UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

DEPARTAMENTO ACADEMICO DE ENGENHARIA DE MATERIAIS
CURSO DE ENGENHARIA DE MATERIAIS

GUSTAVO ARJI CAMPITELI MARTINELLI

ESTUDO DE CONTRAGAO PARA ADAPTACAO DE ELEMENTOS DE
ZIRCONIA TRANSLUCIDA EM APLICAGCAO ODONTOLOGICA.

TRABALHO DE CONCLUSAO DE CURSO

LONDRINA
2019



GUSTAVO ARJI CAMPITELI MARTINELLI

ESTUDO DE CONTRACAO PARA ADAPTACAO DE ELEMENTOS DE
ZIRCONIA TRANSLUCIDA EM APLICACAO ODONTOLOGICA.

Trabalho de conclusédo de curso
apresentado ao Departamento Académico
de Engenharia de Materiais na
Universidade Tecnolégica Federal do
Parana como requisito parcial para
obtencdo do titulo de bacharel em
Engenharia de Materiais.

Orientador: Prof. Dr. Luiz Eduardo de
Carvalho.

LONDRINA
2019



Ministério da Educacéao
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana
Campus Londrina
Coordena(;ao de Engenharia de Materiais UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

TERMO DE APROVACAO
GUSTAVO ARJI CAMPITELI MARTINELLI

ESTUDO DE CONTRAGCAO PARA ADAPTACAO DE ELEMENTOS DE
ZIRCONIA TRANSLUCIDA EM APLICACAO ODONTOLOGICA.

Trabalho de conclusdo de curso apresentado no
dia 04 de Dezembro de 2019 como requisito para
obtencdo do titulo de Bacharel em Engenharia de
Materiais da Universidade Tecnologica Federal do
Parana, Campus Londrina. O candidato foi arguido
pela Banca Examinadora composta pelos
professores abaixo assinados. Apoés deliberacéo, a
Banca Examinadora considerou o trabalho
aprovado.

Prof. Dr. Luiz Eduardo de Carvalho
(UTFPR — DAEMA)

Prof. Dr. Marcio Florian
(UTFPR — DAEMA)

Prof. Dr. Roger Nabeyama Michels
(UTFPR — DAMEC)

Profa. Dr2. Silvia Midori Higa

(UTFPR — Departamento Académico de Engenharia de Materiais)
Coordenadora do Curso de Engenharia de Materiais

“A Folha de Aprovacgao assinada encontra-se na Coordenacao do Curso.”



AGRADECIMENTOS

Primeiramente, agrade¢co aos meus pais, Maria Angélica e Renato, e ao meu
irmao Guilherme por todo apoio, esforco e incentivo durante todo meu caminho da
graduacdo. A toda minha familia que estiveram ao meu lado durante esse periodo.

Ao Prof. Dr. Luiz Eduardo de Carvalho, pela orientacao deste trabalho, por me
ajudar sempre, pelo apoio, dedicacdo e paciéncia durante todo o periodo de
realizacdo do estudo.

Ao Prof. Dr. Marcio Florian, por muitas vezes me ajudar sempre que possivel,
com paciéncia e compreensao.

Aos meus amigos que estiveram comigo desde o inicio do curso, aos
fundadores da Republica Albergue e todos os outros moradores que vieram depois.

A UTFPR-Londrina, em especial a todos professores, pelos ensinamentos e
aprendizados.

A empresa Angelus, pela carta de apoio ao projeto e ao
PROGRAD/PROREC, pelo auxilio financeiro ao meu trabalho.



RESUMO

MARTINELLI, G. A. C. ESTUDO DE CONTRACAO PARA ADAPTACAO DE
ELEMENTOS DE ZIRCONIA TRANSLUCIDA EM APLICA(;AO ODONTOLOGICA.
2019. 40f. Exame de qualificacdo do trabalho de conclusdo de curso (Bacharelado
em Engenharia de Materiais) — Departamento Académico de Engenharia de
Materiais, Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Londrina, 2019.

A utilizacdo de materiais ndo biolégicos em proteses dentarias tem registro por volta
de 3000 anos a.C. Nos dias atuais, as ceramicas sao os materiais que melhor
atendem o0s requisitos para algumas aplicacdo odontolégica, sendo a zircbnia
translucida que estd em maior evidencia atualmente. A tecnologia de producdo em
préteses ceramicas que estad ganhando espaco no mercado € a que utiliza o sistema
Computer Aided Design (CAD) e Computer Aided Manufacturing (CAM), gracas a
velocidade de producdo e o elevado acabamento superficial. O presente trabalho
estudou a contracdo linear durante o processo de sinterizacdo de trés tipos de
zirconia comercial. Tal estudo realizou o processamento desse material, onde foram
feitas alteracdes nas pressfes durante a etapa de prensagem isostatica. Foram
utilizadas as seguintes pressodes: 60, 100, 150, 200 e 250 MPa e ao final do
processo sinterizacéo foi avaliado a contragao linear em cada presséo. Para garantir
a total contracdo foi necessario averiguar se houve a completa sinterizacéo, desta
forma, foram calculadas as porcentagem de densificagdo para cada amostra com
valor sempre superior a 97%. Os resultados de contracdo linear encontrados
variaram de 17% a 22% o que esta de acordo com a literatura para o material, mas o
mais importante € o conhecimento prévio dessa contracdo tendo em mente que a
tolerancia média para a aplicacdo pretendida ndo pode ser superior a 0,1 mm. A
maioria das amostras atenderam a tolerancia, com seu valor maximo chegando a
10,28 mm e o minimo 9,93 mm, evidenciando a possibilidade da utilizacdo do
método para a fabricacdo de préteses dentarias.

