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RESUMO 

 

O apelo estético da odontologia moderna tem impulsionado a busca por 

materiais cerâmicos de alto desempenho estético e mecânico. Este trabalho 

objetivou o desenvolvimento de fibras cerâmicas de alumina/aluminato de gadolínio 

(Al2O3/GdAlO3) obtidas por meio de fusão a laser (laser heated pedestal growth – 

LHPG) e a sua aplicação como reforço de materiais odontológicos. Os pedestais 

foram obtidos a partir da mistura dos pós precursores (óxido de gadolínio (Gd2O3) e 

óxido de alumínio (Al2O3)) pré-sinterizados para a obtenção de fibras de 

Al2O3/GdAlO3 de 0,8 mm de diâmetro médio. Variou-se: a velocidade de puxamento 

das fibras de 48mm/h a 240mm/h, em pedestais de composição eutética; e em 

outro grupo a composição dos pedestais (da composição eutética (23 mol% de 

Gd2O3 e 77 mol% de Al2O3) a 5 % (em peso) de excesso de Al2O3), puxadas com 

velocidade fixa de 96 mm/h. A melhor condição de obtenção da fibra foi com a 

velocidade de puxamento de 240mm/h que forneceu fibras com 0,6µm de 

espaçamento médio entre as fases e 1790 MPa de resistência à flexão. Quando as 

fibras foram aplicadas como reforço de porcelana odontológica houve um aumento 

da resistência à flexão de 91MPa para 218MPa. Por meio desta metodologia, 

observou-se que as fibras cerâmica de Al2O3/GdAlO3 apresentaram elevado 

desempenho mecânico e compatibilidade com porcelanas odontológicas que 

indicam uma grande potencialidade de uso como reforço estrutural de cerâmicas 

odontológicas. 

 



x 

 

ABSTRACT 

 

The esthetic appeal of modern Dentistry has prompted the search for 

ceramic materials with high esthetic and mechanical performance. This research 

aimed at the development of Al2O3/GdAlO3 ceramic fibers, obtained by laser heated 

pedestal growth (LHPG) and its application as reinforcement of dental materials. 

Pedestals were obtained from the mixture of precursor powders (Gd2O3 e Al2O3), 

pre-sintered to form Al2O3/GdAlO3 fibers with average diameter of 0,8 mm. Variables 

were: fiber pulling rates (in pedestals of eutectic composition): from 48 mm/h to 240 

mm/h; and pedestal composition: from eutectic composition (23 mol% of Gd2O3 and 

77 mol% of Al2O3) to 5 wt% of excess Al2O3, pulled at 96 mm/h. The best results 

were obtained with a pulling rate of 240 mm/h, which originated fibers with average 

distance between phases of 0.6 µm and three-point bending flexural strength of 

1790 MPa. When fibers were used as re-enforcement of dental porcelain (Cerabien-

Noritake), an increase in flexural strength from 91 MPa to 218 MPa was obtained. 

The methods employed in this study allowed the observation that Al2O3/GdAlO3 

ceramic fibers presented high mechanical performance and compatibility with dental 

porcelain, indicating a significant potential as re-enforcement of dental ceramics for 

infrastructure.  
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CAPÍTULO I 
 

 

1.1 Introdução 

As propriedades ópticas associadas à estabilidade de cor e forma das 

cerâmicas odontológicas permitem a reprodução das características dos dentes 

naturais com excelente qualidade estética. Por outro lado, a limitada resistência 

mecânica das cerâmicas impede a indicação irrestrita destes materiais. A 

resistência à flexão e a tenacidade à fratura de cerâmicas dentais têm sido 

propriedades bastante pesquisadas na área de cerâmicas odontológicas [1,2].  

O material cerâmico tradicional, a porcelana feldspática, apresenta em sua 

composição basicamente: 64 % de sílica (SiO2), 18 % de alumina (Al2O3), variadas 

quantidades de óxido de potássio (K2O) e de 8 % a 10 % de óxido de sódio (Na2O). 

A microestrutura é composta predominantemente por uma matriz vítrea (70 a 85% 

em volume) com fases cristalinas dispersas principalmente leucita (K2O• Al2O3•4 

SiO2) [3,4]. 

As porcelanas são materiais frágeis e, além disso, fraturam com a aplicação 

de forças de pequena magnitude quando submetidas a esforços de tração. 

Apresentam valores de resistência à flexão a três pontos em torno de 60 a 70 MPa.  

Devido a estas características, as porcelanas são utilizadas como recobrimento, 

principalmente de infraestruturas metálicas, para permitir a caracterização da forma, 

textura e cor semelhante aos dentes naturais [4]. 
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A utilização de infra-estruturas metálicas implica na união de materiais com 

propriedades físicas diferentes. A interface metal/cerâmica é uma região crítica das 

peças metalocerâmicas. A liga metálica deve fornecer união química e mecânica à 

porcelana de cobertura. Para que ocorra a retenção mecânica é necessária a 

criação de irregularidades na superfície metálica. Para se obter união química, a 

liga metálica deve sofrer oxidação superficial e, além disso, a camada de óxido 

deve ser firmemente aderida ao metal. Existe ainda a necessidade de concordância 

entre o coeficiente de expansão térmica linear da porcelana e da liga metálica para 

evitar tensões excessivas na interface [4,5]. 

As propriedades ópticas das peças metalocerâmicas ficam comprometidas, 

pois opacificadores cerâmicos são utilizados para encobrir o metal e a espessura 

de porcelana translúcida fica limitada, muitas vezes frustrando a tentativa de 

simulação de vitalidade da dentição natural. Peças confeccionadas com o término 

em metal apresentam a qualidade estética dependente da técnica de preparo do 

remanescente dental, pois o metal pode ficar visível, denunciando o uso de prótese. 

Além disso, pode ocorrer difusão de íons metálicos da região cervical da prótese 

para os tecidos moles promovendo escurecimento gengival [1,2,6,7].  

Em alternativa ao uso de infra-estruturas metálicas, as pesquisas avançam 

na busca por materiais cerâmicos de elevado desempenho que possibilitem a 

substituição de dentes perdidos utilizando peças totalmente cerâmicas, com 

elevada resistência mecânica sem os inconvenientes do uso de ligas metálicas 

[7,8]. 

Restaurações totalmente cerâmicas apresentam alto risco de sofrer fratura 

catastrófica. Esse tipo de fratura ocorre quando defeitos existentes no material 

crescem em proporções críticas quando submetido a tensões. No primeiro 

momento, o crescimento da trinca pode não ocorrer ou ocorrer de maneira lenta até 
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que as tensões na ponta da trinca atinjam valores críticos que acarretam a sua 

propagação instável e conseqüente fratura [5,8].  

Combinações de novas composições e processamentos das cerâmicas 

odontológicas foram propostas para associar a estética desta classe de materiais a 

uma maior resistência mecânica. Essas modificações visam basicamente aliar uma 

alta densificação com o aumento do volume de conteúdo cristalino particulado. A 

redução da quantidade de poros e o aumento do número de núcleos cristalinos e, 

consequentemente aumentam o trabalho necessário para a fratura. As principais 

alterações na composição incluem: o aumento do conteúdo de leucita; a adição de 

partículas de fluorapatita e fluormica; a utilização de novas composições de 

vitrocerâmicas com cristais de dissilicato de lítio (65% em volume); a utilização de 

cristais de alumina, zircônia e aluminato de magnésio (espinélio) em volumes 

superiores a 80%, entre outras [3,4,5,6,7,8,9,10]. 

 

1.2 Fibras de alumina/aluminato de gadolínio 

Compósitos eutéticos de alumina/aluminato de gadolínio (Al2O3/GdAlO3), 

recentemente relatados na literatura [1,2], possuem alta resistência mecânica em 

altas temperaturas (1873K), sofrem deformação plástica devido aos movimentos 

das discordâncias e possuem ductibilidade semelhante a dos metais. Por essas 

características, o material possui várias aplicações na área de engenharia 

mecânica e espera-se que possa ser utilizado em estruturas de turbinas de gás e 

sistemas de geração de energia. Particularmente, em sistemas de geração de 

energia, se a temperatura de operação for aumentada, também o será a eficiência 

da conversão[2]. 

Em um trabalho previamente realizado no Grupo de Crescimento de Cristais 

e Materiais Cerâmicos do Instituto de Física de São Carlos – USP, foram estudadas 

fibras de alumina/aluminato de gadolínio (Al2O3/GdAlO3) solidificadas 
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unidirecionalmente utilizando-se a técnica de LHPG com velocidades de puxamento 

de 4,2 a 60mm/h e com dimensões variando entre 500µm a 1mm de diâmetro e até 

6cm de comprimento. Na análise da microestrutura obteve-se o espaçamento 

médio entre as fases da ordem de 2µm nas fibras puxadas em velocidades 

superiores a 48mm/h e resistência à flexão média 750MPa.  

 

1.3 Objetivo 

 Este trabalho objetiva o aprimoramento da técnica de fusão a laser (LHPG) 

para a obtenção de fibras cerâmicas de alumina/aluminato de gadolínio 

(Al2O3/GdAlO3) e a aplicação destas como reforço de materiais odontológicos. 

 

1.4 Organização da tese 

 A tese está organizada da seguinte maneira:   

 Capítulo II: revisão da literatura destacando a evolução das técnicas de 

processamento das cerâmicas odontológicas e os aspectos atuais do uso do 

laser de CO2 para o processamento de materiais. 

 Capítulo III: estudo sistemático da influência dos parâmetros de puxamento 

do sistema de LHPG na microestrutura e resistência mecânicas das fibras de 

Al2O3/GdAlO3. Neste capítulo foi determinada a melhor condição experimental 

de puxamento das fibras. 

 Capítulo IV: proposição de um novo conjugado: bastão cerâmico/porcelana 

odontológica, análise da compatibilidade entre os materiais e desempenho 

mecânico. 

 Capítulo V: proposição de um novo conjugado: bastão cerâmico/resina 

composta odontológica, análise da compatibilidade entre os materiais e 

desempenho mecânico. 
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 Capítulo VI: conclusão geral. 

• Apêndice A e Anexo1: depósito de patente  

• Apêndice B:  Referências bibliográficas de apoio. 
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2.1 Evolução do modo de processamento das cerâmicas 

dentais 

 

O modo de processamento para obtenção de peças cerâmicas apresenta-se 

dividido em 05 principais categorias: convencional (pó e líquido), infiltração de vidro 

em matriz cristalina porosa (slip cast), vitrocerâmicas prensadas, usináveis e 

sinterizadas com associação de pressão isostática. 

2.1.1 Convencional 

O modo de processamento convencional é utilizado na sinterização das 

porcelanas feldspáticas, com adição de leucita (leucíticas) ou com adição de cristais 

de alumina (alumínicas), principalmente para confecção de peças metalocerâmicas 

e incrustações de porcelana pura: facetas laminadas, inlays e onlays. Este método 

consiste na mistura do pó de porcelana (cristais envolvidos por matriz vítrea) a um 

líquido para formar uma massa plástica que é compactada sobre o revestimento ou 

estrutura metálica. A peça é levada a altas temperaturas para que ocorra a 

sinterização. A sinterização convencional das porcelanas odontológicas é um 

fenômeno de difusão atômica mediado pelo calor que objetiva a união das 

partículas reduzindo o volume dos poros e formar, ao final do processo, uma peça 

coesa. A sinterização das porcelanas ocorre via fase líquida [1]. 
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Dentre os problemas relacionados a esta técnica, encontra-se a grande 

contração volumétrica durante a sinterização, que pode chegar a 15% do volume 

inicial. Em peças de porcelana pura, isto se reflete na desadaptação interna da 

peça em relação ao dente a ser restaurado [1]. 

