Il (Vita), IPS-Empress (lvoclar), Dicor
MGC (Dentsply), In-Ceram Alumina (Vita), In-Ceram Spinell (Vita) e In-
Ceram Zircénia (Vita). Como grupo controle foi utilizada a ceramica sem
reforgo cristalino, Soda-Lime Glass e a porcelana feldespatica reforgcada
com leucita VMK 68 (Vita). Apenas o IPS-Empress apresentou dois
grupos, sendo um com apenas polimento da superficie e o outro com
glaze. Foram observadas diferencas significativas, estando os materiais
dispostos na seguinte ordem decrescente: In-Ceram Zircdnia (603,7
MPa), In-Ceram Alumina (446,42 MPa), In-Ceram Spinell (377,92 MPa),
Dicor MGC (228,88 MPa), IPS-Empress glazeado (127,67 MPa), Mark |l
(121,67 MPa), IPS-Empress polido (97,04 MPa), Soda-Lime Glass (92,24
MPa) e VKM 68 (70,78 MPa). Através dos resultados, a ceramica In-
Ceram ZircOnia apresentou os maiores valores de resisténcia a flexao,
sendo o grupo controle menos resistente, que todas as ceramicas

testadas.
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Em 1996, Denry'® publicou um artigo onde deu a conhecer
0s avangos dos novos materiais e procedimentos disponiveis para a
confeccdo de restauragdes ceramicas puras de porcelana. Na primeira
parte do artigo resume conceitos basicos de ceramicas dentais e os
métodos utilizados para aumentar a resisténcia a fratura. Na segunda
parte fala sobre os novos materiais e as técnicas de processamento
utiizadas para a confeccdo de restauragbes ceramicas puras de
porcelana assim como das suas propriedades mecéanicas. Finalmente, o
autor apresenta um resumo com os registros disponiveis dos valores de
resisténcia a flexao dos materiais ceramicos puros de porcelana.

Scherrer et al.®®

(1996) avaliaram a resisténcia a fratura de
molares higidos extraidos e de trés coroas de ceramica pura: 1. porcelana
feldespatica Ceramco (Johnson & Johnson), 2. Ceramica reforcada
fluormica tetrasilica Dicor (Dentsply), 3. Ceramica reforcada com alumina
In-Ceram (Vita). Foram utilizados 90 terceiros molares extraidos de
tamanho similares. Destes, 40 foram preparados para receberem coroas
totais de ceramica pura, sendo 20 coroas de ceramica feldespatica, 10 de
In-Ceram e 10 do sistema Dicor. Todas as coroas foram cimentadas com
cimento resinoso Dicor Light-activated Opaque Cement (Dentsply), com
excecdo de 10 coroas de ceramica feldespatica, que foram cimentadas

com cimento de fosfato de zinco. Apds cimentacdo das coroas foi

realizado o teste de fratura com velocidade 0,5mm/min. Os resultados
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mostram resisténcia de 2,62 KN para dentes naturais; 2,06 KN para as
coroas In-Ceram; 1,56 KN para o sistema Dicor; 1,28 KN e 0,99 KN para
as coroas de ceramica feldespatica cimentadas com cimento resinoso e
fosfato de zinco, respectivamente. Os autores concluiram que: (1) os
diversos tipos de coroas de ceramica pura apresentam uma resisténcia
significativamente menor em relagdo ao dente natural. (2) Todas as
coroas cimentadas com cimento resinoso apresentam resisténcia maior
em relagdo a ceramica feldespatica cimentada com cimento de fosfato de
zinco e (3) O sistema In-Ceram apresentou a maior resisténcia a fratura

dos sistemas ceramicos estudados.

Wagner, Chu® (1996) avaliaram a resisténcia a flexdo
biaxial piston-on-three-ball, a resisténcia a fratura e as caracteristicas de
propagacéao de fratura das ceramicas Procera (Nobel Biocare), In-Ceram
(Vita) e IPS-Empress (lvoclar). Dez corpos-de-prova de cada material, em
forma de disco e dimensdes de 16 mm x 2 mm, foram confeccionados de
acordo com as recomendacdes dos fabricantes e testados para avaliagao
da resisténcia a flexdo. Em seguida, os espécimes foram analisados em
microscoépio eletrénico (Hitashi). Os resultados mostraram diferencas
significativas na resisténcia a flexdo para trés materiais (p<0,05). O
material com maior média de resisténcia foi o Procera (687 MPa), seguido
pelo In-Ceram (352 MPa) e o IPS-Empress (134 MPa). N&o houve

diferencas estatisticas na resisténcia a fratura das ceramicas Procera (4,4
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MPa.m”) e In-Ceram (94,49 MPa.m”), porém ambas apresentavam
valores significantemente maiores (p>0,0005) em relagdo ao IPS-Empress
(1,74 MPa.m *). As fraturas de ceramica Procera seguiram um padrdo
intergranular, enquanto no IPS-Empress nao foi observado um padrao de
fratura. As fraturas dos corpos-de-prova In-Ceram propagaram através da

fase cristalina de alumina.

White et al.”’ (1996) estudaram a resisténcia a flexdo, em
trés pontos da ceramica para infra-estrutura Procera (Nobel Biocare) e da
ceramica feldespatica reforcada com alumina (All-Ceram) utilizada como
cobertura. Quarenta espécimes, na forma de barra, de dimensdes finais
de 20 mm x 5 mm x 1 mm foram confeccionados e divididos em quatro
grupos: 1) 10 barras confeccionadas totalmente com material de infra-
estrutura (alumina); 2) 10 barras com 0,5 mm de espessura em material
de infra-estrutura e 0,5 mm com cobertura de porcelana feldespatica All-
Ceram, sendo esta ultima voltada para cima (lado que recebe forca
compressiva durante o ensaio); 3) 10 barras com 0,5 mm de espessura
em material de infra-estrutura de 0,5 mm com cobertura de porcelana
feldespatica All-Ceram, sendo esta ultima voltada para baixo (lado que
recebe tensdo durante o ensaio); 4) 10 barras confeccionadas totalmente
de material de cobertura (All-Ceram). Em seguida os espécimes foram
submetidos ao teste de flexdo, com velocidade de 0,25 mm/minuto e span

de 10 mm. Os resultados mostraram nao haver diferencas estatisticas
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entre os grupos 1 e 2 (508 MPa) e entre os grupos 3 e 4 (76 MPa). A
grande diferencga entre os grupos 2 (situagéo clinica mais comum) e 3 foi
explicada pelo tipo de material localizado na area de tenséo (regido

inferior da barra).

Zeng et al.”” (1996) compararam trés métodos de
determinacdo da resisténcia a flexdo (3 pontos, biaxial ring-on-ring e
biaxial piston-on-three ball) para a ceramica Procera (Nobel Biocare) e
dois métodos (biaxiais ring-on-ring e piston-on-three ball) para as
ceramicas In-Ceram (Vita) e IPS-Empress (lvoclar). Para os testes em
trés pontos foram confeccionados 14 corpos-de-prova, em forma de barra,
com dimensdes de 26,2 x 4,84 x 1,01 mm e span de 14,2 mm. Ja para os
testes biaxiais, ocorreram variagdes nas dimensdes dos corpos-de-prova
(forma de disco) e o didametro de aplicagdo de carga e de suporte circular
dos discos foram, respectivamente, 1,41 mm e 10 mm (ISO 6872, 1994).
A comparacéo estatistica entre todos os métodos considerou a area
efetiva do espécime submetida a tenséo, e foi realizada pelo método de
Weibull. Quanto maior for o moédulo (m) deste método, melhor é a
distribuicdo do estresse mecanico e defeitos internos do material, e
conseqlentemente, mais confidvel é a ceramica. Os resultados
mostraram no teste Ring-on-ring valores de resisténcia a flexdo e mddulo
de Weibull para o Procera (650,0 MPa, m=11); In-Ceram (301,1 MPa,

m=4), IPS-Empress (122,8 MPa, m=5); no teste Piston-on-three ball
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Procera (639,5 MPa, m=6), In-Ceram (439,2 MPa, m=10), IPS-Empress
(104,0 MPa, m=5) e para o teste em trés pontos: Procera (610,4 MPa,
m=10) respectivamente. A analise estatistica mostrou que os valores de
resisténcia a flexdo nos trés testes mecanicos foram significativamente
diferentes para todas as ceramicas testadas, com excec¢éo do Procera, no
qual os testes ring-on-ring e 3 pontos foram semelhantes entre si (650
MPa e 610 Mpa, respectivamente). Analisando-se especificamente as
ceramicas, os maiores valores foram para o Procera, seguido pelo In-
Ceram e IPS-Empress. Comparando com os trés testes mecanicos, os
autores afirmaram que o biaxial ring-on-ring € o mais indicado, pois
mostrou os maiores valores de médulo de Weibull (melhor distribui¢gdo de
estresse). Além disso, possui a maior area do espécime sujeito ao
estresse, e assim, a tensdo maxima é sempre menor em relagdo aos
outros métodos. Apesar do teste de 3 pontos ser muito simples e
bastante utilizado, possui uma pequena area do corpo-de-prova
submetido ao estresse e é dependente das margens e do acabamento de
superficie das barras. No teste biaxial piston-on-three ball, a carga néo é

uniformemente distribuida pelo disco, representando um teste pouco util.

Magne, Belser® (1997) avaliaram a resisténcia a flexdo em 3
pontos, da ceramica In-Ceram Spinel e Alumina (Vita), em fungcédo do uso
de dois tipos de infusdo de vidro e da presencga do vacuo neste processo.

Um total de 74 corpos-de-prova, na forma de barra e de dimensdes de 25
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mm x 4 mm x 2 mm, foram confeccionados a partir de um molde de
silicona de adi¢do President (Coltene), e divididos nos seguintes grupos:
1) 20 barras de In-Ceram Alumina com o vidro original A1, Vita, sem
vacuo; 2) idem ao anterior, porém com vacuo; 3) 16 barras de In-Ceram
Alumina com o vidro do Spinel S11 Vita, com vacuo; 4) 18 barras de In-
Ceram Spinel com vidro original S11 Vita, com vacuo. Os espécimes
foram testados com velocidade de 0,5 mm/min. N&o foi verificada
diferencas significantes entre os grupos 1 (530 MPa), 2 (523,7 MPa) e 3
(481,4 MPa), porém estes foram superiores em relagéo ao grupo 4 (283,1
MPa). Os autores concluiram que as duas variaveis (tipo de infusdo de

vidro e vacuo) nao influenciaram a resisténcia do material.

Rosemblum, Schulman® (1997) realizaram uma revisdo da
literatura das restauragdes totalmente ceramicas. Segundo os autores, a
ceramica pode ser definida como um composto nao metalico e inorganico,
formado pela coc¢cdo de minerais em altas temperaturas. A porcelana
odontoldgica tradicional (feldespatica), que consiste em um tipo especifico
de ceramica, € composta pela unido de 3 minerais: argila, quartzo e
feldespato. Apds a queima, esta porcelana contém pequenos cristais
(leucita ou alumina-silicato) localizados em uma matriz amorfa (néo
cristalina) de silicato. Apesar da estética e da boa resisténcia a
compressao, estas ceramicas possuem baixa resisténcia a tracdo e

fratura devido a propagacao de trincas pela estrutura interna durante seu
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processo laboratorial ou clinico. Para aumentar a resisténcia, pequenos
cristais podem ser adicionados a sua estrutura, dificultando esta
propagagcdo. Com esta idéia, foram formuladas porcelanas refor¢cadas
com alumina (porcelana feldespatica com 50% de o6xido de aluminio).
Mais recentemente, novos tipos de restauragbes totalmente ceramicas
foram desenvolvidas, melhorando suas propriedades mecéanicas, devido
ao aprimoramento das técnicas da fabricagdo e formulagcbes de novas
composi¢cdes. Segundo os autores, estas podem ser classificadas nos
seguintes tipos: 1) ceramica convencional (feldespatica); 2) ceramica
fundida (ex: Dicor); 3) ceramica prensada (ex: IPS-Empress); 4) ceramica
usinada e controlada por computador (ex: CEREC); 5) ceramica infiltrada
(ex: In-Ceram).

Denry et al.”®

(1998) investigaram os efeitos do rubidio e
césio na expansao térmica, micro-estrutura, padréao de fenda e resisténcia
a flexdo de uma porcelana reforcada por leucita. Trés barras de
porcelana e 15 discos foram confeccionados com os pds de porcelana
misturados com rubidio e nitrato de césio. A analises de difracdo de raios
X foi realizada antes e depois de concluidas as barras. O grupo controle
foi confeccionado de pé de porcelana Optec HSP, formado em barras e
discos, de acordo com recomendacgdes do fabricante. A densidade foi

determinada pelo método de Arquimedes e a expansao térmica

mensurada pela dilatometria. A microestrutura e o padrao de endentacao
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Vickers foram investigados pelo microscépio de varredura. Os resultados
da difracdo de raios X mostraram que, apos troca de ions e queima, a
leucita transformou-se em leucita rubidio e leucita césio. O coeficiente de
contragédo térmico foi significativamente maior para o material controle,
seguido pelo rubidio e menor para o material césio modificado. O padrao
de fenda revelou que o material césio modificado exibiu um menor
numero de fedas comparado com os dois outros materiais. A
microestrutura das porcelanas modificadas se mostrou densa, com
pequenos cristais dispersos, para o material césio modificado, enquanto
que para o rubidio modificado observou cristais de leucita maiores. A
média de resisténcia a flexdo do material de rubidio modificado foi
significativamente maior do que aqueles outros materiais, embora nao
sejam significantes estatisticamente. Os autores concluiram que a
expansao térmica da porcelana reforgada por leucita pode ser diminuida
por modificagcdes ibnicas que também modificaram a micro-estrutura, os

padrdes de fendas e a resisténcia a flexdo dos materiais estudados.

Silva, Alves Junior®® (1998) publicaram um trabalho com o
objetivo de apresentar a estrutura da teoria tradicional de sinterizagao por
fase solida, comentam seus limites, criticam seu uso e propde uma forma
de investigar e interpretar este processo de sinterizacdo. Segundo os
autores, a sinterizacao por fase sélida € um processo muito complexo; e a

teoria que trata o fenbmeno nao oferece respostas satisfatorias e, além
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disso, sua aplicagdo contém uma série de enganos que levam a

conclusdes equivocadas.

Silva, Alves Junior’’, também em 1998, publicam outro
trabalho onde fizeram uma revisédo sobre a sinteriza¢ao rapida, abordando
alguns resultados, mecanismos de este tipo de sinterizagdo em fases
liquida e solida e discutem sobre sua aplicabilidade como forma de
sinterizacdo e concluem que os resultados produzidos pelas técnicas
inovadoras abordadas s&o apenas o resultado da sinterizag&o rapida,

provocada pelo rapido aquecimento associado a estas técnicas.

Sobrinho et al.?’

(1998) investigaram a resisténcia a fratura
de coroas In-Ceram (Vita), IPS-Empress (lvoclar) e Optimal
(Jeneric/Pentron) submetidas a ciclagem mecéanica em ambiente seco e
umido. Um total de 26 coroas de um pré-molar foram confeccionadas
para cada material, de acordo com as recomendac¢des do fabricante e
cimentadas em modelos metalicos individuais com cimento de zinco
Orthosan (Stratfod, Cookson) e divididas em trés grupos: 1) 10
espécimes de cada ceramica testados sem aplicacdo de ciclagem
mecanica na maquina Instron, com carga compressiva aplicada no centro

da superficie oclusal, com velocidade de 1,0 mm/min.; 2) 8 espécimes de

cada ceramica submetidos a 10.000 ciclos, entre 20 N e 300 N de carga a



42

1Hz, sendo posteriormente testado como o grupo anterior; 3) idem ao
grupo 2, porém testados em ambiente umido. Analisando os resultados
do grupo 1, a resisténcia a fratura das coroas In-Ceram (1901N = 303N)
foi significativamente maior em relagédo ao IPS-Empress (1583N + com
p<0,05). Porém, ndo houve diferenca estatistica em relagdo a Optimal
(1751N £ 194N). Para o grupo 2, as ceramicas In-Ceram (1601N £ 198N)
e Optimal (1586N + 166N) apresentaram maior resisténcia a fratura em
relacdo ao IPS-Empress (1374N £ 201N). N&o houve diferenca estatistica
entre os materiais no grupo 3 (1422N = 122N para o In-Ceram; 1467N %
162N para o Optimal e 1285N + 200N para o IPS-Empress). Uma maior
diminuicdo na resisténcia a fratura foi observada nas coroas dos trés
materiais testados em ambiente umido em relagdo ao seco, entretanto
nao foi verificada diferenga estatistica entre os dois ambientes. Além
disso, a ciclagem mecéanica, em ambos ambientes diminuiu
significativamente a resisténcia dos materiais. A fadiga € explicada pela
propagacado de fendas durante a aplicacdo de carga continua (ciclagem
mecanica), enfraquecendo a ceramica. E estimado que este fator seja
responsavel por mais de 90% da falhas mecéanicas das mesmas. Apesar
disso, outros fatores estdo envolvidos, tais como: espessura da coroa,
forma do preparo dentario, porosidades internas no material e tipo de

agente cimentante.
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Strub, Beschinidt®® (1998) avaliaram a resisténcia a fratura
de coroas totalmente ceramicas comparadas a coroas metalo-ceramicas,
previamente e ap6s ciclagem mecénica em boca artificial. Um total de 60
coroas foram confeccionadas a partir de preparos em incisivos centrais
naturais, e divididas nos seguintes grupos: 1) 20 coroas metalo-ceramcias
(iga de Au-Pd (Degudent/Degussa coberta pela porcelana Vita
Keramic/Vita), cimentadas ao preparo com cimento de fosfato de zinco
Harvard (grupo controle); 2) 10 coroas formadas pela cobertura de
coppings In-Ceram com a porcelana Vitadur/Vita, cimentadas ao preparo
com cimento resinoso Twinlook; 3) 10 coroas IPS-Empress
confeccionadas pela técnica da caracterizagao extrinseca (pintura),
cimentadas ao preparo com o cimento resinoso Variolink; 4) 10 coroas
IPS-Empress confeccionadas pela técnica estratificada (aplicagdo da
porcelana de cobertura em camadas), cimentadas ao preparo com
cimento resinoso Variolink, 5) 10 coroas Celay (porcelana feldespatica
processada pela usinagem mecanica), cimentadas ao preparo com
cimento resinoso Variolink; 6) 10 coroas In-Ceram (processadas pela
usinagem em maquina, semelhante ao sistema Celay), cimentadas ao
preparo com cimento resinoso Twinlook. Metade dos espécimes foi
testada imediatamente para a resisténcia a fratura, com velocidade de 2
mm/min. e angulo de aplicacdo de forga compressiva de 30°. A outra
metade dos corpos-de-prova recebeu ciclagem mecanica, que simulava

as forcas normais da mastigacao (1,2 milhées de ciclos de 49 N a 1,7 Hz



44

iniciando em 15° com o eixo das coroas) e termo-ciclagem de 3.000 ciclos
(5 °C e 55 °C em solucao de 1 mol de cloreto de sédio). Nos resultados
nao houve diferenca estatistica na resisténcia a fratura entre os 6 grupos
testados, tanto com ou sem ciclagem mecanica, entretanto esta ultima
diminuiu significativamente a resisténcia para todos os grupos (p<0,01), ja
que nos grupos sem ciclagem, 77% das fraturas foram nos preparos e
23% nas coroas, enquanto nos grupos com ciclagem, 73% das fraturas
ocorreram nos preparos e 63% nas coroas. Isto se explica, porque a
ciclagem estimula as fendas internas, que comegam em porosidades e se
propagam pelo material, enfraquecendo-o. Os autores afirmam que além
da ciclagem térmica e mecéanica, existem outros fatores que influenciam
os resultados, tais como: Forma do preparo do dente, composi¢do do
material ceramico, espessura da coroa e método de cimentacdo. Os
valores obtidos foram ligeiramente superiores em relagdo a maxima forga
desempenhada pelos dentes anteriores, e, portanto, a indicacdo de
coroas totalmente ceramicas é restrita a esta regiao.

