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RESUMO

O objetivo neste estudo foi avaliar as propriedades mecanicas, Opticas e de
superficie da ceramica termo-prensada IPS Empress Esthetic (Ivoclar Vivadent, Schan,
Liechestein). Discos ceramicos (12 mm x 0,9 mm) foram termo-prensados em forno
especifico do sistema (EP 500, Ivoclar Vivadent) e serviram como controle (TP1).
Remanescentes (sprues e botdes ceramicos) do grupo controle foram reaproveitados e
utilizados para a confecc¢do de espécimes dos grupos de re-prensados (processados 2 vezes -
TP2 e processados 3 vezes - TP3). Todos os processos de termo-prensagem foram
realizados de acordo com as instrucdes dos fabricantes. A dureza Vickers (VHN) foi
mensurada em durbmetro HMV 2 (Shimadzu), com carga de 0,5 kgf aplicada por 10
segundos. Cinco medidas foram feitas para cada amostra (n = 5). A resisténcia a flexao
biaxial (BFS) (ISO 6872) foi realizada para determinar a resisténcia dos discos prensados e
re-prensados (n = 10), com velocidade de aplicag@o de carga de 0,5 mm/min., em maquina
de ensaios mecanicos (4411; Instron Inc., Canton, MA, USA). Irradiancia e caracteristicas
do espectro luminoso transmitido através da ceramica (em trés espessuras para cada termo-
prensagem: 0,7; 1,4 e 2 mm) foram mensurados por meio de potenciometro e espectrometro
digitais. Caracteristicas de superficie foram avaliadas em microscopia eletronica de
varredura (MEV), em modo elétron secundario (SEI). Andlise das micrografias foram
realizadas no programa de pds-processamento de imagens Image] (NIH, Londres, Reino
Unido), objetivando verificar a concentragdo cristalina da leucita e caracteristicas de
superficie em imagens 3D (plotagem de superficie). Os dados foram analisados
estatisticamente (ANOVA + Tukey post hoc HSD, P <0,05). Os valores obtidos de dureza
foram (em VHN) TP1: 589,1 + 18,1; TP2: 551,8 + 13,9; TP3: 552 + 22,2 . Os grupos re-
prensados (TP2, TP3) apresentaram média de dureza estatisticamente menor que o grupo
controle (TP1). Os dados obtidos da resisténcia a flexdo biaxial foram (em MPa) TP1:
219,70 £ 17,92; TP2: 180,66 + 38,73; TP3: 171,85 + 32,56. O grupo controle (TP1)
apresentou média estatisticamente superior aos grupos re-prensados (TP2 e TP3). As
micrografias mostraram aumento no tamanho e concentracio de cristais de leucita, para os
grupos experimentais. A andlise das imagens mostrou diminui¢do da homogeneidade na

distribuicao dos cristais de leucita na fase vitrea e aumento na densidade cristalina apds
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repetidas termo-prensagens. Redugdo da irradiancia através dos corpos-de-prova foi
detectada com o aumento da espessura da ceramica, e alteragdo do perfil de emissdo foi
observada ap0s repetidas termo-prensagens. O reaproveitamento do material ceramico IPS
Empress Esthetic alterou propriedades mecanicas e propriedades Opticas interferindo na
passagem de luz através do corpo ceramico. Sucessivas termo-prensagens alteraram

também a microestrutura da ceramica vitrea reforcada por leucita IPS Empress Esthetic.

Palavras-chave: ceramicas odontoldgicas, leucita, sinterizacao, resisténcia a flexao.



ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the mechanical, optical and surface
properties of one heat-pressed glass-ceramic material after repeated heat-pressing. One
commercially available heat-pressed glass-ceramic system IPS Empress Esthetic was
selected. Disc samples (12 mm x 0.9 mm) of each tested material were heat-pressed and
used as control (TP1). Sprue and button parts of the pressed groups were retrieved and used
for repeated heat-pressing to construct specimens of re-pressed groups (TP2 and TP3). All
the heat-pressed casting procedures were performed according to the manufacturers'
instructions. The Vickers hardness number (VHN) was measured with HMV 2
microhardness tester (Shimadzu), with a load of 0.5 Kgf applied for 10 seconds. Five
measurements were made for each specimen (n=5). A biaxial flexural strength (BFS) test
(ISO 6872) was performed to determine the strength of pressed and re-pressed glass-
ceramic disc specimens (n = 10) at a crosshead speed of 0.5 mm/min. Light irradiance and
spectrum characteristics transmitted through ceramic were measured using a power meter
and a light spectrometer. Surface characteristics were examined with secondary electron
imaging (SEI) in SEM. Post-processing image analysis were made in ImageJ (NIH,
London, UK) software to access leucite crystalline density and plot surface characteristics
in 3D images. The data were analysed statistically (ANOVA + Tukey's HSD post hoc test,
P <0.05). The VHN values obtained was TP1: 589.1 + 18.1; TP2: 551.8 + 13.9; TP3: 552 +
22.2. The re-pressed groups (TP2, TP3) had a statistically significant lower VHN mean
than the pressed control group (TP1). The BFS (MPa) values obtained was TP1:219.70 +
17.92; TP2:180.66 + 38.73; TP3: 171.85 + 32.56. The pressed group (TP1) group had a
statistically significant higher BFS mean than the re-pressed groups (TP2 and TP3). The
SEM micrographs of the leucite-reinforced glass-ceramic material showed an increase in
size and concentration of leucite crystals after repeated heat-pressing, post-processing
imaging analysis showed inhomogeneity of leucite crystals distribution and increase in
crystal density after repeated heat-pressing. A decrease in irradiance was detected with
increasing ceramic thickness, and alteration in the emission profile was observed after

repeated heat-pressing. Repeated heat-pressing treatment produced a statistically significant



decresase in the mechanical properties and suggests alterations in optical properties in the
evaluated IPS Empress Esthetic glass-ceramic material. Microstructural alterations was also
detected.

Key-Words: Dental Ceramics, Leucite, Sintering, Flexural Strength.
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1 INTRODUCAO

Ceramicas tém sido utilizadas na Odontologia desde 1774. Atualmente sdo
utilizadas como material restaurador em diversos procedimentos odontoldgicos, incluindo
restauragdes de ceramica pura, coroas metalo-ceramicas, proteses parciais e totais
removiveis, retentores intra-radiculares estéticos, sendo ainda utilizadas na confec¢do de
brackets estéticos para correcdo ortodontica (Anusavice, 2005). Essa gama de
possibilidades para utilizagdo dos materiais ceramicos na Odontologia deve-se
principalmente as suas caracteristicas intrinsecas de biocompatibilidade, durabilidade, e
estética capaz de mimetizar as estruturas dentais (Albakry er al., 2003). Tais caracteristicas
tem propiciado crescente aceitacdo entre profissionais e pacientes, em relacdo a
reabilitagdes em ceramica pura (Conrad et al., 2007).

Dentre os sistemas ceramicos disponiveis na Odontologia encontra-se o IPS
Empress, uma cerdmica vitrea reforcada por leucita, fabricada por processo de termo-
prensagem (ou termo-injecdo), sendo comercializada na forma de pastilhas pré-sinterizadas.
O processo de confec¢do consiste no aquecimento e injecdo sob pressao para o interior de
um molde refratario, tendo como resultado restauracdes formadas por corpo cerimico
denso, com reduzida incorporagdo de espagos vazios que podem enfraquecer o material
(Holand et al., 2000). Esses beneficios do processamento por termo-prensagem somados a
precisao oclusal, adaptacdo marginal satisfatéria e alta translucidez, fizeram do sistema IPS
Empress referéncia como material restaurador ceramico. Em 2004, buscando melhorar
ainda mais o sistema, o fabricante introduziu no mercado a ceramica IPS Empress Esthetic.
A ceramica sucessora da IPS Empress apresenta graos menores de leucita, mais
compactados e distribuidos de maneira homogénea pela fase vitrea, sendo essas
modificagdes microestruturais responsaveis por acréscimo de até 10% nos valores de
resisténcia a flexao (Ivoclar-Vivadent, 2004).

O procedimento de confec¢do das restauragdes de ceramica pura pelo método
de prensagem sob calor, utiliza molde refratario obtido por meio da técnica da cera perdida.
Esse método obrigatoriamente utiliza mais material ceramico que o necessario, restando

sempre algum material excedente preenchendo os espagos anteriormente ocupados pelo



sprue e pelo reservatério do canal de alimenta¢do (Ivoclar-Vivadent, 2006). Considerando
o elevado custo das pastilhas pré-sinterizadas, torna-se interessante, do ponto de vista
econdmico, o reaproveitamento das “sobras” do processo de termo-prensagem. Dessa
forma, laboratdrios de protese e profissionais que utilizam o sistema IPS Empress tém em
geral adotado como procedimento de rotina a reutilizagdo dos excedentes ceramicos, para
confeccao de novas pastilhas e/ou realizacao de novas prensagens, submetendo o material
ceramico a nimero de queimas maior do que o recomendado inicialmente pelo fabricante.

Em contrapartida, existem relatos na literatura mostrando que o aumento no
nimero de queimas pode provocar aumento do conteido e/ou volume de leucita, em
algumas ceramicas (Anusavice, 2005). Leucita € um mineral alumino-silicato
(K20.AL,03.S10,) com alto coeficiente de expansdo térmica e susceptivel a transformacado
polimoérfica acompanhada de alteragdo volumétrica (Mackert et al., 1986). Por ser usada
como cristal de reforco nas cerdmicas, o aumento na concentragdo de leucita poderia
inicialmente levar a conclusdo de que a ceramica teria aumento na resisténcia mecanica
(Cesar et al., 2008). No entanto, Kon et al., em 1994, relataram que ceridmicas com alto
conteddo de leucita (entre 30 e 50%) apresentaram significativa redu¢do na resisténcia
quando comparadas a ceramicas com menor conteido de leucita (de 0 a 20%). Em
concordancia, Lee et al., em 1997 mostraram que ceramicas contendo 40% de leucita
apresentaram resisténcia mecanica significativamente menor que ceramicas contendo 20%
de leucita. Assim, pode ser considerado que a leucita exerce efeito de reforco dentro de
certa concentracao (Cesar ef al., 2008).

A diferenca dos coeficientes de expansdo térmica (CET) entre a leucita (22 a
25x10'6/°C) € a matriz vitrea (8X10'6/°C), pode gerar tensOes residuais durante o
esfriamento do material, resultando no surgimento de micro-trincas que agiriam como sitios
iniciadores de falhas coesivas, fato esse que explicaria o decréscimo na resisténcia do
material (Mackert & Williams, 1996). Dessa forma, quanto maior a quantidade de leucita,
maior a probabilidade de ocorréncia de interface com a matriz vitrea propensa ao inicio de
falha. Por outro lado, a discrepancia entre os CET associada ao aumento volumétrico da
leucita na passagem da fase cibica para tetragonal (Rasmussen et al., 1998, Denry et al.,

2001) poderia resultar em tensdes residuais compressivas que contribuiriam para reforcar a
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ceramica, por meio de mecanismos de deflexdo de trincas, promovendo menor potencial de
propagacao dessas trincas (Lee et al., 1997). Outro aspecto relevante que deve ser abordado
a respeito de maultiplos ciclos de queima/aquecimento de ceramicas contendo
K,0.AL,05.S10; € a formagdo de outra fase cristalina diferente da leucita. De acordo com
o diagrama de fases para o sistema K,0.AL,;03.S10;, a sanidina (Na, KAISi3Og) € uma das
fases que poderia se cristalizar apds multiplas queimas nas ceramicas dentais reforcadas por
leucita (Mackert et al., 1986, Barreiro et al., 1989). Denry et al., 2001, relataram que a
presenca de sanidina estaria associada a ocorréncia de extensivas micro-trincas, sendo isso
atribuido a discrepancia no CET entre sanidina e matriz vitrea, além de aumento na
refletividade Optica.

Sendo assim, além da possivel alteragdo no comportamento mecéanico das
ceramicas refor¢adas por leucita, queimas adicionais poderiam promover alteracdes nas
propriedades estéticas do material, seja pelo aumento da reflexdo (Denry et al., 2001), ou
pela variac@o no coeficiente de transmissao optico decorrente do aumento da concentragao
de leucita, visto que a fase cristalina apresenta indice de refracdo e difracdo luminoso
distintos da fase vitrea (Kontonasaki et al., 2008). Além disso, essas possiveis alteracoes
podem interferir na transmissdao luminosa e alterar as caracteristicas de fontes de luz
utilizadas na fotoativacdo de polimeros utilizados para cimentacdo de pecgas protéticas
confeccionadas em ceramica pura, fato que poderia interferir na polimerizacdo desses
compdsitos. Considerando esse contexto, as hipdteses testadas neste estudo foram: (1)
sucessivas termo-prensagens promoveriam aumento da concentragdo de leucita e alteragdes
negativas nas propriedades mecanicas avaliadas, e (2) sucessivas termo-prensagens

promoveriam alteragdo nas propriedades Opticas de luz transmitida através da ceramica.



2 REVISAO DA LITERATURA

Na Odontologia, a utilizacao da porcelana foi sugerida por Fauchard (1728) em
restauragdes dentais, mas foi Aléxis Duchateau (1774) o primeiro a utilizar esse material
em bases de préteses totais. Entretanto, como ndo conseguiu adaptacdo adequada das
préteses, devido a alta contragdo da ceramica durante a sinterizacdo, a porcelana passou a
ser utilizada principalmente na reconstru¢do e reposi¢do de elementos perdidos, com

potencial de mimetizar a cor e a translucidez dentdria (citado por Kelly et al., 1996).

Em 1932, Gill afirmou que a densidade, translucidez e a resisténcia das coroas
de ceramica dependem da técnica de condensacdo, definida como o método pela qual as
particulas sdo aproximadas, sendo realizada pela remog¢ao da dgua que € utilizada para unir
as particulas em uma massa que permite modelagem. Analisando a densidade obtida por
diferentes métodos de condensagdo, o autor relatou que quanto mais proximas as particulas
da ceramica estiverem uma das outras, mais completa serd a reacdo quimica durante a
sinterizacdo. Embora a vibragdo da ceramica no interior de matriz tenha obtido melhores
resultados, houve questionamento de como esse método poderia ser utilizado na pratica

laboratorial (citado por Kelly ef al., 1996).

Um avanco aconteceu com as formulagdes desenvolvidas por Elias Wildman
(1838) e a sinterizacao sob vacuo pela Dentist’s Supply Company of New York (1949) que
resultaram em dentes artificiais ceramicos mais densos e mais translicidos (citado por

Kelly et al., 1996).

A utilizag¢do da leucita (K,O0.AL,03.S10;) por Brecker em 1956 proporcionou
um aumento no coeficiente de expansdo térmica da cerdmica, permitindo adesido as
estruturas metdlicas através da camada de oxidacdo. O composto quimico que define a
quantidade de leucita na ceramica e o tipo de tratamento térmico € o K,O. A cristalizacdo
da leucita € dificil de ser controlada, assim, deve-se evitar tratamentos térmicos repetidos

que podem resultar na desvitrificagdo e aumento na opacidade (citado por McLean, 1995).



Mclean & Hughes, em 1965, relataram que as fraturas das ceramicas
odontoldgicas ocorrem devido a existéncia de descontinuidades na superficie e no corpo do
material, muitas vezes em locais onde ocorre concentracdo de tensoes de tracdo, fazendo
com que a resisténcia medida seja sempre menor do que a coesdo molecular ou a resisténcia
tedrica do material ceramico. Com objetivo de aumentar a resisténcia da ceramica, os
autores mensuraram os efeitos do acréscimo da alumina na matriz vitrea sobre as
propriedades fisicas e mecanicas da ceramica. Diferentes concentracdes de alumina foram
utilizadas, sendo obtidos resultados mais satisfatérios com as amostras em que foi
empregado um contetddo de 40% em peso de alumina. Concluiram que o uso dos cristais de
alumina como fase de reforco na matriz vitrea forneceu aumento significativo nas
propriedades mecanicas da ceramica, aumentando a resisténcia a fratura aproximadamente

em duas vezes quando comparada a cerdmica convencional.

