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Resumo

Barras de p6 de espinélio 1,4mm x 4 mm x 25 mm foram confeccionadas pela
colagem em barbotina em molde de gesso e sinterizadas a 1120°C durante 2h,
seguida de nova  sinterizagdo de 2h a 1180°C, 1210°C, 1240°C e 1270°C,
respectivamente, para as amostras 1, 2, 3 e 4. As amostras receberam 20 minutos
de infiltragdo de vidro de alumino-silicato de lantanio a 1130°C. Apds remogéo do
excesso de vidro e acerto dimensional, as barras foram fraturadas em teste de
flexdo. As secbes de fratura foram analisadas quantitativamente com base em
micrografias eletrbnicas de varredura. No presente trabalho, esta analise
ceramografica manual foi repetida nestas secdes apds lixa e polimento. Os
resultados indicam que o teor de vidro infiltrado decresce consistentemente com o
aumento da temperatura da segunda sinterizacdo, de maneira muito mais nitida e
regular do que a proporcionada pela ceramografia anterior em superficie de fratura
bruta.
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MANUAL QUANTITATIVE ANALYSIS OF PHASES IN IN-CERAM® SPINELL:
INFLUENCE OF THE POLISHING ON THE RESULTS

Abstract

Spinel powder bars 1.4 mm x 4 mm x 25 mm were manufactured by slip casting on
special plaster mold and sintered at 1120°C for 2h, followed by a second 2h duration
sintering at 1180°C, 1210°C, 1240°C and 1270°C, respectively, for samples 1, 2, 3
and 4. The samples received lanthanum silicate glass infiltration at 1130°C for 20
minutes. After removing the excess-glass and dimmensional fitting, the ceramic bars
were fractured under three-point flexural test. The fracture sections were evaluated
by using scanning electron microscopy. In this work, the manual ceramographic
analysis was repeated in these sections after sand-paper grinding and alumina paste
polishing. The results indicated that amount of the infilirated glass decreased
consistently with increasing temperature in the second sintering firing, in a more clear
and regular fashion than previously observed by the ceramography carried out on
fractured surface.
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1 INTRODUGAO

A restauracao de dentes anteriores € uma tarefa ardua por requerer a maxima
qualidade estética possivel em conjunto com suficiente resisténcia mecanica e, para
tal, uma coroa In-Ceram® Spinell ainda é uma opcéo que continua sendo usada e
aperfeicoada'’™ em funcdo dos seus incomparaveis atributos de cor e transluéncia,
e seria uma ceramica imbativel ndo fosse a sua limitagao de resisténcia mecénica e
extrema dificuldade de processamento. Mas, mesmo com estas limitacoes
mecanicas, verifica-se que 91,7% a 100% de sobrevivéncia clinica apds 5 anos na
boca do paciente,® apds oferecer acabamento superficial de minima rugosidade
(1,30 + 0,19) um no final de sua fabricacao,”® bem melhor do que outras ceramicas
concorrentes no mercado para a mesma funcgao.

O presente trabalho é mais uma continuacdo da pesquisa de Mestrado
realizada por Alves”) e teve por objetivo mostrar que, apesar do muito esforco
experimental requerido, € essencial efetuar a analise ceramografica quantitativa em
secao polida, para se poder conclusivamente correlacionar a resisténcia a flexao por
trés pontos com as condicdes de sua fabricacdo em altas temperaturas, que gera a
microestrutura especifica capaz de proporcionar a referida propriedade mecénica.

2 MATERIAL E METODOS

O presente trabalho consiste na continuagdo da andlise da microestrutura de
amostras In-Ceram® Spinell, duas vezes sinterizadas e a seguir infiltradas com vidro
de alumino-silicato de lantanio, produzidas na pesquisa de Mestrado de Alves ), e
que foram fraturadas em ensaios de flexdo por trés pontos. Naquele estudo original,
o efeito da segunda temperatura de queima de sinterizagcdo (1.180°C, 1.210°C,
1.240°C e 1.270°C, durante 2 horas) da infra-estrutura de aluminato de magnésio
estequiométrico sobre a resisténcia a flexdo por trés pontos de barras no estado
como infiltrado pelo vidro de lantanio (processo realizado a 1.130°C durante 20
minutos) foi investigado.

