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RESUMO

Nos ultimos anos observa-se uma demanda significativa para procedimentos
associados a estética dental, os quais além de proporcionar satisfacdo na aparéncia,
tem importante papel social, uma vez que promovem a melhoria da autoestima da
populacdo, bem como suprem as necessidades funcionais como mastigacdo e
degluticdo, implicando diretamente na salde, bem estar e qualidade de vida do
individuo. Considerando que os profissionais tém optado pela reducéo da utilizacéo
de estruturas metalicas nas restauracdes para obtencdo de uma estética dental
melhorada, essa tese propde o controle e melhoria de propriedades fisicas e
mecanicas de uma bioceramica feldspatica, com base na metalurgia do po, para
utilizacdo em restauracdes odontologicas. Para tanto foram processadas amostras
de Feldspato Potassico (K,0.Al,03.6Si0,) via metalurgia do p6. As amostras foram
misturadas e prensadas uniaxialmente a pressdao de 200 MPa, sinterizadas a
1200°C, com taxa de aquecimento de 2°C por minuto, durante duas horas em forno
tipo mufla. As amostras sinterizadas foram observadas por microscopia confocal e
microscopia eletrénica de varredura, e foram caracterizadas quanto as propriedades
fisicas, microestruturais, estruturais e mecanicas, apresentando densidade relativa
de 93% com porosidade aparente de 2,23 £ 0,97% dureza de 4,75 = 0,37 GPa,
tenacidade & fratura em torno de 3,15 + 0,88 MPa m?, resisténcia & compresséo de
278,08 £ 96,51 MPa e modulo de elasticidade de 72,51 + 30,68 GPa. Através de um
ensaio de viabilidade celular, constatou-se auséncia de toxicidade no material em
estudo, atendendo o0s requisitos basicos para utilizacdo como bioceramica

odontoldgica.
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ABSTRACT

In recent years there has been a significant demand for procedures associated
with dental aesthetics, which besides satisfying appearance have an important
social role, since they promote the improvement of the population's self-esteem,
as well as provide functional needs such as chewing and Swallowing, directly
implying the health, well-being and quality of life of the individual. Considering that
professionals have chosen to reduce the use of metal structures in restorations to
obtain an improved dental aesthetic, this thesis proposes the control and
improvement of physical and mechanical properties of a feldspathic bioceramic
based on powder metallurgy for use in Dental restorations. Samples of Potassium
Feldspar (K20.Al,03.6Si0,) were processed through powder metallurgy. The
samples were mixed and pressed uniaxially at 200MPa pressure, sintered at
1200°C, with heating rate of 2°C per minute, for two hours in a muffle furnace.
The sintered samples were observed by confocal microscopy and scanning
electron microscopy. They were characterized by physical, microstructural,
structural and mechanical properties, presenting a relative density of 93% with an
apparent porosity of 2.23 + 0,97%, hardness of 4,75 = 0,37GPa, fracture
toughness around 3,15 MPa m*?, compressive strength of 278,08 + 96,51MPa
and modulus of elasticity of 72,51 + 30,68 GPa. Through a cell viability assay, it
was Vverified absence of toxicity in the study material, meeting the basic

requirements for use as dental bioceramics.
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Capitulo 1- Introducao 1

CAPITULO 1: INTRODUCAO

Um sorriso harmonioso € um pré-requisito ao bom convivio em sociedade e
consequente ascensao profissional, influenciando, portanto, na qualidade de vida do
individuo. Nesse sentido, a busca por solucdes protéticas e restauracdes estéticas
se destaca na odontologia, motivando o aperfeicoamento mecanico e tecnolégico
dos materiais restauradores (Souza et al., 2007).

As razdes mais frequentes que ocasionam perda da estética dental estao
relacionadas a descoloracdo dos dentes por céries, restauracdes amplas e traumas,
gue podem ser revertidos por procedimentos restauradores (Chong, 1993; Baratieri
et al., 1995).

Atualmente, dentre os materiais restauradores estéticos, a ceramica pode ser
considerada a melhor escolha para reproduzir os dentes naturais, devido as
vantagens como: estética, biocompatibilidade, resisténcia a compressao,
condutibilidade térmica, radiopacidade, integridade marginal e estabilidade de cor
semelhante a dos tecidos dentais (Zahran, 2008). De acordo com Rego et al.,
(1997), a utilizacdo da ceramica em restauracdes dentarias proporciona também
menor retencao de placa bacteriana, além de apresentar boa resisténcia a abraséo.

As ceramicas odontologicas foram utilizadas pela primeira vez, em 1774, na
Franca, como dentes artificiais para proteses totais em substituicdo ao marfim. Ao
longo do tempo, com a evolucado cientifica, muitos estudos foram realizados com
intuito de melhorar suas propriedades fisicas e mecanicas para suprir as
necessidades exigidas pela sociedade moderna (Kelly et al., 1996).

As porcelanas feldspaticas foram as primeiras ceramicas utilizadas como
material de restauracdo dentaria, apresentando excelentes propriedades como:
translucidez, estabilidade quimica, compatibilidade biolégica e resisténcia a abrasao,
porém apresentaram baixa resisténcia mecanica, limitando sua utilizacdo a areas
suscetiveis a baixas tensées (Seghi et al., 1990; Rosemblum e Schulman, 1997;
Chain, 2000; Conceicéo, 2005).

Em meados do século XX as ceramicas feldspaticas passaram a ser utilizadas
em associagdo a metais, em restauracbes metaloceramicas, como alternativa a
baixa resisténcia, o que proporcionou resultados satisfatérios em proteses fixas, mas
limitou o resultado estético devido a auséncia de translucidez do substrato metalico

(Kina, 2005).



Capitulo 1- Introducao 2

O desenvolvimento dos sistemas ceramicos dentais e das novas tecnologias
empregadas no processo de desenho e confecgdo, ocasionou 0 uso de
coroas totalmente revestidas por ceramicas como sendo uma excelente opcao
terapéutica, devido principalmente a sua semelhanca ao dente natural e a alta taxa
de sucesso clinico, juntamente a evolucao de técnicas adesivas avancadas, que
garantiram ao clinico e ao paciente a oportunidade de alcancar bons resultados em
longo prazo (Heffernan et al., 2002; Higashi et al., 2006; Lins do Vale et al., 2010;
Grote, 2007).

Estudos sobre ceramicas puras, livres de metal, constataram que estas
possuem excelente estética; auséncia de margem metélica; ndo possuem zona de
sombreamento cervical; possuem biocompatibilidade; boa interagdo com tecidos
gengivais, ndo apresentando correntes galvanicas, ja que nao existe presenca de
metal, e mantendo a saude do tecido periodontal pulpar; além de baixa
condutibilidade térmica e menor acumulo de placa bacteriana (Rosa e Gresseir,
2001).

A microestrutura das porcelanas exerce significante efeito nas propriedades
fisicas das mesmas, sendo dependente das condi¢cbes de sinterizacdo de cada fase
da ceramica, que ditara propriedades como coeficiente de expansao térmica, valores
de resisténcia, solubilidade quimica, transparéncia e aparéncia (Della Bona e
Anusavice, 2013).

Considerando que as restauracdes de porcelana feldspatica, por possuirem
uma fase vitrea proporcionalmente maior do que a fase cristalina; conseguem
reproduzir nuances de translucidez do esmalte de forma mais complexa e natural,
esta tese propde a introducdo de uma bioceramica composta por feldspato de
potassio puro como material para utilizacdo em restauracfes dentérias. A metalurgia
do pé é utilizada como base para controle de propriedades mecéanicas e fisicas do

material.



Capitulo 1- Introducao 3

1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

O presente estudo tem como objetivo a sinterizacao e estudo de propriedades
de uma bioceramica de feldspato potassico puro (K>O.Al,03.6Si0,), para utilizacédo
em reparacdes odontoldgicas.

1.1.2. Objetivos Especificos

Os objetivos especificos desse estudo sao:

e Analisar a microestrutura da bioceramica feldspatica;

e Avaliar a influéncia das caracteristicas microestruturais no comportamento
mecanico do material;

e Analisar as propriedades mecanicas e fisicas do material;

e Observar as mudancas de fase ocorridas ap0s sinterizacao;

e Atestar a viabilidade celular na presenca do feldspato potassico.

1.2. JUSTIFICATIVA

A necessidade de obtencdo de novos materiais para substituicdo de partes do
corpo humano danificadas conduziu a investigacdo de novos materiais utilizados
para implantes.

Atualmente, embora o0s materiais bioceramicos na odontologia estejam
agregados ao uso de aditivos que auxiliam no processo de sintese e aumentam a
resisténcia, ocorre uma busca desenfreada de uma odontologia estética, rapida e
conservadora, considerando clinicamente atrativas as porcelanas dentais puras em
funcao da sua estética, biocompatibilidade, inatividade guimica

melhorada, propriedades fisicas e mecanicas adequadas, além das suas
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propriedades Opticas que, aliadas as suas caracteristicas naturais, conferem -
lhe a capacidade de ser o material sintético que mais se assemelha a estrutura
dental (Clavijo et al., 2008; Conrad et al., 2007).

Estudos das rotas de sintese demonstram uma grande influéncia dos
métodos de preparacdo sobre as propriedades das bioceramicas, cujas variaveis
determinantes destas propriedades como a estequiometria, a estrutura cristalina e a
porosidade sdo essenciais para 0 comportamento biolégico de tais materiais (Liu,
1996). Foram alcancadas melhorias nas propriedades mecéanicas das ceramicas
pelo aprimoramento do método de processamento e pela introducdo de novas fases
cristalinas (Martins et al., 2010).

Uma grande variedade de classes ceramicas esta disponivel atualmente para
distintas indica¢cdes, de acordo com seus fabricantes, porém, ndo existe um unico
sistema totalmente ceramico capaz de ser empregado em todas as situacdes
clinicas (uma vez que estes materiais séo frageis e suscetiveis a fratura por fadiga
guando submetidos ao carregamento ciclico), mas conhecendo suas caracteristicas
e limitacbes, o profissional pode fazer a selecdo apropriada do material para cada
situacao clinica (Lawn, Deng e Thompson, 2001; Zhang et al., 2013).

Focando essencialmente no método de preparacdo, essa tese cria a
possibilidade de uma bioceramica, sem qualquer aditivo, para aplicacdo em
reparacdes odontoldgicas, com caracteristicas melhoradas somente pela técnica da
metalurgia do po.

Nesse contexto, o estudo serve de base para outras pesquisas relacionadas,

além de ter potencial para geracédo de suposta patente.

1.3 INEDITISMO

Desde sua introducdo na odontologia as ceramicas tém merecido atencéo e
destaque pela beleza e naturalidade com a qual conseguem substituir ou reparar 0s
dentes, contribuindo para a saude oral e consequentemente a qualidade de vida do

individuo.
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Apesar da evolugcdo dos sistemas preventivos na odontologia, ainda € muito
presente a necessidade de reabilitacdes de dentes de forma parcial ou total em
funcdo de céries, fraturas, ou pela constante procura por estética.

As porcelanas feldspaticas foram as primeiras ceramicas utilizadas como
material de restauracdo dentaria, apresentando excelentes propriedades como
translucidez, estabilidade quimica, compatibilidade bioldgica e resisténcia a abraséo,
porém apresentaram baixa resisténcia mecanica, limitando sua utilizacdo a areas
suscetiveis a baixas tensdes. Ao longo do tempo as ceramicas feldspaticas foram
reforcadas por Oxidos, agregadas a metais em restauragcdes metaloceramicas ou
substituidas por materiais mais resistentes que suportam a forca de ocluséo
proporcionada pela mastigacdo (Rosemblum e Schulman, 1997; Seghi et al., 1990;
Chain, 2000; Conceicao, 2005).

Considerando que as restauracdes odontologicas metaloceramicas nao
reproduzem a translucidez ideal para o sucesso e satisfacdo do paciente, se
comparadas as ceramicas livres de metal, esta tese propde sinterizar e caracterizar
uma ceramica de feldspato de potassio natural, com intuito de estudar suas
propriedades fisico-mecanicas com a técnica da metalurgia do pé.

Observa-se na literatura diferentes rotas de processamento, nas quais a
sinterizacdo ocorre, geralmente sob vacuo, ou como parte de tratamentos térmicos.

E importante afirmar que a rota de preparacdo por compactacdo e
sinterizacdo em atmosfera ambiente € reportada na literatura, mas ndo sao
encontrados dados de ceramica de feldspato potassico puro com os parametros
técnicos utilizados nesse estudo.

Trata-se de um trabalho inédito, no qual o processo de preparacdo da
ceramica ocorre de maneira simples, com baixo custo, mas com parametros técnicos
até entdo ndo descritos na literatura, baseados em tempo e temperatura de
sinterizacdo controlados, na auséncia de atmosfera protetora ou controle de presséo

atmosférica.



Capitulo 2 — Reviséo Bibliogréafica 6

CAPITULO 2: REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Bioceramicas

As ceramicas sao materiais inorganicos que consistem de elementos metéalicos
e nao-metalicos, apresentando ligac6es covalentes, idnicas ou ambas (Smith, 1998).

A ceramica tem sido utilizada na pratica clinica, apresentando resultados
satisfatorios, 0s quais sao continuamente estudados para alcancar melhores
performances.

O potencial das ceramicas como biomateriais esta na compatibilidade com o
ambiente fisioldgico, porque sdo compostas de ions comumente encontrados no
meio ambiente e Oxidos que apresentam baixa toxidade aos tecidos do organismo
(Moraes, 2004).

As ceramicas utilizadas para a reparacao e reconstrucao de partes danificadas
do organismo, mais especificamente do sistema muasculo-esquelético, capazes de
alcancar um comportamento fisiologico especifico sdo denominadas bioceramicas.
Estas, de acordo com a resposta desenvolvida na interface osso/implante, podem
ser (Hench, 1998):

e bioinertes, que nao interagem quimica ou biologicamente com os tecidos do corpo
humano (alumina e zircénia);

e reabsorviveis, que sdo degradadas ao longo do tempo e substituidas pelos
tecidos (fosfato tricalcico);

e bioativas, que interagem com o corpo humano, ligando-se aos tecidos
(hidroxiapatita, vidros bioativos);

e porosas, para o intracrescimento de tecido 6sseo (alumina, metais revestidos com
hidroxiapatita)

Para aplicacbes médicas, estes materiais sdo fornecidos na forma de po,
pecas porosas, pecas densas, misturas e revestimentos injetaveis.

As bioceramicas possuem propriedades que permitem sua utilizacdo na
medicina e odontologia, como baixa densidade, estabilidade quimica, alta resisténcia
ao desgaste, biocompatibilidade, semelhanca estrutural ao componente inorganico
do osso, devido suas composi¢des que contém ions normalmente encontrados no
ambiente fisiolégico, como: Ca?', K, Mg®* e Na'(Hench, 1998; Wang, 2003;
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Abukawa et al., 2006; Burg et al., 2000). Suas limitacbes relacionam-se a baixa
rigidez estrutural e a sua natureza porosa, 0 que restringe sua utilizacdo em regides
de grande esfor¢o mecéanico (Wan et al., 2006).

