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RESUMO

Estudou-se a infiltragdo (em diferentes condi¢des) do vidro de lantidnio em alumina parcialmente
sinterizada e a sua relagdo com a resisténcia a flexdo. As barras de In-Ceram Alumina, fraturadas em flexao
por 3 pontos, foram lixadas, polidas e caracterizadas por microscopias 6tica e eletronica de varredura (MEV).
Foram usadas 10 barras para cada condig@o operacional. Resultados: (a) A MEV confirma que os ntcleos de
barras In-Ceram Alumina (sinterizados a 1120°C durante 2h) infiltrados a 1100°C durante 6h contém menos
vidro de lantanio do que aqueles das barras infiltradas durante 6h a 1110°C; (b) A micrografia 6tica confirma
que os nucleos de barras In-Ceram Alumina (sinterizada a 1120°C durante 2h) infiltrada durante 6h (ou 2h)
nas temperaturas de 1100°C, 1100°C, 1120°C e 1130°C nio se diferem notavelmente; (¢) A MEV mostra que
a microestrutura interna de barras In-Ceram Alumina infiltradas com vidro de lanténio a 1120°C e 1130°C é
complexa.

Palavras-chaves: Cerdmica dental, alumina infiltrada com vidro, anélise ceramografica.

Micrographic characterization of lanthanum glass infiltrated alumina
dental prosthesis and its correlation to the three-point flexural strength

ABSTRACT

The infiltration of partially sintered alumina (under different conditions) by lanthanum alumino-
silicate glass and its relation to the three-point flexural strength were studied. The In-Ceram alumina bars,
fractured by flexural test, were ground by sand-paper, polished, and characterized by optical and scanning
electron microscopy (SEM). A total of 10 bars have been used for each operational condition. Results: a)
SEM confirmed that the inner region of the In-Ceram® alumina bars (sintered at 1120°C for 2h) infiltrated at
1100°C during 6h contain less lanthanum glass than that of alumina bar infiltrated by glass at 1110°C for 6h;
(b) The optical micrography confirmed that the cores of the In-Ceram®Alumina bars (sintered at 1120°C for
2h) infiltrated during 6h (or 2h) at temperatures of 1100°C, 1100°C, 1120°C and 1130°C do not differ
significantly each other; (c) The SEM showed that the internal microstructure of the In-Ceram® Alumina bars
infiltrated with lanthanum glass at 1120°C and 1130°C is complex.

Key words: Dental ceramics, glass-infiltrated alumina, ceramographic analysis, three-point flexural strength.

1 INTRODUGAO

In-Ceram® Alumina, inventada em 1987 por TYZBLAT [1] como reportado por WILDGNOOSE et
al [2] ¢ um compdsito cerdmico, de alta resisténcia mecanica, empregado na fabricacdo de coroas dentdrias e
protese parcial fixa anterior de até trés elementos [3-5]. A alumina processada pelo uso da técnica de colagem
em barbotina (pelo pincelamento de uma barbotina contendo 65% de alumina sobre a superficie de um molde
de plastico) e sinterizada em baixas temperaturas (aquecimento da alumina até 1100°C onde permanece
durante 2h) da origem a uma subestrutura porosa (18 MPa de resisténcia a flexdo) capaz de suportar,
criticamente, 0 manuseio ¢ a usinagem [6]. Este precursor ¢ a seguir submetido a infiltragdo de um vidro de
alumino-silicato de lantanio, objetivando sua densificagdo e fortalecimento [6]; o alcance deste objetivo
depende do pleno molhamento da alumina parcialmente sinterizada pelo vidro liquido [7]. A diferenca do
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coeficiente de expansdo térmica entre a alumina e o vidro conduz a uma tensdo compressiva no vidro na
interface alumina-vidro, o que aumenta a resisténcia mecanica do material [2, 8]. De fato, o produto infiltrado
com vidro passa a ter uma resisténcia a flexdo de 300 MPa a 600 MPa [9], valor substancialmente maior do
aquele de outros materiais ceramicos usados anteriormente. Apos isto, o composito vidro-alumina limpo
(tendo removido o excesso de vidro) recebe um revestimento de porcelana de cobertura (a 900°C,
aproximadamente) para conferir forma, funcdo e estética semelhantes aqueles do dente natural [10].

