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Resumo:

O objetivo do estudo foi avaliar a microestrutura e a resisténcia mecénica de substratos cerdmicos de alumina e infiltrados com
poli (metacrilato de metila) para possiveis aplicagdes em proteses fixas odontologicas. Inicialmente as aluminas foram
caracterizadas quanto a composi¢do mineraldgica e granulométrica. Corpos de prova foram confeccionados e submetidos a
infiltragdo em baixa e alta pressdo por periodos de 6 h e 12 h. As amostras infiltradas foram analisadas com rela¢do a
porosidade, densidade aparente ¢ morfologia da superficie de fratura por microscopia eletronica de varredura (MEV). Os
corpos de prova também foram submetidos a ensaios mecanicos de resisténcia a flexdo. A infiltra¢cdo do polimero no substrato
poroso com alumina da Alglass por um periodo de 12 h obteve os melhores resultados, com redugéo de porosidade em torno de
45,24%, densidade de 2,66 + 0,03 g/cm3e aumento da resisténcia mecanica em torno de 68% em relagdo a alumina Alcoa
infiltrada nas mesmas condi¢des e da Alglass infiltrada por um periodo de 6 h quando comparados com a as aluminas do grupo
controle. Pode-se concluir que a infiltragdo do PMMA melhora as propriedades dos substratos cerdmicos, formando um
material promissor para aplicag@o em infra estrutura odontologica, no entanto os substratos de alumina pesquisado com e sem
infiltragdo de PMMA apresentaram resisténcia a flexdo abaixo dos valores recomendados na norma ISO 6872.

Palavras-chave: Compositos; infiltragdo; PMMA.

Abstract:

The aim of this study is to evaluate the microstructure and the mechanical resistance of ceramic substrates of alumina and
infiltrated with poly (methyl methacrylate) for possible applications in fixed dental prostheses. Initially the alumina samples
were characterized as to particle size and mineralogical composition. Specimens were prepared and subjected to infiltration at
low and high pressure for periods of 6 and 12 hs. The infiltrated specimens were analyzed with respect to porosity, bulk density
and fracture surface morphology by scanning electron microscopy (SEM). The specimens were also subjected to mechanical
tests of bending resistance. The infiltration of the polymer in the porous substrate with Alglass alumina sample for a period of
12 hs obtained the best results, with reduction of porosity close to 45.24%, density of 2.66 + 0.03 g/cm’and increased
mechanical resistance close to 68% in relation to the Alcoa alumina sample infiltrated under the same conditions and to the
Alglass alumina samples infiltrated by a period of 6h when compared with the alumina without polymer. It can be concluded
that the infiltration of PMMA improves the properties of ceramic substrates, forming a promising material for use in dental
infrastructure; however the alumina substrates used in this study with and without infiltration of PMMA presented flexural
resistance below to the recommended values in ISO 6872 standard.

Keywords: Infiltration; composites; PMMA.

1. Introducéo

As ceramicas odontoldgicas podem ser definidas como
materiais compostos por solidos inorgénicos, formados por
uma combina¢do de elementos metalicos ¢ ndo metalicos.
Esses materiais s@o utilizados para confec¢do de restauragdes
indiretas que visam a substitui¢do de elementos dentais
perdidos, devido as vantagens apresentadas por esse material,
como a elevada resisténcia a compressao, estabilidade de cor,
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baixa condutibilidade térmica e elétrica, radiopacidade,
estabilidade quimica, excelentes propriedades mecanicas,
biocompatibilidade, versatilidade, coeficiente de expansdo
térmica proximo ao da estrutura dentaria e excelente potencial
para simular a aparéncia dos dentes naturais. As cerimicas
apresentam-se como um dos principais materiais na ciéncia e
arte da reconstru¢do dentaria [1]. As restauracdes mais
tradicionais sdo as metaloceramicas , em que uma infra
estrutura ou “coping” de liga metalica ¢é confeccionado e
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recoberto por camadas de porcelanas, no entanto ha grandes
limitagdes no que se refere a dificuldade de se conseguir
adesdo ao metal e o comprometimento da cinta metéalica na
regido cervical prejudicando desta forma a estética, o que
impulsiona o desenvolvimento de novos materiais e sistemas
de infraestruturas totalmente cerdmicos que podem ser
utilizados como indicagdo para restauragdes unitdrias e
protese fixa de pequena extensdo [2].