A resisténcia mecéanica das bioceramicas € controlada pelo tamanho de
defeitos presentes na superficie ou volume das pecas. Geralmente as trincas
crescem no caminho onde h&d menor energia, como a fase vitrea. A velocidade de
crescimento da trinca estd condicionada ao tamanho inicial do defeito, ao ambiente
guimico e ao modelo e tempo de carregamento do material (Guazzato et al., 2004;
Taskonak et al., 2007)

A aplicagdo de bioceramicas para implantes encontra-se nas areas
ortopédica, buco-maxilo-facial e odontologica, para substituicdo de articulagées,
dentes, reparacdo de patologias periodontais, reconstru¢cdo maxilo-facial,
substituicdo e estabilizacdo da mandibula, fusdo espinhal, enxerto ésseo, e suporte
para enzimas (Hench, 1993; Zavaglia, 1993; Bose et al., 2002)

A utilizacdo de ceramicas como biomaterial ortopédico foi relatada em 1894,
por Dreesman, que utilizou o gesso (CaS04.1/2H,0) como um possivel substituto
para 0ssos, 0 qual apresentou resisténcia mecanica muito baixa e foi completamente
reabsorvido pelo organismo, resultando em uma rapida fragmentacao e degradacéo,
fato que praticamente excluiu esse material da utlizacdo como biomaterial
implantavel.

Em 1969, Hench, apresentou, nos Estados Unidos, uma nova classe de
materiais médicos conhecidos como biovidros, com uma excelente fixacdo aos
0ssos (Krieger, 2003).

O uso intenso de bioceramicas, ocorreu, no entanto, a partir de meados do
século XX, principalmente com a utilizacdo de alumina (a-Al,O3), devido a sua
biocompatibilidade e elevada resisténcia mecéanica e ao desgaste. Com o crescente
desenvolvimento das pesquisas na area, outras bioceramicas como vitroceramicas
de silica, fosfato de calcio, hidroxiapatita, zirconia e compdsitos sdo utilizados em
reparacoes 6sseas ou dentdrias. A alumina atualmente é utilizada em proteses totais
de quadril, na substituicdo da cabeca do fémur e na substituicdo de dentes (Hench,
1993, Krieger, 2003).

Valet-Regi, 2010, relata que a primeira geracdo de bioceramicas
caracterizava-se por material inerte que visava substituir o 0sso natural; a segunda

geragdo teve como objetivo apenas mimetizar funcbes relacionadas com a
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biomineralizacéo, e a terceira geracao busca fornecer um sistema de andaime que
ajuda as células 0sseas executar seus processos.

Atualmente, bioceramicas sintéticas de estrutura porosa, denominadas
scaffolds, sdo utilizadas como suporte para células e indu¢do de moléculas, capazes
de conduzir a autorregeneracédo de tecidos. Sao utilizadas na engenharia de tecidos
para tratamento de traumas e patologias Osseas, ou liberacdo controlada de
farmacos (Burg et al., 2000).

Produzido em diferentes formas, com diferentes fases, para diferentes
funcbBes de reparacdo do corpo, o material bioceramico € indicado na medicina e
odontologia como indicado na tabela 1.

Tabela 1. Forma, fase e funcéo de Bioceramicos (Hench e Wilson, 1993).

Forma Fase Funcéo
Policristalino Preenchimento de espacos
Po Vidro 0sseos, tratamento terapéutico,

regeneracao de tecidos.

Policristalino Fixacdo de tecido, protecéo
Revestimento Vidro contra corrosao,

Vidro-ceramico tromboresisténcia.

Cristal Unico

Policristalino Substituicdo e aumento de
Massa ceramica Vidro tecido, substituicdo de partes

Vidro-ceramico funcionais.

Compdsito

(polifasicos)

2.1.1. Ceramicas Odontoldgicas

As ceramicas odontolOgicas, tradicionalmente conhecidas por porcelanas
dentais sdo materiais de aparéncia semelhante ao dente natural, devido sua
adequada propriedade 6ptica e durabilidade quimica. Sdo compostos inorganicos de
elementos metdlicos (Aluminio, Calcio, Litio, Magnésio, Potassio, Sédio, Zirconio,
TitAnio) e ndo metalicos (Oxigénio, Silicio, Boro, Fluor), que combinados resultam

em duas fases principais: uma fase cristalina, opaca, com cristais dispersos,
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circundada por uma fase vitrea de silicato, transparente e de estrutura espacial
amorfa. A fase vitrea esta relacionada com a translucidez do material, e a fase
cristalina confere resisténcia (Gomes et al., 2008; Baratieri et al., 2015,).

De acordo com Kina (2005), as ceramicas odontolégicas sao estruturas
complexas, que apresentam nucleos cristalinos ndo incorporados a matriz vitrea
formada, atuando como arcabouco de reforco, o que as torna mais resistentes que o
vidro comum. Esta natureza vitrea e cristalina proporciona uma interacao de reflexao
Optica mais elaborada, bem semelhante a estrutura dentaria.

Segundo Bottino et al,. (2001), a forma mais simples e comum de classificar
porcelanas dentais é pela sua temperatura de fusao, onde:

e Porcelana de alta fuséo — funde-se de 1290°C a 1370°C;

e Porcelana de média fusédo- funde-se de 1090°C a 1260°C;

e Porcelana de baixa fuséo - funde-se a 870 a 1065°C;

e Porcelana de ultra baixa fuséo- funde-se a menos de 850°C.

Os autores consideram que a maior parte das porcelanas dentais disponiveis no
mercado até entdo pode ser classificada como do tipo média e alta fuséo, e afirmam
gue a classificacédo pela composicao quimica também € importante.

Considerando o foco em indicacdes clinicas, diferentes classificacées para as
ceramicas odontologicas tém sido propostas. Gracis et al., (2015), propuseram um
novo sistema de classificacdo de ceramicas odontologicas restauradoras, com base
nas fases presentes na composicdo quimica, que segundo 0s autores, permite a
categorizacdo dos materiais protéticos recentemente introduzidos. A classificacéo
caracteriza tais ceramicas em trés familias, que se dividem em subgrupos de acordo
com sua composicao (Fig 1):

e Ceramica de matriz de vidro, a qual compde-se de material ceramico nao

metalico, inorganico, que contém uma fase vitrea.

e Ceramica policristalina € o material ceramico ndo metélico, inorganico.

e Ceramica de matriz de resina € composta de matrizes de polimeros contendo

predominantemente materiais refratarios inorganicos, podendo incluir

porcelanas, vidros, ceramica e vitro-ceramica.
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Feldspatica
Baseada em Leucita

Ceramicas comw Sintética . . .
Dissilicato de Litio e Derivados

Matriz de Vidro

Vidro-infiltrada Baseada em Leucita

. . VAlumina
{ Cetimicas } { Ceimicas \ Zirconia estabilizada

Odontolégicas Policristalinas

Zirconia- Alumina temperada

Alumina- Zirconia temperada

Resina Nanoceramica
Ceramicas com

. . Vitroceramica em matriz de resina interpenetrante
Matriz de Resina P

Ceramica zirconia-silica em matriz de resina interpenetrante

Figura 1. Classificacdo de ceramicas para restauracao proposta por Gracis et al.,(2015).

As porcelanas dentais devem apresentar fundibilidade, moldabilidade,
injetabilidade, usinabilidade, cor, opacidade, translucidez, resisténcia a abraséo,
resisténcia e tenacidade a fratura (Craig, 2013; Della Bona et al., 2004).

De acordo com Burg e colaboradores (2000), nas ultimas décadas houve um
avanco em termos de propriedades mecanicas de ceramicas, reduzindo a presenca
de defeitos e melhorando a microestrutura objetivando o aumento da resisténcia.

Acompanhando a evolucdo da odontologia, as ceramicas odontolégicas
evoluiram e aperfeicoaram suas caracteristicas funcionais e estéticas.

Ha indicios da utilizacdo de ceramicas na odontologia desde a civilizacao
Maia, quando dentes perdidos eram substituidos por estruturas de madrepérola. No
entanto, apenas no século XVIII, com registros datados de 1774, na Franca, a
ceramica comecou a ser utilizada clinicamente em substituicio ao marfim, na
fabricacdo de dentes para proteses totais (Noort, 2004; Chevalier e Gremillard,
2009).

No final do século XIX, surgiram as proteses parciais fixas em ceramica,
denominadas de coroas de jaquetas, que passaram a ser amplamente utilizadas,
desde que foi patenteada e desenvolvida a técnica da folha de platina (Shillingburg,
2014; Metzler, 1999).

As ceramicas feldspaticas foram as pioneiras a serem confeccionadas sobre

laminas de platina, e embora possuissem 6tima qualidade estética, tiveram a



Capitulo 2 — Reviséo Bibliografica 11

utilizacdo limitada apenas para coroas unitarias anteriores em situagdes de pequeno
stress oclusal, devido a baixa resisténcia (Bader e Shugars , 2009; Kramer et al.,
2009; Stevenson e Ibbetson , 2010; Kelly e Benetti, 2011, ).

Em meados do século XX, adicionou-se leucita a formulacdo da porcelana
feldspética visando aumentar o coeficiente de expansao térmica e possibilitar sua
fusdo com certas ligas aureas, para confeccdo de coroas totais e préteses parciais
fixas. Contudo, devido o custo elevado do ouro, gerou pesquisas em busca de uma
liga alternativa de menor custo como a niquel-cromo e prata-paladio (Kelly et al.,
1996; Callegari et al., 2008).

ApOs esse periodo, com o intuito de aumentar a resisténcia dos materiais
ceramicos surgiram aditivos como alumina, e Oxidos, como de zircbnia que
proporcionaram maior resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura (Wagner e Chu,
1996; Guazzato et al.,2004; Jager et al., 2006)

No final do século XX diversos sistemas foram introduzidos no mercado
visando a confeccéo de restauracdes ceramicas livres de metal.

Foi comercializado o sistema In-Ceram (Vita), processado pela técnica de
dupla sinterizacédo (slip casting). Nesta técnica, € confeccionada, na primeira cocgao,
uma infraestrutura de Oxido de aluminio, sobre um troquel de revestimento. Esta
infra-estrutura, depois de sinterizada, recebe a cobertura de uma mistura de po de
oxido de lantanio com agua destilada, proporcionando, apos a difusdo decorrente da
segunda coccdao, resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura ao redor de 430 MPa e
4,50 MPa.mY? respectivamente. Completam o produto, copings com a adi¢do de
oxido de magnésio (InCeram Spinel), mais estéticos, porém com resisténcia a flexao
e tenacidade & fratura inferiores, ao redor de 280 MPa e 1,79 MPa.m*?
respectivamente, e de zircbnio (In-Ceram Zirconia), menos estéticos e mais
resistentes, indicados para infra-estruturas de prétese parcial fixa, com resisténcia a
flexdo por volta de 630 MPa (Magne e Belser, 1997).

Também nessa época, foi disponibilizado o IPS Empress |, que utilizava
leucita como refor¢co para a porcelana feldspatica. Este possui resisténcia a flexao
comparavel a das porcelanas reforcadas por alumina, com média de 130 MPa e
tenacidade a fratura de 1,70 MPa.mY?. E fornecido sob a forma de pequenas
pastilhas, que também s&o processadas por injecdo, sob pressdo a vacuo, em
moldes obtidos pela técnica da cera perdida. a injecdo ndo é apenas um método de

processamento responsavel em definir melhor forma, contorno e adaptagdo das
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restauracdes, mas também uma técnica capaz de influenciar a resisténcia mecéanica
do material, reduzindo sua porosidade (Dong et al.,1992; Wagner e Chu, 1996;
Zeng et al., 1998; Drumond et al., 2000 ).

Em 1998, a ceramica IPS-Empress 2 (lvoclar), reforcada por cristais de
dissilicato de litio, foi comercializada para a confeccéo de infraestruturas de prétese
parcial fixa. Este material, também processado por injecdo, em moldes de
revestimento obtidos pela técnica da cera perdida, apresenta resisténcia a flexdo e
tenacidade & fratura ao redor de 400 MPa e 2,80 MPa.m*? (Holand et al., 2000;
Cattell et al.; 2002; Quinn et al., 2003).

Desenvolvido igualmente a partir da década de 1990, as ceramicas do
sistema Procera, com resisténcia a flexado superior a 600 MPa e tenacidade a fratura
de 4,48 MPa.m*?, também utiliza a sinterizacéo do pé de éxido de aluminio (99,8%,
aproximadamente), porém, associada a Introducdo da técnica CAD-CAM, com
escaneamento por contado de preparos dentais e processamento da infra-estrutura
totalmente controlados por computador (Wagner e Chu, 1996; Zeng et al., 1998).

As principais caracteristicas e indicacbes das ceramicas dentais estdo

representadas na tabela 2.

Tabela 2- Principais caracteristicas e indicacdes dos diferentes sistemas ceramicos
(Gomes et al., 2008).

Sistema Nome Material do Resisténcia

Ceramico Comercial Nucleo a flexao Indicagao
(MPa)
Ceramica L Feldspato com 46,4-66,7 Coroa unitaria
Feldspatica adicéo de leucita anterior e posterior
e PPF.
Ceramica de Dicor Vidro contendo 45% 90- 120 Coroa unitaria
Fundicé&o Vidro de cristais de mica anterior e posterior,
contendo 45% Tetrasilica com flaor inlay, onlay e
de cristais de 90 faceta.
mica tetrasilica
com fldor 90
Sistema IPS Ceramica vitrea 97- 180 Coroa unitaria
ceramico Empress |  reforgada por leucita anterior e posterior,
prensado inlay, onlay e
faceta.
Sistema IPS Dissilicato de litio 300-400 Coroa unitaria
ceramico Empress I anterior e posterior,
prensado inlay, onlay, faceta,
PPF de 3

elementos (até 20
PM).
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Sistema In-Ceram Ceramica vitrea 236-600 Coroa unitaria
ceramico Alumina infiltrada por alumina anterior e posterior,
infiltrado PPF de 3

elementos (incisivo
central a canino).

Sistema ceram In-Ceram Ceramica vitrea 421-800 Coroa unitaria
In Zirconia infiltrada por alumina posterior sobre
e particulas dentes naturais ou
estabilizadoras de implante e PPF
zirconia posterior de 3
elementos.
Sistema In Ceram Ceramica vitrea 280- 380 Coroa unitaria
ceramico Spinel infiltrada por anterior, inlay,
infiltrado In aluminato de onlay e faceta
magnésio
Sistema Procera Alumina pura 487699 Coroa unitaria
ceramico AllCeram densamente anterior e posterior,
fresado sinterizada PPF de 3

elementos (até 1°
molar), supra

Sistema Cercon Y-TPZ 900-1200 Coroa unitaria
ceramico anterior e posterior
fresado e PPFde3 a8
elementos.
Sistema Lava Y-TPZ 900-1200 Coroa unitaria
ceramico anterior e posterior
fresado e PPFde3a4
elementos.

Atualmente, os estudos de bioceramicas odontologicas visam viabilizar 0 uso
clinico, utilizando todas as propriedades desejadas e diminuindo as desvantagens
do material ceramico.

A predisposicdo a fratura configura a principal desvantagem das ceramicas
odontoldgicas. A fratura fragil pode resultar na formagcdo ou propagacao de trincas
pré-existentes, e em ambiente com pH acido, a tendéncia a fratura aumenta
(Thompson, 2004).