O sistema In-Ceram®Alumina ocupa uma posigdo de destaque em fungio da sua fiel adaptagdo
marginal em coroas unitarias terminadas com ombros arredondados (como um resultado do alto teor de
alumina, com tamanhos de particula na faixa de 0,5 a 3,5 um, com tamanho médio igual a 2,85 pm [11]). A
isto se associa uma baixa retragdo linear (de apenas 0,3% na sua sinterizagdo a 1120°C), compensada pela
expansdo do molde de plastico especial na sua cura (0,4%), o que resulta em praticamente nenhuma
contragdo global [6]. O resultado ¢ um processo de fabricagdo simples [12-14], que leva a subestrutura
bifasica de fases continuas mutuamente embutidas, a uma adaptacdo precisa [11] ao dente preparado.

Proteses parciais fixas integralmente ceramicas (PPFs) devem ter altura e largura suficientes para
suportar os esforgos mastigatorios, o que em In-Ceram™Alumina significa conectores tendo 4mm na diregdo
gengival-oclusal e 3mm na dire¢do bucal-lingual [5].

O presente trabalho teve por objetivo estudar a correlagdo entre a microestrutura do subestrutura
dental ceramica e a sua resisténcia a flexdo por 3 pontos.

2 MATERIAIS E METODOS

Os materiais empregados no estudo foram: placas acrilicas, discos de carborundum para corte das
placas acrilicas, polivinilsiloxano (Elite Double), Gesso para In-Ceram®Alumina, p6 de alumina, solvente
aquoso, aditivo para In-Ceram”Alumina, p6 de vidro de alumino-silicato de lantanio, pasta de alumina para
polimento, pasta de diamante de 1 a 4 um para polimento.

Os equipamentos usados foram agitador por vibragdo VH Softline, misturador ultrassénico
Vitasonic II, Forno Inceramat 3, Forno Vita Vacumat 40, micromotor de baixa rotagdo (W&H MF-Percta)
para usinagem manual, broca de diamante de granulagdo grosseira (EVE-DIABOND DB-15g), Jateador
Trijet Easy-Blast (Bego), maquina universal de ensaios mecanicos EMIC (DL-1000), Microscopio Eletronico
de Varredura (JEOL, JSM-64860 LV).

Sessenta corpos de prova de In-Ceram®Alumina foram fabricados (com 4mm de largura, 25mm de
comprimento ¢ 1,4mm de espessura) em estado parcialmente sinterizado de acordo com a norma ISO (ISO
6871; 1995(E)), que especifica largura = 440,25mm, comprimento minimo = 20mm e espessura =
1,24+0,2mm. Estes corpos de prova foram preparados usando 2 modelos de acrilico, como descrito abaixo.

O primeiro modelo acrilico possuindo uma secdo reta retangular e medindo 2mm x Smm x 25mm
foi usado para produzir um molde de polivinilsiloxano. Neste molde foi vazado gesso comercial para o
sistema In-Ceram®Alumina, apés manuseio (ajudado com espatula) de acordo com a instrugio do fabricante,
que consistiu no uso de 20g de p6 de plastico ¢ 4,6ml de agua bi-destilada; o gesso foi vazado no molde de
polivinilsiloxano sob a¢do de um vibrador de gesso (VH softline), para evitar a retengdo de bolha. O processo
de cristalizagdo do gesso completou-se em 2h, apds o que foi removido do molde e lixado a seco (com lixa
d’agua) e verificado quando as suas dimensdes devidas (2mm x Smm x 25mm) usando um calibre.

O segundo modelo de acrilico foi construido com dimensdes 4mm x Smm x 25mm (que sdo as
dimensdes do espago ocupado pelo modelo de gesso acima citado [2mm x Smm x 25mm], acrescido do
volume a ser ocupado pelo futuro corpo de prova de In-Ceram®Alumina [1,240,2mm x 4+0,25mm x 25mm]|
mais um excesso de alumina a fim de obter um perfeito corpo de prova por meio de usinagem do corpo de
prova parcialmente sinterizado, previamente feito por colagem em barbotina. Este modelo também serviu
para obter um segundo molde de polivinilsiloxano cujo papel foi a fabricagdo do substrato de gesso sobre o
qual a barbotina de In-Ceram”Alumina foi colada para alcangar a borda superior do molde de
polivinisiloxano.

