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SINTERIZACAO DE CERAMICAS FELDSPATICAS ODONTOLOGICAS
UTILIZANDO ENERGIA DE MICROONDAS

RESUMO

Ceramicas odontolégicas sdo materiais conhecidos na odontologia por sua
elevada dureza, biocompatibilidade e excelentes propriedades 6pticas, que as
tornam capazes de reproduzir artificialmente os dentes naturais. Estes
materiais sdo sinterizados em fornos de queima rapida convencional em
elevadas temperaturas e com rapidas taxas de aquecimento. A utilizagdo da
energia de microondas no aquecimento destes materiais é algo novo, sendo
comprovada escassez de estudos na literatura. O objetivo deste trabalho foi
avaliar e comparar propriedades e caracteristicas de ceramicas odontolégicas
de cobertura sinterizadas em forno convencional e através de energia de
microondas. Neste estudo foram utilizadas cinco porcelanas dentarias: EX-3
(Noritake), Starlight Ceram (Dentsply), VMK 95, VM 7, e VM 13 (Vita) que
foram inicialmente caracterizadas através das técnicas de difracdo de raio X
(DRX), espectometria de fluorescéncia, granulometria a laser e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Em seguida foram confeccionados corpos de
prova de cada material (n=30), segundo a normalizagéo ISO 6872 e indicagdes
do fabricante. Dez corpos de prova foram sinterizados de forma convencional e
os outros 20 sinterizados através de energia de microondas, sendo 10
sinterizados em um tempo estabelecido como ideal para cada material, e os
outros 10 subdividos em dois grupos de 5 e sinterizados com variacao de um
minuto a menos e um minuto a mais. Em seguida, os corpos de prova foram
submetidos a caracterizacédo fisica e mecéanica através de determinacdo da
absorcao de agua, densidade e porosidade aparente, resisténcia a flexao e
microdureza Vickers. A identificacdo de fases e caracteristicas microestruturais
dos materiais sinterizados foi realizada através de DRX e MEV,
respectivamente. Os resultados foram submetidos a Analise de Variancia
(ANOVA), Teste de Tukey e Teste t, ao nivel de 5% de probabilidade. Os
resultados entre os tipos de sinterizacado (convencional e microondas no tempo
ideal) mostraram para as ceramicas EX-3, VMK 95 e VM7 valores de absor¢ao
de agua e porosidade aparente semelhantes entre si, porém os valores de
densidade aparente destes materiais foram significativamente maiores para
sinterizagdo convencional. Os valores de resisténcia a flexdo e microdureza
Vickers dos materiais avaliados foram semelhantes entre si (p<0,05), exceto a
ceramica EX-3 que apresentou melhor desempenho na sinterizacdo
convencional para resisténcia a flexdao. Os materiais sinterizados através de
energia de microondas com variagdo de tempo mostrou comprometimento de
propriedades fisicas e mecanicas. As andlises dos materiais sinterizados
através de DRX e MEV evidenciaram diferengas microestruturais entre os tipos
de sinterizacdo avaliados para todos os materiais. Pode-se concluir que a
sinterizacdo através de energia de microondas produziu pecas com
propriedades mecanicas similares aquelas obtidas pela sinterizacao
convencional.



MICROWAVE SINTERING OF DENTAL FELDSPATIC PORCELAIN

ABSTRACT

Dental porcelains are known in dentistry due to high hardness, biocompatibility
and excellent optical properties, which make them able to artificially reproduce
the natural teeth. These materials are sintered in the conventional fast firing
furnace at high temperatures and faster heating rates. The possibility of the
microwave processing for heating these materials is something new, and
proven lack of research in the literature. The purpose of this study was to
evaluate and compare microstructure, mechanical and physical properties
obtained by dental porcelains sintering in a conventional furnace versus
microwave furnace. Five coverage dental porcelains were selected: EX-3
(Noritake), Starlight Ceram (Dentsply), VMK 95, VM 7, and VM 13 (Vita) that
were characterized for X-ray diffraction (XRD), fluorescence spectrometry,
granulometry and scanning electron microscopy (SEM). Thirty specimens of
each material were prepared, according to ISO 6872 and directions of the
manufacturer. Ten specimens were sintered in a conventional furnace and 20
sintered using microwave energy, which 10 sintered at a time established as
optimal for each material, and the remaining 10 subdivided into two groups
which five were sintered with variation less than one minute and one more
minute. The specimens were submitted to physical and mechanical tests of
determining water absorption, apparent density and porosity, flexural strength
and Vickers microhardness. The phase composition was examined by using X-
ray diffraction and microstructure characteristics were studied with scanning
electron microscopy. Data were statistically analyzed using ANOVA, Tukey's
test (a=0.05) and independent t test (a=0.05). The results of water absorption
and apparent porosity showed similar values between conventional and optimal
microwave sintering for the groups: EX-3, VMK 95 and VM7, however
significant differences for the groups: Starlight ceram and VM 13. No significant
differences for microhardness and flexural strength were found, except for EX-3
group flexural strength which was higher for conventional sintering.
Microstructural differences between the types of microwave sintering were
examined with scanning electron microscopy and XRD. The results showed that
microwave sintering produced specimens with mechanical properties similar to
those obtained by conventional sintering.
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Capitulo 1- Introducao

1. INTRODUCAO

A populacdo brasileira vem apresentando melhoria na qualidade de
saude bucal, principalmente com relagdo a reducdo da doenca carie. No
entanto, o Brasil ainda apresenta uma grande quantidade de pessoas
parcialmente ou totalmente edéntulas, sobretudo entre a populagao de idosos.
Esta perda de dentes tem impactos na saude do individuo, ndo sé em virtude
da deficiéncia do seu sistema mastigatério, mas também nas suas
caracteristicas psicossociais, acarretando diminuicdo ou perda de autoestima,
afetando de forma direta a integragéo soécio-cultural, interpessoal e afetiva.

Como alternativa para sanar estes problemas tem-se a indicacdo de
préoteses dentarias, que podem ser confeccionadas utilizando-se diversos tipos
de materiais, segundo os tipos de perdas dentais apresentadas. Dentre os tipos
de materiais possiveis tem-se a ceramica odontoldégica. A ceramica
odontologica representa um grupo de materiais que vem sendo aplicado ha
décadas com relativo sucesso neste tipo de tratamento e, desde sua introdugao
na odontologia, sua utilizacdo tem ganhado cada vez mais espago ao longo
dos anos.

A ceramica odontoldégica € um material que apresenta caracteristicas
peculiares diante dos outros materiais para utilizacdo em prétese dentaria,
como: translucidez, fluorescéncia, opalescéncia, coeficiente de expanséao
térmica proximo ao dente natural, estabilidade quimica, biocompatibilidade, boa
resisténcia a compressao e a abrasao.

A indastria voltada a produgdo de ceramicas odontolégicas tem
disponibilizado aos cirurgides-dentistas e técnicos em prétese dentaria uma
grande variedade de materiais ceramicos, dentre 0s quais podem se destacar
as porcelanas odontolégicas convencionais ou feldspéaticas e as ceramicas
refor¢cadas por leucita.

O processamento das ceramicas odontolégicas convencionais,
compostas basicamente por feldspato, acontece em fornos especificos com
ciclos de queima rapida, que apresenta como vantagem a reducgao significativa
do tempo de processamento e do gasto de energia associado. Estes fornos séo
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equipados com bombas a vacuo para que os ciclos de queima acontecam sem
a presenga do ar, a fim de se obterem melhores propriedades fisicas e
mecanicas. Por outro lado, o constante avanco tecnologico tem suscitado nos
pesquisadores a busca por alternativas no processo de aquecimento de
materiais e, com isso, estudos envolvendo a utilizacdo da energia de
microondas vém ganhando mais adeptos.

O processamento de ceramicas utilizando energia de microondas é algo
relativamente novo, e vem sendo estudado em todo o mundo. Diversas
pesquisas tém evidenciado o enorme potencial para a queima rapida de
ceramicas utilizando este tipo de energia, pois nesse caso, 0 aquecimento
acontece de forma rapida e mais homogénea comparado aos métodos
convencionais de aquecimento rapido, produzindo pecas uniformes e com
menor custo operacional (NIGHTINGALE, 2001; MENEZES et al., 2007a;
MENEZES et al., 2008; PRASAD et al., 2009; ALMAZDI et al., 2012).

Todavia, observa-se na literatura uma escassez de estudos envolvendo
0 uso de energia de microondas aplicada ao processamento de ceramicas
porcelanicas, mais precisamente sobre ceramicas odontoldgicas feldspaticas,
fazendo com que ndo haja conhecimento de propriedades e caracteristicas
destes materiais quando sinterizadas através deste tipo de energia.

Portanto, fica evidente a necessidade de pesquisas envolvendo a
sinterizacdo de porcelanas odontoldgicas feldspaticas utilizando a energia de
microondas, frente a lacuna cientifica observada na literatura atual e o enorme
potencial tecnoldgico e socioecondmico que pode representar a utilizacdo
deste tipo de tecnologia. Ademais, o desenvolvimento de estudos e geracao de
conhecimentos envolvendo o processamento de porcelanas feldspaticas
usando microondas, com a finalidade de melhor compreender sua evolugéao
microestrutural e melhor avaliar a influéncia do ciclo de aquecimento nas
caracteristicas do produto final, é vital para o estabelecimento de uma
tecnologia confidvel com subsidios cientificos que a respaldem e possibilitem
sua aplicacdo em largo aspecto por técnicos e odontélogos. Deste modo, este
trabalho se propbée a estudar a sinterizacdo de porcelanas odontoldgicas
utilizando energia de microondas de forma a analisar suas propriedades e

microestruturas alcangadas com essa forma de aquecimento.
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1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo deste estudo é sinterizar ceramicas odontolégicas
feldspéticas, indicadas para confeccdo de préteses unitarias (facetas
laminadas, inlays e onlays) e recobrimento de proteses fixas (com subestrutura

metalica ou de ceramica) utilizando energia de microondas.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.2.1. Caracterizar as ceramicas feldspéticas indicadas para confecgao
de préteses unitarias e para recobrimento de préteses fixas;

1.2.2. Utilizar a energia de microondas no processamento de ceramicas
porcelanicas feldspaticas;

1.2.3. Avaliar a influéncia do tempo de irradiagdo de energia de
microondas na microestrutura obtida;

1.2.4. Determinar propriedades fisicas e mecéanicas dos materiais
sinterizados;

1.2.5. Comparar as caracteristicas microestruturais de ceramicas
odontoldgicas sinterizadas através de energia de microondas e em forno
convencional;

1.2.6. Caracterizar a microestrutura das ceramicas processadas.



Capitulo 2— Revisao Bibliografica

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. CERAMICAS ODONTOLOGICAS

Historicamente tem se verificado uma grande preocupacédo do homem
em repor elementos dentais perdidos e, ao longo dos anos, uma grande
variedade de materiais tem sido usada para confeccdo de proteses
odontoldgicas, incluindo dentes de animais, 0ssos e dentes humanos, marfim,
conchas, ceramicas e metais. Existe evidéncia documentada da utilizacao de
materiais como implantes odontolégicos datada de 700 a.C., j& o primeiro
material ceramico artificial (porcelana) patenteada para uso como material
dentario remonta ao final do século XVIII, enquanto a primeira utilizacdo de
porcelanas como proétese dentaria propriamente dita ocorreu no inicio do século
XIX (CHAIN et al., 2000; ANUSAVICE, 2005; BOHJALIAN et al., 2006; GOMES
et al., 2008).

Atualmente muitos materiais tém sido utilizados na confeccado de
proteses dentarias, quais sejam: metais, ceramicas, polimeros e compdsitos,
sendo observada uma evolucao gradual e constante nas suas caracteristicas e
propriedades. No entanto, pesquisadores e cientistas de materiais continuam a
busca pelo material de restauracdo ideal, que seja biocompativel, interaja
facilmente com a estrutura do dente ou osso (permitindo elevada adeséo),
tenha a aparéncia e propriedades similares ao dente natural (O'BRIEN, 2002;
ANUSAVICE, 2005;DENRY, 2013).

Os materiais ceramicos vém sendo aplicados com relativo sucesso na
confeccao de proteses odontoldgicas, apresentando como grande atrativo
propriedades O6pticas, que as tornam materiais de excelente estética e lhes
conferem estabilidade de cor (CELIK et al., 2008). Estes materiais apresentam
compatibilidade biolégica, estabilidade quimica, resisténcia a compressao e ao
desgaste, condutibilidade térmica semelhante aos elementos dentais (PAGANI
et al., 2003; SATO et al., 2004; SINMAZISIK & OVECOGLU, 2006; SOUZA et
al., 2007; PELAEZ-VARGAS et al., 2011), além da possibilidade de ser
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modelada em formas bem especificas na temperatura ambiente (FREDERICCI
et al., 2011).

Por outro lado, as ceramicas sdao materiais frageis, apresentando de
forma geral baixa tenacidade a fratura, baixa resisténcia a tracdo e ao
cisalhamento, baixa capacidade de absorver impactos, resultando comumente
em fraturas dos trabalhos, antes mesmo de sua cimentacdo na boca
(ALBAKRY et al., 2003; PAGANI et al., 2003; PAN & RAVEV, 2004; SOUZA et
al., 2007; PRASAD et al., 2009; GARCIA et al., 2011), além de dificuldade de
adaptacdo marginal, excessivo desgaste do dente antagonista e trabalhosa
técnica de confeccao (OLIVA et al., 2009).

2.1.1. COMPOSICAO E CLASSIFICACAO

Ceramicas sao cientificamente definidas como sélidos inorganicos nao
metalicos compostos por elementos metalicos (ou semimetélicos) e nao
metalicos, apresentando ligacbes de natureza ib6nica e/ou covalente. As
cerdmicas sdo muito resistentes a corrosdo, em meio &cido ou basico,
geralmente ndo reagem com a maioria dos liquidos, gases e Alcalis,
permanecendo estaveis por longos periodos de anos (ANUSAVICE, 2005;
CHEVALIER & GREMILLARD, 2009).

As ceramicas utilizadas na odontologia envolvem principalmente as
porcelanas, ceramicas vitreas ou estruturas altamente cristalinas que
apresentam propriedades fisicas, quimicas, mecanicas e térmicas que as
tornam materiais distintos de outros utilizados na odontologia como resinas e
metais e podem ser utilizadas para confeccionar toda ou parte de uma prétese
odontologica (KHAJOTIA et al., 1999; MCLEAN, 2001).

De acordo com Anusavice (2005) muitos tipos de ceramicas
odontoldgicas estdo disponiveis aos laboratérios de protese dentaria segundo
sua regiao de aplicacdo, quais sejam: ceramica para nucleo, para forramento,
marginal, opaca, para dentina, para esmalte, para pigmentacdo (ou stain), o

glaze ceramico, além de aditivos ceramicos.
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Todos estes produtos podem ser agrupados ou classificados de diversas
maneiras, quer de acordo com seu uso ou indicagdes, de acordo com a
composi¢cdo quimica, com o método de produgdo, com a temperatura de
gueima, com a microestrutura, com a translucidez, com a resisténcia a fratura,
com a abrasividade. Estas cerdmicas podem ainda ser categorizadas como:
ceramica convencional contendo leucita, ceramica enriquecida de leucita,
ceramica de ponto de fusao ultrabaixo que pode conter leucita, vitro-ceramicas,
ceramicas especializadas para nucleos (aluminizada, aluminizada infiltrada por
vidro, espinélio ou “spinel” infiltrada por vidro e zirconia infiltrada por vidro) e
ceramicas para o sistema CAD-CAM (Computer Aided Design - Computer
Aided Manufacturing) (MCLEAN, 2001; TSETSEKOU et al, 2002;
ANUSAVICE, 2005; CONRAD et al., 2007; CHEVALIER & GREMILLARD,
2009).

Para Pagani et al. (2003) atualmente a classificacdo mais adequada
para as ceramicas odontolégicas divide os materiais segundo o0s
procedimentos laboratoriais de fabricagcdo em cinco categorias: convencional,
fundidas, prensadas, infiltradas e computadorizadas. As ceramicas
convencionais correspondem aquelas que sao confeccionadas através da
técnica de condensacao; as ceramicas fundidas sé&o confeccionadas através da
fusdo de blocos ceramicos; nas ceramicas prensadas ocorre a conformagao da
ceramica sobre o copping sob pressdo; nas ceramicas infiliradas sao
confeccionados coppings ceramicos (de alumina ou zirconia) que recebem a
infiltragcdo de vidros; e por fim, as ceramicas computadorizadas compreendem
aquelas em que os preparos sao escaneados e fresadoras confeccionam a
peca através do desgaste de blocos ceramicos, os conhecidos sistemas
CAD/CAM.