2.2. Feldspatos

Os feldspatos constituem grupos de minerais abundantes na crosta terrestre
(cerca de 60%) e compreendem os silicatos de aluminio combinados com sodio,
potassio, célcio e, eventualmente, bario (Lira e Neves, 2013). Os principais minerais

sao:
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-ortoclasio/microclinio - (K20.Al,03.6Si0y);
- albita - (Na20.Al,03.6Si0y);
- anortita - (Ca0.Al;03.2Si0y).
Sdo encontrados em rochas igneas, metamorficas e sedimentares,

principalmente em pegmatito granitico, e apresentam estrutura tetraédrica (Fig. 2).

Figura 2. Amostra de pegmatito granitico, rico em feldspatos alcalinos, quartzo, e mica
(IFBA, 2016).

A estrutura dos feldspatos compde-se por tetraedros AlO, compartilhando
vértices com tetraedros SiO,4, unidos em um arranjo tridimensional, cuja composicao
caracteriza-se pela férmula geral MT4Og, na qual T € Al ou Si. O sitio M é ocupado
por um cation divalente Ca ou Ba nos feldspatos alcalino- terrosos, e um cation
monovalente Na ou K nos feldspatos alcalinos, constituindo séries de solucédo sélida.
Os tetraedros séo ligados pelos vértices por atomos de oxigénio (Figura 3). (Smith e
Brown, 1988).
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Figura 3. (@) A unidade basica de construcdo da estrutura dos feldspatos séo anéis de
guatro membros de tetraedros, que se unem para formar uma camada (tetraedros
distinguiveis T1 e T2, relacionados entre si por simetria). (b) Os anéis em uma camada se

ligam a anéis nas camadas acima e abaixo, formando uma cadeia (Smith e Brown 1988).

A tabela 3 apresenta as principais caracteristicas dos Feldspatos.

Tabela 3- Caracteristicas basicas dos Feldspatos (Lira e Neves, 2013)

Densidade 2,54 a 2,76 g/cm3;
Dureza 6 a 6,5 (escala Mohs);
Cores branco, cinza, roseo;
Sistema de Cristalizagao monoclinico, triclinico;
Aspecto Otico Transllcido, transparente (menos frequente);
Clivagem perfeita em duas dire¢des formando angulos de

90° ou préximo deste valor.
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A composigdo quimica da maioria dos feldspatos naturais pode ser expressa
por solugBes sodlidas substitucionais no sistema ternario, como demonstrado na
Figura 4, definido por Anortita (An) (CaAl,Si,Os), Albita (Ab) (NaAlSizOg) e Feldspato
Potassico (Or) (KAISizOg) (Vlach, 2002 ).

a
4

n An

Anoﬂf!a
o0 Limite maximo de solugdo sdlida o0

Bytownila (temperaturas altas)
§ 70
Labradorit
g ahradarta Antipertita
3 Daiy Partita
#_'@ Andnsina feldspatos
i Crtocldsio ou
Oligoclésio microclinio
Albita 1° Albita 1047 y ) pertitico
{da ada) ! I'l =T ite baiza) J asopartita
Ab \ ]l 50 \Eﬂ Or Ab * ® 5 Qr

Anortocldsio Sanidina

Feldzspatos alcalinos

Figura 4. Diagramas triangulares An-Ab-Or (em propor¢cdes moleculares) para o grupo dos
feldspatos, ilustrando a nomenclatura dos feldspatos de temperaturas mais altas (com
estruturas desordenadas) em a e mais baixas (estruturas ordenadas) em b (Vlach, 2002).

A série dos alcalinos (Or-Ab) apresenta solucdo solida completa em altas
temperaturas e incompleta em baixas temperaturas, e envolve a substituicdo de
potassio por sodio. A série de plagioclasio (Ab-An) apresenta essencialmente
solucdo sélida completa tanto em altas como em baixas temperaturas, neste caso
ocorre a substituicdo acoplada de sédio e silicio por calcio e aluminio. O sistema An-
Or apresenta tendéncia de solucéo solida limitada (Enciclopédia Britanica, 2010).

Os feldspatos alcalinos possuem menor indice de refracdo e menor
densidade em relacdo aos plagioclasios (Deer et al., 1966; Klein e Hurlbut Jr., 1993).

A completa caracterizacdo de um feldspato requer conhecimentos da
composicdo quimica e estado estrutural. O estado estrutural (distribuicdo do Al e Si
em posicdes tetraédricas distintas) depende da temperatura de cristalizacdo e da

subsequente historia térmica. Em geral, os feldspatos que cristalizaram a baixas
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temperaturas, ou que foram resfriados vagarosamente a partir de temperaturas
elevadas, tém estado estrutural baixo (distribuicdo Si—Al altamente ordenada).
Aqueles que resfriam rapidamente, cristalizando—se a elevadas temperaturas, tém
estado estrutural alto (distribuicdo Si—Al desordenada). Existe uma continuidade de
estados estruturais, cada um diferindo principalmente na distribuicdo de Si e Al em
posi¢cOes independentes nos tetraedros na estrutura cristalina (Papike e Cameron,
1976).

2.2.1 Ocorréncia e aplicacao no Brasil

De acordo com o Departamento Nacional de Produgdo Mineral (DNPM),
(2016), considerando o ultimo relatorio, com base no ano de 2014, a producgédo
brasileira de Feldspatos corresponde a aproximadamente 1,9% do total mundial. Ha&
316 milhdes de toneladas em reservas de Feldspato no Brasil, distribuidas entre os
estados do Parana (28,3%), Minas Gerais (13,3%), Paraiba (10,4%), Rio Grande do
Norte (10,2%), Rio de Janeiro (10,2%), Bahia (8,9%), Sédo Paulo (8,2%), Santa
Catarina (6,2%) e Tocantins (4,3)%.

Entre os principais consumidores de feldspato no Brasil estdo as industrias de
ceramica e vidro, nas quais 0 mesmo atua respectivamente como fundente e fonte
de silica (SiO;), e como fundente e fonte de alumina (Al,O3), alcalis (Na>O e K;0) e
silica (SiO,). O feldspato é também utilizado nas industrias de tintas, plasticos,
borrachas, abrasivos leves e como insumo na industria de eletrodos para soldas
(DNPM, 2016).

As principais estatisticas do mercado de feldspatos no Brasil, no ano de 2014,
encontram-se descritas na tabela 4, na qual: (1) producdo de empresas detentoras
de concessao de lavra, (2) producdo+importacao-exportacao, (3) preco médio-FOB,
mercado interno, (4) preco médio do feldspato exportado, (p) dados preliminares, (r)

dados revisados.
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Tabela 4. Principais estatisticas do Brasil em 2014 (DNPM, 2016)

Discriminacéo Unidade 2012 () 2013(r) 2014 (p)
Producdo @ | Bruta (t) 328.001 | 421.039 496.894
Beneficiada ® 247.152 294.357 417.771
Importacao Feldspato ® 149 418 214
NCM 2529100 (US$-FOB) 239.179 336.629 210.000
Exportacéo Feldspato ® 3.631 707 3.709
NCM 2529100 (US$-FOB) 961.365 245.581 1.258.000
Consumo Beneficiada ® 243.670 294.068 414,276
aparente @ | Bruto @ (R$/t-FOB 105,44 133,90 139,37
Precos Beneficiado ©® (R$/t-FOB) 134,61 135,56 149,93
Exportacéo “ (US$/t-FOB) | 264,84 347,36 339,17

2.2.2 Bioceramicas Feldspaticas para aplicagcfes odontologicas

As porcelanas feldspéaticas apresentam translucidez e coeficiente de
expansao térmica semelhante aos dos dentes; sdo resistentes a compressao e a
degradacao hidrolitica promovida pelos fluidos orais, além de n&do possuirem
potencial corrosivo. No entanto, apresentam baixa resisténcia a tracdo e flexao e
elevada dureza (Gomes, 2008)

As ceramicas feldspaticas e vitroceramicas leuciticas, sdo indicadas para
restauracdes estéticas como inlays, onlays e coroas de acordo com suas

propriedades mecanicas e oticas (Fig. 5) (Yin et al., 2006).

Figura 5. Restauracdes ceramicas, Onlay, Inlay e Coroa.
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O feldspato, quando misturado com varios outros Oxidos metalicos e
sinterizado em alta temperatura, pode dar origem a uma fase cristalina chamada
leucita (K0.Al,03.4Si0;), juntamente com uma outra fase vitrea liquida,
denominada fase eutética. Esta fase promove a coalescéncia das particulas do pé
ceramico quando sinterizadas no estado sdlido. Isto é, a fase liquida envolve as
particulas remanescentes, formando um sélido denso através de um processo que é
chamado de sinterizagdo por fase liquida (Fig. 6).

A leucita apresenta alto coeficiente de contracdo e expansao térmica, que
funciona como uma fase de refor¢o, conferindo uma maior resisténcia a flexdo ao
material ceramico, permitindo sua utilizacdo em trabalhos puramente ceramicos o
gue possibilitou compatibilidade com os coeficientes das ligas metalicas aureas e o
desenvolvimento do sistema metaloceramico (Craig, 2004; Dib e Saddy, 2006;
Guerra et al., 2007,) .

K,0 ¥4 AV ¥4 \V4 M \ i \ N
10 20 30 40 50 60 70 80 S0
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Figura 6. Diagrama de equilibrio ternario SiO2-Al,O3-K,0. As porcelanas dentais
séo formuladas no intervalo entre 1000 e 1600°C (Kingery, 1992).

As porcelanas feldspéaticas foram as primeiras ceramicas utilizadas na
odontologia, inicialmente como coberturas em restauracdes, devido a limitacdo de
baixa resisténcia a flexdo, ao redor de 70 MPa, e das técnicas adesivas de
cimentacdo, passaram também a ser indicadas em restauragbes unitarias, como
facetas estéticas (Rosemblum e Schulman, 1997).

No inicio dos anos 90, foi introduzida no mercado uma ceramica feldspatica
reforcada por 40 a 50% de cristais de leucita (40 a 50%) denominada Empress |
(Ivoclar), indicada para coroas dentarias unitarias anteriores e posteriores, inlays,
onlays e facetas laminadas. A resisténcia a flexdo dessa ceramica esta entre 90 e
180 MPa (Feller e Gorab, 2000; Gordman et al., 2000, Holland et al., 2000).

A introducdo da leucita, inicialmente, ocorreu para melhorar a compatibilidade
entre os coeficientes de expansao térmica das porcelanas, mas atualmente a leucita
e utilizada como agente tenacificador em porcelanas para restauracées de ceramica
pura (Cattell et al., 2005)

O IPS Empress | foi utilizado com sucesso para aplicacfes dentarias por mais
de 10 anos, apresentando um grau elevado de translucidez e uma resisténcia
a compressao favoravel de 97 a 180 MPa, tentando compensar o alto grau de
porosidade das porcelanas convencionais. O processamento do material ocorria
pela técnica da cera perdida por injecdo e sobre pressdo na confeccdo de
restauracbes ceramicas, em temperatura controlada, em forno préprio deste
sistema (Pellizzer et al., 2005).

Entre as vantagens do sistema IPS Empress, destacam-se a diminuicdo da
contracdo da subestrutura quando comparado as porcelanas convencionais, maior
resisténcia, e ainda passividade de condicionamento com acido fluoridrico e de
tratamento com agentes de unido, fazendo com que essa ceramica possa se
aderir a estrutura dental (Fradeani et al.,1997; Pellizzer et al., 2005). Segundo
Frankenberger et. al, (2000), esse sistema apresenta um sucesso de até 95% ,
dependendo da aplicacao, e indices de falha de 7% in vivo apds seis anos.

Outros fabricantes desenvolveram ceramicas do tipo leucita adicional para
aplicagOes e técnicas de moldagem nos anos subsequentes: por exemplo. Authentic

(Ceramay), Ceramco Press (Dentsply, EUA) , Super Porcelain EX-3 Press (Noritake,
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Japéao), Vitablocs Mark | e Il. Algumas das ceramicas feldspéaticas mais utilizadas,

segundo Miranda, (2005), estdo descritas na tabela 5.

Tabela 5. Marcas comerciais de ceramicas feldspaticas com aplicacdes

odontolégicas, indicacdes e resisténcia a flexdo (Miranda 2005)

Ceramica Tipo Resisténcia a Indicacdes
flexao
Ceramco Il (Dentisply) Feldspética Inlay/onlay
75MPa Laminado
Metaloceramica
Noritake Feldspética Inlay/onlay
EX3(Noritake) 70 MPa Laminado
Metaloceramica
Vita Omega 900 (Vita) Feldspatica Inlay/onlay
70 MPa Laminado
Metaloceramica
Symbio Ceram Feldspatica Inlay/onlay
(Dentisply-Degussa hidrotérmica 70 MPa Laminado
Duceragold Feldspatica Metaloceramica
hidrotérmica 70 MPa com degunorm
Cobertura do
Cergogold
Duceram —-LFC Feldspatica Inlay/onlay
hidrotérmica 70 MPa Laminado
Vitadur N (Vita) Feldspatica Infra-estrutura
hidrotérmica 125 MPa Inlay/onlay
Coroa pura
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2.3. Processamento de Ceramicas Odontolégicas

2.3.1. Sinterizacao

A sinterizagdo consiste em aquecimento do material ceramico, previamente
prensado na forma de particulas em p6 com agua. Os corpos verdes séo levados a
um forno especifico, no qual ocorre o processo de sinterizagdo, em temperaturas e
tempos variados, com o objetivo de unir as particulas do pd6, aumentando a
densidade da massa por meio da reducédo de porosidade (César, 2006).

A sinterizacdo das cerdmicas € normalmente realizada em fornos elétricos, a
resisténcia ou inducao (fornos geralmente a vacuo); onde o objetivo principal é
realizar uma forte unido entre as particulas do po inicial, por ativacdo térmica (Silva,
1998).

O processo de sinterizacdo ocorre em temperaturas abaixo do ponto de fusao do
material e destacam-se dois tipos basicos de sinterizacdo: a sinterizacdo por fase
sélida e a sinterizacao por fase liquida.

Na sinterizacao por fase liquida ha presenca de uma fase liquida na estrutura
gerada a partir de aditivos que se fundem em temperaturas inferiores a da
temperatura de sinterizacdo do material da matriz, ativando outros mecanismos de
difusdo atbmica ou mesmo reacbes quimicas termicamente ativadas (Silva,
1998).Tal liquido aproxima as particulas, permitindo seu deslizamento e rearranjo
para uma configuracdo mais densa (Pinheiro, 2005)

Na sinterizacdo por fase solida, material é transportado sem que haja qualquer
tipo de liquido na estrutura. O transporte de material para a regido de contato entre
particulas vizinhas pode ser por fluxo viscoso (caso dos vidros, materiais amorfos e
também cristalinos, submetidos a pressao), por difusdo atdbmica (os cristais) ou por
transporte de vapor (materiais com alta pressédo de vapor) e deslizamento e rotacéo
de particulas. Sejam quais forem 0os mecanismos atuantes, rigidez e densificacao
sdo conseguidas pelo aumento da area de contato entre as particulas e o melhor

empacotamento de matéria (Silva e Junior, 1998)
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2.3.2. Técnica de cera perdida

7

Na técnica de cera perdida um lingote de ceramica € injetado a alta
temperatura (1150°C) fazendo com que o material escoe para dentro de um molde
refratario previamente preparado, de revestimento aglutinado por fosfato, o forno
especial apresenta um puncéo vertical que aplica pressdo até 5KPa e a injecdo é
realizada sob vacuo. Os lingotes sdo mantidos no interior do molde conseguido a
partir do modelo de trabalho ou pela técnica de estratificacdo (Martins Jr., 2005).