Palavras-chave: Zirconia. Presséo isostatica. Contragdo Linear.



ABSTRACT

MARTINELLI, G. A. C CONTRACTION STUDY FOR ADAPTATION OF ELEMENTS
OF TRANSLUCED ZIRCONIA IN DONTOLOGICAL APPLICATION. 2019. 40f.
Qualification examination of the course completion work (Materials Engineering) -
Academic Department of Materials Engineering, Federal Technological University of
Parana. Londrina, 2019.

The use of non-biological materials in dental prostheses has been recorded about
3000 years b.C. Nowadays, ceramics are the materials that best meet the
requirements for dental application, with translucent zirconia being the most evident
today. The technology for the production of ceramic prostheses, that is gaining space
in the market is the use of Computer Aided Design (CAD) and Computer Aided
Manufacturing (CAM), thanks to the faster production and the high surface finish. The
present work studied the linear contraction during the sintering process of three types
of commercial zirconia. This study realized was the processing of this material, that
changed of the pressures were made during the isostatic pressing stage. The
following pressures 60, 100, 150, 200 and 250 MPa were used and, at the end of the
sintering process, the linear contraction at each pressure was evaluated. To ensure
total contraction, it was necessary to determine if there was complete sintering, thus
calculating the percentage of densification for each sample with a value greater than
97%. The linear contraction results found ranged from 17% to 22%, which is in
accordance with the literature for the material, but the most important is the previous
knowledge of this contraction bearing in mind that the average tolerance for the
intended application can not exceed 0.1 mm. Most of the samples met the tolerance,
with its maximum value reaching 10,28 mm and minimum 9,93 mm, evidencing the
possibility of using the method for the manufacture of dental prostheses.

Keywords: ZircOnia. Isostatic pressure. Linear Contraction.
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1 INTRODUCAO

A utilizacdo de materiais ndo biolégicos para reparos na regido bucal é uma
técnica utilizada pelo homem com registros de centenas de anos. Com o passar dos
anos, novas alternativas foram aparecendo devido ao avanco tecnoldgico.
Atualmente os materiais ceramicos sdo, em determinados casos, a melhor opgao
para se utilizar na odontologia, pois apresentam propriedades como: resisténcia a
compressdo, baixa condutividade térmica, coloracdo semelhante ao dente,
radiopacidade, estabilidade de cor, biocompatibilidade, entre outros. Com o0 aumento
da preocupacdo com a saude bucal buscou-se alternativas que associem
propriedades e estética utilizando métodos e materiais ja existentes no mercado.
Deste modo as ceramicas ganharam seu espaco na odontologia, sendo as
principais: vidros, porcelanas, ceramicas vitreas ou estruturas altamente cristalinas.
(FRANCISCO, 2009; CERAMICAS ODONTOLOGICAS: PROPRIEDADES,
INDICACOES E CONSIDERACOES CLINICAS, 2012)

Dentre os materiais ceramicos utilizados na odontologia, a zircénia (ZrO2) tem
apresentado destaque devido as suas propriedades. Outro atrativo na utilizacao da
zircbnia é a possibilidade da producédo de préteses pelo o processo de fabricacédo
por Computer Aided Design/Computer Aided Manufacturing (CAD/CAM) uma vez
que permite produzir proteses dentarias com elevada qualidade atrelada a rapidez
no processo. (FRANCISCO, 2009; SANTOS, 2012)

A zircbnia, como qualquer outro material ceramico, precisa passar pelo
processo de sinterizacdo para adquirir as propriedades que a torna tdo atrativa em
aplicacfes odontolégicas. Apds passar pelo processo de sinterizacdo a zircbnia
apresentam uma contracdo, este fendmeno, quando relacionado as restauragdes
odontoldgicas, se ndo for muito bem controlado pode acarretar em problemas de
adaptacdo nos dentes do paciente, podendo causar, desconforto, espaco entre
restauracdo e o dente restaurado podem ocasionar na maior facilidade no
desenvolvimento de céries.(SANTOS, 2012)
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Determinacdo de contracdo linear e porcentagem de densificacdo em
diferentes tipos de zirconia variando 0 processamento na sua manufatura.

2.2 Objetivos Especificos

e Estudar a contracao linear de trés zirconias diferentes prensadas em diferentes
pressdes isostaticas;
e Determinar a porcentagem de densificacdo de cada zircbnia apos o processo de

sinterizacao.
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3 JUSTIFICATIVA

As préteses odontolégicas de materiais ceramicos, principalmente a zirconia,
estdo ocupando lugar de destaque nos congressos mundiais de materiais dentarios
e no mercado, considerando tanto suas propriedades fisicas quanto, estética.

Devido a dependéncia de um elevado controle dimensional das proteses
ceramicas para uma adaptacdo perfeita na regido de reparo do paciente, 0s
conhecimentos de um engenheiro de materiais quanto as propriedades e o
comportamento dos materiais em diferentes situagcbes e métodos de producéo
agregam de maneira extremamente positiva.

Esse trabalho tem como justificativa aprimorar o conhecimento na manufatura
e controle de qualidade da zircénia para sistemas de CAD/CAM na producao de
proteses odontoldgicas, tecnologia inovadora crescente no mercado mundial e em

territério nacional.
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4 REFERENCIAL TEORICO

4.1 MATERIAIS PARA PROTESES DENTARIAS.

A utilizacdo de diferentes materiais para a substituicdo de componentes
dentarios aparece em registros desde o inicio da humanidade, por volta do ano 3000
a.C. Uma ampla variedade de materiais foi utilizada para esta substituicdo como,
dentes de animais, 0ssos, conchas, marfim, metais preciosos e ceramicas
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; RAPOSO et al., 2010). Na Figura 1 é possivel

observar os trés implantes feitos de conchas esculpidas.

