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RESUMO

Ceramicas a base de alumina e zirconia tém sido utilizadas na odontologia
restauradora devido a biocompatibilidade desses materiais, elevada resisténcia
mecanica e similaridade a cor natural dos dentes. Neste estudo foram avaliadas,
para esta finalidade, as propriedades de ceramicas Y-TZP obtidas a partir de
matéria-prima sintetizada, em escala laboratorial, pela rota de co-precipitacdo, e
processadas por prensagem uniaxial e sinterizacdo a 1500° C por 1 hora. As
amostras foram caracterizadas por difracdo de raios-X, microscopia eletrdnica de
varredura e dureza Vickers. Esses resultados foram comparados aos obtidos para
ceramicas disponiveis comercialmente, conformadas por prensagem ou colagem de
barbotinas: alumina sinterizada de alta densidade (Procera AllCeram - Nobel
Biocare), alumina infiltrada por fase vitrea de lantanio aluminoborosilicato (In-Ceram
Alumina - Vita) e compdésitos alumina-zirconia, contendo fase vitrea (In-Ceram

Zirconia e In-Ceram Zirconia Block - Vita).
Palavras-Chave: alumina, Y-TZP, ceramicas odontoldgicas, caracterizagao.

INTRODUCAO

A demanda por uma odontologia estética, bem como as preocupacdes com a
biocompatibilidade dos materiais restauradores, tém motivado a indicagdo de
restauragdes ceramo-ceramicas, onde a infra-estrutura metalica é substituida por

uma ceramica com propriedades mecanicas adequadas M,

As restauragcbes metalo-ceramicas, tradicionalmente utilizadas na area

odontologica, s&o constituidas por uma infra-estrutura metalica recoberta por uma
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ceramica feldspatica, composta basicamente de silica (64%) e alumina (18%) com
quantidades variadas de K,O e Na,O ©. Todavia, estruturas metalicas nao
possibilitam a transmissdo de luz, diminuindo a capacidade de reproduzir as

caracteristicas de vitalidade dos dentes naturais.

Neste contexto, varios sistemas puramente cerdmicos, onde uma infra-
estrutura cerdmica (Figura 1c) de alta resisténcia mecanica é recoberta por
ceramicas convencionais (Figura 1d), vém sendo desenvolvidos para que a estética

seja alcangada, sem o comprometimento das propriedades mecanicas ®),

Figura 1: (a) caso inicial, (b) elementos dentais preparados com auxilio de brocas
diamantadas, (c) verificagdo da adaptagao das infra-estruturas ceramicas
(Procera AllCeram), (d) infra-estruturas recobertas por ceramicas
convencionais e (e) caso finalizado, mostrando o resultado estético

alcangado.
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No decorrer dos anos 60, McLean & Hughes ) desenvolveram uma infra-
estrutura de alta resisténcia a base de feldspato reforgada por alumina (40-50%). Os
graos de alumina sdo mais resistentes que a fase vitrea e mais eficazes na
prevencao de propagacao de trincas. A resisténcia a flexdo deste sistema alcangou
valores da ordem de 120-150 MPa. A partir deste momento, ocorreu uma evolugao
natural dos materiais ceramicos de alta resisténcia, culminando, no final da década
de 80, com o langamento do sistema ceramico In-Ceram (Vita-Zahnfabrik, Bad
Sachingen, Alemanha). Infra-estruturas ceradmicas infiltradas por vidro foram
desenvolvidas, em trés versdes, Alumina, Zirconia e Spinell (MgAl,O4), sendo as

duas primeiras as mais difundidas.

O sistema In-Ceram Alumina € uma infra-estrutura constituida por uma fase
cristalina de alumina (85%) e uma fase vitrea (15%). A conformagéo deste material é
realizada por colagem de barbotinas a partir de uma suspenséo de alumina. Apoés
secagem, a pecga é sinterizada por 10 horas a 1120° C. Na etapa seguinte, a infra-
estrutura resultante, que apresenta baixa resisténcia mecanica (6-10 MPa) devido a
estrutura porosa, € infiltrada por vidro de lantanio aluminoborossilicato a 1100° C,
por 4 a 6 horas. Garante-se, desta forma, a obtengdo de uma cerdmica de alta
densidade com valores de resisténcia a flexdo na faixa de 300-600 MPa @ 5% As
caracteristicas estéticas e morfolégicas dos elementos dentais sdo alcangadas pelo
recobrimento deste material com uma ceramica feldspatica aluminizada (Vitadur
Alpha, Vita-Zahnfabrik).

