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1. Introducado

O titanio foi descoberto e batizado por Klaproth, um quimico
alemao, em 1795. Entretanto, vem sendo utilizado pela indUstria aeroespacial e
naval, na engenharia de turbinas, desde a década de 50, por apresentar excelentes
propriedades fisicas e mecéanicas, dentre elas: alta resisténcia mecéanica e baixo
peso especifico, propiciando 6tima relacéo resisténcia/peso.®?%?%’

Apresenta uma ampla utlizacdo no campo da medicina,
principalmente na éarea de ortopedia, na confeccdo de parafusos 0Osseos e
articulacdes artificiais.™

Na Odontologia, foi ganhando destaque, tornando-se o metal de
eleicdo em implantes aloplésticos, devido sua alta resisténcia a corrosdo, e
excelente biocompatibilidade.®?*%’ Estas propriedades ocorrem devido & formac&o
de uma camada passivadora a base de 6xidos de titanio, quimicamente aderida ao
metal de origem, que praticamente inibe o ataque eletroquimico e permite o intimo
contato de biomoléculas.®®1-202937

Mais recentemente, gracas as propriedade ja mencionadas
anteriormente, associadas a baixa condutibilidade térmica, baixo modulo de

1,18,31

elasticidade,® e razoavel preco, esta sendo utilizado no campo da prétese

dental, na aplicacdo de restauracBes metaloceramicas e metaloplasticas unitarias e

13,14

extensas, préteses parciais removiveis e priteses sobre implantes, permitindo a

confeccdo de pecas protéticas leves e altamente resistentes.
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O titdnio pode se apresentar na forma pura, também denominado
de titdnio comercialmente puro (Ti c.p.), onde é composto de 99,5% de Ti e 0,5% de
elementos intersticiais como o C, O, N, Fe.®?*?%37 A variacdo da quantidade destes
elementos, ir4 determinar quatro diferentes graus de Ti c.p., com propriedade fisicas
e mecanicas diferentes.>” Os graus 1 e 2 s&o os mais utilizados na confeccéo de
restauracbes metaloceramicas. O titAnio ainda pode se combinar com outros
elementos como o aluminio, vanadio, prata, cobre, arsénico, ferro, gdlio, uranio,
zinco® e formar ligas, sendo que a mais utilizada na confeccéo de préteses é a liga
de titanio-aluminio-vanadio (Ti-6Al-4V).2%%837

O Ti c.p., por apresentar uma alta reatividade quimica em
temperaturas elevadas, reage com elementos gasosos, tais como: oxigénio,
nitrogénio e hidrogénio, com o revestimento, ou até mesmo com o cadinho,
formando uma camada dura e friAvel na sua superficie denominada “Alfa-

Casen,6,9,15,31,39

na qual tende reduzir a resisténcia e a ductibilidade da estrutura
obtida, bem como a resisténcia de unido do metal com a porcelana.e'17 Portanto a
fundicdo deste metal é realizada em maquinas com um sistema pressao/vacuo,
possibilitando a realizacdo de fundicdes completas e adequadas.®****?° Além disso,

7

todo o processo € realizado em ambiente controlado com gés inerte (argbnio),
evitando contaminacdo com a atmosfera presente na camara de fundicdo.>***
A utilizacdo do titdnio para confeccdo de coroas metaloceramicas,

gerou uma certa preocupacao, sobre alguns fatores relacionados a sua uniao com

a porcelana.
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O sucesso de uma restauracdo metaloceramica, depende de uma
forte unido entre a porcelana e o metal.®> Além da unido quimica e mecanica, é
extremamente importante que exista compatibilidade entre os coeficientes de

expansdo térmica do metal e da porcelana,®?%2229:3236.4041

pois caso contrario, na
etapa do resfriamento do conjunto, se desenvolvera um estado de tensdes residuais
na interface metal/porcelana, que podera levar ao aparecimento de trincas no
material ceramico.®>*° O Ti c.p. apresenta coeficiente de expansao térmica inferior ao
das porcelanas convencionais, necessitando portanto, de porcelanas especiais que
apresentem coeficientes de expanséo térmica mais baixos.?%%#22%32

Além disso, a temperatura ambiente, o titdnio possui uma estrutura
hexagonal compacta fechada (hcp), chamada de fase alfa, a qual passa por uma
transformacao cristalina por volta de 882-883°C, tornando-se uma estrutura cubica
de corpo centrado (ccc), denominada de fase beta. Esta mudanca de estrutura
cristalina provoca alteracdes nas propriedades do metal,®%'"?%? pecessitando de
porcelanas que apresentem temperatura de coccéo inferiores a essa transformacéo
de fase, evitando seu trincamento ou fratura.'’

Por todos esses motivos citados anteriormente, surgiram uma
nova categoria de porcelanas especificas para titdnio, denominadas por alguns
autores®*”* de porcelanas de ultra baixa fusdo, por apresentarem temperaturas de
queimas entre 650-850°C. Possuem um coeficiente de expansdo térmica
aproximado ao do titanio. Deste modo sdo geradas menores tensdes na interface, o

que proporciona uma adequada resisténcia de unidao metal/ceramica. Além disso, a

estabilidade destes materiais pode ser definida como satisfatoria e se assemelha as
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111417 tornando possivel assim, a aplicagéo do titanio na

porcelanas convencionais,
confeccdo de restauracfes metaloceramicas.

O grande aumento na utiizagcado do Ti c.p. na area de
préotese dental, o constante surgimento de novas porcelanas especificas
para titanio, e a escassez de trabalhos relacionados a observacdo da
integridade da interface, bem como a compatibilidade dos coeficientes de

expansao térmica entre Ti c.p./ porcelanas de ultra baixa fusdo, conduziram

a realizacao deste estudo.
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2. Revisdo de literatura

Segundo Van Vlack,*® em 1973, o coeficiente de dilatacéo térmica
(ay) varia em funcdo da temperatura, podendo ser expresso pela equacgéao:
o = (dL/L) (1/dT)
onde dl/l € adimensional. Assim, o coeficiente de dilatacdo térmica € maior para

temperaturas mais elevadas.

Os problemas na utilizacdo do titanio com finalidade protética,

foram descritas por Ida et al.,**

em 1980, os quais afirmaram que o titnio apresenta
fundicéo dificultada, devido ao baixo peso especifico da massa fundida, dificultando
a injecdo da mesma no molde de revestimento pela técnica de centrifuga¢éo. Ainda
em temperaturas elevadas, o titdnio apresenta alta reatividade quimica com os
elementos gasosos presentes ao redor durante o ato de fundicdo, o que torna
impossivel a sua fundicdo pelos métodos tradicionais. Assim, uma nova maquina de
fundicdo para Ti denominada “Castmatic” foi desenvolvida , apresentando duas
camaras: uma superior, onde se realiza a fundicdo do titdnio através de um sistema
de arco-voltaico, e uma inferior, onde é posicionado o molde de revestimento, sendo
que as mesmas comunicam-se através de uma abertura. No momento da fundigéo,
a camara superior é preenchida com um gas inerte (argbnio) para se prevenir a

contaminagao da liga, ao passo que na camara inferior forma-se um vacuo, com o

intuito de sugar a massa fundida para o interior do molde de revestimento. E
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importante ressaltar que o cadinho desta maquina é de cobre, apresentando alta
durabilidade. Foram investigadas algumas propriedades do titAnio comercialmente
puro e suas ligas fundidas nesse equipamento, como por exemplo, a temperatura de
fusdo, fluidez, manchamento, resisténcia mecénica e dureza. Os resultados
mostraram que as propriedades mecéanicas e a fluidez do Ti c.p. foram semelhantes
as apresentadas pelas ligas de Co-Cr e Ni-Cr, assim tornou-se possivel a utilizacdo

de coroas e proteses parciais fixas fundidas em titAnio e em algumas de suas ligas.

Em 1981, a American Dental Association,® relatou que o
coeficiente de expansao térmica, a condutibilidade térmica, bem como a natureza e
resisténcia de unido entre o metal e a porcelana sdo fatores que influenciam na
resisténcia a fratura da porcelana durante a confec¢cdo e o uso clinico de uma
restauracdo metaloceramica. Desta forma a compatibilidade dos sistemas
metaloceramicos pode ser determinada por: testes de choque térmico, testes de
flexdo, testes de mltiplas queimas da porcelana em préteses extensas, e testes de
expansdo térmica; sendo este ultimo utilizado para caracterizar o coeficiente de
expansao térmica linear da porcelana e do metal, devendo ser realizado

independentemente para cada material.

Em 1982, Ida et al.,* descreveram que durante a injecéo do titanio
no molde de revestimento, este reage com a superficie do mesmo, criando uma
camada de oxidacdo denominada “Alfa-case”. Com a finalidade de diminuir a

formacé@o desta camada, um novo revestimento a base de 6xido de magnésio foi
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desenvolvido para as fundicbes de proteses fixas e removiveis em titanio. As
amostras foram fundidas em uma maquina especifica para fundicdo de titanio,
“Castmatic”, onde os autores concluiram que o revestimento de magnésio foi mais
adequado para a fundicédo do titdnio do que o revestimento de silica agregada por

fosfato (revestimento convencional).

Kasemo,® em 1983, com o intuito de estudar algumas
propriedades de implantes de titanio, dentre elas a composicdo quimica e
cristalografica de sua superficie, relatou que quando o Ti c.p. entra em contato com
a atmosfera, imediatamente inicia-se a formacdo rapida e espontdnea de uma
camada de oOxidos em sua superficie, sendo que em menos de 1 milésimo de
segundo, pode atingir uma espessura maior do que 10 angstrons, e em 1 minuto a
espessura podera ser da ordem de 50 a 100 angstrons. Esta camada, denominada
de passivadora, € composta por varios 6xidos estaveis, tais como: TiO, TiO,, Ti,O3,
entretanto o TiO, é 0 mais estavel e mais comumente formado. Além disso, é
responsavel pela grande biocompatibilidade e alta resisténcia a corrosdo deste

metal.

A importancia da compatibilidade dos coeficientes de expanséo
térmica para uma adequada unido metaloceramica foi estudada por Togaya et al.,*
em 1983. Foram desenvolvidas porcelanas experimentais, com coeficientes de

expansao térmica reduzidos. As curvas de expansdo térmica do Ti c.p., porcelanas

convencionais, porcelana de baixa fusdo e das porcelanas experimentais foram
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obtidas. Os autores observaram que o Ti c.p. apresenta um baixo coeficiente de
expansdo térmica do Ti c.p. (9,41x10°%/°C) no intervalo de 100-400°C, comparados a
uma liga de ouro (13,7x10°/°C) de niquel-cromo (13,7x10°/°C) , tornando-o
incompativel com as ceramicas convencionais pelo fato das mesmas apresentarem
coeficientes de expansdo térmica maiores. As porcelanas experimentais e a de
baixa fusdo, demonstraram menores valores de coeficiente de expansao térmicas,
aproximando-se mais ao coeficiente do Ti c.p. A resisténcia de unido entre os
conjuntos metaloceramicos também foi analisada, observando que nos pares que
apresentam uma grande discrepancia entre os coeficientes de expanséao térmica (Ti
c.p./ porcelanas convencionais), a resisténcia de unido foi baixa, entretanto para os
conjuntos que apresentam uma menor discrepancia ( Ti c.p./ porcelanas
experimentais e a de baixa fusédo) a resisténcia de unido foi maior. Relataram que a
oxidag&o do Ti c.p. a 900°C, foi muito intensa, porém a utilizacdo de um ciclo de
coccéo de baixas temperaturas (800°C), mostrou prevenir o excesso de oxidac&o do

substrato metdlico de Ti c.p.

Em 1985, Parr et al.,”® comentaram que o Ti como um elemento
puro esté listado na tabela peridédica com nimero atdmico 22 e um peso atbmico de
47.9. Constitui o nono elemento mais abundante da crosta terrestre e se
considerarmos apenas 0s elementos metalicos estruturais ele se enquadra em
qguarto lugar, seguidos pelo aluminio, ferro e magnésio. Descreveram 0 seu
processo de extracdo através do aquecimento do minério de titanio (rutilio - TiO,;

ilmenita - FeTiO3), na presenca de carbono e cloro, com formacéo do tetracloreto de
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titAnio. O TiCl, resultante, é entdo reduzido na presenca de so6dio ou magnésio, para
produzir a esponja de titanio, a qual € fundida sob vacuo ou atmosfera de argonio,
compondo lingotes, nos quais posteriormente submetidos a um refinamento
metallrgico para a retirada de impurezas do metal. Uma mudanca cristalografica do
Ti ocorre quando este é aquecido acima de 882°C, provocando diferencas
significantes nas propriedades do metal. Relataram que o Ti pode dissolver outros
elementos, tais como: prata, aluminio, arsénico, cobre, ferro, galio, uranio, vanadio e
zinco, para formar ligas. As ligas mais utilizadas em odontologia podem se
apresentar de trés formas: alfa, alfa-beta + beta. A adicdo de elementos tracos
como o aluminio e o vanadio pode promover a formacdo de uma solucdo sdélida
verdadeira, onde o aluminio consiste em um alfa estabilizador, aumentando a
resisténcia e diminuindo o peso da liga; e o vanadio é um beta estabilizador. Esta
combinacdo da liga, consiste basicamente na forma alfa-beta, normalmente
contendo 6% de aluminio e 4% de vanadio (Ti-6Al-4V) sendo que um tratamento
térmico pode ainda aumentar a resisténcia dessa liga. Também comentaram sobre
a utilizagdo do Ti na industria aeroespacial, naval, e na engenharia de turbinas,
devido sua alta relacdo resisténcia/peso e sua boa resisténcia a corrosdo. Os
autores relataram sobre a formacdo de uma camada passiva de 6xidos que se
forma na superficie do Ti, quando ele e suas ligas sao expostas ao ar, onde o TiO, é

0 mais estavel e o mais comumente utilizado sob condicfes fisiol6gicas, sendo o

principal responsavel pela resisténcia a corrosao e biocompatibilidade em implantes.
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Segundo Yamamoto,*

em 1985, o efeito da expansao térmica
pode ser discutido como um dos fatores que determinam a resisténcia de unido
metaloceramica. O autor relata que a compatibilidade entre o0 metal e a porcelana
pode ser observada pelas curvas de expansao térmica dos mesmos, onde o metal
deve apresentar coeficiente de expansdo térmica ligeiramente superior ao da
porcelana, criando um estado de tensdes favoraveis na interface, onde o metal fica
sob tensdo de tracdo e a porcelana sob tensdo de compresséo. Ressalta que a
curva de expansdo térmica do metal varia linearmente com a temperatura,
entretanto o mesmo ndo acontece com a porcelana, que apresenta uma curva de
expansao térmica carateristica para 0os materiais vitreos, com uma regido linear,
ponto de transicao e ponto de amolecimento, conforme esté representado na Figura
1. Ainda descreve que a diferenca de expansdo entre o0 metal e a porcelana deve
ser determinada na temperatura onde a porcelana fundida se solidifica durante o
resfriamento. Esta temperatura corresponde ao ponto de amolecimento da
porcelana durante o aquecimento, e a temperatura na qual a curva de expanséao
térmica comeca a cair rapidamente. Os valores desta diferenca devem estar dentro

de uma faixa que corresponde a 0,02%-0,21%, determinando assim a

compatibilidade do metal e da porcelana.
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FIGURA 1 — Curvas esquematicas de expansao térmica do metal e da porcelana para

aplicacdo em restauracdes metaloceramicas.

Com a finalidade de desenvolver porcelanas compativeis com
fundicbes de titdnio, Menis et al..?? em 1986, realizaram um estudo onde o
coeficiente de expansdo térmica e a resisténcia de unido entre o titanio
comercialmente puro e 3 tipos de porcelanas experimentais foram determinados
pelos testes de dilatometria e flexdo de trés pontos respectivamente. Para tanto,
placas de titanio comercialmente puro foram fundidas nas dimensdes de 25mm X

4mm x 0.4mm, onde tiveram sua porcdo central recobertas com 8 mm de
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comprimento e 1 mm de espessura das porcelanas A,B e C, e queimadas entre
775°C e 825°C. Os coeficientes de expansédo térmica encontrados das porcelanas
mencionadas anteriormente foram de 6.3, 7.0, e 6.9 x 10° no aguecimento, e 7.1,
7.8, 7.0 x 10° no resfriamento, numa faixa de 25 a 400°C, demonstrando
coeficientes mais baixos que os das porcelans convencionais. Além disso, a
resisténcia de unido destes sistemas metaloceramicos pode ser comparavel com a
de uma liga de Ni-Cr / ceramica convencional. Assim os autores concluiram que

essas porcelanas mostraram ser promissoras para aplicacado sobre titanio.

A estrutura metallrgica, as propriedades mecanicas e a resisténcia
a corrosdo “in vitro” do Ti c.p. e de quatro ligas de titanio: Ti-6Al-4V, Ti-15V, Ti-

., em 1989, onde as amostras foram

20Cu, Ti-4V foram estudadas por Taira et a
recobertas com uma camada de 6xido de zirconio, antes de verter o revestimento
fosfatado, com o intuito de minimizar a rea¢des na interface metal/revestimento. As
medidas de microdureza, determinadas na seccéo transversal, mostraram que o Ti
c.p. e suas ligas apresentam um maior dureza na superficie do metal, fato explicado
pela interacdo com o revestimento (“Alfa-case”), onde os valores de dureza se
tornam decrescentes, a medida que caminham para o interior. Os autores
constataram que o titAnio comercialmente puro apresenta propriedades mecénicas
semelhantes as das ligas de ouro tipo IV, e concluiram que todos os grupos

apresentaram altas resisténcia a corrosdo no meio oral, ou até mesmo sob

condicbes de alto teor de acidez.
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Adachi et al.,* em 1990, estudaram o comportamento de oxidacao,
bem como a aderéncia da camada de 6xidos formada no Ti c.p. e na liga de Ti-6Al-
4V. As amostras foram oxidadas nas temperaturas de 750°C e 1000°C, sem
aplicacdo da porcelana, e posteriormente receberam o recobrimento com uma
porcelana experimental de baixa fusdo, para realizacdo de testes de flexdo a trés
pontos, verificando a adesd@o da porcelana ao substrato metalico. A espessura da
camada de Oxidos foi menos espessa (32nm para o Ti c.p. e 11nm para a liga) e
mais aderente, nas amostras oxidadas a 750°C, do gue nas oxidadas a 1000°C,
onde apresentaram uma espessura de cerca de lum e reduzida aderéncia da
camada de o6xidos. Os resultados demostraram uma pobre resisténcia de unido
entre a porcelana e o metal, para as duas situacdes de oxidagdo. Uma analise da
interface dessas amostras foi realizada empregando-se M.E.V., onde a camada de
oxidos apenas foi visivel no grupo aquecido & 1000°C. Os autores concluiram que o
titinio e a liga, apresentam uma adequada aderéncia da camada de 6xidos para 0s

corpos de prova aquecidos a 750°C, porém reduzida aderéncia da porcelana.

Em 1990, Kimura et al.,'® ao estudarem a influéncia de diferentes
temperaturas do tratamento térmico (600, 700, 800, 900 e 1000°C) nas reagdes
ocorridas na interface titanio/porcelana e na sua resisténcia de unido, observaram
que houve a formacdo de uma camada de Oxidos e esta ocorreu diretamente
proporcional ao aumento da temperatura, sendo que entre 700°C e 800°C, houve
apenas um aumento gradual de TiO, Entretanto, em temperatura acima de 900°C a

formacdo de TiO, € muito maior, acarretando em uma oxidacdo excessiva,
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responsavel pela diminuicdo da resisténcia de unido entre a cerdmica e o titanio.
Em todos os espécimes, apés o teste de cisalhamento, ocorreram falhas adesivas
na interface metal/6xido metalico (TiO,), indicando um problema de nédo aderéncia
desta camada de 6xidos. Os autores concluiram que a camada de TiO, formada
durante a queima da porcelana, € a responsavel pela diminuicdo da unido
titdnio/porcelana, portanto, o procedimento de oxidag&o utilizado para os sistemas
metaloceramicos convencionais, ndo deve ser empregado para o sistema Ti c.p./
porcelana. Além disso, queimas da porcelana com temperaturas inferiores a 800°C
podem prevenir o excesso de oxidacdo, favorecendo assim, a unido

metal/porcelana.