Foram usadas Matérias-primas comerciais e processamento recomendado
pelo fornecedor do mesmo (Vita In-Ceram® Spinell, onde a primeira queima de
sinterizacdo foi realizada a 1.120°C durante 2 h [ou 3h, numa receita diferente
daquela do fornecedor]. As dimensdes padrdes''” das amostras foram:
(4,00 = 0,25) mm de largura, 20 mm de comprimento e (1,2 = 0,25) mm de
espessura. Detalhes de procedimento na preparagdo das Dbarras
sinterizadas/infiltradas, bem como as condicdes de testes flexao por trés pontos ja
se encontram relatados em publicacdo anterior.'"

A superficie de fratura de cada uma das barras submetidas ao ensaio flexao
foi lixada e polida com aluminas de granulometria 1 e 2 para exame ceramografico
usando microscopia eletrbnica de varredura. A porcentagem de fases foi
determinada usando uma impressdo tamanho A3 de uma apropriada micrografia
eletrbnica de varredura: (a) efetuou-se a separagdo das 3 fases (poros, gréos de
espinélio e vidro infiltrado) por corte (usando bisturi e tesoura); (b) os recortes de
cada fase foram pesados numa balanga analitica de 4 casas decimais; (c) este peso
de (b) constituiu a integracdo da area parcial da fase numa amostragem de
superficie de corte da barra e proporcional a I? (onde | é a aresta do cubo
representativo do volume parcial da fase no volume total da ceramica). Portanto, o
volume de uma fase é proporcional a (Peso parcial da fase)®2. A soma dos volumes
parciais das fases da o volume total da ceramica, Viga = Soma (Vj). Assim a



porcentagem de vidro infiltrado = (Vyigro/Viota) X 100, uma relacdo semelhante
aplicando-se para as outras fases (poros e graos de espinélio). Como o resultado
final de interesse é porcentagem, nao ha problema nenhum no uso de peso como
representante de > e de seu uso na geracdo de V; = (peso da fase i)*? .A
porcentagem volumétrica de cada fase € igual a = (V;/ V;) x 100.

3 RESULTADOS

A Tabela 1 apresenta os resultados da andlise ceramografica quantitativa do
presente trabalho para amostras cujo tempo da primeira queima de sinterizagdo (a
1.120°C) foi de 2 h. Pode-se observar, pelos valores médios de cada amostra, que a
% de vidro infiltrado decresce com o aumento da temperatura da segunda queima
de sinterizac¢ao, o que indica um fechamento gradual dos poros integranulares com o
aumento da temperatura , dificultando a infiltragdo do vidro de alumino-silicato de
lantanio.

Tabela 1 — Resultados de porcentagens de fases presentes em cada uma das amostras cujo tempo
da primeira queima de sinterizacéo foi de 2h a 1.120°C. O tempo da segunda queima de sinterizagéo
foi sempre de 2h

No.amostra Posicao na Porcentagem volumétrica
(Temperatura secado da Espinélio (%) Poros (%) Vidro (%)
22.Queima) amostra
1(1.180°C) Centro 91,15 0,00 8,85
Direita 77,53 0,03 22,44
Esquerda 81,40 0,01 15,59
Inferior 73,67 0,00 26,33
Superior 84,84 0,01 15,15
MEDIA 81,72 0,01 17,67
2 (1.210°C) Centro 86,17 0,54 13,29
Direita 84,34 0,10 15,56
Esquerda 85,60 0,05 14,35
Inferior 82,64 0,02 17,34
Superior 80,45 0,14 19,42
MEDIA 83,84 0,17 15,99
3 (1.240°C) Centro 84,47 0,38 15,15
Direita 85,18 0,00 14,82
Esquerda 86,97 0,02 13,01
Inferior 88,39 0,01 11,54
Superior 86,00 0,15 13,84
MEDIA 86,20 0,11 13,67
4 (1.270°C) Centro 86,29 0,00 13,69
Direita 89,23 0,08 10,70
Esquerda 86,41 0,03 13,56
Inferior 87,86 0,57 11,57
Superior 90,87 0,00 9,13
MEDIA 88,13 0,14 11,73
4 DISCUSSAO

Dentro dos objetivos do trabalho, cabe agora comparar estes resultados com
aqueles anteriormente obtidos das mesmas amostras ainda no estado de superficie




9. Estes

de fratura (do teste de flexdo por trés pontos), ainda sem polimento |
resultados se encontram na Tabela 2.