Southan & Jorgensen, em 1974, determinaram a fadiga estdtica de ceramicas
em meio aquoso e estabeleceram o limite de resisténcia baseado em seus achados.
Trezentos discos com 2 mm de espessura por 10 mm de didmetro foram confeccionados
com ceramica feldspdtica. Os corpos-de-prova foram submetidos a carga estatica (17,5
Kgf) por uma semana. Nitrato de potdssio foi aplicado na superficie da ceramica para
verificar se a mesma provocaria algum aumento de resisténcia. O referido tratamento
quimico na superficie da ceramica promoveu um aumento na resisténcia imediata em torno
de 60%. Cem por cento dos corpos-de-prova submetidos a uma carga de 17,75 kgf falharam
em uma semana. A carga de 12,5 kgf aplicada por uma semana sobre corpos-de-prova foi
limite de resisténcia a fadiga estdtica para o material. Os autores entdo concluem que a
capacidade da ceramica dental em suportar carga estatica em dgua diminuiu com o aumento
da aplicacdo da carga e que a fadiga estdtica sobre a cerdmica dental na presenca de

umidade, num determinado tempo, pode ser prejudicial para o material.

Lawn & Marshall, em 1979 afirmaram que a dureza é o parametro de
deformacao mais acessivel na classificacdo dos materiais resistentes, podendo ser utilizado
na mensuragdo da friabilidade dos materiais, pela razdo com a tenacidade a fratura, que € a
propriedade relacionada a habilidade de um material iniciar e propagar uma trinca.
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Brodbelt, em 1980 comparou a transluscéncia de cinco ceramicas
odontolégicas. A transmitincia direta e a trasnmitancia total foi mensurada em
comprimentos de onda no intervalo de 400 a 700 nm. Ceramicas odontolégicas com 1 mm
de espessura diminuiram a transmitincia em 26,8%. O espectro da luz transmitida também
sofreu alteragdes significativas, e os autores concluem entdo que a dissipacdo da energia
luminosa, seja por absor¢ao, reflexdo e refracdo € significativa com a interposi¢do de

material ceramico.

Jones, em 1985, fez um relato do desenvolvimento das ceramicas dentais.
Algumas das mais importantes datas cronoldgicas do desenvolvimento das cerdmicas
dentais foram mencionadas no trabalho, como o desenvolvimento de dentes artificiais de
ceramicas, coroas metaloceramicas confeccionadas com ligas de ouro e folha de platina. A
ceramica dental comecou a ser utilizada de uma forma mais freqiiente entre os anos 50 e
60, devido ao desenvolvimento do preparo do dente usando instrumentos de alta rotagao,
combinado com a introdu¢do de novos materiais de moldagem. Isso proporcionou um
aumento no uso da cerdmica dental como material restaurador. O autor relatou que o
desenvolvimento das cerdmicas continuaria nos anos oitenta com a introdu¢do de novas

ceramicas de baixa fusdo e de vidro. (citado por McLean, 1991)

Quase todas as ceramicas dentais para serem fundidas a metal utilizam-se da
fase cristalina leucita para alcancar valores de expansdo térmica compativel. Sucessivas
queimas e certos tratamentos térmicos sdo conhecidos como alterar o comportamento de
expansao térmica das ceramicas, e essas alteragdes podem induzir trincas, lascas, dentre
outras falhas. Levando esses fatores em considera¢do, Mackert Jr. et al., realizaram um
estudo em 1986, objetivando investigar o papel da leucita, particularmente o da
transformagdo de fase (martensitica) da leucita na expansdo térmica de uma ceramica
experimental baseada na patente N°1 de Weinstein. Assim, a expansdo térmica dessa
ceramica foi modulada com base no contetido de leucita e mensurada por difracdo de raios
X, e a expansdo da matriz vitrea calculada a partir de sua composicdo. Intima relagio foi

encontrada entre a expansdo calculada e a mensurada experimentalmente. E os autores



concluem explicando que a nao-linearidade da curva de alpha € explicada pela alteracao

descontinua de volume durante a transformacao da leucita.

Morena et al., em 1986, realizaram um estudo sobre a fadiga de ceramicas em
ambiente bucal simulado. Segundo os autores, o processo de degradagdo das cerdmicas em
meio aquoso ¢ denominado fadiga e, acredita-se ser causado pelo processo de corrosdao
envolvendo o crescimento estdvel de pequenas falhas pré-existentes. Devido ao fato das
restauragdes em cerdmica estarem em contato constante com dgua presente na saliva,
tibulos dentindrios e agentes cimentantes, o exponente de crescimento de fratura m foi
estudado para diferentes tipos de ceramica-feldspatica (Ceramco Gengival), aluminica
(Vitadur N) e porcelana policristalina de graos finos (Cerestone) em meio aquoso, através
do teste de flexdo biaxial. A ceramica feldspdtica foi analisada em &4gua e em saliva
artificial; entretanto, as demais foram analisadas apenas em dgua. O material que apresenta
o maior valor de m, apresenta maior probabilidade de sobreviver ao longo do tempo. Os
resultados mostraram que as diferencas para o valor de 1 entre as cerAmicas foi significante.
O teste de Tukey ndo mostrou houve diferenca entre os valores de m para a ceramica
feldspatica analisada em dgua daquela analisada em saliva artificial. Os autores concluiram
que o baixo valor de n encontrado para as ceramicas feldspaticas indica que o material é
afetado de forma adversa quando exposto a agua, sendo o valor de m da ceramica
feldspatica compardvel aos vidros de silicato, conhecidos como os vidros mais susceptiveis
a fadiga dentre todas as ceramicas. O que demonstra que as propriedades mecanicas da
ceramica feldspatica sdo controladas pela matriz vitrea e ndo pela(s) fase(s) cristalina. A
ceramica aluminica, devido ao seu conteddo vitreo comparédvel ao da ceramica feldspatica
(30-40% em vol.), apresentou um valor do exponente de fratura(n) maior que o do vidro de
slicato. Por outro lado a porcelana de graos finos apresentou-se estdvel em meio aquoso. A
determinac¢do das curvas de predicdo de vida util demonstrou que em um periodo de 5 anos
podem existir tensdes suficientes no meio oral capaz de acarretar falha de préteses fixas em

ceramica.

Barreiro et al, 1989 identificaram as fases cristalinas presentes em oito
ceramicas comerciais por meio de andlise de difracdo de raios X, espectroscopia por
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emissao, espectroscopia por reflectancia optica e MEV. Foram encontradas, além das ja
esperadas leucita tetragonal e vidro, uma segunda fase cristalina que nao foi possivel de ser
identificada como sanidina, orthoclase ou microclima (todas presentes no diagrama de fases

do sistema potdssio-feldspato - K,0.Al,03.6S10,).

Li et al., em 1989, estimaram a tenacidade a fratura do carbeto de silicio
densamente sinterizado pelo método de endentacdo Vickers (regime de trinca Palmqvist).
Em resumo, esse trabalho mostrou que a utilizacdo dos ensaios de dureza em materiais
ceramicos fridveis, seja para associacdo com ensaios mais elaborados para se obter

tenacidade a fratura, ou andlise pura dos valores de dureza é altamente dependente da

microestrutura do material e da carga aplicada, sendo um teste de complexa interpretacao.

Em 1990, Blackman et al., avaliaram o grau de conversdo de dois cimentos
resinosos apds serem fotoativados através de materiais ceramicos. Cinco espessuras foram
avaliadas e tempos de exposi¢ao variando de 30 a 120 segundos. Os autores concluiram que
0s cimentos resinosos conseguem adequado grau de conversdo quando fotoativados através
de espessuras finas (até 2 mm) e quando fotoativados através de ceramicas vitreas.
Entretanto, nenhum cimento resinoso atingiu valores de conversdao proximos aos do grupo

controle (sem interposi¢ao de ceramica).

Em contraste com as técnicas convencionais de sinterizagdo e fundigdo,
Wohlwend & Scharer, em 1990 introduziram um sistema ceramico (IPS Empress)
reforcado por leucita com agentes especiais para controle de nucleacdo, no qual a ceramica
sinterizada era pressionada por um pistdo de alumina para dentro de um molde de
revestimento obtido pela técnica de cera perdida. Esse sistema apesar de apresentar metade
da resisténcia das bases aluminicas, ndo apresentava comprometimento na translucidez.

(McLean, 1995)

Drummond et al., em 1991, estudaram o efeito do envelhecimento fisiolégico
da ceramica (Cereston - J&J) em ar e d4gua no moddulo de ruptura e susceptibilidade a
tensdo de corrosdo. A diferenca existente entre os valores tedricos de resisténcia das

ceramicas calculados a partir das forgcas atdmicas de unido (7000 - 70.000 MPa) e os

8



valores de resisténcia observados (7 - 700 MPa), deve-se a presencga de descontinuidades no
interior ou superficie do material. Para avaliar o envelhecimento fisiol6gico, barras de
ceramica de magnésio-alumina (Cereston) com 2,5 x 2,5 x 30 mm foram confeccionadas de
acordo com as recomendacgdes do fabricante. Em seguida, foram armazenadas em 4gua
destilada ou ar a 37°C. A resisténcia a fratura foi avaliada em seu respectivo meio de
armazenagem apos periodos de 0, 6, e 12 meses por meio do teste de flexao de 4 pontos. Os
resultados submetidos a analise estatistica revelaram que houve diferenca significativa entre
as amostras armazenadas em 4gua (96,94 + 15,04 MPa) e ar (108,50 £ 16,11 MPa) nao
havendo diferencga entre os diferentes periodos de armazenagem. Os autores concluiram que
armazenagem em agua resultou em efeito deletério significativo sobre a resisténcia a fratura
devido a incompleta unido entre as particulas de matriz da ceramica spinel, que gerou
espagos vazios por onde a dgua penetra e catalise reacdes por hidrélise que levam a

decréscimo na resisténcia do corpo do material ceramico.

McLean, em 1991, fez um relato sobre a ciéncia e a arte das ceramicas dentais.
As ceramicas consistem em um grupo de materiais que apresentam resisténcia a corrosao,
abrasdo e d4cidos fortes, propriedades ja observadas no século 18. Entretanto, esses
materiais ainda t€m suas limitagcdes, como precisdo, baixas resisténcias a fratura por tracao,
dificuldade em se obter uma superficie livre de porosidade e fendas, podendo falhar em
funcdo das limitagdes de suas propriedades e dos esforcos complexos a que sdo submetidas
no meio oral. Além disso, as ceramicas sdo mais duras do que o esmalte dental e podem
causar um desgaste excessivo durante a mastigacdo, e também, elas sdo frageis quando
comparadas as ligas de ouro. A alta resisténcia a fratura do metal ndo € dependente da
superficie como € a ceramica. Diversas pesquisas foram realizadas verificando a
integridade da superficie e mostraram que a resisténcia e a longevidade das restauracdes
eram dependentes da superficie da cerdmica. Uma ceramica com alta resisténcia, porém
com defeitos na superficie, podia ter seu desempenho diminuido em relacdo as cerdmicas

livres de defeitos.

Anusavice, em 1992, publicou revisdo sobre o desenvolvimento das ceramicas,
desde a introdugdo das coroas de jaqueta no inicio do século (1903) até os sistemas CAD-
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CAM utilizados atualmente na confec¢do de inlays e onlays. Relatou que as coroas
metaloceramicas foram inicialmente desenvolvidas em 1962, por Weinstein, utilizando
ouro. Em 1965, foi introduzida a ceramica aluminica. No inicio dos anos setenta surgiram
as ceramicas de vidro, porém, as mesmas ndo apresentavam resisténcia satisfatéria. Outro
tipo de ceramica foi lancada (Feldspdtica) apresentando uma resisténcia moderada. Em
seguida um sistema de coroa aluminica infiltrada com vidro foi proposta apresentando alta
resisténcia a flexdo. Os sistemas atuais compreendem os dispositivos para a confeccao de
ceramicas inlay e onlay (CAD-CAM). Segundo o autor, o sucesso das ceramicas e
restauracdes metaloceramicas dependia do tipo de material e da técnica de confecgio.
Desde que a primeira jaqueta de cerdmica foi introduzida em 1903, muitos materiais novos
tém sido lancados com o objetivo de melhorar a estética e aumentar a resisténcia. Além
disso, relatou que as ceramicas sdo utilizadas rotineiramente para restaurar dentes cariados
ou fraturados devido a sua excelente estética. A degradacio das ceramicas no ambiente oral
geralmente ocorre pela acdo de forcas mecanicas e quimicas ou, combina¢do de ambas.
Relata que a durabilidade € a principal propriedade requerida para as ceramicas de uso
bucal, sendo durabilidade a resisténcia dos vidros ao ataque da d4gua ou solugdes aquosas. O
primeiro estdgio da corrosdo do vidro € por troca de ions, ou seja, troca dos fons alcalinos
do vidro pelos ions de hidrogénio da dgua. Este mecanismo € controlado pela difusdo dos
ions hidrogénio. Ainda pode haver uma difusdo de moléculas de dgua que reagem com
oxigénios que ndo estejam formando ponte, gerando assim, fons de hidroxila que por
difusdo sdo removidas da ceramica juntamente com os ions alcalinos mantendo a
neutralidade elétrica da ceramica. Além disso, a corrosido de uma ceradmica ocorre mais
facilmente na sua fase vitrea do que na sua fase cristalina. Ainda, segundo o autor, a
diminui¢do da durabilidade das cerdmicas pela presenca de ions alcalinos pode ser
compensada pela adicdo de modificadores bivalentes de rede como Calcio, magnésio,
estroncio, zinco e bdrio. A zircOnia e a alumina também sdo acrescentadas, pois sao
consideradas agentes efetivos na reducdo da degradacido quimica dos vidros. O autor ainda
comentou que existe uma grande preocupagdao com a degradagdo das ceramicas que contem
litio. O litio € utilizado no tratamento de maniacos depressivos onde doses baixas de 1.0
mmol/L sdo utilizadas como tratamento. Segundo o autor nos estdgios iniciais de corrosao
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de uma ceramica de vidro de Li,O-2SiO, em um ambiente aquoso neutro o litio pode ser
lixiviado seletivamente de uma matriz vitrea pela acdo de ions hidrogénio ou moléculas de

agua.

Dong et al., em 1992, descreveram uma técnica inovadora de confeccdo de
restauragdes ceramicas, o sistema IPS Empress. Esta técnica comecou a ser desenvolvida
em 1983 na Universidade de Zurich (Sui¢a), sendo a cerdmica composta por base
feldspatica e cristais de leucita. Entdo, realizaram um estudo para determinar se o
tratamento de queima afetava a resisténcia flexural da ceramica IPS-Empress (Ivoclar-
Vivadent). Foram confeccionadas coroas totais (anteriores e posteriores) € inlays. Apds a
confec¢do, os corpos-de-prova foram divididos em cinco grupos e comparados com o
lingote da ceramica enviado pelo fabricante, da seguinte forma: grupo 1 - lingote puro; 2 -
lingote com pressdo e queima; 3 - lingote com pressdo € queima ‘“‘veneer’; 4 - pressao
normal de queima; 5 - simulando uma queima ‘“veneer”; 6 - queima glaze e “veneer”; 7 -
queima cor e glaze; 8 - simulando queima “veneer”, cor e glaze. Em seguida, foram
submetidos ao teste de resisténcia flexural. O teste de trés pontos foi executado numa
maquina de ensaio universal RM 50 (Schenck - trebel, Germany) a uma velocidade de 0,5
mm/min., obtendo os seguintes resultados: grupo 1 - 74 MPa; 2 - 91 MPa; 3 - 82 MPa; 4 -
126 MPa; 5 - 182 MPa; 6 - 175 MPa; 7 - 159 MPa; 8 — 171 MPa. Os autores emitiram as
seguintes conclusdes: a pressio de aquecimento sobre o lingote recebido do fabricante
melhorou a resisténcia do material de 74 para 126 MPa; os tratamentos nas superficies dos
corpos-de-prova simulando queima (“veneer”, cor e glaze) aumentaram a resisténcia de 160
para 182 MPa; e o aquecimento na auséncia de pressdao niao teve nenhum efeito sobre a

resisténcia da ceramica.