Zeng et al.”

(1998) avaliaram a resisténcia a flexao biaxial
ring-on-ring das infra-estruturas ceramicas Procera (Nobel Biocare) e In-
Ceram alumina (Vita); assim também como de trés ceramicas de
cobertura: AllCeram (Duceram), Vitadur-N (Vita) e Vitadur Alpha (Vita). E

a combinacdo de ambas com espessuras de 1,0 mm e 0,5 mm. Para tal,

corpos-de-prova em forma de disco foram confeccionados de acordo com
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as recomendacgdes do fabricante. Todos os espécimes foram testados
com velocidade de 0,5 mm/min. e diametros do anel de carga e do anel
de suporte de 1,41 mm e 10,0 mm respectivamente. A comparacgéo entre
os materiais foi realizada pela estatistica de Weibull, com a utilizacao de
duas equacdes diferentes para o calculo da resisténcia a flexao (1. Shetty
e 2. Timoshenko). Os resultados mostraram que a resisténcia a flexdo e o
moédulo de Weibull da cerdmica Procera (Shertty: 669,4 MPa, m= 11;
Timoshenko: 469,0 MPa, m= 11) foram significativamente maiores em
relacéo ao In-Ceram, (Shertty: 450,1 MPa, m= 4; Timoshenko: 301,1 MPa, m=
4) indicando uma melhor distribuicdo de defeitos internos e estresse pelo
corpo-de-prova. Entretanto, ndo houve diferengas estatisticas entre as
porcelanas All-Ceram, Vitadur-N e Vitadur-Alpha. A resisténcia a flexao
dos materiais de infra-estrutura cobertos com porcelana foi
estatisticamente superior em relagéo as porcelanas de cobertura testadas
isoladamente. A resisténcia da ceramica Procera coberta com 1,0 mm de
porcelana (AllCeram e Vitadur-N) foi similar em relacdo a mesma sem
cobertura. Porém, a resisténcia dos espécimes In-Ceram cobertos com
porcelana foi estatisticamente inferior em relacdo ao mesmo testado
isoladamente. Os autores concluiram que, analisando-se a propriedade
mecanica de resisténcia a flexdo, a ceramica Procera coberta com 1,0

mm de All-Ceram é a mais indicada para aplicagao clinica.
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Evans, O'Brien'® (1999) determinaram & resisténcia a fratura
de uma ceramica com infra-estrutura de 6xido de magnésio com e sem
infiltrado de vidro, como foi originalmente desenvolvido para materiais
reforcados com 6xido de aluminio (In-Ceram). Oitenta preparos foram
reproduzidos em gesso refratario a partir de preparos para coroa total em
aco inoxidavel, usinados nas dimensbes de um pré-molar. As infra-
estruturas de 6xido de magnésio foram produzidas em oito temperaturas
diferentes de queima (857°C; 871°C; 899°C; 927°C; 954°C; 982°C;
1.010°C; 1.120°C), sendo para cada temperatura, um grupo de 10
espécimes. A metade dos coppings de cada grupo recebeu o infiltrado
vitreo (1150 Glaze, Denpac/Five Stars) a temperatura de 843°C por 2
horas. Apds o processamento de acabamento, estes receberam
tratamento de superficie interna com acido hidrofluoridrico, silanizagao e
cimentacdo com o cimento resinoso Enforce (Dentsply), em preparos
duplicados de resina que apresentam moédulo de elasticidade semelhante
ao da dentina. Em seguida, os espécimes foram submetidos ao teste de
resisténcia a fratura, com velocidade de 5,0 mm/min. Os resultados
mostraram que o infiltrado de vidro aumentou significantemente a
resisténcia da infra-estrutura que variou de 230 N a 556 N para aquelas
nao infiltradas, e de 715 N a 965 N para as infiltradas. Analisando-se
especificamente as temperaturas de queima, observou-se que para as
infra-estruturas nao infiltradas, os maiores valores de resisténcia a fratura

foram observados nas temperaturas de 1.010°C e 1.121°C (523 N e 556
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N, respectivamente). Ja para as que receberam o infiltrado vitreo, os
maiores valores de resisténcia foram observados nas temperaturas de
871°C e 899°C (965 N e 949 N, respectivamente). Os autores
observaram na microscopia eletrébnica uma sinterizagdo incompleta dos
coppings néo infiltrados, permitindo a formag¢éo de defeitos internos que
torna o material mais fragil.

Jung et al.*

(1999) estudaram a hipotese de que infra-
estruturas ceramicas infiltradas com vidro de spinel e alumina, sejam
resistentes ao acumulo de dano e a degradagao da resisténcia sobre
condicbes orais. O teste de endentacao foi utilizado para avaliar o
acumulo de dano na ceramica spinel e alumina com diferentes formas de
granulos e porosidades. A degradag&o da resisténcia por acumulo de
dano é pequena, sugerindo que o material infiltrado deveria ser altamente
tolerante aos contatos encontrados durante a mastigagdo. Os contatos
multi-ciclicos, acima das cargas tipicas da funcdo oral, sdo inécuos
quando aplicadas uma carga de 100N, freqtiéncia de 10 Hz e 10° ciclos

em agua e ar, entretanto, quando submetidos a 10° ciclos em &gua,

causaram uma significante degradacéao da resisténcia.

Ohyama et al.*® (1999) estudaram o efeito da ciclagem
mecanica na resisténcia a flexdo biaxial piston-on-three ball das

ceramicas In-Ceram Alumina (Vita) e IPS-Empress (lvoclar) com e sem
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micro-trincas ou polimento. 10 corpos-de-prova em forma de disco com
11,75 mm didametro e 1,20 £ 0,5 mm de espessura foram confeccionados
para cada material seguindo as recomendacdes dos fabricantes; as micro-
trincas foram confeccionadas com diamante utilizado para dureza Vickers,
em duas regides do espécime. A ciclagem mecéanica foi realizada com
cargas que variavam de 34,8 N a 261,1 N; aplicadas em 10° ciclos com
freqiiéncia de 20 Hz a 37°C antes dos espécimes serem submetidos a
resisténcia a flexao biaxial (ISO 6872). Em média 25% dos espécimes
falharam durante a ciclagem mecanica, entre 10 e 10° ciclos, com
excecao do IPS-Empress com a porcelana de cobertura submetida a
compressdo. A resisténcia a flexdo da infra-estrutura In-Ceram com
micro-trinca foi de 215 MPa. Com estes resultados os autores concluiram
que a confecg¢do de micro-trincas reduziu significativamente a resisténcia
a flexdo dos grupos que utilizaram o material In-Ceram (p<0,01),
entretanto ndo reduziu para os grupos do material IPS-Empress (p>0,05),
ja que esta ceramica possui varias micro-fendas na matriz vitrea, e a
introducdo de mais duas trincas de 25 ym néo influenciou os resultados.
Além disso, a ciclagem mecanica também n&o alterou a resisténcia a
flexdo destes corpos-de-prova. As imagens por microscopia eletrénica da
ceramica In-Ceram, mostroru que as trincas se propagam entre o vidro de
silicato e as particulas de alumina; enquanto no IPS-Empress, as micro-
fendas se propagam pela matriz vitrea distantes dos cristais de leucita,

devido ao efeito do estresse compressivo na ceramica causado pela
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diferenga no coeficiente de expansao térmica entre esses cristais e a
matriz; interrompendo a propagacéo da fratura quando esta alcanga os
cristais de leucita.

Wen et al.®

(1999) estudaram a resisténcia a flexao biaxial
piston-on-three ball e a resisténcia a fratura das ceramicas Procera (Nobel
Biocare), In-Ceram (Vita) e IPS-Empress (lvoclar). Dez corpos-de-prova
de cada material, em forma de disco, de dimensdes de 13 mm x 1,2 mm,
foram obtidos de acordo com as recomendacdes do fabricante e testados
com velocidade de 1 mm/min. Verificou-se, que nao houve diferencas
estatisticas, na resisténcia a flexdo, entre as cerdmicas Procera (472
MPa) e In-Ceram (433 MPa), porém ambos foram estatisticamente mais
resistentes em relacao ao IPS-Empress (115 Mpa). A resisténcia a fratura
do material In-Ceram (4,83 MPa.m”) foi significativamente maior em
relagdo ao Procera (3,84 MPa.m”) e ao IPS-Empress (1,27 PMa.m”).
N&o houve diferenca estatistica entre as trés ceramicas para o médulo de
Weibull (5,33 para Procera; 5,37 para o In-Ceram e 5,64 para o IPS-
Empress), indicando que a variabilidade da resisténcia entre os
espécimes dos 3 materiais foi similar. A microscopia eletrénica revelou
um padrdo de fratura intergranular, com o minimo de porosidades na
ceramica Procera. Os espécimes da ceramica IPS-Empress

apresentaram fraturas na matriz vitrea e nos cristais de leucita e o In-

Ceram mostrou fratura do infiltrado vitreo, com deslocamento dos cristais
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de alumina. Os autores concluiram que a resisténcia a flexdo das
ceramicas Procera e In-Ceram sdo semelhantes as ligas de ouro, e que
os materiais estudados podem ser indicados para restauragdes unitarias

em dentes posteriores.

Chai et al.® (2000) estudaram a probabilidade de fratura das
ceramicas In-Ceram Alumina (Vita), In-Ceram Alumina CAD/CAM para o
sistema CEREC Il (Vivadent), Procera (Nobel Biocare) e IPS-Empress
(Ivoclar). Dez coroas de cada material foram confeccionadas de acordo
com as recomendacgdes dos fabricantes; seguidamente foram cimentadas
em modelos de resina composta Clearfii DC Core (Kuraray), com o
cimento resinoso Panavia Fluoro Cement (Kuraray), e submetidas ao
teste de resisténcia a fratura, com carga compressiva aplicada em 45°
com o longo eixo da coroa com velocidade de 0,2 mm/min. O modulo de
fratura de cada coroa foi classificado de trés formas: A) fratura somente
da estrutura da coroa; B) fratura da coroa e do modelo de resina e C)
fratura somente do modelo de resina. Este ultimo modelo de fratura (C)
foi excluido da analise estatistica de Weibull, pois ndo foi representativo
da resisténcia das coroas. Os resultados mostraram que nao houve
diferencas significantes na resisténcia a fratura dos quatro sistemas
estudados (1.005 N para o In-Ceram; 865 N para o In-Ceram CAD/CAM;

1.111 N para o sistema IPS-Empress e 902 N para o Procera).
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Tinschert et al.®® (2000) realizaram um estudo com o objetivo
de testar a hipétese de que as ceramicas industrializadas como CEREC
Mark Il e Zirconia-TZP tém um menor coeficiente de variagdo de
resisténcia a flexdo e uma melhor composicdo estrutural que as
ceramicas feitas em laboratérios. Para tal, estudaram a resisténcia a
flexdo, em quatro pontos das ceramicas CEREC Vita Mark Il (porcelana
feldespatica / Vita), Dicor (fluormica tetra silica / Dentsply), In-Ceram
Alumina (6xido de Aluminio + infiltrado de vidro / Vita), IPS-Empress
(leucita / Ivoclar), Vitadur Alpha para infra-estrutura (feldespatica
reforgcada por Alumina / Vita), Vitadur Alpha para cobertura (feldespatica /
Vita), VMK 68 (feldespatica / Vita) e Zircbnia-TZP (95% de Oxido de
zirconio parcialmente estabilizado por 5% de Y,03; / Metoxit AG). Trinta
corpos-de-prova, em forma de barra e dimensdes médias de 1,7 x 3,2 x
30 mm foram confeccionados de acordo com as recomendagbes dos
fabricantes e submetidos ao teste de resisténcia a flexdo. Os resultados
mostraram que a maior resisténcia foi obtida pelo material Zircbnia-TZP
(913 MPa), seguido pelo In-Ceram Alumina (429,3 MPa) e Vitadur Alpha
para infra-estrutura (131 MPa). Nao houve diferencas estatisticas entre
as demais ceramicas estudadas (86,3 MPa para CEREC Vita Mark II;
70,03 MPa para Dicor; 83,9 MPa para IPS-Empress; 60,7 MPa para
Vitadur Alpha cobertura; e 82,7 MPa para VMK 68). Os maiores mddulos
de Weibull foram obtidos pelas ceramicas CEREC Mark Il e Zirconia-TPZ

(23,6 e 18,4 respectivamente). Os menores valores deste mddulo foram
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obtidos pelos materiais Dicor e In-Ceram Alumina (5,5 e 5,7
respectivamente), enquanto que valores intermediarios foram observados
para o IPS-Empress (8,6); VKM 68 (8,9); Vitadur Alpha para cobertura
(10,0) e para infra-estrutura (13,0). Os autores ressaltaram que quanto
maior o médulo de Weibull menor sdo os erros na determinacdo da
resisténcia e maior é a confiabilidade clinica do material. Os autores
concluiram que somente as ceramicas produzidas industrialmente
obtiveram os maiores moédulos de Weibull tornado-as, mai confiaveis,
porém estudos devem ser feitos para analisar a estabilidade destes

materiais a longo prazo.

Preocupados com a impossibilidade de confeccionar infra-
estruturas de ceramica pura de mais de 17 mm com o sistema CEREC 2;
Apholt et al.® (2001) estudaram a possibilidade de unido de duas barras
de Alumina ou Zircbnia. Para tal, realizaram teste de resisténcia a flexao,
em trés pontos das ceramicas In-Ceram Alumina (Vita) e In-Ceram
Zircbnia (Vita), processadas de maneira convencional ou pelo sistema
CEREC Il. Quinze corpos-de-prova em forma de barra, e dimensdes de
13 x 4 x 3 mm?® foram produzidos para cada um dos seguintes grupos
controle: C1) In-Ceram Alumina processado pelo sistema CEREC Il ; C2)
In-Ceram Alumina convencional (no laboratério dos autores); C3) bloco de
In-Ceram Alumina convencional (no laboratério Vita); C4) Bloco de In-

Ceram Alumina cortado com disco diamantado e C5) In-Ceram Zirconia
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processado pelo sistema CEREC Il. Para o estudo das técnicas de uniao
das barras também foram confeccionados 15 corpos-de-prova divididos
da seguinte forma: T1) In-Ceram Alumina processado pelo CEREC Il e
seccionado ao meio, perpendicular ao longo do eixo do espécime; T2) In-
Ceram alumina processado de forma convencional, seccionado ao meio,
perpendicular ao longo eixo do espécime; T3) In-Ceram Alumina
processado pelo CEREC Il e seccionado transversalmente em 45° e 4
mm; T4) In-Ceram Alumina processado pelo CEREC Il e seccionado
transversalmente em 45° e 3 mm; T5) In-Ceram Alumina processado pelo
CEREC Il e seccionado perpendicular ao longo eixo do espécime, com
posterior arredondamento dos angulos formados pelo corte e T6) In-
Ceram ZircOnia processado da mesma forma que o grupo anterior. O
teste mecanico foi realizado com span de 10 mm e velocidade de 0,5
mm/min. Com base nos resultados do teste de flexdo os autores
concluiram que a jung¢ao de barras para formar infra-estruturas maiores foi
bem sucedida e que o In-Ceram Zircbnia em combinagcdo com o
arredondamento dos angulos formados pelo corte obteve os maiores

valores de resisténcia a flexao.

Esquivel-Upshaw et al.” (2001) realizaram testes de
resisténcia a fratura de trés materiais ceramicos: O IPS Empress (lvoclar)
porcelana feldespatica reforgcada por cristais de leucita: In-Ceram (Vita) e

Procera All ceram (Nobel biocare). Os corpos-de-prova foram
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confeccionados em forma de barra com dimensdes aproximadamente de
21,0 x 5,0 x 1,0 mm. As amostras foram uniformizadas com lixa 600, com
tamanho de particulas equivalentes a 15 um, as amostras foram limpas
em agua destilada em um ultra-som. O ensaio de trés pontos foi realizado
em uma maquina de ensaios universal (Instron 8501), a distancia entre os
suportes foi de 13,55 mm e a carga aplicada no centro da amostra. A
resisténcia a flexao obtida foi de 176,9 + 13,0 MPa para o IPS Empress:
323,4 + 51,9 MPa para o In-Ceram Alumina; e 464,3 + 41,3 MPa para o

Procera All Ceram.

Fischer et al.? (2001) utilizaram um método nzo destrutivo
para tentar demonstrar a resisténcia de ceramicas dentais; para tal
determinaram o méulo de Young de 13 ceramicas dentais pelo método de
ressonancia. Adicionalmente, realizaram o ensaio de flexdo em 4 pontos
com barras de 1.5 x 3 x 30 mm confeccionadas a partir de 8 destes
materiais, e a resisténcia a flexdo dos outros 5 materiais foram tiradas da
literatura. Os materiais ceramicos utilizados foram: Mark Il (VIta);
Duceram LFC Transpa (Duceram); Duceram Opaker (Duceram); Duceram
Transpa (Duceram); Empress (lvoclar Vivadent); Empress Il (lvoclar
Vivadent); In-Ceram Alumina (Vita); In-Ceram Alumina Celay (Vita); In-
Ceram Spinel (Vita); Optec OPS (Jeneric Petron); Vitadur Alfa Core (Vita);
Vitadur Alpha Dentin; Vita Omega Opaker (Vita). Os resultados deram os

maiores valores de modulo de Young e resisténcia a flexdo para o
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Empress 2 (96 GPa, 273 MPa); In-Ceram Alumina Celay (51 GPa, 264
MPa) e os menores para Duceram Opaker (73 GPa, 59 MPa); e Vita
Omega Opaker (66 GPa, 66 MPa) respectivamente. Os autores
concluiram que o moédulo de Young de um material ceramico pode ser
determinado com uma alta precisdo pelo método nao destrutivo de

ressonancia.