O sistema In-Ceram Zirconia € constituido por um menor teor de alumina
(67%), compensado pela adi¢gao de zircdnia tetragonal estabilizada com 12 mol% de
céria, proporcionando uma aumento na resisténcia do material a propagagao de
trincas, e valores de resisténcia a flexao da ordem de 700 MPa © 9. As condicdes de
processamento da infra-estrutura e de infiltragdo da fase vitrea segue o mesmo

procedimento do In-Ceram Alumina.

O aprimoramento dos sistemas reforcados por alumina fez surgir a
possibilidade de se desenvolver sistemas compostos por alumina de alta pureza
(99,9%). Assim, no inicio dos anos 90, surgiu a infra-estrutura Procera AllCeram
(Nobel Biocare, Gotemburgo, Suécia), conformada por prensagem e sinterizada a
1500° C por 1 hora, garantindo densificagdo elevada e alta resisténcia a flexdo (700

MPa) (9. Este material ceramico foi desenvolvido com o intuito de se utilizar a
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técnica CAD-CAM (Computer-Aided-Design—Computer-Aided-Machining) para
obtencao de infra-estruturas de alta precisdo (Figuras 2a e 2b), ja que esta técnica
fornece, por meio de programa computacional, subsidios para a usinagem dos

blocos ceramicos .

Figura 2: (a) escaneamento do modelo do dente preparado, (b) imagem gerada pelo

programa de computador com o limite da infra-estrutura.

Blocos ceramicos, contendo fase vitrea, também foram desenvolvidos para
usinagem com auxilio da técnica CAD-CAM. Este é o caso da ceramica In-Ceram
Zirconia Block, que apresenta a mesma composi¢ao do sistema In-Ceram Zirconia
(Vita-Zahnfabrik).

Cerémicas de zircOnia estabilizada na fase tetragonal com itria (Y-TZP)
representam materiais promissores para aplicagdes odontolégicas, devido a
combinagdo de suas propriedades quimicas, mecanicas e Opticas, além da
biocompatibilidade com a cavidade oral. Este material foi sintetizado neste trabalho
pela rota de co-precipitacdo. As ceramicas resultantes foram comparadas a quatro
materiais comerciais acima descritos em termos de dureza, tenacidade a fratura,

microestrutura e estrutura cristalina.

MATERIAIS E METODOS

Para a realizagado deste estudo foram utilizados quatro materiais ceramicos
odontoldgicos (Tabela 1) que foram conformados e sinterizados de acordo com as

recomendagdes dos fabricantes, previamente descritas. Paralelamente, foram
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avaliadas, as propriedades de uma ceramica de zircOnia estabilizada com 3 mol% de

itria (Y-TZP), sintetizada pela rota de co-precipitagdo e processada por prensagem

uniaxial e sinterizacdo a 1500° C por 1 hora '),

Tabela 1 - Codificagdes das amostras comerciais e informagdes técnicas fornecidas

pelos respectivos fabricantes.

Codificacao Nome Comercial Fabricante Matriz Ceramica Conformacéo
PA Procera AllCeram Nobel Biocare Alumina prensagem
CAz In-Ceram Zirconia Block Vita-Zahnfabrik ~ Alumina/Zirconia* prensagem
1A In-Ceram Alumina Vita-Zahnfabrik Alumina* colagem de barbotinas
1z In-Ceram Zirconia Vita-Zahnfabrik ~ Alumina/Zirconia*  colagem de barbotinas

* infiltrada por fase vitrea de lantanio aluminoborossilicato

As amostras ceramicas foram caracterizadas empregando-se as seguintes

técnicas:

difragao de raios X (DMAX 2000, Rigaku), para identificacado das fases cristalinas
presentes (radiagdo Cu-Ka, 20 na faixa de 20 a 80 °);

microscopia eletrbnica de varredura (XL, Philips), para observacdo de
superficies polidas das amostras sinterizadas e realizacao de analises quimicas,
por espectroscopia de energia dispersiva (EDS); e

impressao Vickers (VMT-7, Buehler), para determinagdo da dureza e tenacidade
a fratura. A forca aplicada pelo indentador foi determinada por testes na faixa de
10 a 100 N para a ceramica Y-TZP e de 10 a 500 N para as amostras comerciais.
As imagens e as dimensdes das impressdes e das trincas foram obtidas por
microscopia optica (microscopio Leica, Olympus). A identificagéo do tipo de trinca
foi realizada pela observacdo da superficie indentada, submetida a polimento

com suspensao de diamante de granulometria de 1 um .