Figura 1: Mandibula, datada de 800 anos a.C., encontrada em Honduras. A
formacgédo de célculo nesses trés implantes indica que eles ndo foram feitos
apenas para exibicdo de enterro, mas serviram como substituicbes dentarias
fixas, funcionais e estéticas.

Fonte: Adaptado de (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013)

Na odontologia sao utilizadas todas as classes de materiais: metais,
ceramicas, polimeros e compdésitos. Geralmente as ceramicas, polimeros e
compositos sdo utilizados como materiais restauradores e materiais para a
prevencdo. As ligas metalicas sdo mais utilizadas na construcdo de dispositivos
ortodénticos, estrutura e grampos de préteses parciais/removiveis, tendo em vista
que suas propriedades satisfazem as solicitagbes as quais um componente
odontoldgico sofrerd durante sua vida util (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013). A
Figura 2 é uma restauracdo polimérica de resina, a Figura 3 é um aparelho
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odontoldgico feito de ligas metalicas e a Figura 4 uma restauracdo ceramica de

zirconia.

Figura 2: Resina Polimérica utilizada na restauracdo dentaria. As setas em
azul indicam a restauragdo enquanto a seta preta mostra o dente do paciente.

Fonte: Adaptado de (LEITE, 2018)

Figura 3: Aparelho odontolégico para corre¢do posicional dos dentes, feito de
diferentes tipos de ligas metdlicas.

Fonte: (HORLIANA, 2017)
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Figura 4: Restauracdo odontoldgica de material ceramico produzido utilizando tecnologia CAD/CAM.
A) restauracao pré-sinterizada. B) restauracao sinterizada.

Fonte: Autoria Prépria.

Os materiais ceramicos podem ser utilizados na producédo de inlays, onlays,
coroas e proteses parcialmente fixos. Os materiais ceramicos devem apresentar boa
resisténcia a fratura e uma boa estética. As proteses frequentemente séo feitas de
duas ou mais camadas distintas, uma ceramica de alta tenacidade para a
infraestrutura e uma ou mais camadas de ceramica com mais baixa tenacidade,
porém mais translicidas. (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; RAPOSO et al.,
2010)

Considerando-se a dificuldade na producdo deste tipo de prétese que
combinam diferentes tipos de ceramica muitas vezes tendo que ser combinada com
estruturas metalicas, o que para a estética do implante é prejudicial, e motivados
pela demanda estética cada vez maior nos dias atuais, novas pesquisas na area das
proteses de materiais ceramicos foram se desenvolvendo (SANTOS, 2012;
ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013).

Sistemas totalmente livres de metais foram desenvolvidos, principalmente
utilizando compostos a base de alumina e zircbnia estabilizada por itria. Estes
sistemas ceramicos, ganharam destaque gracas a algumas caracteristicas como
biocompatibilidade, estética parecida com os dentes e propriedades mecanicas, que
fizeram com que elas ganhassem cada vez mais espaco no mercado. A zirconia
translucida estabilizada por itria vem sendo amplamente estudada gracas a esta

propriedade e também um maior avanco nos métodos de producdo das proteses,
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como a utilizagdo do sistema CAD/CAM. (GARCIA et al.,, 2011; RAPOSO et al.,
2010)

4.2 ZIRCONIA.

A zirconia, com grau elevado de pureza, pode assumir trés estruturas
cristalinas diferentes de acordo com sua temperatura. Entre 20°C e 1170°C
apresenta estrutura monoclinica, a partir de 1170°C sua estrutura muda para
tetragonal, em 2370°C muda para a estrutura cubica (SANTOS, 2012;
STAWARCZYK et al., 2012). As estruturas monoclinica, tetragonal e cubica podem

ser observadas na Figura 5.

Figura 5: Representacdo da mudanca estrutural da zirconia quando sofre
aquecimento/resfriamento. As esferas azuis representam os atomos de Zr e as
vermelhas representam os atomos de O. A) Estrutura Monoclinica; B) Estrutura
Tetragonal; C) Estrutura Cubica.

14:3 Lc l""b
< i (] o ' O b O OQ_Q 8
< 3 o
o ‘0, d) d} C’ ' <
o 0o o 0 ¢ o 0" 0"
A) B) C)

(o] 0,

- 1170 2370°C o
Monoclinica «——— Tetragonal «————Cubica

Fonte: Adaptado de (RICCA et al., 2014)

Para que a zirconia possa ser utilizada aproveitando suas principais
propriedades ela deve passar pelo processo de sinterizacdo, que comeca em uma
temperatura de aproximadamente 1300°C, valor esta que esta acima da temperatura
de mudanca da estrutura monoclinica para tetragonal que € 1170°C. No processo de
resfriamento, quando retorna para monoclinica, ha uma expanséo volumétrica dos
corpos, muitas vezes levando a fratura. Para que ndo ocorra esta mudanca na
estrutura alguns Oxidos sado utilizados para estabilizar a estrutura, como o O0xido de

itrio (Y203), que permite a retencéo da estrutura tetragonal e o controle do estresse
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induzido pela mudanca da estrutura, suspendendo assim a propagacéao de trincas e
aumentando sua rigidez (FRANCISCO, 2009; STAWARCZYK et al., 2012,
MOREIRA, 2013; OTTONI; BORBA, 2018).