Hwang, Yangzg, em 2001, compararam a resisténcia a
fratura de coroas In-Ceram confeccionadas pela técnica convencional
(“slip cast”) e pela técnica da coépia-fresada (Sistema Celay — CAD/CAM)
bem como In-Ceram Spinell e In-Ceram Alumina. 40 modelos (10 para
cada condigéo) foram obtidos a partir de um troquel de ago inoxidavel
preparado com 6° de convergéncia e ombro de 1 mm, foram divididos nos
seguintes grupos: A) In-Ceram Alumina convencional; B) In-Ceram
Alumina Celay; C) In-Ceram Spinell convencional e D) In-Ceram Spinell
Celay. As coroas foram confeccionadas seguindo as orientagdes dos
fabricantes, e posteriormente cimentadas no troquel metalico com o
cimento Panavia TC. Antes do teste de resisténcia a fratura, com carga
aplicada em angulo de 30° e 1,5 mm cervicalmente do centro da borda
incisal, as amostras foram estocadas por 24 horas em agua destiladas a
38°C. Os resultados mostraram que as coroas In-Ceram Alumina
fresadas mostraram resisténcia a fratura significativamente maior (984,8

N), que as coroas convencionais (876,2 N). Ja nas coroas In-Ceram
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Spinell, apesar da técnica fresada ter tido maior resisténcia a fratura
(706,32 N) que a convencional (687,90 N), a diferenca nao foi
estatisticamente significante. As coroas com In-Ceram Alumina
apresentam resisténcia a fratura significativamente superior as coroas
com In-Ceram Spinell. De acordo com os autores, os maiores valores de
resisténcia a fratura obtida com a técnica de sinterizagdo industrial,
podem ser explicados pelo fato de que nesta técnica o material tem uma
estrutura mais homogénea e afirmam que, tanto as coroas de alumina

como de Spinell podem ser utilizadas em coroas anteriores.

Em 2001, foi publicada uma revisdo pessoal da evolugao

das porcelanas dentais no século 20 por McLean, Odont.*’

O artigo esta
mais centrado para a evolugéo e formulagdo das ceramicas nesse século
de que os avancos no meétodo de processamento e técnicas clinicas.
Foram incluidas somente referéncias das origens dos novos materiais,
porém, deve ser totalmente reconhecido que, sem a colaboracéo dos
técnicos e dos dentistas, muitos avancos nas formulagdes teriam sido
inuteis. Os autores, ndo somente praticaram a odontologia durante este

periodo de mudangas marcantes, como também estiveram intimamente

envolvidos no avango da arte e ciéncia das ceramicas dentais.

Bindl, Mérmann® (2002) publicaram um trabalho que teve

como propésito avaliar a performance clinica de restauragbes feitas com
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In-Ceram Alumina e In-Ceram Spinell confeccionados pelo sistema
CAD/CAM. 19 coroas feitas em In-Ceram Spinell (4 em pré-molares e 15
em molares) e 24 coroas feitas em In-Ceram Alumina (2 pré-molares e 22
molares) de 21 pacientes foram examinadas utilizando o critério USPHS
modificado, aplicado no dia da confecgéo da restauragéo e depois de 39
meses = 11 meses. Para a confeccao dos coppings foram utilizados os
blocos ceramicos Vitablocs In-Ceram Alumina (Vita) e Vitablocs In-Ceram
Spinell (Vita) e o sistema CEREC Il (Siemens). Os resultados mostraram
que somente duas coroas de In-Ceram Alumina, no mesmo paciente,
tinham fraturado apds o periodo de 14 e 17 meses respectivamente. Os
autores concluiram que, apesar destas duas fraturas, a qualidade clinica
das coroas In-Ceram Alumina e In-Ceram Spinell feitas pelo sistema

CAD/CAM foi excelente.

Chong et al."' (2002) estudaram a resisténcia a flexdo, em
trés pontos, das ceramicas In-Ceram Alumina (Vita) e In-Ceram Zirconia
(Vita). Dez corpos-de-prova, na forma de barra, e dimensdes finais de 20
mm x 6 mm x 1 mm foram confeccionados para cada material, em duas
situacdes distintas: 1) espécimes confeccionados totalmente com os
materiais de infra-estrutura, e 2) espécimes com metade da espessura
(0,5 mm) em material de infra-estrutura e de 0,5 mm de cobertura com a
porcelana feldespatica Vitadur Alpha (Vita). As barras foram submetidas

ao teste mecénico com carga de 0,5 N/seg. e span de 18 mm. Os



58

espécimes com cobertura de porcelana feldespatica foram orientados com
a superficie do material de infra-estrutura sob carga de tensao, simulando
uma situacgao clinica. Os resultados mostraram maior médulo de Weibull
(m) e resisténcia para o In-Ceram Zircénia (421,0 MPa; m=8,827) em
relagdo ao In-Ceram Alumina (243,0 MPa; m=4,585). Quanto aos
espécimes de cobertura de porcelana convencional, também foi
observada superioridade do In-Ceram Zircénia (51,0 MPa; m=8,016) em
relacéo ao In-Ceram Alumina (25,0 MPa; m=3,648). Segundo os autores,
a zirconia melhorou esta propriedade mecanica, pois sofre uma
transformagdo de fase durante o processamento (tetragonal para
monoclinica), resultando numa expanséo volumétrica de 3% a 5%. Este
fendbmeno promove a criagdo de estresses compressivos que defletem as
fendas internas, melhorando a resisténcia mecanica desta. A analise por
microscopia eletrénica revelou um padrdo de fratura transgranular para
ambos os materiais, principalmente dos cristais de alumina. As
porosidades observadas ocorreram devido a inadequada infusdo do vidro.
Os autores relatam que a variabilidade nos valores de resisténcia,
comparados aos estudos anteriores se deve a formacao de defeitos
internos durante o processamento destes materiais. Os pesquisadores
concluiram que a influéncia positiva da zircénia no In-Ceram permite

indicar o sistema para proéteses parciais fixas.
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Guazzato et al.?® (

2002) publicaram um estudo comparando
as propriedades do sistema In-Ceram Zirconia e In-Ceram Alumina. Para
tal, utilizaram noventa e quatro corpos-de-prova em forma de disco e seis
em forma de barra, todos confeccionados com a técnica de slip-casting.
Os discos foram utilizados para avaliar a resisténcia a flexao biaxial
(piston on three ball), moédulo de Weibull, dureza e resisténcia a fratura
com dois métodos: fratura por endentacdo e resisténcia a endentagéo.
As barras foram utilizadas para medir o modulo de elasticidade (Young
modulus and Poisson’s ratio). As anadlises de difragdo de raio- X foi
realizada em cada regido do espécime e da superficie fraturada. Os
resultados mostraram médias de resisténcia a flexdo para o In-Ceram
Alumina e In-Ceram Zircbnia de 600 MPa e 620 MPa respectivamente.
As médias da resisténcia a fratura pelo método de fratura por endentacao
foram 3.2 MPa m” para o In-Ceram Alumina e de 4.0 MPa m” para o In-
Ceram ZircOnia. Ja as médias da resisténcia a fratura do In-Ceram
Alumina e In-Ceram Zircbnia medidas pelo outro método foram de 2.7
MPa m” e 3.0 MPa m” respectivamente; por Ultimo as analises de
difracdo de raio-X mostrou uma pequena transformacdo da fase
tetragonal para monoclinica quando os espécimes foram fraturados;
servindo como respaldo para justificar a existéncia da pequena diferenca
entre os valores de resisténcia a flexdo entre os dois grupos de trabalho.
Os autores concluiram que nao houve diferencas estatisticamente

significantes na resisténcia. Que o In-Ceram Zirconia foi mais duro
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(p<0.1), que o In-Ceram Alumina quando testados de acordo com o
método de resisténcia a endentacéo; porém néo houve diferengas quando

foram testadas pelo outro teste.

Perillo*® (2002) realizou um trabalho com o intuito principal
de obter medidas de diferentes sistemas ceramicos e diferentes sistemas
de cerbmeros (resinas compostas de laboratério), através de medidas da
sua micro-dureza superficial e comparar, através das analises estatisticas,
com os valores obtidos do esmalte dental humano. Os resultados
mostraram que as ceramicas tiveram sempre valores maiores que o
esmalte dental humano e que os cerbmeros apresentaram sempre valores
menores que o esmalte dental, usado como grupo controle. As ceramicas
Super Porcelain EX-3 (Noritake), Vitadur Alpha (Vita) e o Ceramco
(Ceramco) se apresentaram semelhantes com valores médios variando
de 490,00 a 518,00 Kgf/mm? Outro grupo de materiais ceramicos
formados por Vita VMK (Vita) e Empress Il (lvoclar) também
apresentaram valores semelhantes variando de 430,00 a 440,00 Kgf/mm?.
A ceramica que mais se aproximou aos valores do esmalte dental doi a
D’Sing (Ivoclar) com valores médios de 331,00 Kgf/mm? préximos ao do

esmalte dental humano de 307,00 Kgf/mm?.

Pagani et al.** (2003) publicaram um trabalho onde

avaliaram a tenacidade a fratura de diferentes sistemas ceramicos. 30
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corpos-de-prova em forma de discos de 5 x 3 mm foram confeccionados
utilizando-se diferentes materiais ceramicos, que foram divididos em 3
grupos: G1 — 10 amostras de Vitadur Alpha (Vita-Zahnfabrik); G2 — 10
amostras de IPS Empress 2 (lvoclar Vivadent) e G3 — 10 amostras de In-
Ceram Alumina (Vita-Zahnfabrik). Para a obtencdo dos valores de
tenacidade foi utilizada a técnica da endentacdo que se baseia na serie
de fissuras que se formam sob uma carga pesada. Os autores realizaram
4 impressdes por amostras utilizando um micro-durémetro com carga de
500 gf durante 10 segundos. As analises estatisticas os dados, indicaram
que a ceramica In-Ceram alumina apresentou valor médiano (2,96
N/m*?), estatisticamente diferente do apresentado pela ceramica IPS
Empres 2 (1,05 N/m*?), enquanto que a ceramica Vitadur Alpha
apresentou valores intermediarios (2,08 N/m*?%), sem diferencas
estatisticas dos outros dois materiais. Os autores concluiram que as
ceramicas apresentam diferentes desempenhos de tenacidade a fratura,
sendo a In-Ceram capaz de absorver maior energia comparada a Vitadur

Alpha e ao IPS Empress 2.

Schalch®®, em 2003, avaliou as propriedades mecanicas
(resisténcia a flexao, resisténcia a tracdo diametral e dureza Vickers) dos
materiais para infra-estrutura IPS-Empress 2 (Ivoclar) e In-Ceram Zirconia
(Vita). Para o teste de resisténcia a flexdo foram utilizados corpos-de-

prova em forma de barra de 25 mm x 5 mm x 2 mm (ISO 6872) e para o
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ensaio de resisténcia a tragdo diametral corpos em forma de discos de 3
mm x 6 mm. Ambos testes foram realizados na maquina de ensaios
mecanicos MTS com célula de carga de 10 KN e velocidade de 0,5
mm/min. O ensaio de dureza Vickers foi realizado no durémetro Buheler,
utilizando carga de 1 Kgf por 30 seg. Quanto a resisténcia a flexao e a
dureza Vickers, o In-Ceram Zircbnia mostrou-se superior (439,88 MPa e
972 VHN, respectivamente) em relacéo ao IPS-Empress 2 (223,13 MPa e
488,33 VHN, respectivamente). Ao contrario disto, na resisténcia a tragao
diametral, o IPS-Empress 2 (175,08 MPa) foi superior ao In-Ceram
Zircbnia (150,47 MPa). Pelos resultados obtidos o autor ressalta que a
decisao pela indicagdo de um material ndo pode ser baseada em apenas
uma propriedade, haja vista que a relagéo entre as trés propriedades

mecanicas ndo € a mesma para os materiais estudados.

Chevalier et al."® (2004) realizaram um trabalho com o
objetivo de investigar o efeito prejudicial do aparecimento da fase cubica
em ceramicas 3Y-TZP. Para tal, iniciaram o experimento produzindo pelo
método de co-precipitacdo um p6 ultra puro de Y-TZP contendo 3% mol
de Ytrio prensado a frio a 300 MPa e sintetizado a vacuo numa
temperatura de 1.450°C o 1.550°C por 2 a 5 h. Pequenos cilindros de 10
mm de didmetro x 5 mm de espessura foram confeccionados,
desgastados e polidos. O conteudo da fase monoclinica foi mensurado

pela difracdo de raios X (XRD) com penetracdo na amostra de
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aproximadamente 5 um. Seguidamente, os espécimes foram colocados
numa autoclave a 134°C com 2-bar de pressao, o que corresponde a um
procedimento de esterilizagdo. Com isso os autores queiram iniciar
termicamente a transformagcéo da fase tetragonal para monoclinica; e
segundo os seus calculos uma hora de este tratamento corresponderia ao
equivalente aproximado de 4 anos in vivo. Logo, os espécimes foram
novamente mensurados pelo XRD e pelo microscépio de forca atdmica
para observar cambios na topografia induzidas pela transformagédo das
fases. Os autores concluiram que a presenca de graos da fase cubica
tem um impacto prejudicial na resisténcia. Que o processamento de
ceramicas com 3Y-TZP devem ser realizadas a temperaturas
suficientemente baixas para evitar o aparecimento de micro-estruturas
duplas (cubica — tetragonal), e ao mesmo tempo a temperaturas
suficientemente altas para obter a densidade suficiente de este material; a

sugestao e que seja entre 1.400°C e 1.450°C.

Guazzato et al.** (2004) publicaram a primeira parte de um
estudo que tinha por objetivo comparar resisténcia a flexao uniaxial,
resisténcia a fratura e microdureza de cinco ceramicas dentais. Nesta
primeira etapa foram utilizadas as ceramicas IPS-Empress (Ivoclar); IPS-
Empress 2 (Ivoclar); porcelana experimental (Ilvoclar); In-Ceram Alumina
convencional (Vita) e In-Ceram Alumina industrializada (Vita). Do total de

150 corpos-de-prova, 10 espécimes de cada grupo foram confeccionados
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com formato de barras de 20 x 1,2 x 4 mm para o teste de flexdo em trés
pontos e 20 espécimes de cada material com medidas de 20 x 3 x 4 mm?®
foram utilizados para o teste de resisténcia a fratura. Os resultados
mostraram os seguintes valores de resisténcia a flexdo uniaxial, e
resisténcia a fratura: IPS-Empress: 106 MPa (1,2 MPam”); IPS-Empress
2: 306 MPa (2,9 MPam®); Porcelana experimental: 303 MPa (3,0
MPam”); In-Ceram Alumina convencional: 594 MPa (4,4 MPam’); In-
Ceram alumina industrializada: 440 MPa (3,6 MPasz), ndo havendo
diferenca estatistica significativa para o IPS-Empress 2, Porcelana
experimental e In-Ceram Alumina industrializada. Os autores concluiram
que esta primeira parte do trabalho demonstrou de forma geral, que o
aumento do conteudo cristalino de uma ceramica vitrea € acompanhado
do aumento da resisténcia a fratura, porém outros fatores como
porosidade, tamanho das particulas, forma e orientacéo destas também

sao importantes para determinar as propriedades dos materiais.

A segunda parte do trabalho de Guazzato et al.® (2004) que
também tinha por objetivo comparar resisténcia a flexdo uniaxial,
resisténcia a fratura e microdureza de quatro ceramicas dentais foi
realizada utilizando as ceramicas DC-Zircon (DSC Dental AG), Porcelana
experimental de Y-TZP, In-Ceram Zircdnia convencional (Vita) e In-Ceram
Zircénia industrializada (Vita). Corpos-de-prova foram confeccionados

seguindo as orientacdes dos fabricantes, com formato de barras de 20 x
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1,2 x 4 mm para o teste de flexdo em trés pontos e de 20 x 3 x 4 mm®
para o teste de resisténcia a fratura. A quantidade de fraturas, dimensao
das particulas e suas formas foram analisadas por MEV; ja a quantidade
de face monoclitica foi avaliada por Raios-X. Os resultados mostraram os
seguintes valores de resisténcia a flexdo uniaxial, e resisténcia a fratura:
In-Ceram Zirconia industrializado: 476 MPa (4,9 MPam'/z); In-Ceram
Zirconia convencional: 630 MPa (4,8 MPam”); porcelana experimental de
Y-TZP: 680 MPa (0,34 MPam'/z); DC-Zircon: 840 MPa (7,4 MPamVZ), nao
havendo diferenca estatistica significativa de resisténcia a flexado para In-
Ceram Zircbnia convencional e a porcelana experimental de Y-TZP e
resisténcia a fratura para In-Ceram Zircénia industrializado e In-Ceram
Zircbnia convencional. A observagédo microscopica e por raios-X revelou
o importante rol que tem a transformacado da fase tetragonal para a
monoclitica e a relacdo da matriz de vidro com a fase cristalina nas
propriedades mecanicas destas porcelanas.

Guazzato et al.?’

(2004) publicaram os resultados de um
trabalho que tinha por objetivo investigar a real resisténcia a flexédo e o
modo de fratura de discos de porcelana com infra-estruturas de zirconia
(Y-TZP). Oitenta corpos de prova foram confeccionados e divididos em
quatro grupos: somente porcelana de cobertura; somente porcelana de

infra-estrutura; com duas camadas de porcelana de cobertura no topo e

com duas camadas de porcelana de cobertura e a porcelana de infra-
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estrutura no topo. A carga maxima no momento da fratura foi calculada
pelo teste de flexdo biaxial (piston on tree-ball) e a analises de elementos
finitos foi utilizada para estimar o estresse de tensdo maxima na fratura.
Os resultados mostraram que os espécimes que apresentavam somente a
porcelana de cobertura, e os de duas camadas de cobertura no topo
foram mais fortes com diferengcas estatisticamente significantes dos
especimes somente de porcelana de cobertura, ou que os que tinham
duas camadas de porcelana de cobertura e a porcelana de infra-estrutura
no topo. Os autores concluiram que o material que fica na base € o que

determina a resisténcia, firmeza e modo de fratura do conjunto.

Luthard et al.*® (2004) publicaram um trabalho com os
seguintes objetivos: A) testar a hipéteses que os defeitos de superficie e
micro-fendas s&o induzidos pelo desgaste das coroas e B) analisar o
material removido e a camada superficial desgastada assim como estimar
o tamanho das micro-fendas provocadas pelo processo de fresagem da
porcelana Y-TZP simulando a confecgdo de coroas. Para este trabalho
Os autores utilizaram corpos-de-prova em forma de disco e cilindro
confeccionados a partir de uma ceramica altamente sinterizada com 97%
mol% de ZrO; e 3 mol% de Y,03. Os resultados evidenciaram defeitos e
micro-fendas de 2 a 15 ym. nas superficies das coroas desgastadas; com
isto os autores concluiram que o desgaste de ceramicas altamente

sinterizadas como Y-TZP provoca danos na micro-estrutura do material.
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Que mudar o parametro do desgaste ndo é uma solugéo a este problema
e que métodos alternativos como ceramicas parcialmente sinterizadas e
procedimentos que ndo provoquem desgastem devem ser desenvolvidos
para melhorar a resisténcia de coroas e pontes fixas feitas com sistemas

CAD/CAM.