Em 1993, Lautenschlager & Monaghan® descreveram
propriedades, vantagens e desvantagens do Ti e suas ligas aplicadas em
Odontologia. Em virtude do baixo peso especifico (4,5 g/cm®), étima relacéo
resisténcia/peso, baixo mddulo de elasticidade e excelente resisténcia a corrosao, o
Ti e suas ligas vinham sendo utilizados na industria aeroespacial e naval desde a
década de 50, quando ficou conhecido como “0 metal maravilhoso”. Relataram que
o Ti € o nono metal mais abundante na crosta terrestre (0,63%), muito mais
abundante do que Au e com processo de extracdo barato, entretanto ndo pode ser
encontrado naturalmente em seu estado elementar e sim na forma de rutilio (TiO,)
ou ilmenita (FeTiOs3). Devido a excelente resisténcia a corrosédo, biocompatibilidade
em tecidos moles e duros, o Ti passou a ser utilizado como elemento de escolha

para implantes aloplasticos substitutos de dentes naturais. Estas propriedades estao
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relacionadas com a formag¢do de uma camada de 6xidos de Ti praticamente inerte
ao ataque eletroquimico, muito bem aderida ao metal de origem. Os autores ainda
comentaram que a composi¢ao natural, estrutura e espessura exata da camada de
oxidos depende de varios fatores associados com a sua formacdo, como o tipo de
procedimento utilizado (usinagem ou fundicdo), rugosidade superficial, resfriamento
feito durante o procedimento e processo de esterilizagbes. Descreveram que o Ti
sofre uma transformacéo estrutural quando aquecido a 883°C, passando da fase
alfa, para a fase beta, onde permanece até a sua fuséo a 1672°C. Outros elementos
podem ser associados ao Ti no momento da fundigdo com o intuito de alterar suas
propriedades, melhorando assim a performance em altas temperaturas, fusibilidade,
resisténcia, solda e maleabilidade. Alguns destes elementos atuam como
estabilizadores de fases, como Al, Ga, Sn, C, O e N, que sozinhos ou associados
estabilizam a fase alfa, enquanto V, Nb, Ta e Mo estabilizam a fase beta, a qual
tendem a ser maleavel. O Ti passou a ser utilizado em prétese apenas nos anos 70,
ap6s os trabalhos de Waterstrat que desenvolveu um aparelho de fundigcéo
odontoldgica especifico para o metal e suas ligas. Anos depois este aparelho foi
aperfeicoado e passou a ser chamado de “Castmatic”, sendo que as maiores
dificuldades encontradas para fundicdes deste material foram o tipo de revestimento
e seu correto ciclo de queima, que deveria suportar o contato com a liga fundida a
aproximadamente 1.700°C sem reagir, ndo sofrer aglomeracdes e compensar as
contracdes sofridas pelo metal durante o resfriamento. O coeficiente de expansao
térmica do Ti é relativamente baixo (8x10° °C), quando comparado com o das

porcelanas convencionais (14x10°%/ °C). Além disso em altas temperaturas, o titanio
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apresenta alta afinidade com oxigénio. Portanto o coeficiente de expanséo térmica
de porcelanas aplicadas sobre titdnio, necessitam apresentar coeficiente de
expansao térmica compativel com o coeficiente deste metal e devem ser queimadas
em temperaturas abaixo de 800°C, para evitar a formac&o excessiva de 6xidos, que
dificulta a unido com a porcelana. Segundo os autores, embora pesquisas adicionais
ainda necessitam ser realizadas para melhorar alguns pontos negativos, como a
unido com a porcelana e as técnicas de fundicdo, desde a década de 50, o material
vem sendo referenciado como o metal do futuro na area biomédica, com um futuro

proximo brilhante dentro da Odontologia.

Kondnem & Kivilahti,® em 1994, investigaram os problemas
basicos relatados na queima da porcelana dental com o titanio. Amostras de Ti c.p.
grau |, foram divididas em 2 grupos, onde um grupo foi jateado com particulas de
oxido de aluminio, e o outro recebeu ataque eletrolitico. Uma porcelana de baixa
fusdo foi aplicada sobre as amostras e queimada & 750°C. A interface entre a
ceramica e o titanio foram analisadas empregando-se microscopia acustica de
varredura (C-SAM) e microscopia eletrénica de varredura (MEV), equipado com
EDS e WDS. Ambas as técnicas de microscopia (C-SAM e MEV), evidenciaram
que a interface titanio/ porcelana das amostras jateadas, apresentou uma maior
integridade do que as amostras eletropolidas, provavelmente pelo aumento do
embricamento mecéanico provocado pela formacdo de rugosidades apés o

jateamento. Nas amostras eletropolidas, houve a formacdo de uma camada de
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reacdo mais continua, favorecendo a propagacao de fendas durante o procedimento

de resfriamento.

A efetividade da utilizacdo de um agente de unido para a
confeccdo de restauracfes metaloceramicas em titanio foi estudada por Gilbert et
al.,*> em 1994. A resisténcia de unido foi avaliada pelo teste de cisalhamento e
flexdo de trés pontos das seguintes combinac¢des: 1) Ti c.p./porcelana sem agente
de unido; 2) Ti c.p./ a mesma porcelana com agente de unido; 3) liga de Paladio/
porcelana convencional apresentado como grupo controle. Os resultados foram os
mesmos para ambos o0s testes: o grupo 1 apresentou resisténcia de unido
estatisticamente superior a do grupo controle (grupo 3). O grupo 2, apresentou 0S
menores valores de unido, sendo significativamente inferior aos grupos 1 e 3,
demonstrando assim a importancia da utilizacdo do agente de unido para melhorar a

adesdo da porcelana ao titanio.

Em 1994, Mori et al.,?® avaliaram a reacdo do Ti c.p. de acordo
com o tipo de revestimento utilizado. Foram utilizados trés revestimentos: dois
convencionais a base de silica e um novo com 6xido de aluminio e 6xido de
magnésio (Al,Oz/ MgO), onde observaram que as coroas confeccionadas a partir
dos revestimentos convencionais, apresentaram forte reacdo com o material molde
de revestimento. Porém, o novo revestimento, apresentou uma pequena reacao

com o titAnio e uma melhor compensacao da contracdo do metal, principalmente



cﬂam’iﬁo de Literatura 33

pela temperatura recomendada para a fundicdo, que substancialmente € mais alta

que para os demais revestimentos.

Em 1995, Bergman® em seu manual atualizado sobre titanio,
descreveu o0 histérico do titAnio, sua estrutura cristalina, suas propriedades
mecanicas, comparando-as com as ligas de ouro tipo Ill e IV e as ligas de crémio-
cobalto, onde estdo descritas abaixo no Quadro 1. Ainda ressaltou muitos outros
aspectos relacionados a aplicacdo de revestimento estético — ceramicas, sobre a
superficie do Ti, tais como: a temperatura de queima ideal para essas ceramicas; a
eliminacdo de camada de “Alfa-case”, fator de grande interferéncia na unido
metaloceramica; bem como a resisténcia de unido obtida na interface deste
conjunto. O autor discorreu sobre alguns tipos de maquinas préprias para a
realizacdo da fundicao de titanio, onde algumas utilizam o método de centrifugagéo
e outras uma combinacao de vacuo e pressao, sendo que ambas devem apresentar

um controle da atmosfera com gas inerte (argonio).
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QUADRO 1 - Propriedades mecanicas do titanio, das ligas de ouro tipo 3 e 4, e da liga de

crdbmio-cobalto. Valores representativos do material fundido.

Titanio Liga de ouro Liga de
Tipo3/ Tipo4 Crbmio-
cobalto
Limite de escoamento MPa 390 325/ 450 580
Resisténcia maxima a tracdo 540 450/ 600 790
MPa
Médulo de elasticidade 110 85/100 220
% de alongamento 15 30/20 4
Dureza BHN 160 140/180 370

Pang et al.,?” em 1995, compararam a resisténcia de unido entre
trés diferentes combinacdes metaloceramicas: 1) liga de cobre-paladio/porcelana
VMK-68, 2) Ti c.p. grau | fundido/porcelana Duceratin e 3) Ti c.p. grau Il
usinado/porcelana Procera. Uma espessura uniforme de 1 mm de porcelana foram
aplicados ao longo de 8 mm de comprimento, na parte central das amostras de
metal com dimensdes de 25mm x 3mm x 0.5mm. A resisténcia de unido foi dada
através do teste de flexdo de trés pontos, e as cargas que provocaram as fraturas
das amostras, foram anotadas e levadas a analise estatistica. Observaram que no
grupo 1 a resisténcia de unido foi significativamente maior do que nos grupos 2 e 3
onde ndo apresentaram diferencas estatisticamente significantes entre eles, embora

no grupo 3 as médias apresentadas foram um pouco menores que no grupo 2. A
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superficie de fratura da porcelana, de duas amostras escolhidas aleatoriamente de
cada grupo apds o teste de flexdo de trés pontos, bem como a interface de
amostras seccionadas longitudinalmente foram analisadas por MEV. As
fotomicrografias demonstraram que as amostras do grupo 1 apresentaram falhas
principalmente coesivas, onde uma grande porcdo de porcelana retida na superficie
do metal apds o teste de flexdo foi encontrada; as do grupo 2, falhas adesivas e
coesivas, porém principalmente adesiva, onde uma camada de éxidos ndo muito
bem definida foi observada na interface titAnio/porcelana; e o grupo 3,
demonstraram falhas principalmente adesivas na interface entre o agente de unido e
a superficie do metal, sem a presenca de uma camada de 6xidos na superficie do
titanio.

I.,ll

Em 1996, Esquivel et al realizaram um estudo para avaliar a
contracgao linear de queima, a resisténcia flexural e a solubilidade quimica de duas
porcelanas de baixa fusdo, especificas para titnio (Procera e Duceratin),
comparando estas propriedades com as de uma porcelana feldspatica convencional
(Vita VMK 68), utilizada para préteses metaloceramicas. A contracdo linear de
gqueima da porcelana Procera, foi significativamente maior do que a das porcelanas
Vita VMK 68 e Duceratin, que nao apresentaram diferencas significativas entre elas.

Com relacdo a resisténcia flexural e solubilidade quimica, ndo houve diferencas

estatisticamente significantes entre as trés porcelanas.
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Algumas consideracdes sobre a aplicacao de revestimento estético
(porcelana) sobre titanio, foram dadas por Kercshbaum,'” em 1996, ressaltando a
necessidade de cuidados especiais. Dentre eles, relatou que primeiramente, devia-
se ter em mente que o metal passa por uma transformacdo de fase a 883°C,
alterando suas propriedades. Além disso, a alta reatividade do titAnio com o
oxigénio e nitrogénio, em temperaturas acima de 800°C, propiciam um aumento na
espessura da camada de 6xidos, podendo atingir uma espessura de 1um, nao se
aderindo firmemente a superficie do metal, prejudicando a unido do titanio com a
porcelana. Portanto, para prevenir esta oxidacéo, as queimas da porcelana sobre o
titanio, devem ser realizadas em temperaturas mais baixas, inabilitando o uso das
porcelanas tradicionais, que sdo queimadas acima da temperatura critica do titanio.
Como solucéo, afirmou que os fabricantes desenvolveram ceramicas especiais para
tithnio, que se fundem em temperaturas abaixo de 800°C, denominadas de
ceramicas de baixa fusdo. Comentou que a estabilidade destes materiais pode ser

definida como satisfatéria e assemelhando as cerdmicas dentais tradicionais.

Um extenso trabalho de reviséo de literatura sobre a utilizacdo do
titanio na Odontologia foi realizado em 1996, por Nakajima & Okabe.?* Os autores
se basearam nas pesquisas com titanio apresentados no congressos da American
Assaciation for Dental Research (AADR) e da International Association for Dental
Research (IADR) no periodo de 1984 a 1996, observando um crescente aumento
nas pesquisas relacionadas ao titanio e suas ligas nos E.U.A. neste periodo, sendo

gue a maior parte se d4 na &rea de implantodontia (59%), seguida por fios
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ortodénticos (17%) e somente (12%) ocorria na area de fundi¢gbes, averiguando que
0s primeiros trabalhos relacionados com fundicdo de titdnio foram escritos por
Waterstrat, em 1977, onde desenvolveu a primeira maquina de fundicdo de titanio.
Ainda relataram que este metal possuia uma importante caracteristica, onde suas
irregularidades internas provenientes da fundicdo poderiam se caracterizadas ou
observadas através de exames radiograficos. Comentaram sobre o futuro promissor
da titAnio e suas ligas dentro da Odontologia, ressaltando a necessidade da
realizacao de novas pesquisas para confirmar a utilizacao do titanio, como metal de

escolha no campo da proétese dental.

O desenvolvimento e as propriedades do titanio, bem como sua
aplicacdo em Odontologia, foram descritas por Wang & Fenton,*” em 1996, através
de uma revisao de literatura. Relataram que o aumento do preco do ouro na década
de 70, propiciou a busca de ligas alternativas a base de paladio, metais base como
substitutos. Entretanto, com a descoberta das controvertidas propriedades alérgicas
e carcinogénicas das ligas a base de Ni e Be, houve um aumento no interesse do
uso do titanio na confeccdo de préteses, principalmente devido sua
biocompatibilidade. Além disso, outras propriedades como a alta resisténcia e baixo
peso especifico, resultando assim em o6tima relacdo resisténcia/peso, e sua
excelente resisténcia a corroséo, sdo alguns dos fatores responsaveis pela atencao
das induastrias aeroespacial e naval, e mais recentemente, da Odontologia.
Afirmaram que a alta resisténcia a corrosdo e excelente biocompatibilidade eram

dependentes de uma camada protetora passiva de 6xidos de titanio, principalmente
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o TiO,, que se forma na superficie do titdnio, onde estd intimamente aderida ao
metal de origem, e é inerte ao ataque eletroquimico. Descreveram que de acordo
com a ASTM, o Ti c.p., esta disponivel em quatro diferentes graus (do grau | ao 1V),
dependendo da quantidade de incorporacdo de alguns elementos tragcos como : O,
Fe, N, H e C na sua estrutura, durante o processo de purificacdo do metal. O quinto
grau corresponde a liga Ti-6Al-4V. Essas variagfes na composi¢cdo, proporcionam
propriedades fisicas e mecanicas diferentes para cada grau, descrevendo uma
variacdo: na resisténcia ao escoamento de 240 a 548 MPa, na microdureza de 130
& 210 Vickers entre o Ti c.p. graus 1 & 4. Apresenta uma densidade de 4,5g/cm?,
baixo coeficiente de expansao térmica, e médulo de elasticidade comparavel com as
das ligas de ouro (103.4x10° MPa para o Ti c.p. — grau 1 ao grau 4 e 108.2x10° MPa
para a liga de ouro tipo V), resultando em préteses mais confortaveis e funcionais,
com um baixo custo. Ressaltaram que a substituicdo das ligas nobres pelo Ti c.p. ou
suas ligas, seria uma processo lento, onde sua utilizacédo ainda era pequena devido
a falta de conhecimento entre os clinicos e auséncia de estudos longitudinais “in
vivo”. Concluiram que a utilizagdo do Ti na confec¢do de proteses, dependeria de
pesquisas e testes clinicos para comparar a sua efetividade como um material
equivalente ou superior aos metais existentes. O futuro do Ti na Odontologia

segundo os autores, parecia muito promissor.

Craig,” em 1997, teceu algumas consideracdes sobre as
propriedades do Ti e suas ligas, relatando que sua alta resisténcia a corroséo e

excelente biocompatibilidade era dada por uma camada de Oxidos formada na
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superficie do metal, onde apresentava uma espessura na ordem de angstrons,
formando-se em aproximadamente 10° segundos ap6s a exposicdo ao oxigénio.
Além dessas propriedades ja descritas, descreveu outros fatores que levaram o
tithnio a ser tornar “o material de escolha” dentro da Odontologia como: baixo
moédulo de elasticidade, baixa densidade e alta resisténcia. Ressaltou que a
temperatura ambiente, o Ti tinha uma forma denominada de alfa, e que ao ser
aquecido acima de 883°C, sofria uma transformacéo para a fase beta, modificando
substancialmente as propriedades mecanicas e fisicas do material. Em geral, a fase
alfa era soldavel, entretanto de dificil manuseio ou trabalho. A fase beta era
maleavel, sendo utilizada com finalidades ortodonticas. Ligas alfa + beta eram
resistentes e maleaveis a temperatura ambiente, entretanto dificeis de serem
soldadas. Tratamentos térmicos e termoquimicos podiam refinar a microestrutura
pos fundicdo e aperfeicoar as propriedades. Comentou sobre a dificultada fundi¢do
do titanio e suas ligas devido ao alto ponto de fus&o (1700°), e a grande reatividade
quimica com elementos presentes no ato da fundi¢cdo. Portanto procedimentos
especiais de fundicdo eram necessarios tais como: ciclos de resfriamento,
revestimentos especiais e maquinas de fundicdo apropriadas, para prevenir sua
contaminacéo. Relatou que o Ti c.p. poderia ser encontrada em 4 diferentes graus,
gue variavam de acordo com o conteudo de oxigénio (0,18 a 0,40%). Ainda
mencionou que qualquer manipulacdo do Ti em altas temperaturas (>600°), deveria
ser realizada em ambiente controlado, com gas inerte, para evitar a contaminacao

da superficie com a “Alfa-case”, onde consiste em uma camada dura e enriquecida
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de Oxidos, que diminui a resisténcia e a ductibilidade do material, podendo

apresentar uma espessura de 100um quando a atmosfera nédo for controlada.

Anusavice,® em 1998, discorre sobre alguns fatores importantes na
confeccdo de restauracdes metaloceramicas, principalmente no que concerne a
unido. Comenta que existem dois tipos de unido entre o metal e a porcelana: 1)
embricamento mecénico, 2) adesao quimica ao longo da interface porcelana/metal.
Ressalta que o comportamento da oxidacdo de uma liga determina amplamente seu
potencial de adesdo com a porcelana, sendo que as ligas metalicas que formam
Oxidos aderentes durante o ciclo de desgaseificacdo, também formam uma boa
unido com a porcelana, enquanto que as ligas com oOxidos aderentes de pobre
qualidade, formam pobres adesdes. Nesses casos, a unido mecanica pode ser bem
atil na unido do metal com a ceramica. Além disso, o autor cita um sistema, onde é
utilizado um agente de unido (adesivo), para auxiliar esta adesdo. Ainda destacou a
importancia das forcas mecéanicas de compressao para a unido metaloceramica,
enfatizando que o requisito fundamental para uma boa compatibilidade € que os
coeficientes de expansdo térmica de ambos os componentes estejam bem
proximos, prevenindo o aparecimento de tensdes na interface de unido durante o
resfriamento, o que poderia conduzir a fratura do recobrimento ceramico. Menciona
que os sistemas metaloceramicos devem ser planejados com uma pequena
diferenca nos coeficientes de expansao térmica, para manter a porcelana sobre

estado de tensdo de compresséo.
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Em 1998, a Vita Zahnfabrik,*® lancou um manual de instrucdes de
trabalho de uma porcelana especifica para titanio (Vitatitankeramik), onde trata de
alguns aspectos técnicos, dentre eles, a adequada preparacdo da superficie do
tithnio para receber a aplicacdo da porcelana. Comenta sobre a necessidade de
remoc¢ao da camada “Alfa-case”, com fresas de tungsténio com cortes transversais,
em baixa velocidade, com pouca aplicacdo de pressdo, para que ndo haja o
aquecimento da peca, e uma possivel oxidacdo. Ressalta a necessidade de
jateamento com o6xido de aluminio, e aplicacdo do Bonder, que é um agente de

unido, entre o titanio e a porcelana, aplicado previamente a colocacao da ceramica.

Para caracterizar as fendas e os defeitos de unido que ocorrem na

1., em 1998, realizaram um estudo, onde a

interface titanio/ceramica, Wang et a
interface foi avaliada empregando-se de microscopia acustica de varredura (C-SAM)
e teste de flexdo de quatro pontos. A microscopia eletrbnica de varredura foi
posteriormente empregada, para validar os resultados do (C-SAM). As amostras
foram confeccionadas de Ti c.p. grau Il e uma porcelana de baixa fusdo especifica
para titanio — Duceratin (Degussa — Germany), que foram divididas em 4 grupos:
grupo 1 — controle - foi aplicado agente de unido (bonder); grupo 2 — sem agente de
unido, grupo 3 — recobrimento com paladio + agente de unido; grupo 4 —
recobrimento com cromo + agente de unido. O recobrimento com paladio e cromo
foram feitos através de deposicdo por feixes de ions, para funcionar como uma

barreira de difusdo do oxigénio durante a queima da porcelana. Os autores

encontraram uma correlacdo entre as imagens observadas nas microscopias e 0s
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valores obtidos no teste de flexdo. As amostras do grupo 3 demonstraram menores
defeitos na interface e uma resisténcia maior que o grupo controle. Entretanto, o
grupo 2, apresentou uma imagem com grandes quantidades de vazios, devido a
falta de unido, e uma menor resisténcia a fratura do que o grupo controle. O grupo

4, ndo evidenciaram diferencas significativas do grupo controle.