Por apresentarem em sua microestrutura o conteúdo predominantemente 

vítreo, as peças obtidas pela técnica convencional possuem reduzida tenacidade à 

fratura e baixa resistência à tração. Os valores de tenacidade à fratura variam de 

0,7 a 1,0 MPa.m1/2 e a resistência à flexão a três pontos destas porcelanas está em 

torno de 60 a 70 MPa. Estes valores limitam a utilização destes materiais à 

finalidade básica de recobrimento. Com as porcelanas obtidas pela sinterização 

convencional, existe a necessidade de associação a infra-estruturas mais 

resistentes mecanicamente (ligas metálicas ou cerâmicas de alta resistência à 

flexão) ou restringir-se a pequenas peças suportadas por estruturas dentais 

[1,2,3,4,5]. 
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2.1.2 Infiltração de vidro em matriz cristalina porosa (slip cast) 

Esta técnica para obtenção de infra-estrutura cerâmica consiste na 

infiltração de vidro em uma matriz cristalina levemente sinterizada. Estas partículas 

cristalinas previamente sinterizadas podem ser: alumina (Al2O3), aluminato de 

magnésio (MgAl2O4) ou zircônia (ZrO2) [6,7,8]. 

Um pó de cerâmica cristalina é misturado a um líquido e, em seguida, 

aplicado sobre o material refratário que apresenta a cópia do remanescente dental 

preparado. O refratário absorve a água por capilaridade e promove uma 

compactação do pó cerâmico. O conjunto é levado a um forno onde, no início da 

elevação da temperatura, ocorre a evaporação do restante de água. A temperatura 

é elevada até 1120°C por um período de 10 horas, na qual as partículas cristalinas 

coalescem. Nesta etapa, obtém-se uma peça de baixa densidade relativa. A 

segunda fase consiste em preencher os poros interconectados existentes entre as 

partículas cristalinas. Mistura-se água e pó de vidro à base de lantânio e boro na 

cor escolhida e aplica-se sobre a peça porosa. O conjunto é levado ao forno à 

temperatura de 1100°C por 4 horas, no qual o vidro é fundido e penetra na peça 

porosa ocupando os espaços vazios por processo de capilaridade. O excesso de 

vidro é desgastado e jateado [9].  

O recobrimento é obtido pelas técnicas convencionais, utilizando uma 

porcelana que apresenta um coeficiente de expansão térmica semelhante ao da 

infra-estrutura infiltrada.  

O sistema In-Ceram alumina (Vita, Alemanha), confeccionado pela técnica 

supracitada, possui cerca de 70% de alumina em peso e sua resistência à flexão 

chega a ser de 450 a 600MPa, podendo ser utilizado para coroas unitárias 

anteriores e posteriores, próteses fixas de três elementos anteriores [10,11]. 

As peças com cristais de zircônia associados a cristais de alumina, após a 

infiltração do vidro, apresentam proporções de 20% de fase vítrea e 80% de fase 



CAPÍTULO II - Revisão da literatura 20

cristalina. A maior resistência destas peças protéticas é dada pelo óxido de zircônio, 

que tem alta resistência à propagação de trincas devido a sua transição da fase 

tetragonal para monoclínica quando submetido a esforços mecânicos [8]. 

GUAZZATO e colaboradores estudaram as propriedades mecânicas do 

sistema InCeram Alumina e InCeram Zircônia. Os valores de resistência à flexão 

biaxial foram de 600 e 620 MPa e a tenacidade à fratura (KIc), obtida pelo método 

da indentação, de 3,2 e 4,0 MPa•m1/2 para os espécimes reforçados por cristais de 

alumina e zircônia, respectivamente [8]. 
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2.1.3 Vitrocerâmicas prensadas 

Esta técnica é muito semelhante à confecção de peças metálicas por cera 

perdida. Um padrão em cera é confeccionado nas dimensões recomendadas para 

infra-estrutura cerâmica. O padrão com o canal de alimentação de diâmetro 

compatível com os lingotes cerâmicos são incluídos em revestimento. A cera é 

eliminada por tratamento térmico em forno, ao mesmo tempo em que os lingotes do 

material vitrocerâmico são aquecidos. Na peça refratária, o canal de alimentação é 

preenchido pelo lingote, seguido de um pistão de alumina. O conjunto é elevado a 

11800C e o pistão aplica pressão sobre a vitrocerâmica fundida. A remoção do 

revestimento que fica aderido à peça é executada por jateamento com vidro e 

limpeza ultra-sônica. Segue-se um jateamento com partículas de alumina para criar 

retenções que facilitem a união com a porcelana de cobertura [9] 

O lingote vitrocerâmico, do sistema IPS Empress (Ivoclar-Vivadent), 

constitui-se basicamente de porcelana leucítica, na qual a matriz vítrea é reforçada 

por cristais de leucita. O material vitrocerâmico reforçado com cristais de leucita foi 

um dos primeiros sistemas metal-free propostos. A resistência à flexão do sistema 

Empress obtida por meio desta técnica é da ordem de 120 MPa [12]. 

No sistema IPS Empress II, o lingote é composto de vitrocerâmica 

constituída de matriz vítrea reforçada por cristais de dissilicato de lítio e ortofosfato 

de lítio que ocupam 55% do volume. O sistema Empress II é uma evolução do 

sistema Empress, sendo mais resistente mecanicamente devido à maior quantidade 

de núcleos cristalinos [13]. 
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2.1.4 Usinadas 

A partir de 1984, os sistemas CAD/CAM (computer-aided-design/ computer-

aided-machine) vêm sendo propostos e desenvolvidos, dentre eles: DURET, 

Minnesota, DCS, CEREC, CERCON, entre outros. A técnica de usinagem tem 

como principal finalidade a fabricação de inlays, onlays e coroas unitárias 

posteriores. Apesar da praticidade, o custo agregado a estes sistemas tem limitado 

a sua difusão [14,15,16]. 

Os sistemas CAD/CAM (computer assisted design/computer assisted 

manufacture) oferecem ao dentista um meio conservador, estético, durável e rápido 

para a restauração de dentes anteriores e posteriores em sessão única no próprio 

consultório. Executa-se a captação da imagem do preparo dental por meio de 

câmera intraoral, o sistema delineia a restauração eletronicamente e o dentista 

ajusta o desenho digital da peça. Em seguida, a imagem é transmitida para a 

unidade de usinagem que comanda um conjunto de pontas e discos diamantados 

que desgastam um bloco maciço de porcelana. Após a confecção, a peça é 

ajustada na boca do paciente. 

Por meio deste processo de fabricação eliminam-se os passos técnicos 

convencionais de moldagem, vazamento de modelos de gesso, confecção de 

provisórios ou trabalhos laboratoriais. No entanto, as peças apresentam limitação 

estética e pouco compromisso com a função mastigatória [14,15,16]. 
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2.1.5 Sinterização com pressão isostática.  

Esta técnica de processamento inclui o sistema Procera. Neste processo, o 

troquel mestre é fabricado com gesso pedra tipo IV e o preparo é delimitado da 

maneira tradicional.  

A leitura do troquel mestre é realizada através de um scanner especial. A 

ponta do scanner (ponta de safira em forma de esfera com diâmetro de 2,5mm) é 

colocada em contato com o troquel aproximadamente 1mm abaixo do término do 

preparo em um ângulo de 45°. O troquel gira 360°, e após cada giro completo, a 

ponta sobe 200 µm e o troquel gira novamente 360º. Essa seqüência é realizada 

até a leitura completa do troquel que leva aproximadamente 3 min, gerando, no 

final, cerca de 30.000 a 50.000 pontos de leitura. Todos os dados são armazenados 

em um computador. 

Através de um software específico do sistema Procera as informações 

obtidas pelo scanner são convertidas em um desenho do troquel composto por 

pontos que formam uma imagem tridimensional. São estes pontos que reproduzirão 

com alta fidelidade os contornos do preparo dental na tela do computador. 

 Com esse software é possível determinar a linha de término do preparo, 

estabelecer a espessura do coping, o perfil de emergência, o tipo de colar cervical e 

a espessura do espaço interno para o agente cimentante. Após serem 

determinados todos os detalhes necessários para a confecção do coping, essas 

informações são enviadas via modem para uma das centrais de produção (Estados 

Unidos ou Suécia) para a confecção da infra-estrutura.  

Nas centrais de produção da infra-estrutura são confeccionados dois 

troquéis através de um sistema de usinagem (CAM) utilizando as informações 

obtidas a partir do troquel original.  
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Um troquel é fabricado com as dimensões aumentadas (12 a 20 % maior 

do que o troquel original) e servirá como troquel de trabalho, pois sobre ele será 

prensado e sinterizado o óxido de alumínio puro (alumina - 99,9%) que formará a 

infra-estrutura cerâmica (coping). O troquel de trabalho é construído com tamanho 

aumentado em relação ao original para compensar a contração de sinterização do 

pó de óxido de alumínio compactado. Um segundo troquel é confeccionado com as 

mesmas dimensões do troquel original, e terá como finalidade testar a adaptação 

final do coping. 

Sobre o troquel de trabalho, o óxido de alumínio puro é compactado em 

quantidades maiores do que as determinadas para a confecção do coping. É 

realizada uma pré-sinterização, e através do sistema CAM, é feita a usinagem do 

bloco compactado sobre o troquel até atingir as dimensões pré-determinadas [16]. 

Após a conclusão da usinagem, o coping é levado a um forno especial a 

temperaturas que variam de 1550°C a 1650°C por uma hora. Durante o processo 

de sinterização, uma carga equivalente a duas toneladas é aplicada sobre o pó 

compactado para elevar a densidade, diminuindo ou eliminando os poros da infra-

estrutura, sendo assim chamado de coping densamente sinterizado. 

Concluída a sinterização, o coping é analisado (espessura, adaptação, 

perfil de emergência, término) junto à cópia do troquel com tamanho original, e 

então enviado de volta para o laboratório de origem. 

Para desgastes (ajustes) no laboratório, o fabricante recomenda a 

utilização de discos diamantados flexíveis, e no consultório, a utilização de pontas 

diamantadas em alta rotação sob refrigeração constante§. 

Nem todas as porcelanas são compatíveis com o coping de óxido de 

alumínio do sistema Procera. A escolha da cerâmica para o recobrimento dos 

copings de Al2O3 está relacionada ao coeficiente de expansão térmica linear (CETL) 

que deve estar próximo do CETL do óxido de alumínio (aproximadamente 8,5 0C-1). 
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2.1.6 Outros 

Além dos sistemas mencionados, outros métodos de processamento e 

novas composições foram propostos para o aumento de resistência mecânica. Um 

deles propõe a substituição de íons sódio da superfície por íons maiores (ex: 

potássio), através de difusão superficial.  Este processo induz uma tensão 

compressiva no material que reduz a tendência à nucleação e propagação de 

trincas. No entanto, esta técnica limita-se a camadas muito superficiais do material 

(cerca de 50 µm) e depende de tratamento com tempos prolongados e altas 

temperaturas [6,7]. 

TAN e col., em 2001, verificaram a possibilidade de incorporação de 

partículas de carbeto de silício como reforço de cerâmicas odontológicas à base de 

alumina. Os autores concluíram que a adição de carbeto de silício não promove 

mudança na resistência à flexão das porcelanas dentais estudadas [17]. 

Não foram encontrados na literatura odontológica, artigos que 

descrevessem a utilização de cerâmicas odontológicas reforçadas por bastões ou 

fibras cerâmicas cristalinas. 
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2.2 Uso do laser no processamento de materiais 

No estágio atual, a tecnologia laser tem sido aplicada com diferentes 

objetivos no processamento de materiais, podendo-se destacar: perfuração, corte e 

soldagem; tratamento térmico de superfícies e sinterização de cerâmicas; 

solidificação direcional aplicada ao crescimento de fibras monocristalinas e à 

produção de materiais eutéticos, cristalização superficial e texturização em 

materiais vítreos, desenvolvimento e desenho de componentes ópticos em vidros 

transparentes na região do visível e infravermelho [18,19,20,21]. 

 Na odontologia, os laseres têm sido utilizado para a fotoativação dos 

compósitos odontológicos restauradores e cimentos resinosos (laser de argônio, 

λ=488 nm); tratamento superficial de esmalte para dificultar a desmineralização 

(Nd:YAG); tratamento superficial de dentina e cemento para a redução de 

sensibilidade (Nd:YAG); remoção de tecido dental cariado (Er:YAG); tratamento de 

patologias como hemangiomas (CO2), entre outros [27,28,29,30].   
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fusão a laser  
 

 

 

3.1. Introdução 

Cerâmicas cristalinas eutéticas obtidas a partir da fase líquida apresentam 

ausência de poros, ótima ligação entre as fases e estabilidade microestrutural até 

temperaturas próximas ao ponto eutético. A alternância de fases na microestrutura 

eutética aumenta a quantidade de energia necessária para a propagação de 

trincas, aumentando a resistência mecânica do material cerâmico, principalmente a 

tenacidade à fratura [1]. 