A ceramica, embora seja o material sintético que melhor
reproduz a estrutura dos dentes, apresenta friabilidade, devido
a sua baixa resisténcia a tracdo, caracteristica dos materiais
cerdmicos, que atua como fator de limitagdo [3]. A limitacdo
do uso de coroas unitarias na regido anterior, devido a baixa
resisténcia mecanica das porcelanas existentes no mercado,
conduziu a novos estudos visando a descoberta de reforgos
internos para estas estruturas, o que t€ém melhorado,
significativamente, esta propriedade [3-5]. As ceramicas
reforgadas por cristais de alumina foram introduzidas por
pesquisadores [6] o que possibilitou que estes materiais
apresentassem o dobro da resisténcia quando comparadas as
ceramicas feldspaticas convencionais, sendo possivel
confeccionar coroas livres de metal. Considerado um caminho
promissor, a incorporacdo de o6xido de aluminio (A1203),

continuou sendo pesquisada, pois estava evidente, que sua
adigdo as ceramicas melhorava suas propriedades mecanicas.

Os copings aluminizados infiltrados por vidro comegaram
a serem introduzidos, com cerca de 97% de Oxidos de
aluminio, criando um sistema de alta resisténcia [8]. Os novos
copings cerdmicos a base de alumina de alta pureza
apresentam também alta resisténcia mecanica a compressao e
possibilitam a confeccdo de uma estrutura porosa, que
convenientemente infiltrada com vidro, podem ser utilizadas
em proteses dentarias, coroas anteriores e posteriores, pontes
fixas anteriores com até trés elementos, inlays, onlays e
coroas sobre implantes [7,9]. Além disso, os sistemas com
alto teor de alumina podem ser conformados por diferentes
métodos de processamentos incluindo a técnica da barbotina e
o sistema CAD/CAM promovendo, desta forma, uma melhora
em suas caracteristicas mecanicas e estéticas [10]. Atualmente
a busca por novos materiais para infiltragdo em substratos
porosos de alumina vem sendo utilizado, dentre eles o poli
(metacrilato de metila). Esse polimero apresenta  boas
caracteristicas Opticas e elevada resisténcia mecénica e sua
aplicacdo vem sendo utilizada em diversas areas [11] .

O objetivo deste trabalho é contribuir com o processo de
desenvolvimento de substratos porosos de alumina,
submetidos a infiltragdo polimérica visando aumentar a
resisténcia mecanica desses materiais com perspectiva para
aplicacdo em protese dentaria

2. Materiais e Métodos

Neste estudo foram utilizadas duas amostras de alumina,
denominadas de Alglass (fornecida pelaCelmat, Brasil) e
Alcoa (fabricada pela Alcoa e com referencia APC-3017G).
Foi utilizado o monémero metacrilato de metila (adquirido da
Neon) e peroxido de benzoila (fornecido pela Vetec).

As amostras de alumina foram submetidas a
caracterizacdo por difracdo de raio X (SHIMADZU, modelo
XRD 6000, radiagdo CuKa ). A andlise quimica foi realizada
por fluorescéncia de raios-X (SHIMADZU, modelo EDX
720). A morfologia foi analisada com um MEV
(SHIMADZU, modelo SSX-550) e a distribuicao
granulométrica foi realizada em um granuldmetro da
MALVERN (modelo MASTERSIZER 2000).

O p6 de alumina fornecido pela Alcoa foi misturado com
0,5% de poliacrilato de amodnia, acido oleico, hidroxido de
aménia ¢ agua destilada. Foi feita a homogeneizagdo
manualmente ¢ em seguida inseridas no liofilizador para a
secagem da mesma. Para a alumina Alglass, foi utilizado o
procedimento fornecido pelo fabricante, ou seja, adicionou-se
3 gotas do ligante e 3 ml do dispersante e em seguida
homogeneizados em um becker de vidro. Apos a secagem dos
p6s de alumina no liofilizador , a mistura com os
componentes foram desaglomeradas em malha ABNT n°325
(aberturade 45 um).

