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Resumo

Visou-se a caracterizagao do grau de infiltracdo do vidro de lantanio em préteses
dentais de ZTA parcialmente sinterizada como funcédo das condi¢cbes de processo e
sua correlagdo com a resisténcia flexural, com énfase em microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Apo6s a sua fratura em ensaio flexural por 3 pontos, barras de In-
Ceram®ZTA foram lixadas e polidas e caracterizadas por microscopias 6tica e
eletrénica de varredura. Foram usadas cerca de 10 amostras para cada condigao
operacional. Resultados: (a) Barras de In-Ceram®ZTA de 3mm de espessura no
conseguem alcangar uma completa infiltragdo de vidro de alumino-silicato de
lantanio até o seu nucleo nas condi¢gdes operacionais recomendadas pelo fabricante;
(b) A MEV com elétrons retro-espalhados € de fato uma técnica adequada para o
estudo da infiltracdo do vidro de lantanio em barras In-Ceram®ZTA.

Palavras-chave: Ceramicas dentais; In-Ceram®ZTA; Resisténcia flexural;
Caracterizacao por MEV.

MICROGRAPHIC CHARACTERIZATION OF La-GLASS INFILTRATED ZTA
DENTAL PROSTHESIS AND ITS CORRELATION TO THE THREE-POINT
FLEXURAL STRENGTH

Abstract

It was characterized the degree of lanthanum glass infiltration into partially sintered
ZTA dental infrastructure as a function of the processing conditions and its
correlation to the flexural strength, emphasizing scanning electron microscopy
(SEM). After their fracture at the end of three-point flexural strength test,
Inceram®ZTA bars have been ground and polished and characterized by optical and
SEM. It was used about 10 samples for each operational condition studied. Results:
(a) 3mm thick In-Ceram®ZTA bars do not achieve a complete lanthanum alumino-
silicate glass infiltration up to their core under operational conditions recommended
by the manufacturer; (b) SEM with back-scattered electrons is effectively a suitable
technique for studying infiltration of lanthanum glass into in-Ceram®ZTA bars.

Key words: Dental ceramics; In-Ceram®ZTA;  Flexural strength; SEM
characterization.
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1 INTRODUGCAO

As ceramicas odontologicas ja constituem a opgdo mais estética para a
substituicdo parcial ou total de tecidos dentarios perdidos, sendo, no entanto,
suscetiveis as fraturas quando expostas as tensdes de tragdo ou flexao, devido a
baixa tenacidade a fratura e limitada resisténcia mecéanica quando comparada as
ligas dentarias. Por isso, as proteses parciais fixas tém merecido intensivos estudos
para minimizar os insucessos clinicos,"™ ao mesmo tempo em que se obtém dureza
similar a do esmalte dentario aliado a boa inércia quimica.

O método In-Ceram® foi desenvolvido através do pincelamento de barbotina
(Slip Coating) do 6xido de aluminio usado para construgao da infra-estrutura, a qual
€ sinterizada parcialmente até obter uma microestrutura com poros abertos e
interconectados. O material obtém sua resisténcia através da infiltracdo de vidro de
lantanio no material poroso com um vidro de lantanio.""®*” Com a finalidade de
aumentar a tenacidade a fratura do material (K;), 6xido de zircénio pode ser
adicionado,®'? resultando em ZTA (alumina tenacificada pela zirconia). A adigdo de
33 % de zircbnia eleva a resisténcia flexural até 630 (£ 58) MPa enquanto que o K.
dobra.

As ZTAs utilizadas em odontologia sédo indicadas para confecgdo de infra-
estrutura de préteses parciais fixas posteriores (PPFP). O In-Ceram® Zirconia, I1CZ,
por ser um composito de ZTA, possui propriedades mecanicas superiores aquelas
do In-Ceram®Alumina. Essas propriedades superiores c;ualificam este material para
ser utilizado em proteses parciais fixas posteriores.(!"'"12

2 MATERIAIS E METODOS

Trinta corpos de prova em formato de barras, de 25,0 mm de comprimento e de
secao retangular (4,0 mm de largura por espessura igual a 1,0 mm ou 2,0 mm ou 3,0
mm) foram divididos em 3 grupos de 10 amostras (um grupo para cada espessura).

