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Luz, JN. O efeito do envelhecimento por fadiga na microestrutura de ceramicas y-tzp
sinterizadas por energia de micro-ondas [tese]. Sdo José dos Campos (SP):

Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2018.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito da fadiga na microestrutura de uma
ceramica odontologica (Y-TZP) sinterizada pelo método convencional ou por energia
de micro-ondas. A hipdtese nula foi que a fadiga ndo ird gerar alteracdes na
microestrutura deste material. Para isto, foram confeccionados, por meio de um
sistema CAD/CAM, 84 discos de zircénia (VIPI block zircon) com caracteristicas
finais de 12 mm de didametro e 1,2 mm de espessura conforme a norma ISO 6872.
Os espécimes foram separados em dois grupos: Grupo | — Sinterizacao
convencional: ciclo estabelecido pelo fabricante (2 horas a 1530 °C) e Grupo Il —
sinterizacdo por energia de micro-ondas (15 min a 1450 °C). Dez amostras por
grupo foram submetidas ao teste monotonico (1000 KgF — 1mm/min) para a
determinacdo da carga para fratura, utilizada como parametro para os testes de
fadiga (método step-stress e fadiga dinamica). O teste de fadiga step-stress foi
realizado utilizando 4 perfis de carga, ultra-suave, suave, moderado e agressivo, até
que ocorresse a fratura. A fadiga dinamica foi realizada com o ensaio dos discos até
fratura sob cinco taxas de tensédo (1, 0,1, 0,01, 0,001 e 0,0001 MPa/s), e a partir
disso foram calculados o coeficiente de crescimento de trincas e modulo de Weibull
(confiabilidade) para cada grupo. Foram realizadas analises complementares de
densidade, translucidez, microscopia eletronica de varredura (MEV) e difratometria
de Raios-X (DRX) de ambos o0s grupos para a caracterizacdo dos materiais. Os
resultados da fadiga step-stress ndo mostraram diferencas no comportamento dos
espécimes de cada grupo. Na fadiga dinamica, os métodos de fadiga também néo
mostraram diferengas no comportamento e tiveram coeficientes de crescimento de
trinca similares. O modulo de Weibull mostrou maiores valores de confiabilidade
para o0 grupo micro-ondas (m = 7,9) do que para o0 grupo de sinterizacao
convencional (m = 6,7). Os valores de densidade também foram semelhantes para
0s grupos estudados, ja a translucidez foi menor para o grupo micro-ondas. As
imagens de MEV mostraram microestruturas similares entre grupos, apenas uma
diferenca no tamanho dos gréos foi observada, 0,53 um para os graos de micro-
ondas e 0,89 pm para o0s graos dos espécimes sinterizados
convencionalmente. Conclui-se que o0 processo de sinterizagdo por micro-
ondas pode ser aplicado como alternativa de sinterizacao de zirconia ao dia-a-
dia laboratorial.

Palavras-chave: Ceramicas. Resisténcia de Materiais. Micro-ondas.



Luz, JN. The effect of fatigue aging on the microstructure of y-tzp ceramics sintered
by microwave energy [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos (SP): Sdo Paulo
State University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2017.

ABSTRACT

The objective of this work was to evaluate the microstructure and fatigue behavior of
a dental ceramic (Y-TZP) sintered by conventional method or by microwave energy.
The null hypothesis was that the fatigue will not effect the microstructure of this
material. 84 zirconia discs (VIPI block zircon) with final characteristics of 12 mm in
diameter and 1.2 mm in thickness according to ISO 6872 were made using a
CAD/CAM system. The specimens were divided in two groups: Group | -
Conventional sintering: cycle established by the manufacturer (2 hours at 1530 °C)
and Group Il - sintering by microwave energy (15 min at 1450 °C). Ten samples per
group were submitted to monotonic test (1000 KgF - 1mm/min) to determine the load
to fracture, used as a parameter for fatigue tests (step-stress and dynamic fatigue).
The step-stress fatigue test was performed using 4 load profiles, ultramild, mild,
moderate and aggressive, until the fracture. The dynamic fatigue was performed by
testing the disks to fracture under five constant stress rates (1, 0.1, 0.01, 0.001 and
0.0001 MPals), and from this the crack growth coefficient and Weibull module
(reliability) were measured for each group. Additional analyzes of density,
translucency, scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffractometry (XRD)
for both groups were carried out to characterize the materials. The results of step-
stress fatigue test did not show differences in the specimens behavior of each group.
Dynamic fatigue also showed no differences in behavior and had similar crack growth
coefficients. The Weibull modulus showed higher reliability values for the microwave
group (m = 7.9) than for the conventional sintering group (m = 6.7). The density
values were also similar for the studied groups, since the translucency was lower for
the microwave group. SEM images showed similar microstructures between groups,
only a difference in grain size was observed, 0.563 um for microwave grains and 0.89
um for the conventionally-sintered grains. It is concluded that the microwave sintering
process can be applied as an alternative to zirconia sintering to daily laboratory work.

Keywords: Material resistance. Ceramics. Microwaves.



1 INTRODUCAO

As ceramicas odontolégicas sao materiais que possuem grande relevancia
tanto para os cirurgides dentistas quanto para os pesquisadores em odontologia.
Sobre tudo, essa relevancia se mostra extremamente alta para os pacientes. Para
estes, sdo pesquisados e desenvolvidos novos métodos, composicdes
caracteristicas que tornam esses materiais ainda mais utilizados (Della Bona, Kelly,
2008).

Esses materiais possuem caracteristicas que os diferenciam dos outros,
devido a isto sua utilizacdo s6 tem aumentado nos ultimos anos, substituindo assim
a utilizacdo de metais e resinas para a restauracao odontoldgica. Alta aplicabilidade,
grande alcance estético, confiabilidade e estabilidade de cor sdo algumas dessas
caracteristicas que fazem com que as ceramicas tenham sua aplicacdo no dia-a-dia
clinico cada vez maior na odontologia mundial (Saavedra et al., 2009; Oh et al.,
2013).