A técnica de fusão a laser é uma recente ferramenta que está sendo 

bastante explorada, principalmente para a confecção de peças de pequenas 

dimensões. A utilização de laser como fonte de calor permite a obtenção de 

elevadas temperaturas (acima de 20000C) em regiões do material de diâmetro 

compatível com o foco do laser, sem a necessidade de associação a câmaras 

térmicas ou fornos resistivos [2]. 

O acoplamento do feixe do laser e do sistema óptico a um sistema de 

deslocamento do material permitiu a implementação da técnica conhecida como 

LHPG - laser heated pedestal growth (descrito com detalhes no item 2.2). Na 

técnica de LHPG, a potência do laser e a velocidade de deslocamento do pedestal 

alteram a temperatura da zona fundida e o gradiente radial e axial de temperatura 

podendo influir no controle da microestrutura. Esta técnica é econômica e está 
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indicada para fusão e solidificação direcional de materiais cerâmicos, monocristais 

e estruturas policristalinas com alto ponto de fusão [2,3]. 

  O estudo de fibras cerâmicas obtidas por solidificação direcional tem 

atraído o interesse de pesquisadores. Estudos microestruturais em sistemas 

Al2O3/Y3Al5O12 (YAG) mostraram que a microestrutura pode ser controlada pelos 

parâmetros de solidificação unidirecional [4].  

A microestrutura eutética obtida por solidificação direcional pode ser 

considerada como originária de compósitos obtidos a partir de fase liquida (melt 

growth composite - MGC) que, in situ, apresentam fases da ordem de micrometros 

que combinam as características de cada constituinte para melhorar as 

propriedades e o desempenho do compósito. Os eutéticos, obtidos por 

solidificação, apresentam outras vantagens em relação às cerâmicas eutéticas 

sinterizadas: melhor estabilidade e homogeneidade microestrutural, ausência de 

porosidade, excelente ligação química entre as fases e ausência de contornos de 

grãos, entre outras [5]. 

Fibras cerâmicas à base de Al2O3/GdAlO3 apresentam a combinação de 

elevada resistência mecânica em elevadas temperaturas e excelente estabilidade 

térmica, sendo um material candidato a funções estruturais em elevadas 

temperaturas. WAKU et al, em 1997, em estudo relatado na revista Nature, 

mostraram que a fibra eutética à base de Al2O3/GdAlO3 apresentou deformação 

plástica à temperatura de 1873K com planos de deslizamento semelhantes a um 

metal [1].  
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3.2 Materiais e métodos 

3.2.1 Preparação do pedestal 

Foi preparada a mistura dos pós de alumina (Alfa Aesar, MA, USA) e óxido 

de gadolínio (Reacton, MA, USA) na proporção eutética (23% molar de Gd2O3 e 

77% molar de Al2O3), de acordo com o diagrama de fases (Figura 1). 

 

  

 

Figura 1- Diagrama de fases de equilíbrio Al2O3/Gd2O3 

 

 A homogeneização foi feita por meio de moinho de bolas, em meio à 

acetona, por 24 horas. O material das bolas utilizadas foi alumina de 1cm de 

diâmetro e a proporção usada foi de 5:1:1 (em peso) de bolas, acetona e 

compostos, respectivamente. 

 Os pós misturados e homogeneizados foram inseridos em molde metálico 

de 50 mm de comprimento x 10 mm de largura x 10 mm de espessura. O conteúdo 
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do molde foi prensado uniaxialmente, em prensa mecânica, aplicando-se carga 

equivalente a massa de 2 toneladas.    

A barra obtida foi colocada em suporte de alumina altamente sinterizada e 

levada ao forno (EDG F-1700, São Carlos, Brasil) para um ciclo térmico em 

atmosfera ambiente, de acordo com a seqüência: 

1. Colocação da amostra no forno à temperatura ambiente e aquecimento a 

taxa de 5oC/min até 350oC; permanência de 180 minutos nessa 

temperatura; 

2. Aquecimento de 350oC a 1300oC a uma taxa de 5oC/min; permanência de 

240 minutos nessa temperatura; 

3. Resfriamento a uma taxa de 10oC/min até a temperatura de 100oC e retirada 

da amostra do forno. 

 Após o tratamento térmico, a barra cerâmica foi cortada em placas de 1mm 

de espessura (Figura 2) que, em seguida, foram cortadas em bastões (pedestais) 

de secção transversal de 1mm x 1mm (Figura 3B).  

 

Figura 2- Placa cerâmica de 1mm de espessura. 

 

Na Figura 3, foi estabelecida uma comparação visual entre o pedestal obtido 

a partir da barra cerâmica pré-sinterizada (B) e o pedestal obtido pela técnica de 

extrusão mecânica dos pós com ligante (polivinil-álcool). A técnica de extrusão foi 

utilizada em estudos preliminares e descartada pela dificuldade de alinhamento do 
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pedestal no equipamento de LHPG e pelo excesso de poros presentes que 

resultam em bolhas durante o processo de fusão a laser. Uma desvantagem 

apresentada pelo pedestal obtido a partir da barra pré-sinterizada é que a secção 

do bastão é quadrada, o que pode gerar perturbações na zona fundida durante a 

cinética de puxamento das fibras pela técnica de LHPG. 

  

 

Figura 3 - Comparação dos pedestais obtidos pela técnica tradicional de extrusão 

(A) e o bastão obtido a partir da barra pré-sinterizada (B). 

 

 

3.2.2 A técnica de LHPG (laser heated pedestal growth) 

O crescimento por puxamento, nesta técnica, pode gerar fibras de 150 a 

1500 µm de diâmetro e cerca de 6 cm de comprimento. A solidificação direcional da 

fibra ocorre, após a fusão dos pós à temperatura de (18000C±100)0C, com taxa de 

puxamento variável. 

 A técnica de LHPG, empregada neste trabalho para a obtenção das fibras de 

óxidos, difere de outros métodos de preparação, basicamente, na fonte de calor. 

Utiliza-se um laser de CO2 (Synrad Inc., USA - 125W nominal CW e λ=10,6 µm) 

refrigerado a água durante todo o processo de puxamento por meio de um circulador 

que mantém a temperatura em (19,0 ± 0,5)°C para que mantenha constante o 

tamanho de sua cavidade e a potência do laser permaneça estável. Um feixe de luz 

A

B
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na região do visível, proveniente de um laser de He-Ne (Opto-eletrônica, São Carlos, 

Brasil, 1 mW nominal, λ=632,8 nm.) é usado superposto ao feixe do laser de CO2 

para auxiliar no alinhamento óptico. Todo o sistema de puxamento foi construído 

sobre uma mesa óptica com o propósito de se eliminar possíveis vibrações que 

possam afetar a estabilidade do puxamento ou o alinhamento do feixe. O sistema 

óptico está fixado dentro de uma câmara construída em aço inoxidável.  

 Os feixes dos laseres utilizados penetram na câmara de puxamento através 

de uma janela de ZnSe e seguem direto para o sistema de focalização. O feixe do 

laser incide no sistema de focalização que é constituído por um reflaxicon (dois cones 

de cobre polidos acoplados), um espelho plano com perfuração elíptica e um espelho 

esférico com perfuração circular ao seu centro. Ao incidir no reflaxicon, o feixe é 

convertido de um feixe cilíndrico para uma casca cilíndrica, de onde prossegue até 

encontrar o espelho plano situado a 45° em relação ao feixe, seguindo finalmente 

para o espelho esférico onde é então focalizado sobre o pedestal. As Figuras 4 e 5 

apresentam desenhos esquemáticos do sistema óptico utilizado e da câmara de 

puxamento das fibras. 
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Figura 4 - Desenho esquemático da câmara de crescimento de fibras pela técnica 

de LHPG. 

 

20 cm

Sistema de 
 puxamento 

Câmara de 
crescimento 

Sistema de 
focalização 

Sistema de  
elevação do 
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Figura 5– Representação da câmara de puxamento de fibras e sistemas mecânicos 

de deslocamento do pedestal e da semente.  

 

 No sistema de motor inferior, adaptou-se o pedestal do material pré-

sinterizado e localizou-se o foco do feixe mantendo a superfície superior do bastão 

fundida. No sistema superior foi adaptado um pequeno bastão do material pré-

sinterizado que servirá de semente. 

 A semente é colocada em contato com o material líquido aquecido pelo laser 

focalizado. Após o equilíbrio termodinâmico ser atingido, inicia-se o processo de 

puxamento. Atingida a condição estável, a semente e o pedestal são deslocados, 

simultaneamente, com velocidades que podem ser iguais ou não, dependendo do 

diâmetro final da fibra eutética desejada.  
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A Figura 6 apresenta desenhos esquemáticos que auxiliam na compreensão 

da dinâmica de puxamento. 

Laser de
CO2

Semente

Nutriente

A B

C D
Vpuxamento 

Vpedestal 

 Pedestal 

 

Figura 6- Desenho esquemático: A) pedestal e semente, B) incidência do feixe 

laser, C) junção da semente com o pedestal e observação da zona fundida, D) 

deslocamento do pedestal e da semente e obtenção da fibra após a fusão. 

 As fibras obtidas neste estudo apresentaram diâmetro médio de 0,8mm e 

comprimento médio de 3cm.. 

 

3.2.3 Módulo de ruptura  

 O módulo de ruptura (MOR), tensão máxima suportada pela fibra antes de 

se fraturar, foi calculado em ensaio de resistência à flexão a três pontos.  O ensaio 

foi realizado com as fibras posicionadas sobre apoios de secção circular de 2,0 mm 

de diâmetro distanciados 16 mm entre si. O dispositivo apresenta uma canaleta 
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central que funciona como guia para a centralização da fibra. Outro acessório de 

secção circular de 2,0 mm foi posicionado sobre o corpo de prova distante 8mm de 

cada apoio (Figura 7). 

 

Figura 7 – Desenho esquemático do dispositivo para ensaio de flexão a três pontos. 

A) Corpo de prova; B) Apoio. 

 

 O ensaio foi executado em máquina universal de ensaios mecânicos 

(Instron, modelo 3362), utilizando a infra-estrutura disponibilizada pelo 

Departamento de Materiais Dentários da Faculdade de Odontologia - USP. O 

atuador foi ajustado para avançar em velocidade constante de 0,5mm/min. Os 

dados da curva força x deslocamento registrados pelo equipamento foram 

armazenados para posterior análise. O módulo de ruptura foi calculado utilizando o 

valor de força máxima para a fratura e o diâmetro da fibra na região de fratura [6], 

por meio da equação (1): 

 

( )
3
216

d
alfMOR

π
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A) Corpo 

de prova
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onde o MOR refere-se ao módulo de ruptura, f a força de ruptura, l a distância entre 

apoios, d o diâmetro dos espécimes, a é a distância entre o local de ruptura e o 

centro de aplicação da força. 

  Os valores de MOR foram submetidos à análise de variância ANOVA e ao 

teste de contraste de Tukey (p<0,05). 

 

3.2.4 Análise microestrutural 

 A microestrutura das fibras foi analisada por meio de microscopia eletrônica 

de varredura (DSM 960, Zeiss). Para tanto, os fragmentos de fibras ensaiadas 

mecanicamente foram embutidos em uma matriz de vidro, com resina epóxica, e o 

longo eixo da fibra disposto paralelamente à superfície da matriz. Seguiu-se à 

seqüência de desgaste, acabamento e polimento das fibras com auxílio de pasta 

diamantada de granulação 15, 12, 9, 6, 3 e 1µm, respectivamente. As fibras polidas 

foram coladas em porta amostras e receberam o recobrimento com fina camada de 

ouro por técnica de “sputtering” (Balzers SCD 050 Sputer Coater, Balzers, German). 

 A primeira análise da imagem consistiu na verificação do tipo de 

microestrutura predominante na região de fratura. Em seguida, as imagens obtidas 

foram armazenadas em formato digital para a análise do espaçamento médio entre 

as fases por software desenvolvido no CCMC/IFSC/USP.  