Modelos de acrilico (de espessuras de 3, 4, 5 e 6 mm, com 250 mm de
comprimento e 4,0 mm de largura) foram usados na confec¢do dos moldes de
polivinilsiloxano Elite Double 8 (Zhermack, Italia) com os quais foram obtidos tantos
os moldes de gesso para colagem quanto as barras de corpos de prova de ZTA.

Apo6s o preenchimento do molde de polivinilsiloxano com o gesso, esperou-se
pelo menos 2 horas antes de retirar o modelo ja cristalizado. O gesso entado
removido recebeu um acabamento com lamina de bisturi n°® 12 e lixa n° 600 e 1200
(a seco), para corrigir qualquer diferenga entre este e 0 modelo de acrilico.

Apss o acabamento, o modelo de gesso especial é posicionado dentro de um
dos outros moldes de polivinilsiloxano (1mm, 2mm e 3mm mais profundos) para
confecgdo dos corpos de prova In-Ceram® Zirconia (ZTA).

A barbotina da ZTA foi entdo manipulada de acordo com as especificagdes do
fabricante e entdo vertida nos moldes de polivinilsiloxano, contendo no seu fundo
uma barra de gesso para colagem.

Durante o pincelamento da barbotina, o molde de polivinilsiloxano foi
posicionado sobre o vibrador de gesso, para que a vibragdo auxiliasse no
escoamento da suspensao e reduzisse a probabilidade de ocorréncia de bolhas na
amostra.

O conjunto modelo + amostra & posicionado na base de alumina do forno
Inceramat 3® (VITA Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), para poder ser
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sinterizada parcialmente de acordo com a programacado preestabelecida pelo
fabricante.

ApoOs a sinterizagao parcial os corpos de prova de ZTA, sao usinados a seco
com auxilio de pedras montadas de diamante a 5000 rpm, com o auxilio de micro-
motor W&H, MF-PERFECTA 9975 até alcangarem as dimensdes corretas.

ApOs a usinagem, os corpos de prova foram posicionados sobre uma lamina
de platina (95% Pt + 5% Au), recobertos com a suspensao de vidro de alumino-
silicato de lantanio em agua bi-destilada e entdo levada ao Inceramat 3® para ser
realizada a infiltracao de vidro. Em todas as amostras, foi utilizada a mesma cor do
vidro de lantanio (Z22) e do mesmo lote (lote n°. 6491).

O excesso de vidro das amostras foi removido com a utilizagcdo de pontas
diamantadas (EVE-DIABOND- granulagdo grossa DB-15g) a 20000 rpm, com o
auxilio do micro-motor W&H, MF-PERFECTA 9975, seguindo sempre a mesma
orientacdo de sentido e direcdo. Apdés a remocgao inicial do excesso de vidro de
lantanio, procedeu-se o jateamento com 6xido de aluminio de 110 ym de tamanho
de particula e pressado constante de 3,5 bar. As amostras foram posicionadas a
aproximadamente 2,5 a 3,0 cm de distancia da saida do jato de alumina com uma
angulacdo de 45° em relagdo a mesma.

Apos a constatacdo por meio de inspecao visual que todo o excesso de vidro
lanténio foi removido, proporcionando desta forma uma superficie sem brilho, as
amostras sédo posicionadas sobre uma |4 de vidro e levadas ao interior do Vacumat
40®.0 forno é pré-aquecido até 600°C, a partir de entdo a base de alumina é
elevada automaticamente, fechando desta forma o compartimento do forno. Durante
os 5 minutos subsequentes, o forno aquece-se até 1000°C onde entdo permanece
por mais 5 minutos. O processo inteiro decorre sem vacuo.

Depois de remover todo o excesso de vidro das amostras, as arestas sio
ligeiramente arredondadas e os corpos de prova sao polidos, a seco, com lixas
d’agua com granulacdo de 220, 360, 600, e por fim com lixas d’agua 1200 com o
auxilio da pasta de polimento produzida com diamante de granulagdo 2 a 4 um
(DIAMOND EXCEL, FGM).

A resisténcia flexural uniaxial foi aferida através do teste de flexdo a trés
pontos, de acordo com as diretrizes da 1SO 6872"'"¥, em uma maquina de ensaios
mecanicos (EMIC modelo DL 1000, Sdo José dos Pinhais, Brasil) com velocidade de
0,5mm/s e distancia entre os apoios de 14 mm.