As ceramicas odontoldgicas séo classificadas quanto a sua composi¢cdo em
quatro grandes grupos: as porcelanas, as vitro-ceramicas, os compasitos infiltrados
por vidro e as ceramicas policristalinas. Dentre estes grupos, cada um possui suas
caracteristicas, e as mais relevantes sao estética e resisténcia. Quanto menos
resistente mais estética, sendo o inverso verdadeiro. Assim, as porcelanas sao
ceramicas altamente estéticas, porém com pouca resisténcia. Ja as policristalinas,
altamente resistentes, mas pouco estéticas (Borba et al., 2011).

Entretanto, mesmo sendo pouco estéticas, as ceramicas policristalinas tem
grande utilizacdo, ja que devido a sua alta resisténcia, substituem a utilizacdo do
metal para infraestrutura de coroas totais, pilares de implantes e até barras de
prétese do tipo protocolo. Dentro deste grupo, as ceramicas mais conhecidas sao as
zirconias (ZrO2) ou Y-TZP (Yttria Tetragonal Zirconia Polycrystal). Este € um
material polimorfico, que possui 3 fases cristalinas distintas, descritas pelas redes de
Bravais, e que séo estaveis de acordo com a temperatura ou com a presenca de
estabilizadores, como o 6xido de itrio. Essas fases sdo a monoclinica (até 1770 °C),
tetragonal (1770 a 2370 °C) e a cubica (acima de 2370 °C). Estaveis por meio de

adicdo do oxido de itrio, no caso da ceramica utilizada na odontologia, a zirconia
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possui grande aplicabilidade devido as suas caracteristicas favoraveis como grande
durabilidade, boa adaptacdo aos preparos odontolégicos e conexdes
implantoddnticas, alta resisténcia a flexdo e alcance estético, estas ceramicas tem
sido cada vez mais utilizadas como alternativa para a reabilitacdo de pacientes
(Denry, Kelly, 2008; Bottino et al., 2009 e Griffin et al., 2013).

A zircdnia apresenta-se ao mercado em um estado pré-sinterizado, devido a
sua grande resisténcia apods a etapa de sinterizacdo. Sinterizacao € um aquecimento
em altas temperaturas (abaixo do ponto de fusédo) que faz com que o estado preé-
sinterizado (compactacdo do pd), se transforme no estado sinterizado, no qual os
aglutinantes séo eliminados, ha uma maior aproximacao dos graos deste material
(aumento da densidade) e com isso a grande resisténcia € alcancada tornando-se
assim um sélido coerente. Além disto, esta etapa € de grande importancia pois é
fundamental em outras propriedades elétricas e Opticas das ceramicas (Florio,
1998). E este processo, a sinterizac¢do, que faz com que a ceramica Y-TZP adquira
guase todas suas caracteristicas e propriedades finais, como sua resisténcia (Denry,
Kelly, 2008).

Este processo pode ocorrer de duas maneiras distintas: a sinterizagéo
convencional, onde apés a confeccdo do espécime, este € levado a um forno de
aquecimento centripeto (de fora para dentro) e este material se aquece até que a
temperatura especifica seja alcancada e 0 processo ocorra, € a sinterizacdo por
meio de energia de micro-ondas, onde o material € submetido a um aquecimento
volumétrico (por igual) (Almazdi et al., 2012).

Micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas que obedecem as leis épticas e
podem ser transmitidas, absorvidas ou refletidas conforme o material que mantém
contato (Marinis et al., 2013). As ceramicas sdo materiais que, normalmente, sao
transparentes as ondas eletromagnéticas, mas, apés atingir uma temperatura critica
(temperatura especifica de cada material) tem uma grande absorcdo da radiacéo
recebida chegando a uma temperatura ideal de forma mais rapida, fazendo com que
0 processo seja mais vantajoso e produzindo um material com maior densidade
relativa e uma microestrutura mais compacta (Menezes et al., 2007c) o que pode
ser chamado de sinterizacao hibrida (Menezes et al., 2007a). Além disto, o processo
de sinterizagdo por micro-ondas € vantajoso visto a economia enérgica deste e uma

absorcdo de temperatura mais uniforme, o que faz com que suas aplicacdes
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industriais sejam indicadas (Menezes et al., 2007b; Marinis et al., 2013).

Quando sinterizadas por energia de micro-ondas, as ceramicas Y-TZP
apresentam vantagens sobre o método convencional, como por exemplo a
inexisténcia de fase monoclinica. Isto € importante, visto que o mecanismo de
tenacificacdo das zirconias depende desta transformacéo de fase (tetragonal
transformando em monoclinica) no qual hd um aumento de volume o que faz que as
trincas geradas no processo de fadiga deste material ndo consigam se deslocar pelo
interior da zircbnia aumentando sua vida a longo prazo. Além disto, esse processo
ainda gera vantagens opticas como uma maior transmissédo de luz (Ebeid et. al.
2014) e ainda podem apresentar uma estrutura de graos mais densa (Upadhyaya et
al., 2001).

Assim, apds o estabelecimento de um protocolo de sinterizacdo (Luz et al.,
2015; Barchetta et al., 2015) com patamar de sinterizagdo na temperatura de 1.450
°C por 15 minutos (Almeida et al., 2015) em energia de micro-ondas, a avaliagao do
comportamento sobre fadiga de ceramicas Y-TZP sinterizadas em micro-ondas é
extremamente necessario, fazendo assim com que este possa ser usado em
laboratérios de prétese dentaria e outros laboratorios que utilizam a sinterizacdo da
zircbnia para confeccdo de pecas de médio e grande porte.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramicas Odontoldgicas

A utilizacdo dos sistemas ceramicos livres de metal possui grande
efetividade clinico-laboratorial na odontologia mundial. Diversos estudos tém sido
realizados comparando materiais, composi¢do, métodos e técnicas de cimentagdo
entre outros afim de testar e propor novas maneiras de manipular os materiais
ceramicos fazendo com que seja possivel ter uma maior sobrevida e confiabilidade
destes (Griffin, 2013).