A estabilizacdo da zirconia com o Oxido de itrio ocorre com baixas
concentragfes do estabilizante, em geral entre 2-5 %mol, e em condi¢bes favoraveis
€ possivel se obter até 98% da fase tetragonal metaestavel. Outros éxidos como o
de calcio, cério e magnésio podem ser utilizados para estabilizar a estrutura da
zirconia, porém o rendimento em relacdo a quantidade de estabilizante utilizado é
menor quando comparado com o Y,0;. (FRANCISCO, 2009; RAPOSO et al., 2010;
STAWARCZYK et al., 2012; MOREIRA, 2013)

4.3 SISTEMA CAD/CAM

O termo CAD/CAM é a sigla para Computer Aided Design (CAD), que designa
o desenho de uma prétese em um computador, seguido de sua producdo em uma
maquina de fresagem, Computer Aided Manufacturing (CAM). A tecnologia
CAD/CAM é utilizada em industrias de diferentes ramos, porém foi introduzida na
odontologia no final da década de 70 e inicio de 80 nos EUA. A introducdo desta
técnica na producdo de proteses odontolégicas teve como principais objetivos a
automatizacdo de processos manuais de modo a melhorar a qualidade do produto
final, padronizacdo dos processos e reducdo dos custos. (CORREIA et al., 2006;
BERNARDES et al., 2012; KAVASHIMA et al., 2017;)

A tecnologia CAD/CAM esta presente na odontologia, principalmente na
producdo de proteses fixas como coroas, pontes e facetas. Para a producdo de
proteses fixas, o sistema conta com trés componentes fundamentais: sistema de
leitura da preparacdo dentaria (scanner), software de desenho da restauracéo
dentaria (CAD) e sistema de fresagem da estrutura protética (CAM). (CORREIA et
al., 2006; BERNARDES et al., 2012; MOREIRA, 2013)

4.3.1 Sistema de leitura de preparacao dentaria (SCANNER)

A digitalizacdo da preparagao dentaria pode ser feita de duas formas, fora da
cavidade oral por meio de um molde de gesso (troquel) ou dentro da cavidade oral.

Apesar da maior praticidade e rapidez do sistema intra-oral, esta ndo apresenta uma
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boa captacdo das imagens como no sistema que utiliza o molde de gesso.
(CORREIA et al., 2006; MOREIRA, 2013)

No sistema utilizando o troquel, faz-se um molde de cera dos dentes a serem
reparados, o0 molde gesso é gerado a partir da cera por diferentes métodos e com o
scanner e o auxilio do software € gerado o desenho digitalizado da restauracéo
(CORREIA et al., 2006). Um exemplo de scanner da marca Sirona modelo InEos X5
€ mostrado na Figura 6.

Figura 6: Scanner marca Sirona modelo InEosX5

\

Dentsply
: Sirona

Fonte: Autoria Propria.

4.3.2. Desenho assistido por computador (CAD/CAM)

ApoOs digitalizado o desenho da prétese, a imagem é transferida para um
programa de desenho assistido por computador, pelo qual o operador podera
desenhar de forma virtual as estruturas das préteses. No software a prétese passa

por algumas etapas como definicdo das linhas de acabamento, o espagcamento e a



19

espessura, afim de corrigir quaisquer erros e proporcionar um acabamento mais
preciso e adequado para cada caso (CORREIA et al., 2006; MOREIRA, 2013). Na

Figura 7 é possivel observar uma fresadora da marca Sirona modelo InLab MC X 5.

Figura 7: Fresadora marca Sirona Modelo InLab MC X5.

J

Fonte: Autoria Propria.

4.3.3. Materiais e sistema de fresagem da estrutura protética.

7z

Para a producdo das préteses € necessario que 0S materiais sejam
prensados, uniaxial e isostaticamente, em blocos pré-fabricados de diferentes
ceramicas, tais como: alumina reforgcada com vidro, alumina densamente sinterizada,
Y-TZP zirconia (Yttrium- tetragonal zirconia polycristal) pré ou totalmente sinterizada,
entre outros. (CORREIA et al., 2006; MOREIRA, 2013)

Uma das principais vantagens da utilizacdo deste processo € a possibilidade
de manufatura de proteses com materiais muito resistentes, como a zircénia por

exemplo, que apresenta uma grande limitagdo quando produzida manualmente. O
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sistema CAD/CAM trouxe novas perspectivas para a producdo de préteses
dentérias, podendo utilizar novos materiais, com melhores propriedades, tanto
mecanicas quando Oticas, além de facilitar e agilizar os processos odontoldgicos na
area. (CORREIA et al., 2006)

4.4 DILATOMETRIA

A dilatometria € uma andlise térmica que, a partir de um programa de
temperatura controlado, mede a expansdo ou contracdo de materiais sélidos.
Utilizando esta analise térmica é possivel estudar o comportamento de diferentes
materiais, como transformacfes martensiticas na tempera de acos, o encolhimento
de corpos ceramicos no processo de sinterizacdo, temperatura de transicao vitrea,
devitrificagdo em vidros, transformacfes no estado sélido, entre outros (SPEYER,
1993; RAMACHANDRAN et al., 2002).