O procedimento de injecdo do material dura mais de 45 minutos sob alta
temperatura para produzir a subestrutura ceramica. Com a injecdo da ceramica
liquida sob pressédo para dentro do molde reduz-se o problema de contracdo de
gueima da porcelana feldspatica convencional (sistema pd/liquido). Desta forma
ocorre apenas uma pequena mudanca dimensional que pode ser controlada pelo
revestimento que podera oferecer uma adequada expanséo do molde. (Della Bona,
1996, Conceicédo, 2005)

A estratificacdo consiste na aplicacdo da ceramica com diferentes opacidades
(opaco, dentina, esmalte, translicido etc.) e saturacbes de cor em camadas
sucessivas por meio da condensacao.

Na técnica de estratificacdo, modela-se o p6 com liquido aglutinador (agua
destilada pura ou com adicfes de glicerina, propileno glicol ou alcool) para manter as
particulas do p6é ceramico unidas. Em sequéncia, a pasta € colocada sobre troquel
refratario ou infraestrutura pela técnica do pincel, vibracdo ou espatulacdo. A
remocdo do excesso de agua pode ser realizada utilizando-se papel absorvente,
vibrac&o ou adicao de p6 seco a superficie (Gomes, 2008).

Na etapa de sinterizacdo, a ceramica deve passar pelo processo de secagem,
por trés a cinco minutos com temperatura inicial de 650°C (média), para entdo ser
inserida no forno programado até atingir a temperatura de 960° (variavel de acordo
com o fabricante), preferencialmente em ambiente com vacuo. Apés a sinterizagao,
o volume da ceramica sofre contracdo de aproximadamente 30%, devido a perda de
agua durante a secagem e densificacdo. Atualmente, esta forma de processamento
ainda é a mais amplamente utilizada nos laboratérios de prétese, sendo empregada
principalmente na aplicacdo de ceramicas feldspaticas, como IPS Empress (Figura
7) (Conceicao, 2005; Anusavice et al., 2013; Gomes, 2008).



Capitulo 2 — Reviséo Bibliografica 24

Figura 7. Estratificagdo de ceramica feldspatica de recobrimento sobre infraestrutura
ceramica. (Raposo, et al., 2012).

2.3.3. Infiltracdo de vidro- Slip-cast

Neste método, a infraestrutura ceramica composta apenas pela fase cristalina
€ esculpida em um troquel por meio da técnica do p6 e liquido, tendo entdo uma
sinterizacdo parcial da ceramica. Em seguida, por meio da técnica de infiltracdo de
vidro, uma matriz vitrea (a base de 6xido de lantanio) € inserida e sinterizada sobre a
estrutura ainda porosa, com a posterior remocdo dos excessos de vidro, 0 que
resulta em uma infraestrutura finalizada. O ciclo de queima é de dez horas em um
forno especial, a 1120°C (Sorensen et al, 1993; Raposo et al., 2012; Anusavice et
al., 2013)

Esse processamento € aplicado aos exemplos comercial In-Ceram (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) (Fig. 8).
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Figura 8. Remanescente radicular (A), Reconstrucao radicular com pino de fibra de vidro (B),

Prova de Infraestrutura In Ceram Alumina (C), Caso finalizado (D) (Silva, 2009).

2.3.4. Sistema CAD/CAM

O sistema CAD/CAM, sigla derivada do inglés “Computer Aided Design —
Computer Aided Manufacturing” € uma tecnologia que se baseia no desenho de uma
estrutura protética em um computador seguida de sua confeccdo em uma maquina
de fresagem. O desenho computadorizado da peca pode ser realizado por uma
microcamera digital, sistema CEREC ou por um scanner especializado, como ocorre
com os sistemas PROCERA (Estefan et al., 1999, Ferreira, 2014).

O scanner pode ser utilizado sobre um modelo de gesso ou diretamente no
preparo em boca. O computador ird converter as informacfes digitalizadas em
pontos tridimensionais, que reproduzirdo com alta fidelidade os contornos do
preparo dentario na tela do computador. Apds o processamento destes dados, é
possivel, por meio de um programa (software) especifico, trabalhar sobre este

preparo definindo suas margens, estabelecendo espessura uniforme da
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infraestrutura protética, tipo de colar cervical e espessura do espaco interno para o
agente cimentante, entre outros detalhes (Ferreira, 2014) (Fig. 9).

Nos ultimos anos, os sistemas CAD/CAM contribuiram para um avanco na
Odontologia, principalmente através do surgimento de ceramicas reforcadas e na
otimizacdo da producédo de estruturas protéticas, dentre as vantagens desse sistema
destacam-se: rapidez nos procedimentos comparadas com as técnicas
convencionais, dispensa a realizacdo de modelos refratarios, biocompatibilidade,
auséncia de fundicdo de metal, estética natural das restauracdes, durabilidade,
baixa taxa de fraturas devido a alta qualidade dos blocos ceramicos, 0s quais sédo
confeccionados industrialmente, garantindo alta homogeneidade dos seus
componentes e pouquissima porosidade interna no bloco de ceramica (Silva, 2009).

A principal desvantagem do sistema CAD/CAM é a necessidade de um
equipamento de alto custo. Além disso, as restauracdes apresentam desvantagens
na cor, adaptacdo e escultura, aléem da falta de controle do processamento
computadorizado. Como vantagem, em alguns sistemas, € dispensado o uso de
material de moldagem e técnico de laboratério, reduzindo o tempo na cadeira

odontologica e o numero de sessdes (Chain et al., 2000).

Figura 9. Aplicagéo do sistema Cerec CAD/CAm em um consultério odontolégico.
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CAPITULO 3. MATERIAIS E METODO
3.1. Procedimento experimental

No fluxograma descrito na Figura 10 esta contido o procedimento metodoldgico
utilizado para realizagcéo deste trabalho.

EDX
MEV/EDS
Sedigrafia a Laser

Caracterizacao do
Feldspato K ‘
DTA/TG
. DRX

Sinterizacéao
(1200°C/2h)

4

Caracterizacao do

Sinterizado
Fisica Microestrutural Estrutural Mecanica
e Densidade e DRX e Dureza
¢ Porosidade e MCL e FTIR e Tenacidade a fratura
e Absorcgédo de agua e MEV e Resisténcia a compresséo
e Retracgéo Linear * EDS

e Modulo de
Elasticidade

Resposta Celular - « MTT

(Citotoxicidade)

Figura 10. Fluxograma da metodologia utilizada nesse estudo.
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O procedimento experimental realizado nesse trabalho foi dividido em trés
etapas. A primeira etapa compreendeu caracterizacdo da matéria prima, a segunda
etapa compreendeu o processamento da matéria prima, e na terceira etapa foram

realizados os ensaios fisico-mecéanicos para caracterizagdo da amostra sinterizada.

3.2. Material Utilizado

Neste estudo foi utilizado feldspato potassico em pé (K20.Al,03.6Si0,) cedido
pela Armil Mineracdo do Nordeste Ltda., localizada em Parelhas, Rio Grande do

Norte, Brasil.

3.2.1. Caracterizagdo Quimica

A determinac&o dos constituintes quimicos e as suas propor¢cdes no material
ceramico foi obtida por fluorescéncia de raios-X (EDX), em espectrdmetro de
fluorescéncia EDX 720, marca Shimadzu, disponivel no LECIV/ICCT/UENF.

3.2.2. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) / Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS)

As andlises por MEV-EDS foram realizadas no microscopio eletrénico modelo
SUPERSCAN/SS500-50, Shimadzu, disponivel no LAMAV/CCT/UENF. As amostras
foram previamente metalizadas, com deposi¢cdo de ouro por 3 minutos, em voltagem
10 kV.

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e a Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) foram utilizadas para identificacdo morfolégica e composicao

guimica, semi-quantitativa, da amostra em pé.
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3.2.3. Sedigrafia a Laser

Para determinacdo do tamanho de particula do feldspato foi realizada
sedigrafia a laser da amostra em pé. A técnica utilizada determina a granulometria
com base na sedimentacdo de particulas numa determinada suspensao, associada
a absorcéo de luz.

Para essa determinacdo utilizou-se o granuldmetro a laser modelo Cilas,
1180, disponivel na Universidade Federal do Rio Grande do Norte.

O granulémetro a laser é um equipamento analisador de distribuicdo do
tamanho de particulas, cujo principio de funcionamento € a captacdo da fracdo de
luz que atravessa uma amostra contendo a solu¢cdo em suspensao. O uso deste
principio 6tico possibilita o registro da porcentagem de massa acumulada em fungéo
do diametro equivalente das particulas, que tendem a se depositar mais

rapidamente quanto maior seu diametro (Mota, 2016).

3.2.4. Analise Térmica Diferencial e Analise Termogravimétrica
(DTAITG)

A analise térmica diferencial (DTA) foi utilizada para observacdo de possiveis
transicOes de fase ou reacdes quimicas no material estudado, advindas do calor
absorvido ou liberado.

Foi realizada andlise termogravimétrica (TGA), para verificacido de perda ou
agregacado de massa a amostra com o aquecimento, decorrente de processos como
oxidacao ou de decomposicao.

As curvas térmicas foram obtidas por meio de um sistema de Andlises Térmicas
BP Engenharia, modelo RB-3000, disponivel no LAMAV/CCT/UENF, com razéo de
aquecimento de 10°C/min em atmosfera ambiente. A temperatura maxima foi de
1000°C.
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3.2.4.1. Analise por Difracéo de Raios X

A analise por Difracdo de Raios X (DRX) é uma técnica utilizada na
caracterizacdo estrutural de materiais cristalinos. Esta técnica consiste na irradiacao
da amostra pelos raios X caracteristicos que sofrem a difracdo nos planos
cristalogréaficos da rede cristalina, interferem entre si e reforcam a amplitude numa

determinada direcdo. A condi¢do de DRX é dada pela Equagéo 1, de Bragg.

n.A = 2.d.senOn. A (eq. 1)

onde:

n € o numero de ordem de reflexao,

A € o comprimento de onda de raios X incidentes,

d é a distancia interplanar dos planos cristalograficos que originam a difracéo

6 é o angulo de difragéo.

A andlise de DRX do Feldspato foi realizada no difratbmetro 7000
SHIMADZU disponivel no LAMAV/CCT/UENF, utilizando a radiacdo de Cu-K, com
A=1,54178 A, empregando filtro de niquel.

O regime de execucédo das analises foi na faixa de angulo 26 entre 0 e 140°,
com um passo de varredura de 0,05° por 2 segundos. A identificacdo das fases
presentes nas amostras foi comparada com as estruturas presentes no banco de
dados do programa JCPDS-2006.

A Difratometria de Raios-X (DRX) foi utilizada para a identificacdo das fases

cristalinas presentes no material ceramico.

3.3. Processamento do Material Ceramico

O feldspato potassico em p6 foi misturado manualmente, com 10% de canfora
em gel, visando maior aglomeracdo das particulas de po6 e lubrificacdo na etapa
seguinte de compactacao.

A mistura foi submetida a compactacdo por prensagem uniaxial, em matriz
cilindrica de aco inoxidavel, a pressdo de compactacdo de 200 MPa, em prensa

manual de 15 toneladas de capacidade.
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A prensagem tem como objetivo obter pecas uniformes, de acordo com as
dimensbes e a geometria pré-estabelecidas, contribuir para a obtencdo de uma
microestrutura adequada e as caracteristicas finais desejadas e fornecer resisténcia
mecénica suficiente para manuseio e transporte das pecas para secagem (Amoros,
2000).

Apo6s a compactacdo as amostras foram secas em estufa, a 130°C por 24h. A
secagem permite a eliminacdo da agua livre e o corpo adquire resisténcia mecanica
para a sinterizacdo, evitando problemas de trincas e contracbes diferenciais. E
essencial que a agua seja eliminada lenta e gradualmente para evitar tensdes e
consequentemente defeitos nas pecas (Norton,1973, Melo et al., 2002)

Apoés a secagem as amostras foram sinterizadas em forno do tipo mufla, da
marca EDG, modelo 3P-S, 7000, disponivel no LAMAV/CCT/UENF. Os parametros
de sinterizacdo foram: aquecimento a 1200°C, com taxa continua de 2°C/min, com
patamar de 2h.

E importante ressaltar que os parametros de sinterizacdo escolhidos para
utilizacdo nesse estudo foram obtidos através de testes impiricos, nos quais utilizou-
se uma variacdo entre as temperaturas de 1.100°C, 1.150°C e 1200°C, com
patamares entre 2h e 4h e taxas de aquecimento de 2°C/min e 10°C/min. Os
parametros foram escolhidos com base na coloracdo da amostra, auséncia de
trincas ou defeitos pontuais, integridade das bordas ou arestas e resisténcia a

compressao.

3.4. Caracterizacdo das amostras Sinterizadas

3.4.1. Medidas de Densidade

As medidas de densidade nas amostras sinterizadas foram realizadas pelo teste
de densidade por imerséao, conhecido como método de Arquimedes (ASTM C373-88,
1999), representado pela Equacdo 2, em comparagdo com o método convencional

de massa e volume.

MS
MA-MI

MEA =

* pH20 (eq.2)
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Onde:

MEA: Massa especifica aparente,
MS: Massa seca,

MI: Massa imersa

MA: massa saturada, ou Umida,

pH,O: densidade.da agua

3.4.2. Porosidade

A porosidade aparente é definida como o percentual volumétrico de
porosidade aberta existente na amostra. Sua medicdo é feita pelo método
gravimétrico, e de acordo com a Equacao 3 (Richerson, 1992).

Mu—-MS
Pap = leOO (eq 3)

Onde:

Pap: porosidade aparente (%)

Mu: Massa do material imido (g)

Ms: Massa do material seco em estufa (g)

Mi: Massa do material imerso (Q)

A partir da determinacdo da densidade tedrica, com os dados calculados da
densidade aparente, a porosidade total dos corpos de prova foi avaliada conforme
Equacéo 4.

Pc

Piotar =

_Pap
> x100 (eq.4)

Onde:
Ptotal: porosidade total (%)
pap: densidade aparente(g/cm3)

pc: densidade do compésito (g/cm3)

A porosidade total das amostras foi calculada pela Equacéao 5:
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PT = (1 — Pr)x100 (eq.5)
Onde:

PT: porosidade total da amostra
Pr: densidade relativa da amostra

3.4.3. Capacidade de absorcao de agua

Quando em contato com liquidos, uma estrutura ou material tende a absorvé-
los devido a forcas de capilaridade. A absorcédo de agua é definida como o ganho
percentual de massa que tem a amostra, quando absorve o maximo de agua
(Richerson,1992).

A verificacdo da absorcdo de agua foi realizada de acordo com a norma NBR
6480 (ABNT), segundo a qual a amostra seca foi pesada e imersa em agua destilada
por 24horas, em temperatura ambiente, apos esse periodo a amostra foi suspensa,

seca em pano umido e a quantidade de agua obtida pela Equacao 6.

Mu—Ms

an=( )x100%  (eq. 6)

Onde:
AA: absorcao de agua
Mu: massa da amostra Umida

Ms: massa da amostra seca

3.4.4. Retracao linear

A retracdo linear ocorre devido ao agrupamento de moléculas que compdem
0 material cerdmico, durante o processo de sinterizagdo, aumentando a densidade

do material e consequentemente diminuindo suas dimensdes (Jung et al., 2012) .