Wang et al.* no mesmo ano, relataram que devido a alta
reatividade do titnio em altas temperaturas, uma camada se formava na superficie
do Ti fundido, como produto da interacdo do mesmo com alguns elementos e com 0
revestimento, alterando assim, as propriedades fisicas e mecénicas do Ti e suas
ligas. Com a finalidade de avaliar a efetividade do uso de recobrimento com éxidos
estaveis na reducédo das reacdes entre o Ti e 0 material de revestimento, realizaram
um estudo, onde amostras de Ti c.p. foram fundidas sob trés situagdes: grupo 1, foi
utilizado um revestimento aglutinado por fosfato, empregado normalmente em
fundicbes convencionais (Prevest — Prevest) ; grupo 2, revestimento préprio para
fundicdo de titanio (Tycast — Jeneric/ Pentron); e no grupo 3, inicialmente os
padrdes tiveram um dos lados pulverizados com oOxido de itrio — Y03 e
posteriormente foi vertido 0 mesmo revestimento utilizado para o grupo 2 (Tycast —
Jeneric/ Pentron), sendo que o lado oposto serviu como uma superficie de
referéncia (controle). As amostras foram analisadas por microscopia eletrdnica de
varredura e espectroscopia por energia dispersiva de raio X, onde promove uma
analise qualitativa e semi-quantitativa dos elementos quimicos presentes na

superficie analisada. Observaram que uma camada de 7 a 10 um de espessura se
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formou durante fundicdo do Ti, em reacdo com o material de revestimento
tradicional . Entretanto, quando foi empregado o recobrimento com 6xido de itrio ou
O6xido de zirconio (substancia provavelmente presente na composicdo do
revestimento Tycast), houve uma diminuicdo de reacfes na interface entre o Ti c.p.
e o0 material de revestimento embora este recobrimento, ndo tenha prevenido

totalmente a dissociacao do oxigénio na superficie da camada de titanio.

A Esprident GmbH,° em 1999, no manual de informacdo e modo
de aplicacdo de uma porcelana de ultra baixa fusdo especifica para titanio
(Triceram® Triline ti), menciona que esta cerdmica é totalmente sintética, com
estrutura monofasica e ndo apresenta leucita em sua composicdo. Também
retratam a necessidade de remocdo da camada de “Alfa-case” com fresas
especiais, em baixa velocidade e posterior jateamento com 6xido de aluminio (125-
250um) e uma pressdo de 2-3 bares, num angulo de 45°C, visto que deste forma,
proporciona um adequado resfriamento da superficie no momento da preparacéo,
para que ndo ocorra uma oxidacdo. Descreve as temperaturas de queima para cada

coccéo da porcelana, onde as temperaturas finais variam de 715°C a 795°C.

Rollo & Rossiti,*° verificaram a compatibilidade térmica entre duas
ligas de Ni-Cr, uma comercial e uma experimental, e trés porcelanas convencionais:
Willceran Porcelain, Duceram Metallkeramik e a Vita VMK68. Para isto realizaram o
levantamento das curvas de expansdo térmica de cada liga e das porcelanas

empregando-se o teste de Dilatometria. O dilatbmetro utilizado foi um modelo DT
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1000 da Adamel Lhomargy, que utiliza um transdutor diferencial para medicdo da
expansao térmica dos corpos de prova. A compatibilidade entre os conjuntos
metaloceramicos foram analisados, seguindo 0s conceitos descritos por Yamamoto.
Observaram que as diferencas entre os valores de expanséao térmica (medidas em
dL/Lo nas temperaturas de amolecimento de cada amostra de porcelana) do metal e
da porcelana, para os pares metaloceramicos estudados, variaram de 0,211% a
0,09%, ficando dentro da faixa segura definida por Yamamoto para restauracdes
metaloceramicas: 0,21% a 0,02%. Concluiram entdo que todos 0s conjuntos
metalocerdmicos apresentam compatibilidade, e que o0 equipamento e a
metodologia utilizados séo adequados para analise comparativa da compatibilidade

térmica entre metal ou ligas metélicas e porcelanas odontoldgicas.

Yimaz & Din(;,er,41 em 1999, avaliaram a resisténcia de unidao da
porcelana Vitatitankeramik ao Ti c.p., através de teste de flexdo de trés pontos.
Adicionalmente, foi verificada a compatibilidade dos coeficientes de expansao
térmica e a aderéncia da camada de Oxidos ao metal. Como grupo controle,
utilizaram um liga de Ni-Cr juntamente com porcelana Vita VMK 68. Seis amostras
de cada grupo foram confeccionadas para cada uma das trés condi¢cbes de teste.
Os resultados demonstraram que no teste de flexao de trés pontos, tanto o Ti c.p.,
como a liga de Ni-Cr exibiram valores acima do nivel minimo aceitavel (25 MPa),
com médias de 37 MPa para o Ti c.p./Vitatitankeramik e 46,6 MPa para o Ni-Cr/
VMK68. Os resultados do teste de expansdo térmica mostraram que a

compatibilidade térmica proposta, ndo foi observada entre a porcelana e o titanio. Ja



cﬂam’iﬁo ds Literatura ®

o sistema Ni-Cr/ VMK68 apresentaram valores de coeficiente de expanséo térmica
compativeis. Com relacdo a aderéncia de Oxidos ao substrato metélico, as duas
ligas exibiram valores aceitaveis (39,1 MPa para o Ni-Cr e 32,1 MPa para o Ti c.p.).
Estes resultados levaram os autores a concluir que a aderéncia da porcelana ao Ti
c.p. era aceitavel, e que a resisténcia de unido do mesmo era comparavel ao

sistema Ni-Cr/ porcelana Vita VMK 68.

Em 2000, a Noritake® lancou o manual de instrucées da porcelana
Super Porcelain TI22, indicando como sendo especifica para a aplicacdo sobre
titAnio. Apresenta ciclos de queima entre 750-790°C, cujo fabricante recomenda a
realizagdo de um tratamento de oxidacéo do metal & temperatura de 790°C, apds o
jateamento da peca com Oxido de aluminio. Este sistema apresenta um agente de

unido (Bonder), que deve ser aplicado posteriormente & oxidacao.

Atsli & Berksun,® em 2000, avaliaram a caracteristica de unido
entre o titdnio fundido e usinado e trés porcelanas proprias para titanio
(Vitatitankeramik, TiBond, Noritake Ti22), queimadas sob vacuo ou em atmosfera de
argbnio, utilizando o teste de flexdo de trés pontos e analise da interface
empregando-se microscopia eletronica de varredura e EDS. Os resultados foram
comparados com o grupo controle: liga de Ni-Cr/porcelana convencional (Ivoclair
IPS Classic) queimadas sob as mesmas condigBes descritas anteriormente. As
amostras foram confeccionadas na forma de placas com 28mm x 3,2mm x 0,8mm e

as porcelanas aplicadas na porcao central nas dimensfes de 8mm x 3mm. Para a
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porcelana Vitatitankeramik, ndo foi utilizado o agente de unido previamente a
aplicacdo da porcelana. Na analise das interfaces empregando-se M.E.V.,
observaram que o0 grupo da porcelana Vitatitankeramik apresentou grandes fendas
na interface, acarretando em uma pobre unido metal/porcelana. Este fato pode ser
explicado pela auséncia do agente de unido. Os outros grupos demonstraram
interfaces livres de fendas, porém algumas porosidades foram observadas. Apés o
teste de flexdo de trés pontos, verificaram que os grupos Ti c.p./ Vitatitankeramik e
Ti c.p./ Ti Bond, apresentaram resisténcia de unido inferiores ao grupo controle e Ti
c.p./Noritake T122. Concluiram que a queima da porcelana em atmosfera de argénio
tem um efeito secundario para a unido Ti/ Porcelana, entretanto o agente de unido
apresenta um efeito positivo tanto na resisténcia de unido quanto na integridade da

interface.

Em 2000, Touati et al.,*® relatam que as ceramicas utilizadas para
coroas metaloceramicas sao a base de feldspato, podendo ser classificadas pela
temperatura de fusdo, onde as ceramicas feldspaticas de alta fusdo sdo usadas
principalmente para dentes de préteses e sdo queimadas a uma temperatura em
torno de 1260°C a 1400°C. As de média fusdo séo empregadas nas restauracdes de
jaqueta de porcelana, onde sdo queimadas entre 1080°C e 1260°C. Ja as de baixa
fusdo sao utilizadas para ao sistemas metaloceramicos, com temperaturas de
queima em torno de 900°C a 1080°C. Ainda mencionam que com 0s recentes
desenvolvimento de ceramicas, uma quarta classificacdo teve que ser adicionada,

sendo denominadas de ceramicas de fusdo ultra baixa, onde s&o queimadas em
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torno de 650-850°C, e foram desenvolvidas para utilizacdo em estruturas de titanio.
Os autores ressaltam gque o coeficiente de expansao térmica dessas porcelanas sédo
compativeis ao do titanio, reduzindo assim o estresse residual na interface, que
pode ser um fator que gera o fracasso do revestimento ceramico. Além disso, as
temperaturas de baixa fusdo podem preservar a microestrutura da ceramica, em
contraste aos materiais de fusdo mais alta, que podem sofrer dissolucdo dos
componentes cristalinos, resultando em uma aparéncia viva e mais natural da

porcelana. A resisténcia a flexao é similar a da porcelana feldspatica convencional.

Picon, em 2000,? realizou um estudo das propriedades fisicas,
guimicas e mecanicas do Ti c.p. grau 2 e da liga Ti-6Al-4V. As curvas de expansao
do Ti c.p.,, da liga e trés porcelanas odontolégicas convencionais: Willceran
Porcelain (Wililans Gold Buffalo — U.S. A.; Duceram (Ducera — Germany); Vita VMK
68 (Vita Zahnfabrick — Germany) foram determinadas utilizando o ensaio de
dilatometria para verificar a compatibilidade térmica do conjunto metal/ceramica. Os
resultados observados para o Ti c.p. e as ceramicas apresentaram-se dentro do
intervalo 0,226-0,396%, estando acima da “faixa segura” descrita por Yamamoto
(0,02-0,21%). Portanto concluiu que em todas as situagbes, 0s conjuntos Ti
c.p./porcelanas apresentam incompatibilidade, podendo ocorrer trincas, devido a

compressao excessiva da porcelana.

Em 2001, Botinno et al.,” classificam as porcelanas odontoldgica,

de acordo com o ponto de fus&o de cada uma: 1) alto ponto de fus&o - >1.300°C; 2)
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médio ponto de fusdo - 1.101°C a 1.300°C; 3) baixo ponto de fuséo - 850°C a
1.100°C; 4) ultra baixo ponto de fuséo - < 850°C, que sdo as porcelanas utilizadas

para titanio.

Tréia Jr., em 2001,** avaliou a resisténcia de unido de uma
porcelana de ultra baixa fuséo ao Ti c.p. e a liga Ti-6Al-4V, pelo ensaio de flexdo de
trés pontos. As amostras de Ti c.p. e da liga com dimensfes de 25mm x 3mm X
1mm tiveram sua porcdo central recoberta pela porcelana Vitatitankeramik (Vita
Zahnfabrick — Germany) com uma espessura uniforme de 1mm. Foram utilizadas
como grupo controle, amostras de uma liga de prata-paladio com a porcelana
Duceram (Degussa — Germany). Metade dos corpos de prova de cada grupo foram
termociclados, e posteriormente levados em uma maquina de ensaios universal
(Instron), para a realizacdo do ensaio mecénico. Para a caracterizacdo do tipo de
fratura, as areas fraturadas foram observadas em microscopia eletrbnica de
varredura. Observou que o grupo controle apresentou médias de valores de
resisténcia de unidao significativamente superior as dos grupos de Ti e Ti-6Al-4V,
onde ndo mostraram diferencas estatisticamente significante entre eles. O autor
ainda relatou que no grupo do Ti e da liga, as falhas ocorridas foram
predominantemente adesivas, na interface Oxido-metal. Entretanto no grupo
controle, acorreram falhas coesivas, onde um grande ndimero de ilhas de porcelana

residual, foram observadas aderidas a superficie do metal.
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A resisténcia de unido ao cisalhamento da interface formada pela
unido do Ti c.p. fundido ou usinado e as ceramicas Triceram e Noritake TI22 foram
analisadas por Oyafuso,”® em 2001. Foram confeccionadas 10 amostras de Ti c.p.
grau | para cada grupo: 1) Ti c.p. usinado/ Triceram; 1) Ti c.p. fundido/ Triceram; 3)
Ti c.p. usinado/Noritake TI22; Ti c.p. fundido/ Noritake TI22, e posteriormente
procedeu-se a aplicagdo das porcelanas segundo as respectivas recomendacdes de
cada fabricante. Os resultados demostaram que as combina¢des apresentam altas
médias de resisténcia de unido, ndo havendo diferencas estatisticamente
significante entre os grupos Ti c.p./usinado (63,12 MPa) e Ti c.p./fundido (68,61
MPa), e as porcelanas Triceram (64,38 MPa) e Noritake (67,35 MPa). A analise de
fratura das amostras ap6s o ensaio mecénico, sugere falhas do tipo metal - éxido

metdlico, indicando ser essa interface a regido de menor resisténcia do conjunto.

Low et al.,”» em 2001, ressaltam que o coeficiente de expansio
térmica (a), tem sido diferentemente relatado na literatura, onde seus valores variam
entre 8,4 -10,8 x 10°/°C. Explicam que essas variagbes podem ser encontradas
devido a qual velocidade de aquecimento é utilizada para a obtencdo das curvas de
expansdo térmica, e que as condi¢cdes dos espécimes também podem influenciar
significativamente nesses valores. Portanto realizou um estudo para verificar o
coeficiente de expansado térmica do titanio no aquecimento e no resfriamento com
as seguintes condi¢cdes de superficie e taxas de aquecimento: Grupo | - Ti c.p.
apenas fundido, com taxa de aquecimento de 5°C min™; Grupo Il - Ti c.p. fundido e

jateado, com a taxa de aquecimento de 5°C min™; Grupo Ill — Ti c.p. fundido e
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jateado, com taxa de aquecimento de 1°C min™. Para obtencdo das curvas de
expansdo térmica, as amostras foram aquecidas entre a temperatura de 25°C e
800°C. As médias dos valores dos coeficientes de expanséo térmica calculados na
faixa entre 100°C e 400°C foram: 8,96 x 10 °C; 8,72 x 10°°C; 8,57 x 10°°C para os
grupos 1, 2 e 3 respectivamente durante o aquecimento, e 8,51 x 10°°C; 8,46 x 10°
°C; 8,49 x 10 °C para os grupos 1, 2 e 3 respectivamente durante o resfriamento.
Embora valores diferentes foram observados, nenhuma diferenca estatisticamente
significante foi encontrada entre 0s grupos tanto no aquecimento quanto no
resfriamento. Ainda ressaltam que porcelanas com coeficientes de expansédo
térmica menores que 8,5 x 10° °C podem ser adequadas para aplicacbes de

titnio/ceramica.

Guastaldi et al.,'* em 2001, teceu algumas consideracoes
sobre a fundicdo de titanio pelo processo Plasma-Skull (Processo utilizado
pela maquina nacional EDG Equipamentos). Menciona que este processo
de fundicdo é vantajoso, principalmente para o titanio, devido sua grande
reatividade quimica em altas temperaturas, pois o metal € fundido sobre
uma fina camada dele mesmo, sendo apenas o interior da pastilha injetado
no molde de revestimento. A “casca” remanescente, que corresponde a
parte externa da pastilha, permanece no cadinho, evitando assim mais um
fator de contaminacdo para o metal. Descreve que todo 0 processo €
realizado em atmosfera inerte, onde o gas utilizado é o argénio super puro,

nao reagindo com nenhum elemento quimico do metal ou do revestimento.
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3. Proposicao

Os objetivos deste trabalho séo:

Caracterizar quimica e metalograficamente a superficie do titdnio

comercialmente puro antes e ap6s a fundicéo;

Estudar a interface entre o Ti c.p. e trés porcelanas especificas para titanio,
empregando-se Microscopia Eletrbnica de Varredura - M.E.V., EDS e

Mapeamento Elementar.

Obter as curvas de expansédo térmica do Ti c.p. e das trés porcelanas
estudadas, para verificar se existe compatibilidade entre os coeficientes de

expansao térmica dos conjuntos metaloceramicos.
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4. Material e método

4.1. MATERIAIS:

. Nesta pesquisa foi utilizado titnio comercialmente puro (Ti c.p.), descrito no
Quadro 2.

Quadro 2 — Metal, Fabricante e Composi¢cdo Quimica Nominal *:

COMPOSICAO
METAL FABRICANTE QUIMICA
NOMINAL*
Titanio Dentaurum J.P. - 99,5% Ti
comercialmente puro Winkelstroeter KG- - outros elementos
Grau 1 — (Tritan) Pforzheim — Alemanha Fe, O, H, N, C.

* Fornecida pelo fabricante

¢ Esta relacionado no Quadro 3, o revestimento especifico para a fundicéo de
titanio.

Quadro 3 — Revestimento, Fabricante e Composicdo Quimica Nominal *:

COMPOSICAO
REVESTIMENTO FABRICANTE QUIMICA
NOMINAL*
P6 — Rematitan Ultra Dentaurum J.P. Segredo Industrial
Winkelstroeter KG-
Liquido — Rematitan Ultra Pforzheim — Alemanha | Segredo Industrial

* Fornecida pelo fabricante
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. Estdo descritas no Quadro 4, as trés porcelanas odontolégicas de ultra baixa

fusdo, especificas para titanio.

Quadro 4 — Porcelanas Odontolégicas de ultra baixa fusdo, Fabricantes e Composicdes

Quimicas Nominais*:

COMPOSICAO
PORCELANAS FABRICANTES QUIMICA
NOMINAL*
VITA TITANKERAMIK Vita Zahnfabrick — Segredo Industrial
Sackinger — Alemanha
Esprident Gmbh —
TRICERAM aesthetic dental products — Segredo Industrial
Triline ti Alemanha
NORITAKE SUPER Noritake Co., Ltda — Segredo Industrial
PORCELAIN TI-22 Japao

* Fornecida pelo fabricante
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4.2. METODOS:

Para facilitar a compreensdo, a metodologia foi dividida em 3
etapas:
12 Etapa: Analise Quimica e Metalogréafica para caracterizagdo do Ti c.p.
22 Etapa: Andlise das Interfaces empregando-se MEV e EDS.

32 Etapa: Dilatometria.

1° ETAPA: ANALISE QUIMICA E METALOGRAFICA PARA CARACTERIZAGAO

DO Ti c.p.

Para esta fase do estudo, foram fundidas cinco placas metalicas
de Ti c.p., sendo uma placa utilizada para realizagdo da analise quimica e as quatro
placas restantes, empregadas na caracterizacdo metalografica da superficie do
metal ap6s a fundicdo. E importante ressaltar que o processo de fundicdo destas
amostras foi o mesmo utilizado para a fundicdo das amostras da 22 Etapa do

experimento, que esta descrito posteriormente.

Analise Quimica

Foi realizada analise quimica do Ti c.p. antes e ap6s a fundicédo

empregando-se a maquina Discovery Plasma — EDG Equipamentos e Controles

Ltda. — S&o Carlos — SP (Figura 4).
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Nesta andlise uma pastilha de Ti c.p. como fornecida pelo
fabricante e uma placa metalica ap6s a fundicdo, foram enviadas ao laboratério do
Centro de Caracterizacdo e Desenvolvimento de Materiais — CCDM — UFSCAR,
onde quantidades suficientes em forma de limalhas foram removidas das amostras
para serem analisadas. A andlise da composicdo quimica foi feita por
Espectrometria de Emissédo por Plasma Induzido (ICP-AES) em um Espectrémetro
de Emissdo Atbmica Atom Scan 25 — Thermo Jarrel Ash e Analisador Elementar de
Ce S, CS-444 - LECO.