Outros autores preferem, no entanto, classifica-las apenas em
porcelanicas ou a base de feldspato (incluindo as vitreas anteriormente
mencionas), vitro ceramicas e cristalinas (que incluem as ceramicas infiltradas)
(KELLY, 2004; O’'BRIEN, 2002).

De acordo com a norma ISO 6872 (2008) as ceramicas odontolégicas
sdo classificas como ceramicas do tipo | e ceramicas do tipo Il. As primeiras
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sao caracterizadas pelos produtos que se apresentam na forma de um p6 fino
que deve ser misturado com aglutinante e submetidoa queima em fornos de
gueima rapida apropriados para ceramicas odontologicas, sao subdivididas em
oito itens de acordo com o0 emprego e incluem as ceramicas de cobertura; ja as
segundas, sao representadas por todas as outras apresentacdes de ceramicas
(blocos, pastilhas, etc.) e sdo subdivididas em duas outras categorias:
indicadas para confecgédo de subestruturas de ceramicas ou sistemas “livres de
metal”.

Kelly (2004) acrescenta ainda que as ceramicas que mimetizam as
propriedades oéticas do esmalte e da dentina (utilizadas como cobertura) séo
predominantemente vidros, enquanto aquelas utilizadas como subestruturas
necessitam fornecer mais resisténcia ao trabalho e por isso sdo mais fortes em
consequéncia do aumento de fases policristalinas.

As ceramicas podem também ser classificadas segundo a temperatura
de queima em: ceramicas de alto ponto de fusdo (~ 1301°C a 1400°C), médio
ponto de fusdo (=1101°C a 1300°C) e de baixo ponto de fusdo (650°C a
1100°C) (O'BRIEN, 2002). Anusavice (2005) refere-se a ceramicas com ponto
de fusdo baixo como aquelas com ponto de fusdo de 850°C a 1100°C e
acrescenta ceramicas com ponto de fusdo ultrabaixo com temperaturas de
650°C a 850°C. Estas Ultimas representam atualmente uma nova familia de
materiais ceramicos para cobertura, reduzindo o desgaste do dente
antagonista, em virtude de fatores microestruturais, como uma boa dispersao,
pequenas particulas cristalinas e/ou pouco ou nenhum cristal, dependendo da
utilizacéo.

Assim, em virtude da diversidade de materiais ceramicos tem se
evidenciado certa dificuldade de classificacdo na odontologia. Outrossim, é
importante salientar que a correta escolha de qual ceramica utilizar em
determinada situacdo clinica ndo €& dependente exclusivamente da
classificacdo, devendo o profissional levar em consideracdo fatores como:
necessidade estética, adaptacdo marginal, resisténcia, facilidade de fabricacao
e até mesmo o custo (GARCIA et al., 2011).
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2.2.CERAMICAS FELDSPATICAS ODONTOLOGICAS

As ceramicas a base de feldspato ouporcelanas dentérias para
aplicacoes odontolégicas sdo consideradas uma subdivisdo das ceramicas e
séo caracterizadas pelo elevado teor de vidro em sua composigao. Apresentam
elevada translucidez, sdo formuladas a partir de massas ceramicas triaxiais, de
estrutura amorfa, derivadas principalmente de um grupo de minerais
denominados de feldspatos cuja composicdo é a base de silica (6xido de
silicio) e alumina (6xido de aluminio), fazendo com que sejam comumente
chamadas de vidros alumino silicatos. O feldspato de potassio
(KoOeAl,0e6Si0,) e de sodio (Na,OeAl,Oe6SiOs)representam os maiores
constituintes destes materiais (CHAIN et al., 2000; KELLY, 2004; PELAEZ-
VARGAS et al., 2011; NOHUT & LU, 2012).

As ceramicas feldspaticas odontolégicas sdo compostas por uma
variedade de 6xidos, incluindo o SiO, (52-62% em peso), Al.O3 (11-16% em
peso), KoO (9-11% em peso), Na,O (5-7% em peso), aditivos, pigmentos,
opacificadores e vidros com a finalidade de controlar as temperaturas de fuséo
e de sinterizacao, coeficiente de expansao térmica (CET) e conferir cor a estes
materiais. A denominacao porcelana estd relacionada a presenca de uma
matriz vitrea translicida e impermeavel com absor¢cédo de agua inferior a 0,5%
(BARREIRO et al., 1989; KELLY, 2004; ANUSAVICE, 2005; YU et al., 2006;
GOMES et al., 2008).

Podem ser utilizadas de forma isolada, porém restrita, para confeccao de
facetas, inlays,onlays ou como ceramica de cobertura em associagcdo com
sistemas metalicos (proteses metaloceramicas) ou mesmo ceramicos (préteses
de ceramica pura ou livres de metal) (GARCIA et al., 2011). A necessidade de
uma subestrutura de reforgo esta relacionada a fragilidade destes materiais que
limita sua utilizagdo de forma isolada em reabilitacées extensas (BARREIRO et
al., 1989; KELLY, 2004; YU et al.,, 2006;GOMES et al., 2008). A Figura 2.1
exemplifica uma restauracao protética de dois elementos dentais (Vita VM13 —
Manual de Instrucées, 2008).
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Figura 2.1- Exemplo de duas préteses parciais fixas (coroas) confeccionadas
sobre infraestrutura metdlica: preparo dos dentes incisivos centrais (A);
subestruturas metalicas sobre modelo de gesso (B); insercao das primeiras
camadas de ceramica dentéaria sobre o metal (C); trabalho concluido e
integrado na boca do paciente.
Fonte: Vita VM13- Manual de Instrugdes, 2008.

Segundo Isgro et al. (2005) a resisténcia destes materiais compromete a
longevidade destas restauragcdes e para superar este problema, € necessario a
combinacdo de dois materiais: um material de interno mais resistentee um
material de cobertura mais fraco, do ponto de vista mecéanico, porém com
melhores propriedades estéticas.

Em funcao disso, fases cristalinas sao adicionadas na composi¢cao das
ceramicas feldspaticas tanto para aumentar propriedades mecéanicas como
também para controlar efeitos 6ticos como opalescéncia, cor e opacidade.
Estas particulas sdo em geral cristalinas, podendo também ser vidros. E
importante salientar que o conhecimento destas particulas, suas quantidades, o
porqué de sua adicdo e como elas podem interferir na microestrutura dos
vidros, facilita o estudo destes materiais (KELLY, 2004).

Tem sido descrito a presenca de fases cristalinas de silica (cristobalita,
tridimita e quartzo) de alunino silicatos (mulita), ou feldspatos potassicos
(leucita, sanidine, ortoclase ou microline) (QUIN et al., 2012). Podem ainda ser
identificadas, em massas de dentina, pequenas quantidades de cassiterita
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(SnO,), baddeleyita ou zircébnia monoclinica (ZrO,) e/ ou rutila (TiOy),
dependendo do fabricante, que agem como agentes opacificadores. O tamanho
destas particulas, em geral, € da ordem de 1um (BARREIRO et al., 1989).

Os feldspatos quando misturados com os Oxidos constituintes e
aquecidos em elevadas temperaturas podem propiciar o desenvolvimento de
leucita (KoOeAI,O304Si0,) e de uma fase liquida, cuja viscosidade decresce
com o decorrer do ciclo de queima. Essa fase liquida possibilita a sinterizacéo
via fase liquida do material com o coalescimento das particulas e
posteriormente sua dissolugdo nessa mesma fase, sendo a forga motriz para
esse processo a reducdo da energia superficial do sistema (SEGADAES, 1987;
GOMES et al., 2008). A composicao destes materiais pode ser delineada no

diagrama de fase ternario K-O-Al,O3-SiO; (Figura 2.2).
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Figura 2.2- Diagrama ternario K,O-Al,O3-SiO..
Fonte:  http://www.dentaria.com/pics/upload/prensa9.jpg. Acessado em
14/12/2012.
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A leucita é um silico-aluminato de potassio associado a fusao
incongruente (reagdo peritética) do feldspato potassico (ortoclasio), onde o
feldspato da origem a uma fase liquida e a outro solido. Ela representa uma
das primeiras particulas contidas nas ceramicas dentarias e possui elevado
coeficiente de expansdo térmicacontrariamente a matriz vitrea (fase liquida
apéds o resfriamento) formada ap6s a queima da ceramica que possui um baixo
coeficiente de expansao térmica. A utilizagdo desta fase tem, portanto, a
finalidade de aumentar o coeficiente de expansao térmica da ceramica como
um todo e consequentemente melhorar suas propriedades mecanicas, inclusive
sua tenacidade a fratura (MACKERT et al., 1995; TSETSEKOU et al., 2002;
KELLY, 2004; CESAR et al., 2005; CESAR et al., 2008; FREDERICCI et al.,
2011).

Autores reportaram que a leucita corresponde a uma fase cristalina de
alta expansao e, consequentemente, de alta contracdo e que pode afetar de
forma marcante o CET da ceramica. A combinacdo do baixo coeficiente de
expansao térmica da matriz vitrea e do elevado coeficiente de expansao
térmica da leucita permite que a ceramica dentaria apresente um coeficiente
qgue seja compativel para utilizagdo sobre substratos metélicos e de ceramicas
reforcadas (alumina e/ou zircénia). Diferencas extremas entre os CET podem
gera tensdes de tragcado durante o resfriamento, que por sua vez, por conduzem
a formagao de microtrincas no interior do material (LI& SHAW, 2007; NOHUT &
LU, 2012).

Na atual composicdo das ceramicas feldspaticas, ha aproximadamente
78-94% de feldspatos de sddio e/ou potassio e 6-22% de leucita, dependendo
da marca comercial (CESAR et al., 2005; SOUZA et al., 2007). No entanto,
nem sempre a leucita provém da decomposicao do feldspato, ocorrendo por
vezes sua adicao nas formulacdes. Vale, ainda, ressaltar que trabalhos indicam
que o oOxido de litio estimula a cristalizacdo da leucita, sendo sua adigcdo ao
sistema uma forma de aumentar a quantidade de leucita na ceramica (CESAR
et al., 2008; CHEVALIER & GREMILLARD, 2009; HOLAND et al., 2009).

E importante ressaltar que a leucita foi utilizada na composicdo destes
materiais no inicio da década de 60 com a finalidade de compatibilizar o
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coeficiente de expansdo térmica entre a ceramica feldspatica e as ligas
metdlicas utilizadas para confeccionar a infraestrutura na época, sem a
intencao de prover qualquer refor¢co aceramica de cobertura. Atualmente, sabe-
se que este mineral atua como fase de refor¢co, melhorando a resisténcia a
fratura (GUAZZATO et al, 2004; CESAR et al., 2005; SINMAZISIK &
OVECOGLU, 2006; MARTINS et al., 2010; FREDERICCI et al., 2011).

Resfriamentos lentos podem provocar um aumento de 11 a 56% no teor
de leucita na maioria das ceramicas. Aumento este, suficiente para provocar
alteragbes consideraveis nos coeficientes de expansdo térmica destes
materiais, evidenciando, ainda mais, a importancia do ciclo de queima no
desenvolvimento microestrutural das ceramicas dentarias e consequentemente
nas suas propriedades (KELLY & CAMPBELL, 1996; MCLEAN, 2001; ISGRO
et al., 2005;BENETTI et al., 2010).

Barreiro et al.(1989) observaramque na temperatura ambiente a
ceramicafeldspatica é formada por pequenos cristais de leucita (tetragonal)
envolvidos por uma matriz vitrea. Por outro lado, tem sido apontado que as
ceramicas dentais tendem a cristalizar ou mudar o CET sob alguns tratamentos
térmicos, dentre eles o controle do resfriamento. O resfriamento lento auxilia na
nucleacao e crescimento do feldspato potassico.

Estes mesmos autores afirmaram que devido a elevada viscosidade dos
liquidos no sistema, € muito dificil se atingir o equilibrio. O liquido geralmente
se torna um vidro e os cristais de leucita ndo seriam dissolvidos se o
resfriamento fosse muito rapido.

Estudos afirmaram que o processamento da ceramica dental através de
varios ciclos de queima (ou ciclos de queima rapida), como é o caso do
processamento convencional das ceramicas odontol6gicas,provoca o0
aparecimento de trincas microestruturais em decorréncia das diferengas entre
coeficiente de expansédo térmica da matriz vitrea e da leucita, comprometendo
propriedades das ceramicas dentarias (BARREIRO et al., 1989; MACKERT et
al., 1995; CESAR et al., 2008; HOLAND et al., 2009; NOHUT & LU, 2012;
QUIN et al., 2012).
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2.2.1. PROPRIEDADES

As ceramicas odontoldgicas feldspaticas, de uma maneira geral, tém sua
aplicabilidade limitada decorrente de propriedades mecanicas relacionadas
fragilidade destes materiais.Em geral, estes materiais exibem baixos valores de
resisténcia a tracdo e a flexdo, quando comparadas com outros materiais
ceramicos cristalinos, e, quando ultrapassados seus limites progridem para o
fracasso do trabalho através de uma fratura fragil, com pouca ou nenhuma
absorcao de energia. O mecanismo da fratura fragil resulta da formacéao e da
propagacdao de trincas ao longo da secgao transversal do material,
perpendicularmente a carga aplicada (PRASAD et al., 2009; NOHUT & LU,
2012).

A presenga de porosidades e de defeitos superficiais sao fatores
importantes na determinacdo da resisténcia das ceramicas, de forma que
guanto menos defeitos ou menores os seus tamanhos melhor a resisténcia do
material.O crescimento da trinca nestes materiais pode ser tanto através dos
graos como ao longo dos contornos de graos, dependendo de sua distribuicdo
ao longo do material(JAGER et al., 2000; CHEUNG & DARVELL, 2002;
GUAZZATO et al., 2004; YOSHIMURA et al., 2005; BOHJALIAN et al., 2006;
FREDERICCI et al., 2011).

Segundo Nohut & Lu (2012) as porosidades, além de comprometerem a
resisténcia das ceramicas, também inferem nas propriedades oticas do
material, influenciando de forma negativa a estética do material. Para estes
autores, ceramicas feldspéaticas sdo materiais porosos e que a maioria das
falhas estd associada a defeitos superficiais e nao internos, entretanto, quando
0 numero e o tamanho dos poros aumenta a probabilidade de fratura também
aumenta. Estes autores enfatizam que, em um grupo de amostras de um
mesmo material, podem-se identificar falhas causadas tanto pelos defeitos
superficiais (relacionados a propagacao de trincas) quanto por defeitos internos
(nimero e volume de poros).

Nesse sentido, a fragilidade das ceramicas pode ser compreendida

considerando-se a concentragdo de tensdes ao redor de poros e defeitos

13



Capitulo 2— Revisao Bibliografica

superficiais e como estes materiais ndo sao passiveis de sofrer deformacgdes
plasticas sem fratura, as trincas propagam-se mesmo com baixos niveis de
tensdes (ALBAKRY et al., 2003; BOHJALIAN et al., 2006; FREDERICCI et al.,
2011; QUIN et al., 2012).

E importante considerar que os defeitos que representam pontos
concentradores de tensbes sao descritos como microtrincas superficiais ou
internas, poros internos e vértices de gréos, os quais sdo praticamente
impossiveis de serem suprimidos ou mesmo controlados (CHEUNG &
DARVELL, 2002; PRASAD et al., 2009; NOHUT & LU, 2012). Defeitos de
processamento, como: aspereza superficial, inclusdo de impurezas, além de
defeitos inerentes ao material, também relacionados ao tamanho da particula
ea tensao residual também podem suscitar no aparecimento de trincas (JAGER
et al., 2000; KELLY, 2004; SINMAZISIK & OVECOGLU, 2006).

Tem sido relatada também na literatura a fratura de restauracdes
ceramicas por fadiga. Para ceramica dentaria este tipo de fratura pode esta
associado tanto a propagacéo lenta de tricas, como pela exposicdo do material
a periodos longos de tensdes repetidas, como € o caso da mastigacao de
alimentos. Além disso, sabe-se que este tipo de fratura € sensivel as condicoes
do ambiente, sobretudo a presenca de umidade (BORBA et al., 2011b).
Estudos tem demonstrado que clinicamente, a maioria das fraturas que ocorre
em préteses dentarias é o resultado da falha por fadiga (SATO et al., 2004;
MARTINS et al., 2010).

A resisténcia a fratura de um material ceramico depende da existéncia
ou nao de um defeito que seja capaz de iniciar uma trinca, do tamanho e do
volume da amostra. Ja existéncia de defeitos varia de uma amostra para outra
dentro de um mesmo material, como também da técnica de fabricacdo e da
realizagdo de tratamentos posteriores. A resisténcia a flexdo também tem sido
relacionada com a composicdo do material (BORBA et al.,, 2011b;DENRY,
2013).