Para realizar os estudos possiveis em uma dilatometria, geralmente é,
utilizado uma curva com a variacdo comprimento dividido pelo do comprimento inicial
(lo) em funcédo da temperatura. O coeficiente de expanséo/contragdo térmico linear é
a principal e mais facil propriedade de se determinar no ensaio, podendo ser

calculada pela inclinacdo da reta, dada pela Equacédo 1: (SPEYER, 1993)

1l
o = E (S_T)F (1)

Onde «a; é o coeficiente de expanséo linear, | o comprimento final da amostra,

lo 0 comprimento inicial, havendo variacdo do comprimento em funcdo da variacao
. 51
da temperatura, enquanto ha uma for¢ca constante sobre a amostra GF

A Figura 8 é uma curva do resultado de uma analise dilatométrica de
expansdo térmica da zirconia estabilizada com 8% de itria. Os eixos dos gréficos
sao geralmente, de porcentagem de contracdo linear no eixo y por temperatura no
eixo x (SPEYER, 1993).
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Figura 8: Variagdo do encolhimento linear da ceramica YSZ (ZrO2-8% mol Y20s3)
porosa com a temperatura de sinterizagao.
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Fonte: Adaptado de (HU; WANG, 2010).
4.4.1 Dilatbmetro

Os equipamentos utilizados na dilatometria podem apresentar duas
geometrias diferentes: um com a camara da amostra e o forno na vertical e outro
com a camara e amostra na horizontal, este ultimo sendo o mais utilizada nas

analises (SPEYER, 1993). A Figura 9 € uma imagem do dilatbmetro utilizado no

estudo.
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Figura 9: Dilatdbmetro NETZSCH DIL 402.

Fonte: Autoria Propria.

No dilatbmetro o material a ser analisado € colocado em um porta amostra
gue apresenta como componente uma haste, ambos de alumina, para poder
suportar ensaios em altas temperaturas. O corpo de prova € colocado com uma
extremidade localizada no fim do porta amostra e a haste é posicionada de forma a
encontrar a outra extremidade do corpo de prova. O posicionamento inicial da haste
sera o zero, para a medicdo da expansdo/contragdo da amostra, aplicando uma
forca uniforme na amostra para sempre manté-la unida a haste. Na Figura 10 é
mostrado um esquema do porta amostra juntamente com a haste e um corpo de
prova. (SPEYER, 1993)

Figura 10: Esquema de um dilatbmetro com haste.

% Suporte controlado
'_I:- n de fo Termopar saida do gas de purga
Portaamostra o Al]nostra Forno |
| I

Camara de vacuo

Entrada do gas l
de purga Painel de controle

Fonte: Adaptado de (ROMAN, 2009).
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Utilizando os dados da dilatometria € possivel calcular a massa especifica de
materiais ceramicos pré-sinterizados e ap0s 0 processo de sinterizacdo, realizando
os célculos a partir do volume de cada amostra e sua massa. Para o calculo da
massa especifica é utilizada a Equacgéo 2, tanto para o pré-sinterizado quanto para o
sinterizado. (SPEYER, 1993)

(2)

S
I
<I3

Onde p massa especifica dada em gramas por centimetro cibico (g/cm®), m é
a massa do corpo de prova em gramas (g) e V o seu volume em centimetros cubicos
(cm®). (SPEYER, 1993)
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5 METODOLOGIA

Para facilitar a compreensao do estudo proposto é apresentado na Figura 11

as principais etapas deste trabalho.

Figura 11: Fluxograma das Atividades realizadas no estudo de contracdo para adaptacédo de
elementos de zircbnia translucida em aplicagdo odontoldgica.

Prensagem uniaxial.

Os tres tipos de zircdnia utilizadas no trabalho forma prensadas
unixialmente para producao de blocos.

Prensagem isostética com variagao.

Os blocos prensados uniaxialmente foram entéo levados para
isostatica, nas pressdes de 60, 100, 150, 200 e 250MPa

Pré Sinterizacdo dos blocos.

Os blocos isostaticados foram pré sinterizados em forno

Usinagem dos CPs nos blocos pré sinterizados

|¢

Desenho dimensionado dos corpos de prova foram transferidos
para o software da fresadora SIRONA e utilizando os blocos
produziu-se os corpos de prova.

Sinterizacdo dos corpos de prova em dilatometro.

Os corpos de prova foram levados ao dilatometro, e a partir de um
programa de temperatura controlado, foram sinterizados.

Fonte: Autoria Propria.

O material utilizado foi ZrO, com variagcdo em sua translucidez, que por
motivo de confidencialidade comercial serdo nomeadas neste trabalho de zirconia A,
B e C. Foram utilizados os seguintes recursos, uma prensa uniaxial da marca

Changzhou JiuYaldiu Machinery Manufacturing Co.,Ltd, modelo SYST-30, uma
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prensa isostatica da marca SXKYYC, modelo KJYs 300MPa, uma fresadora da
marca SIRONA, modelo inLab MC X5 e seu software, um forno da marca
Nabertherm, modelo N 650/14 DB 200-3, dilatdmetro marca NETZSCH, modelo DIL
402 CLASSIC ExpediS, uma balanca de precisdo da marca SHIMADZU, modelo

UX620H e um software livre de desenho.

Para a preparacdo dos corpos de prova primeiramente o pé de zirconia
abasteceu a prensa uniaxial, totalmente automatizada. O pé prensado assume a
forma do molde circular de 117 mm de diametro. Os blocos entdo foram prensados
isostaticamete com pressdes de 60 MPa, 100 MPa, 150 MPa, 200 MPa e 250 MPa.
Apos passarem por este processo foram levados ao forno para a pré sinterizacéo
com programa de temperatura controlado desenvolvido em confidencialidade

industrial.

O bloco pré sinterizado é o insumo utilizado na fresadora para a producdo dos
corpos de prova. Para se dar inicio a producédo dos corpos de prova, primeiramente
um desenho digital com o formato e as dimensdes do corpo de prova tiveram que
ser feito em um software livre. Dois corpos de prova foram produzidos ambos em
formato de paralelepipedo, de 5 milimetros (mm) nas dire¢cbes X e Y e 10 mm na
direcdo Z, enquanto outro apresentava 5 mm na direcdo Z' e X' e 20 mm na direcdo
Y'. Os valores das dimensdes desenhadas no software sdo as finais do corpo de
prova, ou seja, as dimensdes que ele deve apresentar apds sofrer a contracao por

sinterizacao.