A espectrometria de emissdo de plasma induzido em argbnio,
I.C.P. (Inductively Coupled Plasma), é uma técnica analitica para determinacdo de
elementos de uma amostra desde 0s niveis de subtracos e tracos até macro
elementos. Na teoria a técnica € aplicavel a todos os elementos, exceto ao argbnio,
e amostras podem ser analisadas no estado liquido, sélido ou gasoso. Na prética
resultados analiticos favoraveis sao obtidos para aproximadamente 70 elementos,

com limite de deteccdo alcancando usualmente niveis de parte por bilh&o.

Andlise Metalografica

Esta analise estuda a constituicdo, a estrutura e a textura dos
materiais e seu relacionamento com as propriedades mecanicas, fisicas, quimicas e

processos de fabricacéo.
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O estudo da microestrutura do Ti c.p. foi realizado por Microscopia
Optica antes e apds as fundicdes, com o objetivo de analisar a morfologia e
possiveis mudancas microestruturais do metal.

Os corpos de prova foram presos em uma matriz confeccionada
em resina acrilica de polimerizacao rapida com dois parafusos que permite o ajuste
para cada amostra fixada e submetidos ao polimento mecanico com lixa de
granulacdo 240, 280, 360, 400, 500 e 1000 mesh, seguido de polimento mecéanico
com feltro, embebido em éxido de aluminio (alumina) de granulacdo 1 e 0,3um, em
politriz elétrica Montasupal, e posteriormente limpas ultrasonicamente por 20 min.,
com intuito de se obter uma superficie plana e polida, adequada para proceder os
ensaios metalogréaficos da maneira mais criteriosa possivel.

Visando a revelacdo das microestruturas dos biomateriais a base
de titanio, foram realizados ataques quimicos com reagente de Kroll, que possui a
seguinte composicao:

- 1-3 ml de HF (agente redutor)
- 3-6 ml de HNOj (agente oxidante)
- completado a 100 ml de agua.

As placas foram imersas nesta solucao, por periodos de tempo de
5 a 30 segundos e apos, lavados em agua corrente e secos com ar comprimido.

As andlises foram realizadas em um Microscopio Optico Leika,

modelo DMR.
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2% ETAPA: ANALISE DAS INTERFACES EMPREGANDO-SE MEV E EDS

Obtencao dos corpos de prova

Foram fundidas 30 placas metalicas de Ti c.p., e divididas em trés
grupos de 10 placas cada, de acordo com as respectivas porcelanas; como

descritas no Quadro 5.

Quadro 5 — Divisédo dos grupos de acordo com as respectivas porcelanas.

GRUPOS | NUMERO DE MATERIAIS UTILIZADOS
PLACAS
Gl 10 Ti c.p. + Vita Titankeramik
G2 10 Ti c.p. + Triceram Triline ti
G3 10 Ti c.p. + Noritake Super Porcelain Ti-22

Fundicdo das placas metalicas em Ti c.p.

As placas metdlicas foram obtidas pelo processo de

fundicdo de cera perdida. Padrdes iniciais nas dimensdes de 25 mm de
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comprimento, 3 mm de largura e 1 mm de espessura foram confeccionados
pelo corte de placas de acetato para clareamento, com o auxilio de um
bisturi e uma régua de metal. Em seguida, as placas foram fixadas com sprues
de 4mm de didmetro (Wax Wire for Casting Sprues — Dentaurum — Pforzheim —
Alemanha), de cinco em cinco, e condutos de alimentacdo foram confeccionados,
conforme ilustrado na Figura 2. Posteriormente o conjunto, foi montado na base

formadora de cadinho e num anel de aco, para inclusdo no revestimento (Figura 3).

FIGURA 2 - Padrées de acetato FIGURA 3 - Conjunto montado na
unidos por sprues. base formadora de cadinho e anel
de aco.

O revestimento foi entdo manipulado por um misturador a vacuo
Turbo-Mix — EDG Equipamentos e Controles Ltda. — S&o Carlos - SP, por 60
segundos, com proporcdo poé/liquido de 100g/14mL, e vazado com o auxilio de um
vibrador, aguardando-se o tempo de 2h para o processo de presa do material,

conforme recomendado pelo fabricante.
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A seguir, procedeu-se a eliminacdo da cera e expansdo do

revestimento, em Forno EDGCON 3P-S — EDG Equipamentos e Controles Ltda —

Sao Carlos - SP, onde o processo esta descrito no Quadro 6.

Quadro 6 — Ciclos de expansao para o Revestimento Ultra*

VELOCIDADE DE

RAMPA/ AQUECIMENTO/ PATAMAR/ TEMPO DE
TEMPERATURA RESFRIAMENTO | TEMPERATURA | PERMANENCIA
1/ Ambiente — 250°C 3 —5°C/min 1/ 250°C 90 min
2/ 250°C — 890°C 3 —5°C/min 2/ 890°C 20 min
Minimo de
3/ 890°C — 430°C 3/ 430°C 120 min

* Fornecido pelo Fabricante

Logo apéds, o Ti c.p. foi fundido em uma maquina especial para

fundigdo de titanio - Discovery Plasma — EDG Equipamentos e Controles Ltda. —

Sado Carlos — SP (Figura 4). Esta maquina apresenta duas camaras comunicadas

por uma abertura: uma superior — Figura 5A, onde foi posicionada a pastilha de Ti

c.p., que utiliza plasma (arco voltaico) como meio de transmissédo de energia para

fundir os metais, e uma inferior — Figura 5B, que foi posicionado o molde de

revestimento.
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FIGURA 4 - Maquina de fundicéo de titanio FIGURA 5 - Camara de fundigao.
DISCOVERY PLASMA - A — Camara Superior - Fuséo
EDG Equipamentos. B — Céamara Inferior - Fundicdo

O processo de fundicdo é todo automético, onde inicialmente,
ocorre a limpeza das camaras superior e inferior com gas de argbnio e
imediatamente faz-se vacuo com o intuito de remover todo o oxigénio presente,
sendo os gases eliminados pelo conduto de evacuagdo presentes nas duas
camaras. Novamente ha a injecdo de argbnio e a pastilha comeca a ser fundida por

Plasma-Skull, conforme o esquema que esta representado na Figura 6.
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1. Limpeza com gés protetor. 2. Fazer véacuo.

argbnio

4. Fusao do Titanio. 5. Injecdo do metal. 6. Injecdo de ar nas camaras.

FIGURA 6 — Esquema de funcionamento das maquinas que utilizam o processo de Plasma-

Skull para fundicdo de metais ou ligas metdlicas”.

Posteriormente & fundicdo, as placas foram separadas do
revestimento, jateadas com Oxido de aluminio para remocdo de excesso de
revestimento e os condutos de alimentacdo cortados com discos de carburundum,

onde o comprimento foi ajustado para 25mm de comprimento, mediante desgaste

* Esquema fornecido pela Dentaurum J.P. - Alemanha.
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com disco de carburundum e uso de um paquimetro digital. E importante ressaltar
que apods retificacdo, as placas metalicas deveriam apresentar 25mm de

comprimento, 3mm de largura e 1mm de espessura (Figura 7).

Apbs desincluséo Jateadas com Placas

Corte das placas

do revestimento 6xido de aluminio retificadas

FIGURA 7 - Preparacéo das placas antes da aplicacdo da porcelana.

Tratamento da superficie do Titanio para aplicacao da porcelana

Inicialmente foi delimitada uma area de 5mm ao redor de toda a
placa, para que fosse realizado o tratamento apenas na superficie onde seria

aplicada a porcelana (Figura 8).

FIGURA 8 - Delimitacdo da area que
serd tratada para receber a porcelana.
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O tratamento da superficie do titdnio foi realizado conforme as

recomendacdes dos fabricantes que esta representado no fluxograma da Figura 9:

Desgaste da superficie da placa metalica que sera aplicada a porcelana,
com fresas Maxicut e Minicut de corte cruzado e aspirado, especificas para

tithnio — Komet, em baixa rotacdo entre 10 a 15.000 RPM, eliminando a

camada de Alfa-case, e arredondando os angulos — Figura 10A.

!

Aplicacdo de jato de 6xido de aluminio — Figura 10B. ]

!

Limpeza da superficie no ultra-som por um tempo de 10 min. — Figura 10C. ]

!

Aguardar 10 minutos para oxidagéo passiva. ]

J

FIGURA 9 - Tratamento da superficie do titanio para aplicagdo da porcelana.

A - Remogéo da B — Jateamento C - Limpeza no Ultra-som
camada de Alfa-case. com 6xido de por 10 min.
aluminio.

FIGURA 10 - Sequéncia de tratamento da superficie do Ti c.p. para receber a porcelana.
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Aplicacéo e ciclo de coccéo das porcelanas

As porcelanas foram aplicadas conforme as recomendacdes dos
fabricantes, somente na porcdo da placa metalica em que recebeu o tratamento

(Figura 11).

FIGURA 11 - Placa apés tratamento
para aplicagcdo da porcelana.

A aplicagdo das porcelanas e seus ciclos de cocgdo estédo

descritos no fluxograma da Figura 12.
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[ Aplicacdo do Bonder - 1% cocgéo ]

4L

[ Aplicacdo do Opaco - 2% cocgéo ]

L

[ Aplicacdo da Dentina Opaca — 3° coccdo ]

iyt

Aplicacdo da Dentina — 4° coccao
Aplicacdo da Esmalte — 5% cocgéo
Aplicacdo do Glaze — 6% cocgéo

FIGURA 12 - Ciclo de cocgao da porcelana.

Obs: Somente para a porcelana Noritake T122, o fabricante indica que se realize um
tratamento térmico, chamado de oxidacdo, previamente a aplicacdo do Bonder,
onde esta recomendacdao foi seguida rigorosamente.

As cocc¢des das porcelanas foram realizadas em um forno a vacuo
Vulcano — EDG Equipamentos — Brasil (Figura 13). As temperaturas e a duracao
dos ciclos de coccdo de cada camada, referente aos sistemas de porcelanas
Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22 estdo descritas nos Quadros 7, 8, e 9

respectivamente.
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FIGURA 13 - Forno para cocgéo
das porcelanas — Vulcano — EDG
Equipamentos.

Quadro 7 — Ciclos de cocgéo da porcelana Vitatitankeramik.

1 2 3 4 5
Bonder 400°C 2min. 60°C 400°C 800°C
Opaco 400°C 6min. 110°C 400°C 790°C
Dentina Opaca 400°C 6min. 50°C 400°C 770°C
Dentina 400°C 6min. 50°C 400°C 770°C
Esmalte 400°C 6min. 50°C 400°C 770°C
Glaze 400°C 4min.  110°C 400°C 750°C

Temperatura inicial.
Tempo de secagem.
Temperatura de aquecimento por minuto.

Temperatura inicial sob vacuo.

LA o L

Temperatura final sob vacuo.
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Quadro 8 - Ciclos de coccao da porcelana Triceram.

1 2 3 4 5

Bonder 600°C 2min. 65°C 600°C 795°C
Opaco 600°C 2min. 65°C 600°C 795°C
Dentina Opaca 600°C 6min. 55°C 600°C 755°C
Dentina 600°C 6min. 55°C 600°C 755°C
Esmalte 600°C 4min. 55°C 600°C 755°C
Glaze 600°C 2min. 55°C 600°C 755°C

Temperatura inicial
Tempo de secagem
Temperatura de aquecimento por minuto

Temperatura inicial sob vacuo

Qo H e

Temperatura final sob vacuo

Embora no quadro 9, a temperatura e o tempo de oxidagao
tenham sido especificados, ndo se considera como um dos ciclos de coc¢do da
porcelana, visto que esta etapa € realizada previamente a aplicacdo da porcelana
Noritake Ti 22 sobre o Ti c.p. Considera-se portanto como a 1% coccdo, desta

porcelana a queima do Bonder.
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Quadro 9 - Ciclos de cocgédo da porcelana Noritake TI22.

1 2 3 4 5

Oxidac&o 500°C 3min. 50°C 500°C 800°C
Bonder 500°C 5min. 50°C 500°C 800°C
Opaco 500°C 5min. 50°C 500°C 780°C
Dentina Opaca 500°C 7min. 40°C 500°C 760°C
Dentina 500°C 7min. 40°C 500°C 760°C
Esmalte 500°C 7min. 40°C 500°C 760°C
Glaze 500°C 2min. 50°C 600°C 750°C

Temperatura inicial
Tempo de secagem
Temperatura de aquecimento por minuto

Temperatura inicial sob vacuo

g H ey

Temperatura final sob vacuo

E importante ressaltar que nenhum dispositivo foi utilizado para
realizar a padronizacdo da espessura das camada de porcelana, uma vez que o
procedimento foi realizado o mais préximo possivel do executado rotineiramente
pelo técnico de prétese dental. Além disso, a porcelana foi aplicada ao redor de toda
a area delimitada, com o intuito de simular a aplicacdo da porcelana sobre um
coping metalico.

A Figura 14 ilustra o corpo de prova final, ap6s a realizacao das

coccOes de todas as camadas de porcelana.
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FIGURA 14 - Aspecto do Corpo de Prova apés as 6 coccdes da porcelana.

Preparacdo das amostras para analise por M.E.V. e EDS

Os corpos de prova foram presos em uma matriz confeccionada
em resina acrilica de polimerizagdo rapida com dois parafusos que permitem o
ajuste para cada amostra fixada, com a porcéo lateral voltada para cima (Figura
15A) e submetidos ao polimento mecanico utilizando o0 mesmo processo ja descrito
para o polimento apenas do metal (pag. 56), até que toda porcelana fosse removida,
expondo assim a interface Tic.p./ porcelana (Figuras 15B). Posteriormente foram

limpas ultrasonicamente embebidas em acetona, durante 20 min.
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A — Amostra presa na matriz. B — Amostra apds polimento.

FIGURA 15 — Preparacé@o da amostra para Andlise por M.E.V.

Em decorréncia da porcelana ndo apresentar boa condutividade
elétrica, houve a necessidade de torna-la condutora e para isso foi realizada a
metalizagdo das amostras depositando uma fina camada de ouro, tornando a
superficie com melhores condi¢des para a emisséo de elétrons secundarios, que é o
sinal mais utilizado no processo de formagdo da imagem da superficie dos
materiais. Essa cobertura foi aplicada apenas por 20 seg., para a formacéo de uma
camada muito delgada, possibilitando a visualizacdo de todas as camadas de

porcelana aplicadas sobre o metal.

Critério de Avaliacdo

As andlises das interfaces foram realizadas em um
Microscépio Eletrénico de Varredura Jeol-JMS, modelo T-330, acoplado com um
sistema de analise espectrocOpica por energia dispersiva de raios X — EDS,

permitindo mapeamento dos elementos quimicos e andlises localizadas semi-
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quantitativas e qualitativas, disponivel no Instituto de Quimica - UNESP Araraquara-
SP.

Para cada sistema de porcelanas, foram realizadas
fotomicrografias com aumento de 200X, e com aumento de 1000X na interface Ti
c.p./Bonder em duas regides das amostras (por¢des Superior e Média). Além disso
foram realizadas analise com EDS, também na interface Ti/Bonder, com aumento
de 2000X, e Mapeamento Elementar de dois elementos quimicos que se

apresentaram em maiores concentracoes.

3* ETAPA: DILATOMETRIA

Confeccdo dos corpos de prova

Para este ensaio, foram confeccionados 2 corpos de prova de
Ti.c.p e 2 corpos de prova para cada uma das porcelanas relacionadas no quadro 4.
A Figura 16 apresenta as dimensdes dos corpos de prova para o

ensaio de dilatometria.

331 _ ______._.><{50'm'

FIGURA 16 - Dimens6es dos corpos de prova do titanio c.p. e da porcelana.

em mm, para os ensaios de dilatometria.
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Os corpos de prova metélicos foram obtidos pela mesma técnica
de fundicdo de titdnio descrita anteriormente. Como padrdo de fundicdo foram
utilizados sprues (Wax Wire for Casting Sprues — Dentaurum — Pforzheim —
Alemanha), com 3mm de diametro, e 14mm de comprimento (Figural?).
Posteriormente a fundi¢do, as amostras foram usinadas para ajuste nas dimensdes
especificadas na Figura 16. Uma pequena depresséo foi realizada na porcao central
da amostra, conforme demonstrado na Figura 18 com o intuito de facilitar a

soldagem do termopar, que é um dispositivo utilizado para medir a variacdo de

temperatura.
A
B
C
FIGURA 17 — Esquema que representa: FIGURA 18 - Amostra de
A - padrdes de fundi¢do + B - condutos de alimentacdo Ti c.p. ap0s usinagem.

sobre a base formadora de cadinho -C.

Um termopar capilar, formado por dois fios: um de cromel — ndo-
magnético; e o outro de alumel — magnético, de 0.08 mm de didmetro, foram

soldados um de cada lado da amostra, com o auxilio de uma Solda Laser (Desktop
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— Dentaurum J.P. — Winkelstroeter KG — Pforzheim — Alemanha), na regido onde foi

realizada a depressao — Figura 19.

FIGURA 19 - Termopar capilar Cromel (A) e Alumel (B)

soldados um da cada lado na amostra de Ti c.p.

Para obter os corpos de prova da porcelana, € importante ressaltar
que os fios que constituem o termopar (Cromel-Alumel), devem ser soldados
previamente, e inseridos no interior da amostra. Os passos de confec¢édo dos corpos
de prova estao descritos a sequir:

1) Solda dos fios Cromel-Alumel, com o auxilio de um equipamento de Solda Laser
(Desktop — Dentaurum J.P. — Winkelstroeter KG — Pforzheim - Alemanha)
(Figura 20).

2) Confeccdo de uma matriz de silicona (Zeta Plus — Zhermack — Italia) que
consiste em duas partes com a impressdo de um cilindro de 2,5mm de
espessura no centro para compensar a contracdo de queima da porcelana

(Figura 21).
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FIGURA 20 - Solda do Termopar FIGURA 21 - Matriz de Silicona.
Capilar: Cromel-Alumel

3) Aplicagéo da porcelana em 1 das partes da matriz de silicona que foi demarcada
com um comprimento de 14mm (Figura 22).

4) Posicionamento do termopar na porcdo central da porcelana aplicada (Figura
23).

5) Aplicagédo da porcelana sobre o termopar, e a porcelana adjacente (Figura 24).

6) Encaixe da porcao superior da matriz e prensagem da porcelana (Figura 25).

7) Remocdao da porcelana da matriz (Figura 26).

8) Amostra apds a queima da porcelana (Figura 27).

FIGURA 22 - Aplicacédo da FIGURA 23 — Centralizacao FIGURA 24 - Aplicacdo da
porcelana em uma das do Termopar. porcelana sobre
partes da matriz. o termopar.
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FIGURA 25 - Encaixe das FIGURA 26 - Amostra apés  FIGURA 27 - Amostra ap0s

das 2 por¢des da matriz. a remoc¢do da matriz. a queima da porcelana.

Em seguida é realizado o acabamento da porcelana com fresas
diamantadas proprias, ajustando ao tamanho determinado na Figura 16, tomando-

se o cuidado de biselar as extremidades dos corpos de prova (Figura 28).

FIGURA 28 - Amostra de porcelana apés

ajuste biselamento das extremidades.

As queimas realizadas para a porcelana Vitatitankeramik,
Triceram, Noritake Ti22, foram as mesmas ja descritas nos Quadros 7, 8 e 9

respectivamente.
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Equipamento utilizado para realizacao dos Ensaios Dilatométricos

O equipamento utilizado nos Ensaios Dilatométricos dos corpos de
prova metalicos e ceramicos, foi um dilatdmetro de resfriamento rapido Adamel
Lhomargy, modelo DT 1000 (Figura 29), acoplado a um computador, com um
programa que determina os valores de dL/Lo X T automaticamente (Figura 30), do

Departamento de Materiais da Universidade de Séao Paulo — EESC - USP.

FIGURA 29 - Dilatémetro FIGURA 30 - Computador acoplado ao

Dilatbmetro.
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A Figura 31 mostra um esquema do corte geral do equipamento,
destacando suas partes principais. O forno de radiacéo direta, € composto por duas
lampadas tubulares (6) de filamento de tungsténio, montadas sobre dois refletores
elipticos e focados sobre o corpo de prova (11), o qual capta as radiacbes
eficientemente em funcdo de sua massa reduzida e baixa inércia térmica,
agquecendo-se rapidamente.