Rizkalla, Jones*® (2004) realizaram um estudo com objetivo
de avaliar e comparar os valores de resisténcia a flexdo, médulo de
elasticidade e dureza de 7 materiais encontrados no mercado. In-Ceram
Alumina (Vita); In-Ceram Alumina matiz vitrea (Vita); Hi-Ceram (Vident);
Vitadur (Vita); Vitadur-N dentina (Vita); Vitadur-N esmalte (Vita); Dicor
(Dentsply); Dicor ceramica (Dentsply). 5 corpos-de-prova de cada
material, com sec¢éo transversal de 1 x 5 mm foram confeccionados para o
teste de resisténcia a flexdo em 3 pontos, com span de 11,5 mm e
velocidade de 0,5 mm/min. Para a avaliagdo do moédulo de elasticidade
foram confeccionados 3 corpos-de-prova de cada material com 6,4 £ 0,1
mm de diametro e 5,0 £ 0,1 mm de comprimento e para o teste da dureza
Knoop, os espécimes circulares foram cortados na metade, embebidos
em resina, ré-polidos e submetidos a 6 endentagdes com forcas que
variavam de 1,96 a 9,80 N. Os resultados mostraram as melhores
propriedades mecanicas para o In-Ceram Alumina, com valores de
resisténcia a flexao de até 547,53 MPa. Nao houve diferenca estatistica

significante entre o Dicor, Dicor ceramica, Vitadur-N esmalte e dentina.
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Os autores concluiram afirmando que a resisténcia a flexdao do In-Ceram

Alumina é compravel com a do IPS-Empress 2.

Anusavice? (2005) menciona que a propagacdo das fraturas
a partir de defeitos superficiais é responsavel pelo pobre comportamento
mecanico das ceramicas sob tensdo, embora também seja possivel que
defeitos no interior dos materiais, igualmente, possam causar iniciagéo da
fratura sob certas condigcbes. Para o autor, um dos métodos para
interrupgdo de fraturas e reforcar o material, promovendo alteragéo
estrutural cristalina sob tensao para absorver a energia da fratura. Na
maioria das vezes, a Uutilizagdo da fase cristalina dispersa para
interromper a propagacao de fraturas requer uma similaridade nos
coeficientes de contratagdo térmica do material cristalino e da matriz de

vidro.

Dias et al."” (2005) realizaram um trabalho com o propésito
de avaliaram a resisténcia e caracterizar quimica e micro estruturalmente,
através da espectrometria dispersiva de raios X (EDX) e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), a interface ceramo-ceramica de dois
grupos: A) IPS Empress 2 / Empress Ceramico; B) In-Ceram Alumina /
Vitadur Alfa. Foram confeccionadas dez amostras de cada grupo
compostas por infra-estrutura que apresenta uma extremidade maior de

dimensbées de 5,0 mm de didmetro x 5,0 mm de comprimento, um



69

estreitamento de 1,0 mm formando uma extremidade menor de 4,0 mm de
didmetro x 2,0 mm de comprimento, sendo nesta superficie aplicada
ceramica de recobrimento apresentando 4,0 mm x 3,0 mm de
comprimento. Os grupos A e B, foram submetidos as teste de
cisalhamento numa maquina Instron a uma velocidade de 0,5 mm/min até
a fratura. Os resultados mostraram uma predominancia no grupo B de
deslocamento total do recobrimento em relagdo a infra-estrutura,
enquanto no grupo A observaram um deslocamento parcial. Os autores
concluiram que o grupo A apresentou uma maior adesividade ceramo-

ceramica, quando avaliado mecanica e micro estruturalmente.

Guazzato et al.®® (2005) realizaram um trabalho com o
objetivo de avaliar a influéncia do jateamento, desgaste, direcédo do
desgaste, polimento e calor na resisténcia a flexdo da ceramica
industrializada e infiltrada por vidro In-Ceram Zircénia (Vita). 160 corpos-
de-prova de 20 x 1,3 x 4 mm foram cortados com disco de diamante a
partir de um bloco de ceramica Vita In-Ceram Blank for CEREC e
infiltrados por vidro a 1.140°C por 150 min. O excesso do vidro foi
removido com jato de Oxido de aluminio de 50 ym a 0,25 MPa,
seguidamente os espécimes foram divididos em 8 grupos. O mddulo de
ruptura foi avaliado pelo teste de flexdo de 3 pontos com span de 14 mm
e velocidade de 0,5 mm/min. Para a observacdo da superficie das

fraturas e a origem delas, foi utilizado microscépio eletrénico de varredura
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(MEV) e a determinagéo da quantidade de fase monoclinica depois dos
tratamentos de superficie e calor foi feita pela difracao de raio-X . Com
base nos resultados, os autores concluiram sugerindo que: apos qualquer
tipo de tratamento de superficie no In-Ceram Zircénia, deve ser feita a

aplicacao de calor para evitar a degradacéao da resisténcia.

Guazzatto et al.?® (2005) realizaram uma pesquisa com o
objetivo de estimar a influencia do jateamento, orientagdo de desgaste,
polimento e calor na resisténcia a flexdo de uma ceramica Y-TZP. 160
espécimes em forma de barra (20 x 1,3 x 4 mm) foram confeccionados a
partir de um bloco ceradmico DC-Zirkon (5% peso de Y,03 TZP, DSC
Dental AG, Allschwill, Switzerland) e divididos em 4 grupos de acordo com
o tratamento de superficie a seguir: Grupo S: jateamento; Grupo SH:
jateamento + calor; Grupo GPA: desgaste paralelo ao longo eixo; Grupo
GPAH: desgaste paralelo ao longo eixo + calor; Grupo GPE: desgaste
perpendicular; Grupo GPEH: desgaste perpendicular + calor; Grupo P:
Polimento; Grupo PH: polimento + calor. Seguidamente os corpos de
prova foram levados ao teste de flexdo em 3 pontos para calcular a
resisténcia a flexdo e a analises de difracdo de raios X para estimar a
quantidade relativa da fase monoclinica. Os resultados evidenciaram
maiores valores de resisténcia a flexdo e maiores porcentagens de fase
monoclinica no grupo foi somente jateado (1540 MPa; 9.5%); no grupo

que sofreu desgaste paralelo (1330 MPa; 8.3%) j& os menores valores
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(955 MPa; 0.3%) foram observados no grupo que recebeu jateamento e
calor. Os autores concluiram sugerindo que o jateamento e polimento
podem ser recomendados para aumentar a resisténcia das ceramicas Y-
TZP; desde que ndo sejam seguidas pela aplicagao de calor.

Luthy et al.®

(2005) propuseram-se determinar in vitro a
resisténcia e confiabilidade de infra-estruturas de quatro elementos para
dentes posteriores confeccionadas com ceramica vitrea reforcada com
dissilicato de litio (Empress 2 / Ivoclar); zirconia infiltrada com vidro (In-
Ceram Blancks / Vita) e Zirconia estabilizada com itrio - TZP (Cercon
Blanks / DeguDent). 15 corpos-de-prova de forma idéntica foram
confeccionados com cada material. O desenho da infra-estrutura
simulava uma ponte fixa de primeiro pré-molar até segundo molar onde os
conectores tinham uma secdo transversal de 7,3 mmz, altura ocluso
gengival de 2,8 mm e 2,7 mm de largura buco lingual. Para a confecgéo
da infra-estrutura de zirconia TZP, primeiramente foi digitalizado a laser o
enceramento da infra-estrutura (Cercon brain), logo os blocos de zirconia
(Cercon Blanks), foram fresados (Cercon-smart ceramic system /
DeguDent) e sinterisados a 1.350°C por 2h. (Cercon heat). Para a
confecgdo das infra-estruturas de zirconia infiltrada com vidro, os blocos
ceramicos (In-Ceram blanks) foram fresados com o sistema Celay

(Mikrona) e infiltrados com vidro (In-Ceram ZircOnia glass powder)

seguindo as recomendacdes dos fabricantes. Para o sistema Empress 2
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foi utilizado o forno EP 500 (lvoclar), onde apés a eliminagéo da cera, as
pastilhas foram submetidas a uma temperatura de 920°C, com presséo de
5 bar por 30 min. O teste mecénico foi realizado numa maquina de
ensaios universal a uma velocidade constante de 0,5 mm/min. Os
resultados mostraram a maior resisténcia e maior moédulo de Weibull para
a zircdnia estabilizada com itrio - TZP (755 N/ 7,0). A zircOnia infiltrada
com vidro (518 N / 4,5) e o Empress 2 (282 N / 5,7) respectivamente.
Com isto, os autores concluiriam que as infra-estruturas de zirconia
estabilizada com itrio - TZP demonstraram as melhores propriedades
mecanicas, porém os conectores para este tipo de infra-estruturas devem

ter mais de 7,3 mm? e N30 menos como pode ser encontrado na literatura.

Snyder, Hoogg® (2005) compararam os diferentes valores
de resisténcia a fratura de cinco diferentes sistemas ceramicos utilizados
para a confecgdo de infra-estruturas. Para esta pesquisa utilizaram
cinqlenta nucleos de titanio em forma de um molar inferior; vinte deles
foram escaneados e fresados pelo sistema Procera (Nobel Biocare) em
Alumina e ZircOnia, dez coppings para cada tipo de material; outros vinte
nucleos foram escaneados e fresados pelo sistema CEREC in-lab
(Sirona), 10 em Alumina (Vita) e 10 em Zircomia (Vita), sendo
posteriormente infiltrados por vidro, segundo as recomendagdes do
fabricante e os ultimos 10 nucleos foram diretamente enviados para o

laboratério de préteses para a confeccdo dos coppings em IPS Eris
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(Ivoclar Vivadent). Finalmente, todos coppings receberam a aplicagao da
porcelana de cobertura por um técnico de préteses dental instruido para
deixar espessura da porcelana uniforme em todos e serem cimentados
nos nucleos metalicos com o cimento G.C. Link Max resin adhesive
cement (G.C. América Inc.) com um peso de 5 kg por 10 minutos. O
ensaio mecanico foi realizado em uma maquina Instron a uma velocidade
de 0,5 mm/min at¢é o momento da fratura, registrando os seguintes
valores: Para o IPS Eris: 321,49 KgF; para o CEREC In-lab Alumina:
288,63 KgF; para o CEREC In-lab Zircénia: 266,58 KgF; para o Procera
Allceram Alumina: 295,49 KgF e para o Porcera Zirconia: 420,37 KgF.
Com estes resultados os autores concluiram que os corpos-de-prova
confeccionados com coppings de Procera Zircbnia obtiveram valores

significantemente maiores de resisténcia a fratura.

White et al.”? (2005) publicaram um trabalho onde
investigaram a variacdo da resisténcia a flexdo, de barras compostas por
camadas de infra-estrutura de zirconia e porcelana de cobertura. Oito
diferentes tipos de barras foram confeccionadas utilizando Y-TZP como
(Lava System) e porcelana feldespatica (Lava Ceram Veneer ceramic);
cada um desses grupos tinha 10 espécimes com dimensdes de
aproximadamente 44 x 4 x 4 mm. O mddulo de elasticidade dos materiais
foi medido pelo método acustico e a forga maxima do médulo de ruptura

foi determinado usando o ensaio de flexdo em 3 pontos huma maquina de
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ensaios universal. Os resultados mostraram que os corpos de prova com
somente porcelana de cobertura obtiveram valores de resisténcia a flexao
de 77 a 85 MPa Ja os corpos-de-prova com infra-estrutura de zirconia
registraram valores muito maiores (636 a 786 MPa). O modulo de
elasticidade de da porcelana de cobertura e da infra-estrutura foram de 71
e 224 GPa respectivamente. Com isso os autores concluiram que o
sistema de infra-estrutura a base de zircbnia, por eles testados, teve
valores de resisténcia a fratura, substancialmente maiores que outros

materiais de infra-estrutura puros de ceramica citados literatura.

Beck® (2006) realizou a sua pesquisa de mestrado com o
objetivo processar e caracterizar compoésitos ceramicos de alumina-
zircOnia (zirconia toughened alumina - ZTA) com 33% (em peso) de
zircOnia tetragonal policristalina (estabilizada com 12% de céria)
densificados utilizando fase vitrea de SiO; -ByOs-LayOs. Foram
investigadas duas técnicas visando atingir este propdsito: i) infiltragdo de
ceramicas de alumina-zircbnia porosa (présinterizadas) por fase liquida e
ii) sinterizacdo via fase liquida de corpos ceramicos obtidos a partir da
mistura dos pdés de alumina , zircbnia e vidro. A influéncia do tipo de
sinterizacado (infiltracdo e mistura de po6s) e a viabilidade do uso de
matérias-primas nacionais foram avaliadas para estudar sua utilizacao em
aplicagdes estruturais. As ceramicas avaliadas foram: alumina- zircbnia

comercial importada com sinterizagao por infiltragdo de fase vitrea (grupo
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controle), alumina-zirconia experimental também com sinterizagdo por
infiltracdo de fase vitrea (utilizando matérias-primas nacionais) e alumina-
zircOnia com mistura mecanica de fase vitrea e sinterizagcdo sem
infiltracdo. Inicialmente foram feitos estudos das caracteristicas dos pos,
dos compactados e das ceramicas pré-sinterizadas por microscopia
eletrénica de varredura (MEV), difragdo de raios X (DRX), além de
analises das distribuicbes de tamanho de particulas e de porosidade. As
ceramicas foram sinterizadas em temperaturas de 1140 e 1180°C e
avaliou-se a retragéo linear, densidade real e porosidade. Também foram
feitas analises por MEV e difracdo de raios X pelos autores. Os
resultados indicaram que as ceramicas nacionais de alumina-zircnia com
infiltracdo de fase vitrea apresentaram as melhores caracteristicas. Os
valores de propriedades mecéanicas de tensdo de ruptura (o;) foram
determinados para todas as ceramicas. A microdureza Vickers (Hv) e a
tenacidade a fratura (K,c) foram determinadas apenas nas ceramicas com
infiltracdo de fase vitrea, pois as outras cerdmicas apresentaram
excessivas porosidade e fragilidade. Os resultados mostraram que a
ceramica produzida com materiais nacionais (alumina e zircénia), com
infiltracdo de fase vitrea (importado), reuniu a melhor média de resultados,
ou seja, o; 338,03 de MPa, Hv 12,06 de GPa e K 2,41 de MPa.m"?.
Estes valores de propriedades mecéanicas sdo maiores do que aqueles

registrados na literatura para as ceramicas de alumina-zirconia com
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infiltracdo de fase vitrea, viabilizando o uso destas matériasprimas

nacionais para a produgéo destas ceramicas.

Bhojalian et al.” (2006) realizaram um levantamento
bibliografico sobre os fatores envolvidos nos testes de resisténcia a fratura
dos sistemas ceramicos refor¢cados por leucita, disilicato de litio e alumina.
Os autores verificaram que estes testes, podem ser influenciados por uma
variedade de fatores como: niumero de amostras utilizadas na pesquisa;
periodo de avaliagdo; regi&o a ser restaurada; tipo de material ceramico;
tipo e espessura de cimento utilizado; condicionamento da superficie
ceramica, glaze e polimento da superficie da ceramica, ajuste oclusal
apos a cimentacdo, dentre outros. Sendo assim, verificaram que a
existéncia de um protocolo para os testes de resisténcia a fratura de
materiais ceramicos, € de suma importancia para que se possam obter
resultados confiaveis e capazes de retratar a realidade clinica.

Curtis et al.™

(2006) realizaram uma pesquisa com o objetivo
de investigar a influéncia da simulacdo de forgcas mastigatorias, que
rotineiramente ocorrem no meio oral durante a vida util de uma
reconstru¢cdo com ceramica Y-TZP. Os autores avaliaram a resisténcia a
flexdo, mdédulo de Weibull e dureza superficial de corpos-de-prova em

forma de discos (13 mm de didmetro x 1.54 mm de altura) obtidos a partir

de um bloco de ceramica com 5-mol% de Y-TZP (LAVA — 3M ESPE). As
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amostras foram divididas em 10 grupos com 30 espécimes cada. O
Grupo A e E foram mantidos nas condi¢gbes “recebidas” como grupo
controle; grupo B-D foram submetidos a 2000 ciclos continuos a 500 N
(383 — 420 MPa), 700 N (536 - 588 MPa) e 800 N (613 — 672 MPa). O
grupo F-H foi também sometido a ciclos continuos de carga somente que
imersos em agua a 37°C por 2000 ciclos a 500 N; 700 N e 800 N. O
grupo |-J foi mantido seco e submetido a um maximo de 80 N (61 — 67
MPa) por 10* e 10° ciclos para simular nivel de forca mastigatéria que as
coroas e pontes de ceramica pura receberao ao longo da sua vida util na
boca. Seguidamente os espécimes foram submetidos ao ensaio de
Flexdo e de dureza Vickers. Os resultados, submetidos a avaliagéo
estatistica, ndo mostraram diferenca significante na resisténcia a flexao
entre todos os grupos. Ja o aumento do modulo de Weibull foi
significante para os espécimes imersos em agua (8.6 + 1.6, 8.5+ 1.6, 10.3
+ 1.9) comparados com o grupo controle (7.1 £ 1.3), ja o grupo submetido
a extenso ciclo de 10° resultou numa significante redugdo do médulo de
Weibull (5.3 = 1.0) comparado com o grupo controle. Foram localizadas
areas com aumento da dureza superficial diretamente abaixo da esfera do
endentador. Os autores concluiram que o aparecimento de areas com
maior dureza superficial pode ser resultado de um mecanismo de
transformacgédo da resisténcia ou aumento da densidade do material por

esmagamento. A reducdo da confiabilidade dos espécimes submetidos a
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80 N por 10° ciclos foi associada o acumulo de dano critico, como

resultado das extensas for¢cas mastigatérias naturais.

Em outro trabalho, Curtis et al.’® (2006) examinaram a
influéncia de dos diferentes técnicas de modificagéo da superficie interna
antes da cimentacao, 12 jogos de ceramica Y-TZP (LAVA — 3M ESPE) em
forma de disco com 13 mm de didametro x 1.5 mm espessura foram
utilizadas e divididas aleatoriamente em seis grupos donde foram
abrasonados com alumina de 25, 50 e 110 ym e guardados protegidos da
umidade ou em agua a 37°C por 24 h. quatro grupos sofreram desgaste
com uma broca diamantada fina ou grossa, com agua ou a seco. A
resisténcia a flexao bi-axial, e médulo de Weibull de todos os espécimes
foram determinados; assim também como a rugosidade, dureza
superficial e composicéo das fases. Os resultados identificaram que néo
existia diferenca estatisticamente significante (p<0.05) na resisténcia a
flexdo entre os corpos de prova abrasonados com 25, 50 e 110 ym de
alumina e o grupo controle. Porém, um aumento significante do modulo
de Weibull foi identificado nos espécimes abrasonados com alumina e
conservados sem umidade (10.7 + 1.9, 10.6 £ 1.9 e 10.6 £ 1.9) quando
comparados com o grupo controle (7.5 + 1.3) e os espécimes guardados
em agua. Também foi observado que a abrasdo com alumina diminuiu a
rugosidade superficial comparada com os controles. Ja o desgaste com a

broca diamantada grossa reduziu significantemente a resisténcia a flexao
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e 0 modulo de Weibull, comparado com o controle, mas nao ouve
diferencas significantes para o desgaste com a broca diamantada fina.
Os autores concluiram que a combinagdo da redugdo da rugosidade
superficial e a formagdo de uma camada superficial de estresse
compressivo como resultado da abrasdo com alumina aumentou a

confiabilidade da resisténcia a flexao.