Hondrum, em 1992, fez uma revisdo da literatura sobre a resisténcia das
ceramicas odontolégicas e os mecanismos responsaveis pelo aumento das propriedades
relacionadas ao comportamento mecanico. Eles relatam que as pesquisas tém enfatizado o
desenvolvimento de ceramicas com maior resisténcia, sendo que o principal dilema tem
sido o aumento da resisténcia sem o prejuizo estético. Um dos principais mecanismos para
o aumento da resisténcia das ceramicas odontoldogicas tem sido a dispersdo cristalina na
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matriz vitrea. Durante a sinteriza¢do, o vidro fundido escoa ao redor dos cristais, formando
uma unido idnica entre a matriz vitrea e os cristais. Devido a alta rigidez dos cristais, estes
tém a capacidade de bloquear a propagacdo das fendas quando a cerimica é submetida a
uma carga de tragdo, sendo que quanto maior a quantidade da fase cristalina, maior a
resisténcia do material. Caso o coeficiente de expansdo térmica da fase cristalina for
ligeiramente maior do que o da matriz vitrea, o vidro serd colocado tensdo compressiva
durante o resfriamento, resultando em aumento da resisténcia da cerdmica. Porém, a
umidade presente na cavidade oral enfraquece a unido entre silica-oxigénio em cerca de 20
a 30%. Exemplos de materiais que usam essa técnica sao HiCeram e InCeram com 50 e
90% em volume de alumina respectivamente. O autor menciona ainda alguns meios de se
aumentar a resisténcia das ceramicas. Além da troca i0nica, t€émpera térmica, dispersdo de
di6xido de zirconia e leucita. Os autores ainda comentam a respeito dos cimentos resinosos,
que ajudam a transferir as tensdes incidentes na restauracdo para a estrutura dentdria,
aumentando assim a resisténcia do sistema sem necessariamente aumentar a resisténcia do

proprio material.

Probster, em 1992, avaliou resisténcia a compressao das cerdmicas In Ceram,
IPS-Empress Paint-on e Empress Layring Technique. As coroas metaloceramicas de
niquel-cromo (Wiron 88, Germany) e Vita VMK 68 (Vita) foram usadas como grupo
controle. Apds a confeccdo, os corpos-de-prova foram fixados sobre o troquel metdlico de
cobalto-cromo usando cimento de fosfato de zinco (Harvard Cement, Germany). Trinta
minutos apds a cimentacdo, as coroas de ceramica foram submetidas ao ensaio de
resisténcia a compressdo numa mdquina de ensaio de universal Instron (Modelo 1554,
Germany) equipada com uma ponta esférica de aco com 5 mm de diametro posicionada no
centro do corpo-de-prova, a uma velocidade de 0,5 mm/minuto. O autor concluiu que: a
resisténcia média de fratura da ceramica In Ceram foi de 964 N; a Empress com a técnica
paint-on apresentou uma resisténcia média de 814 N e a IPS Empress Venner 750 N; as
metalocerdmicas tiveram uma fratura média de 1494 N; e as coroas totais de ambos o0s
sistemas apresentaram suficientes valores de resisténcia para serem usadas clinicamente. A

for¢ca maxima de mordida entre os dentes antagonistas pode variar entre 245 a 540 N.
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White, em 1993, ressaltou o fato de que as ceramicas sofrem fadiga estatica-
quimica na presenca de umidade em temperatura ambiente, entretanto pouco € sabido do
comportamento das cerdmicas sob fadiga mecanica. Recentemente, demonstrou-se a
existéncia de fadiga ciclica induzida mecanicamente na ceramica feldspatica, sob condicoes
ambiente. A taxa de crescimento (dc/dN) foi consistente com o Paris Law, o qual era baixo
em funcdo da taxa de tensdo aplicada intensivamente (oK) controlando o fendmeno de
fadiga mecéanica. Um expoente Paris (m) de ordem 4, e constante C de ordem 2 x 10-6 foi
calculado. Segundo o autor, a susceptibilidade da cerdmica dental para fadiga mecénica e a

possibilidade de interacdo entre a fadiga estdtica quimica e mecanica deviam ser estudadas.

Normalmente atribui-se um aumento na dureza a presenca de cristais de leucita
na composicao das ceramicas. A diferenga de coeficiente de expansdo térmica entre esses
cristais € a matriz vitrea também pode comprometer as propriedades mecanicas dos
materiais. O aumento da expansdo térmica dos cristais de leucita a 400°C se deve pela
gradual transformacdo da estrutura cristalina tetragonal em uma forma cibica com maiores
dimensdes. Essa fase se torna predominante a 600 °C. Entretanto, de acordo com a
quantidade de leucita e o tipo de matriz presente ap0s a sinterizac¢do, durante o esfriamento,
a diferenca de contragdo térmica entre os cristais de leucita (22 a 25 X 10-6 / °C) e a matriz
vitrea (8 X 10-6 / °C) causa tensdes residuais internas que podem gerar microtrincas. Dessa
forma, Kon et al,, em 1994 realizaram um estudo para avaliar a influéncia de diferentes
quantidades de leucita nas propriedades mecanicas de ceramicas produzidas com 3 tipos de
matriz de vidro (vidro boro-silicato, vidro de soda cal e vidro de feldspato). Em relacao a
dureza Vickers, os autores relataram que as diversas matrizes vitreas utilizadas possuiam
valor médio de 450 HV. Entretanto, com o aumento da dispersao da leucita, os valores de
dureza tenderam a diminuir, podendo indicar que os cristais de leucita presentes possuiam

menor dureza Vickers que as matrizes utilizadas.

Uctasli et al.,, em 1994, avaliaram a dureza de dois cimentos resinosos duais
(um microparticulado e outro hibrido) e um fotoativado (hibrido) apds serem fotoativados
através de materiais ceramicos com diferentes espessuras e opacidades. Os resultados

mostraram que o aumento na opacidade e na espessura dos discos cerdmicos provocou
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decréscimo significativo na dureza do material para cimentagdo. O efeito de atenuagdo
mostrou-se maior nos cimentos microparticulados quando comparados aos hibridos, e os

fotoativados obtiveram maiores valores de dureza que os de presa dual.

Segundo Van Noort, em 1994, a condutibilidade térmica e o coeficiente de
expansdo térmica das cerdmicas eram muito similares aos da estrutura dentdria, com isso,
ocorria o favorecimento do progndstico clinico das restauracdes. A condutibilidade térmica
em cal/cm/seg/°’K da silica era de aproximadamente 0,003, enquanto que da dentina e do
esmalte de 0,0015 e 0,0022. A prata apresentava 0,98 e a dgua 0,0014. Com relagcdo ao
coeficiente de expansdo térmica (CET), a cerdmica apresentava um valor em ppm/°C ou 10-
6 /°C e a ceramica a base de Mg 14,5, enquanto o esmalte apresenta um valor de 12 e a
dentina 14. As restauragcdes de iondmero de vidro 8, resina composta 20-535, selante oclusal
80 e amdlgama de prata aproximadamente + 25. Apesar da alta resisténcia a compressao
(350-550 MPa), as ceramicas apresentavam baixa resisténcia as tensdes de tracdo (21-40

MPa) e eram desprovidas de qualquer resisténcia a fratura, nesse regime de tensao.

Segundo Gopferich, em 1996, a degradagdo de qualquer estrutura ou material
ocorre devido o desarranjo quimico e fisico, proporcionado pela separagdo parcial ou
completa de dtomos ou moléculas que constituem esta estrutura, acarretando alteracdo

significativa nas propriedades, e quando em fungdo, fracasso catastréfico.

Mackert & Williams, em 1996, publicaram estudo objetivando determinar se a
exposicao a longo prazo da porcelana dental a saliva poderia aumentar a cristalizacdo de
leucita quando eventualmente fosse necessdrio um novo ciclo de queima. A cristaliza¢ao de
leucita catalisada pela presenca de dgua em porcelanas odontolégicas poderia acarretar
problemas de incompatibilidade térmica com a infra-estrutura metélica. Seis porcelanas de
uso comercial de corpo e a formulagcdo original da patente n°l de Weinstein (contendo
leucita) foram analisadas. Para cada porcelana, 30 espécimes foram aleatoriamente
designados para cada grupo experimental. Dez amostras foram colocadas em artificial
saliva, 10 em dgua destilada, e 10 em um dessecador por seis meses. Ao final dos seis

meses, um adicional de 10 espécimes de cada porcelana foram preparadas para servir como
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controle. Todos os 40 espécimes de cada porcelana foram randomizados e submetidos a
uma queima adicional. Fra¢do de peso da Leucita foi determinada pela andlise quantitativa
de difracdo de raios-X do po ceramico. As comparagdes entre os tratamentos O grupo
imerso em saliva apresentou fracdo em massa leucita significativamente maior que dos
outros grupos. Mudanga no coeficiente de expansao térmica foi encontrada com o aumento
da concentragdo de leucita. Os resultados do estudo constituiram a primeira demonstra¢ao
de que a umidade absorvida por uma porcelana poderia agir como um modificador de vidro
e melhorar a cristalizacio do vidro durante a queima posterioras. As modificacoes
detectadas foram suficientemente grandes para gerar mudancgas de expansdo térmica

excedem o limite de seguranga que rege a compatibilidades entre porcelana e metal.

Zeng et al., em 1996, avaliaram a resisténcia flexural usando o teste de trés
pontos, anel-anel, das cerdmicas In Ceram, IPS Empress e Procera All Ceram ( alta
quantidade de alumina). Vinte corpos-de-prova com 16,32 mm de diametro por 2,1 mm de
espessura foram confeccionados para a ceramica Procera All Ceram para os testes de flexao
de 3 pontos e para o teste flexural biaxial anel-anel. Dez corpos-deprova com 15,63 mm de
didmetro por 2 mm de espessura e dez com 1,97 mm de espessura foram confeccionados
com a In Ceram; dez com 16,18 mm de didmetro por 2 mm de espessura e dez com 1,6 mm
de espessura foram confeccionados para a IPS Empress. Apds a confeccdo, todos os
corpos-de-prova foram submetidos ao acabamento com lixas d’dgua e polidas na politriz
com pasta de diamante de 2 pm. Os testes foram efetuados em uma mdaquina de ensaio
universal (Instron) a temperatura ambiente com umidade relativa de 40%. O teste de 3
pontos foi efetuado com uma carga de 0,5 N/Seg. como recomendado pela ISO (6872,
1984). O teste flexural biaxial com anel-anel foi realizado a uma velocidade de 0,5
mm/min. de acordo com a ISO (ISO/DIS 6872, 1984). Os valores da fratura foram
calculados em MPa. Os resultados obtidos para o teste de anel-anel disco foram de 699,4
MPa para Procera All Ceram; 450 Mpa para In Ceram e 184,8 MPa para IPS Empress. Para
o teste de 3 pontos Procera All Ceram 639,5 Mpa; In Ceram 439,2 e IPS Empress 104 MPa.
De acordo com os resultados, ficou evidente que, sob as mesmas condi¢des de testes, a

ceramica Procera All Ceram foi mais resistente do que IPS Empress e In Ceram. Segundo
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os autores, corpos-de-prova com alta quantidade de alumina sinterizada promoviam maior
resisténcia. Corpos com alta resisténcia ofereciam muitas vantagens, incluindo a reduzida
probabilidade de fracassos por sobrecarga, bem como reduzida probabilidade de danos nas

coroas durante a cimentacao.

DeHoff et al, em 1996, relatam que alguns vidros e cerdmicas podem ser
reforcados por um processo que € conhecido como “témpera”, onde o tratamento térmico
induz tensdes residuais compressivas no corpo e superficie da ceramica que podem
aumentar a resisténcia a fratura que pode ocorrer quando falhas se propagam sob acdo de
tensdes de tracdo. Dessa forma publicaram um estudo onde desenvolveram um modelo
analitico para calcular tensdes transitorias e residuais (t€mpera), em discos de porcelana
dental submetidos ao resfriamento em taxas comumente utilizadas pelos laboratdrios
comerciais. O modelo incorpora viscoelasticidade linear e efeitos do relaxamento estrutural.
As viscosidades de trés porcelanas de corpo experimentais e trés porcelanas opacas foram
calculadas funcao da temperatura a partir de taxa de fluéncia medida em um viscosimetro.
Os dados de expansdo térmica medidos em um dilatometro diferencial foram fornecidos
pelo fabricante. Distribuicdo de temperatura nos discos em funcdo do coeficiente de
expansdo térmica, temperatura inicial, e espessura foram obtidos por meio de calculos
numéricos. Os cdlculos de tensdo transitdria e residual foram obtidos para duas espessuras
de disco, e por trés taxas varidveis de esfriamento. Calculado a superficie de tensdes
residuais foram fortemente dependentes da espessura do disco, taxa de esfriamento e
temperatura inicial. No estudo, a tensdo de compressdo residual maxima na superficie foi

de 26,4 MPa.

Lee et al., em 1997, investigaram as propriedades térmicas desejdveis para
aumento da resisténcia da porcelana feldspética contendo cristais de leucita. Cinco vidros
feldspaticos, com diferentes concentra¢des de Na,O, foram utilizados como matriz vitrea de
ceramicas contendo cristais de leucita. Adi¢cdes de leucita foram feitas com cristais de
leucita de alta pureza em concentracdes de 0, 20 e 40%, e na sequéncia foram sinterizadas.
Como metodologia, avaliagdes foram feitas sobre as propriedades térmicas do vidro e
temperatura de transformacgdo de fase da leucita. Para avaliar propriedades mecanicas foi
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realizado ensaio de resisténcia a flexao por trés pontos. A temperatura de transicao vitrea e
a temperatura de deformacgdo vitrea sofreram decréscimo com aumento do conteido de
NayO, nos vidros puros (sem leucita). Todos os vidros modificados por adicdo de Na,O
foram substancialmente refor¢ados pelo acréscimo de leucita. Entretanto, esse aumento de
resisténcia foi afetado pela relacdo entre a temperatura de transformacdo da leucita e as
propriedades térmicas da matriz vitrea. Os autores entdo concluiram que tensdes residuais
em compositos ceramicos sdo um importante fator para se obter ceramicas de alta

resisténcia contendo leucita.

Prosbster et al., em 1997 realizaram um trabalho com o objetivo de avaliar
diversas propriedades do material de base e de cobertura da ceramica feldspatica prensada
IPS Empress. O ensaio de dureza Vickers foi realizado com carga de 9,8 N por um periodo
de 15 segundos e os valores calculados utilizando-se a expressdo: H=0,47 X F/a?; onde H =
dureza Vickers (GPa), F = carga aplicada (N) e a = metade da diagonal da penetragao.
Assim como no teste de tenacidade a fratura, a dureza Vickers do material de base (504 +

11) foi menor que a de cobertura (508 + 10).