A variacao de temperatura foi monitorada pelo termopar capilar de
Cromel-Alumel, soldado ao corpo de prova. As mudancas de dimensdes do corpo
de prova, ocorridas durante o ensaio, foram detectadas por um transdutor diferencial
de variavel linear (LVTD) (13), através de uma haste de silica (15). Um sistema de
medicdo de transmissdo de corrente permite que o deslocamento aplicado ao
nacleo do sensor seja transformado em sinal elétrico continuo proporcional ao
deslocamento, possibilitando a obtencdo das curvas de expansdo térmica do

material estudado.
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LEGENDA: é “ /f
01 — Micromotor f ;
02 — Molas de Laminas @ ) "I é
03 — Fixadores dos é '1” E
Termopares ﬁ TiE — Z
04 — Anel de Aperto :W%&%
05 — Haste de Silica : e 1
( Push —rod) z : "
06 — Lampadas de % ! 1
Aquecimento 5 ' =
07 — Termopar @ :‘:r; 2
08 — Tubo de Resfriamento »
09 — Tubo Laboratério de
Ensaio 05 _\
10 — Suporte do Corpo de o WEh o
Prova © : f
11 - Corpo de Prova @ LD
12 dl;alr_lag:tseo de Fixacao ] :
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FIGURA 31 — A - Esquema do Dilatdmetro de Resfriamento Rapido,

B- Corpo de prova posicionado no Dilatdmetro.
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Levantamento das curvas de expansao térmica

Para o levantamento das curvas de expansdo térmica, 0S corpos
de prova metéalicos foram aquecidos até 1000°C, a uma taxa de 0,5°C/s. Para a
porcelana, os corpos de prova foram aquecidos até a temperatura de amolecimento
caracteristica de cada porcelana a uma taxa de 0,5°C/s. O ensaio realizado para a
porcelana foi interrompido ap6s a temperatura de amolecimento da porcelana. Os
valores de dL/Lo x T tanto das amostras de Ti c.p. quanto as de porcelana foram

transformados em graficos automaticamente.
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5. Resultado e Discussdo

O titanio tornou-se o metal preferido na confeccdo de implantes
alopléasticos devido a sua excelente biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo na
cavidade bucal.”*?**" Recentemente esta sendo aplicado na area de prétese dental,
em restauracfes metaloceramicas e metaloplasticas unitarias e extensas, proteses

parciais removiveis e préteses sobre implantes.*®*

Embora seja conhecido como o “metal maravilhoso”,*° sabe-se
tecnicamente que a fundicdo do titAnio é muito mais sensivel do que a das ligas

15,39

convencionais,*® onde alguns autores ressaltam como a grande desvantagem do

titAnio, sua dificuldade de fundicdo pelos métodos tradicionais. Craig et al.,’

|.14 |,31

Lautenchlager & Monaghan,? Ida et al.'* e Taira et al,*! atribuiram esta dificuldade a
3 fatores:

1) Ao alto ponto de fuséo do titanio (em torno de 1668°C), onde o
grande problema encontrado inicialmente é que 0 macarico era o instrumento mais
utilizado para fundir o0s metais. Este instrumento ndo atinge temperaturas
superiores & 1400°C, ndo sendo capaz portanto, de fundir o titanio.

2) Ao baixo peso especifico do titanio (densidade 4,5g/cm?®), que
dificulta a injegdo do metal no molde de revestimento pelos métodos tradicionais de
fundicdo, impedindo que ele copie com fidelidade as estruturas, produzindo
fundicées incompletas.**

3) A sua alta reatividade quimica em temperaturas elevadas, que

constitui um grande inconveniente, ndo s6 para a fundicdo, como também para a
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unido com a porcelana.!®1*17181920.343839 g tjtanio, em altas temperaturas é um
metal muito reativo, podendo interagir no momento da fundicdo com o oxigénio,
nitrogénio e hidrogénio presentes na cadmara de fundicdo,’?° com os componentes

15,39,23

do revestimento, ou até mesmo com o cadinho, formando uma camada

endurecida na superficie do metal, denominada “Alfa-case” .®?*>%3° Esta camada

9,39
l

promove alteragbes nas propriedades fisicas e mecénicas do meta além do que

interferem negativamente na unido do titdnio com a porcelana,’’ devendo ser

removida previamente & aplicacdo da ceramica.'®*"2>%’

Taira et al.*

comprovaram essas mudangas, ao medirem a
dureza em diferentes regides de amostras de Ti c.p. e de algumas ligas de titanio
seccionadas transversalmente apdés a fundicdo, observando que a presenca da
“Alfa-case”, causou uma maior dureza na superficie. Isto demonstra a necessidade
da fundicdo do titdnio ser realizada em atmosfera controlada, com gas inerte
(argdnio), pois Craig et al.,” observou que a camada de 6xidos pode chegar & uma
espessura de 100um se a atmosfera ndo for controlada.

Portanto, para eliminar os inconvenientes e possiveis interacfes
que impediam a fundicdo deste metal, maquinas especiais para fundicdo de titanio
foram desenvolvidas; sendo a primeira descrita por Waterstrat, em 1977, com um
sistema de arco voltaico e pressdo/vacuo.?’?* Estas maquinas realizam a fundicéo
do metal, pelo processo Plasma-Skull (pag. 61). Todo o processo deve ser realizado
em atmosfera totalmente inerte, e o gas utilizado é o argbnio super puro, que nao

reage com nenhum elemento quimico do metal ou do revestimento, permitindo a

fundicdo de metais e suas ligas livres de oxidac&o."
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No que diz respeito a formacgéo de “Alfa-case” pela interacdo do

titanio com revestimento, trabalhos®>#*

tém demonstrado que quando este metal é
fundido em moldes de revestimentos utilizados para fundicdo de metais basicos
(revestimentos convencionais), ha uma maior interagdo do revestimento com o
metal. Isto ocorre devido a presenca de silica (na forma de quartzo cristalino ou
cristobalita), que € responsavel pelo controle da expansdo dos revestimentos, nao
ser estavel quando em contato com o titanio, apresentando uma grande reacdo com
0 mesmo. Com a finalidade de minimizar essas reacoes, algumas alternativas para
substituir a silica foram propostas, com a incorporacao de substancias relativamente
estaveis como: silicatos de aluminio, zircbnia, silicato de zircénio, magnésio, silicato
de ferro, oxido de itrio e 6xido de aluminio. Informacdes sobre a microestrutura e a
distribuicdo de fase desses novos revestimentos para titanio sdo pouco conhecidas,
entretanto alguns estudos™?#*3"* demonstram que revestimento que contém 6xido
de itrio, 6xido de zirconio e 6xido de magnésio, propiciam uma menor interacdo do
metal com o revestimento, provavelmente por essas substancias serem mais
estaveis (menos reativas quimicamente), servindo como uma barreira de protecao
entre as rea¢cfes do Ti fundido e o material de revestimento, diminuindo assim a
espessura dessa camada de 6xidos indesejada.

No presente estudo, as fundicbes dos corpos de prova foram
realizadas empregando-se a maquina Discovery Plasma — EDG Equipamentos —
Brasil, e o revestimento Ultra — Dentaurum J.P. - Alemanha. Os resultados da
analise quimica e metalogréafica para caracterizacdo do metal estéo relacionados a

seguir.
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5.1 ANALISE QUIMICA E METALOGRAFICA PARA

CARACTERIZACAO DO Ti c.p.

Analise Quimica

A Tabela 1 apresenta os resultados da composi¢ao quimica do Ti

c.p. antes e apos a fundicdo odontoldgica.

Tabela 1 - Composi¢do quimica do Ti c.p. antes e ap0s a fundi¢do (% em peso).

Elementos Antes da fundigao Apds a fundicédo* ASTM F67-95
C 0,013 0,0112 0,10
O 0,13 0,1357 0,18
N 0,005 0,0041 0,03
H 0,003 0,0060 0,015
Fe 0,08 - 0,20
Ti balanco balanco balanco

*O metal foi injetado no molde de revestimento a temperatura de 430°C, conforme
recomendado pelo fabricante — Quadro 4.

A analise quimica do titanio antes da fundicao foi realizada, para
se estudar a composi¢cdo quimica do Ti c.p. empregado, e verificar se apés a
fundicédo, utilizando-se a maquina nacional Discovery Plasma - EDG Equipamentos,

e o revestimento Ultra —Dentaurum J.P. — Alemanha, o metal fundido continua
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apresentando composi¢éo quimica prevista pela Norma ASTM F67-95 (Tabela 1),
que determina as concentracfes maximas dos elementos presentes no Ti c.p. para
que possa ser utilizado como Biomateriais.

Constata-se pela Tabela 1 que antes e apds a fundicdo, as
concentracdes dos elementos analisados estdo dentro dos limites especificados.
Apo6s a fundicdo, ndo ocorreram alteragdes significativas nas concentracdes dos
diferentes elementos, observando apenas uma diminuicdo de C e N, e um pequeno

aumento de O e H, porém com concentracdes inferiores as descritas pela Norma.

Andlise Metalografica

As imagens obtidas por Microscopia Optica das microestruturas
para a amostra de Ti c.p. antes e apés a fundicdo odontoldgica, atacadas com o

reagente de Kroll, estdo representadas nas figuras 32 e 33.

FIGURA 32 — Ti c.p. antes da fundicéo, FIGURA 33 — Ti c.p. ap6s a fundicéo,
com ataque de Kroll (M.O.) 500X. com ataque de Kroll (M.O.) 500X.
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Observa-se nas Figuras 32 e 33 que o Ti c.p. antes e apds a
fundicdo, apresenta uma microestrutura granular bruta de fusdo, com graos de fase
alfa equiaxiais,® ou seja, sem orientacéo preferencial. Ap6s a fundicéo (Figura 33) a
microestrutura permaneceu praticamente a mesma.

O titanio, além de ser reativo em temperaturas elevadas, também
€ reativo em temperatura ambiente. Quando em contato com o ar, ha a formacao
espontdnea de uma camada de Oxidos em sua superficie, chamada de camada
passivadora.’'®® Kasemo,'® observou a formacdo de vérios 6xidos como o TiO,
TiO,, TiO3, sobre o titanio; porém o TiO, € 0 mais estavel e 0 mais comumente
encontrado, podendo formar uma camada de cerca de 10 angstrons de espessura,
em 1 milésimo de segundo. Esta camada rica em éxidos € a principal responsavel

9.202837 sando este

pela biocompatibilidade e a alta resisténcia a corrosédo do titanio,
altimo, um fator favoravel para o aumento da longevidade estética da restauragcédo
metaloceramica. As ligas de metais basicos, apresentam uma menor resisténcia a
corrosdo comparadas ao titdnio. Com o passar do tempo, apés uma prétese
metaloceramica ser instalada na cavidade bucal, os produtos da corrosdo que se
formam na superficie desse tipo metal pode provocar, mesmo que discreto, 0
manchamento da porcelana que esta aplicada sobre ele. Porém, com relacdo ao

tithnio, a formacdo desses produtos de corrosdo sdo praticamente inexistentes,

diminuindo os risco comprometimento estético da restauracéo.”

*BOTTINO, M.A. (Faculdade de Odontologia, UNESP — Campus de S&o José dos Campos).
Comunicacéo Pessoal, 2001.
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5.2. ANALISE DAS INTERFACES EMPREGANDO-SE MEV E EDS

O sucesso de uma restauracdo metaloceramica depende da
obtencdo de uma forte unido entre a porcelana e a sub-estrutura de metal.®
Restauracdes aceitaveis requerem metais e porcelanas quimica, térmica, mecéanica
e estéticamente compativeis.*!

Wang et al.,®

relataram que existe uma correlacdo entre a
resisténcia de unido e a integridade da interface de um conjunto metal/porcelana,
observando que valores mais altos de resisténcia de unido, proporcionam uma
melhor integridade nesta interface. Portanto o conhecimento da microestrutura e
composicdo das zonas de reacgdo (interface metal/porcelana) € importante para
otimizar a unido de um sistema metaloceramico.*

No presente trabalho, as interfaces entre o Ti c.p. e as porcelanas

Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22 foram estudadas por M.E.V, EDS e

Mapeamento Elementar, e os resultados estdo descritos a seguir:

Porcelana Vitatitankeramik:

A Figura 34 ilustra a fotomicrografia das diferentes camadas da

porcelana Vitatitankeramik aplicada sobre o Ti ¢c.p. com aumento de 200X.
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FIGURA 34 - M.E.V. das diferentes camadas da porcelana Vitatitankeramik aplicada sobre o
Ti c.p.: B —Bonder, O — Opaco, CP — Corpo da porcelana (200X).

As camadas de Dentina Opaca, Dentina, Esmalte e Glaze, foram
denominadas como uma Unica camada: — Corpo da Porcelana (CP), visto que
nenhuma distingdo entre essas diferentes camadas foi visualizada (Figuras 34, 40 e
46).

A problematica existente na aplicacdo de porcelana sobre Ti c.p.
pode ser resumida no estudo da interacdo Ti/Bonder; uma vez que ocorrem
interacbes quimicas adequadas entre as outras camadas: Bonder/ Opaco,
Opaco/Corpo da Porcelana.

As Figuras 35 e 36 ilustram as fotomicrografias da interface Ti c.p./
Bonder, nas regibes Superior e Média respectivamente, da porcelana

Vitatitankeramik.
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Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.
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FIGURA 35 — M.E.V. da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Vitatitankeramik na regido
Superior da amostra (1000X).

Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.

FIGURA 36 — M.E.V da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Vitatitankeramik na regido
Média da amostra (1000X).



(R&iu&ac[a e Discussdo

Para complementar o estudo da interface Ti/Bonder, foi realizado o
EDS (Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios X) e Mapeamento Elementar
desta regido, visto que esta técnica possibilita a obtengcdo da Andlise Quimica
qualitativa e semi-quantitativa dos elementos, e 0 mapeamento Elementar permite
constatar como esses elementos estéo distribuidos nesta interface.

A Figura 37 representa o grafico dos elementos encontrados pela

analise do EDS da interface Ti/Bonder.

Fotomicrografia representando
a regido Ti/Bonder.

Ti

FIGURA 37 - EDS da interface Ti/Bonder.

As Figuras 38 e 39 representam o Mapeamento Elementar dos

elementos Ti c.p. e Silicio na regido Ti/Bonder.
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201 n
FIGURA 38 - Mapa Elementar para o FIGURA 39 - Mapa Elementar para o
Ti c.p. na regido Ti/Bonder (2000X). Silicio na regido Ti/Bonder (2000X).

E importante ressaltar que apenas foram mostrados os elementos
que estdo presentes em maior concentracdo nesta interface. O Mapa Elementar dos

outros elementos de todos os sistemas de porcelanas estdo no Apéndice A.

Porcelana Triceram:

A Figura 40 ilustra a fotomicrografia das diferentes camadas da

porcelana Triceram aplicada sobre o Ti c.p. com aumento de 200X.
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FIGURA 40 — M.E.V. das diferentes camadas da porcelana Triceram aplicada sobre o Ti c.p.:

B — Bonder, O — Opaco, CP — Corpo da porcelana (200X).

As Figuras 41 e 42 ilustram as fotomicrografias da interface Ti c.p./

Bonder, nas regiées Superior e Média respectivamente, da porcelana Triceram.
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Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.

FIGURA 41 — M.E.V da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Triceram, na regido
Superior da amostra (1000X).

Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.

FIGURA 42 — M.E.V. da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Triceram, na regido
Média da amostra (1000X).
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A Figura 43 representa o grafico dos elementos encontrados pela

analise do EDS da interface Ti/Bonder.

1144 188K m 281104

FIGURA 43 - EDS da interface Ti/Bonder.

As Figuras 44 e 45 representam o Mapeamento Elementar

dos elementos Ti c.p. e Silicio na regiao Ti/Bonder.

FIGURA 44 - Mapa Elementar para o FIGURA 45 - Mapa Elementar para o
Ti c.p. na regiao Ti/Bonder (2000X). Silicio na regido Ti/Bonder (2000X).
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Porcelana Noritake T122:

A Figura 46 ilustra a fotomicrografia das diferentes camadas da

porcelana Noritake T122 aplicada sobre o Ti c.p. com aumento de 200X.

FIGURA 46 — M.E.V. das diferentes camadas da porcelana Noritake TI22 aplicada sobre o

Tic.p.: B — Bonder, O — Opaco, CP — Corpo da porcelana (200X).

As Figuras 47 e 48 ilustram as fotomicrografias da interface Ti c.p./
Bonder, nas regibes Superior e Inferior respectivamente, da porcelana Noritake

TI22.
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Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.

FIGURA 47 — M.E.V. da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Noritake T122, na regido
Superior da amostra (1000X).

Esquema da regido em
que foi realizada a
fotomicrografia na amostra.

KUV 1,000

FIGURA 48 - Fotomicrografia da interface Ti c.p./ Bonder da porcelana Noritake TI22, na
regido Média da amostra (1000X).
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A Figura 49 representa o grafico dos elementos encontrados pela

analise do EDS da interface Ti/Bonder.

FIGURA 49 - EDS da interface Ti/Bonder.

As Figuras 50 e 51 representam o Mapeamento Elementar dos

elementos Ti c.p. e Silicio na regido Ti/Bonder.

FIGURA 50 - Mapa Elementar para o FIGURA 51 - Mapa Elementar para o
Ti c.p. na regido Ti/Bonder (2000X). Silicio na regido Ti/Bonder (2000X).
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O procedimento de oxidacdo previamente a aplicagdo da
porcelana, ja é fato consagrado para auxiliar na adeséo entre as porcelanas e ligas
de metais basicos.'® Especificamente para o Ti c.p., alguns autores,'82832
estudaram o comportamento de oxidacdo, realizando tratamentos térmicos com
diversas temperaturas, sem a aplicacdo da porcelana sobre o metal. Observaram
que o titdnio apresenta uma grande capacidade de oxidacdo, devido a sua alta
reatividade em temperaturas elevadas, verificando que o aumento da espessura da
camada de Oxidos é diretamente proporcional a elevacdo da temperatura. Até
800°C, ocorre apenas um aumento gradual de TiO,, porém acima de 900°C, a
formacédo de éxido de titanio € muito maior, acarretando numa oxidacdo excessiva
que pode interferir na unido com a porcelana.*’?°

Guastaldi™ explica que esses oxidos de titdnio que se formam,
principalmente o TiO,, apresentam uma grande estabilidade quimica (pouca
reatividade), impedindo assim que rea¢fes quimicas ocorram entre o Ti c.p. € 0s
componentes do Bonder (agente de unido), empobrecendo a wunido Ti
c.p./porcelanas. Além disso, esta camada de O0xidos neo-formada foi descrita como
sendo porosa, ndo aderente e inadequada para a uni&o com a porcelana.*’*® Esses

dados foram confirmados por alguns estudos,'®192%3441

gue apoés a realizacao de
ensaios mecénicos para avaliar a resisténcia de unido titanio/ceramica, observaram
que as falhas ou fraturas geralmente ocorrem na prépria camada de 6xidos, ou na

interface 6xido — metal.

" GUASTALDI, A.C. (Instituto de Quimica, UNESP. Campus de Araraquara).Comunicac&o Pessoal,
2001.
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Em vista disso, a literatura™'® é unanime em relatar que o processo
de desgaseificacdo (oxidacdo do metal em temperaturas elevadas antes da
aplicacdo da porcelana) é inadequado para o titanio.

Observando as Figuras 35, 36, 41,42, 47 e 48, verifica-se que
todas as interfaces apresentam-se integras, com um bom contato entre a porcelana
e o Ti c.p., sem a presenca de falhas ou fendas, sugerindo uma adequada uniédo
entre 0s materiais. Pela analise empregada e as temperaturas utilizadas para a
queima da porcelana, nao foi possivel visualizar a forma¢do de uma camada de
oxidos nesta interface, nem mesmo para a porcelana Noritake TI22 (Figuras 47 e
48), onde o fabricante® recomenda uma oxidacdo térmica previamente & aplicacéo
da porcelana; apresentando integridade na interface semelhante a das outras

.," analisando a interface

porcelanas (Figuras 35, 36, 41 e 42). Entretanto Pang et a
entre o Ti c.p. fundido e a porcelana Duceratin, observou a formacdo de uma
camada de 6xidos ndo muito bem definida. Correlacionando esses resultados, aos
obtidos por Oyafuso®® ao avaliar a resisténcia de unido ao cisalhamento entre o Ti
c.p. e as porcelanas Triceram e Noritake TI22, o autor também n&o encontrou
nenhuma diferenca estatisticamente significante entre ambas.