O valor da resisténcia a flexdo a trés pontos (M) foi calculado a partir da
equacgao:

M = (3WI / [2bd?])
onde W é tensédo de fratura (N); | € a distancia entre os apoios do teste (mm); b e d
sdo, respectivamente a largura e espessura do corpo de prova (mm).

Devido as dimensbes inadequadas das garras originais da EMIC modelo DL
1000, um conjunto de novas garras foi projetado e confeccionado para que as
normas da 1SO 6872"® fossem seguidas.

As amostras foram submetidas a limpeza com alcool isopropilico previamente ao
ensaio mecanico.

Tabela 1 — Diametro dos apoios cilindricos de acordo com o grupo de teste

Grupo Espessura da Amostra Diametro do Apoio Cilindrico
(mm) (mm)
1 1,00 1,4
2 2,00 2,9
3 3,00 4,5
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Os apoios cilindricos intercambiaveis das garras foram confeccionados com
didmetro de aproximadamente 1,5 vezes a espessura dos corpos de prova (ASTM,
Designation C 1161-90)', de acordo com a Tabela 1.

Os corpos de prova, apos fraturados no teste flexural por trés pontos, foram
lixados e polidos, para que pudéssemos analisar a composic¢ao e infiltragao do vidro
no material ceramico. Apos o polimento, foram analisados por microscopia otica e
eletrbnica de varredura. Obtivemos maior retorno proveniente desta ultima mediante
a impressao da micrografia em tamanho A3 e a separacao das fases (poros, vidro,
zircbnia e alumina) por corte (usando bisturi e tesoura). A integracdo da area
proporcional a |2 (onde |; representa o lado de um cubo quantificador do volume da
fase no volume global da pecga ceramica considerada). O volume do cubo da referida
fase é V; = |7 onde lii é proporcional a raiz quadrada do peso de papel
correspondente a particular fase separada por recorte. A pesagem de cada fragéo
de recortes de papel foi feita numa balanca analitica de 4 casas decimais. O volume
global da ceramica (V;) a ser considerado € igual a soma dos volumes parciais das
fases. A porcentagem volumeétrica de cada fase é igual a = (Vi / Vi) x 100, e,
portanto, o uso de unidade artificial para volumes parciais (proporcionais aos pesos
das fases, conforme separadas por recorte de impressdo micrografica) n&o
compromete o resultado final.

3 RESULTADOS

Os valores individuais relativos aos ensaios de resisténcia flexural uniaxial a
trés pontos, as médias e desvio padrédo dos grupos 1, 2 e 3 estdo descritos na
Tabela 2.

Tabela 2 — Resultados dos valores médios de forca maxima, resisténcia a flexdo e desvio padrédo da
resisténcia a flexdo dos grupos analisados.

Grupo Forca Méxima (N) Remste(r;\:'l:a;ﬂexural IE:::"EI\?)
1 104,69 549,60 87,34
2 323,63 424,77 110,91
3 714,66 422,84 78,04

As superficies de fratura dos corpos de prova foram analisadas através da
microscopia eletrébnica de varredura (MEV - JOEL 6460LV) com a utilizagdo de
elétrons retroespalhados.

A Figura 1 demonstra uma analise de mapeamento por EDS dos elementos
alumina, zircbnia e lantanio, caracterizando assim, as fases presentes no material.
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Amostra 1-1 5k

Figura 1. Analise de EDS — mapeamento

A Tabela 3 apresenta as porcentagens volumétricas das fases encontradas
em amostra micrograficas de elétrons retroespalhados. Pode-se observar que o
aumento da espessura do corpo de prova implica um decréscimo da porcentagem
de vidro infiltrado.

Tabela 3 — Porcentagens volumétricas de fases em amostras micrograficas dos grupos I, 2 e 3 de In-
Ceram®ZTA.

Amostras % Volumétricas de fases

Poros Vidro Alumina ZircOnia
Grupo(1): 1-1 0,51 15,19 62,70 21,60
Grupo(2): 2-1 0,09 5,25 80,82 13,83
Grupo(3): 3-1 0,50 6,61 74,62 18,27
Grupo(3):3-2 0,14 11,42 67,44 20,99
borda