Assim, materiais ceramicos estéticos livres de metal possuem tanto
utilizacdo em regides posteriores quanto anteriores, e quando bem indicados,
empregando bem as técnicas fornecidas pelos fabricantes, bem como materiais que
fazem parte do processo (cimentos e silanos, por exemplo) da forma correta, faz
com gue os sistemas ceramicos tenham uma alta taxa de sobrevivéncia (até 98%
em 6 anos) conforme foi descrito por Della Bona e Kelly em 2008. Além disto, novas
técnicas como, por exemplo, a neutralizacdo do &cido fluoridrico sdo desenvolvidas
para que a menor quantidade de interferéncia nos processos de unido
ceramica/dente ocorram fazendo com que a taxa de sobrevivéncia seja cada vez
maior dos materiais ceramicos em boca (simulando fadiga in vitro) (Saavedra et al.
2009).

Uma outra necessidade é também a comparacdo dos sistemas ceramicos,
pois cada um possui uma indicacdo correta para a utilizacdo. Assim, sistemas
ceramicos infiltrados por vidro tem uma resisténcia mais alta do que as ceramicas
feldspaticas, fazendo com que a aplicacdo destes materiais em bocas também
possua sua especificidade, onde ceramicas menos resistentes porém mais estéticas
sejam utilizadas em regides de mais carga, e ceramicas mais resistentes do que
estéticas sejam utilizadas em regides onde a carga mastigatoria € maior (Bottino et
al., 2009).



2.1.1 Ceramicas Y-TZP

Os sistemas ceramicos tém tido grande utilizacdo em odontologia.
Especificamente as zircOnias, devido as suas caracteristicas de resisténcia e
propriedade de tenacificacdo, tem substituido materiais restauradores a base de
metal, pois estes ndo possuem estética adequada, ja que é possivel observar
regides escurecidas nos términos das restauracbes. Em busca de melhores
resultados estéticos, Oh et al. em 2013 tentaram pigmentar a zircbnia para melhorar
sua opacidade tornando-a mais estética. Kelly e Denry, por sua vez, em 2008
estudaram as apresentacdes deste material para o uso odontolégico observando a
apresentacao, 0s processos relativos a utilizacdo como por exemplo a sinterizacéo e
os sistemas utilizados para o processamento destes materiais. Porém, viram que
ainda ndo had uma padronizacdo sobre as Y-TZP, ndo gerando uma conclusao
significativa.

Um fator importante neste material é a transformacdo de fase. Como dito
anteriormente, a zircbnia possui quatro alétropos, entre eles a fase tetragonal e
monoclinica. Estas podem ser alteradas durante o processamento e a fadiga, o que
faz com que esse material se torne tenaz. Entédo, estudos como o de Kawai et al.,
em 2011 tem o objetivo da verificacdo de transformacéo de fase de tetragonal para
monoclinica, o que faz com que haja uma alteracéo no volume do material, alterando
algumas de suas caracteristicas. Caracteristicas estas muito importantes para a
confiabilidade que este material possui, sendo que algumas, além da transformacao
de fase, como a rugosidade superficial podem ser alteradas por intervencdes
realizadas pelo proprio dentista como a abrasdo com brocas durante um ajuste
oclusal, tratamento térmico posterior a ajustes para que haja o relaxamento de
tensdes e a vitrificagdo para instalacdo em boca (Zucunia et al., 2017; Sawada et al.,
2017). Isto é possivel de ser observado por meio de difratometria de raios-X e é
extremamente importante para as caracteristicas finais deste material. Ainda em
relacdo ao tamanho do grdo de zirconia, o tamanho deste pode alterar de forma
significativa as propriedades mecénicas e opticas. E a temperatura o tempo e o
método de sinterizacdo faz com que haja alteracdo nesta caracteristica do material.

Para isso Nakamura em 2012 testou diferentes temperaturas de sinterizacdo e
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observou que o aumento da temperatura faz com que o tamanho do gréao

encontrado seja maior no interior do material.

2.2 O processo de sinterizagao

O processo de sinterizagdo é uma das etapas mais importantes no
processamento da zirconia. Neste momento, o material adquire diversas
caracteristicas que se tornam caracteristicas finais como descrito por Flério em
1998.

A sinterizacdo da zirconia afeta diretamente o material. Jiang et al., em 2011
viu a influéncia deste processo na translucéncia e no tamanho final do gréo. Além de
realizar teste de flexdo biaxial em discos deste material para a verificagdo de sua
resisténcia final, o que pode mudar de acordo com a porosidade, densificacdo entre
outras caracteristicas que a sinterizagéo afeta.

Mas a sinterizacdo pode ser alterada de diversas formas: tempo de
sinterizacdo, tempo de aquecimento, tempo de resfriamento além da temperatura e
do forno utilizado para sinterizacdo. A temperatura é algo de grande importancia, ja
que é com ela que o material elimina os aglutinantes do p6 tornando-se uma matéria
densa e com grande resisténcia. Stawarczyk et al., em 2013 testou temperaturas
entre 1300 e 1700 °C e concluiu que temperaturas entre 1400 e 1450 °C possuem
os melhores resultados de flexdo biaxial para ceramicas Y-TZP levando em
consideracdo ndo s6 o resultado obtido no teste de flexdo biaxial mas também o
contraste da ceramica e o tamanho dos grdos em cada ciclo realizado.