O desenho digital € importado para o software da fresadora. Para que se
inicie a fresagem dos corpos de prova conforme Figura 12, algumas informacfes
devem ser fornecidas ao software como fator de ampliacédo, dimensdes do bloco a
ser usinado, tipo de material. Para que os corpos de prova atingissem os valores
descritos anteriormente sua usinagem foi realizada utilizando fatores de ampliagéo

correspondentes para cada zirconia. O processo foi 0 mesmo para as trés zirconias.
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Figura 12: Projecao do bloco pré sinterizado com os coros e prova posicionado para
a usinagem. A) Corpos de prova dire¢do XY. B) Corpo de prova diregédo Z.

Fonte: Autoria Prépria

O bloco feito com a zirconia A isostaticado a 60 MPa na dire¢cdo Z (10mm de
altura) ndo pode ser usinado, pois o fator de ampliacdo utilizado no software do
sistema CAD/CAM para esta zircbnia na pressdo isostatica mencionada excede a

altura do bloco pré-sinterizado, 14 mm de altura.

Os blocos produzidos com a zirconia C e isostaticados a 60 MPa e o
produzidos com a zircbnia A também isostaticado a 60 MPa foram os Unicos
usinados no sistema CAD/CAM SIRONA na opcdo de usinagem com o modo de
detalhamento NORMAL, os demais corpos de prova para as trés zircnias e em
todas as pressfes isostaticas foram usinadas no modo de detalhamento BAIXO,
visando uma diminuigdo no tempo de usinagem de cada corpo de prova além de
preservar as brocas utilizadas no processo, tal alteragéo foi possivel uma vez que a
velocidade de usinagem ndo afete a analise proposta no trabalho. No bloco de
zirconia C de 60 MPa foram usinados 3 corpos de prova para cada uma das

direcdes.

O processo de sinterizagcdo dos corpos de prova, tanto na direcdo da
prensagem uniaxial, Z, quando na direcdo perpendicular a prensagem uniaxial, XY,
seguiram dois programas de temperatura controlado distintos. Ambos programas
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foram desenvolvidos por duas empresas de grande expressdao no mercado de

extrema competéncia, por este motivo estes programas foram os escolhidos.

Para a analise da contracdo dos corpos de prova na direcdo Z foram
sinterizados no dilatbmetro, por meio de um programa de temperatura controlado
que inicia com uma taxa de aquecimento de 20°C/min até a temperatura de 900°C, e
uma taxa de 10°C/min até a temperatura de 1450°C, onde permaneceu nesta
temperatura por duas horas, e para finalizar um resfriamento controlado de 20°C/min
até 300°C. A Figura 13 € uma representacdo grafica do programa de temperatura
controlada utilizado.

Figura 13: Programa de temperatura controlada utilizado na sinterizagdo dos corpos
de prova na diregéo Z.

Programa de Temperatura Controlada Para os
corpos de prova na diregéo Z.

1600

Programa de
1400 Temperatura
1200 Controlado

1000
800
600
400 N
200 +

0

Temperatura (2C)

T ~NO M O O N L 0 o
AN N ON~NOO A m
—

44
157
170

Tempo (min)

Fonte: Autoria Propria

Para o estudo da contracdo dos corpos de prova na dire¢do XY, realizada no
mesmo dilatbmetro, foi utilizado outro programa de temperatura controlada.
Inicialmente a taxa de aquecimento de 25°C/min até a temperatura de 800°C, e uma
taxa de 15°C/min até atingir a temperatura de 1510°C, onde permaneceu nesta
temperatura por duas horas, seu resfriamento ndo foi controlado deixando para
esfriar até a temperatura ambiente, 20°C. A Figura 14 € uma representacao grafica

do programa de temperatura controlada utilizado.
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Figura 14: Programa de temperatura controlada utilizado na sinterizagdo dos corpos

de prova da direcdo XY.

Programa de Temperatura Controlada Para os
corpos de prova nadirgao XY.
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Fonte: Autoria Propria

ApoOs a sinterizacdo, os corpos de prova devem apresentar as medidas do

desenho digital supracitados, indicando uma sinterizacdo completa e contracéo

correta.



6 RESULTADOS E DISCUSSOES

Vislumbrando o estudo da variacdo dimensional no processamento das
zirconias (A, B e C) foi realizado a variagcdo da pressdo isostatica e estudada a
influéncia nas direces perpendiculares e do préprio eixo de aplicacdo da carga na
prensagem uniaxial, os resultados podem ser observados nas Tabela 1 e Tabela 2.

Tabela 1: Variacdo de medidas da massa especifica para a zircbnia pré-sinterizada (A, B e C) em
funcdo da variacdo da pressao isostatica na direcdo do plano (XY) que é perpendicular ao eixo de

aplicacdo de carga na prensagem uniaxial.

Material Area da base Altura Volume Massa Massa
(cm?) (cm) (cm®) (@) especifica

(glcm?®)

A - 60 MPa 0,4376 2,4290 1,0629 3,283 3,0888
A - 100 MPa 0,4154 1,9686* 0,8177 2,368 2,8959
A - 150 MPa 0,3919 2,4700 0,9679 2,935 3,0323
A - 200 MPa 0,4019 1,8732* 0,7529 2,304 3,0601
A - 250 MPa 0,3975 2,0524* 0,8159 2,578 3,1598
B - 60 MPa 0,4077 1,8582* 0,7576 2,316 3,0572
B - 100 MPa 0,4128 2,0592* 0,8500 2,664 3,1341
B - 150 MPa 0,3703 2,4070 0,8912 2,969 3,3313
B - 200 MPa 0,3925 2,5102 0,9852 3,223 3,2713
B - 250 MPa 0,3875 2,4998 0,9686 3,193 3,2963
C - 60 MPa 0,4128 2,1920* 0,9049 2,454 2,7120
C - 100 MPa 0,4083 1,4101* 0,5758 1,731 3,0064
C - 150 MPa 0,3752 2,4280 0,9109 2,934 3,2211
C - 200 MPa 0,3888 2,4796 0,9639 3,064 3,1786
C - 250 MPa 0,3925 2,5168 0,9878 3,169 3,2081

*. Os corpos de prova reduzidos para que a contracdo nao ultrapassasse 5 milimetros (limite de

deteccédo o equipamento).