 O funcionamento do software é baseado na determinação dos tons de cinza 

(variando de 0 - preto a 255 - branco) em cada pixel da coluna selecionada na 

imagem. Realizaram-se 25 varreduras em colunas para cada imagem. 

 Outro software para análise dos dados de tons de cinza foi desenvolvido 

baseado na contagem do número de picos claros. Um pico é contado, cada vez que 

os dados apresentam valores crescentes que ultrapassam a média de tons de cinza 

da coluna em análise.  
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3.2.5 Variação do diâmetro das fibras 

 

 A observação da variação do diâmetro das fibras é importante para verificar 

a regularidade do puxamento. Além disso, grandes variações no diâmetro das fibras 

poderiam levar a pontos de concentração de tensão e provável fratura.  

Foram selecionadas 10 fibras obtidas com velocidades de puxamento de 96 

mm/h, nos dois sentidos de puxamento: sentido convencional de puxamento (para 

cima) e puxamento para baixo. 

As fibras foram levadas a microscópio óptico em aumento de 50 X e 

observada a variação do diâmetro da fibra por meio de uma escala graduada da 

ocular do microscópio. 

 As observações foram executadas em fibras fraturadas após o ensaio de 

flexão. Cada fragmento da fibra foi denominado de A ou B. A observação do 

diâmetro foi realizada a cada milímetro, partindo da região de fratura até o quinto 

milímetro em cada fragmento. 

Espécimes observados: 

• Espécime 1 a 5 - fibras crescidas a 96 mm/h - puxamento para cima; 

• Espécimes 6 a 10 - fibras crescidas a 96 mm/h - puxamento para baixo. 
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3.3. Resultados e discussões 

3.3.1 Variação do diâmetro das fibras 

Os resultados de variação do diâmetro (∆d) ao longo da fibra estão 

ilustrados nas Figuras 8 e 9. 
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Figura 8- Variação do diâmetro das fibras puxadas para cima. O comprimento 0 

representa a região de ruptura, os valores positivos e negativos representam os 

dois fragmentos da fibra. 
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Figura 9- Variação do diâmetro das fibras puxadas para baixo. O comprimento 0 

representa a região de ruptura, os valores positivos e negativos representam os 

dois fragmentos da fibra. 

 

 O diâmetro de cada fibra na região de ruptura está entre 0,8 e 0,9 mm. A 

variação máxima do diâmetro foi de 40 µm em uma das fibras crescidas pela 

técnica de puxamento para baixo. A variação média do diâmetro foi de 21 µm, 

representando menos de 2,5% de variação em relação ao diâmetro médio das 

fibras.   

 Por meio deste estudo, pode-se concluir que somente pequenas variações 

do diâmetro ocorreram ao longo das fibras. Desta maneira, a influência da variação 

do diâmetro funcionando como ponto de concentração de tensão foi considerada 

desprezível nesse trabalho. 
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3.3.2 Análise da influência da velocidade de puxamento na 

microestrutura e no módulo de ruptura de fibras eutéticas de 

Al2O3/GdAlO3. 

 

3.3.2.1 Módulo de ruptura (MOR). 

O crescimento das fibras de composição eutética foi executado em 

velocidades de 48, 72, 96 e 240 mm/h, com a potência do laser ajustada para 

manter o processo estável. O número total de fibras utilizadas no estudo foi de 48, 

distribuídas entre os diferentes grupos (Tabela I). 

Tabela I - Número de fibras analisadas para cada velocidade de crescimento. 

Vel.(mm/h) Fibras  
48 9 
72 9 
96 19 

240 11 
Total 48 

 

 

As curvas de força x deslocamento obtidas no ensaio de flexão a três pontos 

foram típicas de materiais frágeis, em que há um aumento contínuo e proporcional 

das forças com o deslocamento do atuador. A ruptura ocorre de maneira abrupta 

sem deflexões na curva (Figura 10). 
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Figura 10– Curva de força x deslocamento obtido em ensaio de flexão da fibra 

Al2O3/GdAlO3. 

 

Os resultados de MOR para cada velocidade de crescimento estão 

apresentados na Tabela II e na Figura 11. 

Tabela II – MOR e desvio padrão para cada velocidade de puxamento.  

VELOCIDADE 
(mm/h) MOR (MPa) Desvio padrão (±) 

48 880 105 
72 1040 135 
96 1080 190 

240 1790 130 
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Figura 11- Médias de MOR com respectivos desvios padrãos. A região entre as 

linhas tracejadas representa a probabilidade de valores do MOR para o intervalo de 

velocidade estudado. 

 

Os resultados apresentados indicam uma tendência de aumento no MOR 

das fibras com o aumento da velocidade de puxamento. As fibras obtidas com 

velocidade de puxamento de 240 mm/h apresentaram MOR superior às demais.  

Constatou-se, na Figura 11, uma proporcionalidade entre a velocidade de 

puxamento e o MOR, apresentando um ajuste linear para o intervalo estudado 

(linha contínua). Além disso, foi sugerida uma faixa de probabilidade do valor do 

MOR (região entre as linhas tracejadas) para o intervalo de velocidades de 

puxamento estudado. 
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Estes resultados estão de acordo com estudos realizados previamente, nos 

quais se observa um aumento no MOR com o aumento da velocidade de 

puxamento [2,4].  

Na Figura 12, foram representados os resultados de MOR obtidos por 

ANDREETA [2], para cada velocidade de puxamento estudada. Observa-se uma 

grande dispersão de valores, e isto pode estar associado a característica do estudo 

realizado por ANDREETA que usou pedestal proveniente do processo de extrusão 

e a técnica de puxamento para cima. Além disso, a amostragem foi baixa. Na 

Figura 13, foram indexados os valores médios das velocidades de maior 

amostragem (18, 30, 36 e 48 mm/h) aos dados obtidos no presente estudo, 

observou-se que as médias do estudo de ANDREETA encontram-se dentro da 

região de probabilidade proposto na Figura 11. 

10 20 30 40 50 60
0

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

2000

 Fibras eutéticas de Al2O3/GdAlO3

M
O

R
 (M

Pa
)

Velocidade de puxamento (mm/h)
 

Figura 12 - Informações do estudo de ANDREETA. [2]. 
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Figura 13 - Dados do presente estudo, adicionados dos valores médios do estudo 

de ANDREETA. [2] 

 

3.3.2.2 Análise microestrutural 

 

Dois tipos de microestruturas características do material foram 

encontrados. O tipo “escrita chinesa” (Figura 14A) que apresenta um 

entrelaçamento entre as fases (Al2O3 e GdAlO3) e não apresenta orientação 

definida, propiciando ao material característica isotrópica e um outro arranjo 

microestrutural conhecido por “complexo regular” (Figura 14B), que apresenta as 

fases, com morfologia alongada, alinhadas na direção de crescimento. Algumas 

fibras apresentaram o padrão misto (Figura 14C), com regiões em que coexistem 

os dois tipos de microestrutura. 
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    Figura 14- A-)Microestrutura do tipo escrita chinesa; B-) Complexo regular; C-)  

Microestrutura mista onde aparece complexo regular e escrita chinesa. Imagens de 

fibras obtidas com velocidade de puxamento de 240 mm/h. 

 

Constatou-se, por meio de EDX (energia dispersiva de raio-X), que a fase 

escura é a matriz de alumina (α - Al2O3) e a fase mais clara é o aluminato de 

gadolínio (GdAlO3). A microestrutura mais comum observada foi a do tipo escrita 

chinesa que esteve presente em todos os grupos estudados. A totalidade das fibras 

dos grupos 48 mm/h e 72 mm/h apresentaram o padrão de microestrutura do tipo 

escrita chinesa. O padrão do tipo complexo regular só foi encontrado em fibras 

crescidas com 96 mm/h e 240 mm/h.  

Esta informação é indicativa de que o padrão de microestrutura do tipo 

complexo regular só é obtido quando os parâmetros de crescimento das fibras se 

distanciam das condições de equilíbrio termodinâmico do sistema. Para velocidades 

mais baixas (48 e 72 mm/h) o gradiente de temperatura é menor e, por isso, a 

microestrutura esperada (escrita chinesa), para condições mais próximas do 

equilíbrio termodinâmico, foi observada em todas as fibras. 

No trabalho de ANDREETA [3], o gradiente de temperatura, para fibras de 

900 µm de diâmetro, constatado foi de (4,7±0,2)x103°C/cm. Quando foi calculada a 

taxa de resfriamento, para cada velocidade de puxamento, 48, 72, 96 e 240mm/h, 

 

5 µm 5 µm 5 µm 

A B C
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foram encontrados os valores de: 376, 564, 752 e 18800C/min, respectivamente. 

Estes valores são altos quando comparados às taxas de resfriamento obtidas pela 

técnica denominada micro-pulling [4,7]. Essas elevadas taxas de resfriamento 

fazem com que a solidificação ocorra em condições termodinâmicas muito distantes 

das condições de equilíbrio. 

Uma visualização, em aumento de 500 vezes, foi executado em toda a 

região de ruptura de um dos fragmentos da fibra fraturada. Observou-se a 

microestrutura predominante e realizou-se a aquisição de três imagens, em 

aumento de 5000 vezes, para cada fibra. Embora algumas regiões apresentassem 

microestrutura mista, evitou-se a aquisição destas imagens por dificultar a análise 

de espaçamento entre as fases, além da possibilidade de aumento no coeficiente 

de variação. 

A análise do espaçamento entre as fases foi feita para 24 fibras conforme 

disposto na Tabela III. 

Tabela III - Número de fibras, de imagens e varreduras analisadas. 

Imagens 
Vel (mm/h) Fibras Escrita 

chinesa 
Complexo 

regular 
Varreduras 

48 6 18 0 450 
72 6 18 0 450 
96 6 9 9 450 

240 6 12 6 450 
Total 24 57 15 1800 

 

Os resultados da análise do espaçamento médio entre as fases em função 

da velocidade de puxamento estão representados na Figura 15. Pode-se observar 

uma tendência de diminuição do espaçamento com o aumento da velocidade de 

puxamento também por meio de imagens de microscopia eletrônica de varredura 

(Figura 16).  
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Um dos questionamentos foi: o menor espaçamento médio entre as fases 

das fibras puxadas com 96mm/h e 240mm/h está relacionado à presença da 

microestrutura do tipo complexo regular? Para responder,  analisou-se o 

espaçamento médio entre as fases, considerando somente as imagens que 

apresentaram microestrutura do tipo escrita chinesa em fibras obtidas com todas as 

velocidades de puxamento. O resultado observado foi que o espaçamento médio 

entre as fases diminui com o aumento da velocidade de puxamento, embora a 

diferença em números absolutos dos valores médios de espaçamento entre as 

fases seja menor.  
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Figura 15- Espaçamento médio entre as fases na região da fratura das fibras. 
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Figura 16 – Microestrutura tipo escrita chinesa de fibras puxadas com velocidades 

de: A)48mm/h, B)72 mm/h, C)96 mm/h e D)240mm/h.  

A relação de Jackson-Hunt [8] relaciona o espaçamento médio entre as 

fases eutéticas e a taxa de puxamento, por meio da equação λ2v = constante para 

os compostos eutéticos de microestrutura regular. A relação foi obedecida no 

intervalo de velocidades utilizado, permitindo o controle da microestrutura do 

Al2O3/GdAlO3, a despeito da complexidade da sua microestrutura (Figura 17). 
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Figura 17- Relação entre o espaçamento médio das fases de Al2O3/GdAlO3 e a 

velocidade de puxamento (λ2v=11µm3/s). 

 

Em uma comparação com os resultados reportados na literatura para as 

fibras de Al2O3/GdAlO3 puxadas pela técnica de micro pulling-down, a relação de 

Jackson e Hunt (λ2v = constante) não se aplicou aos resultados de espaçamento 

médio entre as fases das fibras obtidos por YOSHIKAWA et al. [4] (Figura 18). Já 

no estudo de ANDREETA, a constante de Jackson e Hunt foi obedecida para o 

intervalo estudado (λ2v = 40 (± 1)µm3/s). 
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Figura 18- Relação entre o espaçamento médio das fases de Al2O3/GdAlO3 

(sapphre/GAP) e Al2O3/Y3Al5O12(sapphre/YAG) e a velocidade de puxamento, em 

fibras puxadas pela técnica de micro-pulling down, no trabalho de YOSHIKAWA et 

al. A relação λ2v=C não se aplica ao Al2O3/GdAlO3 [4]. 