Quinn & Quinn, em 1997, verificaram que a quantidade de carga aplicada tem
influéncia na dureza de materiais fridaveis até certo limite. Quando uma ceramica recebe
baixa carga de penetracdo, a energia € dissipada em deformacao volumétrica e processos de
energia de superficie. Entretanto, quando cargas maiores sdo aplicadas, a dureza passa a
ndo depender da carga, pois a energia passa a ser utilizada na formagdo e propagacio de

trincas, aliviando a deformacdo.

A transformacdo fase de induzida por tensdo em cerdmicas contendo leucita
estabilizada por Césio foi investigada por Rasmussen et al., em 1998. A dopagem de
ceramicas visando estabilizacdo de fase tem sido uma estratégia comumente usada para
controlar a tenacidade e propriedades térmicas de ceramicas odontoldgicas e dessa forma os
autores se propuseram a determinar o efeito do contetido do dopante (Cs;O) na expansao
térmica, tenacidade, dureza e contetiido de leucita tetragonal e ctibica. Uma das ferramentas
investigativas utilizadas foi a difracdo de raios-X que possibilitou a identificacao das fases

da leucita e detalhes do processo de transformacdo cristalina. Os espécimes foram
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preparados utilizando diferentes concentragdes molares de Cs,O (0,0; 0,5; 1,0; 1,5 e 2,0
mol%). As andlises quantitativas das amostras demonstraram que a transformacao de fase
induzida por tensdo encontrada pode ser revertida por tratamento térmico. O acréscimo do
dopante diminuiu o contetido de leucita cibica (em peso) de aproximadamente 63% para
0%, e o conteido de leucita tetragonal aumentou de 0% para aproximadamente 62%.
Andlise da variancia mostrou que o acréscimo do dopante teve influéncia significativa na
dureza, tenacidade a fratura e no coeficiente de expansao térmica, provocando decréscimo
nos valores absolutos dos trés pardmetros analisados. Em resumo, o estudo mostrou que a
transformacgdo de fase induzida por tensdo acontece, € que como consequéncia, existe um
aumento na resisténcia do material ceramico. O coeficiente de expansao térmica pode ser
controlado pela estabilizagcdo da leucita cubica em temperatura ambiente, sendo dependente
da quantidade de dopante. Um método valido foi reportado para identificacdo e

quantificacdo da fase cristalina da leucita em ceramicas odontoldgicas.

Sobrinho et al., em 1998, avaliaram a resisténcia a fratura e fadiga em meio
seco e umido das ceramicas In Ceram (Vita), OPC (Jeneric / Pentron) e IPS Empress
(Ivoclar-Vivadent). Foram confeccionadas 26 coroas com 8,0 mm de diametro e 8,5 mm de
altura para cada tipo de ceramica. Em seguida, as coroas cerdmicas foram fixadas num
troquel metdlico simulando um pré-molar com cimento de fosfato de zinco e armazenadas
em agua destilada a 37° C numa estufa por 24 horas. Para cada sistema ceramico, 10
amostras foram submetidas ao ensaio de resisténcia a fratura sem fadiga. Um segundo
grupo de 8 amostras foram submetidas a 10.000 ciclos de fadiga em meio seco seguido de
fratura e um terceiro grupo de 8 amostras foram submetidos a 10.000 ciclos de fadiga em
meio umido seguido de fratura. Em seguida, as amostras foram submetidas ao teste de
resisténcia a fratura na maquina de ensaio universal Instron com velocidade de 1 mm/min.
Os resultados foram submetidos a andlise de variancia e ao teste de Mann-Whitney e
mostraram que a resisténcia do In Ceram foi significantemente maior que o IPS Empress.
Nenhuma diferenca foi observada entre In Ceram e OPC e OPC e IPS Empress. A
resisténcia dos trés sistemas cerdmicos diminui significantemente apds a fadiga em meio
seco e umido quando comparado com as amostras fraturadas sem fadiga. Nenhuma

diferenca foi encontrada entre o meio seco e imido. Em meio seco a resisténcia a fadiga do
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In Ceram e OPC foram superiores ao IPS Empress, porém nenhuma diferenga ocorreu em
meio umido. Concluindo significantes diferencas na resisténcia a fratura para os sistemas
ceramicos investigados resultaram da natureza do sistema ceramico empregado e do meio

seco em que as amostras foram submetidas a fadiga.

Cattel et al., em 1999, analisaram a resisténcia a flexdo biaxial das ceramicas
prensadas OPC glazeada e ndo glazeada e IPS Empress glazeada e ndo glazeada
comparando também as microestruturas e composicdes. Foram confeccionadas 21 amostras
com formato de disco de dimensdes de 14 mm de didmetro por 2 mm de altura, conforme
as recomendacdes dos fabricantes. Os discos foram transferidos para a maquina de ensaio
universal para a realizacdo do teste de flexdo de 3 pontos com velocidade de 0,15 mm/min
até ocorrer a fratura do material. Em seguida, as amostras foram analisadas em microscopia
eletronica de varredura e por difracdo de raios-X para determinar as fases presentes. As
médias de resisténcia obtidos foram IPS Empress glazeada 120,1 MPa, nao glazeada 135,8
MPa, OPC glazeada 139,1 MPa e ndo glazeada 138 MPa. Nenhuma diferenca estatistica foi
observada entre OPC glezeada e ndo glazeada e IPS Empress ndo glazeada. IPS Empress
glazeada foi significantemente menor do que os outros sistemas. As imagens de
microscopia eletronica de varredura mostraram densa dispersdo de cristais de leucita na
matriz de vidro de tamanho médio 5,5 + 9,7 umz no OPC glazeado ¢ 6,6 £ 9,7 umz. No IPS
Empress houve distribui¢io uniforme dos cristais de leucita 1,9 + 1,8 pm” . A anlise de
difracdo de raios-X revelou a presencga de leucita tetragonal e pequena quantidade de leucita
cubica. Defeitos inerentes no material foram caracterizados e as microfraturas de leucita

cubica foram identificados.

Drummond et al., em 2000, avaliaram a resisténcia a flexdo sob carga ciclica e
estdtica, e a resisténcia a fratura sob carga estitica de seis ceramicas. Especificamente, a
intencdo foi comparar a resisténcia de quatro ceramicas refor¢adas por leucita com uma
ceramica feldspdtica de baixa fusdo e uma experimental contendo di-silicato de litio.
Amostras medindo (2,5 x 5 x 20 mm) foram confeccionadas para as trés ceramicas e
submetidas ao ensaio de resisténcia a flexdo de trés pontos, resisténcia a fratura

imediatamente e apds a armazenagem em agua destilada e ao ar por trés meses. Andlises de
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microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foram
realizadas sobre as superficies fraturadas e polidas. Os resultados mostraram que a
resisténcia a flexdo para os grupos controle em ar ou dgua (sem envelhecimento ou carga
ciclica) variaram entre 67 a 99 MPa, exceto para a ceramica experimental, a qual foi duas
vezes mais resistente (191 a 205 MPa). O efeito do teste em dgua e armazenado por trés
meses causou diminui¢do na resisténcia a flexao (6-17%) e de moderada a severa redugao
na resisténcia a fratura (5-39%). A maior diminui¢do na resisténcia a flexao foi observada
quando as amostras foram submetidas as cargas ciclicas. As melhores propriedades
mecanicas observadas para a ceramica experimental de di-silicato de litio sdo atribuidas ao
tamanho da particula e sua distribuicdo uniforme na ceramica e ndo necessariamente na

diferenca em composicao.

Hoéland et al., em 2000, compararam a micro-estrutura e as propriedades entre
as ceramicas IPS Empress e IPS Empress 2 (Ivoclar-Vivadent). As amostras foram
analisadas em microscépio eletronico de varredura e as fases cristalinas determinadas pela
andlise de difracdo de raios-X. As propriedades mecanicas, Opticas, térmicas e quimicas
foram determinadas seguindo as especificagcdes da ISO. A microscopia eletrOnica de
varredura evidenciou que o condicionamento dissolveu a matriz vitrea a partir da superficie
em poucos micrometros, expondo os cristais. Foi possivel observar os cristais de leucita
precipitados na matriz vitrea da ceramica IPS Empress, assim como os cristais alongados de
di-silicato de litio (Li,Si,0s) medindo 0,5 a 4 ym de comprimento na ceramica IPS
Empress 2. O di-silicato de litio correspondeu a principal fase cristalina, sendo os cristais
de ortofosfato de litio (Li3PO4) a segunda fase, os quais ndo sdo visualizados devido ao
condicionamento acido. Esta fase cristalina € caracterizada como uma pequena fase com
cristais de aproximadamente 0,1 a 0,3 um de diametro, e esta localizada na matriz vitrea e
na superficie dos cristais de di-silicato de litio, que corresponde aos pequenos orificios na
superficie destes cristais. O conteddo de di-silicato de litio foi de 70 = 5 % em volume, em
compara¢do com 35 £ 5 % em volume de leucita para a cerimica IPS Empress. A ceramica
para estratificacdo do IPS Empress 2 evidenciou cristais de apatita muito finos dispersos e

precipitados na matriz vitrea. Estes cristais foram determinados como sendo de fluorapatita
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pela andlise de difracdo de raios-X, medindo 300 nm a 3 um de comprimento. A resisténcia
a flexao da ceramica IPS Empress 2 foi 400+40 MPa comparado com 112+10 MPa para a
ceramica IPS Empress. A ceramica IPS Empress 2 foi menos abrasiva ao esmalte dental
(1,3 mm2) em comparacio com a IPS Empress (6,1 mm?). A estrutura de di-silicato de litio
mostrou translucidez compardvel com o IPS Empress e a denticdo natural. O coeficiente de
expansdo térmico linear do IPS Empress 2 foi de 10,6 + 0,25.10-6 K! (100 — 400 °C), e do
IPS Empress foi de 15,0 + 0,25.10-6 K™ (25 — 500 °C). A durabilidade quimica do IPS
Empress 2 foi maior. Os autores concluiram que, em comparacdo com a ceramica IPS
Empress, a cerdmica para estrutura IPS Empress 2 consiste de uma nova microestrutura de
cristais de di-silicato de litio envolvidos em uma matriz vitrea. O grau de cristaliza¢do do
IPS Empress 2 € maior do que o IPS Empress, portanto, suas propriedades mecanicas sao

maiores.

Mackert et al., em 2000, investigaram a exposi¢do em longo-prazo de ceramica
odontoldgica para metalo-ceramica a saliva e o comportamento desse material apds
eventual possibilidade de novo processamento térmico. Os autores hipotetizaram que a
cristalizacdo induzida pela presenca de dgua poderia alterar o coeficiente de expansdo
térmica da ceramica levando a incompatibilidade térmica com o metal. Amostras foram
armazenadas em dgua destilada, saliva artificial e dissecador por 6 meses, o grupo controle
foi testado logo apds a sinterizacdo. Difracdo de raios-X foi utilizada para determinar o
conteudo de leucita em peso. O grupo armazenado em saliva artificial apresentou conteudo
de leucita aumentado em comparacdo aos demais grupos e a coeficiente de expansdo
térmica alterado o suficiente para ultrapassar o limiar de seguranca que torna a ceramica

compativel com a liga de infra-estrutura.

Denry et al., em 2001, analisaram as condi¢des de formacdo da sanidina em
uma ceramica prensada sob calor (OPC; Jeneric/Pentron). Utilizando discos de 16 mm de
diametro por 1,3 mm de espessura os autores definiram o grupo controle como aquele onde
houve apenas a termo-prensagem seguindo as instrucdes do fabricante e o grupo
experimental como aquele que recebeu tratamento térmico adicional variando de 700 a

1100 °C, por tempos de 10 min. a 24h. Analises de difracdo de raios X e caracterizagao
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microestrutural em MEV foram feitas nas amostras. A difragdo de raios X mostrou que
apenas a sanidina foi identificada como fase cristalina nas queimas a 900 °C por 24h, uma
mistura de leucita (tetragonal) e sanidina para 900 °C por 12h e para 800 °C por 24hs.
Leucita tetragonal foi a unica fase presente nas amostras do grupo controle apds o
tratamento por 950 °C e temperaturas mais elevadas e nos espécimes tratados em tempos de
até uma hora a 850 °C e 900 °C. Leucita tetragonal e cubica foi encontrada nos espécimes
tratados a 750 ou 800 °C por 30, 60 e 180 min e a 700 °C por 24h. As andlises em MEV
confirmaram a presen¢a de sanidina nos espécimes tratados termicamente. A significancia
clinica do estudo estd ligada ao fato que a sanidina, que € uma fase prejudicial a ceramica,
nao ocorre nos tempos e temperaturas utilizados normalmente utilizados para estratificagao,

ou pigmentagao.

Segundo Albakry et al., em 2003, a dureza € uma propriedade importante de
comparacdo entre materiais restauradores, pois permite delinear a abrasividade que a
denticdo natural serd submetida. De acordo com os autores, as ceramicas IPS-Empress e
IPS Empress 2 sdo os materiais mais representativos dentre as ceramicas prensadas, devido
a facilidade de uso, estética, resisténcia e tenacidade a fratura adequados. Assim, realizaram
um estudo comparativo entre os materiais € uma ceramica experimental envolvendo
diferentes ensaios mecanicos. O ensaio de dureza Vickers foi realizado como recomendado
pela ASTM C 1327-99 (1999), com carga de 1,5 N para prevenir a formacdo de trincas
radiais. De acordo com os resultados, a ceramica IPS Empress (6,6 + 0,4 GPa) apresentou
valores de dureza estatisticamente superiores em relacdo a ceramica IPS Empress 2 (5,3 +

0,2 GPa) e a experimental (5,5 £ 0,2 GPa).

Albakry et al., em 2004, avaliaram a resisténcia a flexdo biaxial e identificaram
as caracteristicas microestruturais e fases cristalinas de materiais ceramicos termo-
prensados e re-termo-prensados, no caso especifico IPS Empress 1 e 2. Os autores
utilizaram 20 discos para cada condicdo experimental, medindo 14 mm x 1 mm. O
dispositivo utilizado para o teste de flexdo biaxial foi o pistdo sobre 3 esferas. Difracdo de
raios X foi realizada buscando identificar as fases cristalinas presentes e MEV para
caracterizacdo microestrutural. Os autores ndo encontraram diferencas estatisticas entre
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amostras termoprensadas por uma ou mais vezes nos valores de resisténcia de ambos os
materiais, entretanto, foram achados cristais com dimensdes maiores na ceramica IPS
Empress 2. Os autores terminam o estudo concluindo que desvio padrio mais alto
encontrado para as ceramicas submetidas a mais de um ciclo de termo-prensagem pode

indicar menor confiabilidade no material.

Em 2004, Jin et al., compararam trés testes de resisténcia a flexao: flexao de 3
pontos, flexdo de 4 pontos e flexdo biaxial. Trés porcelanas de cobertura, duas termo-
prensadas e uma para metalo-ceramica foram avaliadas. Os testes foram conduzidos a partir
de amostras em forma de barra e disco. Os resultados foram comparados usando andlise de
variancia e teste de Tukey, e também através do pds-processamento estatistico, de Weibull.
O ensaio de resisténcia a flexao de 3 pontos gerou os maiores valores, exceto para uma das
ceramicas termo-prensadas (OPC-3G) e uma para metaloceramica (Crys-Cera). A andlise

de Weibull ndo detectou diferenca estatisticamente significativa na comparagao dos testes.