A Figura 2 mostra as micrografias de amostras dos Grupos 1, 2 e 3. Estas
micrografias eletrénicas foram impressas em tamanho A3 e tratadas pela técnica de
integracdo de areas por meio de pesagens, ou seja, em cada micrografia fez-se a
pesagem da folha contendo a micrografia toda e, a seguir, fez-se o recorte para
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separar as areas referentes as fases contidas: poros (fase preta), alumina (fase
cinza escura), vidro (fase cinza clara) e zirconia tetragonal (fase branca). Cada uma
destas fases foi pesada separadamente. Considerando a escala micrométrica (5
micrometrios correspondente na micrografia a um determinado numero de
milimetros), foi possivel converter cada peso parcial no correspondente valor de
micrémetros quadrados, cuja raiz quadrada da o lado do quadrado de mesma area.
Elevando-se o lado do quadrado ao cubo, obteve-se o volume parcial da particular
fase considerada. Repetindo o procedimento para as outras 3 fases, foi possivel ter-
se o volume total (em micrédmetros cubicos) da amostra representada pela
considerada micrografia em tamanho A3. A partir dai foram calculadas as
porcentagens volumétricas das 4 fases presentes, conforme consta na Tabela 3.

Inaugurou-se aqui uma nova metodologia que, apesar de extremamente
trabalhosa (muitas horas de anadlise direta ndo instrumental de uma considerada
micrografia em tamanho A3) permite galgar alguns degraus em avaliagao
micrografica quando comparado ao procedimento tradicional de “olhometro”, isto €,
de pegar duas micrografias e, de olho nu, julgar que elas sdo equivalentes ou
semelhantes (ou entdo diferentes, se for o caso). Naturalmente, o método deve ser
repetido numa mesma amostra varias vezes (por exemplo, a coleta de 10 amostras
micrograficas de cada amostra fisica), para avaliar a dispersao da micrografia, bem
como utilizar varias amostras fisicas (por exemplo 10 amostras de um mesmo lote)
para avaliar a homogeneidade (ou a dispersdo dentro de um unico lote).
Naturalmente, seriam 100 amostras micrograficas em tamanho A3 para um lote de
10 amostras fisicas, cada analise ceramografica quantitativa levando muitas horas
de trabalho do analista. Como anunciado acima, € realmente um trabalho que
demanda muito tempo e paciéncia e, no futuro, enseja a sua substituicdo (total ou
parcial) por uma analise ceramografica quantitativa instrumentada (ou
informatrizada), que, no entanto, requer o desenvolvimento de “softwares”
especializados e especificos, onde o analista ainda tera que informar a natureza de
cada fase presente previamente para que a informatica funcione a contento.
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(a) Grupo(1): 1-1

Za kU

(b) Grupo(2): 2-1

(c) Grupo(3): 3-1
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Figura 2. Micrografias de amostras dos Grupos 1, 2 e 3 (elétrons retroespalhados):
Fase branca = zircbnia, cinza escura = alumina, preta = poro vazio e cinza claro = vidro de alumino-
silicato de lantanio (conforme identificagcéo prévia por EDS).
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4 DISCUSSAO

Conforme detalhadamente analisado em sua pesquisa de dissertacdo de
Mestrado, Ruybal Bica"® mostrou que o teste de Tukey revelou que o resultado do
grupo 1 diferiu-se estatisticamente dos demais grupo, enquanto que, nao houve
diferenca significativa entre os grupos 2 e 3. Resultados semelhantes foram
encontrados por KeIIy,“G) que observou valores maiores de resisténcia flexural
uniaxial por trés pontos em corpos de prova de menor espessura, quando
comparadas amostras de 0,5 a 3,0 mm."®

O modulo de Weibull (m) é a distribuicdo de resultados. Este pode ser
calculado através do coeficiente angular (inclinagdo) da reta de probabilidade
acumulada. Quanto maior for o valor de m, menor a dispersao de resultados e
consequentemente maior confiabilidade no material.('"* 1®

Lithy et al.”” realizaram um estudo sobre resisténcia mecanica e
confiabilidade de proteses parciais fixas posteriores totalmente cerdmicas. Os
materiais utilizados para confecgdo das amostras foram: Cercon blanks (CEZ)
(DeguDent, Hanau, Germany) t-ZrO, (3% mol - Y203,, In-Ceram blanks (ICZ) (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Germany) t-ZrO; (12% mol - CeO2)e IPS Empress2 (E2)
(Ivoclar, Schaan, Liechtenstein) dissilicato de litio. Os autores concluiram que o CEZ
possui capacidade média de carregamento de 706 N que € 1,5 vezes maior do que a
do ICZ (407 N) e 2,7 vezes maior que a do E2 (260 N). Os resultados do médulo de
Wiebull demonstraram que o CEZ apresenta menor dispersao dos resultados (m=7),
ou seja, maior confiabilidade em relagdo ao E2 (m=5,7) e ICZ (m=4,5).