Denry, Hollaway'® (2006) avaliaram os cambios micro-
estruturais e cristalograficos depois de desgastar uma ceramica dental
composta por 3Y-TZP (Cercon base, Dentsply international). O bloco de
ceramica foi cortado em discos de 25 mm de didmetro x 1.8 mm de
espessura e sinterizada de acordo com as recomendagbes dos
fabricantes e divididas em quatro grupos de trabalho: A) grupo controle; B)
desgaste manual com disco de diamante (30 — 40 um) com &gua; C)
desgaste e polimento com pasta de 0.5 um; e D) desgaste e recozimento
em forno a 1000°C por 1 hora. Os espécimes foram analisados por
difracdo de raios X para caracterizar as faces cristalinas e a micro-
estrutura foi investigada com MEV. Também foi verificada a dureza
Vickers e realizado o ensaio de resisténcia flexural biaxial ball-on-ring. Os
resultados de difracdo de raios X mostraram que o grupo controle e o
grupo que foi desgastado e recozido no forno continham somente zircénia
na fase tetragonal. A MEV mostrou a microestrutura da superficie moida

e polida caracterizada por danos significativos na superficie associados os
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graos que foram eliminados e deixaram uma depressdo de 20 um
aproximadamente. A resisténcia flexural biaxial mostrou diferenca
significante (p = 0.02) entre o grupo controle (944 + 156 MPa) com os
grupos que foram desgastados (1189 + 250 MPa) e o modulo de weibull
foi de 5.548 para o grupo controle e de 4.403 para os grupos
desgastados. Os autores concluiram que o desgaste da ceramica 3Y-
TZP induz a formagéo da fase romboidal da zirconia e uma forgada fase
tetragona da mesma. Isto permite um aumento significativo na resisténcia
flexural assim também como o aumento da resisténcia a propagagao das
fraturas; mas recomendam que o efeito a longo prazo, do dano causado
pelo desgaste da ceramica 3Y-TZP precisa de ser avaliado; assim
também como a satisfatéria reversdo da transformagdo da fase da
zirconia pelo recozimento.

Itinoche et al.®

(2006) realizaram um trabalho com objetivo
de avaliar a influencia da ciclagem mecéanica em dois materiais ceramicos
utilizando o método biaxial para determinar a resisténcia a flexdo. Vinte
corpos de prova foram confeccionados com dimensdes aproximadamente
de 15 mm de diametro e 1,2 mm de espessura para cada material
constituido com diferentes composi¢cbes: A) alumina sinterizada e
compactada (Procera AllCeram), e B) zircbnia + alumina )In-Ceram

zircbnia). Os grupos foram elaborados de acordo com as recomendacdes

dos fabricantes. O total das amostras, de cada material, foi dividido em
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dois sub-grupos, um sem e outro com ciclagem mecéanica (20000 ciclos,
com carga de 50 N e imers&o em agua destilada a 37°C) antes do teste a
flexdo em uma maquina Instron. Os resultados analisados
estatisticamente indicaram que as médias de resisténcia sem a flexao
sem e com ciclagem mecanica, da porcelana Procera AllCeram foram de
647,16 MPa e 630 MPa e para a ceramica In-Ceram zircénia 496,45 MPa
e 457,83 MPa respectivamente. Os autores concluem, que segundo os
resultados apresentados, indicam que a ciclagem mecéanica nao diminui a
resisténcia a flexdo pelo método biaxial, e que a cerdmica Procera
AllCeram foi estatisticamente significante superior a resisténcia a flexao

do In-Ceram zirconia.

Oliva** (2006) avaliou por meio de ensaios de resisténcia a
flexdo, em trés pontos, e de dureza, o comportamento mecéanico das
porcelanas feldespaticas Duceram Plus (Dugudent), Excelsior (Dugudent),
Dureceragold (Dugudent), Symbio (Dugudent), VMK (Vita), Omega 900
(Vita) e Vitadur Alpha (Vita) reforcada com éxido de aluminio; submetidas
a dois métodos de processamento laboratorial: sinterizacdo convencional
(fabricantes) e por injecéo a vacuo (experimental). Foram confeccionadas
dez amostras de cada grupo experimental para o ensaio de resisténcia a
flexdo (em forma de barra de 25 x 5 x 2 mm) seguindo a norma ISO 6872.
Os testes foram realizados em equipamento MTS 810 com célula de

carga de 10 kN e velocidade de 0,5 mm/minuto, gerenciado pelo
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programa Test Start Il. Para o ensaio de dureza, na escala Vickers, cinco
fragmentos de cada grupo foram incluidos em resina acrilica
autopolimerizavel, polidos e submetidos ao teste em durémetro Buheler,
com carga de 300 gf, por 30 segundos. Os resultados mostraram que, em
relacdo a sinterizagdo convencional, o método experimental de injecéo a
vacuo proporcionou aumento nos valores de resisténcia a flexdo nas
ceramicas Duceram Plus (54,70 MPa x 70,13 MPa), Excelsior (42,78 MPa
x 70,18 MPa), Omega 900 (53,13 MPa x 82,08 MPa), Symbio (49,01 MPa
x 61,54 MPa) e VMK 95 (47,15 MPa x 77,41 MPa). Mas também foi
registrado que o método experimental de injecdo a vacuo nao alterou a
resisténcia a flexdo nas ceramicas Duceragolg (59,75 MPa x 58,11 MPa)
e Vitadur Alpha (44,84 MPa x 44,91 MPa). Independente da técnica de
processamento empregada, hove maior dureza para as ceramicas VMK
95 (471.02 VHN), Omega 900 (470,99 VHN) e Vitadur Alpha (468,84
VHN), semelhantes entre si. A seguir, figuram as ceramicas Excelcior
(447.04 VHN) e Durecam Plus (442,57 VHN), também semelhantes entre
si, e finalizando a série, também com igualdade estatistica entre si, as
ceramicas Sybio (427,63 VHN) e DuceraGold (423,97 VHN). O autor
concluiu que o processo de injecdo a vacuo, experimental, ndo alterou a

dureza dos materiais estudados.

Papanagiotou et al.** (2006) investigaram a possivel

degradacdo da resisténcia flexural de um novo material ceramico
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composto por Y-TZP (Vita In-Ceram YZ) depois de ser exposta a varios
procedimentos de degradacdo a baixa temperatura (LTD) o
procedimentos de polimento final. Os autores também avaliaram
possiveis alteragcdes micro estruturais na superficie de este material
utilizando MEV e difragcéo de raios X; a composi¢céo quimica foi analisada
pela espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Foram utilizados 310
barras de 25 x 4 x 2 mm obtidas a partir de blocos de Zircénia YZ-40 para
Cerec (8 barras por cada bloco), sintetizadas no forno ZYcromat (Vita) e
divididos em 9 grupos experimentais: Grupo C: Controle; Grupo B24h:
agua fervente por 24h; Grupo B7d: agua fervente por 7 dias; Grupo H6h:
Guardado em ar umido a 250°C por 6h; Grupo H24h: Guardado em ar
umido a 250°C por 24h; Grupo H7d: Guardado em ar umido a 250°C por
7 dias; Grupo P: Polido; Grupo A: Desgaste por ar abrasivo; Grupo AB:
Desgaste por ar abrasivo mais agua fervente por 7 dias. A resisténcia
flexural de todos os espécimes foi determinada usando o teste de 3
pontos numa maquina de ensaios Universal com célula de carga de 10 kN
e velocidade de 0,5 mm/min. Os resultados demonstraram que os
tratamentos n&do provocaram efeitos negativos significantes na resisténcia
a flexao, que foi de 796,7 a 950,2 MPa. O modulo de Weibull foi de 5.6 a
9.3 e a maior transformacao da fase tetragonal para a monoclinica foi
encontrada nos grupos: B7d e Grupo H7d. As analises por MEV e SEM
mostraram menor concentragdo de itrio nos espécimes do grupo B7d.

Com tudo isso os autores concluiram que os varios procedimentos de
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degradacgéo a baixa temperatura (LTD) e de polimento final ndo reduziram
a resisténcia a flexdo das barras de zirconia; ja o desgaste por ar abrasivo
aumentou a mesma.

Raigrodski et al.*® (

2006) realizaram um estudo clinico piloto
para avaliar a eficacia das proteses posteriores de trés elementos feitas
com infra-estruturas de zircénia. Vinte proteses fixas de trés elementos
foram fixadas em 16 pessoas que apresentavam auséncia do segundo
pré-molar ou o primeiro molar. Todos os dentes foram preparados da
mesma forma com redugéo oclusal de 1,5 a 2 mm; reducédo axial de 1,5 a
1.0 mm; 360° de ombro cervical sub-gengival a 0,5 mm na fase vestibular
e supra-gengival na fase palatina. As moldagens foram feitas com
Empress (3M); as infra-estruturas foram fabricadas utilizando um sistema
computadorizado (CAD/CAM) com areas minimas nos conectores de 9
mm? e cimentadas com Rely X (3M). O retorno dos pacientes para
avaliacao foi em 2 semanas, 6, 12, 18, 24 e 36 meses. Os resultados
demonstraram que as infra-estruturas tiveram boas performances clinicas

no que se refere a resisténcia a fratura, integridade marginal,

descoloragcao marginal depois do curto periodo de uso (16 a 36 meses).

Sinmazisik, Ovecoglu®® (2006) publicaram um trabalho que
teve como objetivo comparar a caracterizacdo micro estrutural com as

propriedades fisicas de porcelanas dentais sinterizadas, preparadas com
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agua destilada ou com o seu liquido de modelar. Os autores utilizaram
seis porcelanas dentais em p6, encontradas no mercado: IPS Classic
(Ivoclar); IPS d.SING (Ivolcar); IPS InLine (Ivoclar); Vita VMK95 (Vita); Vita
OMEGA 900 (Vita) e Ceramco Il (Ceramco-Dentsply); com as quais foram
confeccionados espécimes para analises de difracdo de raios-X (DRX),
microscopio optico e MEV; assim também como foi determinada a
densidade, resisténcia a flexdo e micro dureza. Os resultados mostraram
que as porcelanas pré-misturadas com o liquido de modelar tiveram
valores maiores de densidade, resisténcia a flexdo e micro-dureza que as
pré-misturadas com agua destilada. A caracterizacdo por DRX e MEV
evidenciou a coexisténcia de leucita tetragonal (1-3 pm) e cristais de
fluorapatita hexagonal (0,4-1,2 um) na matriz vitrea feldespatica da micro-
estrutura do IPS d.SING e cristais de leucita (3-6 um) na micro-estrutura
das outras porcelanas. Os autores concluiram que misturar o p6 das
porcelanas com agua destilada ou seu proprio liquido de modelar, antes
da sinterizacdo, ndo causou nenhum efeito na micro-estrutura resultante.
Por outro lado, diferencia significantes foram detectadas entre as

propriedades fisicas de algumas porcelanas.

Oh et al.*® (2007) realizaram um estudo com o objetivo de
investigar as propriedades de uma matriz de alumina produzida utilizando
um solvente a base de agua; assim também como a possibilidade de uso

clinico em uma coroa totalmente ceradmica em dentaduras parciais fixas.



86

A durabilidade de este sistema foi mensurada pelo teste de fadiga para
simular as condigbes mastigatérias da cavidade oral. A pasta de alumina
foi obtida misturando p6 de alumina de 3um de didametro com agua
destilada e uma emulsdo de acrilico como aglutinante; como agente
plastificador e agente dispersor foi utilizado Benzoflex-50. Os resultados
indicaram que as proporgbes em peso de alumina (alumina+ aglutinante +
plastificador) de 0,84 e aglutinante (aglutinante + plastificador) de 0,5
demonstraram ser 6timas para aumentar as propriedades do composto. A
resisténcia a fratura a flexdo da matriz infiltrada de alumina foi de
4.6MPa'? e 498 MPa respectivamente. Os autores concluiram que a
matriz infiltrada de alumina produzida com um solvente a base de agua
pode ser indicada para uso em dentes anteriores de dentaduras parciais

fixas.

Salier et al.>’ (2007) publicaram os resultados de um
trabalho clinico que tinha por objetivo avaliar o sucesso de infra-estruturas
parciais fixas de zircébnia com 3 ou 5 elementos em dentes posteriores
depois de 5 anos de observacgao clinica. 45 pacientes que precisavam da
substituicdo de pelos menos uma protese para uno o trés dentes
posteriores foram incluidas no estudo; cinqlenta e sete préteses de 3 a 5
elementos de zirconia foram cimentadas com Variolink ou Panavia TC.
Os dentes foram avaliados depois de 6 meses, e 1 a 5 anos depois da

cimentacgao tentando explorar a profundidade do sulco gengival; o grau de
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adaptacdo e observar o indice de placa; presengca de sangramento na
sondagem e vitalidade pulpar. Os resultados mostraram que depois da
visita de 3 anos de controle, 7 préteses em 7 pacientes tiveram que ser
substituidas por que n&o estavam mais em com condi¢cdes clinicas
aceitaveis devido a complica¢des bioldgicas ou técnicas. Depois de 5
anos de observacéo clinica, 12 proteses em 12 pacientes tiveram que ser
substituidas; uma de 5 elementos fraturou decorrente de um trauma
depois dos 38 meses. Com tudo isso o sucesso das infra-estruturas de
zirconia foi de 97.8%, porém, o indice de sobrevivéncia foi 73,9% devido a
outras complicagdes. Os autores concluiram que a zircOnia oferece
suficiente estabilidade como material de infra-estrutura de 3 ou 4
elementos em dentes posteriores. Ja a adaptacao da infra-estrutura com

as porcelanas de cobertura deve ser melhorada.

Yilmaz et al.”® (2007) avaliaram e compararam as
propriedades mecanicas de seis materiais puros de porcelana comumente
utilizados para confeccionar infra-estruturas, utilizando o ensaio de flexao
biaxial (piston on 3 balls) e a resisténcia a fratura por endentacdo. As
ceramicas por eles utilizadas foram: Finesse (Dentsply), Cergo
(Dentsply),, IPS Empress (lvoclar Vivadent), In-Ceram Alumina (Vita), In-
Ceram Zirconia (Vita) e Cercon Zirconia (Dentsply); das quais se
fabricaram 25 corpos-de-prova para cada uma em forma de disco com 15

m de didmetro e 1.2 mm de espessura. Os resultados evidenciaram
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maiores valores de resisténcia a flexdo e modulo de weibull para a
Ceramica Cercon Zircbnia (1.140,80 MPa; m=13.26) seguidos do In-
Ceram Zircénia (541,80 MPa; m= 10.17) e In-Ceram Alumina (341.80
MPa; m= 6,96). Ja os resultados da resisténcia a fratura por endentacao
foram significativamente diferentes. Os autores concluiram que a infra-
estrutura Cercon Zircénia mostrou maiores valores de resisténcia a flexao
e fratura comparada com as outras ceramicas testadas neste estudo.

Fischer et al.?’

(2008) preocupados com as micro-fendas
que podem ocorrer na superficie das restauragcbes ceramicas durante o
processo de manufatura; apresentaram uma técnica para fechar essas
micro-fendas com infiltrado vitreo. Para tal confeccionaram espécimes de
ceramica com alta concentragdo de alumina (99.99%) em forma de barra
de 3 x 4 x 30 milimetros nas quais foram realizadas micro-fendas
utilizando uma maquina de dureza Vickers com peso de 200N por 20
segundos. Seguidamente foi colocado sobre cada espécime uma barra
de metal com abertura central de 1 x 1 x 10 milimetros; abertura que ficou
exatamente sobre a marca deixada pelo micro-durbmetro, e assim o
conjunto foi levado a numa maquina de ensaios Universal com carga de
80 kN por 3 minutos com o objetivo de propagar cuidadosamente as
micro-fendas além das marcas de micro-dureza. Seguidamente foi

aplicado sobre os corpos-de-prova pd de vidro com oxido de lantanio e

levados a um forno a 1110 °C por 40 minutos com o objetivo de preencher
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as micro-fendas que tinham sido provocadas. Finalmente todos os
espécimes foram submetidos ao ensaio de flexdo em 4 pontos. Os
resultados evidenciaram reduc¢do das médias de resisténcia a flexdo de
378 MPa para 196 MPa e do modulo de Weibull de 13,7 para 2,3 nas
amostras que tinham sido danificadas pelas micro-fendas e n&o tinham
sido tratadas com o infiltrado vitreo. Ja os corpos-de-prova que foram
danificadas pelas micro-fendas e receberam o infiltrado vitreo registraram
valores médios de 434 MPa para resisténcia a flexdo e 17,3 para o
modulo de Weibul; valores superiores as amostras do grupo controle.
Com isso os autores concluiram que o procedimento de infiltrado vitreo
realizado por eles foi efetivo para preencher as micro-fendas criadas na
superficie dos corpos-de-prova e sugerem a sua utilizagcdo nos
laboratorios dentais como uma alternativa econémica para o concerto de

ceramicas aluminizadas.
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Proposigcao

O proposito deste trabalho foi a caracterizagéo da influéncia do tipo
de sinterizagdo na composi¢céo quimica, resisténcia a flexdo e dureza de

blocos ceramicos para CAD/CAM.



MATERIAL E METODO



Material e Método

1. SELEGAO DOS MATERIAIS

Para a realizacdo deste estudo foram selecionados quatro
tipos de blocos ceramicos do sistema In-Ceram® (VITA Zahnfabrik H.
Rauter GmbH & Co. KG, Bad Sackingen — Germany), recentemente
introduzidos no mercado Odontolégico para a confeccédo de infra-
estruturas por CAD/CAM (Desenho Assistido por Computador /
Manufatura Assistida por Computador) com diferentes tipos de
sinterizagdo. As Figuras 1 4 4 mostram os materiais utilizados e o Quadro

1 detalha cada um deles.

FIGURA 1 - Bloco In-Ceram® FIGURA 2 — Bloco In-Ceram® AL.
Alumina.



FIGURA 3 — Bloco In-Ceram® Zircénia. FIGURA 4 — Bloco In-Ceram® YZ.

Quadro 1 — Detalhe dos materiais utilizados.
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NOME DO COMPOSICAO FORMA DE _

PRODUTO EM PESO* APRESENTAGAO
In-Ceram® o Bloco BA-28
Alumina 100% Al0s (14 x 15 x 28 mm)

In-Ceram® AL 100% Al,O5 (15 ?'gﬁ%ﬁgg(’m m)
In-Ceram® 67% Al,O3 Bloco BZ-33
Zircbnia 33% ZrO (14 x 15 x 33 mm)
< 1% Al,O3
® < 95% ZrO, Bloco YZ-40/19
In-Ceram™YZ 5% Y,0s (155 x 19 x 39 mm)
< 3% HfO,

* FONTE: Fabricante




2. GRUPOS DE TRABALHO
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Foram utilizados dois blocos para cada tipo de ceramica,

que cortados em barras representaram o total de 20 corpos-de-prova por

grupo de trabalho

distribuidos como mostra o Quadro 02:

(10 corpos-de-prova por bloco).