Sob tensbes de compressao as ceramicas exibem comportamento
contrario ao anterior, ou seja, sdo materiais que suportam bem cargas

compressivas. Ademais, tem sido relatado que o limite de resisténcia de uma
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ceramica fragil € aumentado consideravelmente através da insercdo de
tensdes residuais de compressdo, mecanismo que ocorre pela diferenga entre
os CET da infraestrutura e da ceramica de cobertura. Normalmente, em
restauracoes metaloceramicas e de ceramica pura, o CTE da ceramica é
ligeiramente menor que o material da subestrutura produzindo tensodes
compressivas na superficie da ceramica e forcas de tragdo compensatérias na
subestrutura, diminuindo as falhas nesta interface (PAN & RAVAEV, 2004;
BORBA et al., 2011a,b).

Com relacao a dureza, sabe-se que ela € uma propriedade mecanica de
utiidade na odontologia, pois os dentes suportam constantemente acdes de
abrasdo e polimento oriundas tanto da mastigacdo quanto da propria
escovacao. Os valores de microdureza dos materiais aplicados na odontologia
devem ser compativeis com a dureza do esmalte dental (variavel de 350 a 500
HV), para se evitar tanto o desgaste da peca protética quanto o desgaste do
dente antagonista. As ceramicas sdo conhecidas por apresentarem elevados
valores de dureza (ALBAKRY et al., 2003; ANUSAVICE, 2005).

2.2.2. PROCESSAMENTO

A ceramicadentéria feldspatica odontolégica € fornecida na forma de um
pé fino, com distribuicdo granulométrica especifica, que é ser misturado com
agua ou outro veiculo aglutinante e condensado de maneira bem compactada,
de forma que proporcione uma menor contracdo de queima e menor
porosidade na ceramica sinterizada (YU et al., 2006; CONRAD et al., 2007).
Tem sido descrito que o tamanho das particulas de pé interfere tanto no grau
de condensacdo da ceramica como na solidez e densidade aparente do
material sinterizado (ALVES et al., 2012).

Uma adequada condensacgédo (conformacdo) pode ser obtida utilizando
uma leve vibracdo com a finalidade de compactar o pé umido, removendo-se o
excesso de agua com papel absorvente ou pincel, ou pela insercao através de
uma espatula com posterior alisamento (SINMAZISIK & OVECOGLU, 2006;
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BORBA et al., 2011a).Rasmussen et al. (1997) sugerem ainda a adicao de p6
seco na superficie umida para que 0 mesmo absorva o excesso de agua.

Pelaez-Vargas et al.,, (2011) relataram a existéncia de duas técnicas
laboratoriais para o preparo de pastas de ceramica dental: a adicao gradual de
agua a uma determinada quantidade de pd colocada aleatoriamente e outra
através da adicdo de quantidades pré determinadas de pd e a agua através de
uma unica mistura. Segundo os autores, quando uma relagdo agua/po é obtida,
o liquido ocupa pequenos espacos entre as particulas de ceramica, agindo
como um lubrificante e produzindo corpos no estado verde altamente
densificados e mais homogéneos apds a sinterizacdo.Anusavice (2005)
acrescenta que a tensao superficial da dgua é a forca motriz no processo de
condensacdao e que a ceramica nunca deve ser desidratada até que a
condensacao esteja concluida.

Isgro et al.(2005) relataram que a aplicacdo da cobertura ceramica sobre
a infraestrutura ceramica é idéntica a técnica de metalo-ceramica, por exemplo,
massas de dentina e de esmalte s&o aplicados em camadas sobre o substrato
metalico a fim de conferir forma e estética semelhantes ao dente natural. Para
producdo de substratos cerdmicos de alta resisténcia (150-650 MPa) séo
utilizados dissilicato de litio, alto teor de leucita, 6xido de aluminio e cristais de
oxido de zircdnia.

Apés a etapa de conformagao (condensacao), a ceramica é seca, em
geral, sendo colocada préxima a um forno pré aquecido, permitindo que a agua
se dissipe em forma de vapor de agua. A partir de entdo se inicia o ciclo de
queima rapida com o intuito de prevenir a cristalizagdo e consequente
porosidade interna, que empregam temperaturas da ordem de 750 a 1100°C,
de acordo com o fabricante de cada material (CHEUNG & DARVELL, 2002;
FREDERICCI et al., 2011).

E importante relatar que a ceramica odontolégica comercial (p6) ndo é
apenas uma mistura de componentes, pois, durante o processo producao
industrial desse pd, os constituintes foram misturados, fundidos (ou
sinterizados) e resfriados de forma a produzir uma frita. Ao sinterizar o “pd”

comercial de ceramicaocorreuma ‘re-fusdo” do vidro (frita) sem provocar
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aumento significativo na reacao entre os componentes da formulagdo. Assim, o
“p6” comercial responde rapidamente a temperatura de queima, destacando-se
novamente a grande influéncia do ciclo de queima nas caracteristicas do
produto final (BARREIRO et al., 1989; RASMUSSEN et al., 1997).

Para a dentaria o objetivo da queima é tdo somente sinterizar as
particulas de pd para a conformacdo da prétese, uma vez que as reagdes
termoquimicas entre os componentes sdo realizadas no processo de
manufatura original. Neste caso, as mudancas mais representativas estao
associadas as alteragdes no teor de leucita (ANUSAVICE, 2005).

Durante o processo de sinterizacdo, no inicio do aquecimento, as
porosidades sdao ocupadas pela atmosfera do forno e a medida que a
temperatura aumenta as particulas se unem pelos seus pontos de contato, e,
logo em seguida, o vidro fundido gradualmente escoa para preencher os
espacos vazios. Os espacos que nao sao completamente preenchidos
constituirdo as porosidades (ALVES et al., 2012).

Com relagao as ceramicas feldspaticas (objeto deste estudo), quando o
feldspato é misturado com varios 6xidos metélicos e queimado em elevadas
temperaturas, pode formar leucita e uma fase vitrea que “amolece” e escoa
rapidamente, permitindo o coalescimento das particulas do pé de ceramica. A
forca motriz para a sinterizagdo é a queda da energia decorrente da diminuicao
da area de superficie (RASMUSSEN et al.,, 1997; ISGRO et al., 2005;
CONRAD et al., 2007).

O inconveniente da presenca de porosidades no interior das ceramicas
dentarias tem sido descrito por diversos autores, e uma maneira que a industria
encontrou para minimiza-las foi através do emprego da queima a vacuo, que
atua de forma quantitativa, diminuindo o ndmero de poros, e qualitativa,
reduzindo o tamanho do poro (ANUSAVICE, 2005; PRASAD et al.,, 2009;
FREDERICCI et al., 2011;DENRY, 2013).

Cheung & Darvell (2002) estudaram o efeito do tempo e da temperatura
de sinterizacdo na porosidade cinco ceramicas, dentre elas trés ceramicas de
cobertura. Os materiais foram sinterizados nos tempos de 24 e 30s; 1, 3, 6, €
30 minutos; e 1, 5, 10, 15 e 20 horas, com temperaturas de 800-1050°C. Os
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autores avaliaram porcentagem de porosidade, tamanho médio e distribuicdo
do poro, e concluiram que uma quantidade minima de porosidade € obtida
quando se utilizam condi¢bes muito estreitas, com elevadas temperaturas e
curtos tempos de sinterizacao, ou seja, rapidas taxas de aquecimento.

Fredericci et al. (2011) avaliaram a influéncia da variacdo do tempo e
taxa de aquecimento em ceramicas dentais contendo leucita. Foram avaliadas
quatro ceramicas, sendo duas com pontos de fusdo em torno de 1000°C e
duas em torno de 850°C. As taxas de aquecimento sofreram alteragdo em
10°C/mim e as temperaturas variaram de 600°C a 1050°C. Os autores
enfatizaram principalmente a influéncia sobre a densidade e afirmaram que a
temperatura de sinterizacdo afeta diretamente a densidade do material, porém
nenhuma amostra obteve uma densificacdo completa o que foi atribuido a
porosidade residual.

Apesar de observagdes que a sinterizacdo rapida convencional pode
conduzir a ceramica a elevadas densificagées em curto periodo de tempo, sdo
relatados inconvenientes como o desenvolvimento de tensbes térmicas na
peca, oriundas de gradientes de temperatura presentes no processo, que
levam a formacéo de trincas e deterioragdo das propriedades mecéanicas do
material. Adicionalmente, gradientes térmicos podem gerar heterogeneidades
microestruturais em decorréncia do crescimento irregular dos cristais ao longo
da peca (CHEUNG & DARVELL, 2002).

E importante ainda referir que durante processo de confecgdo de
proteses, as ceramicas sao submetidas, em média, até cinco queimas e ao
final de cada uma, durante o resfriamento, diferentes comportamentos dos
materiais envolvidos podem introduzir tensées que podem ser transitérias e/ou
residuais, elevadas o suficiente, para causar fraturas imediatas ou, no caso de
tensdes residuais, diminuir a longevidade do material (KHAJOTIA et al., 1999;
ISGRO et al., 2005; CONRAD et al., 2007).

No entanto, Qilo et al. (2008) demonstraram em corpos ceramicos que
apenas apdés uma primeira queima a resisténcia a flexdo e a microdureza
diminuiram, e as subsequentes nao causaram efeitos adicionais, evidenciando

a necessidade de mais estudos na area. Celik et al. (2008) avaliaram o efeito
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de repetidas queimas na coloracdo das ceramicas odontolégicas e concluiram
gue quanto maior o numero de queimas maior a interferéncia na coloragdo das
ceramicas.

Ademais, frente as varias rea¢des quimicas identificadas durante o
processo de queima da ceramica, os ciclos de queima rapida podem alterar a
quantidade de leucita presente nas pecas (nos materiais em que ha o
desenvolvimento dessa fase), afetando o coeficiente de contracédo térmica da
ceramica, provocando o aparecimento de trincas imediatamente ou tardiamente
na ceramica (CHEUNG & DARVELL, 2002; ISGRO et al., 2005).

Deve-se ressaltar ainda que a sinterizacdo de ceramicas odontoldgicas
ndo € um processo de aquecimento uniforme e que o calor aplicado a
superficie da ceramica, atinge o ndcleo por conducao térmica, resultando na
producao de altos gradientes de temperatura e tensdes no interior do material.
Em vista disso, pesquisadores tem buscado investigar outros mecanismos de
aquecimento, dentre eles a utilizacdo da energia de microondas (PRASAD et
al., 2009).

2.3.ENERGIA DE MICROONDAS

Microondas € o nome dado a radiagdo eletromagnética que tem sido
utiizada para uma variedade de aplicagées a mais de 50 anos. Este tipo de
energia apresenta uma gama de frequéncia compreendida entre 300 MHz e
300 GHz, com comprimentos de ondas que variam entre 1imm e 1m (Figura
2.3) (KATZ, 1992; CLARK & SUTTON, 1996; AGRAWAL, 1998; CHATTERJEE
et al., 1998; KEYSON et al., 2006; MENEZES et al., 2007a,b;OGHBAEI &
MIRZAEE, 2010).
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Figura 2.3- Espectro eletromagnético e frequéncias utilizadas no
processamento com microondas.
Fonte:http://ciencia.hsw.uol.com.br/enlargeimage.htm?terms=espectro+eletrom

agn%C3%A%tico&page=7
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Pode-se afirmar que o aquecimento de materiais através de energia de
microondas € um processo em que 0s materiais absorvem volumetricamente a
energia eletromagnética e a transformam em calor, diferentemente dos
métodos convencionais nos quais a energia elétrica ou o vapor aquecido, sdo
transferidos aos materiais através de mecanismos de conducao, radiacédo e
convecgao (AGRAWAL, 1998; CHENG et al., 2002; MENEZES et al., 2008;
HUANG et al., 2009; HAO et al., 2009; ALMAZDI et al., 2012).

A utilizacao da energia de microondas possibilita ultrapassar limitacdes
do processo de queima rapida convencional, pois 0s mecanismos de geragcao
de calor envolvidos na utilizagdo das microondas permitem especificidade na
absorcao da energia de microondas, um rapido aquecimento volumétrico do
material, fornecendo pecas mais homogéneas em relagdo a queima
convencional (CLARK & SUTTON, 1996; NIGHTINGALE, 2001; WANG et al.,
2006; DAS et al., 2008; HEMANTHAKUMARI & SATAPATHY, 2008; PRASAD
et al., 2009). A energia de microondas transforma-se em calor dentro do
material, o que resulta, geralmente, em significante economia de energia e
reducao no tempo de processamento (CHATTERJEE et al., 1998; BROSNAN

20



Capitulo 2— Revisao Bibliografica

et al., 2003; MENEZES et al., 2007a,b). Tem sido reportada uma economia de
energia de 25% a 95% com relagdo ao forno convencional (ALMAZDI et al.,
2012).

Adicionalmente, o baixo consumo de energia também ¢é atribuido ao fato
do préprio material quando aquecido por microondas funcionar como fonte de
calor, pois as mesmas interagem diretamente com o material evitando assim o
aquecimento de outras partes que ndo estdo envolvidas diretamente no
processo. Por este motivo, afirma-se que este tipo de processamento é seletivo
(CHATTERJEE et al., 1998; OGHBAEI & MIRZAEE, 2010).

2.3.1. INTERACAO MATERIAL-MICROONDAS

A interacdo de materiais e microondas pode ser descrito por dois
parametros importantes: poder de absorcao e profundidade de penetracédo de
microondas, que determinam a uniformidade de aquecimento pelo material.
Elevadas frequéncias e grandes valores de propriedades dielétricas resultam
no aquecimento da superficie, enquanto que baixas frequéncias e pequenos
valores de propriedades dielétricas resultam em mais aquecimento volumeétrico
(SUTTON, 1989; CHATTERJEE et al., 1998).

O mecanismo de aquecimento do material pode ser entendido como o
resultado de perdas elétricas, isto porque, quando as microondas penetram no
material e se propagam,é formado um campo elétrico que induz ao movimento
translacional de cargas livres e ligadas. Estas cargas entdo comecam a se
movimentar, tentando se realinhar (ou seja, atingir o equilibrio) e o atrito entre
elas gera rapidamente o calor (KRIEGSMANN, 1997; MENEZES et al., 2007a).

A interacdo microondas-materiais depende das propriedades dielétricas
dos materiais a serem processados, estando intimamente relacionadas com a
constante dielétrica e tangente de perda (CHATTERJEE et al., 1998; WANG et
al., 2006; LI et al., 2009; PRASAD et al., 2009). A constante dielétrica pode ser
entendida como uma medida da polaridade do material em um campo elétrico,
enquanto que a tangente de perda mede a absorcao de microondas pelo
material. A constante dielétrica pode ser definida pela permissividade complexa
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€* que, por sua vez, € composta por uma parte real, € (constante dielétrica) e
por uma parte imaginaria, €” (fator de perda dielétrica), que pode ser dada pela

férmula apresentada na equagéao (1) abaixo:
£ =¢-jg"=¢° (€r - I €etr) (1)

onde i = (-=1)"2, €° representa a permissividade livre no espaco (go = 8,86x10-12
F/m), € a constante dielétrica relativa, €e0 fator de perdas dielétricas relativas
(KATZ, 1992; KRIEGSMANN, 2001). Menezes et a. (2007a) acrescentam ainda
que a equacgao acima esta relacionada com a frequéncia angular (w).

Em outras palavras, a constante dielétrica pode ser entendida como uma
medida da quantidade de energia armazenada no material na forma de campo
elétrico, enquanto que o fator de perdas é uma medida da energia dissipada na
forma de calor dentro do material (MENEZES et al., 2007a). Pode-se afirmar
ainda que o fator de perda mede a capacidade de o material transformar a
energia de microondas em calor e a constante dielétrica mede a capacidade de
polarizagdo do material (OGHBAEI & MIRZAEE, 2010).

A tangente de perda, por sua vez é o resultado do tempo transcorrido
entre a aplicacdo do campo eletromagnético e a polarizacdo do material, ou
seja, representa a resposta do materialem forma de “perda” de energia devido
ao tempo transcorrido para a polarizagdo do material. Além do mais, tem sido
relatado que os mecanismos de polarizacdo dependem da frequéncia e do
tempo. Sendo assim, a tangente de perda pode ser representada pela seguinte
expressao(2):

tgf="L (2

r

onde tgdrepresenta a tangente de perdas e € ¢ representa as perdas efetivas
(HENCH & WEST, 1990; KATZ, 1992; KRIEGSMANN, 2001; MENEZES,
2007a).