Os médulos de Weibull no presente estudo variaram de acordo com o grupo,
sendo que o grupo 1 apresentou resultado de m=7, enquanto que os resultados dos
grupos 2 e 3 foram respectivamente m=3,80 e m=4,73.

Foram obtidos, no presente estudo, valores de resisténcia flexural que
variaram de 549,60 (+ 87,34) MPa, 424,77 (£ 110,91) MPa e 422,84 (+ 78,04) MPa
respectivamente para os grupos 1, 2 e 3.

Valores de até 630 (+ 58) MPa, foram descritos nos trabalhos de Guazzato et
al..®® com a utilizacdo de amostras tendo dimensdes de 1,2 x 4 x 20 mm
(espessura x largura x comprimento) .

Em um outro estudo de Guazzato et al.'"® onde se estudou a influéncia dos
tratamentos de superficie e térmico em corpos de prova In-Ceram Zirconia (ICZ) com
dimensbes de 1,2 x 4 x 20 mm (espessura x largura x comprimento) os valores
variaram de 452 (£ 35) MPa para o grupo em que foi realizado apenas o jateamento
da superficie até 563 (+ 62) MPa para as amostras que foram usinadas
paralelamente ao Ion(c;o eixo e depois sofreram tratamento térmico.

Ja Anusavice,'" descreve o valor resisténcia flexural uniaxial por trés pontos
para o ICZ como sendo igual a 700 MPa.

De acordo com as patentes americana ) de Tyszblat e com os dados do
fabricante, os Oxidos que podem estar presentes nos pds sdo: AlbO3 SiO; B0,
L8203, CaO, ZI'OQ, TiOz, CGOQ e Y203,

Nas anadlises por EDS, realizadas neste trabalho, da ZTA parcialmente
sinterizada e infiltrada com vidro verificou-se a presenga dos elementos quimicos:
Zirconio (Zr), Aluminio (Al), Oxigénio (O), Silicio (Si), Calcio (Ca), Sodio (Na) e
Lantanio (La).

Na técnica de EDS, apenas elementos quimicos com massa atémica superior
ao do Boro e que estejam presentes em concentragdes superiores a 1% séo
detectados.

5(20.21
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O que se espera que acontegca com o aumento da espessura da amostra,
mantendo-se constante o tempo e a temperatura de infiltracdo é que a profundidade
de penetracdo do vidro seja a mesma em todas as amostras e, portanto, as
amostras mais espessas terdo menor fragdo da secao reta infiltrada pelo vidro de
lantanio, enquanto o calculo da resisténcia flexural é feito considerando toda a segao
reta da amostra. Dai, espessuras maiores resultam com menores resisténcias
flexurais. Naturalmente, espessuras maiores requerem tempos maiores de infiltracao
e 0 uso do vacuo desde o inicio do aquecimento (para deslocar o ar inserido nos
poros); um pequeno aumento de temperatura (10 a 15°C) também deveria ajudar.

Naturalmente a resisténcia flexural em amostras In-Ceram® contém duas
contribuigdes: (a) a da ceramica parcialmente sinterizada e porosa; e (b) a do vidro
de alumino-silicato de lantanio sob compressao do arcabougo ceramico.

Em espessura muito grande a proporgao de sec¢ao reta onde existe vidro
infiltrado decresce proporcionalmente a espessura. Por isso, a partir de certa
espessura de amostra a resisténcia flexural da mesma é ditada predominantemente
pelo arcabougo ceramico poroso tornando-se desprezivel a contribuicdo da fase
vitrea. Esta tendéncia explica, até certo ponto, a inexisténcia de diferenca
significativa entre os valores de resisténcia flexural dos grupos 2 e 3.

5 CONCLUSOES

(a) Constatou-se que a espessura do corpo de prova de ZTA infiltrado com vidro de
lantanio influenciou no valor de resisténcia flexural uniaxial por trés pontos porque a
quantidade de vidro infiltrada diminui com a espessura do corpo de prova.

(b) A MEV com elétrons retro-espalhados € de fato uma técnica adequada para o
estudo da infiltracdo do vidro de lantanio em barras In-Ceram®ZTA.
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