1. CONSIDERACOES INICIAIS

A pesquisa de cerimicas estruturais de alumina-zircdnia é uma 4rea em plena evolugfio na
engenharia de materiais. O desenvolvimento de novos processos de produgio aliado & otunizagao
dos processos ja conhecidos melhora o desempenho e tornam as propriedades desta classe de
matenial ainda mais atrativa para a sua utilizac8o em vérias aplicagcbes. o

No INPE, desde 1986 vem o interesse pela pesquisa e desenvolvimento de ceramicas
avangadas de zircdnia, acompanhando os estudos e adquirindo a capacitagio no processamento e
fabricagio destes materiais. Atualmente, cerimicas de zitconia estio sendo estudadas pelo Gero de
Engenharia e Superficies ¢ Cerimicas Avancadas e Nanoestruturadas — SUCERA, do Laboratorio de
Sensores ¢ Materiais — LAS do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais - INPE. Dentre 05
principais resultados estio a obtencdo de pds e de cerdmicas de zirconia tetragonal pollcpstalma
dopada com céria (Ce-TZP) para aplicag¥es estruturais'’, zirconia estabilizada na fase cibica para
aplicagiio como sensores de oxigénio” e também pos e cerdmicas de zirconia tetragonal dopada
com itria e terras raras™l. Neste periodo, também tém sido obtidas cerimicas de alurnina-zirconia
(Y-TZP), partindo de pos com tamanhos dominantemente micrométricos, para diversas aplicagoes
espaciais. Para minimizar a temperatura de sinterizagfio destas cerdimicas estio sendo inictados
estudos de sinterizagio via fase vitrea.

2. PROPOSTA DO TEMA E JUSTIFICATIVAS

As propostas deste estudo sdo: i) a produglio de cerimicas de ALO; - Ce'TZP por
sinterizagio via fase liquida, utilizando duas técnicas: infiltragdo e sinterizagio a partir d? mistura de
pés, visando diminuir a temperatura de obtencio destas cerimicas sinterizadas e 11) estudar 2
influéncia da presenca de fase vitrea nos contornos de griios das cerimicas nas Pmp?edades
mecinicas; tensfo de ruptura, dureza supetficial e tenacidade a fratura. A principal a 51103930 deste
material serd como cerimica estrutural, tanto na area espacial e aeroespacial 51 como em
odontologia™. A diminuigio desta temperatura de sinterizagiio, no entanto, deverZd dimumuir a
temperatura de uso desta cerimica. Portanio, pretende-se estabelecer a viabilidade cle aplicagoes
destas cerimicas de alumina-zirchnia, em temperaturas de uso nio exceda 2/3 da texmperatura de
sinterizagio utilizada para a sua fabricacio.

3. CERAMICAS PARA APLICACOES ESTRUTURAIS

A substituigio de compostos metilicos por cerimicas em aplicagles estruturA1S tem Sfldo
objeto de estudo de pesquisadores do mundo inteiro. Gragas a essas pesquisas, muitas Ceramicas
atualmente podem ser aplicadas em situagdes inicialmente ndo indicadas e com propri@dade? geras
bem satisfatorias. Esse avango ocorreu devido 4 maior concentragio de estudos e Jesquisas no
processamento e caracterizagio das cerdmicas, que permitiram o desenvolvimento de rx2ateriats com
elevadas propriedades mecinicas e alto grau de estabilidade quimica P11, o

O uso de cerdmicas em aplicagGes estruturais ¢ atualmente limitado ndo pela s¢22 resisioncia
mecanica ou rigidez limitada, mas sim pela sua inerente fragilidade. Isto ocorre gragass @ facﬂ:dgde
Com que as trincas se iniciam e se propagam nas cerdmicas. Essas trincas t8m seu infci«> € defeltos
surgidos no processamento {aglomerados densos, poros, etc), durante o acabamento sﬂperﬁc"al ou
Pela exposigio a ambientes agressivos (quimicos e/ou mecanicos) 1512,



Os materiais cerdmicos sio caracterizados por ligagSes atbmicas fortes, de carater ionico e/ou
covalente, entre seus atomos. A natureza destas ligagOes € responsivel por algumas propfiédad%
altamente desejavets destes materiais, como a dureza, o ponto de fusiio alto, estabilidade quimicae a
resisténcia 4 abrasiio. Entretanto, como conseqaéncia das fortes energias de ligagio envolvidas para
manter 0s atomos coesos, estes materiais apresentam um comportamento mecanico de carater
fragilt®