Segundo Anusavice®, o comportamento da oxidacdo de uma liga,
determina amplamente seu potencial de adesdo com as porcelanas. As ligas
metalicas que formam o6xidos aderentes durante a desgaseificacdo (oxidacao),
apresentam uma boa adesdao com a porcelana, sendo o contrario também
verdadeiro. Assim, ligas metalicas que apresentam pobre unido da camada de

17,19

oxidos, que € o caso do Ti c.p., necessitam de meios adicionais de retencdo,
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precisando nesses casos da unido mecanica ou mesmo da utilizacdo de agentes de
unido.

Julga-se portanto que alguns fatores favoreceram a ocorréncia de
uma boa integridade encontrada nas interfaces estudadas, como descritas a seguir:

1) Adequada preparacao da superficie previamente a aplicacéo
da porcelana. Encontra-se na literatura®® que Alfa-case é uma camada
extremamente dura e friavel, podendo diminuir a resisténcia de unido do conjunto
metaloceramico se a porcelana for aplicada sobre ela.'” No presente estudo, esta
camada (Alfa-case) foi removida seguindo as recomendacdes dos fabricantes®®#3’
(Figura 10A), deixando a superficie livre dos produtos de reacdo com o
revestimento, para que pudesse reagir com o Bonder (agente de unido das
porcelanas).

De acordo com Koénonen e Kivilahti,*® o processamento da
superficie do titanio influencia amplamente na integridade mecéanica das interfaces
Ti/porcelana, observando uma melhor integridade nas amostras que foram
submetidas ao jateamento com Oxido de aluminio do que nas amostras que foram
eletropolidas, as quais apresentaram fendas nesta interface. Analisando as Figuras
de 35, 36, 41,42, 47 e 48, observam-se que as interfaces apresentam-se irregulares.
Essas irregularidades sao provenientes do jateamento com éxido de aluminio, fator
pelo qual favoreceu a unido mecanica pelo embricamento entre o Ti c.p. e as
porcelanas.

Gilbert, et al.,*? citaram a importancia da utilizacdo do agente de

unido (Bonder) sobre o Ti c.p., como procedimento anterior & aplicacdo da camada
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de opaco, controlando a formacdo da camada de 6xidos. Assim, supfe-se que um
outro meio auxiliar para a boa unido na interface entre o Ti c.p./porcelanas
observada neste trabalho, foi a aplicacdo de um agente de unido (Bonder) para
todos os grupos de porcelanas (Vitatitankeramik, Triceram, Noritake Tl 22). O
mesmo foi observado por Atsii e Berksun® encontrando maiores resisténcias de
unido e melhores caracteristicas na interface nas amostras em que foi aplicado um
agente de unido (Grupo Ti c.p./Noritake TI22), do que nas amostras sem agente de
unido (Grupo Ti c.p./ Vitatitankeramik), pois as fotomicrografias deste ultimo grupo
demonstraram grandes fendas (areas desunidas) na interface metal/porcelana

quando analisadas por M.E.V. corroborando com o estudo de Wang et al.,*

cuja
aderéncia da porcelana ao metal foi significativamente maior no grupo que foi
aplicado o agente de unido, do que no grupo sem agente de unido.

2) O segundo fator a se discutir consiste na temperatura em
gue as porcelanas foram queimadas para a confeccao dos corpos de
prova. O Ti c.p. na temperatura ambiente apresenta uma estrutura
hexagonal compacta, chamada de fase alfa. Nas temperaturas entre 882-

883°C, ele sofre uma transformacdo de fase cristalina, passando para

cubica de corpo centrado, denominada de fase beta. Esta mudanca de fase

influencia diretamente, alterando as propriedades do titanio,®%!"202®

pois fases
cristalinas diferentes, apresentam coeficientes de expansdo térmica diferentes,
implicando em trincas ou fraturas da porcelana durante o resfriamento do conjunto.

Portanto é extremamente necessario que porcelanas empregadas sobre titanio

apresentem temperaturas de cocc¢ao inferiores a sua transformacéao de fase.
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As porcelanas utilizadas neste trabalho, apresentam temperaturas
de coccdo de cada camada entre 750-800°C (Quadros 7, 8 e 9), sendo portanto
inferiores a transformacdo de fase do Ti c.p. favorecendo a unido metaloceramica.
Estas porcelanas odontologicas sao especiais para titanio e denominadas de ultra
baixa fusdo, por apresentarem um temperatura de queima entre 650-850°C,>’"=3
Além de apresentarem propriedades comparaveis as porcelanas convencionais,™
também apresentam coeficiente de expanséo térmica mais baixo, com a finalidade
de se tornarem compativeis ao titanio, que apresenta um coeficiente de expansao
térmica inferior aos de outros metais, ou ligas metélicas,?>?*%32*! diminuindo assim
0 estresse transitério e residual na interface (Tabela 4).

3) Observa-se que a forma com que os corpos de prova foram
confeccionados pode ser um outro fator que colaborou para a o bom resultado deste
trabalho. As andlises da interface geralmente séo realizadas em amostras, onde a
porcelana é aplicada na porgéo central de uma placa metélica, em apenas uma das

5192138 posteriormente  as amostras sdo  cortadas

superficies do Ti.c.p.
transversalmente, suas interfaces avaliadas por microscopia. Sabe-se que no
momento da coc¢éo, a porcelana se contrai para o centro da massa.>***° Nesse tipo
de amostra, pela propria contragdo da porcelana pode ocorrer micro-deslocamentos,
gerando falhas nesta interface. Neste trabalho, a porcelana também foi aplicadas
em placas, porém todas as superficies do metal que receberam as porcelanas foram
arredondadas e ela foi aplicada ao redor de todas as superficies, simulando a

aplicacdo da porcelana num coping metalico para uma coroa metaloceramica

(Figura 14). Quando a porcelana é queimada, a contracdo para o centro da massa
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35,40 «

ird favorecer sua unido ao titanio, por forcas compressivas, abracando” toda a

extensdo do metal em que foi aplicada a ceramica, favorecendo a unido. E

7

importante ressaltar que para isto ocorrer, € necessario que os coeficiente de
expans&o térmica entre o metal e a porcelana sejam compativeis,?#:2229:32:35.4041

Um estudo dos elementos presentes nesta interface (Ti/Bonder)
também foi realizado por EDS e Mapeamento Elementar.

Analisando as Figuras 37, 43 e 49 observa-se 0s seguintes
elementos presentes na interface Ti/Bonder: Titanio(Ti), Silicio(Si), Potassio(K),
Célcio(Ca), Aluminio(Al) e Oxigénio (O). Apenas para a porcelana Triceram (Figura
43), foi encontrada uma pequena quantidade de Sédio(Na), ndo sendo observado
nas outras porcelanas. O elemento Ouro(Au) que foi visualizado é proveniente da
metalizacdo realizada para que a porcelana se torne condutora, possibilitando a
formac&o da imagem por M.E.V., ndo fazendo parte portanto da composi¢cdo dos
componentes destes sistemas. A composicdo quimica das porcelanas é segredo do
fabricante, porém, levando-se em conta que o titanio utilizado para a confeccao das
amostras € puro, o0s resultados sugerem que 0s outros elementos encontrados sao
provenientes do Bonder das respectivas porcelanas, apés serem submetidas ao
processo de coccgao.

As figuras 38 e 39; 44 e 45; 50 e 51; ilustram a distribuicdo dos
elementos Ti c.p. e Silicio na interface Ti/Bonder para as porcelanas
Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22 respectivamente, indicando uma boa

distribuicdo desse elementos nesta interface, comprovando assim, os resultados
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obtidos por M.E.V. (Figuras 35, 36, 41,42, 47 e 48) que sugerem uma adequada
unido entre o titdnio e as porcelanas analisadas.

Os resultados encontrados nas analises das interfaces obtidas por
M.E.V., EDS e Mapeamento Elementar, sugerem a possibilidade de ocorrer também
interacdo quimica entre o Bonder e o Ti c.p., além de todos os outro fatores ja
mencionados anteriormente.

Em decorréncia das outras interfaces: Bonder/Opaco,
Opaco/Corpo da Porcelana (Figuras 34, 40 e 46), serem provenientes de fases
inorganicas semelhantes (mesmo material), a possibilidade de intera¢cdes quimicas

sdo mais plausiveis.

5.3. DILATOMETRIA

O requisito primario para 0 sucesso de uma restauracao
metaloceramica é o desenvolvimento de uma unido duradoura entre a porcelana e a
liga metélica.® Além da unido quimica e mecanica, a compatibilidade entre os
coeficientes de expanséo térmica do substrato metalico e da porcelana é um fator
essencial para o desenvolvimento de wuma adequada resisténcia de
unido 3242293234041 cagn 0s coeficientes sejam incompativeis, na etapa de
resfriamento do conjunto metaloceramico, apés a fusdo da porcelana sobre o metal,
se desenvolverd um estado de tensOes transitorias e residuais na interface

metal/porcelana, acarretando no trincamento do material ceramico.>*
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Yamamoto® relata que quando a porcelana é depositada sobre o
metal e o conjunto é levado ao forno para que se proceda a queima da porcelana,
duas fases podem ser observadas: aquecimento e resfriamento. Na fase de
aguecimento, onde a porcelana é aquecida até acima do ponto de amolecimento,
quando esta adquire fluidez plastica, nenhum problema ocorre entre os materiais
com relacdo a expansdao térmica, pois a porcelana tem propriedades de liquido e se
acomoda a expansdo do metal. Entretanto na fase de resfriamento, quando a
porcelana se solidifica e se une ao metal, trés situagcdes podem ocorrer,
dependendo do coeficiente de expansao térmica de cada material:

12 situacdo: A expansdo térmica da porcelana é maior que a do metal. Neste caso,
a porcelana no momento do resfriamento contrai mais que o metal, produzindo uma
diferenca dimensional entre eles. Isto gera um estado de tensdo de tracdo na
porcelana e de compressdo no metal, favorecendo a formacédo de trincas na
porcelana (Figura 52 A).

22 situacdo: A expansdo térmica é a mesma para o metal e porcelana. Como
ambos o0s materiais mudam dimensionalmente da mesma maneira durante o
resfriamento, ndo ha tensao resultante (Figura 52 B).

32 situacdo: A expansdo térmica do metal é maior que a da porcelana. Assim, o
metal contrai mais que a porcelana durante o resfriamento. Nesta situacao, também
existe uma diferenca dimensional entre eles, entretanto a porcelana fica sob tenséo
de compressao e 0 metal sob tensdo de tragcdo. Esta situacdo é a mais adequada
para um sistema metaloceramico, propiciando um conjunto mais estavel apds a

gqueima da porcelana, favorecendo a sua unido (Figura 52 C).
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FIGURA 52 - Esquema representativo das diversas possibilidades da porcelana se

solidificando no substrato metalico durante o resfriamento do conjunto metaloceramico.*
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De acordo com a American Dental Association?, o teste de
expansao térmica pode ser utilizado para avaliar a compatibilidade dos sistemas
metaloceramicos.

No presente estudo, as curvas de expansdo térmica do Ti c.p. e

das porcelanas estudadas foram obtidas pelo ensaio de Dilatometria.

A Figura 53 mostra as curvas de expanséo térmica das Amostras

le2deTic.p.

0,0090 ) B S B — E——

0,0075-

0,0060+

—— Ticpamostra 1 7
— Ticp amostra 2 A

0 165 330 495 660 825 990
T/°C

FIGURA 53 - Curvas de expansao térmica das Amostras 1 e 2 de titdnio comercialmente

puro.
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Os valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria
das Amostras 1 e 2 de Ti c.p. estao tabelados no Apéndice B.

O coeficiente de expansao térmica de ambas as amostras de Ti
c.p., que é definido como a inclinacdo da curva dL/Lo x T; aumenta com a
temperatura, conforme indicado por Van Vlack®. Uma transformacdo de fase foi
observada em 883°C, caracterizada pela mudanca brusca na inclinagdo da curva
dL/Lo x T. Este dado é concordante com os encontrados na literatura, onde alguns
trabalhos,®®!"?°? descrevem que o titAnio apresenta uma transformacéo de fase
cristalina na temperatura entre 882 a 883°C, passando da estrutura hexagonal
compacta para a cubica de corpo centrado.

As curvas de expanséo térmica das trés porcelanas odontolégicas
de ultra baixa fusdo: Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22, também foram

obtidas. Os fabricantes®?>3®

indicam essas ceramicas para serem utilizadas sobre
titanio.

Segundo Yamamoto,”® a diferenca na expansdo térmica entre o
metal e a porcelana deve ser determinada na temperatura em que a porcelana
fundida se solidifica durante o resfriamento. Esta temperatura corresponde ao ponto
de amolecimento da porcelana durante o aquecimento. Logo, para a averiguagao da
compatibilidade entre os coeficientes de expansao térmica do Ti c.p. e das trés
porcelanas mencionadas anteriormente, foi estudado o comportamento térmico das

mesmas, no intervalo entre a temperatura ambiente até suas respectivas

temperaturas de amolecimento.
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As curvas de expansdo térmica correspondentes para cada
porcelana, bem como suas respectivas temperaturas de amolecimento e os
respectivos valores de dL/Lo, comparando com as curvas do Ti c.p. estdo ilustradas

nos gréficos das Figuras 54 a 56.

0,006 ' 1 ' 1 ' 1 ' I ' I ' I ' I
0,005+
0,004 -
o

= 0,003

i

g
0,002+

— Ticp amostra 1
0.001- — Ticp amostra 2 i
’ — Vitatitankeramik amostra 1
T Vitatitankeramik amostra 2

0,000 —

O 80 160 240 320 400 480 560 640
T/°C

FIGURA 54 - Curvas de expansao térmica da porcelana Vitatitankeramik e do Ti c.p.
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FIGURA 55 - Curvas de expansao térmica da porcelana Triceram e do Ti c.p.
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FIGURA 56 - Curvas de expansao térmica da porcelana Noritake e do Ti c.p.

Os valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria

das Amostras 1 e 2 das porcelanas Vitatitankeramik, Triceram, Noritake TI22 estédo

tabelados no Apéndice B.

As temperaturas de amolecimento das porcelanas em estudo

variaram numa faixa entre 541-636°C, onde o menor valor foi encontrado para a
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Amostra 1 da porcelana Noritake, e o maior valor, para a Amostra 1 da porcelana
Vitatitankeramik, como podem ser observados nas figuras 56 de 54 respectivamente
e nas Tabelas 8 e 9.

E importante ressaltar que nesse intervalo de temperaturas
(temperatura de amolecimento das porcelanas), o Ti c.p. ndo sofre transformacéo
de fases; e as curvas de expansao térmica para as duas amostras, estdo de acordo
com as curvas de materiais metalicos.*® As curvas de expansao térmica de todas as
porcelanas (Figuras 54-56), apresentaram as mesmas caracteristicas das curvas de
materiais vitreos descrita por Yamamoto,* apresentando a faixa de transicdo e o
ponto de amolecimento de forma nitida.

Observou-se ainda uma pequena variagdo na temperatura de
amolecimento e nas curvas de expanséo térmica de Amostras 1 e 2 de cada
porcelana (Figuras 54-56) O mesmo foi observado nas curvas de expansao térmica
das amostras 1 e 2 de Ti c.p. (Figura 53), entretanto isto pode ser considerado
insuficiente para aplicacéo pratica. Rollo & Rossiti,*® atribuem essas variacdes a
provavel diferenca na posi¢céo do termopar dentro de cada uma das amostras, pois
a medida que o termopar encontra-se mais proximo da superficie do corpo de prova,
maior serd a influéncia da inércia térmica do corpo de prova.

Para a andlise da compatibilidade entre as curvas de expansédo
térmica do Ti c.p. e das porcelanas estudadas, os resultados foram agrupados em
duas Tabelas (2 e 3), pelo fato do numero de amostras utilizadas para o ensaio de

Dilatometria, ndo permitir a realizacdo de um tratamento estatistico.
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Na Tabela 2 pode ser observado os valores de dL/Lo das amostras
de Ti c.p. e das porcelanas, nas respectivas temperaturas de amolecimento de cada
porcelana. As diferencas entre os valores de dL/Lo do metal e das porcelanas
também estdo destacados para avaliagdo da compatibilidade de cada conjunto

metaloceramico segundo o método desenvolvido por Yamamoto.*

Tabela 2 - Diferencas entre dL/Lo da Amostra 1 de Ti c.p. e o dL/Lo das amostras 1 e 2 das
porcelanas Vitatitankeramik, Triceram e Noritake, nas suas respectivas temperaturas de

amolecimento.

dL/Lo
TEMP. dL/Lo Tic.p dl/Lo - dL/Lo
PORCELANA AMOSTRA AMOLECIM. PORCELANA Amostra Tic.p. / PORC.
PORC. (%) 1 (%)
(%) (%)
VITA 1 636,2 0,504 0,551 0,047
TITAN
KERAMIK 2 634,8 0,480 0,550 0,07
TRICERAM 1 609,9 0,474 0,528 0,054
TRILINE Ti
2 607,1 0,454 0,525 0,071
NORITAKE 1 545,1 0,394 0,474 0,08
TI22

2 546,4 0,427 0,472 0,045
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Tabela 3 - Diferencas entre dL/Lo da Amostra 2 de Ti c.p. e o dL/Lo das amostras 1 e 2 das
porcelanas Vitatitankeramik, Triceram e Noritake, nas suas respectivas temperaturas de

amolecimento.

dL/Lo
TEMP. dL/Lo Tic.p dL/Lo - dL/Lo
PORCELANA AMOSTRA AMOLECIM. PORCELANA Amostra Tic.p. / PORC.
PORC. (%) 2 (%)
(%) (%)
VITA 1 636,2 0,504 0,551 0,047
TITAN
KERAMIK 2 634,8 0,480 0,549 0,069
TRICERAM 1 609,9 0,474 0,525 0,051
TRILINE Ti
2 607,1 0,454 0,522 0,068
NORITAKE 1 545,1 0,394 0,464 0,07
TI22
2 546,4 0,427 0,465 0,038

Sabe-se que para existir uma boa unido metaloceramica, €
necessario que o coeficiente de expansdo térmica do metal seja ligeiramente
superior ao da porcelana. Yamamoto,* relata que num conjunto metaloceramico,
nao existe um valor absoluto que determine efetivamente a compatibilidade entre o
coeficiente de expansdo térmica do metal e a da porcelana. Entretanto, a
compatibilidade pode ser verificada subtraindo os valor de dL/Lo do metal, ao valor
de dL/Lo da porcelana, obtidos na temperatura de amolecimento da porcelana. O
par sera considerado compativel, se estiver dentro de uma faixa entre 0,21% a

0,02% considerada “segura” pelo autor.*° Acima de 0,21% havera o risco de fratura



cﬁsiu&ac[o e "Discussao 114

por compressao excessiva da ceramica e abaixo de 0,02% havera risco de fratura
por tracao na porcelana.

Conforme visto nas Tabelas 2 e 3, as porcelanas analisadas
demonstraram uma variacdo da diferenca entre o dL/Lo do metal e o dL/Lo da
porcelana de 0,038% a 0,08%. Isto indica que todas as combinacdes
metaloceramicas, apresentaram-se dentro da “faixa segura’ especificada por
Yamamoto®, demonstrando que ha compatibilidade térmica entre o Tic.p e as
porcelanas Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22, para todas as combinacdes
metaloceramicas. Esses resultados reafirmam a obtencdo da boa integridade
observada na interface Ti/Bonder nas fotomicrografias por M.E.V. (Figuras 35,36,
41, 42, 47 e 48) e Mapeamento Elementar (Figuras 38,39,44,45,50 e 51).

De acordo com Van Vlack,;?® o coeficiente de expansao
térmica varia em funcdo da temperatura. Temperaturas mais elevadas
proporcionam maiores coeficientes de expansao térmica. Portanto observa-
se na literatura2l3241 que o coeficiente de expansao térmica é calculado
dentro de uma faixa de temperatura, obtendo-se assim um coeficiente de
dilatacdo térmica médio da curva de expansdo térmica do material
analisado.