Sendo eles

Quadro 2 - Distribuicdo dos corpos-de-prova segundo os grupos de

trabalho
N° DE
TIPO DE N° DE
GRUPO MATERIAL ~ CORPOS-
SINTERIZACAO | BLOCOS DE-PORVA
®
G1 ";Fer?m Fase liquida 02 20
umina
G2 In-Ceram® AL Fase sélida 02 20
®
G3 '“Z'.CGIa.m Fase liquida 02 20
ircOnia
G4 In-Ceram® YZ Fase sélida 02 20
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3. OBTENGAO DOS CORPOS-DE-PROVA

Os blocos ceramicos In-Ceram® Alumina e In-Ceram®
Zircbnia (grupos G1 e G3) foram cortados em forma de barra para obter
corpos-de-prova com 25 mm de comprimento, 5 mm de largura e 2 mm de
espessura. Os blocos ceramicos In-Ceram® AL e In-Ceram® YZ (grupos
G2 e G4) foram cortados 25% maiores; isto &, com 31,5 mm de
comprimento, 6,25 mm de largura e 2,5 de espessura, devido a contragao

que sofreriam ap6s de sinterizagcao.

3.1  Corte perpendicular — comprimento

O primeiro corte que foi realizado nos blocos ceramicos foi
perpendicular ao longo eixo dos mesmos, com o intuito de remover a
haste metalica e determinar o comprimento dos corpos-de-prova. Para
tal, a haste de cada bloco foi fixada por meio de parafusos, numa garra
metalica que possibilitou a apreensdo do bloco na maquina de cortes
seriados ISOMET 1000® (BUEHLER Ltda. Lake BIuff, IL, EUA) equipada
com um disco de diamante de 0,3 mm de espessura (BUEHLER série
15LC n® 11,4276) a uma velocidade de 400 rotagbes por minuto sob
abundante refrigeracdo com agua. Nos blocos In-Ceram® Alumina e In-

Ceram® Zirconia este corte foi realizado a 25,3 mm do extremo oposto da
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haste metalica e para os blocos In-Ceram® AL e In-Ceram® YZ a 31,8

mm. (Figuras 5 - 8)

N

FIGURA 5 — Maquina de cortes FIGURA 6 — Bloco fixado na garra
ISOMET 1000°. metalica.
FIGURA 7 — Corte perpendicular ao FIGURA 8 — Haste metalica
longo eixo do bloco para remocgé&o da removida e determinacao do

haste metalica. comprimento dos corpos-de-prova.



98

3.2 Corte longitudinal — largura

Depois da remogao da haste metalica, cada bloco ceradmico
foi fixado com godiva de baixa fusdo (Exata®, DFL Industria e comércio
Ltda., Rio de Janeiro, Brasil) em uma base de madeira (Figura 9) que
serviu como apoio para serem realizados os cortes seriados longitudinais
na maquina ISOMET 1000®; com o objetivo de obter laminas com 5 mm
de largura (Figuras 10 e 11) para os corpos-de-prova do In-Ceram®
Alumina e In-Ceram® Zirconia e 6,25 mm para os corpos-de-prova do In-

Ceram® AL e In-Ceram® YZ.

3.3 Corte longitudinal — espessura

Todas as laminas obtidas foram fixadas como mencionadas
no item anterior e cortadas longitudinalmente com intervalos de 2 mm
para os corpos-de-prova do In-Ceram® Alumina e In-Ceram® Zirconia e
2,5 mm para os corpos-de-prova do In-Ceram® AL e In-Ceram® YZ
determinando assim a espessura final dos nossos corpos-de-prova.

(Figuras 12 - 14)



FIGURA 9 — Bloco fixado na FIGURA 10 - Corte longitudinal
base de madeira. para determinar a largura.
FIGURA 11 — Sequéncia de cortes FIGURA 12 — Fixag&o de uma
longitudinais / largura. das l&minas na base de madeira.
FIGURA 13 — Corte longitudinal FIGURA 14 — Seqtiéncia de cortes

para determinar a espessura. longitudinais / espessura.
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3.4 Selegdo dos corpos-de-prova

Foi utilizado como critério de selegao dos corpos-de-prova,
somente aqueles que possuiam dimensdes de aproximadamente 25 mm
t 10% de comprimento, 5 mm £ 10% de largura e 2 mm = 10% de
espessura para os grupos G1 e G3 e 31,5 mm = 10% de comprimento,
6,25 mm £ 10% de largura e 2,5 mm £ 10% de espessura para 0s grupos
G2 e G4. Para tal, utilizamos um paquimetro universal com leitura
eletrénica DIGIMATIC CALIPER® (Mitutoyo, Absolute, n® série

BB071467), com precisao de 0,01 mm. (Figuras 15 e 16).

FIGURA 15 — Corpos-de-prova FIGURA 16 — Afericao das
em forma de barra medidas do corpo-de-prova com
paquimetro digital

3.4.1 Ceramica “verde”

Reservou-se um corpo-de-prova de ceramica “verde” (da
forma que vem do fabricante) de cada grupo de trabalho para efeito

ilustrativo e comparativo.
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4, SINTERIZAGAO DOS CORPOS-DE-PROVA

4.1 Via fase liquida (vitrea por infiltragao)

Todos os corpos-de-prova pré-selecionados para os grupos
G1 e G3 foram infiltrados com VITA In-Ceram® Classic Glass Powder
(VITA Zahnfabrik H. Rauter GmbH & Co.KG, Bad Sackingen — Germany)
para Alumina e ZircOnia respectivamente, por um técnico especializado
em um laboratério de prétese dental (Cogo e Spagnol Ltda., Araraquara /
SP - Brasil) e levados ao forno CERAMSINTER Alumini (EDG
Equipamentos e controle Ltda., Sdo Carlos / SP - Brasil) (Figura 17), para
cocgdo com os parametros indicados nos Quadros 3 e 4. Concluido o
processo de sinterizagéo, os excessos de vidro foram removidos com jato
de éxido de aluminio de 50 um a uma pressdo de 6 bar®® e realizada a
cocgao de controle do vidro conforme indicado no Quadro 5. Finalmente
as amostras foram guardadas em recipiente plastico com tampa,
devidamente identificado, e contendo um pouco de algodéo para evitar

provavel movimentagao e danos.

FIGURA 17 — Forno CERAMSINTER
utilizado para sinterizacéo via fase
liquida
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Quadro 3 — Parametros utilizados no forno CERAMSINTER Alumini para

sinterizagao via fase liquida do grupo G1 (Alumina)

20°C / min 200°C 30°C / min 1.100°C 2:00 min

Quadro 4 — Parametros utilizados no forno CERAMSINTER Alumini para

sinterizac&o via fase liquida do grupo G3 (Zircénia)

20°C / min 200°C 30°C / min 1.140°C 2:30 min

Quadro 5 — Parametros utilizados no forno CERAMSINTER Alumini para

coccgao de controle do vidro dos grupo G1 e G3

600°C 80°C / min 1.000°C 5:00 min
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4.2 Via fase soélida

Todos os corpos-de-prova pré-selecionados para os grupos
G2 e G4 foram sinterizados no forno automatico VITA ZYrcomat® T (VITA
Zahnfabrik H. Rauter GmbH & Co.KG, Bad Sackingen — Germany),
(Figura 18) especifico para esse tipo de ceramicas, do laboratério de
préteses dental Alberto (Alberto servigos e comércio de préteses dentaria
Ltda., Sdo Paulo / SP — Brasil) por um periodo total de 7 horas e 50
minutos até uma temperatura de 1.530°C. Os parametros utilizados no
forno foram idénticos para ambas as cerdmicas, seguindo a

recomendacao do fabricante® .

Da mesma forma que nos grupos
anteriores, as amostras foram guardadas em recipiente plastico com
tampa, devidamente identificado, e contendo um pouco de algodao para

evitar provavel movimentagao e danos.

FIGURA 18 — Forno ZYrcomat® T
utilizado para sinterizagéo via
fase sélida.
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5. ENSAIO DE RESISTENCIA A FLEXAO

Antes de realizar o ensaio de resisténcia a flexdo em trés
pontos; todas as dimensbes dos corpos-de-prova foram verificadas
novamente, com o mesmo paquimetro citado anteriormente (Figura 16),
para eliminar aqueles que estivessem fora dos padrdes desejados (barras
de 25 x 5 x 2 mm). Seguidamente, cada corpo-de-prova foi colocado na
maquina de Ensaios Universal MTS® (Material Test System 810 — MTS
Systems Corporation — Minesota, EUA) num dispositivo compostos por
uma mesa com dois apoios cilindricos de 1,6 mm de diametro, distantes
20 mm entre si (Figuras 19 e 20). Seguidamente, a célula de carga de 10
kN com ponta ativa de forma cilindrica de 3,2 mm didmetro aplicou forga
no centro da porg¢ao superior do corpo-de-prova com velocidade de 0,5
mm/min. até o momento da fratura. Todo o processo foi controlado por
um computador gerenciado pelo programa Test Star Il para TestWorks®4

(MTS System Corporation, Minesota, EUA) (Figuras 21, 22)

5.1 Modulo de ruptura

Como recomendado pela norma ISO*® 6872 (International

Organization for Standartization), o mddulo de ruptura (M) foi calculado

apos o ensaio de flexdo em trés pontos com a seguinte equacéo:
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3WL
M=

2bd?

Onde: W = forgca maxima na fratura (N); L = distancia entre os apoios

(mm); b= largura do corpo-de-prova (mm); d = espessura do corpo-de-

|

FIGURA 20 — Corpo-de-prova
posicionado para o ensaio de

FIGURA 19 — Maquina de flex&o em 3 pontos.

ensaios Universal MTS®.

FIGURA 22 — Programa de
Computador TestWorks®4.

prova (mm).

FIGURA 21 — Computador interligado
a maquina de Ensaios Universal.
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6. ANALISE DA DUREZA SUPERFICIAL

Uma das metades de cada corpo-de-prova, fraturado no
ensaio de resisténcia a flexdo, foi incluida em um tubo de PVC de
aproximadamente 1,5 cm de altura e 2,5 cm de diametro com acrilico
auto-polimerizante JET (Artigos Odontolégicos Classico Ltda., Sao Paulo,
Brasil) a fim de facilitar a manipulagdo das mesmas no preparo das

amostras e na analise da dureza (Figura 23).

As superficies ceramicas foram regularizadas com lixa
d’agua de granulagcéo 240, 400, 600, 1.200, 1.500 e 2.000 (Norton®,
Brasil), montadas numa politiz STRUERS modelo D10® (Panambra
Industria e técnica S.A., Sdo Paulo, Brasil), (Figura 24), a 600 rotagbes
por minuto cada uma sob abundante refrigeracdo com agua; (Figura 25) a
superficie foi lavada com agua corrente pelo tempo de 15 segundos entre
as sequéncias de lixa. Finalmente, todas as superficies foram secas com
leves jatos de ar comprimido e polidas com disco de feltro duro
impregnado com pasta diamantada para cerdmicas Brinell N® 519 (Renfert
GmbH, Hilzingen — Germany) numa peca reta BELTEC 23100 acoplada a
um motor de bancada BELTEC LB-100 (Beltec Industria e comércio de

equipamentos odontoldgicos Ltda., Araraquara / SP - Brasil).
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A dureza superficial das ceramicas foi determinada pela
técnica de penetragdo Vickers (HV) em um Microdurémetro BUEHLER
(Lake BIuff, lllinois — USA Model N°® 1600-360) (Figura 26), com carga de
1 Kg por 30 seg®. Em cada amostra foram realizadas oito marcas ao
longo de cada corpo-de-prova com intervalos minimos de 90 ym e

observadas com 40x de aumento.

N

FIGURA 23 — Corpo_de_prova FIGURA 24 - MéqL”na PO“th DP'10®
incluido no tubo de PVC.

FIGURA 25 — Superficie dentinaria
sendo regularizada com abundante

refrigeracao a agua. FIGURA 26 —
microdurémetro BUEHLER
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7. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Oito fragmentos ceradmicos (dois de cada grupo de trabalho)
escolhidos aleatoriamente ap6s o ensaio de flexdo, foram colocados por
20 minutos em uma cuba de ultra-som com agua destilada com a
finalidade de remover particulas soltas decorrentes da fratura.
Seguidamente, os fragmentos foram secos com jato de ar comprimido, e
desidratados em um dessecador a vacuo durante 48 horas, para a
remogéo completa de toda umidade contida em seu interior (Figura 27);
para na seqiéncia serem metalizados recebendo uma fina camada (50 a
100 Angstron), de ouro 24 quilates depositados via vaporizagao (Figura
28). O microscépio utilizado foi o MEV-FEG XL30 (Philips, Holanda) com
detectores SE / BSE e aumentos de 1.000, 3.000 e 10.000 x do
laboratério de caracterizagdo estrutural do departamento de Engenharia
de Materiais da Universidade Federal de S&o Carlos — UFSC, Sao Carlos

/ SP.

FIGURA 27 — FIGURA 28 — Fragmentos ceramicos
Fragmentos ceramicos a serem metalizados com ouro.
dentro do dessecador.
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8. ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

A identificacdo de elementos quimicos por espectroscopia
de energia dispersiva (Energy Dispersive Spectrometry - EDS) foi
realizada utilizando o detector EDS INCAx-Singht modelo 6650 (INCA
system, Oxford Instruments, High Wycombe, England) acoplado ao
microscopio mencionado anteriormente configurado para contraste
quimico (BSE). Para esta etapa do experimento foram utilizados os

mesmos oito fragmentos ceramicos utilizados na etapa anterior.

9.  DIFRAGAO DE RAIOS X (DRX)

A identificacdo de compostos quimicos por difracéo de raios
X (DRX) foi realizada somente em um fragmento de ceramica de cada
grupo de trabalho e para tal, foi utilizado o aparelho Rigaku-Rotaflex
modelo RU-200B (Rigaku Américas Corporation, Japan) do laboratério de
Cristalografia do Instituto de Fisica de Universidade de Sao Paulo — USP /
Sao Carlos. A identificacdo das fases foi feita pela comparacdo dos
dados obtidos a partir dos difractogramas com os dados tabelados nas

fichas JCPDS.
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10. METODOLOGIA ESTATISTICA

Empregou-se a analise de variancia para as avaliagdes dos
grupos experimentais quanto a resisténcia a flexdo e dureza. Essas
analises foram complementadas pelo teste de Tukey de comparagdes
multiplas de médias, todas ao nivel de significancia de 5%.
Determinaram-se também intervalos de confianca de 95% para as médias

populacionais.

Na anadlise da resisténcia a flexdo se determinou o moédulo
de Weibull® (m), para cada grupo experimental. O coeficiente m fornece
um julgamento da homogeneidade do material e, portanto, da dispersao
de seus valores de resisténcia. Quanto maior esta constante, maior é a

confiabilidade do material, pois a dispersdo das medidas € menor.



RESULTADO



Resultado

1. ENSAIO DE RESISTENCIA A FLEXAO

Na Tabela 1A do Anexo 1 estdo detalhados todos os valores
obtidos no ensaio de resisténcia a flexdo. Estes resultados podem ser
mais bem visualizados no Grafico 1, onde estao representados os valores

de resisténcia a flexdo de todos os corpos-de-prova de cada bloco e seus

respectivos grupos de trabalho.

1000
‘ [ |
800 : ]
& $ |
= 600 ¢  Bloco 1
S = | § 0
X 400 - | I| I PO ® Bloco 2
T P4 I ! : [ |
200
0
G1 G2 G3 G4

GRAFICO 1 - Representacdo grafica dos valores de resisténcia a flexdo

de cada bloco cerdamico e seus respectivos grupos de

trabalho.
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Para a avaliagédo estatistica dos resultados foi empregado
analise de variancia de dois fatores: material e bloco, com o fator bloco
“aninhado” em material. O sumario desta analise encontra-se na Tabela 1
e aponta evidéncia de diferenca significativa (p<0,05) entre as médias de
material (grupos de trabalho) e ndo para os blocos (p>0,05). Assim, para
identificar as médias diferentes, aplicou-se o teste de Tukey, cujos valores

p sdo mostrados na Tabela 3A do Anexo 2.

Tabela 1 - Sumario da analise de variancia sobre a resisténcia a flexao

Graus de Média

Efeito F p
Liberdade quadratica

Material® 3 749459,3 348,27 <0,001 *

Bloco™ 4 2152,0 0,41 0,803

Residuo 72 5286,6

“efeito fixo ""efeito aleatdrio (“aninhado”)
* efeito significativo

Na Tabela 2 sdo dadas as médias e desvio padrdo da
resisténcia a flexdso em MPa. A média de resisténcia a flexao,
acompanhada por letras iguais ndo foram consideradas significativamente
diferentes pelo teste de Tukey ao nivel de significancia de 5%. Nesta
tabela podemos observar que: as médias dos grupos G1 e G3 séao

equivalentes e significativamente menores do que as outras médias de
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resisténcia; ja a média dos materiais processados por sinterizagdo via
fase solida sao maiores, com a média somente um pouco maior para o G2

e a média cerca do dobro das outras para o G4.

Também sdo dados na Tabela 2, os moédulos de Weibull,
junto com as semi-amplitudes dos intervalos de confianca de 95%
relativos aos valores populacionais. Os moédulos de Weibull foram
determinados com boa precisdo e adotou-se como critério para a
comparagao deles o quanto os intervalos se sobrepdem. Ent&do, ha
equivaléncia entre os médulos referentes aos grupos G1 e G2, enquanto
0os modulos obtidos para os grupos G3 e G4 sao significativamente
maiores e diferentes entre si, ainda que o moédulo de Weibull atribuido ao
grupo G3 seja maior do que o do grupo G4 apenas quase uma unidade e

meia maior.

Tabela 2 - Estatisticas descritivas da resisténcia a flexdao, em MPa, de
acordo com os grupos experimentais (valores com letras iguais

na linha n&o sao significativamente diferentes)

Estatistica Grupos
G1 G2 G3 G4
Média 351,77 421,9° 356,37 758,4°
Desvio padréo 62,2 71,3 41,5 102,3
Modulo de Weibull 6,9° 7,1° 10,4° 9,0°

.C.(95%) 0,7 0,8 1,0 1,2
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No Grafico 2 esta representada a média e intervalos de
confiangca de 95% para as médias populacionais. Quanto maior a
sobreposicao dos intervalos, menor sera a evidéncia de diferenca entre as

médias.

Média de flexdo (MPa
N
o
o
=

G1 G2 G3 G4

GRAFICO 2 - Representacéo grafica de médias de resisténcia a flexéo e
intervalos de confianca de 95% para as médias populacionais

(barra vertical).