Para aumentar a reprodutibilidade e a confiabilidade das cerdmicas, alguns métodos para se
aumentar a tenacidade a fratura sfo atualmente utilizados, visando a necessidade de uma maior
guantidade de energia para que uma trinca se propague através do material 13,10-13)

3.1. CERAMICAS SINTERIZADAS VIA FASE VITREA

A alta densidade desejada em cerimicas estruturais pode ser alcancada, dependendo da
aplicagio, por meio da sinterizagiio na presenca de fase vitrea. Nela, quando o liquido recobre cada
griio, as particulas angulares podem ser rotacionadas, alterando seu arranjo original e resuitando em
uma configuragiio mais densa. A fase liquida que molha o sélido penetrando rapidamente entre 08
grios resultando na unifio destes em uma menor temperatura de tratamento. Pode reduzir 2 tepdéncna
ao crescimento exagerado dos grios. Assim, o material pode ser sinterizado até atingir altas
densidades em mais baixas temperaturas € com uma menor tendéncia para o crescimento exagerado
dos grios. Entretanto, em sistemas onde a fase vitrea € distribuida niio homogeneamente, as axas
diferentes de retragiio e crescimento de grios podem produzir microestruturas nio homogéneas,
causando uma diminuigio da densidade. Quando ocorre alguma solubilidade do solido na fase
liquida, a mais alta difusibilidade do liquido pode aumentar a taxa de transporte de massa ¢ retragao.
Cantos vivos & pequenas particulas sdo preferencialmente dissolvidos e a difusio mo liquido e
cristalizagio em outra regifio produz o crescimento do grio 11,

3.2 CERAMICAS A BASE DE ZIRCONIA PARA APLICACOES ESTRUTURALS

Desde que Garvie et al,, em 1975, anunciaram que as cerdmicas & base de zircdria poderiam
apresentar resisténcia mecinica e tenacidade a fratura como os agos ™', muitas pesquisas vém sendo
desenvolvidas visando a produgio desse tipo de cerimicas. O objetivo é ter um rngtenal que
apresente mecanismos de dissipagiio de energia mecénica, necessitando entiio de uma x3a10T energia
para que ocorra sug deformagfo e possivel fratura. Conjuntamente, outros infimeros trabalhos foram
e estio sendo feitos para a obtengdo de processamentos nio-convencionais de pos Ceramicos,
adequados para a fabricagio de cerdmicas com uma minima quantidade e tamanho de defeitos
estruturais ¢ alta homogeneidade quimica %121

A zircnia pura apresenta trés tipos de fases polimérficas, cujas transformac@es s o dadas por.

Meonoclinica (m) 1S, Tetragonal ® 225, Cubica (c)

A transformagdo da fase tetragonal para monoclinica envolve uma expansio volumétrica
anisotrdpica grande (de 3 a 5%), devido a uma variagio abrupta nos pardmetros e {ed_e- Esta
transformagio provoca uma tensio de cisalhamento considerdvel. Em cerimica de zirconia pura,
@ssa grande variagio de volume associada 3 transformagdo de fase t — m, durante o resfriamento,
gera microtrincas a0 redor da particula transformada no corpo cerimico sinterizadc, Fomz%nc}o-o
extremamente fragil Para solucionar este problema, sio adicionados a zirc&wia, Oxidos



estabilizantes da fase cibica efou tetragonal. Os éxidos mais utilizados nesta fungiio sio osde Y ¢
Cetb1012]

O aumento da tenacidade & fratura da cerimica de zirconia € atingido através da retenc;'c"ig ga
fase tetragonal metaestavel e sua conseqiiente transformagfio para a fase monoclinica [1.3.10-12)
Atualmente, s30 conhecidos dois mecanismos relacionados a transformagfo t — m: transformago
de fase induzida por tensdo e formagio de microtrincas.

a) Transformacio de fase induzida por tensio

Quando uma trinca se propaga sob tensio, um campo de tensdes grande é gerado ao seu redor,
principalmente na ponta da trinca (Figura.1). Como resultado, ocorre a transformacgo da fase
tetragonal para monoclinica, c¢riando um estado de compressiio na matriz, sendo necessario que
0COTTa uma energia extra para a propagagio da trinca no material, aumentando a tenacidade da
cerdmica de zircdnia.