 

Quando se estabelece a relação entre o espaçamento médio entre as fases 

e o MOR obtido em cada grupo, confirma-se a hipótese que a diminuição do 

espaçamento médio entre as fases confere uma tendência de aumento no MOR 

(Figura 19 e Tabela V). Esses resultados de espaçamento médio entre as fases e 

MOR estão de acordo com o estudo de ANDREETA, que apresenta um maior MOR 

para as fibras que apresentam um menor espaçamento médio entre as fases e 

microestrutura do tipo complexo regular [2].  
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Figura 19- Correlação entre MOR e espaçamento médio entre as fases para cada 

velocidade de puxamento. 

 

A Tabela IV apresenta os valores de espaçamento médio entre as fases e 

MOR para as diferentes velocidades e tipo de microestrutura.  

Tabela IV – Média e desvio padrão do espaçamento médio entre as fases e MOR 

para cada tipo de microestrutura. 

Fator de variação 
MOR 
(MPa) 

Espaçamento 

entre as fases (µm)

48 880±105 0,9±0,2 

72 1040±135 0,8±0,1 

96 1080±190 0,6±0,2 

Velocidade de puxamento 
(mm/h) 

240 1790±130 0,4±0,1 

Escrita chinesa 1000±200 0,7±0,2 
Microestrutura 

Complexo regular 1560±300 0,4±0,1 
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Para mostrar a grande dispersão de valores do MOR e do espaçamento 

médio entre as fases para fibras puxadas a 96mm/h, a Figura 20 correlaciona os 

dois parâmetros previamente citados. 
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Figura 20- MOR e espaçamento médio entre as fases para as fibras puxadas a 

96mm/h. 

 

A fibra que apresenta a escrita chinesa*, não apresenta uma microestrutura  

típica e sim um intermediário entre escrita chinesa e complexo regular. Os cristais 

não estão regularmente espaçados, no entanto, apresentam uma direção 

preferencial de orientação tornando possível determinar a direção de crescimento 

quando se observa a imagem. 
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3.3.3 Análise da influência da variação da composição e sentido de 

puxamento na microestrutura e no módulo de ruptura (MOR) de 

compostos de Al2O3/GdAlO3. 

 

Neste estudo foi realizada uma análise sistemática da influência da variação 

da composição (eutética; 2% e 5% (em peso) de excesso de Al2O3 em relação à 

composição eutética) e do sentido de puxamento (para cima e para baixo) na 

microestrutura e MOR de fibras de Al2O3/GdAlO3. 

A variação da composição foi motivada por trabalhos da literatura que 

relatam que o excesso de alumina na zona fundida favorece a formação da 

microestrutura do tipo complexo regular [2,7].  

YOSHIKAWA e col, analisaram vários tipos de fibras cerâmicas eutéticas 

compostas pela combinação de Al2O3 e óxidos de terras raras (Y, Sm, Lu, Gd, Eu) 

obtidas pela técnica de micro-pulling down. Nas fibras de Al2O3/GdAlO3, os autores 

observaram que a microestrutura neste sistema não foi uniforme, onde regiões 

regulares estavam misturadas com regiões de escrita chinesa e, a razão 

volumétrica entre as fases variou de uma região para outra. As regiões de 

microestrutura regular apresentaram maior porcentagem de alumina [7]. 

ANDREETA e col verificaram, por meio de análise semi-quantitativa de 

imagens de fibras de Al2O3/GdAlO3, que a fração volumétrica da fase α-alumina na 

escrita chinesa foi de 47% e nas imagens de complexo regular 51%. Isto significa 

que pequenos excessos de alumina na zona fundida favoreceram o aparecimento 

da microestrutura do tipo complexo regular [2]. 

A variação do sentido de puxamento das fibras foi experimentada, na 

tentativa de se reduzir a quantidade de bolhas na zona fundida que são 

provenientes do pedestal. As bolhas podem causar alterações no ângulo formado 

entre a zona fundida e a fibra solidificada resultando em modificações no gradiente 
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de calor e na cinética de solidificação. Além das perturbações causadas na zona 

fundida, existe a possibilidade de incorporação destas bolhas na fibra solidificada 

(Figura 21-c) resultando numa redução das propriedades mecânicas. Por estes 

motivos, investigou-se a possibilidade de inversão no sentido de puxamento 

(puxamento da fibra para baixo), que dificulta a presença de bolhas próximas à 

zona de solidificação, pois, por diferença de densidade, as bolhas tendem a 

retornar para regiões próximas ao pedestal, reduzindo a ocorrência de bolhas na 

zona fundida. 

 

    

Figura 21 - Imagens registradas durante o crescimento de fibras de Al2O3/GdAlO3 

no sentido convencional de puxamento (para cima): a) observação de bolhas 

emergindo do pedestal; b) presença de muitas bolhas próximas a zona de 

solidificação; c) bolha sendo incorporada na fibra solidificada. 

 

3.3.3.1 Módulo de ruptura (MOR) 

Foram crescidas 61 fibras com a velocidade de puxamento constante em 96 

mm/h. O número de fibras analisadas em cada fator de variação está descrito na 

Tabela V. 

a b c
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Tabela V - O número de fibras analisadas em cada condição experimental. 

Composição Sentido Número de 
fibras 

p/ cima 23 Eutético p/ baixo 11 
p/ cima 8 2% p/ baixo 7 
p/ cima 6 5% p/ baixo 6 

TOTAL 61 
 

A Tabela VI apresenta os valores médios de MOR para os fatores: 

composição, sentido de puxamento e tipo de microestrutura.   

Tabela VI - Média e desvio padrão do MOR para cada composição, sentido de 

puxamento e tipo de microestrutura. 

Fator de variação MOR (MPa) ± desvio padrão

Eutética 980±190 

2% (peso) excesso Al2O3 1245±180 Composição 

5% (peso) excesso Al2O3 1420±160 

Para cima 1140±240 Sentido de 
puxamento Para baixo 1120±275 

Escrita chinesa 1005±190 
Microestrutura 

Complexo regular 1310±150 

 

Observa-se a tendência de aumento do MOR quando a composição 

apresenta excesso de alumina. As fibras com composição de 2% e 5% em excesso 

de alumina apresentaram MOR superior ao da composição eutética.  

Em relação ao sentido de puxamento, observou-se, que o MOR 

apresenta valores semelhante para ambos os sentidos de puxamento. Este 

resultado sugere que o sentido de puxamento da fibra parece não afetar a 

propriedade mecânica. 
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Na Figura 22, observa-se a interação entre o sentido de puxamento e cada 

composição estudada. 
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Figura 22- MOR médio para as fibras crescidas em ambos os sentidos de 

puxamento nas diferentes composições. 

 

Observa-se, na Figura 22, uma tendência de aumento do MOR para as 

fibras que apresentam excesso de alumina para ambos os sentidos de puxamento. 

Este fato indica a hipótese de que a microestrutura e o espaçamento entre as fases 

são alterados com a composição, embora todas as fibras sejam crescidas com a 

velocidade constante de 96 mm/h. 
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3.3.3.2 Análise microestrutural e correlação com o MOR 

 A análise microestrutural foi realizada em algumas fibras de cada grupo 

conforme descrito na Tabela VII. 

 Tabela VII- Número de fibras, imagens e varreduras analisadas em cada 
grupo. 

Imagens 

Composição Sentido Fibras Escrita 
Chinesa

Complexo 
Regular 

Varreduras 

p/ cima 6 12 8 500 Eutético p/ baixo 4 10 2 300 
p/ cima 4 9 3 300 2% p/ baixo 4 10 2 300 
p/ cima 5 14 1 375 5% 
p/ baixo 5 8 7 375 

Total 28 63 23 2150 

 

 Todos os grupos apresentam os dois tipos de microestrutura. O grupo que 

apresentou maior número de imagens de microestrutura do tipo complexo regular, 

percentualmente, foi o de composição com 5% de excesso em peso de alumina no 

puxamento para baixo. 

 A Figura 23 apresenta imagens de microscopia eletrônica de varredura dos 

grupos preparados com 2% e 5% (em peso) de excesso de alumina. 
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Figura 23 – A e B são imagens de fibras de composição de 2% (em peso) de 

excesso de Al2O3 com microestrutura escrita chinesa e complexo regular, 

respectivamente. C e D são imagens de fibras de composição de 5% (em peso) de 

excesso de Al2O3 com microestrutura escrita chinesa e complexo regular, 

respectivamente. 

A B

C D

5 µm 5 µm 
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 Nas composições que apresentam excesso de alumina, é esperado 

encontrar a formação da fase primária (α-Al2O3) rodeada pela microestrutura 

eutética. YOSHIKAWA e col observaram este padrão microestrutural em fibras que 

partiram da seguinte proporção de Al2O3:Gd2O3: (a) 72:28; (b) 73:27 e 76 : 24 

(Figura 24a,b). Por outro lado, não foi encontrada fase primária na composição 

eutética 77:23  (Figura 24c) [7]. 

  

 

Figura 24- Microscopia eletrônica de varredura de fibras que partiram da seguinte 

composição de Al2O3:Gd2O3 (a) 72:28; (b) 73:27 e 76:24; e (c) composição eutética 

77:23, observadas por YOSHIKAWA. 

 

Neste estudo, as imagens de MEV não revelaram a formação de fase 

primária. Isto está relacionado com a quantidade pequena de excesso de alumina 

(2% e 5%) e com as condições de puxamento muito distante das condições de 

A B

C 
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equilíbrio termodinâmico. Estes resultados estão de acordo com outros trabalhos na 

literatura que relatam que para maiores velocidades ou excesso do componente 

que cresce facetado (alumina) é possível o aparecimento de arranjos regulares 

associados à escrita chinesa [2,5]. 

Os valores de espaçamento médio entre as fases (Al2O3 e GdAlO3) e do 

MOR em função da composição, sentido de puxamento e tipo de microestrutura, e 

estão apresentados na Tabela VIII. 

Tabela VIII - Média e desvio padrão do espaçamento médio entre as fases e MOR 

para cada composição, sentido de puxamento e tipo de microestrutura. 

Fator de variação 
MOR 
(MPa) 

Espaçamento 
entre as fases (µm)

Eutética 980±190 0,6±0,2 

2% (peso) de excesso de Al2O3 1245±180 0,6±0,1 Composição 

5% (peso) de excesso de Al2O3 1420±160 0,5±0,1 

Para cima 1140±240 0,6±0,1 Sentido de 
puxamento Para baixo 1120±275 0,6±0,1 

Escrita chinesa 1005±190 0,6±0,2 
Microestrutura 

Complexo regular 1310±150 0,5±0,1 

 

A Tabela VIII indica uma tendência de aumento do MOR com a diminuição 

do espaçamento médio entre as fases. Esses fatores parecem ser influenciados 

pela composição e pelo tipo de microestrutura presente. O grupo que apresenta 

maior quantidade de alumina (5% em excesso) em relação à composição eutética 

apresenta uma tendência de espaçamento entre as fases menor e um MOR maior 

em relação aos outros grupos estudados. Observa-se uma tendência de menor 

espaçamento entre as fases associado a um maior MOR quando a microestrutura 

do tipo complexo regular está presente. Com relação ao sentido de puxamento para 
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cima e para baixo apresentam MOR e o espaçamento médio entre as fases 

equivalentes. 

 Na Figura 25, estão representados os espaçamentos médios entre as fases 

para cada tipo de microestrutura. 
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Figura 25 - Espaçamento médio entre as fases para cada composição, sentido de 

puxamento e microestrutura predominante.  

 

Uma observação relevante é que o espaçamento entre as fases da 

microestrutura do tipo complexo regular apresenta o menor coeficiente de variação 

que a microestrutura tipo escrita chinesa principalmente nas fibras de composição 

de 5% em excesso de alumina. Isto indica uma maior regularidade nas fibras que 

apresentam a microestrutura do tipo complexo regular.  
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Quando se relaciona o espaçamento médio entre as fases com o MOR para 

cada grupo estudado, verifica-se a confirmação de tendência de redução do 

espaçamento associado a um maior MOR (Figura 26). 
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Figura 26- Espaçamento médio entre as fases e MOR para cada composição e 

sentido de puxamento (↑para cima; ↓  para baixo). 