Foram confeccionadas corpos de prova para cada tipo de
alumina em estudo, com formato retangular, com as seguintes
dimensodes: 30 mm x 5 mm x4 mm de acordo com a Norma
ISO 6872 [12], sendo conformada em prensa hidraulica a uma
pressdo de 66 MPa, por prensagem uniaxial. Os corpos de
prova foram sinterizados em forno elétrico com taxa de
aquecimento de 5°C/min e patamar de queima de 2h, até a
temperatura maxima de 1400 °C. O resfriamento dos corpos
ocorreu em forno fechado até a temperatura ambiente. As
amostras foram dividas em grupos ( n=10), onde dois grupos
foram usados como controles e os demais foram submetidos
a infiltragdo com o metacrilato de metila.

A infiltragdo dos corpos de prova foi realizada em um
Becker com o mondmero metacrilato de metila e o iniciador
peroxido de benzoila, na proporgio de 1% v/p.

A infiltragdo do mondémero na matriz cerdmica foi
realizada em uma camara adaptada para baixo vacuo ¢ alta
pressdo. Inicialmente os corpos de prova foram submetidos a
um véacuo de-750 mm de Hg, seguida de imersdo no
mondémero com o catalizador e logo apds submetidos a uma
pressdo de 100 psi (7 bar). A etapa de aplicagdo de pressdo foi
realizado em tempos diferentes de 6 e 12 h. Posteriormente, as
amostras foram armazenadas em vidros hermeticamente
fechados e até o processo de polimerizagdo do material
infiltrante em estufa a 60 °C. Os corpos produzidos foram
caracterizados por microscopia eletronica de varredura,
porosimetria e determinag@o da resisténcia a flexdo de acordo
com a norma [SO 6872 [12]. A Tabela 1 apresenta um resumo
das condi¢des de preparacao das amostras com suas
respectivas referencias.

3. Resultados e Discussao

Na tabela 2 tem-se a analise quimica semi quantitativa
das amostras de alumina. Observa-se que ambas as amostras
tétm como constituinte principal a alumina. Ha também
presenca de varios outros oOxidos, mas em quantidades
discretas. Portanto, as aluminas AC e AG apresentam
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significativa pureza, com a amostra da Alcoa discretamente
mais pura.

Tabela 1. Resumo das condigdes de preparagdo das amostras
com suas respectivas referéncias

Condigoes da Te.mpo de
Referéncia Fornecedor Aplicagdo de
amostra N
Pressdo (h)
AC Alcoa Sem infiltracao -
AG Alglass Sem infiltracdo -
ACI6H Alcoa Com infiltragdo 6
AGI6H Alglass Com infiltracdo
ACII2H Alcoa Com infiltragdo 12
AGI12H Alglass Com infiltracdo 12

Tabela 2. Analise quimica semi quantitativa das amostras de
alumina
Composi¢ao dos Oxidos (%)

ALO; SiO, Fe,O; Na,O NbO Outros”
AC 99.814 0,047 0,052 0,021 - 0.066
AG 99.661 0,244 0,078 - 0.010 0.007

* Outros 6xidos

A Figura 1 apresenta as curvas de difra¢do de raios X das
amostras de alumina AC e¢ AG. Foram detectados picos
caracteristicos da fase da a-alumina (ficha padrdo PDF 10-
0173), ndo sendo detectada a presenga outras fases cristalinas
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Figura 1. Curvas de difragdo de raios X das aluminas da AC e
AG

A Figura 2 apresenta as curvas de distribuigdo
granulométrica da amostra AC. A distribui¢do de tamanhos de
particulas apresenta didmetro de particulas variando de 0,04 a
23 um, configurando-se em uma faixa mais estreita de
distribui¢do de tamanho de particula quando comparado com
a AG. O diametro médio tem maximos em 0,9 ¢ 8 pm, com
uma distribui¢do bimodal, embora com uma por¢do reduzida
de particulas com didmetros em torno de 1 um.
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Figura 2. Histograma e distribui¢do tamanhos de particulas
cumulativa do pé microparticulado da alumina AC
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Figura 3. Histograma e distribui¢do tamanhos de particulas
cumulativa do pé microparticulado da alumina AG

A Figura 3 apresenta as curvas de distribuigdo
granulométrica da amostra de alumina AG. Observa-se a
existéncia de uma faixa larga de distribui¢do do tamanho de
particulas do po6. O intervalo entre o menor didmetro e o
didmetro da maior particula abrange uma faixa compreendida
entre 0,07 e 112 pm. Apresenta didmetro médio de particulas
com maximos em 0,5 ¢ 50 pm. Esse tipo de alumina
comercializada pela Alglass apresenta uma distribuigdo
heterogénea e trimodal, o que pode contribuir para uma maior
compactagdo no processo de prensagem e sinterizagdo. A
existéncia e a mistura de varios didmetros favorece a
ocupacdo dos intersticios vazios entre as particulas, pois as
menores tendem a ocupar os espagos vazios que ficam entre
as particulas maiores. Deste modo, um melhor
empacotamento ¢é favorecido, o material torna-se mais denso e
a porosidade do sistema diminui.