Uma vez completada a colagem da barbotina sobre o molde de gesso, a barra-dupla (barra verde de
alumina + barra de gesso) foi removida do molde de polivinilsiloxano e submetida a lento aquecimento e
sinteriza¢do no forno Vita Inceramat®3. O programa de aquecimento recomendado pelo fabricante consistiu
no seguinte: pré-aquecimento até 120°C numa taxa de 20°C/h, seguido por um segundo aquecimento numa
taxa de 500°C/h de 120°C até 1120°C, onde o material cerdmico foi mantido durante 2h, antes do
resfriamento no interior do préprio forno.

As 60 barras sinterizadas foram divididas em sub-grupos de 10 barras cada para a proxima etapa que
consistiu de infiltragdo de vidro de alumino-silicato de lantanio. A duragdo desta infiltragdo foi de 6h a
1100°C (Grupo I), 1110°C (Grupo II), 1120°C (Grupo IIT) e 1130°C (Grupo IV). A das barras do grupo V
foram infiltradas a 1110°C em 2h. As 10 restantes amostras sinterizadas serviram para exames de
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microscopia eletronica de varredura no estado parcialmente sinterizado, sem infiltracdo de vidro, bem como
repeti¢@o de testes de infiltragdo confirmatorios.

Cada amostra de alumina parcialmente sinterizada recebeu cobertura de p6 de vidro de lantanio
misturado com agua na posi¢do como colocado sobre uma placa de platina (95%Pt + 5%Au). O histdrico
térmico da infiltracdo de vidro (realizado no forno Inceramt 3) foi o seguinte: introducdo no forno pré-
aquecido a 200°C, aquecimento até 1110°C ( 1100°C, 1120°C ou 1130°C) em aproximadamente 30 minutos,
manutencao na temperatura de infiltracdo durante 6h (Grupos I ao IV) ou 2h (Grupo V).

Ap6s a infiltragdo de vidro, o excesso de vidro existente em cada amostra foi removido por meio de
broca de diamante numa peca de mao com micromotor (W&H MF-Perfecta) operando a 30000 rpm, a fim de
alcangar as dimensodes de 1,4mm x 4mm x 25mm. A etapa seguinte foi o jateamento com particulas de
alumina de 80pm e pressdo de 2,5 bar. As barras limpas lixadas a imido em lixas de carbeto de silicio de
granulacdo 220, 360, 600 e 1200, seguido de polimento final com pasta de diamante de 2 a 4um.

Apds o acabamento superficial, as barras de alumina foram submetidas a 2 queimas de controle em
forno Vita Vacumat 40, mediante aquecimento direto até 600°C e aquecimento subseqiiente até 960°C em 5
minutos (72°C/minuto), manutenc¢do durante 10 minutos a 960°C e resfriamento ao ar livre.

O ensaio de flexdol por 3 pontos foi feito numa maquina universal de ensaios mecanicos EMIC
DL1000. A distancia entre os apoios (de acordo com a norma ISO 6872, 1995(E) para ceramicas dentais) foi
de 12mm e a velocidade de flexdo foi de 0,5 mm/min. De acordo com a norma ASTM C1161-90, o teste de
flexdo deve ser feito observando as seguintes condi¢des: (a) comprimento dos apoios deveria ser igual a 3
vezes o comprimento das barras testadas; (b) didmetro dos apoios cilindros de (a) deve ser igual a 1,5 vezes
a espessura da barra testada; (¢) o vao entre apoios (“spam”) deve ser controlado com precisdo igual a
+0,10mm. A cabeca aplicadora da carga flexural deveria situar no meio do véo (“spam”) com uma tolerancia
de £0,10mm.