 

 Na Figura 26, a relação entre MOR e espaçamento médio entre as fases 

está coerente com os resultados mostrados na Figura 19. Por meio desta relação, 

pode-se concluir que independentemente do fator que altera a microestrutura, seja 

a velocidade de puxamento da fibra ou a composição, a redução do espaçamento 

médio entre as fases propicia o aumento do MOR das fibras.  
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3.4 Conclusões 

Por meio deste estudo, pode-se concluir que: 

1. A velocidade de puxamento tem grande influência no espaçamento médio 

entre as fases e no MOR das fibras eutéticas de Al2O3/GdAlO3. A condição 

experimental que forneceu os melhores resultados foi: velocidade de 

puxamento de 240mm/h com a microestrutura do tipo complexo regular. 

2. A variação na composição das fibras alterou o espaçamento médio entre 

fases e o MOR das fibras. A condição experimental que forneceu os 

melhores resultados foi com a associação da composição com excesso de 

2% e 5% (em peso) de alumina, com o sentido de puxamento para baixo. 

 

3.5 Trabalhos futuros 

1. Tratamento superficial com laser em infraestruturas de cerâmicas 

odontológicas para a produção de superfícies homogêneas, livres de poros 

e trincas. Investigação da permeabilidade, rugosidade superficial, 

tenacidade à fratura e resistência à flexão, quando comparados ao 

processamento convencional. 
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CAPÍTULO IV - Porcelana reforçada por bastões 
cerâmicos 

 

 

4.1 Introdução 

 Materiais reforçados por fibras apresentam diversas aplicações na área 

médica e odontológica, dentre elas: pinos de reforço intracanal, pinos dentinários 

para retenção de materiais restauradores, reforços de bases de dentaduras, 

próteses parciais removíveis e próteses fixas adesivas[1,2]. 

O uso de fibras de vidro e poliméricas está bastante difundido para o reforço 

de compósitos e polímeros dentais [1]. No entanto, não se apresentam relatos na 

literatura relacionando o uso de fibras/bastões para reforço de próteses totalmente 

cerâmicas.  

Próteses totalmente cerâmicas têm experimentado grandes avanços nas 

técnicas de processamento, na busca por cerâmicas com melhores propriedades 

mecânicas sem o comprometimento da qualidade estética. A evolução das próteses 

totalmente cerâmicas envolve o aumento da densidade relativa das peças e do 

conteúdo cristalino particulado. A combinação destes fatores aumenta a resistência 

à flexão e a tenacidade à fratura das peças cerâmicas. Por outro lado, o aumento 

dos núcleos cristalinos resulta em redução da translucidez da peça devido ao 

fenômeno de reflexões internas múltiplas nos contornos dos grãos cristalinos. 

[2,3,4,5,6,7,8].  



CAPÍTULO IV - Porcelana reforçada por bastões cerâmicos 

 

69

Dentre as limitações clínicas das próteses totalmente cerâmicas encontram-

se: a necessidade de desgastes dentais excessivos para a obtenção de espaço 

suficiente para a infraestrutura cerâmica, a opacidade da infraestrutura cerâmica e 

a necessidade de maiores áreas de secção transversal dos conectores quando 

comparadas a peças metalocerâmicas [4,5,9].  

Nas próteses fixas totalmente cerâmicas, que visam a reposição de um ou 

mais elementos dentais perdidos, existe uma maior probabilidade de fratura da 

região de conector. O conector é a região que fica entre a parte da peça protética 

que fica apoiada sobre o remanescente dental e o dente suspenso (Figura 27). 

Geralmente, este é o ponto da peça que apresenta a menor área de secção 

transversal e, além disso, apresenta uma geometria que favorece a concentração 

de tensões [9].  

OH e ANUSAVICE realizaram um estudo da influência do desenho do 

conector na resistência à flexão de infraestruturas de vitrocerâmicas para próteses 

totalmente cerâmicas. Os resultados revelaram que os menores valores de 

resistência foram encontrados para as próteses que apresentaram os ângulos mais 

agudos na face da prótese que estava sob tração no ensaio de flexão (Figura 27) 

[9].  

 

 

Figura 27 - Fratura na região de conector de prótese totalmente cerâmica [9]. 
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Neste capitulo, objetivou-se desenvolver e caracterizar um novo material 

conjugado porcelana-bastão cerâmico de alto desempenho mecânico que suporte 

os complexos esforços encontrados na cavidade oral. O conjugado é composto por 

uma matriz de porcelana odontológica comercial (Cerabien -Noritake) reforçada 

com bastões cerâmicos cristalinos à base de Al2O3/GdAlO3 obtidos por fusão a 

laser. A Figura 28 é um desenho esquemático da aplicação clínica do novo 

conjugado.  

 

 

 

 

 

 

Figura 28 – Desenho esquemático de uma prótese adesiva sem uso de metal, 

reforçada por dois bastões cerâmicos de Al2O3/GdAlO3. Vide detalhe da região de 

conector. 

O termo bastão foi utilizado para o reforço, pois os compostos cerâmicos 

inseridos na porcelana ocupam um grande volume do conjugado (cerca de 30%), 

no entanto, apresentam uma área superficial para adesão bastante reduzida, 

descaracterizando o termo reforço por fibras no qual se subentende uma relação 

superior de área superficial:volume. 

 

pônticopilar pilar 

conector

Fibra de Al2O3/GdAlO3 
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4.2 Materiais e métodos 

4.2.1 Análise do coeficiente de expansão térmica linear (CETL) 

4.2.1.1 Fibras eutéticas de Al2O3/GdAlO3 

Determinou-se o coeficiente de expansão térmica linear (CETL=α) das fibras 

cerâmicas obtidas por fusão a laser, para verificar a compatibilidade com 

compósitos e cerâmicas odontológicas comerciais. Para tanto, utilizou-se um 

dilatômetro (DIL 402 PC, Netzsch, Alemanha), no qual a fibra de aluminato de 

gadolínio/alumina foi posicionada dentro de uma câmara térmica com uma sonda 

(probe) tocando uma de suas extremidades. A sonda registra a variação de 

comprimento do material em função do aumento de temperatura. O intervalo de 

temperatura utilizado variou da temperatura ambiente até 8000C. A velocidade de 

aquecimento na câmara térmica do dilatômetro foi de 5oC/minuto e foi mantida 

constante para todo o intervalo de temperatura. 

 A fibra de aluminato de gadolínio/alumina utilizada neste experimento foi 

crescida utilizando o protocolo descrito anteriormente, na composição eutética, com 

velocidade de puxamento de 96 mm/h. 

 

4.2.1.2 Porcelana comercial 

 As porcelanas para recobrimento de infra-estruturas à base de alumina são 

acrescidas de cristais de alumina em sua composição, para compatibilizar o CETL 

da porcelana com o da infra-estrutura e, por isso, são chamadas de porcelanas 

aluminizadas. A porcelana aluminizada comercial Cerabien (Noritake) foi a 

escolhida para esta etapa do estudo.   

 A porcelana foi sinterizada em forno, seguindo o protocolo indicado pelo 

fabricante (Tabela IX). Após a sinterização, obteve-se uma peça de formato 

retangular com superfícies irregulares (descrição detalhada no item 4.2.2.1).  
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Realizou-se a regularização e acabamento das superfícies por meio de 

desgastes com seqüência de lixas de SiC de 300, 600 e 1200, respectivamente 

(Figura 29). Após a regularização das superfícies da porcelana, realizou-se o 

estudo de dilatometria. 

 

Tabela IX- Seqüência do processo de sinterização da porcelana Cerabien 

Entrada Temp. 
Inicial 

Início 
Vácuo

Taxa de 
aquec. Tempo no forno Saída do 

elevador 

1 min c/ vácuo a 965 oC 8 min. 600 oC 600 oC 45oC/min 1 min s/ vácuo a 965 oC 4 min. 

 

 

Figura 29 – Corpo de prova de Cerabien (Noritake) 

 

O ensaio foi realizado no equipamento de dilatometria (DIL 402 PC, 

Netzsch, Alemanha) em intervalo de temperatura variando da temperatura ambiente 

a 800oC, seguindo as etapas descritas no item 2.1.1. 
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4.2.2 Resistência à flexão (Módulo de ruptura) 

4.2.2.1 Confecção dos corpos de prova 

 A confecção dos corpos de prova foi executada em porcelana, cor de 

dentina D4, nas dependências do Laboratório de Prótese Dental Aliança, segundo o 

protocolo recomendado pelo fabricante (Tabela IX).  

Sobre uma placa de vidro, adicionou-se água destilada ao pó de porcelana 

até se obter uma pasta cremosa da mistura. Com auxílio de pincel, a porcelana foi 

aplicada na matriz de aço inoxidável de dimensões de 25 X 5 X 2 mm3. Em 

seguida, a matriz metálica preenchida foi levada ao vibrador para permitir o 

afloramento do excesso de líquido e a remoção do líquido excedente executada 

com auxílio de papel absorvente. A matriz foi desenhada em 5 peças móveis para 

facilitar a remoção do corpo a verde. A barra de porcelana foi levada ao forno para 

realização do ciclo de sinterização (Figura 30). 
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Figura 30- A) Pasta de pó de porcelana com água destilada, B) Aplicação na matriz 

metálica, C) Desmontagem da matriz em 5 partes, D) Corpo cerâmico à verde. 

  

 Corpos-de-prova reforçados 

Os bastões foram limpos superficialmente, por meio de ácido fluorídrico 10% 

durante 2 min, lavados abundantemente e secos. Após preencher cerca de 1/3 da 

matriz metálica com a porcelana, foram acomodados três bastões cerâmicos em cada 

corpo de prova. Seguiu-se o preenchimento do restante da matriz com a porcelana e a 

sinterização previamente descrita. Nos espécimes reforçados, foram utilizados 03 

bastões em cada corpo de prova dispostos manualmente.  

Após a sinterização, realizou-se a seqüência de desgaste, acabamento e 

polimento dos corpos de prova com auxílio de pasta diamantada de granulação 15, 12, 

A B

C D
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9, 6, 3 e 1µm, respectivamente. As medidas de cada espécime foram obtidas com 

auxílio de paquímetro digital (Mitutoyo). 

 Foram confeccionados 16 corpos de prova, dentre os quais 8 foram reforçados 

por 3 fibras cerâmicas da Al2O3/GdAlO3 cada espécime. Para simular os ciclos térmicos 

que ocorrem na cavidade oral, foram realizados 750 ciclos térmicos com banhos de 30 

segundos em água destilada em temperaturas de 5o C e 55o C. A ciclagem térmica 

visou também a observação da compatibilidade térmica de materiais compósitos, por 

meio da análise da interface de união. 

 

4.2.2.2. Módulo de ruptura (MOR) 

O ensaio de resistência à flexão a três pontos foi realizado com o espécime 

posicionado sobre apoios de secção circular de 2,0 mm de diâmetro distanciados 16 

mm entre si. Outro acessório de secção circular de 2,0 mm foi apoiado sobre o corpo 

de prova distante 8,0 mm de cada apoio (Figura 7- Capítulo III – pag.38). 

 O ensaio foi executado em máquina universal de ensaios mecânicos (Instron). 

O atuador foi ajustado para progredir em velocidade constante de 0,5 mm/min. Os 

dados da curva força X deslocamento, registrados pelo equipamento, foram 

armazenados para posterior análise. O módulo de ruptura (MOR) foi calculado, por 

meio da equação (3): 

 

22
3
wh

flMOR =
      (3) 
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onde f é a força de ruptura, l a distância entre apoios, w a largura dos espécimes e h a 

espessura. 

Calculou-se também o módulo de elasticidade, por meio da equação (4): 

 

ν3
3

4wh
flE =

      (4) 

onde υ é a deflexão na região linear do gráfico. Para o cálculo do módulo de 

elasticidade (E) optou-se por utilizar a porção linear mais inclinada das curvas.  

Os dados foram analisados quanto à variância pelo teste ANOVA seguido do 

teste de contraste de Tukey (5%). Foi realizada a análise de Weibull para indicar a 

confiabilidade do processamento. 