{) PARTICULAS DE ZIRCONIA METAESTAVEL ORIGINAL (TETRAGON A L)
{): PARTICULAS DE ZIRCONIA TRANSFORMADA (MONOCLINICA)
&  CAMPO DE TENSAO EM VOLTA DA TRINCA (MATRIZ)

Figura.l Representagio esquematica do campo de tensdo elastica criado na microestrutura da
ceramica, decorrente da transformacio induzida por tenséio das particulas de zircoma

tetragonal para monoclinicat'").

b) Microtrincas _
QO aumento do volume resultante da transformaclio gera tensdes tangenciais ao redor da
particula transformada, que induz ao aparecimento de microtrincas (Figura 2).

M , + - o + O
Figura2 Interagio entre a particula de zircnia monoctinica transformada e a ponta da trinca®.



A trinca propaga-se até encontrar a particula de fase monoclinica, depois € desviada e toma-se
ramificada. Esta capacidade de absorver ou dissipar a energia da trinca propagante resulta em um
aumento da tenacidade a fratura da cermica.

3.3 CERAMICAS DE ALUMINA-ZIRCONIA PARA APLICACOES ESTRUTURATS

A alumina é um bom material ceimico para aplicagbes em engenharia, devido as suas
excelentes propriedades térmicas, quimicas, mecdnicas e elétricas. No entanto, seu uso como
cerdmica estrutural € limitado pela sua baixa ienacidade a fratura. Uma das solug@es utilizadas para
o aumento de sua tenacidade é a incorpomaciio de uma segunda fase dispersa na matnz da
alumina™'®'% Nas cerimicas de alumina-zirconia (zirconia toughened alumina - ZTA), a
tenacidade da alumina ¢ aumentada pela adigfo de zirconia. Os compdsitos cerdmicos compostos de
multicomponentes, que forma a base das cerdmicas estruturais, consistem de uma matriz cerimica
uma fase intersticial que afeta as propriedades fisicas da cer@mica. No sistema alumina-zircéma,
alumina é a matriz e a zirconia a fase intersticial responsavel pelo aumento da tenacidade da
cerimica. Estes compositos apresentam altas resisténcias & corros3o, resisténcia a ruptura €
tenacidade 4 fratura. A microestrutura desenvolvida durante a sinterizagiio da cerimica e as
propriedades mecinicas como resisténcia i ruptura, dureza superficial e tenacidade & fratura
dependem das caracteristicas do p6 (forma, tamanho ¢ distribuigio de tamanho particulas, estado de
aglomeracio, composiches quimica e de fases cristalinas) e microestrutura a verde (grau de
compactacio dos pods). Por este motivo, 0s compdsitos alumina-zirconia necessitam que a fase
dispersa (zirconia) seja distibuida homogeneamente na matriz (alumina). Entre as técnicas
convencionais para a obtengiio de misturas homogéneas de pds comerciais, a mais eficiente € a
mistura de pds a timido em moinho de bolas.

Qs melhores resultados de aumento de tenacidade & fratura de cerdmicas no sistema alumina

zircnia tem sido obtidos com a adi¢do de zircOnia tetragonal policristalina estabilizada com itria
(Y-TZP) ou com céria (Ce-TZP) 111

4. OBJETIVOS DO PROJETO

1. Desenvolver cerimicas de AlLQ:-Zr0,-CeQ, sinterizadas via fase liquida, que possam ser
utilizadas em aplicagdes estruturais de forma a terem:
» processamento mais simples;
» menor temperatura de sinterizagio;
« altos valores de pardmetros de propriedades mecénicas: tensdo de ruptura por flexdo, dureza
superficial e tenacidade a fratura
2. Utilizar matérias-primas brasileiras para preparacio das cerdmicas;
4. Comparar os resultados obtidos com os dos materiais comercials existentes.



5. METODOLOGIA

5.1 MATERIAIS

As matérias-primas utilizadas para a preparacio de cerimicas para aplicagBes estruturais
serdo: AhO; (micronizada da Alcoa, tamanho médio de particulas de 2 pm), Ce0,-ZrO, tetragonal
pilocristalina — Ce-TZP (produzida no LAS/INPE pelo grupo SUCERA) ¢ vidro a base de silicato de
lantdnio (marca In-Ceram, produzido pela Vita Zahnfabrik, Alemanha). Este vidro apresenta uma
adequada molhabilidade em particulas de alumina e de zirc6nia. Serfio produzidas e caracterizadas
cerimicas utilizando um pé comercial, In Ceram Zirconia, produzido pela Vita Zahnfabrik,
Alemarha, cuja composigio quimica é mostrada na Tabela 2. Estas cerimicas serfio produzidas de
acordo com a orientagio do fabricante.