Fonte: Autoria Prépria
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Tabela 2: Variagdo de medidas da massa especifica para a zircdnia pré-sinterizada (A, B e C) em
funcdo da variacdo da pressdo isostaticada na direcdo (Z) do eixo de aplicacdo de carga na
prensagem uniaxial.

Material Area da base Altura Volume Massa Massa
(cm?) (cm) (cm®) (9) especifica

(glcm®)

A* - 60 MPa - - - - -
A - 100 MPa 0,4026 1,2772 0,5142 1,526 2,9678
A - 150 MPa 0,3770 1,2400 0,4675 1,413 3,0227
A - 200 MPa 0,3994 1,2586 0,5027 1,537 3,0576
A - 250 MPa 0,3869 1,2555 0,4857 1,535 3,1602
B - 60 MPa 0,3982 1,2664 0,5042 1,565 3,1037
B - 100 MPa 0,4026 1,2793 0,5150 1,627 3,1591
B - 150 MPa 0,3594 1,2070 0,4338 1,432 3,3012
B - 200 MPa 0,3825 1,2454 0,4764 1,580 3,3164
B - 250 MPa 0,3801 1,2363 0,4699 1,543 3,2838
C-60 MPa 0,4026 1,2645 0,5091 1,529 3,0035
C-100 MPa 0,3956 1,2606 0,4987 1,528 3,0637
C - 150 MPa 0,3618 1,2180 0,4407 1,424 3,2314
C - 200 MPa 0,3776 1,2383 0,4676 1,493 3,1929
C - 250 MPa 0,3881 1,2404 0,4814 1,551 3,2219

*: ndo foi possivel a usinagem devido ao fato de o fator de ampliagdo para a zircénia “A” com
pressao isostatica de 60MPa, produz um corpo de prova maior que a altura do bloco utilizado.

Fonte: Autoria Prépria

Com posse dos dados obtidos no estudo da zircbnia pré-sinterizada partiu-se
para a avaliagdo no comportamento de encolhimento na etapa de sinterizacao,
etapa indispensavel para atingir as propriedades finais ao material. Os valores finais
de suas dimensfes foram medidos e novas Tabelas puderam ser construidas. As
Tabela 3 e Tabela 4 sdo as novas dimensfes, massa especifica, contracao linear e
porcentagem de densificacdo dos corpos de prova nas diregbes XY e Z

respectivamente.
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Tabela 3: Variacdo de medidas da massa especifica para a zirconia sinterizada (A, B e C) em funcéo da variacédo
da pressao isostatica na direcdo do plano (XY) que é perpendicular ao eixo de aplicacdo de carga na prensagem

uniaxial
Material Area da base Altura Volume Massa Massa Contracao Massa
(cm?) (cm) (cm®) (@) especifica Linear (%) especifica
(g/cm®) Diregdo (XY)  Tedrica (%)
Direcéo (XY)
A - 60 MPa 0,2663 2,0480 0,5453 3,274 6,004 15,69 99,24
A -100 MPa 0,2545 1,5387 0,3916 2,360 6,026 21,84 99,61
A - 150 MPa 0,2485 1,9660 0,4886 2,922 5,981 20,41 98,86
A - 200 MPa 0,2560 1,4886 0,3811 2,282 5,987 20,53 98,97
A - 250 MPa 0,2555 1,6439 0,4200 2,633 6,030 19,90 99,67
B - 60 MPa 0,2570 1,4817 0,3809 2,307 6,057 20,26 100,12*
B - 100 MPa 0,2657 1,6528 0,4392 2,651 6,036 19,74 99,77
B - 150 MPa 0,2475 1,9910 0,4928 2,901 5,887 17,28 97,31
B - 200 MPa 0,2621 2,0433 0,5356 3,212 5,997 18,60 99,12
B - 250 MPa 0,2581 2,0441 0,5275 3,182 6,032 18,23 99,71
C - 60 MPa 0,2581 1,5926 0,4110 2,446 5,951 27,35 98,37
C - 100 MPa 0,2611 1,1204 0,2926 1,726 5,900 20,55 97,52
C - 150 MPa 0,2455 1,9800 0,4861 2,902 5,970 18,45 98,67
C - 200 MPa 0,2540 2,0024 0,5086 3,054 6,004 19,25 99,24
C - 250 MPa 0,2591 2,0451 0,5298 3,161 5,966 18,74 98,61
*99,29% utilizando 6,12 g/cm®
Fonte: Autoria Propria
Tabela 4: Variacdo de medidas da massa especifica para a zircénia sinterizada (A, B e C) em funcdo da variagédo
da presséao isostaticada na direcéo (Z) do eixo de aplicacdo de carga na prensagem uniaxial
Material Area da base Altura Volume Massa Massa Contracao Massa
(cm?) (cm) (cm®) (@) especifica Linear (%) especifica
(g/cm®) Direcdo (Z)  Teodrica (%)
Direcédo (2)
A* - 60 MPa - - - - - - -
A -100 MPa 0,2525 1,0001 0,2525 1,519 6,0151 21,70 99,42
A - 150 MPa 0,2426 0,9960 0,2416 1,438 5,9522 19,68 98,38
A - 200 MPa 0,2530 1,0031 0,2538 1,532 6,0365 20,30 99,78
A - 250 MPa 0,2525 1,0056 0,2539 1,532 6,0334 19,90 99,73
B - 60 MPa 0,2540 1,0124 0,2572 1,558 6,0584 20,06 100,10%*
B - 100 MPa 0,2601 1,0282 0,2674 1,620 6,0576 19,63 100,12***
B - 150 MPa 0,2465 0,9980 0,2460 1,444 5,8695 17,32 97,02
B - 200 MPa 0,2576 1,0120 0,2606 1,574 6,0389 18,74 99,82
B - 250 MPa 0,2555 1,0150 0,2594 1,536 5,9222 17,90 97,89
C - 60 MPa 0,2515 1,0034 0,2524 1,523 6,0351 20,65 99,75
C - 100 MPa 0,2515 1,0080 0,2535 1,521 5,9998 20,04 99,17
C - 150 MPa 0,2450 0,9930 0,2433 1,387 5,7009 18,47 94,23
C - 200 MPa 0,2490 0,9991 0,2488 1,485 5,9692 19,32 98,67
C - 250 MPa 0,2535 1,0098 0,2560 1,545 6,0354 18,59 99,76