Em 2004, Zhang et al., afirmaram que a translucidez das cerdmicas pode ser
afetada por vérios fatores, como espessura, microestrutura € nimero de ciclos de queima.
Preocupados com a variabilidade da técnica de manipulagdo, que normalmente ¢é
influenciada pela experiéncia dos técnicos em prétese dentdria, investigaram a influéncia do
proporcionamento pd/liquido na porosidade total e translucidez das ceramicas de dentina e
incisal Duceram (LFC) e IPS Eris (Ivoclar). A densidade real, a aparente e a translucidez
foram maior para a IPS Eris. Para ambas ceramicas, as maiores densidades aparentes foram
obtidas com um baixo proporcionamento pé/liquido para a dentina e médio
proporcionamento pd/liquido para o esmalte. Ndo houve efeito significante do

proporcionamento p6o/liquido na translucidez.

Anusavice, em 2005, relatou que as ceramicas apresentavam propriedades
satisfatorias como baixa condutibilidade térmica (proéxima da estrutura do dente),
difusibilidade térmica e baixa condutibilidade elétrica. As falhas que ocorriam
normalmente nas ceramicas eram em funcdo das ranhuras presentes nas superficies do

material. Essas falhas comportavam-se como valas profundas, cujas extremidades eram tao
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estreitas quanto os espagos entre os atomos do material. Um fendmeno conhecido como
concentracdo de tensdes, € que ocorria nas extremidades dessas valas provocava o acimulo
localizado de tensdes de tragdo, fazendo com que aquela tensdo tedrica que o material
deveria apresentar fosse atingida quando o material era carregado com valores muito baixos
de tensdes de tracdo médias. Quando a resisténcia tedrica do material era superada na
extremidade da vala, as unides entre os dtomos naquele ponto eram quebradas. Como as
fendas se propagavam através do material, a concentracdo de tensOes era mantida, na
extremidade da fenda, até que ela se propaguem através da totalidade do material. Este
fendmeno de concentragdo de tensdes de tragdo explicava como os materiais podiam falhar
quando solicitados por tensdes muito abaixo daquelas que correspondiam a sua resisténcia
esperada. Como as ceramicas tendiam a nio apresentar, como 0s metais, um mecanismo de
escoar sem fraturar-se, as trincas podiam propagar-se no corpo da ceramica, mesmo que a
média de inducdo de tensdes de tracdo fosse de baixa magnitude. Como resultado, as
ceramicas e os vidros tinham uma resisténcia a tracdo que era muito mais baixa que sua
resisténcia a compressdo quando submetidos a esforcos no meio bucal. As ceramicas
sofreram evolugdo com o passar das décadas: as coroas metaloceramicas, “coping”
confeccionados com folha de platina, coroa de ceramica de vidro, ceramica reforcada com
leucita, ceramica vitrea injetada no molde (confeccionada utilizando a técnica da cera
perdida), sistema CAD-CAM, ceramica veneers, inlays, onlays, dentes de ceramica e as

ceramicas de alto contetudo cristalino.

Twiggs et al., em 2005, realizaram um estudo para determinar se alteragdes na
quantidade de leucita durante um tratamento isotérmico pode ser estimada por um método
que associou deformagdo e viscosimetria. Discos foram confeccionados a partir de
ceramicas de corpo comercialmente disponiveis - 50 discos para andlise de difracdo de
raios X (DRX) quantitativos e 100 discos para andlise por viscosimetria. Os espécimes para
DRX foram sinterizados em temperaturas entre 650 e 1000 °C e fracdo de peso da
leucita mensurada por meio da utilizacdo de um padrdo de alumina. Os espécimes foram
sinterizados no dispositivo de mensuracdo da viscosidade com relacdes tempo/temperatura

objetivando elucidar o comportamento de cristalizacao de leucita
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entre 700 e 1000 °C. Mudangas na fracdo de peso leucita foram determinados a partir
dessas mudancas de expansdo térmica. As médias e desvios-padrao foram comparados aos
valores obtidos por DRX quantitativa. Boa concordincia foi obtida entre os valores da
fracdo de peso da leucita e os autores concluiram que a técnica de anélise por viscosimetria
produz resultados comparaveis, de forma ndo destrutiva, aos de DRX quantitativos sobre
tratamentos térmicos sucessivos. Esta técnica pode ser util para viabilizar testes de queima

que visem estabilizar o conteudo leucita em porcelana dental.

A relacdo entre a quantidade de luz absorvida pelos fotoiniciadores e a
eficiéncia de polimerizacdo de compdsitos odontolégicos tem sido alvo de interesse de
pesquisadores. Neumann et al.,, em 2006, se propuseram a investigar os parametros que
identificam o melhor desempenho fotoquimico dos fotoiniciadores especificos. Para tanto, a
eficiencia de unidades fotoativadoras LED e haldogena foram testadas comparando
desempenho com quatro fotoniciadores: Canforoquinona (CQ), Fenilpropanodiona (PPD),
6xido monoacilfosfinico (Lucirin TPO) e o6xido bisacrilfosfinico (Irgacure 819). A
eficiéncia de polimerizagao por féton absorvido foi determinada por métodos analiticos.
Como resultados a CQ mostrou-se altamente eficiente para a luz LED e o Lucirin para a luz
hal6gena. Os autores entdo concluem que o entendimento do mecanismo de fotoiniciagdo e

absorc¢do € essencial para a correta formulacao de iniciagdo dos compdsitos odontolégicos.

Soares et al., em 2006, realizaram estudo investigando a relagdo entre cor e
espessura de ceramicas odontolégicas (EX 3, Noritake) na dureza Vickers de cimentos
resinosos de dupla presa (RelyX ARC, 3M ESPE). Cavidades padronizadas (4 mm de
diametro e 1 espessura) foram confeccionadas para receber o cimento resinoso, e discos
ceramicos (4 mm de diametro e 1; 2 e 4 mm de espessura) foram sinterizados em cinco
cores: Al, A2, A3, A3,5 e A4. O cimento resinoso foi polimerizado com interposicao dos
discos ceramicos, € no grupo controle sem interposi¢do dos discos, mas respeitando as
mesmas distancias (1, 2 e 4 mm) da superficie do compdsito protegido por uma tira de
poliéster. O valores do ensaio de dureza Vickers (50 g aplicadas durante 30 segundos)
mostraram que a presa quimica ndo foi suficiente para compensar a atenuacdo da luz

promovida pela interposicao dos discos nas cores A3,5 e A4 para a espessura de 4 mm. A
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espessura mostrou ter maior influéncia na atenuacdo da luz quando comparada a cor da

ceramica.

Conrad et al., em 2007, publicaram uma revisdo sistemadtica relacionada aos
materiais ceramicos disponiveis na atualidade: sobrevivéncia das restauragcdes ceramicas,
propriedades dos materiais, adaptacio marginal e interna, cimentacdo e adesdo, cor e
estética foram temas abordados. Uma busca em bancos de dados indexados, MEDLINE e
PubMED, foi realizada visando estudos baseados em evidéncias publicados entre 1996 e
2006. Uma busca manual nos periddicos mais relevantes da drea odontolégica
complementou a busca. Os autores demonstraram que varios sistemas ceramicos livres de
metal estdo comercialmente disponiveis na atualidade e que nao existe um tnico sistema ou
material que atenda a todas as situagdes clinicas. Os autores discutiram a respeito de como
os materiais ceramicos utilizados em infra-estrutura de restauracdes, como o disilicato de
litio, o 6xido de aluminio e 6xido de zircOnia permitiram melhor e mais ampla utiliza¢do
desse tipo de restauracdo .O sucesso da aplicacdo € diretamente dependente de como o
clinico combina materiais, técnicas de processamento e de cimentacdo, dentro de cada
situagdo clinica individual. Os autores sugerem que mais estudos sdo necessarios para que o

avang¢o dos materiais ceramicos continue a ocorrer.

Koch et al., em 2007, avaliaram a influéncia da translucéncia e espessura de
ceramicas odontoldgicas na taxa de polimerizacdo de cimentos resinosos de dupla presa,
por meio de ensaios que mensuraram a profundidade de polimerizacdo (PP) e a dureza
Vickers (DV). Os materiais utilizados foram: Cento e sessenta discos Empress 2, Ivoclar
Vivadent, e cento e sessenta discos ProCAD, Ivoclar Vivadent; medindo 4mm de didmetro
e 1 ou 2mm de espessura; Cimento Variolink II (Ivoclar Vivadent), sendo somente a pasta
fotoativdvel utilizada ou ambas; unidade fotoativadora haldégena (Elipar TriLight, 3M
ESPE, 40 s de exposi¢do); e unidade fotoativadora LED (Bluephase 16i, Ivoclar-Vivadent,
20 s de exposicdo). Os resultados mostraram que maiores valores de translucéncia
resultaram em maiores valores de PP e DV, para ambas as unidades fotoativadoras e que

uso da pasta de presa quimica aumentou os valores de PP e DV. Os autores concluem que a
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pasta que induz a presa quimica nao € necessdria para ceramicas translucentes de

espessuras de até 2 mm.

Tezvergil-Mutluay et al., em 2007, realizaram uma investigacdo a respeito do
grau de conversdo de quatro cimentos resinosos apds serem fotoativados através de
materiais ceramicos e discos de dentina. RelyX ARC (3M-ESPE), RelyX Unicem (3M-
ESPE), Variolink 2 (Ivoclar,Vivadent), e Panavia F 2.0 (Kuraray) foram utilizados para
simular cimentagdo de discos de compdsito indireto (Sinfony D A3 — 1,5 mm), composito
indireto reforcado por fibra (EverStick 0,5 mm + 1,0 mm Sinfony D A3), sob discos de
dentina (para simular fotoativagdo trans-dental). No grupo controle os cimentos foram
fotoativados sem interposi¢ao de disco. O grau de conversdao foi mensurado utilizando
espectroscopia por infra-vermelho transformada de Fourier (FTIR). Rely-X ARC mostrou o
maior grau de conversdo e o Panavia F 2.0 o menor. Os autores concluiram que a opacidade
relativa dos materiais de interposicdo influenciou na queda do grau de conversdao dos

cimentos duais.

César et al, em 2008, determinaram o coeficiente de susceptibilidade a
corrosdo de sete ceramicas odontoldgicas (A: Ceramco I; B: Ceramco-II; C: Ceramco-III;
D: d.Sign; E: Cerabien; F: Vitadur-Alpha; e G: Ultropaline), apds envelhecimento em ar ou
saliva artificial e correlacionaram os resultados com o conteido de leucita (CL). Para a
andlise os autores confeccionaram barras seguindo recomendagdes dos fabricantes e na
sequéncia induziram trincas por meio de endentacdo Vickers. O propagagdo da trinca foi
medida nos periodos de : 0, 1, 3, 10, 30, 100, 300, 1000 e 3000 horas e o coeficiente de
corrosao calculado a partir de dados obtidos na mensuragdo. Os CL das ceramicas avaliadas
foram 22% (A e B); 6% (C); 15% (D); 0% (E e F); e 13% (G). Houve um decréscimo no
CL, exceto para A e D, quando armazenados em saliva artificial, sendo mais evidente para
as porcelanas B, F e G. Nenhuma correlacdo foi encontrada entre os valores de CL e o
coeficiente de corrosdao/propagacdo em ar ou em saliva. Mas o meio de armazenagem pode

influenciar o coeficiente de corrosdao/propagacao.
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Kontonasaki er al., em 2008, investigaram modificagdes microestruturais em
trés ceramicas odontoldgicas (Ceramica feldspdtica de baixa-fusdo contendo leucita;
Ceramica de baixa fusdo baseada em vidro de fluorapatita; Ceramica feldspética de alta-
fusdo contendo leucita) apds sua utilizagdo seguindo as recomendagdes do fabricante, e
também compararam propriedades fisicas, mecénicas e bioldgicas. Foram realizadas
andlises das fases presentes utilizando MEV, Espectroscopia por infra-vermelho
transformada de Fourier (FTIR) e Difracdo de raios-x (XRD). As propriedades térmicas
foram avaliadas por andlise diferencial e termogravimétrica (TG-DTA). Relacionado as
propriedades mecanicas, os autores realizaram ensaios de tenacidade a fratura, médulo de
Young e dureza (Vickers). Ensaio de proliferacdo celular também foi realizado. Os
resultados mostraram uma notdvel variagdo entre as trés composicdes do contetido de
leucita. Ceramicas contendo vidros de baixa-fusdo e as ceramicas de alta-fusdo contendo
leucita apresentaram tenacidade a fratura e microdureza significativamente mais altas e
menor médulo de elasticidade quando comparado a feldspaticas de baixa fusao. Finalizando
o estudo, eles concluem que as trés ceramicas avaliadas apresentaram comportamento

equivalente no que tange ao ensaio bioldgico de compatibilidade celular.

O fator de intensidade de tensdo (Kjyp) é relacionado ao nivel de tensdo a que
trincas estdveis comegam a crescer, fato que leva a reducdo da resisténcia de restauragdes
ceramicas a longo prazo. Yoshimura et al., em 2008, mensurou o valor do Kjy de sete
porcelanas odontoldgicas (com e sem reforco de cristal leucita) armazenados (22° C, 60%
de umidade relativa) e saliva artificial (37° C). O cdlculo do Kjo foi determinado por meio
da medi¢cao da velocidade de propagagdo de trincas radiais geradas nas diagonais de
indentacdes Vickers. Os resultados da Kjp foram correlacionados com o conteuddo leucita,
tenacidade a fratura (Klc), e a composi¢do quimica das porcelanas. Os autores observaram
que Kjp aumentou com o aumento do conteido de leucita (somente para as porcelanas
baseadas em leucita) e com o aumento da CCI. O aumento do teor de AlLOs; ou a
diminui¢do do 6xido de alcalis (K,O e Na,;O) na matriz vitrea tendeu a aumentar os valores

K. O meio de armazenamento (ar e saliva) ndo afetou significativamente o Kjp das
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porcelanas testadas, indicando que o controle parametro de valor Ky nao foi o conteido de

dgua do meio de armazenamento.

Chung et al., em 2009, avaliaram as propriedades de 4 ceramicas vitreas apos
repetidas termo-prensagens. Foram avaliadas as ceramicas IPS Empress, IPS Empress 2,
OPC e OPC 3G. Discos de 14 mm de didmetro por 1,4 mm de espessura foram utilizados
processados por uma vez e utilizados como controle. Os remanescentes (sprues e botdes)
foram utilizados para novos processamentos. Resisténcia a flexdo biaxial (RFB), MEV,
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e difracdo de raios X foram as andlises
conduzidas para verificacdo de alteragdes. E ainda, os i{ons lixiviados apds o
condicionamento 4cido foram analisados por espectrometria de massa. Apds a andlise
estatistica a cerdmica re-processada IPS Empress 2 apresentou valores superiores de RFB, e
andlise em MEV mostrou um aumento da densidade cristalina, do entrelacamento dos
cristais de dissilicato de litio. Entretanto, para as demais ceramicas avaliadas, apesar de ndo
ter sido encontrada nenhum alteracdo significativa, o desvio-padrdo elevado apds a
sucessivos processamento pode ser indicio de menor homogeneidade e confiabilidade do

material.