Segundo Van Hippel apud Menezes et al. (2007a) a medida que as
microondas penetram e se propagam dentro do material, existe uma atenuacao

do campo elétrico, que é descrita pela distancia a partir da superficie onde o
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campo elétrico € reduzido a 1/e do seu valor inicial, sendo conhecida como
Profundidade de Penetracdo ou Distancia de Atenuacéao (Dp), representado na

equacao (3) abaixo:

p==5 2

@ &y (\l1+tan2 0 — lj 3)

onde c é a velocidade da luz no vacuo e o é a frequéncia da radiacao

Com relacdo a interacdo microondas/material, as ceramicas
representam materiais com baixas perdas dielétricas, fazendo com as ondas
atravessem completamente o material, sem induzir qualquer tipo de perda.
Apesar disso, atualmente a utilizagdo de energia de microondas na sinterizagao
de ceramicas tem si mostrado eficaz, pois muitos estudos tém mostrado que é
possivel o processamento de ceramicas com o uso da energia de microondas,
qguer seja na sintese de materiais, secagem, ou mesmo na sinterizacdo, sendo
necessario, no entanto, a observancia de algumas particularidades, como por
exemplo, caracteristicas dielétricas (HENCH & WEST, 1990; KATZ, 1992;
AGRAWAL, 1998; XIE, et al., 1998; BROSNAN et al., 2003; PAN & RAVAEV,
2004; MENEZES et al., 2007a,b; DAS et al., 2008; JUNG & KIM, 2010).

2.3.2. SINTERIZAGCAO UTILIZANDO ENERGIA DE MICROONDAS

A sinterizacdo de ceramicas através da energia de microondas,
diferentemente da convencional é composta por trés processos incluindo a
ativacao do aquecimento de materiais, polarizagcéo idnica e emparelhamento e
promocao da difusdo do campo estatico. Cada um destes processos tem um
efeito diferente na formacao de vacancias e no mecanismo de transferéncia
(KATZ, 1992). A dindmica do processo de sinterizacdo em microondas de alta
frequéncia aumenta, ainda mais, a concentragdo de vacéancias (SUTTON,
1989; CHATTERJEE et al., 1998; HEMANTHAKUMARI & SATAPATHY, 2008;
HAO et al., 2009).

Xie et al. (1998) afirmaram que para ondas eletromagnéticas interagirem

com materiais ceramicos, conduzindo ao aquecimento volumétrico através de
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perdas dielétricas sdo necessarios dois mecanismos principais de perda: o
fluxo de corrente condutiva (particularmente a condugdo ibnica) e a
reorientacdo dipolar. Deve-se considerar também que sao identificados
diferentes niveis de absorcdo em virtude de diferentes composicbes e
mecanismos de perdas.

O campo eletromagnético entre as particulas da amostra ceramica
processada com microondas é quase 30 vezes maior do que 0 campo externo,
dando origem a ionizagao na superficie das particulas e resultando na difusao
de ions entre as particulas de forma acelerada, promovedo,por fim, a
densificacdo do material. Além disso, em torno do campo eletromagnético
intensifica-se a unido com ions e contornos de graos, estimulando a difusao de
ions inter graos para frente e acelerando o crescimento de graos durante a
sinterizacdo. Em muitos casos, tem-se concluido que a utilizagdo de
microondas produz materiais com distribuicdo do tamanho de grdo mais
uniforme e acelerada (MENEZES et al., 2008; OGHBAEI & MIRZAEE, 2010).

Via de regra, como ja mencionado, as ceramicas sao transparentes as
microondas na frequéncia de 2,45GHz, porém, quando aquecidas acima de
uma determinada temperatura (temperatura critica), passam a absorver mais
eficientemente a radiacdo de microondas.Para que isso ocorra, é necessario
alterar a frequéncia da radiacdo de microondas incidente para uma frequéncia
na qual o material absorva a radiacdo mais eficientemente e aquecga, ou se
utilizar uma forma de aquecimento indireto até determinada temperatura, a
partir da qual, o material interagindo eficientemente com as microondas
aquecera, pois, em elevadas temperaturas, a absorcdo de microondas na
maioria dos materiais aumenta intensamente (SUTTON, 1989; NIGHTINGALE,
2001; MENEZES et al., 2007a; MENEZES et al., 2008; PRASAD et al., 2009;
ALMAZDI et al., 2012).

Em virtude disso, estudos tém sido realizados com o intuito de minimizar
0S inconvenientes que surgem neste tipo de processamento, tendo a
sinterizagdo hibrida aparecido com uma alternativa eficaz, pois mescla
mecanismos do aquecimento direto através de energia de microondas com o

mecanismos de aquecimento convencional. Este tipo de aquecimento é
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denominado de*hibrido” e seu éxito tem sido relatado, sobretudo, na
sinterizacdo de materiais com baixas perdas dielétricas em baixas
temperaturas, com predominio de sinterizagdo convencional, e grandes perdas
em elevadas temperaturas que possibiltam a absorcdo de microondas
(GOLDSTEIN et al., 1998; MENEZES et al., 2007a,b; HUANG et al., 2009;
OGHBAEI & MIRZAEE, 2010).

Este tipo de sinterizacdo sé pode ser obtido com o uso de um material
chamado de susceptor que apresenta elevadas perdas dielétricas em baixas
temperaturas. Quando em baixas temperaturas, 0 susceptor absorve a energia
de microondas e atinge altas temperaturas que sao, entdo, transferidas ao
material através de mecanismos de aquecimento convencionais. A partir de
dai, o material que tem elevadas perdas dielétricas em elevadas temperaturas
desencadeia o processo de absorcdo de microondas(Figura 2.4). Portanto,
pode-se deduzir que o aquecimento hibrido ocorre tanto de fora para dentro
como de dentro para fora (GOLDSTIEN et al, 1998; DAS et al,
2008;0GHBAEI & MIRZAEE, 2010; ALMAZDI et al., 2012).

b

MATERIAL
CERAMICO

&
.&

I

Figura 2.4- Esquema exemplificando oaquecimento utilizando susceptor.

O mecanismo de acao do susceptor torna-se relativamente simples, pois
ele aquece a peca ceramica em baixas temperaturas e apds atingir uma
determinada temperatura (variavel de acordo com o material) a pec¢a ceramica
passa a absorver de forma mais eficiente a energia de microondas e
rapidamente aquece o material (NIGHTINGALE, 2001; MENEZES et al.,
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2007a).Em outras palavras, sdo materiais capazes de absorverem energia
eletromagnética e a converterem em calor (ALMAZDI et al., 2012).

Para Keyson et al. (2006) o susceptor nada mais € que uma pastilha
densa de SiC que funciona como conversor de microondas em calor. Este
material apresenta propriedade de alta perda dielétrica e tempo de
excitacao/relaxamento de dipolos concordantes com a mudanca de sentido dos
dipolos das microondas de um forno de microondas (2.450.000 vezes por
segundo), atuando como um eficiente conversor destas oscilacoes
eletromagnéticas em calor.

Autores tém referido que sinterizacdo com microondas pode apresentar
um sério inconveniente, o “thermal runaway” que esta relacionado a mudancgas
nas propriedades dielétricas da ceramica. Conforme mencionado, durante o
aquecimento por microondas,os materiais apresentam aumentos na constante
de perdas que, por sua vez, aumentam a interacdo com a radiacdo e, por
conseguinte, elevam sua temperatura. No entanto, a medida que a temperatura
aumenta, a perda dielétrica também se eleva fazendo com que os Oxidos
(constituintes da ceramica) absorvam a energia de microondas de forma mais
eficaz e crescente refletindo em uma super queima ou mesmo na fusdo do
material (KRIEGSMANN, 1997; BYKOV et al., 2001; NIGHTINGALE, 2001;
MENEZES et al., 2007b; OGHBAEI & MIRZAEE, 2010).

Xie et al. (1998) concluiram que o fenbmeno “thermal runaway” e as
trincas nos corpos cerdmicos podem ser evitados através do controle da
poténcia e do uso de uma estrutura de aquecimento hibrido, como é o caso dos
susceptores. Segundo estes autores, o aquecimento hibrido aumentaa
densificagdo e reduz o tempo de sinterizacdo, sendo estes ganhos mais
evidentes em materiais com elevadas perdas dielétricas.

Segundo Hwang & Kim (2007), ha trés maneiras para reduzir a
temperatura de sinterizagdo da ceramicaatravés da utilizagdo de microondas:
adicdo de fase vitrea de baixa fusdo, processamento quimico e particulas de
menor tamanho. Nesse sentido, 0 mecanismo de sinterizacao via fase liquida,
com a formacédo de uma fase vitrea € algo que torna o método atrativo, porém,

deve-se atentar para que nao sejam empregadas grandes quantidade de fritas
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contendo silica, uma vez que elas podem absorver profundamente a energia de
microondas em elevadas frequéncias, degradando a qualidade final do
material.

Pesquisas sobre sinterizacdo de alumina, para diversas aplicagdes
industriais, com frequéncia de 2,45GHz tem mostrado que, além da reducao no
tempo de sinterizacao, tém-se obtido uma maior densificacdo do material, com
obtencdo de grdos com tamanhos semelhantes aqueles obtidos através da
sinterizacdo convencional, especialmente para materiais com elevadas perdas
dielétricas (GOLDSTEIN et a. 1998; BROSNAN et al., 2003; HAO et al., 2009).

Chatterjee et al. (1998) analisaram o mecanismo de sinterizacao de
alumina com energia de microondas e ndo encontraram diferengas entre o
tempo de sinterizacao, taxas de densificacdo e crescimento de graos. Xie et al.
(1998) acrescentam, ainda, resultados similares com relagdo a resisténcia a
flexdo e microdureza superficial.

Pan & Ravaev (2004) sinterizaram ceramicas dentais enriquecidas com
leucita sobre um substrato metalico (niquel — cromo) utilizando energia de
microondas e verificaram valores de resisténcia de unido na interface
metal/ceramica em tono de 20MPa, ou seja, pelo menos duas vezes maior com
relacdo a sinterizacdo convencional que atingiu valores da ordem de 9 a 9,5
MPa. Porém, os autores observaram comportamento anormal do cromo sob
acao do microondas com relagdo a distribuicdo espacial, sugerindo o
desenvolvimento de novas pesquisas.

Hwang & Kim (2007) estudaram o efeito do tamanho de fritas nas
propriedades de dielétricas de vitroceramicas de baixa fusdo e comprovaram
qgue o tamanho da frita € capaz de controlar a morfologia, contragédo, densidade
relativa, e propriedade dielétricas do material. Dentre as vantagens oferecidas
pela combinacdo vidro + ceramica inclui estabilidade de forma depois da
sinterizacdo, propriedades dielétricas melhoradas, resisténcia mecénica e
controle da expanséo térmica.

Menezes et al. (2007b) sinterizaram uma ceramica dental experimental
através de energia de microondas na temperatura de 1200°C durante 6, 7 e 8

minutos e em forno convencional de queima rapida, sem vacuo, durante 30
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minutos. Foram observadas: absorcdo de &gua, densidade aparente e
resisténcia a flexdo. Os resultados para absor¢cdo de agua foram menores para
0 grupo sintetizado através de energia de microondas e similares para a
densidade aparente. Quanto a resisténcia a flexdo os materiais sinterizados em
microondas apresentaram valores maiores (variando de 78 a 98MPa) em
comparacdo a sinterizacdo convencional (em torno de 50MPa). Os autores
reportam ainda diferencas de fases apds a andlise por difracdo de raios-X,
sendo encontradas mais fases cristalinas na sinterizacao por microondas.

Das et al. (2008) avaliaram o efeito da energia de microondas sobre
vidro-ceramicos compostos por MgO-Al,Os-TiO, para aplicagdo industrial e
constataram na analise de difracdo de raios-X a presenca das mesmas fases
cristalinas para sinterizacao convencional e com microondas. Porém, quando
observados através de microscopia eletrdnica de varredura foi verificado que
esta produziu cristais de tamanho mais reduzido que os obtidos na sinterizacao
convencional, além de um ligeiro aumento da dureza e diminuicdo da
rugosidade superficial.

Prasad et al. (2009) estudaram o efeito da energia de microondas sobre
0 acabamento superficial de ceramicas dentarias (glaze) sobre rugosidade
superficial e resisténcia a flexdo. Duas ceramicas feldspaticas para cobertura
foram selecionadas e submetidas aos seguintes tratamentos superficiais:
polimento manual, glaze em forno convencional (com vacuo) e glaze através de
microondas (frequéncia de 2,45GHz), com a utilizacdo de um susceptor. Os
resultados evidenciaram diferencas estatisticas nos valores de rugosidade
superficial no grupo sinterizado através de energia de microondas o que foi
atribuido a maior densificacdo do material e redugdo no ndamero de
porosidades. Porém, nao foi verificada diferenca para a resisténcia a flexao nos
trés grupos avaliados. Os autores observaram as superficies através de
microscopia eletronica de varredura e constataram uma menor quantidade de
poros nas ceramicas tratadas com microondas.

Almazdi et al. (2012) sinterizaram barras de zircbnia para aplicacdes
odontolégicas em forno de microondas e em forno comercial e avaliaram

resisténcia a flexdo e densidade. Os resultados ndo mostraram diferencas
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entre 0s grupos, nem para 0s ensaios mecanicos nem para o tamanho de grao
e porosidade visualizados através de microscopia eletronica de varredura.
Como pode ser visto, apesar da sinterizacdo de ceramicas através de
energia de microondas esta sendo estudada por muitos autores, observa-se
que a grande parte destes estudos estavoltada as ceramicas constituidas
predominantemente por fases cristalinas (alumina, zircénia, etc.) e de
aplicacoes diversas, nao diretamente relacionadas a odontologia. Observam-se
poucos relatos utilizando a energia de microondas para a sinterizagao rapida
de ceramicas feldspaticas odontolégicas (MENEZES et al., 2007) e alguns
outros envolvendo andlises particulares da tecnologia de materiais dentarios,
como a vitrificagdo da superficie de proteses de ceramica e a melhoria na
interacdo ceramica-suporte metalico (PAN & RAVAEV, 2004; PRASAD et al.,
2009), sempre comparando com 0 aquecimento convencional. Portanto, este
estudo reflete-se como de real importancia para a odontologia, considerando a

lacuna existente na literatura.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. MATERIAIS

Os materiais utilizados neste trabalho foram ceramicas feldspaticas de
cobertura indicadas para confecgcdo de proteses metaloceramicas e de
ceramica pura, classificadas segundo a temperatura de fusdo como de baixo
ponto de fusdo. A Tabela 3.1 apresenta as marcas comerciais e respectivos
fabricantes, lote e indicacdo das ceramicas utilizadas neste estudo. Foram
utilizados pés de dentina na cor A2 segundo a escala Vita ou o correspondente

mais proximo, para as ceramicas que ndo utilizavam este tipo de escala.

Tabela 3.1- Marcas comerciais, fabricantes, lote, indicagéo e classificagao
quanto ao ponto de fusdo dos materiais utilizados no estudo.

Marca Comercial Fabricante Lote Indicacao
EX-3 Noritake 019354 Préteses Metaloceramicas
Starlight ceram Denstsply 1109000543 Proteses Metaloceramicas
VMK 95 Vita 13380 Préteses Metaloceramicas
VM 13 Vita 23160 Préteses Metaloceramicas
VM 7 Vita 26470 Proteses de ceramica pura
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3.2. METODO

A metodologia desta pesquisa compreendeu, tal como ilustrado na

Figura 3.1., a caracterizacdo da matéria prima, o processamento dos corpos

utilizando aquecimento convencional e energia de microondas e caracterizacao

corpos ceramicos obtidos.

Caracterizagao da matéria
prima

l

Confeccao dos corpos de prova

l

[ Sinterizagao dos materiais ]

l

[ Caracterlzagao das ceramicas ] >

l

[ Analise dos resultados ]

-

e Composicao quimica

e Difracao de raios X

e Granulometria

e Microscopia eletrénica de

varredura

\-

~

e Sinterizag&o convencional

e Sinterizacdo em microondas

K Propriedades fisicas
e Resisténcia a flexao
e Microdureza superficial
e Microscopia eletrénica de

varredura

!Difragéo de raios X

Figura 3.1 - Fluxograma do delineamento experimental.
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3.2.1- CARACTERIZAGAO DA MATERIA PRIMA

Os po6s foram submetidos a caracterizacdo através de analises fisica,
morfologica e mineralégica. As caracteriza¢des foram realizadas no Laboratério
de Solidificacdo Rapida CT/UFPB e no Laboratério de Caracterizacao
CCT/UFCG.

3.2.1.1- ESPECTROMETRIA DE FLUORESCENCIA DE RAIOS X

A determinacado da composicao quimica dos pés foi realizada através da
espectrometria de fluorescéncia de raios X. Nesta técnica, raios X sao
utilizados para estimular a radiagao caracteristica dos elementos presentes no
material.

O preparo das amostras ocorreu em uma matriz cilindrica de 15 mm de
didmetro (Figura 3.2). A analise foi realizada utilizando-se equipamento
Shimadzu WDX 750, com detector WDS (detector de comprimento de onda
dispersivo).