Tabela.l Composigio quimica caracteristica do widro (em pd) In-Ceram fomecida pelo fabrnicante

{em 6xidos).
TIPO DE OXIDO QUANTIDADE
(% em peso)

Si10, 14-18
AlOs 14-18
B,0; 11-15
T10, 2-7
Ca0 5-12
LayO, 25-34
Ce0, 4-9
210, 1-3

Obs.. Quantidade de éxidos corantes <2% (em peso)

Tabela.2 Composigio quimica caracteristica do pé In-Ceram Zirconia fornecida pelo fabricante (em

6xidos).
TIPC DE OXIDO QUANTIDADE
(% em peso)
ALO; 67
Ce-TZP 33

52 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

52.1 PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAQ DAS CERAMICAS DO GRUPO
CONTROLE (In-Ceram Zirconia)

» Caracterizagio fisica dos pds (In-Ceram Zirconia e do vidro In-Ceram) por microscopia
eletronica de varredura (MEV), para identificacio da forma e tamanhos de particulas e
aglomerados e seus estados de aglomeragio (ILAS/CTE/INPE);

¢ Distnbuigdo granulométrica da mistura de pés (IPEN)



Compactagio da mistura de pds por prensagem uniaxial com 40 MPa, para muinimizar oS
gradientes de compactagio na amostra (AMR/TAE/CTA);

Pré-sintenizacio da cerimica de AlO; -Zr0.-Ce0; em temperatura de 1180° C por 2
horas (Laboratorio de Préotese Odontolologica Master);

s Porosimetria de mercirio e de nitrogénio (LCP/INPE);
» TInfiltra¢do do vidro de SiO,,- B20; -La,(0; na cerdmica de Ce0,-Zr0Q; - Al;Q; e sinterizagdo

5.2.2

do conjunto na temperatura de 1140°C por 2:30 horas (Laboratorio de Prétese
Odontololdgica Master),

Analise das microestruturas obtidas por MEV da superficie como sinterizada e de fratura
das ceramicas, para observagio do seu grau de densificagio (LAS/CTE/INPE).

Identificagio de fases cristalinas presemtes nas cerdmicas por difragio de raios X
(LAS/CTE/INPE).

PRODUCAO DE POS DE Ce-TZP

Co-precipitagdo dos hidroxidos de Ce e Zr, a partir de solugio de cloretos
LAS/CTE/INPE);

e Extraciio liqumdo-liquido com alcool isopropilico (LAS/CTE/INPE);
e Secagem dinimica em rotoevaporador, para minimizar a formagio de aglomerados

densos(LAS/CTE/INPE);

» Calcinagio em 400°C, ao ar
» Caracterizagio fisica dos pds por microscopia eletrbnica de varredura (IMEV), para

identificagio da forma e tamanhos de particulas e de aglomerados e seus estados de
aglomeragio (LAS/CTE/INPE),

e Obtencdo da curva de distribuigio granulométrica do pd
s Difracio de ralos X, para identificaciio das fases presentes (Ce-TZP)

523 PROCESSAMENTO POR INFILTRACAO E CARACTERIZAGCAO DAS

CERAMICAS SINTERIZADAS (GRUPO EXPERIMENTAL 1)

A etapa de pré-sinterizaciio e infiltragiio do vidro na cerimica devers ser realizadzx seguindo o8
procedimentos utilizados para a produgdo das cerimicas de In-Ceram Zirconia.