A superficie de fratura de cada uma das barras submetidas ao ensaio flexdo foi lixada e polida (com
alumina e pasta de diamante) para exame ceramografico (otico e eletronico de varredura). A determinacio do
tamanho médio do grio de alumina nas barras In-Ceram®Alumina foi feita medindo-se grio a grdo, numa
impressdo tamanho A4 de uma apropriada micrografia eletronica de varredura da supra-referida se¢do polida
da amostra fraturada: cada grdo foi medido em 4 direces distintas (“vertical”, “horizontal” ¢ nas duas
bissetrizes em relagdo a estas duas diregdes referenciais). Em cada impressdo micrografica foi determinado o
numero total de grdos de alumina, seu didmetro médio e o correspondente desvio padréo. A porcentagem de
fases foi determinada usando uma impressdo tamanho A3 de uma apropriada micrografia eletronica de
varredura: (a) efetuou-se a separacdo das 3 fases (poros, grdos de alumina e vidro infiltrado) por corte
(usando bisturi e tesoura); (b) os recortes de cada fase foram pesados numa balanca analitica de 4 casas
decimais; (c) este peso de (b) constituiu a integragdo da area parcial da fase numa amostragem de superficie
de corte da barra e proporcional a 1 (onde 1; é a aresta do cubo representativo do volume parcial da fase no
volume total da cerdmica). Portanto, o volume de uma fase é proporcional a (Peso parcial da fase)*>. A soma
dos volumes parciais das fases da o volume total da cerdmica, Vi, = Soma (V;). Assim a porcentagem de
vidro infiltrado = (Vyiaro/ Vioar) X 100, uma relagdo semelhante aplicando-se para as outras fases (poros e graos
de alumina). Como o resultado final de interesse ¢ porcentagem, ndo ha problema nenhum no uso de peso
como representante de 1> ¢ de seu uso na geragdo de V;= (peso da fase i)**

3 RESULTADOS

A tabela 1 apresenta os resultados de resisténcia a flexdo juntamente com aqueles da porcentagem
de vidro infiltrado. Pode-se ver que a infiltragdo numa temperatura menor do que a recomendada pelo
fabricante (1100°C em vez de 1110°C) conduziu a uma porcentagem menor de vidro infiltrado no produto
final, enquanto que a infiltragdo numa temperatura superior aquela recomendada pelo fabricante (1130°C em
vez de 1110°C) conduziu também a uma menor porcentagem de vidro no produto final. Isto parece indicar
que 1110°C recomendada pelo fabricante representa uma condigdo 6tima cujas razdes ndo sdo conhecidas na
literatura.

A tabela 2 mostra os resultados de tamanho médio do grdo de alumina nas amostras micrograficas
dos 5 grupos de amostras. Considerando os tamanhos médios do grdo de alumina de todos os grupos, bem
como os seus desvios-padrdes, conclui-se que pequenas diferencas na temperatura de infiltragao do vidro nao
acarretaram diferencas nos tamanhos de grdo de alumina do produto final, ou seja, desprezivel efeito da
sinterizacdo complementar.
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Tabela 1: Resisténcia a flexao por 3 pontos e porcentagem de vidro infiltrado.

Resisténcia a flexdo (MPa)
Grupos de amostras (GR) | Média | Desvio Padrio % de Vidro Infiltrado
[ ou GR(I) 580,75 | 99,21 5,67
1T ou GR(II) 605,47 | 75,17 9,57*
11T ou GR(III) 579,34 | 92,14 ND
IV ou GR(IV) 590,40 | 139,31 8,31
V ou GR(V) 410,16 | 178,19 ND

ND = ndo disponivel. *(desvio padrdo de 5 amostras micrograficas = 2,51%).

Tabela 2: Tamanho médio dos grios de alumina nos produtos
finais dos 5 Grupos de amostras do estudo.

Tamanho de griao de alumina (pm)
Grupos de amostras (GR) | Médio Desvio Padrio
I ou GR(I) 1,62 0,99
II ou GR(II) 1,76 0,84
11T ou GR(III) ND ND
IV ou GR(IV) 1,608* 0,88**
V ou GR(V) ND ND

ND = ndo disponivel. *(média das médias de 5 amostras micrograficas do mesmo
Grupo). **(desvio padrao médio dos desvios padrdes de 5 amostras micrograficas
do mesmo grupo).

A Figura 1 ilustra as micrografias eletronicas de varredura de cada um dos trés Grupos de amostras
examinados. Estas micrografias corroboram visualmente a esséncia do que dizem os numeros da Tabela 2.

>
E= OF-IF,--'LH-F:_:

(c) GR(IV) barra 1
Figura 1: Micrografias eletronicas de varredura de barras do:

(a) Grupo I, (b) Grupo II e (c) Grupo IV.

A Figura 2 mostra micrografias 6ticas dos nucleos (regido central da se¢do de fratura, em seu estado
polido) das amostras dos 5 Grupos estudados, ndo revelando nenhuma diferenga flagrante de microestrutura
ou de porosidade entre elas.
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(a) GR(I) barra 1-m (b) GR(II) barra 2-m

(c) GR(III) barra 3-m (d) GR(IV) barra 4-m

(d) GR(V) barra 5-m (f) GR(V) barra 5-s

Figura 2: Micrografias oticas das se¢des de fratura ( polidas) de amostras dos
Grupos I a V. (m = meio ou nucleo, s = borda sul).