Figura 3.2 — Amostras preparadas para analise de Espectrometria de
Fluorescéncia de Raios X.
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3.2.1.2- ANALISE DE DIFRAGAO DE RAIOS X (DRX)

Os pés foram submetidos a analise mineraldgica para identificagdo dos
componentes cristalinos presentes nas amostras através de difracdo de raios
X. Este método de analise baseia-se no principio de difracdo sofrido por um
feixe monocromatico de raios X ao incidir sobre um material cristalino. Alguns
destes feixes espalhados se anulam, porém, quando os raios-X atingem
determinados planos cristalograficos em &angulos especificos, ocorre uma
interferéncia construtiva e tal fenbmeno é chamado de difracdo de raios X.

As andlises foram realizadas em um equipamento de difragdo de raios X
da marca SIEMENS, onde uma pequena quantidade de po, passado em
peneira de 200 (abertura de 74um), foi colocada em porta amostra para
realizagdo da andlise. Nesse ensaio utilizou-se um tubo de Cu Ka (1,54056 A),
voltagem 40KV e corrente de 30mA, com passos de 0,02° e tempo de
contagem de 0,6s por passo. A varredura foi realizada para o angulo 26 na
faixa de 5° a 60°.

Este ensaio também foi realizado para a ceramica sinterizada segundo
os parametros de sinterizacao utilizados neste estudo (descritos posteriormente
no item 3.2.3). Os corpos de prova foram moidos e peneirados em peneira 200
e em seguida executado o ensaio de difracdo de raios X nas mesmas
condicdes experimentais indicadas acima.

3.2.1.3- GRANULOMETRIA A LASER

A caracterizacdo da distribuicdo do tamanho das particulas dos pés foi
realizada através de granulometria a laser com um analisador de particulas
CILAS modelo 1064. O meio dispersante foi a 4gua e o tempo de ultrassom de
720s. Neste ensaio, uma pequena quantidade do pé em estudo, foi dispersa
em agua destilada, em concentracdo que obtenha uma contagem de 150
unidades de difracdo por area de incidéncia, em seguida bombeada
continuamente através de uma célula com paredes de vidro, onde sofreu a

interferéncia com o feixe de laser.
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Este método de andlise granulométrica foi realizado com base na
metodologia de difracdo de laser, que utiliza 0 método de dispersdo de
particulas em fase liquida associado com um processo de medida Optica
através de difragdo de laser. Assim, é combinada a relagao proporcional entre
a difracao do laser e a concentracao e o tamanho de particulas.

3.2.1.4- MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletrbnica de varredura foi utilizada para visualizacdo da
morfologia do pés e para a analise da microestrutura (tamanho de poros) dos
corpos sinterizados.

No ensaio envolvendo os pos, foi realizado sua mistura com alcool para
formacao de uma disperséo, sob agitacdo de ultrassom, que foi, entao, vertida
sobre uma laminula de vidro. Esperou-se até a completa secagem das
amostras, para em seguida serem submetidas a metalizacdo com uma fina
camada de ouro 24 quilates, depositados via vaporizagdo. Em seguida as
amostras foram analisadas em um microscépio LEO 130 com detectores
SE/BSE.

3.2.2. CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova foram confeccionados um a um, misturando-se o po
com agua destilada sobre uma placa de vidro, até a obtencdo de uma massa
ceramica. A quantidade de pé e agua foi padronizada para todos os corpos de
prova, de cada grupo de material, utilizando-se uma colher medida para o pé e
um conta gotas para a agua destilada.

Neste estudo optou-se pela confeccdo de corpos de prova utilizando-se
agua destilada para que os materiais avaliados tivessem as mesmas condigdes
de estudo, sem interferéncia do liquido aglutinador (PELAEZ-VARGAS et al.,
2011).

A massa obtida foi, entdo, inserida com o auxilio de uma espatula no

interior de uma matriz metalica vazada, apoiada sobre uma placa de vidro.
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O excesso de agua foi removido como o auxilio de um papel absorvente,
e o0 acabamento superficial foi realizado com um pincel para ceramicas
odontolégicas. Apos a conformagdo, os corpos de prova foram removidos da
matriz e mantidos em um umidificador até o momento da sinterizacao, que
ocorria no mesmo dia. A Figura 3.3 ilustra as principais etapas de confeccao

dos corpos de prova.

Figura 3.3 — Confecgéo dos corpos de prova: mistura do p6 com a agua e
obtencao de uma massa ceramica (A); conformagcao da massa ceramica no
interior da matriz(B); superficie obtida apds a secagem e acabamento com
pincel (C); corpo de prova pronto para sinterizagao (D).
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3.2.3. SINTERIZACAO DOS MATERIAIS

Para sinterizagdo os corpos de prova de cada um dos materiais foram
organizados em grupos como pode ser observado na Figura 3.4.

{ SINTERIZAGCAO
I

CONVENCIONAL MICROONDAS
10 CORPOS DE 20 CORPOS DE
PROVA PROVA
! |
e QUEIMA IDEAL SUPER QUEINA
INCOMPLETA
05 CORPOS DE 10 CORPOS DE 05 CORPOS DE
PROVA PROVA PROVA

Figura 3.4 — Divisao dos grupos experimentais para cada um dos materiais
estudados.

Os corpos a serem sinterizados através da queima rapida convencional
foram removidos do umidificador, posicionados sobre uma base refrataria lisa e
plana e entdo levados para o forno utilizado para cerdmica odontoldgica
(Alumini 50- EDG), conforme mostrado na Figura 3.5.

A sinterizacao ocorreu de acordo com o ciclo de queima indicado para
cada material pelo fabricante, conforme a Tabela 3.2. Para todas as ceramicas
0 processo de aquecimento da temperatura inicial até a temperatura final era
feita sob vacuo, assim como o tempo de queima (permanéncia na temperatura
final), segundo as recomendacgdes do fabricante. O aspecto final a ser obtido
correspondia a “brilno com textura”, de acordo com a orientagdo dos
fabricantes.
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Figura 3.5 - Forno de queima rapida convencional para ceramicas
odontoldgicas (A) e corpos de prova sinterizados através de queima rapida
convencional (B).

Tabela 3.2 - Ciclo de queima convencional das ceramicas utilizadas.

Amostra Secagem Temperatura Taxa de Temperatura Tempo de

(min) Inicial (°C)  Aquecimento Final manutengao no
(°C/min) (°C) forno (min)

Ex-3 8 600 45 930 -
Starlight 6 575 55 910 1
Ceram

VMK 95 6 600 55 930 1
VM 13 4 500 55 880 1
VM7 9 500 55 910 1

A sinterizagdo utilizando energia de microondas foi realizada no
Laboratério de Ceramica (CT/UFCG), utilizando-se um forno de microondas
adaptado em laboratério, com poténcia total de 1,8kW, composto por dois
magnetrons, e uma manta térmica. Os corpos de prova foram posicionados
dentro da manta térmica sobre uma barra de alumina e por se tratar de

materiais ceramicos foi necessaria a utilizagdo de um susceptor (Figura 3.6).
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Figura 3.6 - Corpos de prova posicionados sobre base de alumina, envolvidos
pelo susceptor (a) e pela manta térmica (b) imediatamente antes da
sinterizag&o através de energia de microondas.

A sinterizagdo através de energia de microondas foi inicialmente
realizada através do método de tentativas. Convencionou-se a poténcia de
80% (1,44kW), e variou-se o tempo, até que fosse atingida a mesma
caracteristica superficial obtida através da sinterizagdo convencional, para cada
material, que passou a ser denominada “queima ideal’. A partir de entdo, foram
feitos 20 corpos de prova de cada material sendo 10 sinterizados no tempo
“‘ideal”’, 05 sinterizados com 1 minuto a menos (sinterizagao incompleta) e 05
sinterizados com 1 minutos mais (super queima) que o tempo estabelecido
como ‘“ideal’, a fim de verificar a influéncia da variagdo de tempo na
microestrutura e propriedades de ceramicas sinterizadas através de energia de
microondas (Tabela 3.3). O resfriamento ocorreu de forma lenta assim como

estabelecido para queima convencional.
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Tabela 3.3 — Tabela com os tempos de sinterizagcado incompleta, sinterizacao
ideal, super queima.

Tempo (minutos)

Amostra
Sinterizacao Incompleta Sinterizacao ldeal Super queima
Ex-3 10’ 11’ 12’
Starlight Ceram 11 12’ 13
VMK 95 11 12 13’
VM 13 12 13 14'
VM 7 10’ 11 12’

3.2.3. CARACTERIZACAO DAS CERAMICAS

As porcelanas dentarias obtidas foram submetidas a ensaios para
determinacao de propriedades fisicas e mecanicas, e a caracterizacao através
de analise morfolégica dos poros e mineralégica. As caracterizacées foram
realizadas no Laboratério de Solidificacdo Rapida CT/UFPB e no Laboratério
de Caracterizacao CCT/UFCG.

Para a realizagdo dos ensaios subsequentes, todas as amostras obtidas
através de sinterizacdo convencional e sinterizagdo com microondas no tempo
ideal, foram lixados com lixas resistentes a agua de granulagdes 600, 800,
1000 e 1200 (3M- Brasil ) e posteriormente polidos com pastas diamantadas de
granulagbes média e fina até a obtengcédo de uma superficie vitrea (Norma 1ISO
6872; PELAEZ-VARGAS et al., 2011). Estes procedimentos ndo puderam ser
realizados nos corpos de prova obtidos “fora do padréo” (sinterizagao

incompleta e sinterizagdo com super queima).
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3.2.3.1- DETERMINAGAO DAS PROPRIEDADES FISICAS

Os corpos de prova da cerdmica foram colocadas em estufa a 60°C
durante 24 horas para, em seguida, serem determinadas sua absorgdo de
agua, porosidade aparente e densidade aparente, utilizando-se o principio de
Arquimedes com imersdo em agua. A caracterizacao fisica foi realizada com
uma balanga analitica com preciséo de 0,001g.

Inicialmente, foi obtido o peso seco de cada corpo de prova (PS) que em
seguida era posicionado sobre um aparato para obtencao do peso imerso (PlI).
Logo em seguida, todos os corpos de prova foram imersos em agua destilada
por um periodo de 24 horas, para realizacdo do ensaio de absorcdo de agua.
Apo6s esse tempo, cada corpo foi retirado do recipiente onde estava imerso,
removido o excesso de agua através de um tecido levemente Umido e
submetido a pesagem para obtencdo de sua massa saturada em agua, peso
umido (PU). Este ensaio foi realizado antes e depois do polimento dos corpos
de prova.

3.2.3.2- ENSAIO DE RESISTENCIA A FLEXAO

O ensaio de resisténcia a flexao foi realizado segundo a norma ISO 6872
para ceramicas odontologicas. O didmetro e a espessura de cada corpo de
prova foram aferidos com um paquimetro digital antes da realizacdo do ensaio.
Foi utilizada uma maquina de ensaio universal (Shimatzu, AGX). Cada corpo
de prova foi posicionado sobre dois apoios cilindricos distantes 14 mm entre si,
e aplicada uma forga no centro do corpo de prova por um dispositivo cilindrico
na porcao superior. A velocidade de deslocamento do braco de aplicacdo de
carga foi de 0,5mm/min até o rompimento do corpo de prova. O resultado

determinado foi o médulo de ruptura a flexao dos corpos sinterizados.

40



Capitulo 3 — Materiais e Método

3.2.3.3- ENSAIO DE MICRODUREZA SUPERFICIAL

O ensaio de microdureza Vickers é o teste adequado para a
determinacao de dureza de materiais frageis. Para realizacdo deste ensaio foi
destinada uma metade de cada corpo de prova utilizado no ensaio anterior. As
metades foram limpas em ultrassom e secas para, entao, serem embutidas em
resina de poliéster.

A realizacao do ensaio foi feita em um Microdurémetro HMV com um
microscépio mensurador acoplado (Shimatzu, Japao). O aparelho foi calibrado
com uma carga de 100g por 15 segundos. Em seguida, o corpo de prova foi
posicionado para realizacao da indentacao, que posteriormente era visualizada
através do microscopio. As diagonais de cada indentacdo foram medidas e
entdo o valor de microdureza foi determinado. Foram consideradas cinco

indentacdes de acordo com a norma ASTM C1327-08 em cada corpo de prova.

3.2.2.4- MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura foi novamente realizada, porém
neste momento, com a finalidade de analisar a microestrutura (tamanho de
poros) dos corpos sinterizados.

Foi selecionada, de forma aleat6ria, uma metade de cada uma das
ceramicas avaliadas, nas seguintes sinterizacdes: convencional, microondas
com tempo ideal e super queima.

Os corpos de prova foram lavados em ultrassom e secos, para, em
seguida serem submetidos aos procedimentos descritos no item 3.2.1.4.

3.2.4. ANALISE DOS RESULTADOS

Todos os dados foram tabulados e submetidos a andlises estatisticas.
Para as avaliacbes quanto as propriedades fisicas, resisténcia a flexdo e
microdureza superficial dos grupos experimentais, comparou-se a sinterizacao

convencional com a sinterizagcdo no tempo ideal através de energia de
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microondas, como também foi observado o desempenho dos materiais em
cada tipo de sinterizagdo utilizada. Foram utilizados o Teste t, Andlise de
Variancia e Teste de Tukey (5% de probabilidade) com arranjo fatorial 5X2

(material x tipo de sinterizagao), com 10 repeticoes.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZACAO DAS MATERIAS PRIMAS

A Tabela 4.1 mostra as composi¢des quimicas das amostras estudadas.
Pode ser observado que as mesmas sao constituidas predominantemente por
SiO,, K20, AlOs, e NaO, constatando-se a composicéo tipica de ceramicas
odontoloégicas para cobertura corroborando os estudos encontrados na
literatura (BARREIRO et al., 1989; ANUSAVICE, 2005; LI & SHAW, 2007;
HAMOUDA et al., 2010; FREDERICCI et al., 2011; PELAEZ-VARGAS et al.,
2011).

Tabela 4.1 - Resultados da Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X das
ceramicas EX-3; Starlight Ceram; VMK 95; VM 13 e VM 7.

) Marca Comercial

COMPOSICAO | Ex-3 Starlight VMK 95 VM 7 VM13
(%) Ceram (%) (%) (%) (%)

SiO, 72,7 72,9 66,9 74,7 67,4
K0 12,6 16,7 11,4 10,5 12,0
NaxO 8,3 5,0 5,3 7,1 5,1
AloO3 3,5 3,5 7,4 4,3 7,1
BaO | - e 30 - 2,3
Cao 1,2 1,1 2,2 2,5 2,1
ZrO, 0,7 0,3 1,4 0,6 1,9
MgO 0,7 - 06 - 0,4
SnO, | s e 1,3 e 1,1
Y203 0,1 0,2 0,1 0,2 0,2
Fe.O3 0,1 0,1 0,2 0,1 0,1
TiO, | e e (05 FR— 0,1

O éxido de potassio (KoO) e o éxido de sdédio (NaxO), presentes em
todas as composi¢cdes estudadas, sdo vidros modificadores e tendem a
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diminuir a viscosidade do material em baixas temperaturas, com o intuito de
melhorar sua densificagdo (FREDERICCI et al., 2011).

Os outros 6xidos presentes na analise quimica estdo possivelmente
relacionados a aditivos utilizados na formulagcdo dessas composicoes. Os
feldspatos utilizados na composicao de ceramicas odontolégicas apresentam
um elevado grau de pureza e sao praticamente transparentes, por isso existe a
necessidade de se adicionarem Oxidos para viabilizar sua utilizagdo como
material restaurador (BARREIRO et al., 1989).

A presenca de Oxidos (CaO, TiO,, MgO, SnO, BaO, e LiO,) em
pequenas proporcdes também foi descrito no estudo de Pelaez-Vargas et al.
(2011). Oxidos metélicos fornecem a estes materiais uma grande variedade de
cores e nuances oferecendo aos técnicos em prétese dentaria a possibilidade
de confeccdo de proteses praticamente semelhantes aos dentes naturais
(ANUSAVICE, 2005; HAMOUDA et al., 2010). Li & Shaw (2007) apontaram em
seu estudo que Na,O, CaO e MgO sao simples 6xidos modificadores do
sistema e sao equivalentes ao K;0O.

Na Figura 4.1 podem-se verificar os padroes de difracdo de raios X dos
materiais utilizados na pesquisa. Observa-se que as ceramicas estudadas
apresentaram uma ou mais fases cristalinas quais foram: leucita e silica
(ceramica EX-3), leucita e albita (cerdmica VM 13) ou somente leucita
(ceramicas Starlight ceram e VMK 95). Por outro lado, verifica-se que a
ceramica VM 7 era composta por uma grande quantidade de fase vitrea, sendo
detectada somente a fase cristalina albita. Borba et al. (2011a,b.) detectaram
somente fase vitrea para a ceramica VM?7.