2.3 Energia de micro-ondas e sua utilizagcdo em processos de aquecimento

Dois processos de sinterizagcdo sédo descritos neste estudo: 0 processo
convencional e 0 processo por meio de energia de micro-ondas. Estudos como o de

Almazdi et al., em 2012 comparou 0s dois processos e pode observar que o



processo de sinterizacdo em micro-ondas pode ser realizado em menor tempo, ser
equivalente quanto as propriedades mecanicas por meio de flexdo em trés pontos e
ainda assim possuir uma porosidade menor que a sinterizada em forno
convencional. Kim et al., em 2013 realizou um trabalho semelhante, e encontrou
resultados positivos em micro-ondas para algumas caracteristicas como densidade
porém resultados inferiores para translucéncia e tamanho de grdos para duas
marcas distintas de zirconia (Lava e Kavo).

Quando falamos de energia de micro-ondas, devemos pensar na forma de
aguecimento das ceramicas, que diferentemente dos fornos convencionais, ocorre
no interior dos fornos de micro-ondas. Foi descrito por Menezes e colaboradores em
2007 que as ceramicas, apesar de transparentes as micro-ondas, ao atingirem uma
temperatura critica (temperatura que faz com que n&o haja transmissao de energia e
sim absor¢cdo) comegcam 0 seu aquecimento. Fazendo com que o tempo de
aguecimento seja menor e ndao haja um aumento no volume dos graos. Isto ocorre
devido a um susceptor que faz aquecimento indireto em baixa temperatura,
permitindo processar esses materiais transparentes as micro-ondas, gerando
também uma uniformidade térmica ndo havendo diferenca na microestrutura ao
longo do corpo sinterizado (Menezes et al., 2007a).

Completando, Menezes et al., publicou a continuacdo deste em 2007 e
Marinis et al., em 2013 mostrando caracteristicas vantajosas neste processo como
menor gasto energético, propriedades mecanicas semelhantes e por ser um
processo onde o aquecimento € volumétrico, ou seja, por igual em todo o material,
sendo que o aquecimento realizado em fornos convencionais € centripeto, de fora
pra dentro, o que faz que seja mais lento e o material possua diferentes
temperaturas no mesmo estagio do ciclo.

Outras propriedades como a éptica também sédo estudadas comparando 0s
diferentes métodos de sinterizacdo de zircbnias (Convencional e por meio de
energia de micro-ondas). Kim e colaboradores em 2017 verificaram esta
propriedade, ja que segundo Ebeid et. Al. 2014, em um estudo semelhante, obteve
resultados semelhantes mostrando que a zirconia submetida a um tempo maior de
sinterizacdo tem uma transmissao de luz menor que as zirconias sinterizadas em um

protocolo mais curto.
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Porém, ainda é ambiguo o processo de sinterizacdo por micro-ondas,
Upadhyaya et al., em 2001 conseguiu resultados superiores para a zirconia
sinterizada em micro-ondas quanto a sua densidade e uniformidade da estrutura,
mas resultados inferiores quanto as propriedades mecanicas. Ja Curran et al., em
2010 obteve microestruturas bem diferentes sinterizando amostras em micro-ondas

e de forma convencional, ndo alcangcando uma temperatura ideal de sinterizacao.

2.4 A fadiga em ceramicas

ApoOs a observacdo das caracteristicas de sinteriza¢do, foi visto que as
propriedades mecanicas deste material sdo de grande importancia, assim o teste de
flexdo biaxial descrito por Wagner e Chu et al., em 1996 é o que melhor descreve
essas caracteristicas do material ja que sua distribuicdo de forcas, por ser realizada
em disco, é mais uniforme.

Em busca de respostas sobre o0 comportamento das ceramicas
policristalinas sob fadiga, Chun et al., em 2017 estudaram o efeito da fadiga step-
stress e as caracteristicas micro-estruturais apés a simulacéo de ajustes comumente
realizados nestes materiais. Foram realizados ajustes com pontas diamantadas e
diferentes protocolos de polimento realizados no dia a dia e preconizados pelo
fabricante. As amostras foram submetidas ao step-stress e foi possivel observar que
a fadiga em perfis diferentes associada aos métodos de polimento gera diferentes
comportamentos nesses materiais estudados.

A importancia de se verificar a fadiga destes materiais chamados de friaveis
€ mostrada em um outro estudo realizado por Shembish et al., 2016, onde por meio
do step-stress foram comparados os comportamentos de coroas em CAD/CAM em
resinas compostas e ceramicas leuciticas. As resinas compostas foram menos
susceptiveis as falhas do que as ceramicas, que apresentaram chipping e falhas
catastroficas.

Por fim, afim de verificar e demonstrar a importancia de testes de fatiga no
estudo de restauracdes ceramicas livres de metal, Ozcan e Jonasch fizeram em
2016 uma revisdo sistematica da literatura. Este estudo foi realizado, pois foi visto

que a fadiga € uma das principais causas de fraturas em restauracdes ceramicas.



3 PROPOSICAO

O objetivo deste trabalho foi analisar a influéncia da fadiga (step-stress e
fadiga dinamica) no comportamento de uma ceramica Y-TZP sinterizada atravées de

dois métodos, convencional e por energia de micro-ondas.

As hipéteses testadas foram:

a) HO — O processo de sinterizacdo por meio de energia de micro-ondas
nao altera as caracteristicas microestruturais e o comportamento a
fadiga de ceramicas Y-TZP;

b) H1 — O processo de sinterizacdo por meio de energia de micro-ondas
altera as caracteristicas microestruturais e o comportamento a fadiga de

ceramicas Y-TZP.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Material

No presente estudo foram utilizados espécimes usinados pela empresa Vipi
Wieland (Pirassununga, Brasil) a partir de discos de 3Y-TZP (Vipi Block Zirconn, Vipi

Wieland, Pirassununga, Brasil) (Figura 1).