A retracao linear da ceramica feldspéatica foi definida com base na Equacéo 7.
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RL = (Ciniciaz—Csim) %100 (€q. 7)

Csint
Onde:

RL: retracao linear
Cinicia: comprimento do corpo de prova antes da sinterizacao
Csint: cOmprimento do corpo de prova apoés sinterizacao.

3.4.5. Preparacao Metalografica

As amostras foram embutidas em baquelite, lixadas sob fluxo continuo de agua,
nas granas 200, 400, 600, e 1200 mesh, e polidas com alumina 0,1um. Em seguida
realizou-se um ataque quimico com acido fluoridrico (HF) a 2%, por 10s, para

revelacdo da microestrutura.

3.4.6. Analise Microestrutural

3.4.6.1. Microscopia Confocal a Laser (MCL)

Através da MCL foi observado o aspecto superficial do material em estudo e seu
perfil de rugosidade superficial antes do tratamento metalografico. Observou-se
também apds tratamento metalografico, a distribuicdo superficial e morfologia dos
poros formados.

As analises foram realizadas em microscopio confocal Olimpus, modelo FV 1200,
disponivel no LAMAV/CCT/UENF.

3.4.6.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foi realizada analise por MEV para verificagdo dos aspectos morfologicos do
material, efichcia da sinterizagdo, tamanho e distribuicdo de poros formados e
distribuicdo de fase vitrea. As andlises foram realizadas nas superficies polidas do

material em estudo.
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Também realizou-se andlise de elementos quimicos por EDS. A andlise por
EDS permitiu obter o mapa composicional da regido em observacao, bem como
elementos quimicos em pontos isolados.

As andlises por MEV-EDS foram realizadas no microscopio eletrénico modelo
SUPERSCAN/SS500-50 Shimadzu, disponivel no LAMAV/CCT/UENF com EDS
acoplado. As amostras foram previamente metalizadas, com deposicéo de ouro por

3 minutos, em voltagem 10 kV.

3.4.7. Difratometria de Raio X

A Difratometria de Raios-X (DRX) foi utilizada para a identificagdo das fases
cristalinas presentes no material ceramico, bem como sua composi¢ao definida pelo
meétodo das areas.

Os parametros utilizados foram: voltagem de 35 kV, corrente de 40 mA,
angulo 26 variando de 0 a 140°C com passo de 0,05 °C e tempo de 1 segundo, para
tanto foi utilizado foi um difratbmetro 7000 SHIMADZU disponivel no
LAMAV/CCT/UENF, utilizando a radiacdo de Cu-K, com filtro de niquel.

A identificacdo das fases presentes nas amostras foi comparada com as

estruturas presentes no banco de dados do programa JCPDS-2000.

3.4.8. Espectroscopia de absorcéo no infravermelho (FTIR)

Para identificacdo dos grupamentos moleculares presentes na estrutura do
feldspato potassico espectros de absorcdo no infravermelho (FTIR — infravermelho
por transformada de Fourier) foram obtidos antes e apds a sinterizacdo do material
ceramico, por um espectrofotdbmetro Shimadzu, modelo Iraffinity-1 pertencente ao
laboratoério de quimica da UENF.

Os atomos ligados em sistemas moleculares vibram a frequéncias entre 1012 e
1014 Hz. As forcas interatbmicas entre os atomos ligados controlam a frequéncia
exata das vibracdes. Pares de atomos ou grupamentos moleculares tém um nimero
de frequéncias vibracionais fundamentais, ou modos vibracionais, segundo os quais
eles podem vibrar e isto corresponde a um estado de energia especifica da

molécula. Estas energias estdo situadas no espectro infravermelho e, devido a isto,
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as transi¢cdes entre niveis de energia vibracionais de uma molécula podem ser
induzidas por radiacdo infravermelha incidente, a qual sera absorvida como a
frequéncia correspondente ao modo vibracional na amostra (De Oliveira, 2001).

Os espectros foram tomados na regido de 400 cm™ a 4.000 cm™ com uma
resolucdo de 4 cm™ . As leituras das bandas foram obtidas por meio de um software
Win— Bomem Easy, versao 3.01C.

3.4.9. Ensaio de Dureza Vickers (HV)

A dureza Vickers (HV) das amostras processadas neste estudo foi realizada em
um durémetro Pantec, RBS, disponivel no LAMAV/CCT/UENF, sob a carga de
30Kdgf, utilizando 5 amostras, com 10 indenta¢des cada.

O equipamento possui ciclo motorizado que permite que a velocidade do ensaio

seja constante, garantindo precisdo no ensaio e repetibilidade de valores de dureza.

3.4.10. Tenacidade a fratura (Kic)

A tenacidade a fratura é uma medida da absorcdo de energia de materiais
friaveis, a qual estad relacionada ao nivel de tensdo antes da fratura ocorrer
(Rosenstiel e Porter, 1988).

A determinacdo da Tenacidade a fratura das ceramicas odontologicas é muito
importante no entendimento das suas propriedades mecanicas, uma vez que
aquelas constituem material praticamente ndo ductil, ou seja, sem deformacéo
plastica, e quando submetidas a tensdo fraturam em dois ou mais pedacos
(Campbell, 1989).

Nesse estudo, os valores de tenacidade a fratura da bioceramica Feldspatica
foram determinados com base na impressdo Vickers, que em comparagdo com
outras técnicas, permite um ensaio rapido, preciso e econémico.

Apés a aplicacdo das cargas e obtencdo dos valores de dureza vickers, a
extensao das fissuras formadas foi medida em microscopio confocal.

A tenacidade a fratura foi calculada através da Equacdo de Anstis, utilizada
para materiais que apresentam trincas do tipo radial mediana (Liang e Fantozzi,
1990):
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P

K1, = 0,016 (g)l/2 == (eq.8)

Sendo:

Kic = tenacidade a fratura (MPa.m"?);
HV = dureza Vickers (GPa);

P = carga aplicada (N);

C = maior extenséo lateral da fissura (m).

3.4.11. Ensaios de compressao

Ensaios de compressdo uniaxial foram realizados em maquina de ensaios
universal, da marca Instron, modelo 5582, a uma velocidade de 1mm/mim. Para
estes ensaios foram confeccionados corpos de prova cilindricos, de 8mm de
didmetro e 12mm de altura.

Foram obtidos os valores limite de resisténcia a compressao, e modulo de

elasticidade determinado a partir da regido elastica.

3.4.12. Tratamento estatistico dos dados para caracterizacao

Os dados apresentados foram submetidos ao tratamento estatistico, assumindo a

confiabilidade de 95%, com coeficiente de estudent de 1,96.

3.5. Resposta Celular a Bioceramica Feldspatica

3.5.1. Cultura e manutencéo de células VERO

A viabilidade celular na presenca da bioceramica feldspatica foi avaliada,
utilizando uma cultura de células VERO, adquirida no Laboratério de Biologia Celular
e Tecidual (LBCT), do Centro de Biociéncias e Biotecnologia (CBB) da UENF, no

qual foram realizados os ensaios.
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As células VERO constituem uma linhagem celular do tipo fibroblastos
originarios de rim de Macaco Verde Africano (Cercopithecus aethiops), sendo
recomendada pela norma ISO 10993-5 para teste de citotoxicidade “in vitro”.

Nesse estudo, as células foram mantidas em garrafas de cultura de 25mm?
contendo meio DMEM suplementado com 5% de SFB, armazenadas em estufa com
5% de CO2, a 37°C, por 48h. Apds confluéncia, as células foram retiradas da garrafa
por tripsinizacédo (0,25% de tripsina), diluidas em PBS, contadas em hemocitbmetro
(cdmara de Neubauer), em microscépio O6ptico, diluidas em meio DMEM e
transferidas para placas de 96 pocos, contendo os tratamentos desejados. O
plagueamento ocorreu em triplicata, na densidade de 8x10* cels/ml em cada poco.

3.5.2. Ensaio de Viabilidade

As células plagueadas foram submetidas a avaliacdo de viabilidade,
baseada na capacidade das células viaveis reduzirem metabolicamente o sal de
MTT (3-(4,5-dimetiltiazol-2-il)2,5-difenil brometo de tetrazolium).

A reducdo do MTT é um método colorimétrico rapido, frequentemente usado
para medir proliferacdo celular e citotoxicidade (Mosman, 1983). Neste ensaio, o
MTT é acumulado pelas células por endocitose e a reducao do anel tetrazdlico deste
sal resulta na formacéo de cristais de formazan de cor azul, que se acumulam em
compartimentos endossomais e/ou lisossomais, sendo depois transportados para
fora das células por exocitose. Sendo a endocitose um mecanismo fundamental das
células vivas (Liu et al., 1997). O ensaio do MTT tem sido usado frequentemente
como ensaio de viabilidade celular.

No ensaio, parte das células foi exposta a bioceramica em estudo. Foram
utilizados como controle negativo para viabilidade (CN) 1% de triton X100 e como
controle positivo (CP) as proprias células.

Os sobrenadantes das culturas celulares, contendo ou ndo os agentes
testados, foram removidos e as células cultivadas com uma solucdo de MTT (5
mg/ml) em PBS, durante 1 hora a 37°C. A absorvéncia foi medida num leitor
automatico de placas de cultura (SLT Spectra) a um comprimento de onda de 570

nm, com um filtro de referéncia de 620 nm, disponivel no LBCT/CBB/UENF. Os



Capitulo 3 — Materiais e Métodos 39

valores da viabilidade celular foram expressos em percentagem relativamente a
absorvéncia determinada nas células controle.
Todas as amostras foram em triplicatas e os dados obtidos foram tratados

com teste estatistico ANOVA.
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CAPITULO 4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizacdo da matéria prima

4.1.1. Composicado Quimica

A tabela 6 representa a composicdo quimica do material em p6, determinada
por EDX. Observa-se tratar de um feldspato alcalino, que apresenta as proporgdes
de compostos quimicos proximas as descritas por Vlach, (2002), para Feldspatos
alcalinos, proporcéo Al:Si de 1:3 e (Na+K):AL de 1:1.

Tabela 6- Percentual de elementos em Feldspato K.

Elemento Percentual (%)
SiO, 62,144
Al;,O3 19,260
K20 17,153
Na,O 1,252
Fe 03 0,096

Os percentuais da maioria dos elementos encontrados, distribuem-se de
acordo com dados constatados por Da Silva (2010), os quais indicam que a maioria
dos feldspatos apresenta teores de alcalis maiores que 14%, de silica, maiores que
62,5%, de Al,O3, maiores que 18% e uma parte variavel de Fe203, entre 0,06 a
0,13%. A razado entre K,O/Na,O para feldspatos com alto teor de K,O esta entre
11,1% e 13,9%.

4.1.2. Morfologia

As particulas em pé de feldspato potassico apresentaram variados tamanhos,

morfologia irregular, na sua maioria alongada. As mesmas distribuiram-se de forma
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heterogénea, com particulas grandes distribuidas entre particulas menores, que
provavelmente resultam da fratura das grandes, tais particulas tendem a se
aglomerar entre si ou sobre as maiores (Fig. 11 A). Nota-se no espectrograma a
presenca dos elementos, Si, Al, K, Na, O, indicando tratar-se de um feldspato
alcalino (Fig. 11 B)

AccV Probe
150kV 40 x300 21 LAMAV/UENF

% ——— [NewSauplgl)
[Pealk)

[Counts]

300

200 —

Al

100 — =

[ReV]

Figura 11. Morfologia das particulas em p6 de feldspato potassico, por MEV em aumento de

300X (A). Composicao quimica das particulas em p6 de fedspato potassico por EDS (B).
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4.1.3. Sedigrafia a Laser

A figura 12 mostra a distribuicdo granulométrica do Feldspato potéassico. A
curva de distribuicdo de tamanhos de particula é trimodal, com tamanho de particula
variando na faixa entre 0,30 e 32um, com diametro médio de 8,89um, dos quais 10%
em volume tem diametro inferior a 1,33um, 50% inferior a 7,29um, 90% inferior a
18,55um. Observou-se uma distribuicdo heterogénea de tamanho de particulas.

Segundo Sousa (2005), quanto mais fina a granulometria da massa ceramica,
maior serd a reatividade entre as particulas durante a sinterizacdo. No caso de
misturas bimodais e trimodais, particulas pequenas tendem a fundir nos intersticios
do agregado de particulas maiores melhorando o0 empacotamento e,
consequentemente, aumentando a densidade do material e diminuindo a contragéo

de sinterizacdo (Rasmussen et al., 1997).
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Figura 12. Representacao grafica da distribuicdo granulométrica do Feldspato potéssico.

Provavelmente as particulas maiores, entre 10 e 50 ym correspondem ao

quartzo.
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4.1.4. Andlises Térmicas

A figura 13 corresponde as curvas termogravimétrica e térmica diferencial da
amostra em po de feldspato K. De acordo com Arab, (2015), o evento observado na
temperatura de 48°C refere-se a perda de agua adsorvida.

Observa-se em torno de 573°C um discreto pico endotérmico referente a
transformacao alotropica do quartzo a em quartzo 3.

Pequena perda gradativa € observada a partir de 600°C até 1000°C,
provavelmente devido a perda de volateis organicos, indicando que o Feldspato em

guestao apresenta alta estabilidade térmica.
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Figura 13. Curvas resultantes das analises térmica e termogravimétrica do feldspato K.
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O material mostrou-se bastante estavel dentro da faixa de temperatura de
analise, ndo houve variacdo de massa na analise termogravimétrica segundo a

curva apresentada.

4.1.5. DRX

A partir do difratograma do feldspato potassico (Fig.14) identifica-se a
presenca de picos de quartzo (SiO), silimanita (Al,SiO3), ortoclasio (K(AISizOg)) e
Leucita (K(AISi»Og)), elementos caracteristicos dos feldspatos alcalinos.

O ortoclasio (K2OAl,036Si0O,) aparece como fase majoritaria, cuja principal
funcdo em massa ceramica € aumentar a densificacdo do corpo aumentando a
resisténcia mecéanica e diminuir a porosidade apos a sinterizacdo (Castro et al.,

2015).
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Intensidade cps

Segundo Gracis et al., (2015), o feldspato potassico forma cristais de leucita,
gue dependendo da quantidade, ndo somente aumentam a resisténcia intrinseca da
restauracdo, como tornam essa porcelana adequada para o recobrimento de

subestruturas metélicas, podendo ser utilizadas também como substratos ceramicos
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Figura 14. Difratbmetro de Raios-X do feldspato potassico em po.

e material estético ligado a estrutura dentaria.

4.2.

As bioceramicas cilindricas, sinterizadas, com tamanho de 5x5mm, em

Caracterizacdo da Bioceramica Sinterizada

suporte de alumina, podem ser observadas na figura 15.
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Figura 15. Amostras de Feldspato K sinterizadas, sobre suporte de alumina.

4.2.1. Propriedades Fisicas

A tabela 7 representa os valores de densidade, porosidade, absor¢cédo de agua
e retracao linear obtidos nesse estudo. Observou-se uma densidade relativa de
93%, Porosidade aparente de 2,23% + 0,97, Absorcdo de agua de 0,98% + 0,42
Retracao Linear de 10,74% + 2,81.