 

4.2.3 Análise da interface fibra-porcelana 

 A interface bastão/porcelana do conjugado foi analisada por meio de 

microscopia eletrônica de varredura (DMS 960, Zeiss). Os espécimes foram embutidos 

em uma matriz de vidro, com resina epoxi (Araldite), com o longo eixo da fibra 

perpendicular à superfície da matriz. Seguiu-se a seqüência de desgaste, acabamento 

e polimento das fibras com auxílio de pasta diamantada (Aroltec) de granulação 15, 12, 

9, 6, 3 e 1µm, respectivamente. Os espécimes foram colados em porta amostras e 

receberam o recobrimento com fina camada de ouro por técnica de “sputtering” 

(Balzers SCD 050 Sputer Coater, Balzers, German). 

 Realizou-se a análise da integridade da interface porcelana-fibra e a utilização 

de mapeamento de elementos por EDX para verificar a composição da interface. 
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4.3 Resultados e discussão 

4.3.1 Análise do coeficiente de expansão térmica linear (CETL) 

4.3.1.1 Fibra eutética de Al2O3/GdAlO3 

 A curva de dilatometria da fibra e o coeficiente de expansão térmica linear (α) 

da fibra estão representados na Figura 31. 
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Intervalo de 150oC a 700oC 

 

Figura 31 – Curva de dilatometria da fibra de Al2O3/GdAlO3. Indicação do CETL médio 

para o intervalo de 150oC a 700 oC. 

  

A fibra eutética de aluminato de gadolínio/alumina apresentou uma pequena 

variação na dilatação em função da temperatura, observado após o ajuste linear do 

resultado experimental (Figura 31). A dilatação total da amostra quando a câmara 

térmica atingiu 800oC foi de 0,56%. 
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Na Figura 31, foi calculado também o CETL para a fibra cerâmica, que ficou um 

torno de (8,8±0,1)x10-6 oC-1. Este resultado é bastante promissor, pois o coeficiente de 

expansão térmico linear apresentado pela dentina está em torno de 8,5x10-6/oC e é 

compatível com o CETL de outros materiais dentários restauradores, principalmente as 

peças cerâmicas a base de alumina.  

 

4.3.1.2 Porcelana comercial 

 A curva de dilatometria e o coeficiente de expansão térmica linear (α) da 

porcelana estão representados na Figura 32. 
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Figura 32 – Curva de dilatometria da porcelana Cerabien (Noritake) 

sinterizada.Observa-se o início da tg da parte vítrea da porcelana em torno de 6100C. 

 

O comportamento da deformação da barra durante o experimento (Figura 32), 

variou linearmente até a temperatura de 600oC. Após este intervalo, observa-se uma 
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maior inclinação da curva, indicando uma rápida expansão seguida de um decaimento 

abrupto. A temperatura de 6100C está relacionada com o início da temperatura de 

transição vítrea e com a diminuição da viscosidade da matriz vítrea da porcelana. 

Verificou-se que a média do CETL foi de 7,8x10-6/oC e o desvio padrão de 

3,0x10-7/oC. Quando se compara este valor com o α médio da fibra cerâmica, no 

mesmo intervalo de temperatura (8,8x10-6 oC-1), observa-se que a diferença entre os 

CETL está em torno de 1x10-6 oC-1. 
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4.3.2 Módulo de ruptura (MOR) 

 A Figura 33 mostra as curvas (força X descolamento) típicas para cada grupo 

testado. 
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Figura 33 – Curva força x deslocamento do conjugado e da porcelana sem reforço. 

 

Os resultados do MOR foram apresentados na Figura 34. A Tabela X apresenta 

os valores médios do módulo de ruptura e do módulo de elasticidade com os 

respectivos coeficientes de variação. 
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Figura 34 - Módulos de ruptura do conjugado e da porcelana. 

Tabela X - Módulo de ruptura (MOR) e do módulo de elasticidade (E) da porcelana com 

reforço e sem reforço, com os respectivos coeficientes de variação. 

Porcelana MOR (MPa)
C.V. 
(%) 

E (GPa) 
C.V. 
(%) 

Reforçada 218 10 37 24 

Sem reforço 91 8 21 18 

 

As fibras cerâmicas de Al2O3/GdAlO3 foram capazes de reforçar a matriz de 

porcelana. O módulo de ruptura da porcelana foi de 91 MPa e, quando foram inseridas 

as fibras cerâmicas como reforço, atingiu-se o valor médio de 218 MPa.  

As fibras cerâmicas tornaram o conjugado mais rígido quando comparado à 

porcelana sem reforço. Isto é evidenciado pelo aumento do módulo de elasticidade 

calculado observando-se a maior inclinação da porção elástica da curva tensão X 



CAPÍTULO IV - Porcelana reforçada por bastões cerâmicos 

 

82

deformação. O MOR foi maior para o conjugado pela compatibilidade química e 

térmica entre os dois materiais e pela capacidade de transferência dos esforços para a 

fibra durante a solicitação mecânica. 

 Calculou-se também o módulo de Weibull para os grupos estudados (Figura 

35). 
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Figura 35 - Probabilidade de fratura do conjugado e da porcelana sem reforço. 

 

Quando se observa a probabilidade de fratura (Figura 35), os valores do m, 

conhecidos como módulo de Weibull, são importantes referências à confiabilidade e 

qualidade do processamento do material. Os valores de m para a porcelana sem 

reforço (11,7) foi maior que o grupo de porcelanas reforçadas (9,1). No entanto, 

quando se obtém um valor de m acima de 9,0, o material cerâmico pode ser 
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considerado de alto desempenho. O menor m observado no conjugado está 

relacionado com a microestrutura mais complexa e não-homogênea deste grupo. 

 

4.3.3 Análise da interface fibra-porcelana 

Com o aperfeiçoamento da técnica de aplicação de bastões de reforço em 

porcelanas dentais, valores de resistência ainda maiores são esperados para o 

conjugado, pois haverá redução de incidência de bolhas e poros na porcelana 

principalmente próximos à interface porcelana/bastão (Figura 36 A, B e C). 

 

                 
 
Figura 36 - A)Bolhas nas proximidades da interface porcelana/fibra (50X), B) Bolha 

bem próxima a interface (500X), C) Bolha na região da interface (500X) 

 

O menor valor de m (coeficiente de Weibull) obtido com o novo conjugado pode 

estar relacionado também com as bolhas próximas à interface e com a dificuldade de 

padronização da localização da fibra no interior da matriz de porcelana resultando em 

maior dispersão dos dados. 

 A interface apresentou-se íntegra e sem falhas (exceto pela presença das 

bolhas e poros na porcelana, problema inerente à técnica de inserção). A Figura 37 

indica a excelente compatibilidade entre a fibra e a porcelana do conjugado que está 

A B C

Porcelana Porcelana Porcelana 

Bastão 

Bastão
Bastão 
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relacionada com o bom molhamento da porcelana à fibra e a diferença pequena entre 

os CETL.  

 

Figura 37- Interface íntegra bastão-porcelana. 

 

Observando o EDX (Figura 38) realizado na região da interface, fez-se uma 

tentativa de mapeamento de cada elemento para verificar a composição da região 

interfacial (Figura 39). 

5 µm Bastão

Porcelana
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Figura 38 - EDX da região da interface. 

 

A técnica para identificar a composição por energia dispersiva de raios-X 

consiste, basicamente, no bombardeamento da amostra por um feixe de elétrons. 

Este feixe é capaz de excitar elétrons da camada K e L dos átomos da amostra. 

Com o decaimento destes elétrons, são geradas radiações-X que são captadas por 

um detector específico. Como a transição energética das camadas K e L são 

peculiares para cada átomo, o equipamento é capaz de identificar os diferentes 

átomos presentes, por meio da detecção de cada comprimento de onda emitido 

pelos elementos que compõem a amostra.  

Foi realizado um mapeamento dos principais elementos presentes na 

interface. (Figura 39: A) Oxigênio, B) Sódio, C) Alumínio, D) Silício, E) Potássio e F) 

Gadolínio). 
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Figura 39 - Mapa dos principais elementos contidos na interface. A) Oxigênio, B) 

Sódio, C) Alumínio, D) Silício, E) Potássio e F) Gadolínio. 
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4.4 Conclusões 

1. As fibras foram capazes de reforçar a porcelana odontológica aumentando 

de 91 MPa para 218 MPa resistência à flexão deste material. Este valor 

poderá ser ainda maior quando a técnica de inclusão de fibras em 

cerâmicas odontológicas estiver aprimorada. 

 

4.5 Trabalhos complementares 

1. Inserção dos bastões de alumina/aluminato de gadolínio (Al2O3/GdAlO3) em 

sistemas cerâmicos estruturais: IPS Empress II (Ivoclar-Vivadent) e In-

Ceram (Vita). Análise comparativa da resistência à flexão e análise da 

interface.  

2. Incorporação de fragmentos cerâmicos da fibra de Al2O3/GdAlO3, como 

reforço particulado, em cerâmicas odontológicas. 

3. Proposição de bastões de menor diâmetro para um reforço do conjugado 

com maior número de bastões e maior quantidade de interfaces 

bastão/cerâmica. 
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§Compósito odontológico é um material composto por uma matriz resinosa: monômeros de 
metacrilatos (Bis-GMA, UEDMA, TEG-DMA...), fotoiniciadores e inibidores; e uma fase cerâmica 
particulada dispersa. As partículas estão unidas quimicamente à matriz por um agente de 
acoplamento (silano) 

 

 

 

CAPÍTULO V - Compósito reforçado com bastões 
cerâmicos 

 

 

 

5.1 Introdução 

Quando uma unidade dentária é perdida, a reabilitação tradicional com uma 

prótese fixa de três elementos, exige que se removam grandes quantidades de 

tecido dental dos dentes adjacentes ou o paciente terá de se submeter a um 

tratamento cirúrgico, mais invasivo, com o uso de implantes dentais. Um tratamento 

conservador com prótese fixa adesiva, por outro lado, permite um preparo cavitário 

com menor remoção de estrutura dental [1]. 

 Com a melhoria das propriedades físicas dos compósitos odontológicos § e o 

advento de fibras de reforço, têm sido possível se fabricar próteses fixas adesivas 

não metálicas onde, além da conservação da estrutura dental, elimina-se a sombra 

do metal observada através dos dentes que suportam as próteses adesivas 

metálicas [1]. 

O sucesso clínico dos compósitos reforçados por fibras é dependente da 

integridade marginal e do bom desempenho mecânico das peças em uso. As 

propriedades mecânicas dos compósitos reforçados são influenciadas por diversos 

fatores, que incluem: a orientação das fibras, a quantidade de fibras, a impregnação 

das fibras pela matriz polimérica, a adesão das fibras à matriz polimérica e a 

combinação das propriedades das fibras e da matriz (CETL e etc) [2]. 
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Nos compósitos reforçados por fibras, os materiais de reforço comumente 

utilizados são fibras de vidro, carbono, polietileno, poliaramida, etc. Diversos 

trabalhos investigaram a interface fibra/compósito, pois o desempenho das peças 

reforçadas por fibras é eficiente quando as forças aplicadas no conjunto podem ser 

transferidas da matriz para a fibra. Nos casos em que ocorre: ligação fraca, 

presença de poros e defeitos na interface de união fibra matriz, a resistência do 

compósito reforçado fica comprometida [3,4]. 

Neste trabalho, propõe-se a inserção dos bastões cerâmicos de 

Al2O3/GdAlO3 como reforço de compósitos dentais fotoativados e a investigação da 

interface de união bastão/compósito dental e de sua resistência à flexão, quando 

comparada a um grupo controle composto pelo compósito sem reforço. 

 

5.2 Materiais e Métodos 

5.2.1 Confecção dos corpos de prova 

 Foram confeccionados os corpos de prova com auxílio de matriz metálica de 

aço inoxidável bipartida de dimensões internas de: 20 mm de comprimento X 3 mm 

de largura X 1,5 mm de profundidade.  

 O compósito Z-250 (3M – ESPE), cor A3, foi aplicado na matriz metálica até 

o preenchimento de, aproximadamente, 65% do volume da cavidade. Em seguida, 

acomodaram-se 02 fibras eutéticas de Al2O3/GdAlO3, de diâmetro médio de 0,8mm, 

no plano central da matriz e preencheu-se o restante da matriz com o compósito 

recobrindo totalmente as fibras de reforço. Utilizou-se uma tira de matriz de 

poliéster, uma placa de vidro polida sobre a matriz e prensagem manual.  