A Figura 4 apresenta os resultados de microscopia
eletronica de varredura dos corpos-de-prova sinterizados com
a alumina AC. Verifica-se nestas imagens a presenga de poros
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de grios uniformes e auséncia de trincas na superficie de

fratura analisada.
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Figura 4. MEV (a e b) corpos de prova da alumina Alumina
AC

A Figura 6 apresenta micrografias com diferentes
aumentos dos substratos da amostra ACI6H. Observa-se que a
matriz de alumina ndo foi totalmente preenchida pelo poli
metacrilato de metila.

As Figuras 7 apresentam os resultados de microscopia
eletronica de varredura com corte de superficie e transversal
dos substratos da alumina ACII12H, em que se observa a
infiltracdo do polimero no corte transversal do substrato
poroso do compdsito, mas sem o preenchimento total dos
poros, pois ha presenca de polimero de forma heterogénea.

A Figura 8 apresenta os resultados de microscopia
eletronica de varredura dos substratos da amostra AG I 6H.

Acc¥  Probe  Mag
15.0k¢ 40  =1000

WD Det
17 SE

@

AccY
15.0kY 4.0

Probe Mag

WD Det

x 2000 17 SE

(b)
Figura 5. MEV (a e b) corpos de prova da alumina AG

As Figuras 9 apresentam os resultados de microscopia
eletronica de varredura com corte de superficie e transversal
dos substratos da alumina AGI 6H, em que se observa que nao
houve infiltragdo do polimero no corte transversal do
substrato poroso do compdsito.

A Figura 10(a) e (b) apresentam os resultados de
microscopia eletronica de varredura com corte de superficie e
transversal dos substratos da alumina AGI12H em que se
observa a infiltragdo do polimero no corte transversal do
substrato poroso do composito, mas sem o preenchimento
total dos poros, pois hd presenca de polimero de forma
heterogénea.

Pode-se observar que a infiltragdo do polimero PMMA
acontece apenas na superficie do corte transversal da amostra
de alumina em que se verifica que ndo foi alcancada a
profundidade de 42,2 um,29 pm e 28,4 pm

Na Tabela 3 pode-se observar que a alumina Alcoa
apresenta uma maior porosidade, maior retragdo, maior
absor¢do de agua e consequentemente menor densidade em
relagdo a alumina Alglass. Portanto alumina Alglass apresenta
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uma melhor densifica¢do pelo fato de haver uma maior faixa
de distribuigdo granulométrica com diferentes tamanhos de
particulas contribuindo para um melhor empacotamento. Um
empacotamento monomodal de particulas (particulas com o
mesmo tamanho) deixa vazios (poros) entre as particulas e na
maioria dos casos essa densidade de empacotamento pode ser
melhorada pela adi¢@o aleatéria de particulas menores.

x 300

40 % 1000

(b)
Figura 6. Micrografias dos substratos da amostra ACI6H

A condi¢do necessaria € que 0s espagos vazios sejam
preenchidos sem o aumento do volume total. De acordo com a
literatura (GERMAN, 1989) o empacotamento de particulas
com distribuicdo bimodal de tamanhos (particulas com dois
tamanhos diferentes) resulta em densidades maiores do que o
empacotamento de particulas com distribuicdo monomodal de
tamanhos. A alumina AC mesmo apresentando uma
distribui¢do bimodal, a faixa de distribuigdo das particulas ¢
mais estreita e com isso resulta em mais vazios e menor
densidade em relagdo a alumina AG. A infiltragdo do
mondémero na amostra ACI12H apresentou uma melhor
reducdo da porosidade aparente (14,66%) em relacdo a

porosidade dos demais grupos. Pode-se constatar que, pelo
fato deste mondmero apresentar alta fluidez e ser aplicada
sobre alta pressdo o mesmo flui para os intersticios das
particulas de alumina através da forca capilar reduzindo a
porosidade e obtendo uma melhor densificagao.
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Figura 7. Micrografias transversais dos substratos porosos da
amostra ACI12H