Caracterizagio fisica dos pos (por microscopia eletrbnica de varredura (MEV), para
identificacio da forma e tamanhos de particulas & aglomerados e seus estados de
aglomeracio (LAS/CTE/INPE),

Distribuigic granulométrica dos pos de alumina e de Ce-TZP (IPEN)

Mistura mecinica a umido dos pos de 70% ALO: e 30% (ZrO; com 14mol % de CeO2)
(em peso) (LAS/CTE/INPE),

Distribui¢do granulométrica da mistura de pés (IPEN) _
Compactagio da mistura de pés por prensagem uniaxial com 40 MPa, para ¥0inimizat 0s
gradientes de compactagio na amostra (AMR/IAE/CTA),

Pré-sintenzagio da ceramica de AlQ; -ZrO;-CeQ», em temperatura de 11800 C por2
horas (Laboratorio de Protese Odontololdgica Master);

Porosimetria de merciirio e de nitrogénio (LCP/INPE)



Compactagio da mistura de pds por prensagem uniaxial com 40 MPa, para mimmizar os
gradientes de compactagio na amostra (AMR/TAE/CTA);

Pré-sinterizacdio da cerdmica de AbOs -Zr(0,-Ce0: em temperatura de 1180° C por 2
horas (Laboratério de Prétese Odontololdgica Master);

s Porosimetria de merciirio e de nitrogénio (LCP/INPE),
¢ Infiltracio do vidro de Si0,,- B,0O; -La;O; na cerdmica de CeOx-Zr0; - ALO; e sinterizagdo

do conjunto na temperatura de 1140°C por 2:30 horas (Laboratério de Protese
Odontololdgica Master);

Analise das microestruturas obtidas por MEV da superficie como sinterizada e de fratura
das cerAmicas, para observagio do seu grau de densificagio (LAS/CTE/INPE).

Identificagio de fases cristalinas presentes nas cerimicas por difiagio de raios X
(LLAS/CTE/INPE).

52.2 PRODUCAO DE POS DE Ce-TZP

Co-precipitagio dos hidréxidos de Ce e Zr, a partir de solugio de cloretos
LAS/CTE/INPE),

Extragio liquide-liquido com 4lcool isopropilico (LAS/CTE/INPE),

Secagem dindmica em rotoevaporador, para minimizar a formacio de aglomerados
densos(LAS/CTE/INPE);

Calcinagio em 400°C, ao ar

Caracterizagdo fisica dos pos por microscopia eletrdnica de varredura (MEV), para
identificacio da forma e tamanhos de particulas e de aglomerados e seus estados de
aglomeragiio (LAS/CTE/INPE);

o Obtengdo da curva de distribuigdo granulométrica do péd

Difragio de raios X, para identificacio das fases presentes (Ce-TZP)

523 PROCESSAMENTO POR INFILTRACAO E CARACTERIZACAO DAS

CERAMICAS SINTERIZADAS (GRUPO EXPERIMENTAL 1)

A etapa de pré-sinterizagio e infiltragio do vidro na cerimica devers ser realizada seguindo 08
procedimentos utilizados para a produgio das cerfmicas de In-Ceram Zirconia.

Caracterizagio fisica dos pods (por microscopia eletrbnica de varredura (MEV), para
identificagio da forma e tamanhos de particulas e aglomerados e seus estados de
aglomeragfio (LAS/CTE/INPE);

Distribuiglio granulomsétrica dos pos de alumna e de Ce-TZP (IPEN)

Mistura mecéinica a Gmido dos pés de 70% ALO; € 30% (ZrO; com 14mol % de CeOy)
{em peso) (LAS/CTE/INPE),

Distribuicdo granulométrica da mistura de pos (JPEN}

Compactagio da mistura de pés por prensagem uniaxial com 40 MPa, para minimizar os
gradientes de compactagiio na amostra (AMR/IAE/CTA);

Pré-ginterizagio da cerdmica de ALO; -Zr(Q,-CeO,, em temperatura de 1180° C por 2
horas (Laboratério de Prétese Odontolologica Master),

Porosimetria de merciirio e de nitrogénio (LCP/INPE)



» Infiltragdo do vidro de Si0,,- B;O3 -La20s na cerdmica de Ce0,-ZrO; - ALQ; e sinterizagio
do conjunto em temperatura de 1140°C por 2:30 horas (Laboratorio de Prétese
Odontolologica Master);

* Anélise das microestruturas obtidas por MEV da supetficie como sinterizada e de fratura
das cerdmicas, para observagio do seu grau de densificagiio (LAS/CTE/INPE).

¢ Difragio de ratos X, para identificacio de fases cristalinas presentes nas cerimicas por
(LAS/CTE/INPE).

52.4 PROCESSAMENTO POR MISTURA MECANICA DE POS E CARACTERIZACAO
DAS CERAMICAS SINTERIZADAS (GRUPO EXPERIMENTAL 2)

¢ Mistura mecinica a imido dos pos de Al,Q3, Ce-TZP e vidro de Si0s,- B0 -La0s.