Neste estudo, os coeficientes de expansdo térmica foram
calculados num intervalo entre a temperatura 50°C e 500°C, e os valores para o Ti

C.p. e as porcelanas estdo descritos na Tabela 4.
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Tabela 4 — Calculo dos coeficientes de expansédo térmica do Ti c.p. e das porcelanas

Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22.

COEFICIENTE DE

MATERIAL AMOSTRA EXPANSAO TERMICA
(°C)

Tic.p. 1 9,21 x 10°
Ti c.p. 2 9,23 x 10°
VITATITANKERAMIK 1 8,36 x 10®
VITATITANKERAMIK 2 8,23 x 10®
TRICERAM 1 8,58 x 10°®
TRICERAM 2 8,40 x 10°®
NORITAKE 1 7,92 x 10°
NORITAKE 2 8,10 x 10°®

Na literatura, diversos valores sdo encontrados para o coeficiente

|.,* atribui estas diferencas a alguns fatores

de expansdo térmica do Ti c.p. Low et a
tais como: faixa de temperatura em que o coeficiente de expansdo térmica é

calculado, velocidade de aquecimento do corpo de prova. No presente estudo, os
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coeficiente de expansédo térmica do Tic.p., apresentaram-se concordantes com 0s
valores descritos por Low** (8,4 - 10,8 X 10°°C).

Todas as porcelanas apresentaram coeficientes de expanséo
térmica proximos, porém inferiores ao do Ti c.p., indicando que 0s conjuntos
metal/porcelana apresentardo um estado de tensdo favoravel na interface, onde o
metal ficara sob tracéo e a porcelana sob compress&o.*

Low?* ainda relata, porcelanas com coeficiente de expansdo
térmica menores que 8,5 x 10° °C podem ser adequadas para aplicacéo
titdnio/ceramica. Neste estudo, todas as porcelanas apresentaram valores inferiores
ao mencionado, reafirmando sua compatibilidade ao Ti c.p. (Tabela 4).

Finalmente, deve ser enfatizado que todos os resultados apontam
uma boa “interacdo” entre a porcelana e o metal, entretanto para a indicacao clinica,

€ necessario estudos das propriedades mecanicas desses sistemas.



ConcLusio



Cona[u,ic'lo

6. Conclusdo

Dentro do método de pesquisa proposto e considerando-se 0s

resultados obtidos neste trabalho, podemos concluir que:

1.

4.

A superficie do Ti c.p. ap6s a fundicdo apresentou condi¢des fisico-quimicas
adequadas para receber a aplicacdo de porcelana, na confeccdo de

restauracdes metaloceramicas.

Pela analise por M.E.V. e Mapeamento Elementar, a integridade observada nas
interfaces, Ti/Bonder das porcelanas Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI122,

sugerem uma adequada unido entre esses sistemas metaloceramicos.

Devido os valores de dL/Lo metal — dL/Lo da porcelana, na temperatura de
amolecimento das porcelanas, estarem dentro da “faixa segura” descrita por
Yamamoto (0,02% a 0,21%), os coeficientes de expansao térmica do Ti c.p. e
das trés porcelanas estudadas, apresentaram-se compativeis, para todos os

conjuntos metaloceramicos.

A Microscopia Eletronica de Varredura, com EDS e Mapeamento Elementar,

mostrou-se uma opc¢ao adequada no estudo das interfaces.
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Apéndiots

A}?éncfice A

As figuras 57 a 59 representam o Mapeamento Elementar dos
elementos: Potassio, Calcio e Aluminio respectivamente, na regido Ti/Bonder da

porcelana Vitatitankeramik.

KV X2,000

FIGURA 57 - Mapa Elementar para o FIGURA 58 - Mapa Elementar para o
Potassio na regiao Ti/Bonder (2000X). Calcio na regido Ti/Bonder (2000X).

FIGURA 59 - Mapa Elementar para o
Aluminio na regido Ti/Bonder (2000X).
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As figuras 60 a 63 representam o Mapeamento Elementar dos
elementos: Potassio, Calcio, Aluminio e Sédio respectivamente, na regiao Ti/Bonder

da porcelana Triceram.

L' X2,000

FIGURA 60 - Mapa Elementar para o FIGURA 61 - Mapa Elementar para o
Potassio na regido Ti/Bonder (2000X). Célcio na regido Ti/Bonder (2000X).

POKU _ X2.000 8Ky _X2.,000

FIGURA 62 - Mapa Elementar para o FIGURA 63 - Mapa Elementar para o
Aluminio na regido Ti/Bonder (2000X). Sédio na regido Ti/Bonder (2000X).
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As figuras 64 a 66 representam o Mapeamento Elementar dos
elementos: Potassio, Calcio e Aluminio respectivamente, na regido Ti/Bonder da

porcelana Noritake TI122.

FIGURA 64 - Mapa Elementar para o FIGURA 65 - Mapa Elementar para o
Potassio na regido Ti/Bonder (2000X). Célcio na regido Ti/Bonder (2000X).

ROKV X2.000

FIGURA 66 - Mapa Elementar para o
Aluminio na regido Ti/Bonder (2000X).
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Aﬁéncﬁce B

Quadro 10 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

de Tic.p.

T{(oC) dL/Lo True Alpha Average Alpha
30 1.087e-005 1.32e-005 -1.087e-006
40 7.60%e-005 5.435e-006 3.804e-006
50 0.00016&3 5.435e-006 5.435e-006
60 0.00025 1.165e-005 6.25e-006
70 0.000337 0 ' 6.739e~-006
80 0.0004239 5.435e-006 7.065e-006
90 0.0005109 1.087e-005 7.298e-006

100 0.0005978 1.087e-005 7.473e-006
110 0.0006848 1.087e-005 7.609%e-006
120 0.0007663 1.087e-005 7.663e-006
130 0.0008533 3.882e-008 7.722e-006
140 0.0009348 5.435e-006 7.7%9e-006

150 0.00101e 5.4352-008& 7.818e-00¢6
160 0.001098 5.435e-006 7.842e-0086
170 0.001174 0 7.826e-006
180 0.001283 4.658e-00¢6 7.9%1e-006
150 0.001348 1.63e-005 7.928e-006
200 0.001457 7.764e-006 8.0%2e-006
210 0.001543 0 8.124e-006
220 0.001625 5.435e-00¢€ 8.125e-006
2390 0.001712 6.211e-006 8.152e-006
2490 0.00181 1.087e-005 8.226e-006
2590 0.0015902 5.988e-006 8.27e-006

260 0.002005 1.63e-005 8.356e-006
270 0.002082 5.435e-006 8.37e-006

2840 0.002185 1.087e-005 8.403e-006
290 g.00z2288 0 8.474e-00¢6
300 0.00238 1.00%e-005 8.4862-006
310 0.002478 1.087e-005 8.546e-006
320 0.002592 1.941e-005 8.€41e-006
330 0.00267%9 2.174e-005 8.643e-00¢
340 0.002788 7.764e-006 8.713e-006
350 0.00288 5.211e-008 8.715e-006
360 0.002978 1.087e-005 8.747e-006
370 0.00307¢ 1.009e-005 8.789e2-006
380 0.003174 8.152e-0086 8.804e-006
390 0.003261 7.764e-006 8.813e-006
400 0.003359 1.475e-005 8.839e-00¢
410 0.003457 1.087e-005 g§.852e2-00¢
420 0.003543 5.435e-006 8.859e-006
430 0.003641 1.475e-005 8.881e-006
440 0.003745 7.107e-006 8.916e-006
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Quadro 10 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

de Tic.p.

Continuacao

T(°C) dL/Lo True Alpha Average Alpha
450 0.003837 8.152e-006 8.913e-006
460 0.003935 1.087e-005 8.933e-006
470 0.004022 1.087e-005 8.937e-006
480 0.004114 1.087e-005 8.944e-006
490 0.004223 1.087e-005 8.985e-00¢6
500 0.004321 1.708e-005 95.001e-006
510 0.004418 1.087e-005 9.017e-006
520 0.004511 1.087e-005 9.022e-006
530 0.004614 1.32e-005 9.047e-006
540 0.004701 5.43%5e-0086 9.041e-00C6
550 0.004777 1.398e-005 9.014e-00¢&
560 0.004853 1.259e-005 8.979e-006
570 0.004935 8.581e-006 8.964e-00¢
580 0.005016 1.475e-005 8.8958e-006
590 0.005109 1.087e-005 8.555e-006
600 0.00519 1.165e-005 8.941e-006
610 0.005283 3.882e-006 8.946e-006
620 0.005364 1.708e-005 8.54e2-006
630 0.005457 8.152e-006 8.945e-006
640 0.005549 7.764e-007 8.55e-006
650 0.005641 1.398e-005 8.%47e-006
660 0.005728 1.475e-005 8.95e-005
670 0.005821 1.398e-005 8.955e-006
680 0.005918 e 8.961le-006
650 0.006005 8.152e-006 8.963e-006
700 0.006098 1.087e-005 8.961e-006
710 0.006185 3.882e-006 8.963e-006
720 0.006272 7.764e-0086 8.96e-006
730 0.006375 1.165e-005 8.973e-006
740 0.006462 0 8.975e-006
750 0.006543 7.764e-006 8.964e-006
760 0.00663 7.764e-006 8.96e-00¢6
770 0.006723 1.475e-005 8.958e-006
780 0.00681 1.165e-005 8.954e-006
790 0.0068591 5.435e-006 8.95e-006
800 0.006967 1.087e-005 8.933e-006
810 0.007043 0 8.916e-006
820 0.00713 1.087e-005 8.913e-006
830 0.007223 2.174e-005 8.917e-006
840 0.0073204 1.087e-005 8.908e-006
850 0.007357 6.211e-006 8.912e-006
860 0.007484 5.435e-006 8.905e-006
870 0.007565 5.435e-006 8.9e-006
880 0.007609 -1.087e-005 8.847e-006
890 0.0075 -1.63e-005 8.621e-006
900 0.006853 -5.978e-005 7.788e-006
910 0.006554 0 7.364e-006
920 0.006576 1.553e-006 7.307e-006
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Quadro 10 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

de Tic.p.

Continuacao
T(°C} dL/LO True Alpha Average Alpha

930 0.006587 2.329e-006 7.238e-00¢6

9470 0.006647 -3.106e-008 7.221e-006

950 0.006712 6.988e-006 7.217e-0086

960 0.006795 4.658e-006 7.229e-006

970 0.00688 3.882e-008 7.2432-006

980 0.006967 6.988e-006 7.258e-00¢6

980 0.00706 2.174e-005 7.278e-006
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Quadro 11 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

de Tic.p.

T(°C) dL/Lo True Alpha Average Alpha
30 3.804e-005 2.717e-006 -3.623e-006
40 3.804e-005 1.63e-005 1.902e-006
50 0.0001141 5.435e-006 3.804e-006
60 0.0002011 1.242e-005 4.965e-006
70 0.000288 1.087e-005 5.761e-006
80 0.0003696 1.087e-005 6.15%e-006
Q20 0.0004511 1.087e-005 6.444e-006

100 0.0005326 0 6.558e-006
110 0.0006141 3.882e-006 6.824e-006
120 0.0006957 5.435e-006 6.957e-006
130 0.0007717 1.63e-005 7.016e-006
140 0¢.0008587 6.988e-006 7.126e-006
150 0.0009402 1.63e-005 7.232e-006
160 0.0010z22 7.764e-006 7.272e-006
170 ¢.001098 1.087e-005 7.31%e-006
180 0.001185 5.435e-006 7.405e-006
150 0.0C1266 5.435e-006 7.449e-006
200 0.001353 5.435e-006 7.518e-006
210 0.00144¢ 1.087e-005 7.58e-006

220 0.001522 0 7.605e-~006
230 0.001614 0 7.686e-006
240 0.001701 3.882e-006 7.732e-006
250 0.001788 5.435e-006 7.774e-006
260 0.00188 1.009e-005 7.835e-006
270 0.001978 1.087e-005 7.897e-006
280 0.002065 1.087e-005 7.9243e-006
290 0.002163 1.087e-005 8.011le-0Q06
300 0.00225 6.211e-006 8.036e-006
310 0.002353 1.087e-005 8.115e-006
320 0.002451 1.63e-005 8.17e-006

330 0.002543 1.087e-005 8.205e-006
340 0.002636 2.717e-006 8.237e-006
350 0.002734 6.211e-006 8.271e-006
360 0.002821 1.009e~005 8.29%6e-006
370 0.002918 0 8.339e-006
3180 0.003011 1.00%e-005 8.364e-006
3%0 0.003109 1.00%e-005 8.391e-006
400 0.0031%6 1.087e-005 8.41e-006

4190 0.00329% 1.087e-005 8.459e-006
420 0.003402 4.658e-006 8.495e-006
430 0.003489 1.553e-006 g.51e-006

440 0.003587 B.152e-00¢ 8.54e-006
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Quadro 11 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

de Tic.p.

Continuacao

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
450 0.00369 1.087e-005 8.572e-0086
460 0.003783 1.00%e-005 8.597e-006
470 0.0038%1 1.087e-005 8.638e-006
480 0.003989 £.988e-006 8.663e-006
490 0.004032 3.882e-006 8.698e-006
500 0.004174 1.453%e-005 8.6%96e-006
510 0.004288 6.988e-006 8.751e-006
520 0.00438 1.25%e-005 8.761le-006
530 0.00448%9 3.882e-00¢ 8.802e-006
540 0.004592 1.087e-005 8.832e-006
550 0.00469 1.242e-005 8.8492-006
560 0.004782 1.553e-005 8.857e-006
570 0.00487 0 8.854e-006
580 0.004972 1.087e-005 8.88e-006
590 0.00506 2.329%e-006 8.877e-006
600 0.005162 89.317e-006 8.8%4e-006
610 0.00525 -5.435e-0056 8.898e-005
620 0.005353 1.087e-005 8.922e-006
630 0.005451 1.087e-005 8.936e-006
640 0.005554 7.764e-006 8.959e-006
&£50 0.005663 9.197e-006 8.975e-00¢
660 0.005766 -5.435e-006 9.01e-006
670 0.005853 &.988e-006 92.005e-006
680 0.005982 3.106e-006 2.026e-006
690 0.006086 1.398e-005 9.044e-006
700 0.006163 1.087e-005 9.063e-006
710 0.0806261 0 2.074e-006
720 0.00637 1.358e-005 9.09%e-006
730 0.0064839 1.3%8e-005 9.12e-006
740 0.0086587 7.764e-006 9.14%9e-006
750 0.006685 1.63e-005 9.157e-006
760 0.006783 2.174e-005 9.1lcece-006
770 0.006902 7.764e-006 9.197e-006
780 0.007005 6.988e-006 9.212e-006
790 0.007103 1.63e-Q05 9.225e-006
800 0.007207 1.087e-005 9.23%e-006
810 0.007321 1.087e-~-005 9.267e-006
820 0.007418 5.435e-006 9.273e-006
830 0.007527 6.211e-006 9.287e-006
8490 0.007636 1.087e-005 9.312e-006
850 0.007745 1.087e-005 9.331e-006
860Q 0.007842 2.174e-005 9.336e-006
870 0.00794 1.087e-005 9.341e-006
880 0.008 1.63e-005 9.302e-006
8390 0.007589 -2.174e-005 9.183e-006
300 0.00768 -3.183e-005 8.739%e-006
910 0.007549 -5.435e-006 8.482e-006
920 0.007592 1.087e-005 8.436e-006
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Quadro 11 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

de Tic.p.
Continuacao
T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
930 0.007674 1.63e-005 8.433e-006
940 0.007755 1.165e-005 8.43e-006
950 0.007853 1.087e-005 8.444e-006
960 0.007%4¢ 1.,087e-005 8.453e-006
970 0.008049 1.087e-005% 8.473e-006
980 0.008141 1.087e-005 8.481e-006
990 0.008239 0 8.494e-006
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Quadro 12 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Vitatitankeramik.

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
40 5.826e-005 0 2.913e-006
50 0.0001271 6.8le-006 4,237e-006
60 0.0001907 8.323e-006 4.767e-006
70 0.0002754 0 5.508e-006
80 0.0003239% 0 5.65e-006
90 0.000429 1.513e-005 6.12%e-006

100 0.0004597% 6.8le-006 6.224e-006
110 0.0005773 3.783e-00¢ 6.415e-006
120 0.0006E15 4.54e-006 &.515e-006
130 0.000730¢% 6.8le-006 t.615e-006
1490 0.0008104 6.053e-006 6.753e-006
150 0.0008845 4.54e-006 6.804e-006
160 0.0009587 5.297e-006 6.848e-006
170 ¢.001038 5.2%7e-006 6.921e-006
180 0.001123 1.58%e-005 7.018e-006
190 0.001192 1.05%e-005 7.01le-006

200 0.001282 3.783e-006 7.121e-006
210 0.001356 1.05%e-005 7.136e-006
220 0.001446 5.297e-006 7.23e-006

230 0.001525 0 7.264e-006
240 0.001615 1.05%e-005 7.343e-006
250 0.001655 5.287e-00¢ 7.369e-006
260 0.0017%9 7.945e-006 7.444e-006
270 0.00188 1.05%e-005 7.521e-006
280 0.00197 5.296e-006 7.578e-006
290 0.002034 5.297e-006 7.533e-006
300 0.002145 5.297e-006 7.648e-006
310 0.002235 6.81le-006 7.707e-006
320 0.00232 7.945e-006 7.733e-006
330 0.00241 1.059e-005 7.762e-006
340 0.002489 3.027e-006 7.779e-006
350 0.002579 1.059e-005 7.817e-006
360 0.002659 9.08e-006 7.82e-006

370 0.00276 7.566e-006 7.884e-006
380 0.00285 1.059e-005 7.905e-006
350 0.002929 4.54e-006 7.916e-006
400 0.003019 1.438e-005 7.945e-006
410 0.003104 1.324e-005 7.948e-00¢6
420 0.003189 1.059%e-005 7.971e-006
430 0.003273 6.81le-006 7.984e-00¢
440 0.003358 1.059e-005 7.995e-006
450 0.003437 3.027e-006 7.994e-006




Oqué\nc[éasi 133

Quadro 12 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Vitatitankeramik.

Continuacao

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
460 0.003517 3.027e-006 7.993e-006
470 0.003591 1.589e-005 7.98e-006
480 0.003671 1.059e-005 7.9792-006
490 0.003729 1.513e-005 7.934e-006
500 0.003808 6.81le-006 7.934e-006
510 0.003861 7.567e-006 7.88e-006
520C 0.003914 4.54e-006 7.828e-006
530 0.003967 2.648e-006 7.772e-006
540 0.004015 6.81le-006 7.721e-006
550 0.00C4057 3.027e-006 7.655e-006
560 0.004094 5.296e-006 7.582e-006
570 0.004147 5.296e-006 7.54e-006
580 0.004211 1.58%e-005 7.51%e-006
580 0.004317 1.324e-005 7.567e-006
600 0.004444 1.362e-005 7.655e-006
610 0.004624 1.513e-005 7.831e-006
620 0.004809 2.194e-005 8.016e-006
630 0.004984 1.05%e-005 8§.171e-006
640 0.005011 -5.297e-00s6 8.082e-006
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Quadro 13 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Vitatitankeramik.

T(°C) dL/Lo True Alpha Average Alpha
30 6.66e-005 1.537e-005 6.66e-006
40 0.0001383 3.65%-006 6.747e-006
50 0.0002045% 9.514e-00¢6 6.71%e-006
60 0.0002869 8.05e-006 7.084e-006
70 0.0003432 1.537e-005 6.865e-006
80 0.0004303 2.04%e-005% 7.172e-006
90 0.000502 5.123e-006 7.172e-0086

100 0.0005789 £.123e-006 7.236e-006
110 0.0006506 7.684e-006 7.22%e-006
120 0.0007275 7.684e-006 7.275e-006
130 0.0007992 1.537e-005 7.265e-006
140 0.0008811 2.927e-00¢ 7.312e-006
150 0.0009529 7.684e-006 7.33e-006

160 0.001045 1.098e-005 7.438e-006
170 0.001112 9.514e-006 7.387e-006
1890 0.00118Y 1.025e-005 7.428e-00¢6
189 0.00127 1.537e-005 7.4732-006
200 0.001352 1.537e-005 7.514e-006
210 0.00144 5.855e-006 7.577e-006
220 ¢.001522 7.318e-006 7.589%92-006
230 0.001583 2.1%6e-006 7.587e-00¢6
240 0.001675 9.514e-006 7.597e-00¢6
250 0.001762 5.123e-006 7.662e-006
260 0.001865 2.04%-005 7.77e-006

270 0.001952 7.684e-006 7.792e-006
280 ¢.002022 5.855e-006 7.788e-006
290 0.002116 6.587e-006 7.822e-006
300 0.0021%8 6.587e-006 7.84%e-00¢6
310 0.002285 7.684e-006 7.879e-006
320 0.002367 1.025e-005 7.88%e-006
3320 0.002459 7.319e-006 7.92e-006

340 0.002541 5.911e-006 7.941e-006
350 0.002623 £.587e-006 7.936e-006
360 0.00271 1.025e-005 7.95%e-006
370 0.0027%2 5.932e-0086 7.954e-00¢6
380 0.002874 7.684e-006 7.972e-00¢6
390 0.002966 4.314e-006 7.995e-006
400 0.003038 1.391e-005 7.994e-006
410 £.00313 1.025e-005 8.016e-008
420 0.003212 1.025e-005 B.02e-006

430 0.00328% 6£.587e-006 B.022e-006
440 0.003376 5.855e-006 8.038e-006
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Quadro 13 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Vitatitankeramik.