Na Tabela 4 observa-se a resisténcia a flexdo em trés
pontos dos corpos de prova obtidos com aluminas da Alcoa e
Alglass sinterizadas a 1400 °C com diferentes tempos para
infiltragdo do mondémero. O valor médio de resisténcia
observado nos corpos de provas da amostra AC foi de 15,14 +
2,17 MPa. Os valores observados para as amostras
sinterizadas sem infiltragdo apresentam-se baixos, mas estdo
de acordo com o esperado, pois se trata de uma estrutura
porosa e como os poros sdo concentradores de tensdo,
favorecem a redugdo da resisténcia mecanica [14].
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Figura 8. Micrografias de microscopia eletronica de varredura
dos substratos da amostra AG I 6H
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Figura 10. Micrografia transversal dos substratos obtidos da
amostra AGI12H

Figura 9. Micrografia transversal dos substratos obtidos da
amostra AGI 6H
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Tabela 3. Dados obtidos para a absor¢éo de agua, porosidade,
densidade aparente e retracdo linear das amostras de alumina
com e sem infiltragdo com PMMA

AA PA® DA’ RL®

(%) (%) (g/em’) (%)
AC 20,1%0,5 442+0,6 22+00 0,.8+04
AG 11,1404  29,7+0,7 2,7+0,0 1,8£59
ACIGH 11,0654 259+11,4  24+0,1  0,7+0,2
AGI6H  58+1,5 162439 28+0,0  0,8+0,0
ACII2H 581,01  147#2,6 25+0,0  0,7+0,1
AGII2H 48409 134426  28+0,0  12+1,1

* AA — Absorgio de Agua; PA — Porosidade Aparente; DA — Densidade

Aparente; RL — Retragdo Linear.
Tabela 4. Resisténcia a flexdo das aluminas com e sem
infiltragdo com PMMA

Amostras Resisténcia Flexao (MPa)
AC 15,14+ 2,17
AG 5,62+ 1,66
ACI6H 14,52+ 2.95
AGI6H 9,46+ 5,14
ACI12H 15,72+ 1,03
AGI12H 16,56+ 5,42
PMMA 25,00+5,01

No entanto, os valores de resisténcia mecanica apos
diferentes tempos de infiltracdes apresentam-se abaixo dos
especificados pela norma [12], o que pode ser atribuida a
presenca ainda de poros que ndo foram preenchidos pela fase
polimérica. A alumina AG apresenta uma distribuicdo de
particulas mais larga o que favorece ao maior fator de
empacotamento e menor porosidade, no entanto apresenta
uma menor resisténcia mecanica em relagdo a amostra AC, o
que pode estar relacionado ao fato dessa amostra apresentar
espaco intergranulares mais reduzidos. A amostra AGI112H
apresentou um aumento significativo na resisténcia mecanica
apresentando uma média de 16,56+ 5,42, podendo-se atribuir
a microestrutura desse tipo de alumina, por apresentar uma
menor porosidade, sendo que os mesmos foram preenchidos
pelo monémero infiltrante pelo fendmeno de capilaridade o
que pode ter contribuido para os diferentes resultados
mecanicos de flexdo. Desta forma esse estudo condiz com os
resultados obtidos por Figueiredo Filho [13], onde constatou-
se que aluminas com microestruturas porosas € com menor
porosidade apresentam melhor capacidade de infiltracao

4. Conclusdes

Com base nos resultados, pode-se concluir que: A
alumina da Alcoa (AC) sinterizadas sem infiltragdo do
mondémero apresenta menor densidade, maior porosidade,
maior retrag@o e absor¢do de agua quando comparadas com a
alumina Alglass (AG) sinterizadas sem infiltragdo; no entanto
quando submetidas & infiltragdo do PMMA por 12 hs a
alumina Alglass (AGII12H) apresentou maior redugdo de
porosidade. A Alumina Alcoa (AC) sem infiltragdo do
mondémero apresenta valores de resisténcia 4 flexdo
significativamente superiores aos da Alglass (AG), no entanto

ap6s a infiltracdo a alumina Alglass apresenta aumento na
resisténcia mecanica 68% maior. Portanto pode-se constatar
que a infiltracdo do polimero reduz significativamente a
porosidade do substrato de alumina melhorando a densidade
e a resisténcia mecanica desse material
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