 Os compósitos reforçados por fibras foram divididos em dois grupos: 
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 I) Com bastões previamente tratados superficialmente com ácido fluorídrico 

para promover uma limpeza superficial, jateados com partículas de Al2O3 de 50µm 

de diâmetro (Denville Engeneering CA, USA) e aplicação de silano (3M-ESPE); 

 II) Com bastões previamente tratados superficialmente com ácido fluorídrico 

e jateados com partículas de sílica (COJET sand, 3M-ESPE) e aplicação de agente 

de acoplamento (silano,3M-ESPE); 

 A fotoativação foi executada em 4 etapas de 40 segundos, ao longo do 

comprimento do corpo de prova, para a obtenção de uma polimerização 

homogênea do material resinoso. O aparelho para fotoativação utilizado foi o 

OPTILUX 500 que apresentou intensidade de 580 mW/cm2. Em cada corpo de 

prova a largura e a espessura foi mensurada com auxílio de um paquímetro digital 

(Mitutoyo). A seqüência de confecção está apresentada na Figura 40. 

    

    

Figura 40- (A) Matriz de aço, B) Preenchimento de 2/3 da matriz com o compósito, 

C) Condensação dos bastões, D) Preenchimento do restante da matriz com o 

compósito, colocação de tira de poliéster e prensagem. 
 

A B

C D
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 Os corpos de prova foram identificados e colocados em frascos plásticos 

fechados e mantidos na ausência de luz. Após 24 horas, para simular os ciclos 

térmicos que ocorrem na cavidade oral, foram realizados 750 ciclos térmicos com 

banhos de 30 segundos em água destilada em temperaturas de 5o C e 55o C. A 

ciclagem térmica visou a observação da compatibilidade térmica de materiais 

compósitos, por meio da análise da interface de união. 

 

5.2.2 Módulo de ruptura (MOR) 

 O ensaio de flexão foi realizado de acordo com o item 4.2.2.2. 

 Os dados do módulo de ruptura e do módulo de elasticidade foram 

analisados quanto à variância pelo teste ANOVA seguido do teste de contraste de 

Tukey (5%).  

 

5.2.3 Análise por microscopia eletrônica de varredura e microscopia 

óptica 

 Foram analisados por microscopia eletrônica de varredura o tipo de 

modificação obtida com ácido fluorídrico, jateamento com CoJet sand (3M, ESPE) e 

jateamento com Al2O3 da superfície previamente polida da fibra cerâmica. 

 A análise do padrão de fratura foi realizada em microscopia óptica e a 

interface compósito/bastão foi analisada em microscópio eletrônico de varredura 

(DSM 960, Zeiss). 

 Para a realização da microscopia eletrônica de varredura o compósito 

reforçado pelos bastões foi embutido em resina epóxi. Seguiu-se a seqüência de 

desgaste, acabamento e polimento dos corpos de prova com auxílio de pasta 

diamantada de granulação 15, 12, 9, 6, 3 e 1µm, respectivamente. Os espécimes 

foram colados em porta amostras e receberam o recobrimento com fina camada de 

ouro por técnica de “sputtering” (Balzers SCD 050 Sputer Coater, Balzers, German). 



CAPÍTULO V - Compósito odontológico reforçado por bastões cerâmicos 

 

93

 

5.3 Resultados e discussão 

5.3.1 Módulo de ruptura (MOR) 

 As curvas de força X deslocamento típicas para cada grupo estão 

apresentadas na Figura 41. 

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4
-5

0
5

10

15

20

25

30

35

40

45

50
55

60

65  Grupo I - Reforço (fibras jateadas com alumina)
 Grupo II - Reforço (fibras jateadas com sílica)
 Grupo III - sem reforço

Fo
rç

a 
(N

)

deflexão (mm)  

Figura 41 – Curvas força X deslocamento para cada grupo estudado. 

Os resultados de MOR e módulo de elasticidade estão apresentados nas 

Figuras 42 e 43. 
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Figura 42- MOR para cada grupo ensaiado.  
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Figura 43- Módulo de elasticidade para cada grupo ensaiado.  
 

Os resultados revelaram que o valor MOR foi estatisticamente diferente para 

os três grupos. Os maiores valores foram apresentados pelo compósito Z-250 sem 

reforço (Grupo III). O Grupo I, reforçado por bastões jateados com alumina, 
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apresentou o mais baixo MOR. Os valores de módulo de elasticidade foram 

superiores para os grupos I e II quando comparados à média do grupo III. Isto 

indica que os bastões, por serem bastante rígidos, apresentaram uma influência no 

aumento do módulo de elasticidade do compósito reforçado.  

 

5.3.2 Análise por microscopia eletrônica de varredura e microscopia 

óptica 

Após o ensaio, os padrões de fratura foram analisados em microscopia 

óptica (Figura 44 A e B) e revelaram que a matriz e o bastão não romperam no 

mesmo plano de fratura e, isto é um indício que a ligação com o compósito é fraca 

ou inexistente. 

   

 

Figura 44- Corpos de prova do compósito dental reforçado por bastões com o 

padrão de fratura em planos diferentes: A) Vista lateral e B) Vista superior.  

A 

B 

Lado sob tração

Lado sob compressão
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Para verificação da integridade da interface executou-se polimento de 

corpos de prova do grupo I e II, na direção perpendicular ao longo eixo dos bastões 

de reforço e analisaram-se as imagens de microscopia eletrônica de varredura. 

(Figura 45 A e B). A principal desconfiança para o fracasso do uso dos bastões foi 

que a interface bastão/compósito estivesse comprometida. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 45 - Observação da fenda entre o bastão e o compósito dental em espécime 

do grupo I (A) e do grupo II (B). 

 

Observou-se nitidamente que a interface apresentou fendas contínuas entre 

a fibra e o compósito dental, em 80% das regiões verificadas. A largura da fenda 

variou entre 2 e 5 µm.  

Na análise da Figura 45A, observou-se uma maior irregularidade no 

contorno da fibra sem o contato íntimo com o compósito resultando em fendas com 

maior largura média. As maiores irregularidades na fibra do grupo I foram causadas 

pelo jateamento com partículas de Al2O3. As irregularidades podem ter funcionado 

como fator de concentração de tensões reduzindo a resistência mecânica do 

compósito reforçado[8,9]. 

10 µm 

Compósito

Bastão

10 µm 

Compósito
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Para uma melhor análise do efeito do tratamento superficial das fibras pelo 

ácido fluorídrico, jateamento com CoJet e jateamento com Al2O3, executou-se o 

polimento prévio de uma fibra de Al2O3/GdAlO3 embutida em resina epóxica, com 

seqüência decrescente de granulação de pastas diamantadas de 15µm a 1µm. Em 

seguida, foram realizados os seguintes tratamentos superficiais, em regiões 

distintas da fibra: condicionamento com ácido fluorídrico a 10% por 2 minutos 

(Figura 46B), jateamento com CoJet sand por 10 segundos (Figura 46C) e 

jateamento com Al2O3 por 10 segundos (Figura 46D) comparando-as com o MEV 

da fibra polida (Figura 46A). As imagens estão representadas na Figura 46 com 

aumento de 1000X.  

   

   
 
 
 
 
 
  
 

 
Figura 46 - A)Superfície da fibra polida; B)Superfície da fibra, após 

condicionamento com ácido fluorídrico; C)Superfície da fibra, após jateamento com 

partículas de sílica impregnadas com resina; D)Superfície da fibra, após jateamento 

com alumina. 

A B

C D
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O ácido fluorídrico a 10% não foi capaz de modificar a superfície da fibra 

cristalina. Este fato está de acordo com a literatura, uma vez que o ácido quando 

aplicado sobre as porcelanas dentais ataca principalmente a fase vítrea à base de 

sílica. No caso das fibras de Al2O3/GdAlO3, o ácido teve o papel de limpeza e 

aumento da energia superficial [5,9]. 

O jateamento com partículas de sílica revestidas de resina não foi eficiente 

para a criação de retenções. O princípio de funcionamento deste produto baseia-se 

na fixação das partículas de sílica na superfície cerâmica para permitir a utilização 

de silano [6]. No entanto, provavelmente a dureza da fibra é superior a dureza das 

partículas jateadas e por isso, observou-se somente poucas irregularidades na 

superfície polida.  

Com relação ao agente silano, um tema que está sendo bastante estudado 

nos grandes centros de desenvolvimento de materiais odontológicos é a eficiência 

da ligação das peças de cerâmicas cristalinas aos cimentos resinosos. Apesar dos 

vários tratamentos superficiais propostos, muitos trabalhos mostram que a retenção 

conseguida na interface é basicamente mecânica para as peças à base de alumina 

e zircônia. O agente silano, que é responsável pela ligação da matriz orgânica às 

partículas inorgânicas, é eficiente somente quando SiOx está disponível na 

superfície inorgânica. [5,7,9] 

Outro fator que facilitou a formação de fendas na interface cerâmica 

cristalina/compósito dental foi a diferença de coeficiente de expansão térmica linear 

(C.E.T.L.) da fibra e do compósito. O C.E.T.L. da resina composta Z-250, no 

intervalo de temperatura na qual foram realizados os ciclos térmicos, está em torno 

de 40 x10-6/oC [3], enquanto que o C.E.T.L. da fibra cerâmica no mesmo intervalo 

de temperatura é de 8,8x10-6/oC (Figura 31 – capítulo IV). Estas diferenças no 

C.E.T.L. promoveram, com as variações de temperatura durante a termociclagem, 
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fadiga mecânica nas interfaces e subseqüente danificação. 

A Figura 47 mostra a interface compósito/bastão em um espécime 

confeccionado com o bastão tratado com ácido fluorídrico, jateamento com COJET 

e aplicação do agente de acoplamento (silano). Este espécime não foi submetido a 

termociclagem ou a ensaio mecânico.  

Uma interface íntegra foi observada indicando que a tensão gerada pela 

ciclagem térmica foi a principal responsável pelas fendas na interface. 

 

Figura 47 - Interface bastão/compósito íntegra em espécime que não foi submetido 

à ciclagem térmica. 

5 µm 

Fibra 

Compósito 
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5.4 Conclusões Parciais 

 Por meio destes experimentos pode-se concluir que: 

1. Os tratamentos superficiais executados nos bastões cerâmicos não foram 

eficientes em promover a adesão à matriz do compósito dental; 

2. As fibras cerâmicas eutética à base de Al2O3/GdAlO3 não foram capazes de 

aumentar a resistência à flexão do compósito dental. 

 

5.5 Trabalhos complementares 

1. Aplicação de porcelana odontológica na superfície da fibra cerâmica 

Al2O3/GdAlO3, para favorecer a posterior adesão à matriz resinosa com uso 

de retenção mecânica e agentes de acoplamento químico. 

2. Desenvolvimento de filmes finos à base de sílica para cobertura da fibra 

cerâmica e posterior adesão à matriz resinosa por meio de agente silano. 
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CAPÍTULO VI - Conclusão Geral 
 

 

Por meio deste trabalho, pode-se concluir que: 

 Promoveu-se um considerável aperfeiçoamento na técnica de LHPG para 

obtenção de fibras cerâmicas de Al2O3/GdAlO3 que apresentavam resistência à 

flexão média de 700 MPa e, após a modificação dos parâmetros, no presente 

estudo alcançou-se 1790 MPa. 

 As fibras cerâmicas obtidas por fusão a laser apresentam grande 

potencialidade como reforço de materiais odontológicos. A resistência à flexão 

das porcelanas (91MPa) apresentou um aumento significante quando 

reforçadas pelos bastões cerâmicos de Al2O3/GdAlO3 (218MPa). 
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APÊNDICE A 
 

 

 Depósito de patente de invenção junto ao I.N.P.I./S.P.  

intitulada:"PROCESSO DE OBTENÇÃO DE FIBRAS CERÂMICAS EUTÉTICAS 

CRISTALINAS PARA USO MÉDICO-ODONTOLÓGICO E FIBRAS 

CERÂMICAS ASSIM OBTIDAS". Protocolo provisório no 002926. (anexo 1) 
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