A dureza do material foi calculada de acordo com a seguinte equagao '?:

a.P (Eq. 1)
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sendo:

H, = dureza Vickers (GPa); P = for¢a aplicada (N); d = comprimento da diagonal
da impressao (m); e a = 1,8544 (penetrador de diamante piramidal - angulo de
inclinagéo de 136 °).

A determinacao da tenacidade a fratura (Kic) pode ser realizada empregando-
se um grande numero de equacdes. Ponton e Rawlings "> ) normalizaram
dezenove modelos relativos a formagdo de trincas Palmqvist e radial-mediana. As
trincas do tipo Palmqvist geralmente sdo obtidas em materiais que apresentam
tenacidade a fratura elevada (caso das ceramicas TZP), quando a for¢a aplicada for
relativamente baixa. Valores da relagdo c/a < 3 também evidenciam a formagao
deste tipo de trinca, em que “c” é a somatodria do comprimento da trinca (l) e da
semidiagonal da impresséao (a).

Neste trabalho foram adotadas duas equacgdes: desenvolvida por Shetty,
Wright, Mincer e Clauer (Eq. 2), adequada para trincas Palmqvist, e a equacao de
Evans (Eq. 3), no caso de trincas radial-mediana, ambas normalizadas por Ponton e

Rawlings ('3

P Eq. 2 P Eq. 3
Kic =00319 (Eq. 2) Kic =00824 (Eq. 3)

sendo:
Kic = tenacidade a fratura (MPa.m'?); H, = dureza Vickers (GPa);

P = forga aplicada (N); a = comprimento da semidiagonal de impressao (m);
| = comprimento da trinca (m);ec = a+1(m)

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de difragdo de raios-X das ceramicas odontolégicas comerciais,
avaliadas neste trabalho (Figura 3), confirmam que as amostras PA e IA séo
constituidas por uma matriz de alumina de estrutura romboédrica, também
designada a-alumina (JCPDS 10-173). Por sua vez, as amostras |Z e CAZ séo
formadas pelas mistura das fases tetragonal da zircénia (JCPDS 17-923) e o da

alumina.
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As anadlises realizadas por microscopia eletrobnica de varredura e
espectroscopia de energia dispersiva (Figura 4 e 5) indicam que, dentre as

ceramicas clinicamente utilizadas, apenas a amostra PA (Figura 4a) é monofasica.

reflexdes
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TZP Lo [ N more 1
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N

20 30 40 50 60 70 80
2 theta (graus)

Figura 3 — Difratogramas de raios-X das ceramicas odontoldgicas comerciais.

A amostra |IA (Figura 4b), além de um elevado teor de alumina, apresenta
uma fase contendo aluminio, silicio, lantanio e oxigénio. As ceramicas IZ (Figura 5a)
e CAZ (Figura 5b) sdo compésitos de alumina e zirconia estabilizada com céria,
contendo também uma fase de o6xidos de aluminio, silicio e lantanio. As fases
observadas estdo indicadas nas respectivas figuras e seus elementos constituintes

s&o apresentados nos espectros (EDS).