A deteccao de leucita nos pds ceramicos (Figura 4.1) comprova que as
ceramicas odontolégicas feldspaticas atuais apresentam em sua composicao
leucita, seja ela oriunda da decomposicdo do feldspato no momento da
sinterizacdo e ou acrescida a formulagdo dos materiais. A leucita, como
ressaltado anteriormente, € importante por aumentar o coeficiente de expanséo
térmica da ceramica possibilitando sua aplicacédo sobre um substrato metélico,
como por ter a finalidade de melhorar propriedades mecéanicas do material
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(MACKERT et al., 1995; TSETSEKOU et al., 2002; KELLY, 2004; CESAR et
al., 2005; CESAR et al., 2008; FREDERICCI et al., 2011).

L - Leucita (KAISi,O,)
S-Sio,
F - Albita (Na(Si,Al)O,)

VM 13
L

VM 7

Figura 4.1- Padréo de difracao de raios X das amostras de ceramicas.
A presenca de fases cristalinas da silica quer seja a cristobalita, tridimita

ou quartzo foi descrita no estudo de Barreiro et al. (1989). Estes cristais

representam formas polimoérficas de silica e possivelmente tem a funcao de
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aumentar a viscosidade do sistema, diminuindo a contragao da pec¢a durante o
resfriamento.

A Figura 4.2 ilustra as distribuigbes granulométricas dos materiais
analisados, enquanto a Tabela 4.2 mostra os valores de didmetro médio, D1o,
Dso € Dgo das distribuicdes. O padrao de distribuicdo granulométrica dos pos foi
muito semelhante, com distribuicdo bimodal em todos os casos. O tamanho de
particula variou basicamente de 10 a 90 um, com concentragdes das particulas

nos intervalos de 2 a 10 e de 20 a 60 um.

354 —=—EX-3
—O— StarLight Ceram

300 —* VMK-95
’ ——VM7
——VM 13
2,54
]
O 2,0
c
«@
>
e 1,5 1
('8
1,0 4
0,54
0#0 is T T T T

Tamanho de Particula (um)

—a— EX-3

—o— StarLight Ceram
| —— VMK-95

—— VM7

—%— VM 13

100

» D (o]
o o o
1 1 1

Fracao Acumulada (% vol.)

N
o
1

0,1 1 10 100
Tamanho de Particula (gm)

Figura 4.2- Distribuicdo granulométrica das ceramicas estudas.
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Tabela 4.2- Caracteristicas Granulométricas das Amostras Estudadas
Caracteristicas Granulométricas (um)

Amostras
Dwmedio Dio Dso Doo
EX-3 32,21 4,37 27,53 66,28
StarLight Ceram 26,65 2,86 18,21 63,70
VMK-95 28,49 3,01 23,33 61,77
VM 7 26,49 2,91 21,59 57,59
VM 13 28,15 3,17 21,07 63,15

A comparacao da analise granulométrica dos pés constatou um maior
didmetro médio para a ceramica EX-3, seguido das ceramicas VMK 95 > VM
13> Starlight Ceram > VM 7. Entretanto, verificou-se que a ceramica Starlight
Ceram apresentou uma maior quantidade de particulas com dimensdes
inferiores a 10um.

Tem sido reportado que o tamanho das particulas de pé influencia no
grau de empacotamento da cerédmica influenciando diretamente a densidade do
material sinterizado, pois pds mais finos habitualmente sdo mais reativos, além
de reduzirem o tamanho e a quantidade de poros. Muitas das propriedades
fisicas e mecéanicas das ceramicas odontoldgicas estdo associadas ao denso
empacotamento de suas particulas (RASMUSSEN et al., 1997; ANUSAVICE,
2005).

As Figuras 4.3 a 4.7 mostram as fotomicrografias obtidas por
microscopia eletrdnica de varredura das particulas analisadas. Observa-se que
as particulas apresentaram morfologias irregulares, indicativas de fraturas
frageis, com tamanhos que variavam de aproximadamente 1um a 100um, que
se apresentavam dispersas ou formando aglomerados (Figuras 4.3 a 4.7).

A distribuicdo granulométrica e a morfologia dos pos corroboram a
evidéncia de que os pds ceramicos utilizados na odontologia sdo provenientes
de um processamento industrial onde os componentes principais sao fundidos
em elevadas temperaturas, formando “fritas”, que posteriormente sdo moidas e
misturadas com outros éxidos (RASMUSSEN et al., 1997; BARREIRO et al.,
1989).
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EHT = 10.00 KV WO= i3mm  Signal A= SE1 Date 117 Aug 2011
Mag= 500X Aperure Size = 3000 m Phota No.= 3138 Time :0:10:22

EHT = 10.00 KV WD= 13mm  Signal A= SE1 Date 117 Aug 2011
Mag= 5.00 K Xaparture Size = 30.00 pm  Phota No, = 3136 Time 0:0743

EHT = 10.00 kv WD= 13mm Signal A= SE1 Date 17 Aug 2011
Mag= 1.00 K Xaperture Size = 30.00 pm  Photo No. = 3137 Time :0:08:15

EHT = 10.00 kv WD= 13mm Signal A=SEf Date 117 Aug 2011
Mag = 10.00 K Aperture Size = 30.00pym  PhotoNo.=3135  Time D:08:56

Figura 4.3- Fotomicrografia da microestrutura dos pds da ceramica EX-3 em
nas escalas de 100um (A); 20 um (B); 10 um (C) € 2 um (D).

EHT = 10.00 KV WD= 13mm Signal A=SE1 Date 17 Aug 2011
Mag= 500X Aperture Size=30.00pm PhotoNo =3156  Time 0:46.58

EHT =10.00 KV WD= 13mm  Signal A= SE1 Date 17 Aug 2011
Mag= 500 K X\perture Slze =30.00 ym  PhotoNo. = 3164 Time 0:4534

EHT = 10.00 kv WD= 13mm Signal A=SE1 Date :17 Aug 2011
Mag = 1.00 K Xaperture Sice =30.00 um  Photo Mo, = 3155 Time :0:46:10

Date 17 Aug 2011
Mag = 10.00 K ¥perture Size =30.00 ym  Ph 3163 Time 04342
= - -

Figura 4.4- Fotomicrografia da microestrutura dos p6s da ceramica Star light
ceram nas escalas de 100um (A); 20 um (B); 10 um (C) € 2 um (D).
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EHT = 10.00 kv WD= 11mm Signal A= SE1 Date 8 Aug 2011 EHT = 1000 kv WD= 11mm Signal A=5E1 Date ‘8 Aug 2011
Mag= S00X Apertue Size=30.00ym PhotoNo.=3125  Time 11:0446 Mag = 100 K ¥Aperture Size = 30.00 um PhotoNo, =3118  Time :1:00:11

EMT = 10.00 kv WD= 11mm Signal A=SE1 Date 8 Aug 2011 EMT = 10.00 kY WD= t1mm SignalA=SE1 Date :8 Aug 2011
Mag = 500 K ¥sperture Size =30.00 ym  PhotaNo.=3120  Time 4:01:22 Mag = 1000 K Aperture Size =3000pm  PhotoNo, =3123  Time 1.03:48

Figura 4.5- Fotomicrografia da microestrutura dos p6s da cerdmica VMK 95 nas
escalas de 100um (A); 20 pm (B); 10 um (C) e 2 um (D).

EHT = 10.00 kv WD= 11mm Signal A=SE1 Date 8 Aug 2011 EHT = 10.00 k¥ WD= iimm Signal A=SE1 Date 8 Aug 2011
Mag= 500X Aperture Size =30.00pm  PhotoNo.= 3115 Time 3:28:45 Mag= 1.00 K ¥tperture Size =30.00pm  PhotoNo. =3114  Time 3:28:16

EHT = 10.00 kv WD= 1imm Signal A=SE1 Date 8 Aug 2011 EHT = 10.00 kv WD= 11mm  Signal A=S5E1 Date :8 Aug 2011

Mag= 500 K ¥petture Size =30 00pm  Photo No.=3113  Time :3:28:25 Mag = 20.00 K Aperture Sze = 3000 ym  PhotoNo.=3111  Time 3:27:28

Figura 4.6- Fotomicrografia da microestrutura dos p6s da ceramica VM 13 nas
escalas de 100um (A); 20 um (B); 10 um (C) e 2 um (D).
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EHT =10.00 kV WD= 11mm SignalA=SE1 Date '8 Aug 2011 EHT =10.00 K WD= 1tmm Signal A= SE1 Date 8 Aug 2011
Mag = 10.00 K perture Size =30 00 pm  Photo Mo, =3068  Time :2:1027 Mag= 500K Xaperture Size = 30.00pm  PhotoNo.=3070  Time 21056

EHT = 10.00 kv WD= fimm Signal A= SE1 Date 8 Aug 2011 EHT = 10.00 kv WD= 11mm Signal A=SE1 Date 8 Aug 2011
Mag= 1.00 K ¥Aperture Slze =30.00 um  Photo No.= 3071 Time 211,36 Mag= 500X Aperurs Size=30.00pm PhotoNo =3072  Time 2:12:04

Figura 4.7- Fotomicrografia da microestrutura dos pés da cerdmica VM 7nas
escalas de 100um (A); 20 um (B); 10 pum (C) e 2 um (D).

4.2. CARACTERIZAGAO DAS CERAMICAS

No procedimento de sinterizacdo deste estudo, verificou-se que a
sinterizacdo através de energia de microondas além de possivel, apdés a
determinacdao do tempo e poténcia, proporcionou a confeccdo de corpos de
prova com aspecto superficial semelhante aos materiais sinterizados em fornos
de queima rapida convencional. Verificam-se na Figura 4.8 corpos de prova
sinterizados através de energia de microondas e através do aquecimento

convencional.
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Figura 4.8- Corpos de prova sinterizados através de sinterizagdo convencional
(a) e através de energia de microondas (b).

As Tabelas 4.3 e 4.4 exibem os valores médios de absorcdao de agua,
porosidade aparente e densidade aparente das ceramicas sinterizadas de
forma convencional e através de energia de microondas no tempo ideal,
respectivamente. Pode ser observado que os materiais obtidos tanto pela
sinterizagdo convencional como através de energia de microondas
apresentaram valores absorcdo de agua inferior a 0,5% e baixa porosidade
aberta, caracteristico de materiais porcelanicos (BARREIRO et al., 1989;
KELLY, 2004; ANUSAVICE, 2005; YU et al., 2006; GOMES et al., 2008).

Quando comparados os valores das propriedades fisicas dos materiais
entre si, em cada tipo de sinterizacdo, observa-se para sinterizacédo
convencional, Tabela 4.3, que os valores de absor¢do de agua dos materiais
Starlight ceram e VMK 95 foram semelhantes entre si e diferiram
estatisticamente da cerdmica VM13, enquanto que os materiais EX-3 e VM7
foram semelhantes entre si e nao diferiram estatisticamente dos outros
materiais. Nos valores de porosidade aparente, os materiais Starlight ceram e
VM 13 apresentaram diferencas estatisticas entre si, enquanto as ceramicas
VMK 95, EX-3 e VM7 foram semelhantes tanto a Starlight ceram quanto a VM
13. Os valores de densidade aparente, por sua vez, mostraram que a ceramica
EX-3 apresentou valores de densidade aparente semelhantes aos materiais
VMK 95 e VM 13 e diferiu estatisticamente das ceramicas Starlight ceram e
VM7 (Teste de Tukey, p<0,05).
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Tabela 4.3- Absorcao de agua, porosidade aparente e densidade aparente
(xdesvio padrao) das ceramicas sinterizadas em forno convencional (Teste de
Tukey, p<0,05).

Material

Propriedades Fisicas Starlight

EX-3 VMK95 VM13 VM7

Ceram

0,10%® 0,032 0,07 2 0,20° 0,192

Absorgao de Agua (%) /15  (£0,07) (£0,07) (+0.10) (£0,17)

0,27 ® 0,072 0,172 0,46° 044

Porosidade Aparente (%) /g 38y (+016) (£0,17) (+0,23) (+0,39)

Densidade Aparente 2452 234" 243% 239% 229°
(g/em?) (+013) (+0,05)  (+0,04) (+0,08) (+0,04)

*Letras diferentes indicam que houve diferengas significativas entre os grupos
enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparagao na horizontal.

Quando analisados os materiais entre si, obtidos através da sinterizacéo
através de microondas, conforme Tabela 4.4, constata-se que os valores de
absorcdo de agua exibiram o mesmo comportamento que a porosidade
aparente. Os valores destes ensaios mostram que as ceramicas EX-3, VM13,
VMK 95 e Starlight ceram foram semelhantes entre si, e que a ceramica VM7
apresentou maiores valores de absorcdo de agua e porosidade aparente,
sendo diferente dos materiais VM 13 e EX-3. O valor de densidade aparente
(Tabela 4.4) do material VM 7 foi menor do que os outros materiais estudados,

diferindo estatisticamente (Teste de Tukey, p<0,05).

52



Capitulo 4 — Resultados e Discussao

Tabela 4.4- Absorcao de agua, porosidade aparente e densidade aparente
(xdesvio padrao) das ceramicas sinterizadas em forno microondas (Teste de
Tukey, p<0,05).

Material

Propriedades Fisicas Starlight

EX-3 VMK95 VM 13 VM7

Ceram

0,042 0,14%® 011 %® 0,04 2 0,22°
(0,10)  (+0,13)  (¢0,11)  (¢0,10) (%0,15)

Porosidade Aparente 0,09 0,32%® 0,26  0,10% 0,49°
(%) (+0,23)  (£0,30)  (#0,27)  (+0,23)  (0,34)

Absorcido de Agua (%)

Densidade Aparente 2,30° 233° 234%*  237% 224°
(g/em®) (+0,02)  (£0,01)  (+0,06)  (+0.02) (+0,03)

*Letras diferentes indicam que houve diferengcas significativas entre os grupos
enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparagéo na horizontal.

O comportamento da ceramica VM 7 comparativamente ao demais
materiais, principalmente com relagéo a densidade que diferiu estatisticamente
em ambas as sinterizagbes (Teste de Tukey, p<0,05), possivelmente esta
associada a composicao do material, considerando que o ensaio de difracao de
raio-X mostrou a presenca de grande quantidade de fase vitrea. Fredericci et
al. (2011) relataram em seu estudo que ceramicas com grandes quantidades
de fases vitreas apresentam menores valores de densidade quando
comparadas a materiais com a presencas de fases cristalinas.

A Tabela 4.5 mostra a comparacdo dos valores obtidos, para cada
material, com a sinterizagdo convencional e através da energia microondas.
Quando comparados os tipos de sinterizagdo (convencional e microondas) é
possivel verificar para absorcdo de éagua e porosidade aparente que
praticamente todos os grupos foram estatisticamente semelhantes entre si
(Teste t, p<0,05). Porém, para a densidade constata-se que a sinterizacao
convencional possibilitou a obtencdo de valores de densidade aparente
semelhantes ou superiores (em um nivel de significancia de 5%) aos obtidos
com a sinterizacao através de energia de microondas (Teste t, p<0,05).

Estes resultados evidenciam que os corpos de prova apés sinterizacao,

seja em forno convencional ou através de energia de microondas,
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apresentaram caracteristicas fisicas muito semelhantes, podendo ser
enquadradas em dois grupos. Um composto pelas amostras EX-3, VMK 95 e
VM 13 e outro pelas amostras Starlight Ceram e VM 7.

Tabela 4.5- Comparacao da absorcao de agua, porosidade aparente e
densidade aparente (+ desvio padrao) das ceramicas sinterizadas em forno
convencional e de microondas (Teste t, p<0,05).

Propriedades Fisicas

Material Tipo de Aguecimento

Absorgao de Porosidade Densidade
Agua (%) Aparente (%)  Aparente (g/cm®)
Convencional 0,10 (x0,15) @ 0,27 (+0,38)® 2,45 (+0,13)®
EX-3
Microondas 0,04 (+t0,10)® 0,09 (+0,23)2 2,30 (+0,02)°
. a a a
Starlight Convencional 0,03 (x0,07) 0,07 (x0,16) 2,34 (x0,05)
Ceram Microondas 0,14 (20,13)° 0,32 (0,30)° 2,33 (20,01)2
Convencional 0,07 (+0,07)? 0,17 (x0,17)2 2,43 (+0,04)®
VMK 95
Microondas 0,11 (+0,11)2 0,26 (+0,27) 2 2,34 (x0,06) b
Convencional 0,20 (+0,10)? 0,46 (+0,26) ® 2,39 (+0,08)®
VM13
Microondas 0,04 (+0,10)® 0,10 (+0,23)° 2,37 (+0,02) @
Convencional 0,19 (+0,17) 2 0,44 (+0,39) 2 2,29 (+0,04)?
VM 7

Microondas

0,22 (+0,15)®

0,49 (+0,34) ®

2,24 (+0,03)°

*Letras diferentes indicam que houve diferengas significativas entre os grupos
enguanto letras iguais indicam que nao houve. Comparacéao na horizontal.