*: ndo foi possivel a usinagem devido ao fato de o fator de ampliacéo para a zircdnia “A” com pressao isostatica de
60 MPa, produz um corpo de prova maior que a altura do bloco utilizado.

** 99,32% utilizando 6,12 g/cm3 e *** 99,3% utilizando 6,12 g/cms.

Fonte: Autoria Propria
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A massa especifica tedrica da zircénia tetragonal estabilizada com oxido de
itrio apresenta um valor padrdo de 6,05 g/cm3, sabendo que este valor pode variar

entre 6,04 a 6,12 g/cm?3 segundo o Congresso Brasileiro de Ceramica (2000).

Utilizando a massa especifica dos corpos de prova sinterizados, foi possivel
calcular a porcentagem de densificacdo do material em compara¢cdo com sua massa
especifica tedrica de valor 6,05 g/cm?®, podendo variar entre 6,04 g/cm® e 6,12 g/cm?.
Os resultados obtidos da densificacao ficaram entre 97% e 99%, comprovando que
a sinterizacao foi completa.

Para uma analise mais detalhada e uma observacdo mais clara de alguns

resultados, trés graficos foram elaborados e podem ser visualizados nas Figura 15,
Figura 16 e Figura 17.

Figura 15: Contracéo linear para os corpos de prova na direcao XY.
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Fonte: Autoria Propria
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Figura 16: Contracao linear para os corpos de prova na direcéo Z.
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Fonte: Autoria Propria.

Figura 17: Dimensd&o dos corpos de prova da dire¢éo Z sinterizados.
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Fonte: Autoria Propria.

A partir da confirmagédo da completa sinterizag&o iniciou-se um estudo de
contracao linear na direcao perpendicular ao eixo de pressao uniaxial, direcdo XY, e
na direcdo da pressao uniaxial, dire¢cdo Z, foi possivel calcular a porcentagem da

contracao linear e entdo compara-las. Os valores encontrados para ambas as
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direcbes é de uma contracdo linear que varia, na maioria dos casos, entre 17% e

22%, mostrando uma uniformidade de contragdo em ambas as direcdes.

Para o caso dos corpos de prova estudados na direcdo Z, os resultados
tiveram menores variacdes. Na Figura 16 a contracao linear maxima € de 21,70% e
a minima é de 17,32%.

Dispondo dos dados utilizados para o estudo da contracao linear na direcao Z
construiu-se um grafico com as dimensées dos corpos de prova sinterizados afim de
verificar se suas dimensdes finais apresentariam valores préximos a 10 mm.
Comprova-se que os valores sao proximos ao valor esperando, variando de um valor
méaximo de 10,28 mm para a zirconia B isostaticada a 100MPa. O menor valor
encontrado foi de 9,93 mm para a zirconia C isostaticada a 150MPa.
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7 CONCLUSAO

Os resultados obtidos indicam a possibilidade da utilizacdo dos materiais
(zircbnia A, B e C) na aplicacdo odontoldgica, porem a rota de fabricacdo utilizando
a prensagem isostatica com pressao final de 250MPa foi considerada a que mais se
aproximou da medida final de 10 mm do corpo de prova. Este fato ndo impede a
utilizacdo de pressdes menores na fabricacdo de blocos de zircbnia, porem o
cuidado ao se determinar a contracéo linear e a escolha do tipo de material a ser
utilizado deve ser observado.

Todos os corpos de prova chegaram préximos as medidas estabelecidas nos
desenhos do software, em pouquissimos casos 0 valor ultrapassou a tolerancia
meédia de adaptacdo de 0,1mm.

A partir das duas andlises constatou-se que a contracdo apresentada nos
corpos de prova foi completa, independente da zircOnia utilizada e da pressao
isostatica utilizada na manufatura dos blocos. Esta constatacdo pode ser confirmada
pelos elevados percentuais de densificacdo, com valores que variaram entre 97% e

99%, garantindo a maxima contracéao linear devido a sinterizacao.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Determinar a contracdo volumétrica da zircbnia translucida em
aplicacao odontologica.

e Pesquisar a aplicabilidade da zirconia translucida em outras areas.

e Avaliacdo das propriedades mecéanicas e microestrutural do material
analisado.
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