Tabela 7. Resultados obtidos no estudo.

Densidade Porosidade Retracéo linear
Amostras Absorcéo de Aparente Aparente Total (%)
Agua (g/cm3) (%)
(%0)
1 1,025 2,22 2,301 12,77
2 1,103 2,22 2,482 11,43
3 0,862 2,25 1,957 10,64
4 0,933 2,24 2,116 9,93
5 0,622 2,25 1,41 12,06
6 1,117 2,32 2,616 10,11
7 1,186 2,36 2,830 10,84
8 1,036 2,32 2,432 9,41
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9 1,014 2,31 2,367 11,36
10 0,891 2,26 2,029 10,34
11 0,503 2,31 1,166 8,14
12 0,888 2,30 2,059 10,34
13 0,928 2,13 1,994 8,86
14 1,307 2,13 2,817 13,64
15 1,245 2,35 2,861 11,24

O valor de densidade aparente nas amostras estudadas (entre 1,76 e 2,34
g/cm®) equipara-se ao encontrado por da Silva, (2010).

Resultados da literatura mostram que a densidade influencia em propriedades
como dureza, resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura (Kunes, et al., 2000;
Heijman, 2002; Lin e Duh, 2002). Geralmente, amostras ceramicas sinterizadas com
maior densidade relativa exibem melhores propriedades mecanicas.

Absorcdo de agua e porosidade aparente expressam a quantidade de
porosidade aberta presente no material, aguela através da percentagem em ganho
de peso da estrutura em consequéncia da agua que preenche os poros enquanto
gue esta através da percentagem em volume (Pinheiro, Holanda e Da Silva., 2005).
Sendo assim essas propriedades devem exibir o mesmo comportamento, como
ocorrido nesse estudo.

Estudos realizados com porcelanas odontologicas misturadas com agua
destilada ou liquido de mistura reportam valores de densidade aparente variando
entre 2,04 e 2,67 g/lcm® e de porosidade entre 2,4% e 4,5% (Palin et al., 2001;
Cheung e Darvell, 2002; Zhang et al., 2004). Tais valores corroboram com o0s
valores encontrados nesse estudo.

De acordo com Callister, (2014), a resisténcia mecanica das ceramicas
diminui exponencialmente com a porosidade. Os poros funcionam como
concentradores de tensdes podendo ocasionar diminui¢cao da area resistente.

A porosidade aparente observada no estudo é satisfatoria para aplicacao
odontoldgica da ceramica em estudo. Altos valores de porosidade impossibilitam sua
utilizacdo na cavidade oral, uma vez que a superficie propicia a formacéao de biofilme
bacteriano e acumulo de pigmentos, 0 que causa manchas no material, tornando-o

esteticamente inaceitavel (Silva, 2009)
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A Figura 16 mostra a superficie da amostra sinterizada nesse estudo.
Observa-se poros, em sua maioria, esféricos e isolados. A superficie da amostra
apresenta-se livre de porosidade aberta, explicando os baixos valores de absorgéo
de agua e porosidade aparente. A sinterizacdo possibilitou a reducéo de porosidade.
Esses poros podem ser apenas superficiais, oriundos de degassificacdo e remocao
de canfora remanescente mediante a sinterizacao.

Segundo Mortel, (2000), a liberacdo de gases pode acontecer devido a
dissolucéo do quartzo e cristalizacéo de fases.

Figura 16. Micrografias de Microscopia Confocal da superficie da amostra estudada.

Poros fechados podem ser causados pelo fechamento de poros abertos,
devido a evolucéo da sinterizacdo, ou pela evolucédo de gases da fase sdlida e estes
gases ndo conseguem sair da estrutura. Estes ultimos tendem a assumir forma
esférica (Da Silva, 2014).

Segundo Kobayashi et al., 1992 poros interconectados, em vez de isolados,
sdo mais deletérios a resisténcia mecanica. A posicdo e o formato de poro devem
ser analisados, pois poros arredondados néo séo tao prejudiciais, de um modo geral.

A partir do MEV constatou-se que o0s poros observados no material estudado
apresentam didmetros proximos a 20um e formato esférico (Fig. 17).
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N&o somente a densidade e a fracdo volumétrica dos poros nas porcelanas
odontolégicas podem afetar suas propriedades mecanicas, como, mais
especificamente, o didmetro dos poros mostra-se deletério a resisténcia mecanica

das pecas ceramicas (Fleming, Shane e Marquis, 2000).
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Figura 17. Micrografia de varredura da bioceramica feldspética, evidenciando um poro.

4.2.2. Analise Microestrutural

As amostras sem preparacdo metalografica foram observadas por
Microscopio Eletrénico confocal. Notam-se regides com diferenca de relevos, com
formato irregular, superficie rugosa, com a presenca de poros e regides mais
escuras (Fig 18).
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Figura 18. Ceramica feldspatica sem tratamento metalografico observada em Confocal.

Nos trabalhos cientificos odontoldgicos, o parametro frequentemente utilizado
para a avaliacdo da qualidade da superficie de materiais dentarios € a rugosidade
superficial em valores Ra (um), abreviatura do inglés roughness average
(rugosidade média), que corresponde a média aritmética dos valores absolutos das
ordenadas de afastamento (picos e vales) em relacdo a linha média dentro do
percurso de medicéo ( Al-Hiyasat, et al., 1998; Fuzzi et al., 1996).

A rugosidade encontrada na superficie do material obtido nesse estudo, de
acordo com o perfil gerado na figura 19 foi de 1,6 pm.

Segundo Kantorski et al., (2009), a rugosidade dos materiais de recobrimento
dos pilares de implantes, tais como a porcelana, é fator determinante na manutencgéo
da saude dos tecidos peri-implantares, ja que a adesdo das bactérias orais em
materiais restauradores e nas estruturas dentais desempenham papel chave nas
doencas orais.

Brentel, (2008), analisou a rugosidade superficial da ceramica feldspética
VM7 (VITA Zahnfabrik, Bad Séckingen, Alemanha), Enamel, sinterizada a 900 °C,
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antes e apoés diferentes procedimentos de acabamento e polimento e constatou
rugosidade média em torno de 2 ym na ceramica logo apoés sinterizagéo.

Pequenas irregularidades sdo pontos iniciais para a adesao e colonizagéo
bacteriana, pois funcionam como nichos onde bactérias permanecem protegidas de
forcas mecéanicas de remocéo do biofiilme comumente presentes na cavidade bucal
(Hanning, 1997)
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Figura 19. Perfil de rugosidade da amostra em Microscopio confocal.

Apbs a preparacdo metalografica observa-se, além da distribuicdo de poros, a
presenca de trincas distribuidas pela superficie do material (Fig. 20). A natureza das
trincas em porcelanas depende dos coeficientes de expansdo da matriz e das
particulas. Se a particula contrai mais que a matriz, entdo a tenséo resulta em uma
trinca na interface em volta das particulas. Este € o caso da particula de quartzo em

na matriz de feldspato vitreo (Bragancga e Bergman, 2004).
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Figura 20. Ceramica feldspatica observada em confocal, apés tratamento metalogréfico.

De acordo com Kingery e colaboradores, (1997), e Chinelatto (2004), o
guartzo apresenta transformacdes polimorficas durante o resfriamento, em 573°C o
material sofre uma transformacdo deslocativa ou de inversdo de B para q,
acompanhada de variacdo de volume, gerando uma diminuicdo do volume de cerca
de 2%, gerando tensfes capazes de ocasionar fissuras ou microtrincas no grao e na
matriz (Fig. 20).

A figura 21 apresenta a microestrutura da bioceramica obervada por MEV.
Nota-se a presenca de grédos mais escuros dispersos em uma matriz de coloracéo
mais clara, com a presenca de trincas distribuidas aleatoriamente. Observa-se que
guase ndo ha poros evidenciados na superficie apés o tratamento metalografico,

sendo indicativo que os poros observados nas figuras 16 e 17 sao superficiais.



Capitulo 4 — Resultados e Discusséo 53
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Figura 21. Micrografia de varredura da superficie da amostra ap6s tratamento metalografico.

A microestrutura obtida apds sinterizacdo pode ser melhor observada em
maior aumento (Fig. 22), na qual os pontos 1, 2 e 3, correspondem as andlises
guimicas pontuais por EDS (Fig.23, 24 e 25) .

A analise quimica pontual por EDS da fase 1 revela teores de Si, Al, Ke O
(Fig. 23), confirmando, apds associacdo com o0s resultados obtidos por DRX, a
hipétese de que esta fase consiste de leucita. O ponto 2 apresenta picos
representativos para os elementos Si, Al, K, Na e O, enquanto o ponto 3 apresenta
apenas Si e O, caracterizando o quartzo. Estes resultados foram coerentes com a

analise quimica da matéria prima, representada na tabela 6.



54

Capitulo 4 — Resultados e Discusséo

°
a
=
3

Probe Mag

AccY

Figura 22. Micrografia da superficie da bioceramica em estudo.
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Observa-se que a particula de quartzo destaca-se sobre a matriz com trincas
térmicas ao redor (setas), ocasionadas pela diferenca de expanséo térmica, e esta
fraturada, indicando que a tenséo térmica residual foi alta suficiente para quebrar a
particula durante o resfriamento das amostras (Fig. 22) (Braganca e Bergmann,
2004).

Nas figuras 22 e 26 observa-se que os graos de leucita retém a propagacao
de trincas na superficie do material, caracterizando o mecanismo de tenacificacao do
material em questdo, o que pode aumentar a resisténcia mecanica e a energia de
fratura (Braganga e Bergman, 2004).

O mecanismo de deflexdo das trincas durante a propagacédo da fratura € um
dos principais mecanismos que atua nas porcelanas com leucita. A deflexdo das
trincas, nesse caso, provavelmente ocorre quando essas encontram as tensdes
tangenciais de compresséo, sendo em seguida guiadas pelas tensdes radiais de
tracdo presentes na matriz ao redor das particulas, decorrentes da diferenca entre
os coeficientes de expansao térmica linear da matriz vitrea e da leucita tetragonal
(Lee et al., 1997; Freimam et al., 2005)

s - % \'\\ R
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15.0 k¥ 40 x 1600 18 SE LAMAY

Figura 26. Micrografia de varredura destacando um gréao de quartzo fraturado.
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O mapeamento verificado na figura 27 demonstra a distribuicdo dos
elementos quimicos na superficie da ceramica feldspatica, permitindo reafirmar, pela
composicdo quimica na regido, que o grao fraturado trata-se de fato do grédo de

quartzo.
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Figura 27. Mapeamento da superficie da amostra de bioceramica.
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4.2.3. Anélise Estrutural

42.3.1. DRX

Pela comparacdo dos difratogramas obtidos antes e apds a sinterizacao,
observa-se que apdés a sinterizacdo ocorre a diminuicado na intensidade dos picos de
difracdo do quartzo, ortoclasio e silimanita e o alargamento do pico de leucita, que

esta bem acentuado (Fig. 28).

4000
| Feldspato K em pé 1 - Quartzo (SiO,)
3500 - Feldspato K sinterizado 2- Silimar)itg (ALSIO,)
3 - Ortoclasio (K(AISi,0,))
1 4 4 - Leucita (K(AISi,O,))

Intensidade cps

Figura 28. Difratograma da Bioceramica sinterizada.

O alargamento das linhas de difracdo ap6s a sinterizacdo -caracteriza
significativa diferenca no grau de cristalinidade entre as amostras, associada a
menor cristalinidade deste material. Sabe-se que em altas temperaturas, o feldspato
decompde-se numa fase vitrea com estrutura amorfa (Craig, 2013)

Estudos indicam que, em geral, o alargamento nas linhas de difragcdo é

atribuido ao decréscimo do tamanho do cristalito, defeitos estruturais ou tensées na
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rede (Weller, 1994; West, 2014; Mayrhofer et al, 2006). Neste estudo € provavel que
o alargamento dos picos de difracdo esteja relacionado com tensfes na rede. Em
cristais que estdo submetidos a uma compressao uniforme, o padrao de difracao
pode mudar o espacamento d para valores inferiores, se a tensdo nédo € uniforme,
cristais diferentes ou partes diferentes do mesmo cristal sofrem deformacdes
diferenciadas e as linhas de difracdo de raios X de um diagrama também s&o
alargadas (West, 2014).

A porcentagem de cada fase cristalina presente nas amostras foi estimada a
partir da intensidade relativa dos picos correspondentes as fases no difratograma de
DRX, utilizando-se o célculo de areas pelo programa origin 9. Os percentuais de
cada fase presente no material, antes e ap0s a sinterizacao, esta representada pelo
histograma na figura 30.

[ Antes da sinterizagag
[ ] Apos a sinterizag&o

Percentual (%)

N i N

Quartzo Silimanita Ortoclasio Leucita

Figura 29. Composicéo das fases do material em estudo

Observa-se que houve um aumento significativo do percentual de leucita apds

a sinterizagdo, bem como diminui¢édo do ortoclasio.
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Segundo Pinheiro, (2005) durante a sinterizagdo a reatividade do quartzo
permanece baixa garantindo a integridade estrutural da peca e ajudando a prevenir
a deformagéo do corpo.

O diagrama ternario representado na figura 29, ja mencionado no texto na
figura 6, foi utilizado como ferramenta para a compreensdo do comportamento das
fases presentes no feldspato potassico, identificadas por DRX durante o processo de

sinterizag&o.

K,0 ) ' Vi V. | Vi \
10 20 30 40 50 60 70 80 90
Weight per cent

Al,04

Figura 30. Diagrama de equilibrio ternario SiO»-Al,03-K,0 (Kingery, 1992).

Observa-se que em temperaturas mais elevadas o quartzo se dissolve na
fase vitrea aumentando a quantidade de silicio e mantendo sua viscosidade elevada,
0 que é vantajoso tecnologicamente, uma vez que uma fase liquida de alta
viscosidade pode ajudar a prevenir deformacdo piroplastica (causada pelo
enfraguecimento que ocorre em regides de baixa viscosidade na matriz) (Pinheiro,
2005).

Observa-se que a leucita pode ser produzida através da fusédo incongruente

do feldspato potassico, quando o mesmo é aquecido a temperaturas entre 1150°C e
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1530°C. A fusé@o incongruente é o processo onde o material se funde formando uma
fase liquida e uma nova fase cristalina (leucita) (Anusavice, 2005; Ong et al., 2000).

Estudos indicam que vidros feldspéaticos compostos de uma quantidade entre
11-12% de K;O resultam em uma significante cristalizacdo da leucita (Cattell et al.,
2005, Ong et al., 2000).

Ao iniciar o resfriamento das porcelanas feldspaticas, ocorrem trocas ibnicas
entre os atomos dos diferentes elementos colocados em contato. Essas trocas vao
ocasionar um rearranjo eletrdénico, buscando a eletro-neutralidade do material, até
atingir seu nivel de energia interna minimo, ou energia de equilibrio. A partir do
nucleo formado, este novo arranjo promove o crescimento dos grédos de leucita (K,O
Al,O3 4Si0,), originando a fase cristalina (Kingery, 1992).

Segundo Souza et al. (2007), o coeficiente de expanséo térmica para a leucita
tetragonal varia entre 22,3x10° °C e 25x10° °C (25-400°C) e para a leucita clbica é
de 21,5x10°°°C (400-700°C), e ha mudanca de fase reversivel de leucita ctbica para
tetragonal por volta de 605-625°C (Cattell et al., 2005).