Continuacao

T(°C) AL/LO True Alpha Average Alpha
450 0.003458 7.319e-006 8.042e-006
460 0.003535 9.514e-006 8.034e-00¢6
470 £.003617 5.1232e-006 8.028e-006
480 0.003694 6.587e-006 8.021e-006
490 0.003765 £.587e-006 8.003e-006
500 0.003832 3.659e-006 7.983e-006
510 0.003893 1.025e-005 7.946e-006
520 0.0038%85 0 7.9e-006
530 0.004001 2.562e-006 7.845e-006
540 0.004047 -2.562e-006 7.783e-006
550 0.004088 5.123e-006 7.713e-006
560 0.004125 1.35%1e-005 7.64¢e-006
570 0.00418 3.65%e-006 7.601e-006
580 0.004242 6.587e-006 7.575e-006
590 0.004329 9.514e-006 7.588e-006
600 0.004442 7.31%e-006 7.651e-006
610 0.00487 1.025e-005 7.73%e-Q0086
620 0.004708 1.025e-005 7.847e-006
630 0.00479 5.123e-006 7.852e-006
640 0.004754 -1.317e-005 7.6622-006
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Quadro 14 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Triceram.

T(°C) dL/Lo True Alpha Average Alpha
20 3.772¢-005 4.254e-006 1.#I0
30 3.772e-005 5.388e-006 3.772e-006
40 0.0001078 6.927e-0086 5.388e-006
50 0.000194 4.618e-006 6.36e-006
60 0.0002586 3.079e-006 6.386e-006
70 0.0003341 6.927e-006 6.615e-006
80 0.0004149 8.082e-006 6.857e-006
20 0.0004849 0 6.927e-006
100 0.0005657 1.078e-005 7.072e-006
11¢ 0.0006412 0 7.124e-00¢6
120 0.000722 5.388e-006 7.22e-006
130 0.0007974 1.078e-0405 7.216e-006
140 0.0008782 6.927e-00Q06 7.319e-006
150 0.0009483 1.616e-005 7.294e-006
1le0 0.001034 6.927e-006 7.389e-006
170 0.00111 0 7.399e-006
180 0.00120z2 2.694e-00¢6 7.486e-006
190 0.001277 1.078e-005 7.511e-006
200 0.001363 1.155e-005 7.573e-006
210 0.001444 5.388e-006 7.6e-00¢
220 0.00153 1.001e-005 7.651e-006
230 0.0016086 6.158e-006 7.646e-006
240 0.001692 4.618e-006 7.69e-006
250 0.001789 3.849%e-006 7.777e-006
260 0.00188 1.347e-005 7.819e-006
270 0.001972 1.078e-005 7.888e-006
280 0.002064 5.388e-006 7.937e-006
290 0.002155 -5.388e-006 7.982e-006
300 0.002247 8.082e-006 8.01e-006
310 0.002333 5.388e-006 8.045e-006
320 0.002425 8.082e-006 8.082e-006
330 0.002516 0 8.1172-006
340 0.002608 8.467e-006 8.149e-006
350 0.002685 3.849%e-006 8.147e-006
360 0.002775 6&.158e-006 8.161e-006
370 0.002866 7.697e-006 8.19e-006
380 0.002953 6.158e-006 8.202e-006
390 0.00305 1.001le-005 8.242e-006
400 0.003141 1.078e-005 8.266e-006
| 410 ¢.003222 1.001e-005 8.261e-006
420 0.003314 5.388e-006 8.284e-006
% 4390 0.0034 ¢ 8.292¢-006
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Quadro 14 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Triceram.

Continuacao

T(eC) dL/Lo True Alpha Average Alpha
440 0.003451 4.145e-0086 8.313e-006
450 0.003567 6.927e-00¢ 8.295e-006
460 0.003648 3.07%e-006 8.29%e-006
470 0.003728 1.616e-005 8.285e-006
480 ¢.003809 0 8.281e-006
490 0.003874 5.388e-006 8.242e-006
500 0.0035933 2.268e-008 8.194e-006
510 ¢.003587 3.849e-006 8.137e-006
520 0.004041 6.927e-006 §.082e-006
530 0.004084 5.388e-006 8.008e-006
540 0.004122 5.388e-006 7.926e-006
550 0.00417 2.694e-006 7.868e-006
560 0.004219 3.84%e-006 7.813e-006
570 0.004278 6.158e-00¢6 7.778e-006
580 0.004391 1.078e-005 7.841le-006
590 0.004531 1.347e-005 7.943e-006
600 0.004671 1.078e-005 8.054e-006
610 0.004747 0 8.045e-006
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Quadro 15 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Triceram.

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
30 -2.626e-005 5.252e-006 -2.626e-006
40 3.151e-005 5.252e-006 1.576e-006
50 0.0001208 0 4,027e-006
60 0.0001943 3.752e-006 4.858e-006
70 0.0002679 5.252e-006 5.357e-006
80 0.0003466 1.05e-005 5.777e-006
90 0.0004254 5.252e-006 6.077¢e-006

100 0.0005042 5.252e-006 &.303e-006
110 0.000583 1.576e-005 6.478e-006
120 0.00068618 1.576e-005 6.618e-006
130 0.00073 3.001le-006 6.637e-006
140 0.0008141 6.753e-006 6.784e-006
150 0.000887¢6 2.101e-005 65.828e-006
160 0.0009559 4,502e-006 £.828e-00¢
170 C.00105 1.05e-005 7.0032e-006
180 0.001129° £.753e-006 7.058e-006
190 0.001208 9.754e-006 7.085e-006
200 0.001297 1.05e-005 7.207e-006
210 0.001376 5.252e-008 7.242e-006
220 0.00146 6.753e-006 7.3e-006

230 0.001539 5.252e-006 7.328e-006
240 0.001633 6.002e-006 7.425e-006
250 0.001712 5.252e-0086 7.444e-006
260 0.001807 7.878e-006 7.512e-006
270 0.001891 2.101e-005 7.563e-006
280 0.00198 1.05e-005 7.61l6e-006
290 0.002064 1.576e-005 7.645e-006
300 0.0Q02153 5.252e-006 7.677e-006
310 0.002243 6.753e-006 7.733e-006
320 0.002321 1.426e-005 7.738e-006
330 0.002411 1.05e-005 7.776e-006
340 0.002505 1.501e-005 7.82%e-006
350 0.002595 9.754e-006 7.862e-006
360 0.002679 1.05e-005 7.878e-006
370 0.002768 9.754e-006 7.908e-006
380 0.002852 1.05e-005 7.922e-006
390 0.002936 9.754e-006 7.935e-006
400 0.00302 7.503e-006 7.%47e-006
410 0.003104 1.05e-005 7.95%e-006
420 0.003188 1.05e-005 7.97e-006

430 0.003272 1.125e-005 7.981le-006
440 0.003361 7.676e-006 8.003e-006
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Quadro 15 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Triceram.

Continuacao

T{°C) dL/LC True Alpha Average Alpha
450 0.003445 3.751e-006 8.013e-006
460 0.003524 2.001le-006 8.00%e-006
470 0.003598 1.576e-005 7.995e-006
480 0.003666 5.252e-006 7.969e-006
490 0.003729 0 7.934e-006
500 0.003797 8.754e-006 7.911e-006
510 0.003845 1.125e-005 7.846e-006
520 0.003897 -3.751e-006 7.794e-006
5320 0.003944 2.626e-006 7.734e-006
540 0.003986 2,626e-0C6 7.666e-006
5EO 0.004023 7.878e-006 7.591e-006
560 0.004065 0 7.528e-006
570 0.004139% €.003e-00s6 7.525e-006
580 0.004249 1.726e-005 7.587e-006
590 0.004391 2.101e-005 7.703e-006
600 0.004512 5.252e-006 7.779€e-006
610 0.004512 -1.576e-005 7.647e-006
620 0.004233 -6.828e-005 7.055e-006
630 0.003282 -0.0001522 5.545e-006
640 0.001759 -0.0002836 2.838e-006
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Quadro 16 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Noritake T122.

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha

20 1.087e-005 8.152e-006 1.4#TI0

30 5.435e-005 3.882e-006 5.435e-006
40 0.0001141 5.435e-006 5.707e-006
50 0.0002011 5.435e-006 6.703e-006
&0 0.0002609 0 6.522e-006
70 0.0003424 1.087e-005 6.78e-006
a0 0.000413 1.087e-005 6.884e-006
g0 0.0004783 1.087e-005 6.832e-006
100 0.0005598 0 6.,997e-006
110 0.0006359 1.398e-005 7.065e-006
120 0.0007065 V] 7.065e-006
130 0.0007826 1.087e-005 7.115e-006
140 0.0008533 £.211e-006 7.081le-006
150 0.0009293 5.435e-006 7.149e~006
160 0.001 0 7.117e-006
170 g.001087 6.988e-006 7.222e-006
180 0.001163 6.988e-006 7.269e-006
190 0.001245 7.764e-006 7.321e-006
200 0.001326 1.087e-005 7.3672-006
210 0.001408 2.,174e-005 7.408e-006
220 0.001489 6.988e-006 7.446e-006
230 0.001576 1.087e-005 7.505e-006
240 0.001e58 1.1e65e-005 7.517e-006
250 0.00173% 1.087e-005 7.561le-006
260 0.001815 1.32e-005 7.563e-006
270 0.001913 1.087e-005 7.637e-006
280 0.001989 9.317e-006 7.636e-006
290 0.002082 1.009%e-005 7.695e-006
300 0.002168 1.165e-005 7.745e-006
310 0.00225 6.988e-006 7.75%e-006
320 0.002337 6,.988e-006 7.7%e-00¢6
330 0.002424 1.087e-005 7.806e-006
340 0.0025 Q 7.812e-006
350 0.002587 1.63e-005 7.83%e-006
360 0.002674 5.853e-006 7.853e-006
370 0.002755 1.087e-005 7.873e-006
380 0.002837 5.853e-006 7.87e-006
390 0.002908 6.988e-006 7.848e-006
400 0.002984 5.435e-006 7.852e-006
410 0.003054 5.017e-006 7.822e-006
420 0.003125 3.882e-006 7.803e-006
430 0.003185 8.152e-006 7.768e-006
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Quadro 16 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 1

da porcelana Noritake T122.

Continuacao

T (°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
440 0.003238 8.152e-006 7.71L2e-0086
450 0.003304 6.579e-006 7.676e-006
460 0.003348 5.435e-00¢6 7.6092-006
474 0.003402 7.764e-007 7.582e-006
480 0.003451 1.165e-005 7.494e-006
490 0.003495 1.087e-005 7.435e-006
500 0.00354¢9 3.882e-006 7.394e-006
5140 0.003¢609 1.553e-005 7.365e-006
520 0.003723 9.317e-006 7.446e-006
530 0,003832 1.087e-005 7.513e-006
540 0.0035%24 8.152e-006 7.546e-006
B50 0.00394 -2.717e-006 7.434e-006
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Quadro 17 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Noritake T122.

T(°C) dL/Lo True Alpha Average Alpha
30 6.886e-005 6.053e-006 6.886e-006
40 0.0001377 5.297e-0086 6.886e-006
50 0.Q002172 4.54e-006 7.12e-006
60 0.0002807 0 7.018e-006
70 0.0003602 7.945e-006 7.132e-006
80 0.0004184 5.297e-006 6.974e-006
90 0.0004979 5.297e-006 7.113e-006

100 0.0005826 5.297e-006 T7.283e-006
110 0.0006621 4.,54e-006 7.356e-006
120 0.0007468 5.297e-006 7.468e-006
130 0.0008051 1.05%2¢e-005 7.319e-006
140 0.0008792 7.567e-006 7.2972-006
150 0.0009534 1.059e-005 7.334e-006
160 0.001028 5.297e-006 7.313e-006
170 0.001112 3.783e-006 7.391e-006
180 0.001181 1.059e-005 7.382e-006
190 0.001266 1.58%e-005 7.446e-006
200 0.00134 1.059e-005 7.445e-006
210 0.001425 1.589e-005 7.499e-006
220 0.00151 1.059e-005 7.548e-006
230 0.001584 2.119e-005 7.541e-006
240 0.001674 1.059e-005 7.591e-006
250 0.001753 1.059e-00S 7.623e-006
260 0.001845 5.297e-006 7.702e-006
270 0.001239 3.783e-006 7.73%e-006
280 0.002023 1.05%e-005 7.782e-006
290 0.002103 £.29%6e-006 7.788e-006
300 0.0021983 1.05%e-005 7.831e-006
310 0.002278 9.837e-006 7.854&-006
320 0.002368 1.05%9e-005 7.8%2e-006
330 0.002452 5.297e-006 7.91le-006
340 0.002542 9.837e-006 7.945e-006
350 0.002622 1.059%e-005% 7.945e-006
360 0.002707 1.588%e-005 7.96e-006

370 0.0027¢91 1.582e-005 7.975e~006
380 0.002871 5.297e-006 7.574e-006
3990 0.00295 1.059e-005 7.974e-006
400 0.00304 9.08e-006 8.00l1le-006
410 0.003104 2.119e-005 7.958e-006
420 0.002183 1.059e-005 7.958e-006
430 0.003252 1.362e-005 7.932e-006
440 0.003321 1.059e-005 7.%07e-006
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Quadro 17 - Valores de dL/Lo x T obtidos durante os ensaios de Dilatometria da Amostra 2

da porcelana Noritake T122.

Continuacao

T(°C) dL/LO True Alpha Average Alpha
450 0.003395 1.059e-0058 7.8%62-006
460 0.003448 1.059e-005 7.837e-006
470 0.003506 5.297e-006 7.792e-006
480 0.00357 5.297e-006 7.761e-006
490 0.003628 -5.297e-006 7.72e-006
500 0.003708 5.296e-006 7.724e-006
510 0.003798 1.059%9e~-005 7.75e-006
520 0.003919 1.05%e-005 7.839e-006
530 0.004062 7.545e-006 7.966€-006
540 0.004206 1.059e-005 8.088e-006
550 0.004258 0 8.035e-006
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CONTI, E.C.G. Estudo das interfaces titanio/porcelanas, com trés porcelanas de
ultra baixa fusdo, empregando-se microscopia eletrbnica de varredura e
dilatometria. Araraquara, 2002. 147p. Dissertacdo (Mestrado em Dentistica

Restauradora) — Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi caracterizar quimica e metalograficamente o Ti.c.p.
antes e apo6s a fundigdo por Plasma-Skull, e estudar as interfaces entre esse metal
e as porcelanas Vitatitankeramik, Triceram e Noritake T122, empregando-se M.E.V.,
EDS, Mapeamento Elementar e Dilatometria. Trinta e cinco placas nas dimensdes
de 25mm x 3mm x 1mm foram fundidas pela maquina nacional Discovery — Plasma,
EDG Equipamentos, sendo 5 amostras empregadas para a analise quimica e
metalogréfica e as 30 restantes, utilizadas para aplicacdo das porcelanas, sendo
divididas em 3 grupos de 10 placas cada. O tratamento da superficie do metal, bem
como a aplicacdo e as coccdes das porcelanas foram realizadas segundo as
recomendacdes de cada fabricante. Posteriormente, as amostras tiveram uma de
suas faces laterais lixadas, até a exposi¢cao da interface e preparadas para analise
por M.E.V. Para os ensaios de Dilatometria, 2 amostras de Ti c.p. e 2 para cada
sistema de porcelanas foram confeccionadas na forma de cilindro com 12 mm de
comprimento x 2 mm de diametro, e em cada amostra foi soldado um termopar de
cromel-alumel, para medida de temperatura dos ensaios. As curvas de expansao
térmica do Ti c.p. e das trés porcelanas, foram levantadas para estudar a
compatibilidade entre os conjuntos metalocerdmicos. Os resultados da anélise
quimica e das imagens obtidas por Microscopia Optica, demonstram que o Ti c.p.
ap6s a fundicdo apresenta condi¢des fisico-quimicas adequadas para receber a
aplicacdo da porcelana. Dos resultados de M.E.V., observa-se que todos os
sistemas apresentaram integridade nas interfaces Ti/Bonder, livre de fendas ou

poros, com um bom contato entre a porcelana e o metal, confirmado pelas imagens
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do Mapeamento Elementar, sugerindo uma adequada interacdo entre esses
materiais. Da andlise das imagens do EDS foram encontrados os elementos Ti
(titdnio), Si (silicio), K (potassio), Ca (calcio), Al (aluminio) e O (oxigénio) em todas
0s grupos; sendo que o elemento Na (sddio) esteve presente apenas na interface do
sistema Triceram. Comparando as curvas de expansao térmica do Ti c.p. e das
porcelanas, pode-se concluir que os coeficientes de expansdo térmica de ambos
apresentaram compatibilidade, podendo ser utilizados em restauracbes

metaloceramicas.

Palavras-chave: 1-Titanio; 2- Porcelana dentaria; 3- Microscopia Eletrénica de

Varredura; 4- Dilatometria
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Oqgiﬁ’zaaﬁ

CONTI, E.C.G. Study of the titanuim/porcelain interfaces, with tree ultra-low fusing
porcelains, using scanning electron microscopy and dilatometry. Araraquara,
2002. 147p. Dissertacdo (Mestrado em Dentistica Restauradora) — Faculdade

de Odontologia, Universidade Estadual Paulista.

ABSTRACT

The aim of this work was to perform a chemical na metalographical characterization
of the commercially pure titanium before and after melting by the Plasma-Skull
method, and to study the interfaces between this metal and the porcelains
Vitatitankeramik, Triceram e Noritake TI22, using SEM, EDS, elementary mapping
and dilatometry. Thirty five samples with dimensions 25mm x 3mm x 1mm were
melted in a national Discovery-Plasma, EDG Equipaments, five of which were used
for chemical analysis and metalography and the remaining thirty, divided in three
groups, were used for applications of the porcelains. The metal surface treatment, as
well as the applications and firing of the porcelains, were performed according to the
recommendations of each manufacturer. Subsequently, one of the lateral surfaces of
the samples was polished until the interfaces was exposed and then was prepared
for the SEM analysis. Two samples of commercially pure titanium and other two for
each system of porcelains were cylindrically shaped with lengths of 12mm and 2mm
of diameter, and in each sample Chromel-Alumel thermocouple was welded to
measure the temperature of the tests. The thermal expansion curves of the
commercially pure titanium and porcelains were measured to study the compatibility
of the metal-ceramic systems. The chemical analysis and optical microscopy results
show that the commercially pure titanium after the melting exhibits appropriate
physical and chemical conditions for the application of the porcelain. The SEM
results indicate that all the systems exhibits integrity of the Ti/bonder interface, free
of gap and porous, with good contact between metal and porcelain, which was

confirmed by the elementary mapping images, suggesting and adequate interaction
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between these materials. From the analysis of the EDS images, Ti (titanium), Si
(silicon), K (potassium), Ca (calcium), Al (aluminum) and O (oxygem) were found in
all the groups; Na (sodium) was present in the Triceram system only. Comparing the
commercially pure titanium and porcelain thermal expansion curves we can conclude
that the both coefficients present compatibility, and can be used in metal/ceramic

restorations.

Key-words: 1-Titanium; 2- Dental porcelain; 3- Scanning Electron Microscopy;

4- Dilatometry.
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