4 DISCUSSAO

Conforme detalhadamente discutido na pesquisa de dissertacdo de mestrado de Raquel [15], o
moddulo de Weibull resultou igual a 6,4, 8,73, 8,57, 3,86 e 2,25, com coeficientes de correlagdo de 97%, 98%,
91%, 95% e 97%, respectivamente, para os Grupos I a V no que tange aos resultados de resisténcia flexural
por 3 pontos. O aumento do valor do modulo de Weibull (m) significa menor dispersdo dos resultados e
maior confiabilidade dos mesmos [16, 17]. No presente trabalho, o médulo de Weibull do Grupo I é menor
do que aquele do Grupo 1II (infiltragdo como recomendado pelo fabricante), o que pode corresponder a uma
condicdo otima de infiltragdo (encontrada em pesquisa do fabricante) e provavelmente decorrente do
comportamento reoldgico do vidro de alumino-silicato de lantdnio em fung@o da temperatura de infiltracdo.
Cabe lembrar que todo vidro é metaestavel e tendera a cristalizar-se (com enorme aumento da viscosidade,
que pode perfeitamente prejudicar a efetiva introdu¢do do vidro nos poros da infra-estrutura de alumina
parcialmente sinterizada).

Naturalmente, o aumento da temperatura de infiltragdo do vidro (acima daquela da sinterizagdo
parcial prévia, como nos casos dos Grupos III e IV) pode implicar numa sinterizagdo complementar paralela
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da alumina a infiltragdo do vidro, dificultando a eficiéncia desta Gltima. E claro que os melhores resultados
de penetragdo capilar de vidro liquido em estruturas cerdmicas porosas ocorre quando os poros sao
adequadamente grandes [18]. Aqui também pensou-se nesta hipotese, mas os resultados micrograficos
obtidos ndo corroboram nesta direcio. E claro que, pesquisa mais pormenorizada, confrontando a distribuigo
dos poros superficiais das barras de alumina infiltradas com vidro com o que acontece no interior da mesma
barra deveria ser ainda examinada (uma vez que, no processo de infiltracdo, a superficie da barra estard
sempre mais quente do que o interior, por simples razdes de transferéncia de calor). Este trabalho ndo chegou
a ser realizado aqui por simples falta de oportunidade temporal.

Todavia, necessariamente, a variagdo do comportamento reologico do infiltrante vidro de alumino-
silicato de lantinio terd que ser examinado para explicar por que uma temperatura de infiltragdo de 1110°C (
conforme recomendado pelo fabricante) oferece os melhores resultados de infiltragdo e de resisténcia a
flexdo. Infelizmene a temperatura de amolecimento do vidro de alumino-siliato de lantanio ndo € encontrada
na literatura publicada disponivel e, assim, necessita ser determinada no préoximo trabalho experimental.
Muito provavelmente existe um compromisso entre a variagdo da viscosidade do vidro em relagdo a
temperatura de infiltragdo e o efeito desta ultima no fechamento dos poros da alumina .

5 CONCLUSOES

a) Pequenas diferengas de temperatura de infiltragdo de vidro de lantinio (acima de 1110°C, como
recomendado pelo fabricante) ndo afetam a resisténcia a flexdo do casquete de alumina infiltrada
com o referido vidro porque o efeito desta variagdo de temperatura sobre a quantidade de vidro
infiltrado no produto final néo ¢ significativo; temperatura de infiltragdo menor do que 1110°C,
efetivamente reduz a quantidade de vidro infiltrado.

b) O exame micrografico, ap6s lixa e polimento, das se¢des de fratura dos corpos de prova de teste de
resisténcia a flexdo ndo revelou nenhum aumento notavel de tamanho de grdo da alumina com o
aumento da temperatura de infiltragdo de vidro acima de 1110°C recomendado pelo fabricante.

¢) Um exame mais acurado da alteragdo morfologica da camada superficial das amostras infiltradas
pelo vidro de lantinio (em contraste com as caracteristicas do interior das mesmas amostras)
deveria ser realizado, mas um exame da variacdo do comportamento reoldgico do vidro de lantanio
com fun¢do da temperatura acima de 1110°C deveria ser necessariamente realizada no sentido de
obter um melhor entendimento dos resultados de resisténcia a flexdo obtidos no presente trabalho.
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