Figura 1 — Discos de zirconia Vipi Block Zirconn

Fonte: Elaborado pelo autor

4.2 Método

4.2.1 Preparo dos espécimes

Aproximadamente 90 discos de zircOnia tetragonal estabilizada por 6xido de

itrio foram polidos manualmente com lixa d’agua 1200 sob refrigeracdo constante.
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As amostras foram obtidas por meio de fresagem com sistema CAD/CAM com
dimensdes de 20,38% maiores em volume devido a contracdo de sinterizagao.

Metade dos espécimes foi sinterizada em forno convencional (Figura 2;
Dekema Austromat 664 iSiC, Dekema Dental Keramikdfen, Freilassing, Alemanha)
de acordo com as instru¢des do fabricante: aguecimento em taxa de 17 °C/min até
1530 °C, manutencgéo da temperatura por 2 horas, resfriamento com forno fechado
até 400 °C e resfriamento até temperatura ambiente com espécimes dentro do forno
aberto. Outra metade foi sinterizada em forno de micro-ondas (Figura 3; FMO-1700,
INTI Furnaces, S&o Carlos, Brasil) como se segue: aquecimento na taxa de 30
°C/min até 1450 °C, manutencdo da temperatura por 15 minutos (Almeida et al.,
2015; Barchetta et al.,, 2015; Luz 2015), desligamento automatico do forno e
resfriamento dos espécimes dentro do forno fechado até a temperatura ambiente.

As dimensbBes ap0s a sinterizacdo foram conferidas com auxilio de
paquimetro: 12 mm de diametro e 1,2 mm de altura (ISO 6872:2008)

Figura 2 — Forno Austromat 664 iSiC utilizado para sinterizagédo convencional

Fonte: http://www.zirodent.de/gebrauchte-dentalgeraete/index.php/en/Dekema-Austromat-664-iSiC/c-
DEKEMA/a-P4168
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Figura 3 — Forno utilizado FMO-1700 Utilizado para sinterizagcdo em micro-ondas
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Fonte: Elaborado pelo autor

4.2.2 Caracterizacédo das amostras

4.2.2.1 Densidade

Foi realizada a mensuracdo da densidade pelo método Arquimedes (Figura
4), de 5 amostras de cada grupo experimental. Para isto, as amostras foram fervidas
em agua destilada a 100 °C por 1 h e deixadas por 10 min em um forno a 100 °C.
Foram realizadas mensuragfes de massa das amostras secas, molhadas (imersas
em agua) e umidas nesta sequéncia, em uma balanca de precisdo com o kit de
mensuracado de densidade automatica. O valor de densidade teoérica utilizada para a

zirconia foi de 6,1 g/cm3.



Figura 4 — Balanca de precisao utilizada para a mensuracdo da densidade das

amostras

Fonte: Elaborado pelo autor

4.2.2.2 Translucidez

Para a realizacdo da mensuracdo da translucidez foi realizado o polimento
prévio das amostras com discos diamantados de granulacéo decrescente 70, 45, 15,
9,6,3,1e0,5pum.

Com um espectrofotometro (SpectroShadeTM Micro, MHT) foram realizadas
as mensuracOes do grau de translucidez através dos parametros L (lightness), a
(redness) e b (greeness) (modelo CIE, Commision Internationale de I'Eclairage), com
anteparos preto (preto L*=1,8, a* = 1,3, b* =-1,5) e branco (L* = 95,7, a* = -1,3, b*
= 2,6) (Kaizer et al., 2017). Para garantir a continuidade Optica, uma gota de glicerol
foi colocada entre o espécime e o anteparo (Nogueira e Della Bona, 2013). A

determinacdo da alteragdo de cor (Tp, parametro de translucéncia) foi calculada de
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acordo com a seguinte férmula:
Tp = [(AL¥)*+ (Aax)? + (Ab*)?]H2

4.2.2.3 Microscopia eletronica de varredura

Para a realizacdo da microscopia eletrbnica de varredura as amostras foram
polidas em politriz com discos diamantados de granulagéo decrescente 70, 45, 15, 9,
6, 3,1 e 0,5 um. Apds o polimento foi realizado um tratamento térmico nas amostras
a 1.150 °C por 20 minutos a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

Um microscopio eletrbnico de varredura com canhdo de emissdo de campo
(MEV-FEG, Mira 3, Tescan, Brno-Kohoutovice, Czech Republic) foi utilizado com a
finalidade de analisar a microestrutura das ceramicas quanto ao tamanho, morfologia
e espacamento dos graos. Para isto, as amostras foram fixadas em uma plataforma
de aluminio com fita dupla face de carbono e foram analisadas por meio do principio
de reflexdo do feixe de elétrons secundarios em magnificacbes de até 60.000x
(Assuncéo e Souza, 2009).

Para a analise do tamanho dos gréaos, os gréos foram mensurados usando o
método do intercepto linear (ASTM Standard E112 2013). Foi utilizado um fator de

correcdo de 1,56 para graos tetraédricos (Wurst, Nelson 1972).

4.2.2.4 Difracéo de raios-X

Para a determinacdo de possiveis transformacdes de fase no interior das
amostras de zirconia (tetragonal para monoclinica), foi realizada difratometria de
raios-X (Panalytical, modelo X'Pert Powder, PANalytical, Aimelo, Holanda) (Figura 5)
de duas amostras por grupo em dois momentos distintos: apds a sinterizacdo das
amostras e apos o teste de fadiga pelo método step-stress.

Os dados foram obtidos pelo equipamento e enviados para o software (Origin

8.0, Califérnia, EUA) que desenhou graficos para analise dos dados.