2. ANALISE DA DUREZA SUPERFICIAL

2.1 Analise estatistica

Também foi empregado analises de varidancia de dois

fatores: material e bloco, com o fator bloco “aninhado” em material. O
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sumario desta analise, encontra-se na Tabela 3 e apontam evidéncia de
diferenca significativa entre as médias de material (grupos de trabalho) e
blocos (p<0,05). Para identificar as médias diferentes, aplicou-se o teste

de Tukey, cujos valores p sdo mostrados na Tabela 4A do Anexo 2.

Tabela 3 - Sumario da analise de variancia sobre a dureza superficial

Vickers
Graus de Média
Efeito F p
Liberdade quadratica
Material® 3 29162219 65,08 0,001 *
Bloco™ 4 44811,9 31,49 <0,001 *
Residuo 72 1422,9

“efeito fixo ""efeito aleatdrio (“aninhado”)
* efeito significativo

O Gréfico 3 representa os valores de dureza Vickers de cada
bloco ceramico e seus respectivos grupos de trabalho; ja na Tabela 2A do
anexo 1, podem-se observar todos os valores obtidos na analise da
dureza superficial Vickers em todos os corpos-de-prova de cada grupo de

trabalho.
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GRAFICO 3 - Representagdo grafica dos valores de dureza Vickers de

cada bloco ceramico e seus respectivos grupos de trabalho.

Na Tabela 4 sdo dadas as médias e desvio padrdo da
dureza Vickers, em HV. A média dureza Vickers, acompanhada por
letras iguais ndo foram consideradas significativamente diferentes pelo
teste de Tukey ao nivel de significancia de 5%. Nessa tabela podemos
observar que: todas as médias foram consideradas significativamente
diferentes, sendo as do grupo G2 e G4 (sinterizacdo via fase soélida)
maiores quando compradas com as do grupo G1 e G3 (sinterizacao via
fase liquida). Esses resultados podem ser melhor visualizados no Grafico
4, onde esta representada a média e intervalos de confianca de 95% para
as médias populacionais. Quanto maior a sobreposicéo dos intervalos,
menor sera a evidéncia de diferenca entre as médias. Nota-se, entéo,

que as médias amostrais tém bastante precisdo e podem ser



118

considerados em seus valores absolutos. Entretanto, é interessante

ponderar a relevancia da diferenca entre essas médias na pratica.

Tabela 4 - Estatisticas descritivas da dureza Vickers, de acordo com os
grupos experimentais (valores com letras iguais na linha néo

sdo significativamente diferentes)

Grupos
Estatistica
G1 G2 G3 G4
Média 1173,3° 1936,6° 1094,6° 1321,4°
Desvio padréo 34,9 43,5 31,0 40,2
2500
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GRAFICO 4 - Representacéo grafica de médias de dureza Vickers (HV) e
intervalos de confianga de 95% para as médias populacionais

(barra vertical).
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2.2 Analise visual das marcas de dureza

As Figuras 29 a 32, foram obtidas diretamente do
Microdurdmetro BUEHLER com 40x de aumento logo apds a analise da
dureza superficial Vickers nos diferentes grupo de trabalho. Nelas
podemos observar a superficie do substrato pds-polimento e o formato da
marca deixada pela ponta de diamante. Destaca-se a Figura 32 pela sua
lisura superficial (grupo G4) e as marcas de dureza superficiais
ligeiramente menores nas Figuras 30 e 32 (grupos G2 e G4) que
representam maiores valores de dureza superficial. Quanto menor a

marca de dureza, maior o valor de dureza Vickers.
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i

FIGURA 29 — Superficie pos FIGURA 30 — Superficie pos-
polimento e marca deixada pelo polimento e marca deixada pelo
diamante na ceramica In- diamante na ceramica In-

Ceram®Alumina (Grupo G1) Ceram®AL (Grupo G2)
FIGURA 31 — Superficie pos- FIGURA 32 — Superficie pos-
polimento e marca deixada pelo polimento e marca deixada pelo
diamante na ceramica In- diamante na cerémica In-

Ceram® Zirconia (Grupo G3) Ceram®YZ (Grupo G4)
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3. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Foi realizada na superficie da interface fraturada para todos
os corpos de prova selecionados. As Figuras 33 e 34 correspondem ao
grupo G1 “verde”, onde foi possivel observar diversos espagos vazios e

particulas de diferentes tamanhos que aparentaram estar soltas entre si.

Acc\:’ Spot Magn
’200kV40 3000x  SE 10.0 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
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FIGURA 33 - Interface fraturada da amostra “verde” do grupo G1.
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FIGURA 34 — Aumento da interface fraturada da amostra “verde” do grupo G1.
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As Figuras 35 e 36 correspondem ao grupo G1 depois da
sinterizacdo via fase liquida por infiltrado vitreo; que preencheu
parcialmente os espacos entre as particulas e, provou fuséo entre as
particulas vitreas e os cristais de 6xido de aluminio formando uma massa

irregular, com presenca de fendas e poros.
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FIGURA 35 — Interface fraturada do grupo G1 depois da sinterizagéo.
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FIGURA 36 — Aumento da interface fraturada do grupo G1 depois da sinterizagéo.
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O espécime “verde” do grupo G2, caracterizou-se por
apresentar particulas menores (Figura 37), de formato alongado e

aparentemente estar soltas entre si (Figuras 38).

ol s CTNES . ;
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FIGURA 38 — Aumento da interface fraturada do grupo G2 “verde”.
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Depois da sinterizagéo, via fase sdlida, do grupo G2,
observou-se densificacdo da estrutura onde os cristais adquiriram forma
pentagonal de maior tamanho (crescimento dos cristais), apresentando-se

bem proximos, sem presenca de fendas ou poros (Figuras 39 e 40).

7 Lo e ¥ & U JZ
AccY  Spot Magn  Det WD Exp A 10um
200kv 40 3000x SE 1001 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
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FIGURA 39 — Interface fraturada do grupo G2 depois da sinterizagéo.
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FIGURA 40 — Aumento da interface fraturada do grupo G2 depois da sinterizag&o.
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No grupo G3 amostra “verde” observdmos cristais de
formato irregular (Figura 41 e 42), de maior tamanho que nos grupos

anteriores e com presenca de varias fendas e poros entre eles.

AccV  Spot Magn  Det WD Exp
200kvV 40 3000x SE 100 1  UFSCar- DEMa-LCE - FEG
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FIGURA 42 — Aumento da interface fraturada do grupo G3 “verde”.
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Depois da sinterizagdo do grupo G3 (via fase liquida por
infiltrado vitreo) observamos fus&o entre as particulas cerdmicas e vitreas,
resultando em preenchimento dos espagos com poucas fendas e poros

(Figuras 43 e 44).

AccY SpotMagn Det WD Bxp 1 10m
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FIGURA 44 — Aumento da interface fraturada do grupo G3 depois da sinterizagéo.
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A amostra “verde” do grupo G4 com 3.000x de aumento
(Figura 45); apresentou caracteristicas similares ao do grupo G2 “verde”
respectivamente. Mas o aumento de 10.000x mostrou uma superficie

irregular, com particulas diminutas com formato esférico, bem préximas

umas das outras (Figura 46).
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FIGURA 46 — Aumento da interface fraturada do grupo G4 “verde”.
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As Figuras 47 e 48 correspondem ao grupo G4 depois da
sinterizagcéo via fase soélida, que provocou densificacdo da estrutura com
completa fusao das particulas ceramicas, resultando em superficie amorfa

com minimos poros ou fendas.
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FIGURA 48 — Aumento da interface fraturada do grupo G4 depois da sinterizagéo.
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4, ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Todas as porcentagens dos elementos quimicos
encontrados nos corpos-de-prova dos grupos de trabalho e as suas
respectivas amostras “verdes”, estdo detalhados nas Tabelas 5A e 6A do

Anexo 3.

A Figura 49 corresponde a superficie da fratura corpo-de-
prova do grupo G1 “verde” e nela podemos observar os pontos (A) e (B)
onde foi realizada a identificagédo dos elementos quimicos por EDS. Os
resultados estdo no Grafico 5, onde podemos verificar a presenca
significativa de aluminio, oxigénio e carbono no ponto (A) e de aluminio e

oxigénio no ponto (B).
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FIGURA 49 — Pontos utilizados para EDS na amostra “verde” do grupo G1.
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GRAFICO 5 - Identificacédo dos elementos quimicos encontrados por EDS

nos pontos (A) e (B) do corpo-de-prova “verde” do grupo G1.
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A Figura 50 corresponde a superficie da fratura do corpo-de-
prova do grupo G1 apos tratamento por infiltrado vitreo e nela podemos
observar os pontos (A) e (B), onde foi realizada a identificacdo dos
elementos quimicos por EDS. Os resultados estdo no Grafico 6, onde
podemos verificar a presencga significativa de aluminio tanto no ponto (A)
como no ponto (B), além da presenca de oxigénio, cromo, sodio, calcio,

lantanio e silicio respectivamente.

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 2m
B 200kv 3.0 10000x BSE 100 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG

FIGURA 50 — Pontos utilizados para EDS, apés sinterizagédo, amostra do grupo G1.
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GRAFICO 6 — Identificacédo dos elementos quimicos encontrados por EDS
no corpo-de-prova do grupo G1, apo6s sinterizagdo via fase
liquida por infiltrado vitreo. Destaca-se a presenca

significativa de alumina em (A) e (B).



133

A Figura 51 corresponde a superficie da fratura do corpo-de-
prova do corpo-de-prova do grupo G2 “verde” e nela podemos observar
os pontos (A) e (B) onde foi realizada a identificacdo dos elementos
quimicos por EDS. Os resultados estdo no Grafico 7, onde podemos
verificar a presenca exclusiva de aluminio, oxigénio e carbono no ponto

(A) e de aluminio e oxigénio no ponto (B).
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FIGURA 51 — Pontos utilizados para EDS na amostra “verde” do grupo G2.
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GRAFICO 7 - Identificacédo dos elementos quimicos encontrados por EDS

nos pontos (A) e (B) do corpo-de-prova “verde” do grupo G2.
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A Figura 52 corresponde a superficie da fratura corpo-de-
prova do grupo G2 apoés sinterizagdo densa e nela podemos observar os
pontos (A) e (B), onde foi realizada a identificacdo dos elementos
quimicos por EDS. Os resultados estdo no Grafico 8, onde também
podemos verificar a presenga exclusiva de aluminio, oxigénio e carbono

no ponto (A) e de aluminio e oxigénio no ponto (B).

E " il g
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FIGURA 52 — Pontos utilizados para EDS, ap6s sinterizagédo, amostra do grupo G2.
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GRAFICO 8 - Identificacédo dos elementos quimicos encontrados por EDS
nos pontos (A) e (B) do corpo-de-prova do grupo G2 apés

sinterizacao via fase sélida.
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A Figura 53 corresponde a superficie da fratura corpo-de-
prova do grupo G3 “verde” e nela podemos observar os pontos (A) e (B),
onde foi realizada a identificagdo dos elementos quimicos por EDS. Os
resultados estao no Grafico 9, onde podemos destacar como principal
elemento quimico presente no ponto (A) o zircénio; além de aluminio,
cério, carbono e oxigénio. Ja no ponto (B), o aluminio se destacou como

principal elemento quimico além de zircénio, cério e oxigénio.

AGCY Sp(;t Mag.n Det WD Exp 1 2m
20.0kv 3.0 10000x BSE 100 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
. = o

FIGURA 53 — Pontos utilizados para EDS na amostra “verde” do grupo G3.
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GRAFICO 9 - Identificacédo dos elementos quimicos encontrados por EDS
no grupo G3 “verde”, destacando-se a presencga de zirconio

em (A) e aluminio em (B).
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A Figura 54 corresponde a superficie da fratura do corpo-de-
prova do grupo G3 ap6s tratamento por infiltrado vitreo e nela podemos
observar os pontos (A) e (B), onde foi realizada a identificacdo dos
elementos quimicos por EDS. Os resultados estédo no Grafico 10, onde
também podemos destacar como principal elemento quimico presente no
ponto (A) o zircdnio além de cério, lantanio, aluminio, calcio e oxigénio.
No ponto (B) destaca-se a presenca de aluminio, oxigénio, calcio,

carbono, lantanio e zirconio.

)

»
ccV SpotMagn Det WD Exp —————— 2ym

20.0 kv 3.0 10000x BSE 10.0 1 UFSCar - DEMa- LCE - FEG
i ad A

" \\ (A)

FIGURA 54 — Pontos utilizados para EDS, apés sinterizagédo, amostra do grupo G3.
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GRAFICO 10 - Identificagcdo dos elementos quimicos encontrados por
EDS nos pontos (A) e (B) que caracteriza o corpo-de-prova

do grupo G3 apds sinterizagao por infiltrado vitreo.
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A Figura 55 corresponde a superficie da fratura do corpo-de-
prova do corpo-de-prova do grupo G4 “verde” e nela podemos observar
os pontos (A) e (B), onde foi realizada a identificagcédo dos elementos
quimicos por EDS. Os resultados estdao no Grafico 11, onde podemos
verificar a presenca zircdnio, itrio e oxigénio no ponto (A) e somente

zircdnio e oxigénio no ponto (B).

Accy  Spot Magn Det WD Exp 1 2um
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FIGURA 55 — Pontos utilizados para EDS na amostra “verde” do grupo G4.
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GRAFICO 11 — Identificagdo dos elementos quimicos encontrados por

EDS nos pontos (A) e (B) do corpo-de-prova “verde” do grupo

G4.
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A Figura 56 corresponde a superficie da fratura corpo-de-
prova do grupo G4 ap0s sinterizagdo densa e nela podemos observar os
pontos (A) e (B), onde foi realizada a identificacdo dos elementos
quimicos por EDS. Os resultados estdo no Grafico 12, onde também
podemos verificar a presenga exclusiva de zircénio, itrio e oxigénio tanto

nos pontos (A) e (B).
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FIGURA 56 — Pontos utilizados para EDS, apés sinterizagédo, amostra do grupo G4.
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GRAFICO 12 - Identificagdo dos elementos quimicos encontrados por
EDS nos pontos (A) e (B) que caracteriza o corpo-de-prova

do grupo G4, ap6és sinterizacéo via fase sélida.
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5.  DIFRAGAO DE RAIOS X (DRX)

O Grafico 13 a seguir € um resumo comparativo para o
grupo G1. Nele podemos observar que o padrdo do 6xido de aluminio
(Al203) coincide como padrdo da amostra, tanto no estado “verde” como
pés infiltrado vitreo, o que significa que ndo houve mudangas, no que se
refere aos compostos quimicos. As caracterizagbes quimicas detalhada

para este grupo estao nos Graficos 1A e 2A do anexo 4.

M G1 verde
f{ | Jeo Ul ke

NN N

\ h il

20 30 40 50 60 70 80
20

9

intensidade (cps)

GRAFICO 13 — DRX comparativo entre os padrées das amostras do

grupo G1 com o 6xido de aluminio.
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O Grafico 14 compara as amostra “verde” e sinterizada do
grupo G2; e também podemos observar que elas estdo caracterizadas
pela presencga de 6xido de aluminio (Al,O3). As caracteriza¢des quimicas

detalhada para este grupo estdo nos Graficos 3A e 4A do Anexo 4.
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GRAFICO 14 — DRX comparativo entre os padrées das amostras do

grupo G2 com o 6xido de aluminio.
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O Grafico 15 compara as amostra “verde” e sinterizada do
grupo G3. Nele podemos observar a presenca de diferentes 6xidos de
zircOnio estabilizados por cério (Zrpg92Cep 0802), itrio (Zro758Y0.24202) €
lantanio (Zroglag,101.95). Também, pode-se destacar a presenga de 6xido
de aluminio (Al2O3). As caracterizagdes quimicas detalhadas para este

grupo estdo nos Graficos 5A e 6A do Anexo 4.
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GRAFICO 15 — DRX comparativo entre os padrées das amostras do

grupo G3 com os compostos quimicos mais representativos.
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O Grafico 16 compara as amostra “verde” e sinterizada do
grupo G4. Podemos constatar neste grupo, a presenga de Oxido de
hafnio (HfO,), e Oxidos de zirconio estabilizados por aluminio
(Zro,9Alp 101 g5) € itrio (Zro92Y0,0801,96); assim também como a auséncia de
oxido de aluminio. As caracterizagdes quimicas detalhadas para este

grupo estédo nos Graficos 7A e 8A do Anexo 4.
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GRAFICO 16 — DRX comparativo entre os padrdes das amostras do

grupo G4 com os compostos quimicos mais representativos.
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Discussao

Ao longo dos anos, diversos ensaios mecanicos tém sido
desenvolvidos na tentativa de prever o comportamento clinico das
restauragdes dentais; dentre elas a resisténcia a flexdo tem se destacado,
em especial quando a intencao e avaliar infra-estruturas livres de metal e
suas respectivas ceramicas de cobertura. Na literatura pesquisada, foram
encontrados dois tipos de testes de resisténcia a flexdo para materiais

ceramicos: O teste uniaxial que pode ser em trés pontos®'" 182>

25,28,34,35,49,52,54,56,70-72 4,21,22,46,63

, OU em quatro pontos , € 0 teste biaxial, que

inclui diversas modalidades, entre elas a ring-on-ring”®, ball-on-ring’? e

26,31,40.67.69.75  Nos testes em trés

piston-on-three-ball sdo as mais comuns
e quatro pontos, os espécimes sdo confeccionados em forma de barra,
variando simplesmente o numero de apoios onde sera aplicada a carga
(um ou dois respectivamente). No teste biaxial ring-on-ring, o espécime
em forma de disco, é suportado por um anel metélico, que recebe em sua
porcao central, a carga por um outro anel. O teste biaxial ball-on-ring &
semelhante ao ring-on-ring, porém a aplicacdo da carga no corpo-de-
prova é realizada por uma esfera de aco; e no teste biaxial piston-on-
three-ball, o espécime em forma de disco, € suportado por trés esferas de
aco equidistantes entre si, recebendo uma carga central. Em nosso

trabalho optamos pela utilizagdo do teste em trés pontos por acreditarmos

ser o que melhor determina a resisténcia a flexao, devido a pequena area
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da superficie do espécime submetida ao estresse de tensao
determinando valores mais reais®, assim também como pela simplicidade
de realizacao do ensaio, fabricacéo dos corpos-de-prova e ser largamente

utilizado na literatu ra3,1 1,1 8,23-25,28,34,35,49,52,54,56,70-72.

No entanto, Zeng et
75 . e . . . e '
al.”” afirmaram que o teste biaxial ring-on-ring seria 0 mais indicado por
possuir maior area do espécime sujeita ao estresse, e assim; a tensao
maxima e o coeficiente de variacdo seriam sempre menores em relagao
aos outros métodos; mas sabemos que além do tipo de ensaio utilizado,
outros fatores podem influenciar a resisténcia a flexdo das ceramicas,
como o tamanho do corpo-de-prova, a distdncia entre os apoios, a
variacdo de composi¢cdo, o desenvolvimento de estresse residual e
compressivo, a técnica de processamento, a distribuicdo da matriz vitrea
pela fase cristalina e a quantidade de defeitos internos dos corpos-de-
2,56,61,62. . - - )
prova ; 0 que tornaria critica a comparagéao entre resultados, pois
muitas vezes detalhes importantes da metodologia s&do omitidos pelos
autores, dificultando a comparagéo. Sendo assim, 0s nossos resultados
de resisténcia a flexdo puderam ser comparados com alguns trabalhos

3,11,18,24,25,34,35,49,52,55,70,71

encontrados na literatura por utilizarem de

metodologias semelhantes.