Os dados também destacam que os corpos de prova obtidos em ambas
sinterizagbes apresentaram caracteristicas fisicas semelhantes dependendo do
tipo de ceramica. Entretanto, n&o foi observada nenhuma correlacdo entre a
similaridade de comportamento frente ao tipo de aguecimento e a composigcao
quimica ou as caracteristicas mineraldgicas dos materiais.

Verificou-se que a sinterizacdo através de energia de microondas
apresentou uma elevada sensibilidade das amostras ao tempo de

aquecimento, evidenciando a suscetibilidade de materiais com elevada fase
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vitrea para sinterizagcdo através de microondas, bem como o rapido
acoplamento (“couple”) da radiagdo com a fase liquida que se forma durante a
sinterizacao.

Isso é observado ao se utilizarem tempos de aguecimento inferiores ou
superiores ao ideal em apenas um minuto, acarretando em sinterizacao
incompleta e super queima, respectivamente, nas amostras. A sinterizacao
incompleta é caracterizada por pecas contendo elevada quantidade de
porosidade aberta, baixa densidade e resisténcia mecanica, enquanto que a
super queima (em materiais com elevada quantidade de fase vitrea/liquida) é
caracterizada por pecas contendo pirodeformacado, inchamentos, aumento de
porosidade e/ou a presenca de grandes poros (devido a coalescéncia de poros
menores) (CHEUNG & DARVELL, 2002; FREDERICCI et al., 2011). A Figura
4.9 ilustra a sensibilidade das amostras frente ao ciclo de queima através de
energia de microondas, com pecas de sinterizacao incompleta, ideal e apds
super queima.

Os materiais sinterizados com um tempo inferior apresentaram uma
superficie dspera, opaca, com areas mais sinterizadas que outras e deformada,
como pode ser visto na Figura 4.9. Todos os copos de prova deste estudo
sinterizados com o tempo de um minuto a menos que o tempo ideal
apresentaram as extremidades ligeiramente deformadas, fazendo com que os
corpos de prova apresentassem aspecto curvado quando visto lateralmente
(Figura 4.9 B). A deflexdo sofrida por estes materiais possivelmente esta
associada as tensdes residuais ocasionadas por diferencas entre os CTE das
fases presentes e gradientes térmicos produzidos durante resfriamento
(KHAJOTIA et al., 1999; ISGRO et al., 2005; CONRAD et al., 2007; BENETTI
et al., 2010).

Por outro lado, a alteracdo no tempo de processamento através de
energia de microondas, em um minuto a mais, promoveu um
superaquecimento nos materiais, levando-os a formacdo de superficie
altamente vitrificada, porém com indicios de deformagdes piroplasticas,
conforme ilustrado na Figura 4.5. Isso pois, as ceramicas feldspaticas sao

materiais que apresentam pequenas perdas dielétricas na temperatura
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ambiente, no entanto, ap6s o inicio do aquecimento e o desenvolvimento de
fase liquida, suas perdas dielétricas aumentam acentuadamente. A fase liquida
dos materiais porcelanicos interage intensamente com a radiacdo de
microondas absorvendo-a, aumentando sua temperatura rapidamente,
elevando suas perdas dielétricas e absorvendo ainda mais radiacdo, podendo
assim, ocorrer um aquecimento descontrolado do material (KRIEGSMANN,
1997; NIGHTINGALE, 2001; MENEZES et al., 2007b; OGHBAEI & MIRZAEE,
2010).

Figura 4.9- Vista frontal (A) e lateral (B) dos corpos de prova sinterizados
através de energia de microondas: sinterizacdo com 1 minuto a menos (a);
sinterizagdo com tempo ideal (b) e sinterizagdo com 1 minuto a mais (c).

E possivel observar na Tabela 4.6 os valores de absorcdo de agua,
porosidade aparente e densidade aparente dos materiais sinterizados através
de energia de microondas de forma incompleta e dos submetidos a super
queima. Verifica-se uma variacao abrupta nos valores de absorcao de agua e
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porosidade aparente de praticamente todas as ceramicas, evidenciando a

elevada sensibilidade dos corpos ao ciclo de queima.

Tabela 4.6- Comparagéo da absor¢cao de agua, porosidade aparente e
densidade aparente (+desvio padrdo) das ceramicas sinterizadas em forno de

microondas com variagdo de tempo (Teste de Tukey, p<0,05).

Propriedades Fisicas

Material Sinterizacao ~ . ]
Absorgao de Porosidade Densidade
Agua (%) Aparente (%) Aparente (g/cms)
Incompleta 6,49 (+1,21) @ 12,80 (¥2,19) @ 1,98 (+0,03) ?
EX-3 Ideal 0,04 (+0,10) ° 0,09 (+0,23) ° 2,30 (+0,02) °
Super Queima 0,23 (0,22) ° 0,51 (+0,49) ° 2,25 (+0,05) °
Incompleta 3,70 (+1,01) @ 7,71 (+2,03) ? 2,09 (+0,04) ?
Sctzrr';grst ldeal 0,14 (£0,13) ® 0,32 (+0,30) ° 2,33 (0,01) °
Super Queima 0,22 (0,19) ° 0,52 (+0,43) ° 2,31 (+0,01) °
Incompleta 7,36 (+2,06) ° 14,60 (+3,41) 2 2,00 (+0,09) ®
VMK 95 Ideal 0,11 (0,11)® 0,26 (+0,27) ° 2,34 (+0,06) °
Super Queima 0,23 (+0,09) ° 0,52 (+0,31) ° 2,31 (0,02) °
Incompleta 10,9 (+0,94) ? 20,18 (+1,48) @ 1,85 (+0,02) @
VM13 Ideal 0,04 (+0,10) ° 0,10 (+0,23) ° 2,37 (0,02) °
Super Queima 0,26 (+0,19) ° 0,60 (+0,44) ° 2,33 (+0,02) ©
Incompleta 1,14 (+0,36) ? 2,45 (+0,79) ° 2,15 (+0,01) @
VM 7 Ideal 0,22 (+0,15) ° 0,49 (+0,34) ° 2,24 (+0,03) °

Super Queima

0,00 (+0,00) °

0,00 (+0,00) °

2,22 (0,02) °

*Letras diferentes indicam que houve diferencas significativas entre os grupos

enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparagéo na vertical.

Observa-se também um aumento da densidade aparente, seguido por

um decréscimo conforme se aumentou o tempo de queima na sinterizacédo
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através de energia de microondas (nas faixas de tempos utilizadas), o que esta
associado, provavelmente, ao coalescimento de poros (fendbmeno de “Ostwald
Ripening”), caracteristico da super queima (MENEZES et al., 2007b).

As ceramicas feldspaticas, e todos os materiais que desenvolvem
elevadas quantidades de fase liquida durante sua queima sdo muito sensiveis
aos ciclos de aquecimento através de energia de microondas, no entanto as
variacbes observadas nas caracteristicas fisicas (Tabela 4.6) sdo muito mais
intensas que as observadas na literatura em estudos que processaram
ceramicas dentarias utilizando feldspato, quartzo e argila ao invés de fritas
(MENEZES et al., 2007b).

As ceramicas odontolégicas porcelanicas atuais sdo constituidas por
fritas, como mencionado anteriormente, sendo projetadas para responder
rapidamente aos ciclos de aquecimento rapido utilizados no seu
processamento por técnicos e odontélogos. Isso pode ser a causa da elevada
sensibilidade desses materiais ao tempo de aquecimento através de energia de
microondas.

Quanto a densidade aparente, propriedade estudada por varios
pesquisadores, verifica-se que a densidade dessas ceramicas corrobora
estudos da literatura para ceramicas dentarias, e seus valores sao indicativos
de elevada quantidade de porosidade fechada (CHEUNG & DARVELL, 2002;
HWANG & KIM, 2007; MENEZES et al., 2007b; FREDERICCI et al.; 2011).

E possivel observar nas Figuras 4.10 a 4.14 as fotomicrografias obtidas
através microscopia eletrbnica de varredura dos materiais sinterizados de
forma convencional, e através de energia de microondas no tempo ideal e com
super queima. As fotomicrografias evidenciam a presenca de poros fechados
para todos os materiais analisados, porém uma maior quantidade de
porosidade nos corpos obtidos com a sinterizacdo através de energia de
microondas. A porosidade residual € um problema frequentemente observado
na sinterizacao via fase liquida e aponta para dificuldade de se obter uma
completa densificacdo do material (GUAZZATO et al., 2004; FREDERICCI et
al., 2011).
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As fotomicrografias evidenciam também o comportamento esperado,
com base nos resultados de caracterizacgédo fisica. As amostras sinterizadas em
forno convencional apresentaram, de forma geral, maior densidade aparente, o
que esta relacionado a uma menor quantidade de porosidade fechada nos
materiais, uma vez que o0s corpos sinterizados em forno convencional e através
de energia de microondas apresentaram basicamente a mesma absorcao de
agua. Essa maior densidade aparente esta de acordo com as fotomicrografias
observadas (Figuras 4.10 a 4.14) onde se comprova que 0s corpos obtidos
com sinterizacdo de microondas apresentam maior porosidade e, de forma
geral, maior tamanho de poros.

As fotomicrografias (Figuras 4.10 e 4.14) exibem ainda as alteracdes
microestruturais ocasionadas pela super queima dos corpos ceramicos,
submetidos um tempo demasiado quando da sinterizacdo através de energia
de microondas. Verifica-se nestas amostras, de forma geral, uma maior
quantidade de poros “grandes” em comparagcdo os materiais sinterizados
através de energia de microondas no tempo ideal, 0 que € caracteristico de
super queima.

Estudos da literatura afirmaram que a densidade do material influencia
propriedades mecanicas como dureza, resisténcia a flexdo e tenacidade a
fratura. Em geral, materiais ceramicos sinterizados com maior densidade
relativa demonstram melhores propriedades mecanicas, pois 0S poros
representam areas concentradoras de tensodes, além da diminuicdo da area
resistente (CHEUNG & DARVELL, 2002; HEIUMAN, 2002; ALBAKRY et al.,
2003; BOHJALIAN et al., 2006; FREDERICCI et al., 2011; QUIN et al., 2012).
Assim, espera-se que essas microestruturas influenciem o comportamento
mecanico dos materiais, provocando a diminuicdo da resisténcia mecéanica,
principalmente a flexdo, dos corpos sinterizados através de energia de

microondas.
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EHT=10.00kV Mag= 300X | Probe= 180 pA Photo No. = 2197
Signal A=SE1 WD = 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date 114 Feb 2013

EHT =1500kV Mag= 100X | Probe = 89 pA
Signal A=SE1 WD = 16 mm Aperture Siz

. ;. o . ; 5 e
100 pm EHT=15.00kV Mag= 100X | Probe = 83 pA Photo No. = 2290
Signal A=SE1 WD = 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date 119 Feb 2013

Figura 4.10- Fotomicrografia da ceramica EX-3 sinterizadas: cohvencional (A);
microondas no tempo ideal(B) e super queima(C).
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a'x

V)

EHT =15.00kV Mag= 300X I Probe = 89 pA Photo No. = 2253
Signal A=SE1 WD= 16 mm Aperture Size = 30.00 ym Date :18 Feb 2013

EHT =15.00kv Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2266
Signal A=SE1 WD = 15mm Aperture Size = 30.00 pm Date 118 Feb 2013

100 pm EHT =15.00kv Mag= 100X | Probe= 88 pA Photo No. = 2296
Signal A= SE1 WD = 14 mm Aperture Size = 30.00 ym Date :19 Feb 2013

Figura 4.11-Fotomicrografia da ceramica Starlight ceram sinterizadas:
convencional (A); microondas no tempo ideal(B) e super queima(C).
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EHT =10.00kV Mag= 300X | Probe = 244 pA Photo No. = 2185
Signal A=SE1 WD = 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date :14 Feb 2013

EHT =15.00kV Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2273
Signal A=SE1 WD = 15mm Aperture Size = 30.00 ym Date 118 Feb 2013

=7 <

100 um EHT=15.00kV Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2316
Signal A=SE1 WD = 14mm Aperture Size = 30.00 um Date :19 Feb 2013

Figura 4.12- Fotomicrografia da ceramica VMK 95 sinterizadas: convencional
(A); microondas no tempo ideal(B) e super queima(C).
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EHT =10.00kV Mag= 300X | Probe = 244 pA Photo No. = 2176
Signal A=SE1 WD = 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date :14 Feb 2013

N 3 _ £33 . o
EHT=1500KkvV Mag= 100X  |Probe= 89pA  PhotoNo. = 2279
Signal A=SE1 WD= 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date :18 Feb 2013

100 pm EHT=1500kV Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2309
Signal A=SE1 WD = 14 mm Aperture Size = 30.00 pm Date :19 Feb 2013

Figura 4.13- Fotomicrografia da ceramica VM 13 sinterizadas: convencional (A);
microondas no tempo ideal(B) e super queima(C).
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100 pm

EHT=10.00kV Mag= 300X | Probe = 244 pA Photo No. =2171
Signal A=SE1 WD= 15mm Aperture Size = 30.00 ym Date :14 Feb 2013

EHT =15.00kvV Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2284
Signal A=SE1 WD= 14mm Aperture Size = 30.00 ym Date :18 Feb 2013

EHT=15.00kvV Mag= 100X | Probe = 89 pA Photo No. = 2302
Signal A=SE1 WD = 14 mm Aperture Size = 30.00 ym Date :19 Feb 2013

Figura 4.14- Fotomicrografia da ceramica VM 7 sinterizadas: convencional (A);

microondas no tempo ideal(B) e super queima(C).
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Tem sido relatado, na tecnologia de ceramicas odontoldgicas, que a
presencga de porosidades repercute diretamente sobre as propriedades o6ticas e
mecanicas destes materiais. Sua origem pode estar associada desde fatores
relacionados a distribuicdo granulométrica quanto ao método de
processamento que advém da mistura de um p6 em um meio aglutinante (em
geral a agua) ou mesmo do ciclo de queima empregado. Durante a queima
inicial as porosidades sédo preenchidas pela atmosfera do forno, seguido da
coalescéncia das particulas tendendo a preencher os vazios. Porém, em
virtude da elevada viscosidade da massa fundida, ha, frequentemente, o
aprisionamento de ar no interior da massa formando porosidades
(RASMUSSEN et al., 1997; YOSHIMURA et al., 2005; DENRY, 2013).

A sinterizagdo de forma convencional é realizada sob vacuo com a
finalidade de diminuir a formagdo de porosidades, enquanto a sinterizagao
através de energia microondas realizada neste estudo ndo empregou este
artificio. Assim, a elevada porosidade fechada obtida com a sinterizacédo
através da energia de microondas pode n&o esta relacionada intrinsicamente
com o uso de energia de microondas, mas com a atmosfera de sinterizagéo.
Sabe-se na tecnologia ceramica, que o uso de vacuo reduz a quantidade de
poros no material final, principalmente quando da sinterizagdo de materiais via
fase liquida, como é o caso do processamento das ceramicas odontolégicas
feldspéaticas (ANUSAVICE, 2005; PRASAD et al., 2009).

Para Cheung & Darwel (2002) a porosidade no interior de ceramicas
dentarias pode ser aumentada pela producao de bolhas durante o processo de
aquecimento, uma vez que a viscosidade diminui com o aumento da
temperatura. A redugdo do volume do poro depende do tempo de sinterizagao
da pressdo atmosférica, da viscosidade da mistura, da temperatura e da
composicao.

Pesquisas tem mostrado que rapidas taxas de aquecimento favorecem a
reducdo na porosidade final do material quando o material é uniformemente
aquecido no menor tempo possivel. Tendo sido observado que a maior parte
da reducao da porosidade ocorre durante o processo de sinterizagdo, quando
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altas temperaturas sado alcancadas rapidamente (SONI PRASAD, 2009;
MENEZES, 2007).

Quinn et al. (2012) identificaram poros simétricos (lisos e esféricos) e
bem distribuidos, da ordem de 20-50um de diametro, e afirmaram que eles
surgiram como resultado do gas aprisionado durante o processo de
sinterizagcdo, destacando ser esse um fato muito comum quando se avaliam
ceramicas dentérias.

Os poros observados nas micrografias das Figuras 4.10 a 4.14 sao
esféricos e lisos, corroborando os dados da literatura. No entanto, o tamanho
de poros para as amostras sinterizadas através de energia de microondas no
tempo ideal, estimado com base nas micrografias, atinge valores da ordem de
80um.