Figura 5 — Difratbmetro utilizado para a mensuracdo das amostras.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2.3 Comportamento mecanico das amostras

4.2.3.1 Teste monotdnico

Os valores de resisténcia maxima foram obtidos a partir de teste monotonico.
Para isto, dez espécimes de cada grupo experimental foram submetidos ao teste de
flexao biaxial que foi realizado em uma maquina de ensaio universal (Instron 5566,
Norwood, Massachussets, EUA), com célula carga de 10 kN e velocidade de 1
mm/min (Figura 6). As amostras foram posicionadas em um dispositivo, apoiadas
sobre trés esferas com centro equidistantes entre si (10 mm) de acordo com a
norma ISO 6872:2008. A aplicacéo de carga foi realizada com pistao plano.

A resisténcia maxima foi calculada pela equacado de Hsueh. Foram obtidas

médias de resisténcia a flexdo, em MPa, para cada grupo experimental.
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Figura 6 — Teste monotonico realizado em maquina de ensaio universal Instron

Fonte: Elaborado pelo autor

4.2.3.2 Teste de fadiga

Foram utilizados 13 espécimes de cada grupo no ensaio de fadiga pelo
método step-stress, realizado em maquina eletrodindmica para testes de fadiga (EIf-
3300, Enduratec Division of Bose, Minnetonka, MN, EUA) com as amostras imersas
em agua destilada (Figura 7).

A partir das médias de resisténcia maxima obtidas pelos testes monotdnicos,
foram desenhados os perfis de fadiga para o teste. Inicialmente foram realizados
ensaios em trés perfis (suave, moderado e agressivo) de acordo com o0s
incrementos de carga e o numero de ciclos em cada incremento, com espécimes
distribuidos na proporcdo 3:2:3. Um quarto perfil, ultra-suave, foi testado
posteriormente (n = 5) na tentativa de diferenciar o comportamento de fadiga dos
materiais. O perfil ultra-suave iniciou o carregamento com carga Ssuperior aos

demais, uma vez que ndo houve fraturas nas cargas inferiores dos trés primeiros
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perfis (Figura 8).

Figura 7 — Equipamento utilizado para o teste de fadiga

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 8 — Perfis de fadiga step-stress
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Fonte: Elaborado pelo autor.



Os perfis utilizados estdo descritos nos quadros 1 e 2. A fadiga foi realizada

com as amostras posicionadas em dispositivo idéntico ao teste monotbnico. A

superficie voltava ao lado de compressao recebeu uma fita adesiva para que o0s

fragmentos ndo se separassem no momento da fratura. A ponta aplicadora

permaneceu em contato com a superficie da amostra durante todo o teste de fadiga

para que a amostra ndo se deslocasse.

Quadrol — Perfis ultra-suave e suave da fadiga step-stress

Ultra-suave Suave

degrau carga (N) numero de ciclos | degrau carga (N) numero de ciclos
1 400 0 - 200k 1 200 0 — 40k
2 425 200k - 220k 2 250 40k — 60k
3 450 220k - 240k 3 300 60k — 70k
4 475 240k - 260k 4 350 70k — 80k
5 500 260k - 280k 5 375 80k — 90k
6 525 280k - 300k 6 400 90k — 100k
7 550 300k - 320k 7 425 100k — 110k
8 575 320k - 340k 8 450 110k — 120k
9 600 340k - 360k 9 475 120k — 130k
10 625 360k - 380k 10 500 130k — 140k
11 650 380k - 400k 11 525 140k — 150k
12 675 400k - 420k 12 550 150k — 160k
13 700 420k - 440k 13 575 160k — 170k
14 725 440k - 460k 14 600 170k — 180k
15 750 460k - até fratura

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Quadro 2 — Perfis moderado e agressivo da fadiga step-stress

Moderado Agressivo
degrau carga (N) numero de ciclos | degrau carga (N) numero de ciclos

1 250 0 — 40k 1 300 0 — 20k
2 350 40k — 60k 2 400 20k — 30k
3 400 60k — 80k 3 500 30k — 40k
4 450 80k — 90k 4 600 40k — 50k
5 500 90k — 100k 5 700 50k — 60k
6 550 100k — 110k 6 800 60k — 70k
7 600 110k — 115k 7 900 70k — 80k
8 650 115k — 120k

9 700 120k — 125k

10 750 125k — 130k

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os espécimes de fadiga dindmica foram testados de forma semelhante
(mesmo dispositivo do teste monotbnico), usando taxas progressivamente
decrescentes para investigar o crescimento subcritico de trincas. Os testes usaram
taxas de tensdo de 1, 101, 102, 103, 10* mm/min (n = 5 em cada taxa). As taxas do
teste foram convertidas em taxa de tensao (MPa/s) para cada ponto de dados. O

espécime foi carregado a uma taxa fixa do/dt = constante até a fratura or:
or =(do/db)t.
onde tr € o tempo decorrido para a fratura.

Estudos anteriores mostraram que o expoente de velocidade N, que descreve
o comportamento do material ao crescimento subcritico de trincas, pode ser

determinado com a equacao abaixo.
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Em que A’ € uma quantidade independente de carga, tempo e espessura, or

€ a carga final (N) e 6 =do/dt é ataxa de tenséo (MPa/s).

Portanto, ao tragar a curva or —6 em coordenadas logaritmicas, o valor de N

pode ser prontamente derivado da inclinacao das curvas de melhor ajuste.

Substituindo as equacdes, obtemos a relagéo Fr—tr para fadiga dinamica:
oploy =t /te)""
onde Fo e to séo parametros de referéncia relativos a testes de curto prazo.

Finalmente, experimentalmente determinados valores de N e tr, a resisténcia
a flex@o correspondente a vérias taxas de carga pode ser colapsada a uma carga de

fratura de curto prazo, que pode ser relacionada a resisténcia ceramica inerte, ov.