A Tabela 2, conforme ja conhecido da publicagdo anterior'" j4 mostrava uma
tendéncia forte de diminuicao do teor de vidro infiltrado com o aumento da segunda
temperatura de sinterizacdo. Todavia, dava para perceber pela inversao de valores
mostrados pelas amostras 3 e 4, que poderia haver um mascaramento dos
resultados decorrentes de regides escuras decorrentes de "grdo arrancados"
passando-se por poros, com isso reduzindo a porcentagem de graos de espinélio e
de vidro infiltrado. Se nédo fosse isto, a explicagdo estaria num complexo
compromisso de reducao do tamanho de poros com o0 aumento da temperatura da
segunda sinterizacdo e decorrente dificuldade de infiltracdo do vidro de lantanio,
posteriormente. Isto teria que ser verificado. Agora ficou esclarecido que a
dificuldade de infiltracdo de vidro, decorrente do fechamento dos poros é uma
hip6tese bem sustentada pelos resultados do presente trabalho.

Cabe agora explicar o porque da complexa variagdo da resisténcia flexural
com o aumento da temperatura da segunda queima, conforme ja conhecido na
publicacao anterior'" e que se encontra reproduzido na Tabela 3.

Tabela 2. Porcentagem de fases presentes nas mesmas amostras do Quadro 1, conforme analisadas
por MEV de superficie de fratura. Primeira Sinterizagdo a 1.120°C (2 h); Infilirago de vidro a 1.130°C
(20 minutos).

Amostra Itens Poros Espinélio Vidro Total
GRI-1, 22.Sinerizacao a Massa(g) 0,6512 4,5646 3,4213
1.180°C (2h). Area(um?) 98,71 691,92 518,61
Volume(um®) 980,73 18200,39 11810,36
Volume(%) 3,16 58,73 38,11 100
GRI-2, 22.Sinterizacao a Massa(qg) 0,4095 5,0548 2,9803
1.210°C(2h). Area(um?) 62,07 766,22 451,76
Volume(um?®) 489,05 21209,60 9602,11
Volume(%) 1,56 67,76 30,68 100
GRI-3, 22.Sinterizacao a Massa(qg) 0, 4139 4,9802 3,0762
1.240°C(2h). Area(um?) 62,74 754,91 466,30
Volume(um®) 496,96 20741,81 10069,28
Volume(%) 1,59 66,25 32,16 100
GRI-4, 22.Sinterizacao a Massa(qg) 0,2400 5,2218 2,9725
1.270°C(2h). Area(um? 36,38 791,54 450,58
Volume(um?®) 219,43 22269,31 9564,43
Volume(%) 0,68 69,48 29,84 100

Tabela 3 — Valores médios e desvios padrées da resisténcia a flexdo por trés pontos das barras
correspondentes as amostras 1 a 4 do presente trabalho

Amostras Resist. a Flexdo (MPa) Desvio Padrao (MPa)
GRI-1 340,27 69,26
GRI-2 347,85 77,35
GRI-3 369,33 44,79
GRI-4 379,12 88,23

Considerando-se os valores significativos de desvio padrdo, a Tabela 3
mostra que ha uma tendéncia ao crescimento da resisténcia a flexao por trés pontos
com o aumento da temperatura da segunda queima de sinterizacdo, enquanto a
Tabela 1 mostra que este aumento de temperatura dificulta a infiltracdo do vidro de
lantanio. Com isto, fica claro que o aumento da resisténcia a flexao por trés pontos



com o aumento da temperatura da segunda queima de sinterizacdo decorrente do
aumento e fortalecimento das ligacdes entre os graos de espinélio com o aumento
da temperatura. De qualquer forma, de observacao visual, Alves"” ja tinha notado
um aumento da opacidade em amostras cuja segunda queima foi feita a 1.240°C e a
1.270°C. Assim, sendo In-Ceram® Spinell continua sendo uma ceramica mais dificil
de elaboragdo. Mantendo a temperatura de 1.210°C com a maxima para a segunda
queima de sinterizacdo e estudando a reologia do vidro de alumino-silicato de
lanténio talvez seja encontrado um caminho ainda promissor e insuficientemente
explorado.

5 CONCLUSAO

¢ O aumento da temperatura da segunda queima de sinterizagéo, de fato, diminui o
teor de vidro de lanténio infiltrado em amostras de In-Ceram® Spinell.

e O presente estudo mostrou que em andlise ceramografica quantitativa para
correlacionamento entre microestrutura e propriedades mecanicas é essencial
efetuar o polimento da se¢ao de analise.

e Esta mais evidente que o aumento da resisténcia a flexao por trés pontos de In-
Ceram® Spinell com o aumento da temperatura da segunda queima de
sinterizacao se deve ao fortalecimento das ligagdes entre os grdaos de espinélio.
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