.0 alto percentual de leucita observado ap0s a sinterizacdo da bioceramica
em estudo pode ser utilizado para justificar 0 aumento da resisténcia a compressao
e tenacidade em relacdo as ceramicas feldspaticas odontoldgicas, uma vez que,
segundo Cattel et al., (2005), a cristalizacdo da leucita tetragonal na matriz vitrea &
favoravel por aumentar suficientemente o coeficiente de expansédo térmica do
material de forma a permitir uma eficiente ligagdo com o substrato metalico. Além
disso, a diferenca em expansdo térmica que existe entre os cristais de leucita
tetragonal e a matriz vitrea (8,6x10°°C) propicia uma tens&o tangencial compressiva
ao redor dos cristais, sendo esta responsavel por um notavel reforco no material,

reduzindo, deste modo, a propagacéao de trincas (Cattell et al., 2005).

42.3.2. FTIR

As figuras 31 e 32 representam o0s resultados da espectroscopia de
infravermelho, com transformada de Fourier, do feldspato potassico, antes e apos a

sinterizacéo, respectivamente.
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Figura 31. Espectro FTIR do Feldspato potassico em po.
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Figura 32. Espectro FTIR do feldspético potassico sinterizado.

Segundo Theodosoglou, (2010), as bandas entre 460 e 546 cm™ podem ser
atribuidas ao acoplamento entre vibracdes de estiramento de O-Si-O e estiramento
de K-O.
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O pico 642,32 cm™ relativo a vibracdes de flexdo O-Si (Al), desaparece com a
sinterizacéo (Theodosoglou, 2010).

Para as regides do espectro compreendidas entre700-800 cm™ observa-se
ligacdes Al-O na estrutura do mineral, que tende a desaparecer apos a sinterizagao,
devido a quebra de ligacdes quimicas.

Entre 1000 e 1200 sé&o atribuidas principalmente a vibracao de estiramento de
Si-O em ortoclasios (Theodosoglou, 2010). Observa-se que ap0s a sinterizacdo
ocorre a diminuicdo das vibragcbes Si-O indicando a deterioragdo da estrutura
cristalina durante o processo de vitrificacdo (Aarao et al., 2016).

De acordo com Wilkins e Sabine, (1973); Rossmam (1993), os picos na regiao
entre 2.800 cm™ e 3.900 cm™ correspondem a ligagfes OH.

O pico de 2.337,83 pode estar relacionado com vibragcées de moléculas de
CO..

O perfil dos espectros de FTIR mostraram concordancia com as bandas de
vibrac&o caracteristicas dos feldspatos potassicos encontradas na literatura (Wilkins
e Sabine, 1973; Rossmam 1993; Theodosoglou, 2010)

4.2.4. Avaliacdo de Propriedades Mecanicas

4.2.41. Dureza

A dureza média encontrada na Bioceramica é 484,28HV equivalente a 4,75 +
0,37 GPa.

O valor apresentado é muito préximo ao valor de dureza do esmalte dental,
gue é 4,9 GPa (Mahoney et al., 2000), caracteristica positiva em algumas aplicacdes
clinicas, uma vez que a confeccéo de préteses com material com alta dureza pode
acarretar desgaste dos dentes antagonistas.

Os fabricantes de cerémicas dentais utlizam valores de dureza como
referéncia para o possivel desgaste que estes materiais podem exercer sobre a
denticdo antagbnica, o que indica a dureza como um fator determinante de desgaste

em porcelanas (Kelly et al., 1996).
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A figura 33 representa uma medida de dureza no material em estudo, com s e

trincas geradas, observadas por microscopia confocal a laser.

Figura 33. Indentacdo observada em micrografia confocal a laser.

Um estudo realizado por Rasmussen e colaboradores, (1998), em uma
porcelana com alto teor de leucita, constatou dureza Vickers de 3,75 a 4,25 GPa.

Oliva, (2003) avaliou a dureza na escala Vickers das ceramicas feldspaticas: All
Ceram, processada por sinterizacdo, Ceragold, processada por injecdo a vacuo, e
Ceramco 2, processada por sinterizacdo convencional e por injecdo. Os materiais
apresentaram, na mesma sequéncia descrita, as durezas: 478,8 HV, 495,3 HV, 451
HV. Os valores estdo bem proximos do valor encontrado nesse estudo, indicando a
possibilidade de utilizacdo do material para fins odontolégicos, uma vez que as
ceramicas mencionadas sao utilizadas com sucesso em aplicagbes odontologicas

em escala comercial.

424.2. Tenacidade a Fratura

Os valores de tenacidade a fratura obtidos nesse estudo estédo representados


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0109564198000335
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na tabela 8. A tenacidade média encontrada no material estudado é 3,15 + 0,88
MPa.mY?

Tabela 8. Tenacidade a fratura de Bioceramicas feldspéticas.

Amostras Tenacidade a fratura
MPa.m *
2,64 0,11
3,17 +£0,2
2,79 0,06
3,72 £0,14
3,45 +0,16

g A W N B

Segundo Fischer e Marx, (2002), quanto maior o valor do Klc, melhor € o
comportamento mecanico do material. O valor encontrado nesse studo é
considerado alto em comparacdo aos estudos realizados com ceramicas
feldspaticas.

Philippe et al., (2017), listaram valores de tenacidade a fratura de algumas
ceramicas odontologicas comerciais: IPS Empress .max CAD (dissilicato de litio), 2,2
MPa.mY?, IPS Empress (vidroceramica reforcada com leucita),1,3 MPa.m"?, vita
Mark Il (porcelana feldspatica), 1,7 MPa.mY?, Enamic (ceramica feldspatica infiltrada
com polimero), 1,5 MPa.m*?, Lava Ultimate (composto de resina reforcado com
nanoceramica, 2,0 MPa.m"?,

Utilizando a mesma equacéo relatada nesse trabalho, Wagner e Chu, (1996),
avaliaram a tenacidade a fratura de trés ceramicas para infra-estrutura, IPS
Empress, In-Ceram , Alumina e Procera AllCeram, utilizando cargas de 98 N a
196N, por indentacdo Vickers. Os autores observaram que as ceramicas In-Ceram
Alumina (4,49 MPa.m'?) e Procera All-Ceram (4,48 MPa.m*?) apresentaram-se
estatisticamente iguais entre si, mas superiores em relacdo a IPS Empress (1,74
MPa.m'?) e que todas as ceramicas estudadas obtiveram valores superiores em
relacdo aos valores das porcelanas feldspéticas (1,0 £ 0,2 MPa.m?).

Observa-se que o valo de K. encontrado nesse estudo é superior aos valores
encontrados na literatura para ceramicas feldspaticas, no entanto, é importante

considerar que as propriedades mecanicas dos materiais ceramicos dependem da
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interacdo de varios fatores, entre eles composi¢cdo, concentracdo da fase cristalina,
largura e distribuicdo dos cristais, além da presenca de defeitos internos e do
método de processamento (Tinschert et al., 2000, Quinn et al, 2003, César, et al.,
2005).

Tem sido relatado que os maiores valores de K. estdo associados com maior
conteddo cristalino (Quinn et al., 2003, César, et al.,2005;). Estudos apontam que na
composicdo das ceramicas feldspaticas, o contetdo de leucita presente tem o papel
primordial de aumentar o coeficiente de expanséo térmica da ceramica e também
melhorar as propriedades mecénicas do material, conforme reportado por varios
autores (Mackert, Twiggs, Evans-Williams, 1995; Tsetsekou, Papadopoulos e
Abamopoulos, 2002; Cesar et al., 2005;). Ha estudos que reportam o aumento da
tenacidade (K\c) a fratura do material ceramico a medida que se aumenta o conteudo
de leucita (Cesar et al., 2005).

Cesar et al., (2005), estudaram a correlacdo entre a tenacidade a fratura e o
contetdo de leucita presente nas ceramicas estudadas. Os materiais estudados e
suas respectivas quantidades de leucita foram: Ceramco | (22% de leucita),
Ceramco Il (22%), Finesse (6%), d. Sign (15%), Cerabien (0%) e Vitadur Alpha (0%).
As ceramicas com alta quantidade de leucita mostraram tenacidade a fratura
variando entre 1,23 e 1,22 MPa.m*?, com quantidade média de leucita, valores de
0,81 a 0,93 MPa.m? e, as sem adicao de leucita 0,71 e 0,75 MPa.m*?. Os autores
concluiram que a quantidade de leucita presente nas ceramicas esta diretamente
relacionada a tenacidade a fratura.

Como ja mencionado no texto, o coeficiente de expansdo térmica para a
leucita tetragonal varia entre 22,3x10° °C e 25x10° °C (25-400°C) e para a leucita
cubica é de 21,5x10° °C (400-700 °C). No entanto, a mudanca de fase reversivel de
leucita cubica para tetragonal acontece por volta de 605-625 °C (Cattell et al., 2005,
SOUZA et al., 2007).

De acordo com os autores mencionados acima, a cristalizacdo da leucita
tetragonal na matriz vitrea € favoravel, visto que aumenta suficientemente o
coeficiente de expansado térmica da vidroceramica a um 6timo nivel de forma a
permitir uma eficiente ligagdo com o substrato metalico. Além disso, a diferenca em
expansao térmica que existe entre os cristais de leucita tetragonal e a matriz vitrea

(8,6x10°°C) propicia uma tensdo tangencial compressiva ao redor dos cristais,
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sendo esta responsavel por um notavel reforco no material, reduzindo, deste modo,
a propagacao de trincas.

Estudos indicam que os principais fatores que resultam na tenacificagdo da
Empress | sdo a uniforme distribuicdo dos cristais de leucita e a formacdo de
microtrincas em decorréncia da diferenca de coeficiente de expansao térmico entre
as fases vitrea e cristalina (Guazzato et al., 2004, Holand et al, 2000). Um dos
efeitos dessas trincas é a ocorréncia de deflexdo de uma trinca que esta se
propagando no material, com consequente redistribuicdo da sua energia elastica,
resultando em aumento da resisténcia e tenacidade a fratura (Green,1998, César et
al., 2005; Yoshimura et al., 2005).

4.2.4.3. Resisténcia a Compressao

A resisténcia a compressao das bioceramicas produzidas nesse estudo,
apresenta-se na figura 34.

Perelmuter, (1993), afirmou que a porcelana reforcada por leucita apresenta
resisténcia maxima a compressao de 200 MPa, enquanto a porcelana feldspatica
pura apresenta 75MPa.

Segundo Bottino, (2001) e Della Bona, (2009) McLean e Hughes
desenvolveram em 1965 na Inglaterra a primeira ceramica odontoldgica aluminizada
reforcada pelo aumento da fase cristalina, com a incorporacédo de 40% em peso de
alumina a fase vitrea, o que resultou no dobro da resisténcia (120 a 180 MPa)
guando comparadas as ceramicas feldspaticas convencionais, sem sacrificar a
estética.

Da Nobrega, (2009) realizou um estudo comparativo da resisténcia a forca de
compressdo de dentes higidos restaurados com coroas puras em porcelanas
feldspaticas, coroas em porcelana aluminizada infiltrada por vidro (Sistem In Ceram)
e na auséncia das restauracdes tendo como resultados a resisténcia média de
47,8+17,4 MPa para coroas feldspaticas, 88,99 * 28,29 MPa para In Ceram e 105,48
+ 19,3 MPa para dentes higidos.

Observa-se que as amostras avaliadas apresentaram resisténcia a
compressdo variando entre 200 e 370 MPa, valores acima dos encontrados na

literatura para ceramicas feldspéaticas.
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O ganho em resisténcia pode estar relacionado ao reforco & matriz vitrea,
conferido pela quantidade de cristais de leucita formados ap6s a sinterizacao e
distribuidos na matriz do feldspato potassico.

A fratura destas ceramicas propaga-se ao longo da fase vitrosa por entre os
cristais de leucite, com um minimo de cristais a serem completamente atravessados
pela fratura; a matriz vitrosa € mais fragil do que os cristais de leucite e oferece
menos resisténcia a propagacao da fratura. A melhor distribuicdo dos cristais de
leucite contribui para o aumento da resisténcia (Dong et. al, 1992; Denry e
Rosenstiel, 1995; Mackert et al., 1995, Kelly et al.,1996, Ong e Farley, 2000;
Anusavice e Phillips 2013)
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Figura 34. Curvas tensdo-deformacdo das amostras estudadas.

Do ponto de vista clinico, € interessante 0 ganho em resisténcia mecéanica
para as restauracdes estéticas indiretas. As ceramicas vitreas, indicadas para
facetas, inlays/onlays e coroas totais anteriores, embora satisfatérias podem ser
melhoradas (De Aza, 2003; Conrad et al. 2007).
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424.4. Mobdulo Elastico

A tabela 7 representa os médulos de Elasticidade encontrados nas amostras
de bioceramica analisadas. A ceramica estudada apresentou modulo eldstico médio
de 72,98 £ 30,68 GPa.

Tabela 10: M6dulos de Elasticidade encontrados no estudo.

Amostras Modulo Elastico
(GPa)
89,48
60,31
86,35
53,88
74,88

gl | WO N|

Alguns estudos constataram que o moédulo de elasticidade da porcelana
feldspatica é 69 MPa (Craig,1993; Hondrume e O'Brien, 1988).

Outros estudos demonstram variagdes de modulos de elasticidade para
ceramicas odontolégicas. As porcelanas feldspaticas apresentam E entre 63 e 83
GPa, a Empress |, 65 e 86 GPa, a Empress 11 96 e 105 GPa e a In Ceram, 250 e 290
GPa (Guazato et al., 2004; Drumond, Thompson e Super, 2005; Yoshimura et al.,
2005;) .

As porcelanas feldspaticas apresentam valores geralmente mais baixos de
moddulo de elasticidade (67,5 a 83 GPa) em comparacdo com o0 esmalte do dente
(87,66 GPa) (Craig, 1997; Xu et al., 1998, Mahoney et al., 2000; Rizkalla e Jones,
2004; Weig et al., 2011)

O médulo elastico e a tenacidade a fratura sdo propriedades inerentes de
grande importancia para a ceramica dentaria. O médulo elastico representa a rigidez
de um material dentro do intervalo eldstico quando as forcas de tracdo ou de
compressédo sao aplicadas e € também uma indicacdo da quantidade de deformagéo

reversivel que ocorrerd em uma estrutura quando uma carga € aplicada a ele. Na
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escala atbmica, a deformacéo eléstica pode ser expressa como uma medida da
resisténcia a separacdo dos atomos adjacentes, expressa como pequenas
mudancas no espagcamento interatbmico causado pelo alongamento das ligacdes
(Callister, 2014; Suansuwan, 2001;).

A tenacidade a fratura pode ser definida como a medida da capacidade de um
material para absorver energia a partir de deformacéo elastica, em relacao ao nivel
de tensao de tracdo que pode ser alcancado perto da ponta da rachadura antes do
inicio de uma fratura catastréfica. As ceramicas dentarias, assim como todos o0s
materiais frageis, sdo incapazes de absorver quantidades apreciaveis de energia de
deformacédo elastica antes da fratura e a tenacidade a fratura pode ser considerada
uma medida da Capacidade de absorcdo de energia de deformacéo de um material
guebradico (Morena, 1986).