Nas micrografias das Figuras 4 e 5 também sao observadas as trincas
resultantes do ensaio de indentagao Vickers. A propagagao das trincas na amostra
PA apresenta um comportamento mais linear, comparativamente as demais. No
entanto, de acordo com os resultados de tenacidade a fratura das amostras PA e |A,
apresentados na tabela 2, este comportamento nado resulta na melhora desta
propriedade. Na realidade, o aumento da tenacidade a fratura esta relacionado a

presenca da zirconia tetragonal nessas ceramicas (IZ e CAZ). Por outro lado, os
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valores de dureza das amostras contendo fase vitrea sao inferiores aos obtidos para

ceramicas monofasicas, com destaque para a ceramica de alumina.
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Figura 4 — Micrografias MEV, apds impressédo Vickers, e EDS das ceramicas

comerciais PA (a) e IA (b).
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Figura 5 — Micrografias MEV, ap6s impressédo Vickers, e EDS das ceramicas
comerciais 1Z (c) e CAZ (d).
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Tabela 2 - Valores de dureza e tenacidade a fratura das diferentes ceramicas

avaliadas.
Codificagao Hv (GPa) Kic (MPa.m"?)
PA 18,5+ 0,5 42+0,8
IA 11,1+0,2 41+0,2
1z 10,6 + 0,3 55+0,5
CAZ 10,3 + 0,1 52+0,4
Y-TZP 13,5+0,3 6,0+0,2

Esses resultados evidenciam a importancia do estudo das ceramicas Y-TZP
para aplicacbes odontolégicas. O elevado valor de tenacidade a fratura deste
material, resultante dos mecanismos de reforgo por transformacéo, possibilita a
usinagem pela técnica CAD-CAM, permitindo um controle rigoroso da forma e

dimensdes das restauracdes dentais.

As trincas geradas na ceramica Y-TZP sao do tipo Palmqvist, enquanto nos
materiais comerciais sao radial-mediana, sendo portanto utilizadas, respectivamente,

as equacgbes 2 e 3 para o calculo da tenacidade a fratura (Figura 6 e Tabela 2).

Figura 6 — Micrografias, obtidas por microscopia Optica, da impressao Vickers nas
ceramicas Y-TZP (a) e IA, representativa dos materiais comerciais (b),

apo6s polimento com pasta de diamante.

A microestrutura da ceramica Y-TZP € mostrada na Figura 7. A propagagao
de trinca neste material de elevada densidade, constituido por 96% de fase
tetragonal (Tabela 3), é predominantemente intergranular. Observa-se ainda que

esta matriz é constituida por graos submicrométricos de tamanho uniforme.
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Tabela 3 - Caracteristicas das ceramicas Y-TZP.

Fases cristalinas 96% tetragonal

4% monoclinica

Tamanho de grao (um) 0,3+0,1

Densidade relativa > 95% pPresrica

Figura 7 — Micrografia MEV representativa da ceramica Y-TZP, evidenciando a

propagacao de trinca apds impressao Vickers.

CONCLUSOES

A elevada tenacidade a fratura apresentada pela cerdmica Y-TZP,
processada a partir de pds sintetizados pela rota de co-precipitacdo, permite o
emprego destes materiais na area odontologica, em que s&o utilizadas técnicas de
usinagem no processamento. No entanto, a auséncia de fase vitrea, que facilita a
adesao aos agentes cimentantes a base de resina, pode ser um fator limitante no
seu emprego clinico. Dessa maneira, estudos de resisténcia adesiva da interface
ceramica-cimento resinoso devem ser realizados em trabalhos futuros para garantir

sua aplicabilidade na confecgao de restauragdes dentais.
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CHARACTERIZATION OF ALUMINA AND ZIRCONIA BASED CERAMICS FOR
DENTAL APPLICATIONS

ABSTRACT

Alumina and zirconia based ceramics have been used in restorative dentistry due to
their biocompatibility, high mechanical strength and also to the ability in to mimetic
natural teeth appearance. The purpose of this study is to evaluate a Y-TZP ceramic
materials synthesized in laboratory scale via coprecipitation route and processed by
uniaxial pressing and sintering at 1500° C for 1 hour. The samples were
characterized by X-ray diffraction, scanning electron microscopy and Vickers
indentation. These results were compared to those obtained for ceramics
commercially available at the dental market, formed by dry-pressing or slip casting:
densely sintered high-purity alumina ceramic (Procera AllCeram - Nobel Biocare),
alumina ceramic infiltrated by a lanthanum aluminoborosilicate glass (In-Ceram
Alumina - Vita) and alumina-zirconia composites, also containing a glassy phase (In-

Ceram Zirconia and In-Ceram Zirconia Block-Vita).

Keywords: alumina, dental ceramics, Y-TZP, characterization.