Para fornecer uma previs@o confiavel da resisténcia a fratura de ceramica, as
probabilidades de falha de Weibull devem ser levadas em consideragdo. A
probabilidade de falha de Weibull é descrita pelo médulo de Weibull, m. Um valor m

mais alto indica uma dispersdo menor nas propriedades medidas.

Em termos de carga critica Fm de camadas frageis, a probabilidade de falha

de Weibull P pode ser definida como
P =1-exp[~(o/0,)"]

onde oo € um parametro escalar. Para um conjunto de dados de cargas
criticas, as probabilidades cumulativas sao calculadas pela classificacdo dos valores
em ordem crescente e pela avaliacdo dos valores F correspondentes. Um grafico de

In(In(1/(1 — P))) contra Inor fornece uma linha reta com inclinagdo m.



5 RESULTADOS

Apoés a obtencéo dos dados, tabulacdo e analise dos mesmos, 0s seguintes

resultados foram obtidos e sdo apresentados a seguir.

5.1 Caracterizacdo das amostras

5.1.1 Densidade

Os dados obtidos para densidade foram demonstrados na tabela 1 e figura 9
a seguir. Os valores médios da densidade foram analisados com o teste t (95%) e se

nao apresentaram diferengas estatisticamente significantes (p < 0,05).

Tabela 1 — tabela de média e desvio padrédo obtidos na densidade tipo Arquimedes

dos grupos convencional e micro-ondas

Grupos n Média SE
Convencional 5 6,0 0,02
Micro-ondas 5 5,9 0,04

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 9 — Gréfico de distribuicdo de médias e desvio padrao
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Fonte: Elaborado pelo autor.

5.1.2 Translucidez

Os dados obtidos para translucidez foram demonstrados na tabela 2 e figura
10 a seguir. Os valores médios da translucidez foram analisados com o teste t (95%)

e se apresentaram diferentes estatisticamente (p = 0,001).

Tabela 2 — tabela de média e desvio padrdo obtidos na translucidez dos grupos

convencional e micro-ondas

n Média DP
Convencional 4 28,9 0,8
Micro-ondas 4 13,4 0,9

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 10 — gréafico de distribuicdo de médias e desvio padrédo
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Fonte: Elaborado pelo autor.

5.1.3 Anélise do tamanho de gréos

Foram realizadas as microscopias eletrbnicas de varredura das amostras
sinterizadas pelos dois métodos. Para a andlise do tamanho dos grédos, no minimo
300 gréos foram mensurados. Foi possivel observar que o tamanho dos gréos das
amostras sinterizadas por energia de micro-ondas sdao menores em relacdo aos
grdos das amostras sinterizadas em forno convencional como mostrado pela

diferenca estatisticamente significante na tabela 3.

Tabela 3 — Andlise do tamanho de gréos obtidos por meio de MEV

Convencional 0.89 £0.10 pm

Micro-ondas 0.53 £ 0.09 pm

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 11 — Microscopia eletrénica de varredura de amostra sinterizada de forma

convencional com aumento de 20000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 12 — Microscopia eletrénica de varredura de amostra sinterizada de forma

convencional com aumento de 40000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 13 — Microscopia eletrénica de varredura de amostra sinterizada de forma

convencional com aumento de 60000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 14 — Microscopia eletronica de varredura de amostra sinterizada em micro-
ondas com aumento de 20000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 15 — Microscopia eletronica de varredura de amostra sinterizada em micro-

ondas com aumento de 40000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 16 — Microscopia eletronica de varredura de amostra sinterizada em micro-
ondas com aumento de 60000x
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Fonte: Elaborado pelo autor.

5.1.4 Analise de Difracdo de Raios-X

Os graficos obtidos com a analise de raios-X estdo apresentados na figura 17.
Foi realizada a quantificacdo das fases pelo método de Rietveld, foram
indentificadas trés fases em ambos os materiais (Tabela 4).



Figura 17 — Gréficos de difracdo de raios-X
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 4 — Quantificacdo das fases observadas no DRX.

Tetragonal 72,4%
Convencional Cubica 22,7%
Monoclinica 5,0%
Tetragonal 84,2%
Micro-ondas Cubica 15,3%
Monoclinica 0,5%

Fonte: Elaborado pelo autor.



5.2 Fadiga

O comportamento de fadiga por step-stress foi semelhante para ambos os
materiais sinterizados, por isso o teste foi interrompido e a fadiga dinamica foi
realizada. A Figura 17A mostra os dados da fadiga por step-stress e fadiga dinamica
no mesmo grafico. Todas as amostras falharam no final dos testes. A Figura 17B
mostra a analise de Weibull. O mdédulo de Weibull foi de 6,7 para sinterizacédo
convencional e de 7,9 para zirconia sinterizada por energia de micro-ondas. Isso
pode indicar uma maior homogeneidade estrutural para o grupo de micro-ondas.

As Figuras 17C e D consistem em representacdes graficas dos valores de
resisténcia obtidos para os materiais em funcdo da taxa de tensdo. Os grupos
convencional e sinterizado por micro-ondas apresentaram suscetibilidade
semelhante ao SCG, uma vez que os coeficientes de corroséo sob tenséo (n) foram

24,1 e 27,5, respectivamente.
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Figura 17 — Graficos de fadiga

Strength vs. time to fracture
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de fadiga dindamica do grupo sinterizado convencionalmente, cada ponto identifica uma amostra
fraturada em cada taxa de tensao; e (D) Grafico de fadiga dinamica do grupo sinterizado por energia
de micro-ondas, cada ponto também identifica uma amostra fraturada em cada taxa de tenséo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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6 DISCUSSAO

O desenvolvimento da metodologia de sinterizagcdo de zirconia odontoldgica
em fornos onde ha o aquecimento por micro-ondas é um método inovador para
estes materiais. Neste estudo este método foi realizado para que houvesse a
comparacado de um protocolo de sinterizacdo em micro-ondas com um protocolo
realizado em fornos convencionais, ja estabelecido. Em adicional, foi realizada a
fadiga destes materiais (3Y-TZP) jA que as restaura¢des, quando em funcdo na
cavidade oral, sdo submetidas a cargas ciclicas de intensidade variavel, assim
podemos analisar comportamento a longo prazo do material de acordo com o
processo de sinterizagéo.