As Figuras 4.15 a 4.19 mostram os padrbes de difragdo de raios X das
amostras estudadas. E possivel observar para os corpos sinterizados através
do método convencional que as fases cristalinas detectadas foram as mesmas
quando da andlise dos pds, com excegdo da ceramica VM7. Nesta foi
detectada a presenca de albita em seu p6 (Figura 4.1), o que nao foi observado

apos a sinterizagdo convencional (Figuras 4.1 e 4.19).
L - Leucita (KAISi,O,)

EX-3 s-sio,

Microondas Super Queima

L S L'—L Microondas Incompleta

Microondas Ideal

Convencional

20
Figura 4.15- Padrdo de difracdo de raios X da ceramica EX-3 apés a
sinterizacao.
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StarLight Ceram L - Leucita (KAISI,0,)

L Microondas Super Queima

L

L L

Microondas Incompleta

L

Microondas Ideal

L

Convencional

Figura 4.16- Padrao de difracdo de raios X da ceramica Starlight ceram ap6s a
sinterizacao.

L - Leucita (KAISi,O)
L F - Albita (Na(Si,Al)O,)

VMK L

Microondas Super Queima

L L
Y RO SURTPTRT
v . ANy

Microondas Incompleta
L

Microondas Ideal
L

Convencional

Figura 4.17- Padréo de difracdo de raios X da ceramica VMK apés a
sinterizacao.
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L - Leucita (KAISi,O,)
VM 13 L F - Albita (Na(Si,Al)O,)

Microondas Super Queima

Microondas Incompleta

Microondas Ideal

L

Convencional

Figura 4.18- Padrao de difracdo de raios X da ceramica VM 13 apoés a
sinterizacao.

F - Albita (Na(Si,Al)0,)
VM7

Microondas Super Queima

Microondas Incompleta

Microondas Ideal

Convencional

rmr—— 1T 1 T 1 "~ 1T "~ T 1 "~ 1T " 17 ™1
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

20

Figura 4.19- Padréo de difracdo de raios X da ceramica VM 7 apoés a
sinterizacao.
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Na sinterizacdo através de energia de microondas verificou-se que nao
ocorreu o desenvolvimento de novas fases para as ceramicas EX-3, Starlight,
VM 13 e VM7, entretanto, a ceramica VMK95 desenvolveu uma nova fase, o
feldspato sédico. O feldspato sddico esta associado a cristalizacao da leucita
através de uma reacdo peritética entre a leucita e a fase liquida. Esse
comportamento diferenciado quando da sinterizacdo através de energia de
microondas, pode esta relacionado ao efeito de aceleracdo de cinética de
reagcdo, reportado na literatura, quando do processamento com energia de
microondas (AGRAWAL, 1998; CLARK & SUTTON, 1996; WANG et al., 2006).

Como relatado anteriormente neste trabalho, a presenca de leucita é
comum nas ceramicas odontolégicas feldspaticas para controlar o coeficiente
de expansao térmica e para melhorar a resisténcia mecanica do sistema. Ja o
feldspato como forma cristalina presente no material sinterizado através de
microondas, ndo € tdo comum e possivelmente esta associado a uma fuséo
incompleta desse material durante o processamento ou a sua cristalizagao
durante o resfriamento. Vale salientar, que o material que apresentou feldspato
na sua constituicdo apds queima (microondas e convencional) foi aquele com
maior teor de alumina, fato que provavelmente favoreceu a cristalizacdo do
feldspato. A ceramica VMK 95 apresentou feldspato no corpo ceramico apés
sinterizacdo com microondas, € nao possuia essa fase no seu po, representa a
amostra com maior teor de Al,Oj;, assim, esse maior teor e a possivel
aceleracao de cinética podem ter sido 0s responsaveis por sua presenca apds
gueima com microondas.

Quinn et al. (2012) analisaram a composicdo de uma ceramica
feldspatica de cobertura e identificaram picos distintos de fedspatéides:
sanidine e ortoclase (KAISi3Og), albita (NaAlSizOg) e nefeline (NaAlSiOg), como
também de tridimita (Si-O). A diferenga entre os resultados obtidos por Quinn
et al. (2012) e os presentes nesse trabalho pode ser sido atribuido ao fato dos
materiais (marcas e especificagbes) estudados na sua pesquisa serem
diferentes dos deste estudo, o que afeta diretamente suas propriedades nas

caracteristicas microestruturais dos corpos ap6s queima.
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Os materiais sinterizados através de energia de microondas com
variacdo de tempo para menos, sinterizagdo incompleta, apresentaram a
mesma constituicdo de fases cristalinas que os materiais sinterizados no tempo
ideal, com excecao da ceramica VMK 95, comentado anteriormente. Esse
comportamento também foi observado nos corpos submetidos a super queima,
exceto para as amostras EX-3 e VM7 onde se observou que na super queima
houve fusédo das fases cristalinas constituintes dos materiais. Esse fato pode
esta relacionado ao comportamento dessas ceramicas frente ao aquecimento
por microondas, em decorréncia da interagdo muito acentuada com a radiacao,
fazendo com que ocorra um aumento intenso e pontual de temperatura nas
fases cristalinas desses materiais, a semelhanca de um “hot spot” ou de um
“‘pequeno” “thermal runaway” (BYKOV et al., 2001; MENEZES et al., 2007b).

A Tabela 4.7 mostra os valores de resisténcia a flexdo, modulo de
ruptura, dos corpos sinterizados em forno convencional e em forno de
microondas, no tempo ideal. Observa-se que os valores de resisténcia a flexao
dos corpos sinterizados através de energia de microondas e convencional
foram iguais ao nivel de significaAncia de 95% (Teste t, p<0,05), para todas as
ceramicas, com excecao da ceramica EX-3. Estes, por sua vez, apresentaram
valor médio de resisténcia a flexao apds sinterizacdo através de energia de

microondas inferior ao valor obtido com a sinterizacdo convencional.

Tabela 4.7- Valor médio (+ desvio padrdo) de resisténcia a flexdo das
ceramicas sinterizadas no método convencional e através de energia de
microondas (Teste t, p<0,05).

Material Resisténcia a Flexao (Mpa)
Convencional Microondas
EX-3 92,65 (+13,98) @ 63,70 (+5,81) °
Starlight Ceram 50,94 (+4,96) 2 52,25 (+7,16) 2
VMK-95 70,88 (+8,03) @ 65,11 (6,24) @
VM 13 74,91 (+10,56) 2 82,38 (+11,59) 2
VM 7 69,12 (+7,62) 2 71,94 (+10,97) 2

*Letras diferentes indicam que houve diferengas significativas entre os grupos
enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparagao na horizontal.
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A ceramica EX-3 foi a que apresentou a maior diferenca nos valores de
densidade aparente entre os corpos sinterizados através de energia de
microondas (2,30g/cm?) e os sinterizados em forno convencional (2,45g/cm?), o
que pode justificar o menor valor de resisténcia para 0s seus corpos
sinterizados usando microondas. Entretanto, deve-se destacar que as
ceramicas VMK95 e VM7 que apresentaram maiores valores de densidade
aparente na sinterizagdo convencional (Test t, p<0,05), ndo evidenciaram
diferencas estatisticamente significativas para os valores de resisténcia a flexao
(Tabela 4.7).

Isso é importante porque destaca que o0s corpos obtidos com a
sinterizacdo através de energia de microondas mesmo tendo uma menor
densidade aparente (maior porosidade total) e, de forma geral, um maior
tamanho de poros apresentaram valores de resisténcia similares ao da
sinterizacdo convencional. Estudos tém mostrado a homogeneidade de
tensbes térmicas quando do aquecimento rdpido em microondas,
comparativamente ao aquecimento rapido convencional (HUANG et al., 2009;
OGHBAEI & MIRZAEE, 2010). Portanto, valores de resisténcia a flexao
similares podem estar correlacionados a uma maior uniformidade de
aquecimento e menores tensdes térmicas no corpo (a queima convencional
também é uma queima rapida), que contrabalancearia a menor densidade e o
maior tamanho de poros.

Para materiais ceramicos existe uma variacdo e uma dispersao
consideravel no limite de resisténcia a fratura, isto porque a resisténcia a
fratura depende da existéncia ou ndo de um defeito que seja capaz de iniciar
uma trinca. J& a existéncia deste defeito varia de uma amostra para outra
dentro de um mesmo material, como também da técnica de fabricacdo e da
realizacao de tratamentos subsequentes. Assim, os elevados valores de desvio
padrdo estdo relacionados a caracteristicas intrinsecas das ceramicas, de uma
maneira geral, associadas a elevada suscetibilidade a presencga de defeitos por
falta de deformacao plastica (BORBA et al., 2011b).

A norma ISO 6872 (2008) determina que as ceramicas de cobertura
devem exibir resisténcia a flexdo acima de 50MPa, assim, diante dos
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resultados deste estudo a energia de microondas foi capaz de sinterizar pecas
com resisténcia suficiente para aplicagéo clinica. Ademais, a ceramica EX-3
sinterizada através de energia de microondas apesar de apresentar valor de
resisténcia inferior ao convencional possui valor superior ao indicado na
normatizagao.

Por outro lado, deve-se ressaltar que a ceramica Starlight ceram
apresentou, em ambas as sinterizagdes, valores de resisténcia a flexdo em
torno de 50MPa, ou seja, muito proximo dos valores minimos exigidos, o que
segundo Borba et al. (2011b), representa um fator preocupante para a
ceramica de cobertura, podendo comprometer o desempenho clinico do
material através de uma fratura prematura.

Os resultados deste trabalho corroboram o estudo de Borba et al.
(2011a) que avaliaram ceramicas de cobertrura, dentre elas a VM 7, que
mostrou valores de densidade aparente e de resisténcia a flexdo, 2.34g/cm®
(x0,08) e de 69,8 MPa (£12,0), respectivamente, ou seja, bem préximo dos
valores encontrados neste estudo. Estes autores também identificaram
porosidades internas através de microscopia eletrbnica de varredura na
ceramica VM7, similarmente ao obtido no presente estudo.

Para todos os materiais foi possivel observar superficie de fratura do tipo
fragil, ndo indicando nenhum tipo de deformacao, tal como esperado. A Figura
4.20 apresenta uma superficie de fratura, cerdmica EX-3 sinterizada

convencionalmente, evidenciando o carater fragil da fratura.
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Figura 4.20- Fotomicrografia da ceramica Ex-3 exemplificando um tipo de
fratura fragil.

A Tabela 4.8 mostra os resultados referentes a resisténcia a flexao com
variacdo de tempo na sinterizacdo de microondas (Teste de Tukey, p<0,05).
Pode-se observar que ha uma diferencga significativa nos valores de resisténcia
a flexao ao se variar o tempo de queima em um minuto. Observa-se ainda que
a resisténcia aumenta significativamente em todas as ceramicas e que em
seguida, de forma geral, decrescem. O que é esperado em virtude da super
queima que resulta na diminuicdo da densidade e a presenga de poros
grandes. A excecao desse comportamento é a ceramica EX-3 que mesmo com

a super queima apresentou valor de resisténcia semelhante.
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Tabela 4.8- Resisténcia a flexdo das ceramicas sinterizadas através de energia
de microondas com variagao de tempo: sinterizagdo incompleta, sinterizagéo
no tempo ideal e super queima (Teste de Tukey, p<0,05).

Resisténcia a Flexao (MPa) (+ desvio padrao)

Material Sinterizagéo ldeal Super queima
Incompleta
EX-3 13,70 (+2,69) @ 63,70 (+5,81)® 60,72 (+10,81) °
Starlight Ceram 10,56 (+3,09) @ 52,25 (+7 16) 43,55 (+1,45) °
VMK-95 16,51 (+7,78) @ 65,11 (6,24) ¢ 42,11 (+18,38) °
VM 13 6,28 (+1,13) @ 82,38 (£11,59) ¢ 49,88 (+5,95) °
VM7 18,14 (+14,52) 2 71,94 (£#10,97) ¢ 48,23 (+7,68) °

*Letras diferentes indicam que houve diferencas significativas entre os grupos
enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparacgao na horizontal.

A Tabela 4.9 mostra os valores de microdureza Vickers das ceramicas
sinterizadas em forno de microondas e em forno convencional. Pode-se
observar que os valores de microdureza tanto da sinterizagdo convencional
quanto da sinterizacdo através de energia de microondas evidenciam a
confeccdo de pegas com dureza superficial semelhante, sem diferencas
estatisticas significativas (Teste t, p<0,05). E importante ressaltar que a dureza
foi determinada superficialmente e ndo na secgéo transversal.

Esse comportamento indica que superficialmente n&o ocorreram
alteracdes de porosidade ou nas caracteristicas elasticas dos materiais
sinterizados de forma convencional e através de energia de microondas. O que
estd de acordo com o observado na absorcdo de agua das pecas (que
apresentaram valores iguais ou muito préximos) e na difracdo de raios X (que
nao evidenciou o aparecimento de novas fases cristalinas). Os valores de
microdureza encontrados sdo compativeis com os valores de microdureza de
ceramicas odontolégicas para cobertura que variam de 400-500HV
(ANUSAVICE, 2005).

Pode-se observar ainda que quando variado o tempo em um minuto a
mais (super queima) os valores de microdureza tendem a diminuir, exceto para
ceramica VMK 95 que apresentou valores semelhantes (Teste de Tukey,
p<0,05).
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Tabela 4.9- Comparacéao entre valores de microdureza Vickers (HV) das
ceramicas sinterizadas através de energia de microondas e em forno
convencional (Teste t Tukey, p<0,05).

Valores de Microdureza Vickers (Hv) (+ desvio padrao)

Material Convencional Microondas Microondas
Tempo Ideal Super Queima
EX-3 499,8 (+25,5)2  501,3 (+14,0)0%  454,7 (+15,3)°

Starlight Ceram 5044 (+27,2)2  480,3 (+28,1)® 3954 (+24,8)

VMK-95 504,2 (+37,0)2 5121 (+27,25)%  495,9 (+31,0) 2
VM 13 503,2 (+30,7)®  508,5 (+26,2) 2  459,6 (+28,8) °
VM7 505,3 (+33,8) 2  527,6 (+21,7)® 4852 (+14,7)°

*Letras diferentes indicam que houve diferengas significativas entre os grupos
enquanto letras iguais indicam que nao houve. Comparagao na horizontal.

O ensaio de microdureza Vickers nao pode ser realizado nos corpos
sinterizados no microondas com o tempo de um minuto a menos que O
estabelecido como ideal, em virtude dos materiais com sinterizacdo incompleta
apresentarem elevada porosidade aparente, irregularidades superficiais e baixa
resisténcia abrasdo detectada no momento do preparo dos corpos de prova
para o ensaio, inviabilizando o teste.

De uma maneira geral, pode-se constatar uma reducao de propriedades
fisicas e/ou mecanicas apresentadas pelos materiais com alteragdo de tempo
tanto para mais como para menos, alertando para a elevada sensibilidade
destes materiais quando da sinterizagao utilizando energia de microondas.
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5. CONCLUSOES

A sinterizacdo de ceramicas feldspaticas odontoldgicas através de

energia de microondas ainda € algo pouco explorado pelos pesquisadores.

Este estudo, além de sinterizar ceramicas feldspaticas através de energia de

microondas em um tempo estabelecido como ideal, avaliou também o efeito da

variacao de tempo sobre caracteristicas microestruturais e propriedades destes

materiais, comparando-as com o método de sinterizacdo na odontologia.

Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir que:

1-

As  ceramicas  feldspéticas estudadas eram constituidas
predominantemente por SiO,, Al,O3;, KoO e Na,O, apresentando a
leucita como a principal fase cristalina e com distribuigdo do tamanho de
particulas variando de 3 a 60 um.

Foi possivel sinterizar ceramicas feldspaticas através de energia de
microondas na frequéncia de 2.45GHz.

O tempo de irradiacado determinado como ‘“ideal” para sinterizagao
através de energia de microondas depende das caracteristicas fisico-
mineralogicas de cada ceramica.

Tempos de sinterizacdo além do “ideal’, em apenas um minuto,
provocaram super queima nos materiais sinterizados atraves de energia

de microondas.

Os materiais sinterizados através de energia de microondas
apresentaram propriedades fisicas (absorcdo de 4agua, porosidade
aparente e densidade aparente) ora semelhantes ora inferiores com

relacdo a sinterizagdo convencional, dependendo da ceramica.

As ceramicas avaliadas apresentaram valores estatisticamente
semelhantes para resisténcia a flexdo (exceto a ceramica EX-3) e
microdureza superficial, para os dois tipos sinterizagao.
Os materiais sinterizados através de energia de microondas
apresentaram, de forma geral, maior quantidade de porosidade fechada
e poros com maiores dimensoes.

76



Capitulo 5~ Conclusées

8- A evolugdo cristalina dos materiais sinterizados em microondas foi
diferente, em parte das ceramicas estudadas, apresentando

cristalizagao de fases ndo observadas na queima convencional.

9- A sinterizagdo através de energia de microondas de ceramicas
feldspaticas permitiu a obtengéo de corpos de prova com caracteristicas
fisicas e mecanicas similares ou proximas as obtidas com a sinterizagao
convencional, apesar de suas microestruturas apresentarem uma

elevada quantidade de poros com grandes dimensdes.
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