Chen et al, em 2010 afirma que o processamento de cerdmicas vitreas
refor¢adas por cristais de leucita geralmente resultam em materiais com microestruturas
nao-homogéneas. Alegam que a diferenca entre os coeficientes de expansdo térmica do
cristal e da matriz vitrea podem gerar microfalhas em torno do aglomerados cristalinos e
dessa forma reduzir as propriedades mecanicas. E dessa forma realizaram um estudo no
qual a hipdtese do avaliada foi que ceramicas com tamanho de particula fino (menor que 1
micra), microestrutura uniforme e matriz vitrea com CET compativel poderia aumentar os
valores de resisténcia a flexdo biaxial (RFB). Diferentes vidros experimentais foram
sintetizados, refinados em moedor por atrito e entdo tratados termicamente. Os vidros e a
ceramicas vitreas foram caracterizados por meio de andlise em difracdo de raios-X, MEV e
Dilatometria e também submetidos a andlise do comportamento mecanico - RFB. As
ceramicas experimentais mostraram um aumento na quantidade e diminui¢do do tamanho

médio dos cristais com a redu¢do do tamanho da particula vitrea. Ceramicas vitreas
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refor¢cadas por leucita (tamanho de particula menor que 1 micrometro) apresentaram poucas
falhas na interface cristal-matriz. Com relagdo ao comportamento mecanico, os autores

encontraram maiores valores de RFB para os vidros experimentais sintetizados.
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3 PROPOSICAO

A proposi¢do neste estudo foi avaliar a influéncia de sucessivas sinteriza¢des da
ceramica vitrea refor¢ada por leucita - IPS Empress Esthetic nas:

e Caracteristicas microestruturais;

e Propriedades mecanicas: dureza, resisténcia a flexao biaxial;

e Propriedades Opticas de transmissdo de luz através do corpo ceramico em

diferentes espessuras.
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4 MATERIAIS E METODO

4.1 Confeccao das amostras
4.1.1 Primeira termo-prensagem

Considerando que o sistema IPS Empress Esthetic utiliza a técnica da cera
perdida, foi utilizado material de moldagem a base de silicone por adi¢do (Express, 3M-
ESPE, Saint-Paul, MN, EUA) para confec¢ao do molde e posterior obtengdo dos padrdes de
cera. Sessenta e trés padroes de cera foram confeccionados com cera orginica (Thowax;
Yeti Dentalprodukte, Engen, Alemanha) aquecida em lamparina a dlcool e vertida nos
moldes previamente confeccionados. Os padrdes apresentaram dimensdes de: 12 mm de
didmetro x 0,9 de espessura — Ensaio de resisténcia a flexdo biaxial (n=10 por termo-
prensagem - TP), Dureza (n=5 por TP) e MEV (n=3 por TP); 12 mm de didmetro por 0,7;
1,4 e 2,0 mm de espessura para a andlise das caracteristicas da luz transmitida (n=3 por
TP). Apos o completo esfriamento da cera, os excessos foram removidos e as dimensdes
dos padroes aferidas com paquimetro digital (Mitutoyo, Téquio, Japdao). Os discos
devidamente finalizados foram entdao conectados em angulo de 45° a canais de alimentacdo
de cera (sprues). Os discos conectados aos sprues foram afixados ao cilindro do anel
fornecido pelo fabricante (Figura 1A), que consiste em uma base plastica e um cilindro
formador do conduto de alimentacdo padronizado para acomodag¢do das pastilhas, além do
émbolo. Uma lamina de papel especial (IPS Empress Paper Ring, Ivoclar Vivadent) foi
adaptada a base do anel e a parte superior do anel de inclusdo adaptada ao topo da lamina

de papel (Figura 1 — B).

O revestimento aglutinado por fosfato Esthetic Speed (Ivoclar Vivadent) foi
proporcionado com relagdo pd/liquido 200 g para 35 mL de liquido de revestimento e 23
mL de dgua destilada. O revestimento foi espatulado mecanicamente a vacuo (Multivac 4,
Degussa Huls, Alemanha) por 60 s, e vertido dentro do anel (Figura 1 — B) com auxilio de
vibrador mecanico. Apds a presa do revestimento, o anel de papel, o formador do conduto e
as bases foram removidos. Em seguida, a confec¢do dos corpos-de-prova foi procedida da

seguinte forma:
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Os blocos de revestimento juntamente com o émbolo de 6xido de aluminio (12
mm de didmetro x 37 mm de altura) foram levados ao forno elétrico (Austromat M;
Dekema Dental-Keramikofen, Freilassing, Alemanha) pré-aquecido, elevando a
temperatura do forno em 3 °C/min até 850 °C e mantendo por 90 min. para eliminag¢do da
cera e expansdo do revestimento; 2 — o bloco de revestimento foi removido do forno e duas
pastilhas (Figura 1D) da ceramica IPS Empress Esthetic (Ivoclar-Vivadent) foram
posicionados no conduto juntamente com o €mbolo de 6xido de aluminio (Figura 1E),
levados ao forno EP 600 (Ivoclar Vivadent) (Figura 1F), e mantidos por 20 min a 920°C.
Decorrido esse tempo, foi aplicada pressdo de 5 bar por 15 min; Apds o bloco de
revestimento atingir a temperatura ambiente (Figura 1G) , o @mbolo de 6xido de aluminio
foi removido e, com auxilio de um disco de carbureto de silicio, o bloco de revestimento foi
cortado ao meio (Figura 1H). Os corpos-de-prova foram desincluidos utilizando o aparelho
Oxyker Dry (Manfredi, Roma, Italia) com particulas 6xido de aluminio com 50 pm de
diametro utilizando pressdo de 4 bar (Figura 1I) para remocao bruta do revestimento e 2

bar para remoc¢do do revestimento proximo das amostras (Figura 1J), seguido da remocao

do conduto de alimentacdo com disco com corte diamantado (KG Sorenesen, Barueri, SP).

Figura 1A - Discos em cera; B — Cilindro de papel sendo preenchido pelo revestimento.; C —
Cilindro apds a presa inicial do revestimento; D — Pastilhas IPS Empress Esthetic (cor ETC2); E —
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Embolo de Alumina sendo posicionado no orificio do cilindro refratdrio ap6s a evaporagio da cera e
apos insercao das pastilhas; F — Cilindro no interior do forno EP600 apés a termo-prensagem; G —
Cilindro durante o esfriamento; H — Desinclusdao do cilindro e remo¢do da drea que envolve o
émbolo; I — Remoc¢do dos remanescentes de revestimento ao redor dos discos e remanescentes da
termo-prensagem usando jato de 6xido de aluminio (4 bar); J — Remocao fina dos remanescentes de
revestimento ao redor dos discos e remanescentes da termo-prensagem usando jato de Oxido de
Aluminio (2bar); K - Discos desincluidos, acabados e polidos.

4.1.2 Segunda e terceira prensagens

ApOs a obtencdo das amostras ceramicas referentes a primeira prensagem, OS
remanescentes ceramicos (Figura 1J) foram seccionados com disco de corte diamantado
(KG Sorenesen, Barueri, SP) em pedacos com dimensdes ndao maiores que 2 mm de
diametro. Sendo entdo imersas em etanol 50% e limpas em ultra-som por 10 min. Apds a
secagem em estufa a 37°C por 20 min, foram repetidos todos os passos descritos no item
anterior, sendo que ao invés de serem utilizadas para o processo de injecdo as pastilhas
especificas do sistemas fornecidas pelo fabricante, foram utilizadas remanescentes (em
peso equivalente ao da pastilha) que ja haviam passado pelo processo de termo-prensagem,
uma ou duas vezes, resultando em amostras dos grupos experimentais, termo-prensadas

duas (TP2) ou trés vezes (TP3).
4.2 Caracterizacao microestrutural em MEV

Trés amostras de cada grupo analisado (TP1, TP3 e TP3) foram submetidas a
protocolo de condicionamento &4cido objetivando expor a microsestrutura (4cido
hidrofluoridrico 2% durante 15 s). Na sequéncia, as amostras foram limpas em ultra-som
com dgua destilada por 10 min, secas com papel absorvente e em estufa a 37°C por 10 min
e entdo fixados com fita dupla face de carbono (Electron Microscopy Sciences, Hatfield,
PA, EUA) em bases metélicas numeradas (stubs). A superficie das amostras foi coberta
com liga de ouro-palddio sob alto vacuo (Balzers — SCD 050 sputt coater, Alemanha) por
100 s e levadas ao microscépio eletronico (LEO 435 VP, Carl Zeiss, Jena, Germany)
(Figura 2) ajustado a 25 kV (aceleracdo de voltagem) e distancia de trabalho (WD) mantida

constante em 15mm. A topografia de superficie foi analisada em aumentos de 5.000,
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10.000 e 20.000 X. Foram obtidas cinco imagens para cada amostra analisada, totalizando

15 imagens por grupo

Figura 2 — Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) (LEO 435 VP, Carl Zeiss, Jena,
Germany)

4.2.1 Densidade cristalina

A densidade cristalina da drea ocupada pelos cristais de leucita foi calculada
usando um processador digital de imagens (ImageJ — NIH, UK). Imagel (Figura 3) € um
processador digital de imagens de dominio publico, desenvolvido pelo National Institutes
of Health (NIH), no Reino Unido. Os valores de densidade cristalina foram obtidos a partir
do célculo da area relativa ocupada pelos cristais de leucita na area total da ceramica vitrea,
em porcentagem (%). Foram selecionadas 5 imagens aleatdrias por grupo (com mesma
magnificagdo), onde a contagem foi realizada em 5 d4reas também aleatoriamente
selecionadas, totalizando 25 cdlculos por grupo. Uma média foi obtida como valor final de
densidade cristalina. Uma plotagem da area de superficie foi obtida de uma imagem
representativa de cada grupo objetivando ilustrar, caso ocorressem, as diferengas de

conteudo cristalino.

35



EAR
=3
<<
Z
-y HEA\@
- s TSR
Sice [Court [TolalArea |Average Size |Avea Fraction |Mean | Fle Bt kmge Process Awize Pugis. Wedow Hel s -
1STPOf 24604 251207000 10210 319 255 ooa|ofE «|+sAlQ|o 2@ ¢4 |a =l
MTRY 5450 267513000 45013 a0 265
.
THE00 (1024xT68), E-bR THSK 1
{ Surace Pt m—ey )

530450 pissts, B-bit 1567

Fie Edt _Font { tmoge! =
Ske  [Count [TotalAres |Average Size |Area Fraction |Mean | Flle Edit Image Process Analze Plugins Window Help
1SLTPIN 24604 251207000 10210 319 299 Oolg|ofE & [+[\ Al 2l@m[s] 2| s8] | |»]
—

Figura 3 — Imagens ilustrativas do software Image] (NIH - UK), mostrando as fungdes de
processamento de imagens e recursos de cdlculo disponiveis.

4.3 Analise das propriedades mecanicas
4.3.1 Teste de resisténcia a flexdo biaxial

A Figura 4 - A, B, C, D e E ilustra o processo de confeccdo dos discos e o
ensaio de resisténcia a flexdo biaxial. A espessura dos discos (12 mm de didmetro x 0,9 mm
espessura; n=10) foi mensurada na parte central e periférica de cada espécime e o valores
médios registrado para precisdao de 0,01 mm utilizando paquimetro digital (Mitutoyo,

Tokyo, Japan). O diametro também foi medido em trés posicdes equidistantes e registrado
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com a mesma precisdo. Os discos foram posicionados sobre o dispositivo formado por um
anel de 10 mm de diametro. Uma extremidade esférica de 4 mm de diametro, acoplada a
célula de carga da mdquina de ensaios (Instron), foi posicionada no centro do disco
ceramico e utilizada para aplicagdo de carga compressiva até a fratura do corpo-de-prova
(Figura 4E). A carga de fratura em Newtons foi utilizada na equagdo que se segue para

obtencao da resisténcia a flexao:
S =-0,2387. P(X - Y)=d

onde S € a resisténcia a Flexdao em (MPa); P € a carga total em que foi registrada a fratura
(N); X = (I+0In(B/CY* + [(1-v)21(B/C), Y = (1+v)[1+In(A/0)*] + (1-v)A/C)%; v é
coeficiente de Poisson, A € o raio do anel de suporte (mm), B € o raio da drea carregada
(mm), C € o raio do disco (mm) e D é a espessura do disco (mm). Assumiu-se o coeficiente
de Poisson como sendo 0,25, seguindo especificacdo da International Organization for
Standardization (ISO 6872). Apdés comprovada normalidade na distribuicdo dos dados
(teste de Kolmogorov-Smirnov) e igualdade das variancias, os resultados foram submetidos

a Anélise de Variancia e teste post-hoc de Tukey, em nivel de significncia de 5%.

Figura 4 — A - Pastilhas da cerdmica IPS Empress Esthetic; B - Discos em cera pronto para serem
processados; C - Imagem do cilindro de revestimento logo apds a termoprensagem no forno EP600;
D - Discos pos-processamento; E - Dispositivo aplicador de carga para o ensaio de resisténcia a
flexdo biaxial.
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4.3.2 Ensaio de Dureza Vickers

A Figura 5 - A, B, C, D e E ilustra o processo de confeccdo dos discos e o
ensaio de Dureza. Os corpos-de-prova referentes a TP1, TP2 e TP3 foram incluidos em
resina epoxi (Buehler Ltd, Lake Bluff, IL, EUA) (n=5) e levados individualmente ao
microdurémetro HMV-2 (Shimadzu, Téquio, Japao) (Figura 5D e 5E). Com auxilio de um
microscopio mensurador acoplado ao aparelho, dreas com maior homogeneidade proximas
ao centro geométrico das superficies dos discos foram selecionadas para realizacao do
ensaio. O aparelho foi calibrado para carga de 0,5 Kgf atuando por 10 s. As dimensdes das

amostras foram as mesmas do ensaio de resisténcia a flexdo biaxial.

Com auxilio do microscépio mensurador acoplado ao aparelho, a dimensdo da
diagonal (d) das penetra¢des foram medidas e a dureza Vickers determinada de acordo com
a férmula: DV = 0,1891 F/d? (Referéncia JIS Z2244 e ISO 6507), onde F = carga aplicada.
As médias de dureza foram calculadas apds realizacdo de 5 penetragdes em cada corpo-de-
prova. Apés comprovada normalidade na distribuicdo dos dados (teste de Kolmogorov-

Smirnov) e igualdade das variancias, os resultados de dureza foram submetidos a Andlise

de Variancia e teste post-hoc de Tukey, em nivel de significancia de 5%.

Figura 5 — A - Pastilhas da ceramica IPS Empress Esthetic; B - Discos em cera prontos para serem
processados; C - Imagem do cilindro de revestimento logo apds a termoprensagem no forno EP600;
D - Discos incluidos em resina epdxi (Buehler) prontos para o ensaio de dureza; E -
Microdurémetro HMV-2 (Shimadzu, Téquio, Japao).
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4.4 Analise das propriedades 6pticas
4.4.1 Caracteristicas da luz transmitida através da cerdmica

A unidade foto-ativadora de lampada haldégena de quartzo de tungsténio
XL2500 (3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) (Figura 6 A) foi conectada a um estabilizador de
voltagem e a irradiancia foi aferida com potencidometro digital (Ophir Optronics, Danvers,
MA, EUA) (Figura 6B). O valor de irradiancia transmitido através das trés espessuras (0,7;
1,4 e 2 mm) de ceramica submetida a uma, duas ou trés prensagens foi mensurado.
Adicionalmente, a distribuicdo espectral da luz transmitida através de cada espécime foi
obtida usando espectrometro digital (USB2000; Ocean Optics, Dunedin, FL, EUA) (Figura

6C) e comparado com o controle (sem o material de interposi¢do). A Figura 6D ilustra um

espectro luminoso, com os diferentes comprimentos de onda.

Figura 6 — A - Unidade foto-ativadora de ldmpa halégena de quartzo de tungsténio XL2500 (3M
ESPE, St. Paul, MN, EUA); B - Potencidmetro digital (Ophir Optronics, Danvers, MA, EUA); C -
Espectrometro digital (USB2000; Ocean Optics, Dunedin, FL, EUA); D - imagem representativa do
espectro luminoso.
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5 RESULTADOS

5.1 Caracterizacao microestrutural em MEV

Nas micrografias referentes a superficie ceramica submetidas a um ciclo de
termo-prensagem (Figura 7), utilizada como referéncia ou imagem controle, nota-se
distribui¢@o relativamente homogénea da fase cristalina. O tamanho médio dos cristais de

leucita foi de 2,4 pm (mensuracao realizada no software do LEO 435 VP).

x10:000

Figura 7 - Primeira Termo-Prensagem: Micrografia ilustrando o tamanho médio dos cristais de
leucitas e a relagdo de quantidade entre fase vitrea e fase cristalina.
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Os cristais de leucita apresentam tendéncia a serem simétricos, com lamelas

bem definidas (Figura 8A e 8B).