Entre os ensaios mecanicos, o de dureza Vickers tem sido

12,13,16,20,21,24,26,46,52,55

amplamente utilizado para determinar a dureza de

materiais ceramicos, por oferecer vantagens como: existéncia de uma
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escala continua de dureza que permite medir todas as gamas de valores
de dureza numa unica escala; deformacao nula do penetrador por ser de
diamante; n&o inutilizar o corpo-de-prova pelas impressfes serem
extremamente pequenas, além deste ensaio aplicar-se a materiais de
qualquer espessura, e também ser usado para medir dureza superficial.
Neste método, a ponta ativa do aparelho, que € um diamante piramidal de
base quadrangular, causa uma impressao ou marca na superficie do
corpo-de-prova, na qual sdo medidas as diagonais. A média destas
diagonais, relacionada com a carga aplicada, é entdo convertida em
numero de dureza na escala Vickers (HV). Em nosso estudo, este ensaio
nao foi realizado nas ceramicas verdes, por que nos testes preliminares
resultaram em corpos de prova porosos e muito frageis, dificultando a
identificagdo e conseqiiente medigdo das marcas do penetrador. Nos
corpos-de-prova sinterizados, observamos que os valores de dureza nao
acompanharam a mesma ordem dos valores de resisténcia a flexao,
evidenciando que a relacéo entre as duas propriedades mecanicas nao &
a mesma para todos os grupos de trabalho. Esta realidade foi também

observada em estudos anteriores*?°2%567

quando os resultados de dureza
superficial foram comparados aos das resisténcias a flexdo, a tragéo
diametral e a fratura de sistemas totalmente cerdmicos. Por outro lado,
quando tentamos identificar possiveis relacdes entre as médias de dureza

de todos os grupos de trabalho, pudemos observar que diferencas

estatisticas foram encontradas entre si; mas quando agrupados e
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comparados segundo o método de sinterizagcdo; detectamos que os
corpos-de-prova que foram submetidos a sinterizacdo via estado sélido
apresentaram as maiores médias de dureza (1.936,6 HV para o grupo G2
e 1.321,4 HV para o grupo G4), levando-nos a acreditar que a dureza
superficial ndo esta sé relacionada a composigcdo como afirmam alguns

autores®® e sim também ao tipo de sinterizacgo utilizada.

A mudanga na composicdo de um material ceramico € um
dos principais fatores para a melhora de suas propriedades mecanicas,
pois 0 aumento do conteudo cristalino é acompanhado do aumento da

resisténcia a fratura®16:2425:36.50.52

Exemplo disto, temos o sistema In-
Ceram®, onde a substituicdo de parte da alta concentragdo de 6xido de
aluminio (Al2O3) na formulagao original, por 6xido de magnésio (MgAl>O,),
deu origem a uma ceramica menos resistente (In-Ceram® Spinell); e a
substituicdo por oxido de zirconia (Al,O3ZrO;) proporcionou significativa
melhora nas caracteristicas mecanicas (In-Ceram® Zirconia), e
recentemente a incorporacdo de éxido de itrio (Y203), resultou em

valores extremamente elevados de resisténcia a flexao®?236:37:5363.69 (|

n-
Ceram®YZ). Esta melhora é explicada segundo Tinschert et al.®®, devido
a adicdo de cristais elevar o modulo de elasticidade do material, e
consequentemente a resisténcia a flexdo do mesmo, além dos cristais

limitarem a propagacéo de fraturas pela estrutura interna da ceramica.

Este fato foi abordado por Denry et al.'® (1998), quando modificaram o
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conteudo quimico de materiais ceramicos e observaram que a variagao da
concentragdo de determinados elementos, poderia interferir nos
parametros da resisténcia mecéanica das ceramicas; o que nao aconteceu
em nossa pesquisa, pois os grupos G1 e G2 apresentaram a mesma
concentragdo quimica de 6xido de aluminio e resultados de resisténcia a
flexdo e dureza estatisticamente diferentes. Para Serghi et al.*® a
modificacdo quimica com o&xido de aluminio aparenta ser a mais
adequada para melhorar a resisténcia a flexdo das ceramicas; porém em
nosso estudo tal fato ndo pode ser confirmado por que o grupo G4 que
registrou a maior média de resisténcia a flexdo (758,4 MPa) nao
apresentou 6xido de aluminio em sua composi¢éo, como foi constatado
pela andlises por difracdo de raios X correspondente; levando-nos a
concluir que o aumento da resisténcia flexural ndo esta diretamente
relacionada ao 6xido de aluminio contido na ceramica, como sugerido por

Serghi et al.*®

e sim provavelmente ao tipo de sinterizagéo, pois quando
comparado o grupo G1 com o grupo G2, e o grupo G3 com o grupo G4,
observamos que os melhores resultados de resisténcia a flexdo se deram

nos grupos G2 e G4 que foram submetidos ao processo de sinterizagéo

densa.

O desenvolvimento de estresse residual, ndo foi avaliado em
nosso estudo, pois nos restringimos a trabalhar somente com infra-

estruturas ceramicas sem recobrimento; mas sabemos que este fator esta
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ligado a diferenga acentuada do coeficiente de expansao térmico linear na
interface entre a infra-estrutura e o recobrimento de materiais ceramicos e
que pode levar o desenvolvimento e propagacédo de micro-trincas no
processo de fabricacdo de restauracdes totalmente ceramicas’. Por tal
motivo, coeficiente de dilatacdo térmica da infra-estrutura deve ser
ligeiramente maior do que as do recobrimento estético ceramico para que
as tensbes residuais axiais sejam minimizadas; assim o recobrimento
ficara em leve estado de compresséo o que resultara em um aumento de
sua dureza e aderéncia a ceramica de infra-estrutura®. Essa condicéo
assegura o resfriamento da proétese sem que haja a formagao imediata de
trincas ou de fraturas tardias ocasionadas pelas tensdes residuais na

porcelana®.

Considerando, que o método de processamento também
pode influenciar nas propriedades mecanicas do material, os trabalhos de
Tinschert et al®®. (2000) e Hwang, Yang®® (2001) procuraram investigar a
hipéteses de que o sistema de usinagem (CAD/CAM) produz uma menor
variagdo nos valores de resisténcia a flexdo; mas Aphold et al.® (2001)
nao encontraram diferencas significantes entre o sistema In-Ceram
Alumina processado pela técnica da barbotina ou em blocos para
usinagem. Entretanto, os primeiros materiais exibiram maior coeficiente
de variacdo e maior quantidade de defeitos internos, podendo apresentar

falhas prévias em relagdo ao segundo por propagacao de fendas. Esses
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defeitos internos estariam diretamente relacionados a resisténcia
mecanica das restauragdes ceramicas, pois quanto maior a quantidade de

porosidades e fendas, menor & a resisténcia mecanica destas® 4.

Acreditamos que o melhor desempenho mecanico, obtido

nas recentes pesquisas®?%3460.63

com blocos ceramicos (CAD/CAM), seja
devido ao fato destes serem conformados por compactacao (uniaxial ou
isostética), que consiste na prensagem do pé em um molde, originando
um “compactado verde” no formato desejado e com resisténcia suficiente
para o manuseio. E necessario que a compactacio seja criteriosa, para
minimizar o gradiente de densidade, devido as préprias caracteristicas do
processo e ao estado de aglomeracdo dos po6s. Na etapa de
compactagao, as particulas do pé devem ficar tdo prdéximas quanto
possivel, visando a reducédo da porosidade residual a verde. Pressbes
altas de compactagcédo podem introduzir defeitos na microestrutura, como
falhas de empacotamento de particulas (regides mais densas e regides
menos densas), ja pressdes muito baixas fazem com que o bloco

ceramico n&o atinja a densidade a verde prevista®'’.

Segundo Hwang, Yang® (2001) e Tinschert et al.®®* (2000)
estas ceramicas produzidas industrialmente, sdo mais confidveis por
possuirem maiores mddulos de Weibull (m); e considerando que a maioria

dos estudos sao in vitro, este parametro parece representar melhor as
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caracteristicas do material; pois ele qualifica a distribuicdo de defeitos

internos, podendo prever a confiabilidade do material®

, enquanto os
valores numéricos dos testes mecanicos expressam apenas a resisténcia
limite. Sendo assim, em nossa pesquisa, a ceramica do grupo G1 pode
mostrar falha sob condi¢gdes clinicas de carga mastigatorias
moderadamente baixas, ja que apresentou os menores valores de mddulo

de Weibull (6.9) além das menores médias dos valores de resisténcia a

flexao (351,7 MPa), fato que coincide com o trabalho de Chong et al.'".

Dentro do método de conformacdo das ceramicas,
concordamos com Silva, Alves Junior’” (1998) em que a sinterizacdo é a
etapa mais importante, pois é nesta que a massa de particulas ja
conformada ganha resisténcia mecanica e adquire quase todas suas
propriedades finais; no entanto é necessario diferenciar técnica de
sinterizagdo e tipo de sinterizacdo, que segundo Silva, Alves Junior®®
(1998), técnica de sinterizagéo pode ser entendida como o método usado
na pratica para se obter a sinterizagdo de um dado sistema, ou seja, a
forma adotada para se conseguir as condicbes necessarias para a
ocorréncia de sinterizagao (sinterizagcdo em forno resistivo; sinterizagéo
em fornos a vacuo; sinterizacdo reativa; sinterizacdo por microondas;
sinterizacao por laser; sinterizacdo por plasma); e o tipo de sinterizagcao
como a forma com a qual a sinterizagcdo procede, ou seja, a cinética de

sinterizagcdo, que é caracterizada pelos mecanismos operantes
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responsaveis pelo fechamento da porosidade (sinterizacdo por fase
sélida; sinterizacdo por fase liquida; sinterizacdo ativa ou sinterizagao

rapida).

No procedimento de infiltragdo, a matriz ceramica ja
conformada € levada ao forno e “pré-sinterizada” por um tempo suficiente
para que o sistema seja submetido apenas ao primeiro estagio da
sinterizacdo via estado sélido resultando em uma ceramica porosa.
Posteriormente, é adicionada a fase vitrea, por um processo de aplicagcéo
do vidro suspenso em um liquido, acompanhada de tratamento térmico
para fusao do vidro (fase liquida) e consequente penetragdo nos poros da
ceramica por pressao capilar causando densificagdo®’. Evans, O’Brien®
(1999), observaram na microscopia eletrbnica de varredura uma
sinterizacdo incompleta das infra-estruturas n&o infiltradas, permitindo a
formacao de defeitos internos que tornou o material mais fragil. Contudo,
quando é aplicado o vidro, este ocupa os espacos intersticiais e atua
como ligante entre os cristais, diminuindo a quantidade de fendas e
irregularidades de superficie que representam sitios de propagacéo de
fraturas, aumentando significativamente a resisténcia do material'®'%2"22:
entretanto em nosso estudo, a presenca desta fase vitrea nos corpos-de-
prova de alumina (grupo G1) e zircénia (grupo G3) diminui os valores de
resisténcia a flexdo e dureza, quando comparados aos valores obtidos

para os corpos-de-prova de alumina (grupo G2) e zircénia (grupo G4) sem
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fase vitrea. Acreditamos que esta variacao esteja relacionada a presenca
de poros resultantes de possiveis falhas de empacotamento durante a
etapa de conformacéo industrial dos blocos ceramicos, que nao foram
preenchidos pela fase vitrea; ou devido ao p6 de vidro, agente formador
de fase liquida, possuir particulas muito grandes que resultaram em uma
distribuicdo heterogénea no interior dos corpos ceramicos, dificultando o

preenchimento de todos os poros.

Finalmente, gostariamos de salientar que o teste mecanico
utilizado neste estudo é considerado estatico, ou seja, mostra valores de
resisténcia em situacédo imediata apds a aplicagdo do mesmo; e para
prever a confiabilidade dos materiais aqui testados, foi determinado o
mddulo de Weibull; porém, acreditamos que as pesquisas clinicas sejam
excelente complemento, para avaliar o desempenho dos sistemas
ceramicos por meio de estudos longitudinais, tendo como base os

resultados obtidos nos estudos mecanicos in vitro.
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Conclusao

De acordo com a metodologia e condi¢des experimentais do

presente estudo, foi possivel concluir que:

e A composigcdo quimica das amostras nao foi alterada por nenhum

dos tipos de sinterizacao utilizados.

e A média da resisténcia a flexao do In-Ceram® Alumina (grupo G1) e
In-Ceram® Zirconia (grupo G3), que foram sinterizados via fase
liquida, foram significativamente menores que as do In-Ceram® AL

(grupo G2) e In-Ceram® YZ (grupo G4),

e Todas as médias da dureza Vickers foram significativamente
diferentes, sendo as do grupo G2 e G4 (sinterizagdo via fase
sélida) maiores quando compradas com as do grupo G1 e G3

(sinterizagao via fase liquida),

e A sinterizagao via fase sélida demonstrou ser mais eficiente para
se obter densificaggdo maxima dos compostos ceréamicos,

resultando em elevados valores de resisténcia a flexdo e dureza.
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ANEXO



Anexo 1

Tabela 1A - Valores de resisténcia a flexdo, em MPa, obtidos nas

amostras confeccionadas para cada grupo de trabalho

Grupos
Amostra Bloco

G1 G2 G3 G4

1 1 374,4 322,7 307,7 886,6
2 1 316,5 293,9 340,2 580,2
3 1 384,6 462,7 3145 6349
4 1 312,0 3356 3954 873,2
5 1 372,1 486,7 343,8 652,7
6 1 399,0 505,8 299,3 7205
7 1 316,2 450,7 353,0 864,7
8 1 368,4 431,1 3474 6825
9 1 264,4 353,8 4084 764,1
10 1 331,2 4859 410,2 760,9
11 2 434,7 518,7 299,8 788,8
12 2 426,8 377,0 386,5 921,8
13 2 261,6 430,0 385,7 814,5
14 2 246,6 507,1 3759 6599
15 2 3396 5155 376,8 828,5
16 2 364,8 411,5 4199 657,3
17 2 354,7 434,2 3379 7564
18 2 287,0 4054 3751 718,0
19 2 404,4 3555 3674 6864
20 2 4751 354,5 280,6 916,9
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Tabela 2A - Valores de dureza superficial Vickers, em HV, obtidos nas

amostras confeccionadas para cada grupo de trabalho

Grupos
G1 G2 G3 G4

1196,2 1996,8 1127,1 1360,3
1214,0 2052,1 1139,0 1378,2
1158,5 1910,3 1171,2 1384,6
1190,9 2009,6 1097,4 1384,1
1211,6 20355 1107,0 1366,6
1194,1  2022,3 1112,6 1333,3
1224,3 2000,3 1161,5 1357,3
1189,6 1988,8 1201,9 13714
1183,8 19859 1196,4 1368,7
1203,6 1970,5 1158,8 1353,9
1141,2 1876,2 1037,8 1197,8
1114,7 1903,4 1070,4 1198,2
1079,7 1854,6 1000,9 12193
1131,4 1832,2 1046,6 1274,1
1185,7 1934,0 1062,3 1337,4
1143,1 18255 1069,6 1339,3
1230,3 1860,3 1017,1 12914
1188,5 1974,3 1058,3 1277,1
1104,2 18555 1018,4 1324,6
1181,1 1844,9 1038,0 1310,2
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Anexo 2

Tabela 3A - Valores p do teste de Tukey para a comparagéo de médias de

resisténcia a flexao

Material
Material
{1} {2} {3} {4}
G1 {1} 0,016 0,997 <0,001
G2 {2} 0,016 0,028 <0,001
G3 {3} 0,997 0,028 <0,001

G4 {4} <0,001 <0,001 <0,001

Tabela 4A - Valores p do teste de Tukey para a comparagéo de médias da

dureza superficial Vickers

Material
Material
{1} {2} {3} {4}
G1 {1} <0,001 <0,001 <0,001
G2 {2} <0,001 <0,001 <0,001
G3 {3} <0,001 <0,001 <0,001

G4 {4} <0,001 <0,001 <0,001
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Tabela 5A — Elementos quimicos encontrados por EDS nas amostras

“verdes” e suas respectivas porcentagens (% em peso),

segundo os grupos de trabalho e as areas analisadas

Elementos

Porcentagem em peso (%)

G1 verde G2 verde G3 verde G4 verde
quimicos Area Area Area Area
(A) B) | (A (B) (A) (B) (A) (B)
Al 58,68 61,23 | 50,91 59,87 | 3,14 4245 - -
C 1,01 - 0,61 - 3,01 - - -
Ca - - - - - - - -
Ce - - - -1 9,37 1,90 - -
Cr - - - - - - - -
La - - - - - - - -
Na - - - - - - - -
O 40,31 38,77 | 48,48 40,13[25,00 32,44|21,08 26,83
Si - - - - - - - -
Y - - - - - -| 5,54 -
Zr - - - -159,47 23,21|73,38 73,17
TOTAL* 100 100 100 100 100 100 100 100

*Margem de erro de 0,01
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Tabela 6A — Elementos quimicos encontrados por EDS e suas respectivas
porcentagens (% em peso), segundo os grupos de trabalho e

as areas analisadas

Porcentagem em peso (%)

Elementos G1 G2 G3 G4
quimicos Area Area Area Area
(A) (B) (A) (B) (A) (B) (A) (B)

Al 42,54 56,03 |4524 81,13| 3,21 41,23 - -
C 9,37 15,45( 15,26 - - 13,63 - -
Ca 0,41 - - -1 0,77 1,20 - -
Ce - - - -| 8,75 - - -
Cr 0,29 - - - - - - -
La 8,35 4,91 - -1 2,73 4,59 - -
Na 0,53 - - - - - - -
O 33,75 23,61(39,49 18,87 26,62 27,77 | 13,06 4,53
Si 4,76 i i - - - - -
Y - - - - - -1 1,38 6,35
Zr - - - -157,93 11,58 85,56 89,12
TOTAL* 100 100 100 100 100 100 100 100

*Margem de erro de 0,01
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Anexo 4

GRAFICO 1A — DRX da ceramica “verde” do grupo G1.

GRAFICO 2A — DRX da ceramica sinterizada do grupo G1.
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GRAFICO 3A — DRX da ceramica “verde” do grupo G2.

GRAFICO 4A — DRX da ceramica sinterizada do grupo G2.
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GRAFICO 5A — DRX da ceramica “verde” do grupo G3.

GRAFICO 6A — DRX da ceramica sinterizada do grupo G3.
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GRAFICO 7A — DRX da ceramica “verde” do grupo G4.

GRAFICO 8A — DRX da ceramica sinterizada do grupo G4.
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