¢ Compactagio da mistura de pés por prensagem uniaxial com 40 MPa e por prensagem
isostatica com 300 MPa, para minimizar os gradientes de compacta¢ic na amostra
(AMR/TAE/CTA);

o Ensaio de dilatometria para determinagio da temperatura ¢ tempo de sinterizac@o (IPEN);

» Sinterizagio das cer@micas no tempo e temperatura determinados no item anterior
(LAS/CTE/INPE),

¢ Anélise das microestruturas obtidas por MEV das superficies como sinterizada e de fratura
das cerdmicas, para observagio do seu grau de densifica¢io (LAS/CTE/INPE).

e Identificacio de fases cristalinas presentes nas cerimicas por difracio de raios X
(LAS/CTE/INPE) Difrago de raios X, pata identificacdo de fases cristalinas presentes nas
cerdmicas por (LAS/CTE/INPE).

525 DE'I'I:.\RB{[]NACAO DOS VALORES DOS PARAMETROS DE PROPRIEDADES
MECANICAS DAS CERAMICAS

Serdo realizados os seguintes ensaios para determinacio de parimetros de propriedades

mecinicas?’ .

 Ensaio de resistdncia a flexfio em quatro pontos (AMR/IAE/CTA) - sera utilizado para a medicdo
da resisténcia & fratura das cerimicas, pois dentre os métodos existentes!'® o ensaio de flexiio pelo
métedo guatro pontos é o que resulta em valores mais confiiveis, devido a nm maior volume do
corpo sendo submetido ao carregamento.

¢ Microdureza superficial (AMR/IAE/CTA) - sera utilizada a técnica de penetracio Vickers para
obten¢fio dos valores de dureza superficial da cerdmical'®.

» Tenacidade 4 fratura por indentaglio Vickers (LAB. MET. EMBRAER) - Este método permite a
determinagdo da tenacidade da superficie da material. No ensaio, um penetrador Vickers é
empregado para produzir trincas radiais 3 impresséio feita na superficie da cerimica ' 222

o

6. RESULTADOS ESPERADOS
Os resultado esperados neste projeto de disserfagfio sdo:



Produzir cerAmicas de ALQO; — ZrO; — CeO; sinterizadas via fase vitrea para uso em
aplicagdes estruturais

Obter cerdmicas densas em uma etapa de sinterizaggo:
o maior simplicidade de confecgio;
o menor de custo de produgiio da pega cerdmica.

Determinagio dos pardmetros de propriedades mecinicas nas cerdmicas sinterizadas
utilizando fase vitrea:

o Tensdo de ruptura em flexdo em 4 pontos

o Microdureza superficial Vickers

o Tenacidade a fratura por penetracio Vickers

7. EQUIPAMENTOS A SEREM UTILIZADOS

.« & ¢ »

Microscopio Eletronico de Vamredura, da marca JEOL, modelo JSM-5310, produzido no
Tapio (I.AS/CTE/INPE);

Difratdmetro de raios X, da marca Philips, modelo PW3710, com anodo de cobre com
A=1,54056 e radiagio Kot .produzido na Holanda {(LLAS/CTE/INPE);

Prensa uniaxial da marca Caver, modelo B, produzida na Alemanha (AMR/IAE/CTA);

Momho centrifugo de bolas, da marca Retsch, modele S100, produzido na Alemanha
(LAS/CTE/INPE),

Maquina de ensaios mecdnicos universal Instron, modelo 4301 (AMR/IAE/CT A);
Microdurémetro da marca Wilson, modelo 4TTaBB (AMR/TAE/CTA)

Fomo tipo mufla, modelo K50, marca Brasimet (LAS/CTE/INPE),

Fomno a vicuo Inceramat I, da marca Vita Zahnfabrick, produzido na Alemanha
(Laboratorio de Protese Dental Master);

Porosimetro de Mercino — Marca Quantachrome — Autoscan-33 (LCP/INPE)

Porosimetro de Nitrogénio, da marca Quantachrome (LCP/INPE)

Sedigrafo, da marca Micromeritics, modelo Sedigraph 5100 (IPEN/SP)

Dilatémetro, da marca Netzsch, modelo DIL 402E/7 (IPEN/SP)
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