Figura 8: A - cristal de leucita apresentando grao de forma lamelar com aparéncia bem definida; B -

griaos com geometria uniforme, distribuidos na fase vitrea.

Avaliando-se as micrografias referentes a ceramicas submetidas a dois ciclos de
termo-prensagens (Figura 9), fica evidente o aumento da densidade cristalina, ou seja,
aumento do ndmero de cristais por drea, além da maior associacdo entre os cristais,
caracterizando maior quantidade de clusters. Parece ndo haver a homogeneidade notada nas
micrografias do grupo controle, tanto na distribuicdo dos cristais pela fase vitrea, quanto na

simetria dos cristais. O tamanho médio dos cristais de leucita foi de 4,1 pm.
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Figura 9: Segunda Termo-Prensagem: Micrografias ilustrando cristais de leucita com tamanho
médio de 4,1 pm. Nota-se aumento da concentracdo cristalina; é possivel perceber a menor
quantidade de matriz vitrea adjacente aos cristais, assim como maior tendéncia a formacdo de
clusters (ou aglomerados cristalinos) .

Na terceira-termo prensagem (Figura 10), todas as alteracdes verificadas no
grupo submetido a duas termo-prensagens puderam também ser observadas, porém em
escala ainda maior, sendo o tamanho médio das particulas de 6,3 um. Presenca de clusters

(Figura 11) e formacdes cristalinas atipicas podem ser notadas (Figura 12).
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Figura 10: Terceira Termo-Prensagem: Micrografia ilustrando o tamanho médio dos cristais de

leucitas e relagdo de quantidade entre fase vitrea e fase cristalina.

x10.000




Figura 12: Terceira Termo-Prensagem: Formacdo granular atipica sobre as lamelas cristalinas.
5.1.1 Densidade Cristalina

Os valores de densidade cristalina sao exibidos na Tabela 1. Os dados sao

valores descritivos para as mensuragdes realizadas por aproximacao no software ImageJ.

Tabela 1 . Dados descritivos da caracterizacao microestrutural e densidade cristalina.

Densidade Faixa de
Tamanho médio Componente
cristalina ; : tamanho da . Tt
a particula ristalino
Grupo particula
(% de drea (um)
m
total) K (um)
TP1 31,9 24 0,5-14,5
Leucita tetragonal
TP2 34,0 4,1 1,3-22,7
e cubica
TP3 35,2 6,3 2,2-245
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A plotagem das dreas superficiais das imagens referentes a um valor médio
aproximado de cada termo-prensagem estao ilustradas na Figura 13 - A, B e C. Os picos
graficos elevados referem-se as areas ocupadas pelos cristais de leucita. As imagens 13 - B
e 13 - C apresentam maior area preenchida pela leucita comparada a imagem 13 - A. Os
resultados graficos mostram também uma menor quantidade de dreas planas nas imagens

obtidas dos grupos TP2 e TP3.

Figura 13: Ilustracdo representativa da plotagem superficial das imagens referentes a A - TP1; B-

TP2 e C - TP3.

5.2 Analise das propriedades mecanicas
5.2.1 Teste de resisténcia a flexdo biaxial

Os resultados do teste de resisténcia a flexao biaxial estdo apresentados na Tabela 2.
Os resultados da andlise estatistica indicam que a resisténcia dos espécimes submetidos

apenas a primeira termo-prensagem foi significativamente maior que a dos grupos

submetidos a duas (p = 0,0064) e trés prensagens (p = 0,0020). Por outro lado, ndo houve
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diferenca significativa na comparacdo entre os espécimes submetidos a segunda e terceira

termo-prensagens (p > 0,05).

Tabela 2: Média e Desvio-padrao dos valores de resisténcia a flexdo biaxial (MPa).

Grupo Resisténcia a Flexdo Biaxial
(MPa)
TP1 219,70 +17,92°
TP2 180,66 + 38,73"
TP3 171,85 + 32,56

Meédias seguidas de mesma letra nao diferem estatisticamente ao nivel de significancia de 5% pelo
teste de Tukey.
5.2.2 Ensaio de Dureza Vickers

Os resultados do teste de dureza estdo apresentados na Tabela 3. A andlise
estatistica detectou diferencas significativas entre os grupos, indicando que a dureza dos
espécimes submetidos apenas a primeira termo-prensagem foi significativamente maior que
a dos grupos submetidos a duas e trés prensagens (p < 0,001). Por outro lado, nao houve
diferenca significativa na comparacdo entre os espécimes submetidos a segunda e terceira
termo-prensagens (p = 0.973).

Tabela 3: Média e Desvio-padrao dos valores do ensaio de dureza Vickers (VHN).

Grupo Valores de Dureza (VHN)
TP1 589,1 +18,1°
TP2 551,8 13,9
TP3 552 +22,2°

Meédias seguidas de mesma letra ndo diferem estatisticamente ao nivel de significancia de 5% pelo
teste de Tukey.
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Irradiancia (mW.cm™nm)

5.3 Caracteristicas da luz transmitida através da ceramica
5.3.1 Influéncia do niimero de queimas na irradiancia e espectro de luz
A figura 14A mostra os espectros de luz transmitidos através das 3 espessuras

de ceramica apés a primeira termo-prensagem. Houve diminuicao na irradiancia quando os
discos foram interpostos entre a fonte de luz e o potencidmetro digital: quanto maior a
espessura da ceramica, menor a irradiancia, fato que também foi observado apds a segunda

(Figura 14B) e terceira (Figura 14C) termo-prensagens. (controle: sem interposicdo de

disco)
16
I controle I controle
I 0.7 mm 14 I 0.7 mm
1,4 mm 1,4 mm B
I 2.0 mm 124 I 2,0 mm

2° TP

iy
o
1

Irradiancia (mW.cm*nm)

400 420 440 460 480 500 400 420 440 460 480 500
Comprimento de onda (nm) Comprimento de onda (nm)
16
E I controle
14 I 0.7 mm
1 1,4 mm C
12 I 2,0 mm

3° TP

o
1

Irradiancia (mW.cm®nm)

400 420 440 460 480 500

Comprimento de onda (nm)

Figura 14 — A - Espectros de luz emitidos através de disco com diferentes espessuras de ceramicas
apds serem submetidas a primeira termo-prensagem; B - Espectros de luz emitidos através de disco
com diferentes espessuras de cerdmicas apds serem submetidas a segunda termo-prensagem; C -
Espectros de luz emitidos através de disco com diferentes espessuras de cerdmicas apds serem
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submetidas a terceira termo-prensagem. (A seta amarela identifica o comprimento de onda de
mdaxima absorbancia da canforoquinona.)

A Figura 15 mostra os espectros transmitidos através das ceramicas submetidas
a primeira, segunda e terceira termo-prensagens para espessura de 0,7 mm. Com o aumento
do ndmero de termo-prensagens houve diminui¢@o na irradidncia; o grupo controle (grupo
TP1) apresentou o maior valor de irradifncia (729 mW/cm?), seguido do grupo TP3 (711

mW/cm?) e por tltimo o grupo TP2 (709 mW/cm?).
A

Irradiancia (mW.cm?¥nm)

100+
95
904
85+
804

75+

Irradiancia (mW.cm™/nm)
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480 470 480 420 500
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Figura 15 — Comparacgao entre os espectros de luz através de discos de 0,7 mm de espessura apds
primeira, segunda e terceira termo-prensagens. A - Grafico representativo do espectro amplo; B -
Destaque para regido de picos de emissao de luz informados em nandmetros (nm).
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A Figura 16 mostra os espectros da primeira, segunda e terceira termo-

prensagens para espessura de 1,4 mm. Da mesma forma, houve diminuicdo na irradiancia

com o aumento do nimero de termo-prensagens; o grupo controle TP1 apresentou o maior

valor de intensidade de luz (573 mW/cm?), seguido do grupo TP3 (569 mW/cm?) e por
tltimo o grupo TP2 (563 mW/cm?).
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Figura 16 — Comparacio entre os espectros de luz através de discos de 1,4 mm de espessura apés

primeira, segunda e terceira termo-prensagens. A. Grafico representativo do espectro amplo; B.
Destaque para regido de picos de emissdo de luz informados em nandmetros (nm).
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A Figura 17 mostra os espectros da primeira, segunda e terceira termo-
prensagens para espessura de 2 mm. Novamente foi observada diminuicdo da irradiancia
com aumento do nimero de termo-prensagens; o grupo controle TP1 apresentou o maior
valor (505 mW/cm?), seguido do grupo TP3 (501 mW/cm?) e por tltimo o grupo TP2 (492
mW/cm?®). Observou-se que os valores de irradiincia para a 3* queima foram

consistentemente mais elevados quando comparados a 2* termo-prensagem, independente

da espessura do disco ceramico.
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Figura 17 — Comparagao entre os espectros de luz através de discos de 1,4 mm de espessura apds
primeira, segunda e terceira termo-prensagens. A. Grafico representativo do espectro amplo; B.
Destaque para regido de picos de emissao de luz informados em nandmetros (nm).
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5.3.2 Influéncia do niimero de queimas na amplitude do espectro e pico de emissdo

Voltando ao Grafico 14A pode ser notada diferenca no pico de emissdo de luz
quando os discos foram interpostos entre a fonte luminosa e o potenciometro digital (todos
os valores podem ser analisados de forma comparativa na Tabela 4). A variacdo do
comprimento de onda do pico de emissdo foi idéntica para todas espessuras de discos
ceramicos submetidos a 1* termo-prensagem. O Grafico 14B, pode ser notado que todos os
picos de emissdo da luz transmitida através dos espécimes submetidos a duas termo-
prensagens apresentaram valores distintos daqueles apresentados pelo espectro mensurado
sem a interposicao da ceramica. Em outras palavras, cada espessura modificou de maneira
distinta os valores do pico de emissdo do espectro luminoso. No Grafico 14C, pode ser
notado que, exceto para o disco de 2 mm de espessura, os demais discos ceramicos
voltaram a apresentar variagdo uniforme do comprimento de onda do pico de emissao

apresentado no grupo submetido a apenas uma termo-prensagem.

Quando avaliado o fator nuimero de termo-prensagens dentro de cada
espessura, os discos das diferentes termo-prensagens apresentaram picos de emissdo de luz
diferentes dos valores do pico controle. Analisando a espessura de 0,7mm, somente o disco
submetido a duas termo-prensagens apresentou valor do pico de emissdo diferente (486,4
nm) comparado a TP1 e TP3 prensagens (489,7 nm). A mesma avaliacdo feita dentro da
espessura 1,4 mm mostra que, novamente, somente o disco submetido a duas termo-
prensagens apresentou valor do pico de emissdo diferente (490,1 nm) contra os 489,7 nm da
TP1 e TP3. Por dltimo, na espessura de 2 mm, o disco submetido a uma prensagem
apresentou valor distinto (489,7 nm) dos discos submetidos a duas e trés queimas (486,1
nm). J4, com relacdo a amplitude do espectro de luz, ndo foi verificada diferenca entre os
grupos, independente da espessura da ceramica ou do nimero de termo-prensagens a que 0s

espécimes foram submetidos (Tabela 4).
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TABELA 4: Caracteristicas da luz para todos os grupos avaliados.

Irradiancia” Intervalo de emissdo** Pico de emissdo”
(mW/cm?) (nm) (nm)
Grupo
Termo — Prensagem
12 70 30 12 70 30 12 20 30
Controle 794 494,5
0,7 mm 729 709 711 489,7 486,4 489,7
400-510
1,4 mm 573 563 569 489,7 490,1 489,7
2,0 mm 505 492 501 486,1

489,7 486,1

*Valores confirmados com potenciometro digital. **Dados obtidos com espectrometro digital.
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6 DISCUSSAO

Ceramicas odontolégicas apresentam vantagens evidentes como materiais
restauradores, quando corretamente indicadas e processadas. Dada a possibilidade do
reaproveitamento dos excedentes ceramicos resultantes do processo de termo-prensagem,
torna-se necessdria a andlise das propriedades que envolvem comportamento clinico
satisfatério do material, no caso especifico, as propriedades Opticas e mecanicas da
ceramica a base de leucita.

De acordo com a literatura, alguns vidros e ceramicas podem ser reforcados por
um processo que € conhecido como “témpera”, onde o tratamento térmico induz tensoes
residuais compressivas no corpo e superficie da ceramica que podem aumentar a resisténcia
a falha que pode ocorrem quando falhas se propagam sob agdo de tensdes de tragcdo
(DeHoff et al., 1996). De qualquer forma, no presente estudo quando a cerdmica foi
submetida a mais de uma termo-prensagem a microestrutura foi alterada e as propriedades
Opticas e mecanicas diminuidas, portanto, as hipéteses testada foram aceitas.

Virios fatores tem sido relacionados a mudangas no contetido e na forma como
a leucita se apresenta nas ceramicas vitreas baseadas nesse cristal, dentre eles: sucessivas
sinterizagdes (Albakry et al., 2004, Chung et al., 2009), solda pos-sinterizagdao (Mackert et
al., 1995), esfriamento répido (Barreiro et al., 1989, Mackert & Evans, 1991) e outros
tratamentos durante o processamento térmico (Denry ef al., 1996). A grande maioria desses
estudos estabeleceu algum tipo de relacdo entre propriedades mecanicas e caracteristicas
microestruturais, seja por abordagens quantitativas, por exemplo, andlise por difracdo de
raios X, como por abordagens qualitativas, como andlise em microscopia eletronica de
varredura (Mackert & Williams, 1996, Rasmussen et al., 1998, Albakry et al., 2004,
Kontonasaki et al., 2008, Chung et al., 2009). Em concordancia, no presente estudo, todos
os achados parecem ter algum tipo de relacdo com os achados da andlise que caracterizou a
microestrutura. O aumento das dimensdes e quantidade dos cristais de leucita mostrou
relacdo com o aumento do niimero de ciclos de TP. A maior desorganizacio na forma como
os cristais estdo distribuidos espacialmente na matriz vitrea também pode ter implicacoes

negativas no comportamento mecanico da microestrutura. Cattell et al., em 1999, afirma
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que os métodos de producdo comumente utilizados para a confec¢do de ceramicas
comerciais resultaria em cerdmicas vitreas com conteudos de até 45%, em volume, e
microestruturas com pouca homogeneidade, e Cesar et al., em 2008, afirma que o existe
um conteido 6timo de leucita para atingir resisténcia maxima. Apesar do conteido
encontrado na andlise estar proximo as faixas acima descritas, € a outras mensuragdes de
densidade cristalina em ceramicas prensadas (Cattell et al., 1999), a desorganizagdo da
estrutura foi um achado marcante, ficando evidente na andlise das imagens que houve
aumento do tamanho do cristal, da quantidade de cristais e da formacdo de clusters. O
desvio-padrao mais elevado nos grupos processados por mais de uma vez também sao
podem ser indicativos de alteracdes na homogeneidade da estrutura.

Outro aspecto relevante que deve ser abordado a respeito de multiplos ciclos de
queima/aquecimento de cerdmicas contendo K;0.AL,05.Si0, € a formacdo de outra fase
cristalina diferente da leucita. De acordo com o diagrama de fases para o sistema
K>0.AL;0;.S10,, sanidina (Na, KAISi;Og) € uma das fases que poderia se cristalizar ap6s
multiplas queimas nas ceramicas dentais reforcadas por leucita (Mackert et al., 1986,
Barreiro et al., 1989). Denry et al., em 2001, relataram que a presenca de sanidina estaria
associada a ocorréncia de extensivas micro-trincas, sendo isso atribuido a discrepancia no
coeficiente de expansdo térmica CET entre sanidina e matriz vitrea, além de notéavel
aumento na refletividade Optica. Embora nenhuma das andlises realizadas no estudo seja
capaz de comprovar acertadamente a presenga de sanidina, na Figura 12 € possivel ver um

precipitado cristalino que poderia ser alguma outra fase cristalina, que ndo a leucita.