Todas as ceramicas dentarias tendem a falhar em uma tensao critica de
aproximadamente 0,1% e, por esta razdo, tem sido argumentado que qualquer
aumento na forca e tenacidade s6 pode ser alcancado por um aumento no médulo
elastico (Rizkalla, 2004).

Essa afirmativa néo foi observada nesse trabalho, no qual os valores de médulo
elastico obtidos no estudo corroboram com os encontrados na literatura para

bioceramicas feldspaticas.

4.3. Viabilidade Celular

Nos materiais dentarios, a biocompatibilidade é medida na base das respostas de
citotoxicidade localizada (como resposta pulpar e mucosa), efeitos sistémicos,
alergenicidade e efeito carginogénico (Anusavice, 1996; Craig,1993).

Segundo Freshney, (2011), a auséncia de citotoxicidade € o principal elemento
da biocompatibilidade. O método mais utilizado para a avaliacdo da citotoxicidade de
materiais dentarios € o método in vitro de cultivo de células por contato direto ou
indireto, onde a viabilidade celular pode ser evidenciada com auxilio de corantes.

O ensaio de citotoxicidade in vitro realizado nesse estudo apresentou 0s
resultados expressos na figura 35. Estes foram submetidos a analise estatistica por
ANOVA, com teste de Tukey, significativo a 1%, demonstrando que a viabilidade

celular das amostras de feldspato potassico e do controle positivo (CP) nédo diferiram
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estatisticamente. Somente a viabilidade do controle negativo apresentou diferenga

estatistica dos demais tratamentos (Apéndice 2).
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Figura 35. Viabilidade celular na presenca de bioceramica feldspatica.

Sjogren et al., (2000), utilizaram o teste de MTT para analisar a viabilidade
celular de células fibroblasticas de rato, na presenca de diferentes ceramicas
dentarias comerciais (Vitadur Alpha, Vita VMK 95, Empress, Duracetin T., Duracetin
D.) Nao houve citotoxicidade das ceramicas, indicando boa biocompatibilidade in
vitro.

Kontonasaki et al.(2008) avaliaram a microestrutura e propriedades fisicas,
mecanicas e biologicas de trés ceramicas: duas ceramicas feldspaticas (uma de
baixa e outra de alta fusdo) e uma ceramica a base de fluoropatita de alta fusdo (GC
initialLF Dentine GC Corporation, Japdo). Para o teste biologico foi avaliada a
proliferacdo celular de fibroblastos periodontais humanos nas ceramicas. As células
foram incubadas em contato com as ceramicas durante 5 dias. Houve proliferagédo
celular e as células apresentaram-se viaveis.

Estudos demonstram que, no ambiente oral, a superficie vitrificada da ceramica,

extremamente lisa e polida é a que retém menos placa bacteriana, mostrando-se
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muito delicada para os tecidos gengivais, retendo até sete vezes menos placa
bacteriana que as superficies metélicas (Wall e Cipra,1992; Hondrum, 1992; Craig,
1993; Anusavice, 1996).

Um estudo realizados por Kononen et al., (1992) sobre a topografia dos materiais
restauradores observou relacdo entre rugosidade, aderéncia e proliferacdo de
fibroblastos, apresentando maior afinidade para superficies lisas ou sulcadas do que
para superficies finamente rugosas. Essa afinidade tem influéncia na fase inicial de
adaptacéo dos fibroblastos que é importante no desenvolvimento da saude do tecido
gengival peri-implantar (Tete et al., 2014; Yamano et al., 2011, Zizzari et al., 2013)
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CAPITULO 5. CONCLUSAO
A partir dos resultados obtidos nesse estudo, conclui-se que:

e O material apresentou como propriedades fisicas: densificacdo de 93%,
porosidade 2,23% + 0,97 e baixa retencdo de 4gua de 0,98% =+ 0,42. Propriedades
consideradas 6timas para aplicacdo como bioceramica odontoldgica.

¢ A rugosidade média de 1,6 pm da bioceramica antes dos processos de polimento
foi considerada aceitavel, considerando outros estudos com ceramicas feldspaticas
odontoldgicas.

e O material em estudo apresentou modulo elastico de 69 GPa compativel com os
encontrados em ceramicas feldspéticas para fins odontolégicos, viabilizando a

utilizacdo do mesmo em relacéo a esta propriedade.

e Observou-se alta taxa de formacédo da fase leucitica ap0s a sinterizacdo da

bioceramica, fator considerado vantajoso, uma vez que representou refor¢co para a

matriz vitrea e aumento da resisténcia do material.

e A tenacidade a fratura encontrada no feldspato sinterizado nesse estudo, 3,15+
0,88 MPa.m1/2 , apresentou-se elevada em relacdo aos valores obtidos das
ceramicas odontoldgicas desse grupo (0,7 a 2,0 MPa.m1/2), em comparacdo com a
literatura, provavelmente devido ao alto conteddo de leucita formado apds a
sinterizacdo, uma vez que esta fase atua na tenacificacdo do material pela deflexao

de trincas superficiais.

e A dureza de 4,75 £ 0,37 GPa obtida do material em estudo, condiz com os valores
encontrados na literatura para ceramicas feldspaticas odontoldgicas comerciais e
estd muito proximo ao valor de dureza do esmalte dental, caracteristica positiva
dependendo da aplicacdo clinica do material, viabilizando a utilizacdo do mesmo

como ceramica odontologica

e A bioceramica sinterizada nesse estudo apresentou resisténcia a compressao
variando entre 200 e 370 MPa, valores acima dos encontrados na literatura para
ceramicas feldspéaticas, o que pode estar relacionado ao reforco da matriz

proporcionado pela quantidade de cristais de leucita formados apos a sinterizacéo.
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APENDICES

APENDICE A: IDENTIFICACAO POR DIFRACAO DE RAIOS X DAS FASES

PRESENTES NO FELDSPATO K.

Tabela 1 — Comparacgéao entre os valores identificados no difratograma do Feldspato

K em p6 com os valores apresentados nas fichas JCPDS.

Pesquisador: Guimarées, Z. A. S.; Fillgueira, M (2016)

Instituicdo: UENF/CCT/LAMAV

Material: Feldspato K em p6

Amostra: Matéria prima

Condicdes de analise de raios X: radiacao de Cu-Ka, 26 de 3° a 90°, A de 0,5 e tempo de 1s.

SiO, (Tridimita) — 88-1535 (Kato, K. et al., 1998).

AlL,SiOs (Silimanita) — 75-1576 (Taylor, W. H., 1928)

Fichas JCPDS | K(AISi3Og) (Ortoclasio) — 86-0439 (Tseng, W. Y., 1995)

K(AISi,Og) (Leucita) — 85-1626 (Palmer, D. C. et al., 1997)

Resultados Identificacao e analise
N° de | Inten 20 d hkl Fase Intens./ D Referéncias
picos | s./ | (graus) (A) cps (A)
cps
1 316 | 14,002 6,3248 (200) | K(AISi,Og) 29 6,5273 85-1626
2 271 | 20,988 | 4,2327 (201) SiO; 606 4,2292 88-1535
3 164 | 22,524 | 3,9474 (111) | K(AISi3Og) 168 3,9460 86-0439
4 150 | 24,527 | 3,6294 (131) | K(AISi3Og) 173 3,6162 86-0439
5 352 | 26,506 | 3,3627 (402) SiO; 35 3,3846 88-1535
6 2226 | 27,532 | 3,2397 (002) | K(AISizOg) 800 3,2303 86-0439
7 118 | 29,484 | 3,0295 (204) | K(AISi,Og) 41 3,0418 85-1626
8 210 | 30,981 | 2,8864 (022) | K(AISi3Og) 268 2,8925 86-0439
9 124 | 35,026 | 2,5618 (518) SiO; 27 2,5288 88-1535
10 122 | 35,012 2,5628 (2010) SiO; 27 2,5288 88-1535
11 384 | 42,018 | 2,1503 (313) | K(AISi3Og) 129 2,1598 86-0439
12 78 45,988 1,9735 (231) Al,SiOs 14 1,9632 75-1576
13 98 48,972 1,8599 (103) Al,SiOs 53 1,8528 75-1576
14 20 51,054 1,7889 (330) Al,SiOs 6 1,7686 75-1576
15 118 | 64,049 1,4538 (242) Al,SiOs 13 1,4557 75-1576




Apéndices

89

Tabela 2 — Comparagéo entre os valores identificados no difratograma do Feldspato

K sinterizado com os valores apresentados nas fichas JCPDS.

Pesquisadores: Guimardes, Z. A. S.; Fillgueira, M (2016)

Instituicdo: UENF/CCT/LAMAV

Material: Feldspato K sinterizado

Amostra: Apés a sinterizagao

Condi¢cdes de andlise de raios X: radiacao de Cu-Ka, 26 de 3° a 90°, A de 0,5 e tempo de 1s.

SiO; (Tridimita) — 88-1535 (Kato, K. et al., 1998).

AlLSiOs (Silimanita) — 75-1576 (Taylor, W. H., 1928)

Fichas JCPDS | K(AISi3Og) (Ortoclasio) — 86-0439 (Tseng, W. Y., 1995)

K(AISi,Og) (Leucita) — 85-1626 (Palmer, D. C. et al., 1997)

Resultados Identificacdo e analise
N° | Inte Intens./
de | ns./ 20 d HkI Fase cps Referéncias
pico | Cps | (graus) (A) d
S (A)
1 913 | 13,447 6,5846 (200) | K(AISi,Og) 29 6,5273 85-1626
2 340 | 22,052 4,0308 (112) SiO; 24 4,02067 88-1535
3 271 | 23,408 3,8003 (200) | K(AISi;Og) 50 3,8608 86-0439
4 275 | 24,462 3,6389 (131) | K(AISi3Og) 173 3,6162 86-0439
5 345 | 26,506 3,3627 (402) SiO; 35 3,3846 88-1535
6 432 | 27,496 3,2439 (040) | K(AISi3Og) 320 3,2483 86-0439
7 273 | 30,917 2,8923 (022) | K(AISi;Opg) 229 2,8925 86-0439
8 166 | 34,939 2,5680 (4010) SiO; 9 2,569 88-1535
9 128 | 41,566 2,1726 (060) | K(AISi;Opg) 224 2,1655 86-0439
10 71 49,978 1,8249 (312) Al,SiOs 3 1,8201 75-1576
11 76 51,033 1,7896 (041) Al,SiOs 92 1,799 75-1576
12 74 64,049 1,4538 (004) Al,SiOs 184 1,435 75-1576
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APENDICE B: ANALISE ESTATISTICA DO ENSAIO DE VIABILIDADE POR
ANOVA

ASSISTAT VWersao 7.7 beta (201€) - Homepage http://www_assistat.com
Por Francisco de A. 5. e Silwa - UFPDE-Brasil - Atuwaliz. 01/710/201c

Arquivo temporaric Data 15/10/201€ Heora 15:06:10
EXPERIMENT( INTEIRLMENMTE CRSUALIZADO

CQUADRD DE ANALISE

EW =L =0 ¥ F
Tratamentos 2 1.00435 0_5021%8 172 _ 2555 =
Residuo g 0.01745% 0. 00251

Total g 1.02184

#% oignificativo ao nivel de 1% de probabilidade (p < .01}
* gignificativo aoc nivel de 5% de probebilidade (.0l =< p = _0%)
ns néc significatiwvo (p = .05}

=L CLE F-crit F B
2 ] 10.5z48 172 2555 <_ 0001

MEDIZS E MEDIDAS

Madias de tratamento

1 0.71250 a
z 0.00610 b
3 0.71&657 a
M5 = 0.10800
Mz = 0_475852 CVe = 11.28

Ponte médie = 0.3%63S

ks médias seguidas pela mesma letra ndo diferem
egtatisticamente entre si. Foi aplicado o Teste
t ao nivel de 5% de probabilidade

Normalidade dos dadeos (alfa = 5%)

Teste (Estatistica) Walor p—wvalor Hormal
Shapirc—Wilk (W) 071570 O.00241 Hio

DADOS

SToel  _eBee  _T44B
L0017 0134 0032
7403 _7510 _el50
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APENDICE C. RUGOSIDADE CALCULADA EM MICROSCOPIO CONFOCAL

Report Title

User ID: ADMIN

User name: Administrator

Description: FIRST ADMINISTRATOR
USER

151204_142207_140
[Acquisition parameters]
Scanning mode: XYZ fast scan
Image size[pixels]: 1024X1024
Image size[um]: 1281x1283
Objective lens: MPLFLN10x
Zoom: 1x

DIC: Off

Comment

Mo, Pemk  Enpfpm] Py Refprm] ] Rz[pm] A=) bk R Rzmipm| BT Rific]pm ] Rome %] Aefpn] ke M=) Fla ame
359 245 692 ik 1353 1082 9672 ik ] 1. 1 W00 20000 = - 151204 145
1 a8 L5 1160 ey 2506 ins 458 47467 I7.680 359 wamd 2000 = - 151204 145
445 1134 oM 4151 141 157 185 9263 iR Bin 11 wamd 2500 = - 151204_14%
4 4568 5 S13 illlx) 13 L2 141 4584 M) L0 176 Wam0 250000 - - 15124 14K

BE3S famr 1%8 121 0 566 T %14 LT 100000 250000 : - 150204 14k

(ot 5 5 ] 3 5 5 5 5 5 5
AR I 055 B4l 43100 LEH 1530 {1415 1368 [ R 140 100,000
Min I ) 51% A %3 1% 15T 4558 &7 19,044 1.7 100000
Max, | 10600 smr 2506 178 141 9E72 5.0 #.118 339 100000
Range I b 4105 153 146 1987 S0l s 15,064 1.551 0000
[1} I 2all 11.M] 1585 .94 0. 154 14.504 1545 asm Qo
£ | 1533 el L5 1891 21368 15 LiRav) pEEe) 1504 Q0
Tobetzrn i i} i} off Off Cff i Lj of Off | Ol it Lij i Lij Off

823 o14 1007 1098 1189 1281

1/1 12/4/2015
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APENCIDE D: AREAS CORRESPONDENTES AS FASES PRESENTES NO DRX
OBTIDAS NO PROGRAMA ORIGIN 9.

2000 ~

1000 H

Offset Y values

T I T I T I T I T 1
0 200000 400000 600000 800000 1000000

Figura 1. Marcacéao dos picos para calculo de area, pelo programa Origin 9.
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Tabela 1. Calculo das areas selecionadas no difratograma anterior de feldspato
potassico em po.

Index Area

Integral Result of “tube” Integral Result of “ube’
i 1.7T15E8
1,38E8
BT5000
Graooa
2,12E8

2. 0815E7
705000
1,34E8
fi20000
230000

2 235E8
350000
455000
1,18E8
720000

s B B o=l o ofn fa fS R

o B b b

1000 -
1
|J.\1|
800 4 I
I
| |
|| I'.
» 600 [
. | {
— ] | !
m | \
> | \ 5
> 4004 || \ 5 *
& / ! 3‘” 6
(@] f Hﬁ]’?1
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Figura 2. Marcacao dos picos para calculo de &rea, pelo programa Origin 9.
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Tabela 2. Calculo das areas selecionadas no difratograma anterior do feldspato
potassico sinterizado.

Indgx Area

integral Result of tube”  Integral Result of tube”
B.3095ET
3050
3,7EEQ
3,560
1.085E7
9.385E0
T.03E0
5.03E8
4.41E8
1,344
TA2EQ
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