Outra possivel explicacdo seria o papel da 4gua na concentragcdo de leucita, esse
mecanismo envolveria o tanto o aumento na nucleagdo, que resulta no aumento da
quantidade de cristais, quanto o das dimensdes de cada cristal. O sistema K,O-Al,03-Si0;
€ reconhecidamente higroscopico e a presenca de dgua dissolvida e incorporada no material
ceramico na forma de hidroxila tem sido mostrada como capaz de aumentar as taxas de
cristalizacdo (Mackert et al., 2000). Se durante o processamento € 0 manuseio, em algum
momento, 0s remanescentes entrarem em contato com dgua (no caso do presente estudo,

por exemplo, os remanescentes foram limpos em cuba ultrasdnica com dgua destilada), esse
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fator poderia interferir nas caracteristicas da ceramica e talvez ser responsavel pela
diferenca encontrada nas microestruturas das amostras submetidas a 2 e 3 TPs. De qualquer
forma, reafirmando, no presente estudo, todos os achados referentes a propriedades
mecanicas e Opticas, parecem ter algum tipo de relacio com os dados da andlise de

caracterizacdo da microestrutura.

Do ponto de vista fisico, o ensaio de dureza pode ser visto como um mecanismo
predominante de deformacao, principalmente em sdlidos plésticos, relatando diretamente o
escoamento entre as moléculas. Entretanto, em sélidos covalentes e fridveis como as
ceramicas, essa correspondéncia torna-se duvidosa, pois o limite de resisténcia ao
cisalhamento € atingido antes que o escoamento ocorra. Segundo Li et al. 1989, a andlise da
distribuicdo das tensdes produzidas pelas penetracdes € extremamente complexa,
provavelmente devido a anisotropia individual dos grdaos dos sdélidos cristalinos,
principalmente das ceramicas multifasicas. Apesar dessas complicagdes, Lawn & Marshall,
em 1989, afirmaram que a dureza (H) é o parametro de deformagdo mais acessivel na
classificacao dos materiais resistentes, podendo ser utilizado na mensuracao da friabilidade
dos materiais, pela razio com a tenacidade a fratura, que € a propriedade relacionada a
habilidade de um material de resistir ao inicio e propagacdo de uma trinca. Dessa forma,
considerando que sucessivas queimas alteram a microestrutura e a densidade cristalina e
que essas caracteristicas tem relagdo direta com as propriedades acima descritas, a

mensuragdo dos valores de dureza € de significativo valor cientifico para o estudo.

Entretanto, com o aumento da concentragdo da leucita, os valores de dureza
tendem a diminuir, podendo indicar que os cristais de leucita presentes talvez possuam
menor dureza Vickers que a matriz vitrea circundante, ou que de alguma forma ou aumento
da dimensdo dos cristais ou de sua concentragdo colabore com o decréscimo da dureza do
conjunto. Li et al., em 1989, observaram influéncia da intensidade de carga aplicada na
dureza Vickers, exceto quando cargas maiores que 3 N foram aplicadas. Em 1997, Quinn &
Quinn confirmaram essas informacdes, explicando que a energia aplicada apds 3 N, passa a
ser utilizada na formacao e propagacdo de trincas, aliviando a deformac¢do. Fazendo-se uma
relacdo nao-direta, esse dado poderia explicar o decréscimo encontrado nos valores de
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dureza e sua relagdo com o crescimento do tamanho do cristal e o aumento da densidade
cristalina. Esses resultados corroboram com (Kon et al., 1994) que encontraram que o
maior conteiudo de leucita proporcionaria menor dureza. Além disso, € provavel que
homogenidade da microestrutura original, tenham promovido o endurecimento da
superficie, fato que confirma o achado que comparou a dureza em materiais ceramicos

relativa a organizacao microestrutural da superficie (Palin et al., 2001).

Além do ensaio de resisténcia que mensura a dureza, varios outros métodos sao
utilizados para avaliar as propriedades mecanicas de ceramicas odontolégicas, como testes
de tragdo, tracdo diametral, microtracdo, compressao, resisténcia a flexdao e tenacidade a
fratura (Jin et al., 2004). Materiais fridveis como as ceramicas sdo consideravelmente mais
frageis sob tragdo que quando sob compressao, fazendo com que metodologias que testem o
material em condi¢cdes de tracdo tenham aplicagdo mais condizente com a realidade
funcional do material restaurador (Cattell er al., 1999, Anusavice, 2005, Conrad er al.,
2007). Os testes de resisténcia a flexdo apresentam vantagens relativas devido as
facilidades de confecc@o dos corpos-de-prova e simplicidade dos equipamentos de teste.
Dentre os testes, os mais comuns sdo os de flexdo sobre trés e quatro pontos, que
apresentam limitacdo: as amostras com geometria paralelepipédica concentram tensdao em
suas arestas de 90°, podendo subestimar os valores reais de resisténcia do material (Zeng et
al., 1996). Dessa maneira, o teste de resisténcia a flexao biaxial tem sido frequentemente
utilizado para analisar as propriedades mecénicas das ceramicas odontoldgicas, inclusive
tendo sido adoto como teste padrdo internacional pela American Society for Testing

Materials (ASTM).

Os resultados encontrados no teste de resisténcia a flexdo biaxial, também
apresentaram decréscimo na resisténcia com o aumento do nimero de TP. Porém, ndo
houve diferenca estatisticamente significante entre os grupos submetidos a duas e trés TPs.
Esses resultados podem encontrar uma possivel relacio com o aumento da densidade
cristalina verificada na andlise por meio de MEV. Embora o célculo da densidade cristalina
por meio do software Imagel seja uma aproximagdo ndo exata, fica evidente na anédlise das
imagens que houve aumento do tamanho do cristal, da quantidade de cristais e da formagao
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de clusters. A relac@o entre resisténcia e concentragdo de leucita na ceramica nao ¢é
diretamente proporcional, parece existir uma concentracdo 6tima do cristal para atingir-se
resisténcia maxima (Cesar et al., 2008) e embora os valores encontrados para todos os
grupos estarem proximos a essa faixa estabelecida na literatura, o desvio-padrdo aumentado
pode significar menor confiabilidade do material (Albakry et al., 2004).

Outra possibilidade que poderia explicar o decréscimo dos valores de
resisténcia a flexdo biaxial seria a diferenga entre os coeficientes de expansdo térmica
(CET) da leucita (22 a 25x10°/°C) e da matriz vitrea (8x10°/°C), que poderia gerar tensdes
residuais durante o resfriamento do material, resultando no surgimento de micro-trincas que
agiriam como sitios iniciadores de falhas, fato esse que explicaria o decréscimo na
resisténcia do material (Mackert & Williams, 1996). Em outras palavras, quanto maior a
quantidade de cristais, maior a probabilidade de ocorréncia de interface com a matriz vitrea
propensa ao inicio de falha.

Com base nessa informagao, o fabricante modulou para o IPS Empress Esthetic,
o tamanho médio de particula, e a forma como cristais de leucita sdo distribuidos de
maneira mais homogénea comparada ao sistema que o antecedeu, IPS Empress. Essa
melhoria aumentou a resisténcia a flexdo do novo sistema em aproximadamente 10%
(Ivoclar-Vivadent, 2004). Entdo, a alteracio na microestrutura encontrada nas
fotomicrografias provavelmente pode ser responsdvel pelo decréscimo nos valores de
resisténcia a flexdo biaxial para os grupos TP2 e TP3, e dessa forma um contrassenso, o
reaproveitamento estaria indo no sentido contrdrio ao avango obtido pelo fabricante com a
reformulacao do material

A literatura mostra que diferenca existente entre os valores tedricos de
resisténcia das ceramicas calculados a partir das forcas atdbmicas de unidao (7000 - 70.000
MPa) e os valores de resisténcia observados na literatura (7 - 1100 MPa), deve-se a
presenca de descontinuidades, falhas no interior ou fendas superficie do material
(Drummond et al., 2000). Qualquer estratégia que possibilite a diminuicao da incorporagdo
de varidveis que tornem o material menos homogéneo deve ser levada em consideracdo. A
observancia desses fatores podem ndo somente interferir resisténcia mecanica como alterar
outras propriedades fisicas, como as propriedades Opticas do material.
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O decréscimo da irradiancia através das diferentes espessuras avaliadas
confirma diversos estudos presente na literatura (Brodbelt et al., 1980; Blackman et al.,
1990; Soares et al., 2006; Tezvergil-Mutluay et al., 2007). Esse efeito de atenucdo é
atribuido a absor¢do, reflexdo e refracdo da energia luminosa quando passa por corpos
sOlidos (Uctasli et al., 1994). Além do efeito da atenuacdo, os resultados do presente estudo
mostraram que a interposi¢do dos discos ceramicos alterou o comprimento de onda dos
espectros transmitidos através deles. Koch et al., em 2007 descreveu como o perfil dos
espectros de algumas unidades fotoativadoras mantiveram a simetria apds a transmissao
através da ceramica, enquanto outras unidades altas taxas de absorbancia foram relatadas
em baixos comprimentos de onda. A ceramica vitrea refor¢ada por leucita, IPS Empress
Esthetic, apresenta alta translucidez, menor tamanho médio de particula, e cristais de
leucita distribuidos de maneira mais homogénea quando comparado ao sistema que o
antecedeu, IPS Empress. Essa melhoria pode ser observada nos resultados dos corpos-de-
prova submetidos a apenas uma TP, onde nao houve alteracio no espectro de luz
transmitida. Por outro lado, apds a segunda e terceira TP houve variagdo no comprimento
de onda e no pico de luz emitida. Dessa forma, esses achados sugerem alteracio nas
propriedades de transmissao de luz, que poderiam alterar de alguma forma a caracteristica
estética do material. Os achados concordam com o estudo de Zhang et al., de 2004, onde os
autores mostraram que a translucidez das ceramicas pode ser afetada por varios fatores,

como espessura, microestrutura € nimero de ciclos de queima.

Uma possivel extrapolagdo dos achados a respeito da alteracdo do pico de
emissao da luz transmitida através da ceramica também poderia ser prejudicial ao grau de
conversao de um polimero que subjacente a uma restauracdo ceramica obtida a partir de
ceramica submetida a sucessivas TPs. Considerando que a maioria dos compdsitos
utilizados para cimentacido possue a canforoquinona como foto iniciador, variagdo no pico
de emissdo para valores distantes do espectro de absor¢do 6tima da canforoquinona
(aproximadamente 468nm), poderia resultar em polimerizacdo menos eficiente (Neumann
et al., 2006). Independente do reaproveitamento dos remanescentes ceramicos, o uso de

unidades de fontes luz com irradiancia suficiente para compensar a atenuagdo da luz através
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da ceramica é recomendado para se obter satisfatéria conversao dos compdsitos usados para
cimentacdo, quando houver aumento da espessura da cerdmica. Embora os resultados do
presente estudo nao tenham levado em consideracao outros efeitos que podem interferir na

ativacao.

Segundo as recomendacdes do fabricante (Ivoclar-Vivadent, 2006), a ceramica
IPS Empress Esthetic estd indicada para restauracdes anteriores. McLean, em 1995,
recomenda para regides anteriores resisténcias de no minimo 90 MPa para obter 6tima
desempenho e longevidade das restauragdes ceramicas. Dessa forma analisando
isoladamente os dados referentes as propriedades mecanicas, o material ainda permaneceria
dentro da faixa de resisténcia necessdria para manter-se a indicac¢do. Entretanto, os achados
referentes as propriedades Opticas contra-indicam o reaproveitamento do material para mais
de uma TP. Além desse fato, andlises adicionais como o comportamento dessas ceramicas
sob fadiga tornam-se extremamente necessdrias, visto que a fadiga tem papel fundamental
nas falhas de restauracdes ceramicas em uso funcional (Morena et al., 1986, White, 1993,

Sobrinho et al., 1998).
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7 CONCLUSAO

Com base nos resultados do presente estudo:

e Sucessivas termo-prensagens alteraram a microestrutura da ceramica vitrea
refor¢ada por leucita avaliada no presente estudo;

e O reaproveitamento do material ceramico termo-prensado IPS Empress
Esthetic alterou propriedades mecanicas e propriedade Opticas interferindo

na passagem de luz através do corpo ceramico.
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APENDICE - Achados suplementares

Durante a confeccdo dos testes piloto, onde foi analisada a viabilidade do
reaproveitamento das amostras ceramicas foram encontrados discos com coloragao
esverdeada (Figura 18 - A). Essa caracteristica encontrada chamou a atencao, pois a cor,
tonalidade e translucidez desses discos piloto foram completamente diferentes das
caracteristicas esperadas, ou seja, da ceramica original antes ou mesmo depois de processo
de termo-prensagem. Certamente, houve contaminacdo com algum corpo estranho em uma
ou mais etapas da manipulacdo dos fragmentos ceramicos, seja durante a desinclusio, a
fragmentacdo ou durante a nova termo-prensagem. A natureza do contaminante poderia ser
muito distinta, mas os autores consideraram duas possibilidades basicamente:
remanescentes do revestimento que permaneceram aderidos a cerdmica e particulas
metélicas da prensa mecanica que havia sido inicialmente considerada para realizar a
fragmentacao.

Objetivando identificar a composi¢do do contaminante, o corpo-de-prova foi
submetido a andlise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e foram identificados
elementos quimicos Cr, Fe, Zn e Ni (Figura 18 - C, D e E). Estes elementos normalmente
ndo estdo presentes em ceramicas odontoldgicas, levando a conclusido que o contaminante €
de origem metdlica, provavelmente oriundo do instrumento metdlico utilizado para
fragmentacdo dos remanescentes.

Com base nos achados da investigacdo piloto, modificagdes foram feitas na
metodologia para fragmentar os discos e remanescentes ceramicos, sendo entdo utilizado
disco com corte diamantado (KG Sorenesen, Barueri, SP) para reduzir os fragmentos a
dimensdes ndo maiores que 2 mm de espessura. Também foi realizada limpeza criteriosa
dos fragmentos em cuba ultrasdnica durante 10 minutos, em solu¢do de etanol 50%.
Apenas os fragmentos com dimensdes entre 1 e 2mm de espessura foram utilizados para
nova termo-prensagem.

Embora o presente estudo ndo tenha avaliado especificamente os achados
suplementares acima descritos, os autores acreditam que essas informagdes adicionais

tenham grande validade cientifica, embora necessitem de investigacdes mais precisas €
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especificas. Certamente, quando da re-utilizagdo do material ceramico no ambiente do
laboratério técnico-protético essas contaminagdes poderdo ocorrer € além do prejuizo
estético que pode ser percebido de maneira clara na Figura 16.A, sabe-se que incorporagdo
de qualquer corpo estranho, principalmente de origem ndo-cerdmica, traz redugdo
significativa as demais propriedades do material ceramico. De qualquer forma, esses
achados solidificam as conclusdes do presente estudo, dando énfase a recomendacdo do nao

reaproveitamento do material avaliado.

250 un

Figura 18 — A. Discos com presenca de contaminantes; B. micrografia mostrando o contaminante;
C. Picos evidenciando a presenca de elementos quimicos metalicos Fe, Cr e Zn; D. e E. Anélise por

espectroscopia de energia dispersiva evidenciando elementos Fe e Cr.
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