Quando estamos tratando de reabilitagbes com préteses fixas extensas,
préteses totais implanto-retidas e implanto-suportadas, sdo necessarias ceramicas
mais resistentes, sendo assim, a zircbnia é tida como padrdo ouro. Porém, o
processo de sinterizacdo que estes materiais sdo submetidos para que adquiram
suas caracteristicas finais (Kuczynski, 1980) tem grande influéncia nas
caracteristicas mecéanicas e microestruturais finais das ceramicas policristalinas,
como descrito por Jiang em 2011, pois € possivel haver variacdo do tempo de
sinterizacdo em que as zircbnias sdo submetidas em micro-ondas (Almeida et al.,
2015), da temperatura de sinterizacao (Stawarczyk et Al., 2013) e a forma como a
energia pode ser aplicada, utilizando o método convencional ou por energia de
micro-ondas. Assim sendo, o protocolo de sinterizacdo em micro-ondas proposto
para a realizacdo deste trabalho esta de acordo com os estudos acima citados:
Stawarczyk em 2013, que relataram que a temperatura para sinterizacdo em micro-
ondas pode estar entre 1400 a 1450 °C, e Almeida em 2015 que testaram diferentes
tempos de sinterizagédo sendo os melhores resultados alcangados em 15 minutos.

Intimamente ligado ao tempo de sinterizacao esta o crescimento de graos na
microestrutura ceramica, de acordo com Nakamura em 2012, quanto maior 0 tempo
de sinterizacdo da zirconia, maior o tamanho de grdos encontrados. O protocolo
convencional realizado manteve a zirconia por 120 minutos no patamar de 1530 °C

enquanto o de micro-ondas a manteve no patamar de 1450 °C por 15 minutos, como
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falado anteriormente. Corroborando com o estudo de Nakamura, os graos da Y-TZP
foram menores nas amostras de micro-ondas (0.53 = 0.09 pum) em relacdo as
amostras sinterizadas em forno convencional (0.89 + 0.10 um). Ha também uma
significante correlacdo entre o tamanho do gréo e a quantidade de fase monoclinica,
quanto menor o tamanho do grdo, menor a quantidade de fase monoclinica (Pereira
2016), o que também foi visto no presente estudo.

Ainda relacionando o tempo de sinterizacdo as caracteristicas finais de
ceramicas a base de o6xido de zircOnia, ceramicas sinterizadas por um menor
periodo possuem um menor grau de translucidez (Ebeid et al., 2014), ou seja,
ceramicas que ficam submetidas a um menor tempo dentro de um forno, seja
convencional ou de micro-ondas, permitem maior passagem de luz. Entretanto, o
que foi observado nas ceramicas sinterizadas neste trabalho foi o inverso, as
amostras submetidas ao protocolo de micro-ondas apresentaram menor translucidez
(=z 13,5) em relacédo as submetidas ao protocolo convencional (z 29). Este fato pode
estar ligado ao indice de refracdo do material juntamente com a forma do gréo. A
zirconia sinterizada em micro-ondas possui aproximadamente 12% a mais de fase
tetragonal que a zircdnia sinterizada em forno convencional, e 0os graos tetragonais
possuem um indice de refracdo diferente do grdo cubico, o que pode gerar a
diferenca na opacidade do material.

Ha um processo contraditério que ocorre no interior das ceramicas quando
estas sdo submetidas a cargas ciclicas e de baixa intensidade. Estas cargas geram
um estresse que faz com que, em presenca de um liquido, exista a possibilidade de
uma trinca se propagar no interior do material (Kim et al., 2017). Ao mesmo tempo, o0
estresse gerado em uma cerdmica policristalina faz com que haja uma
transformacao de fase na microestrutura ceramica, de uma fase tetragonal para a
monoclinica, gerando um aumento de volume que dificulta que a trinca se propague.
Sendo assim, quando a tens&do concentrada na ponta da trinca se transforma de
tracdo para compressdo durante a fadiga ha um mecanismo de fechamento de
trinca. Durante este fendmeno pode ser observado um atrito entre as paredes da
trinca tendo como consequéncia o descolamento e/ou esmagamento dos graos. Isto
gera mudancgas microestruturais importantes que levam uma diminuicdo da
resisténcia a fadiga do material (Fraga et al., 2016).

No presente estudo as amostras foram testadas na configuragéo piston-on-
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3-balls de acordo com a norma 1SO6872, pois o teste de resisténcia a flexao biaxial
de materiais frageis tem vantagens em comparacdo com o0s testes uniaxiais, como
preparacdo mais simples do espécime, realizacdo de chanfro ndo € necessaria e
evita o efeito da fratura das bordas ja que a tensédo de tracdo maxima vai estar
localizada no centro no espécime (Fraga et al., 2016). Além disso, as amostras
foram testadas em meio aquoso, o que é um fator diretamente relacionado ao
envelhecimento da zircbnia, muito importante na simulacdo das condicfes orais
(Aboushelib et al., 2016).

Neste estudo ndo foi possivel observar uma diferenca no comportamento a
fadiga pelo método step-stress, isto pode estar relacionado com a baixa frequéncia
utiizada (5 Hz). Fraga e colaboradores em 2016, constataram que 0 uso de
frequéncia até 20 Hz em ciclos inferiores a 500.000 ndo mostrou efeito significante
na resisténcia a fadiga da zircénia, apesar de ser uma abordagem valida para testes
vida acelerado.

Quando exposta a uma carga repetitiva e de baixa intensidade em meio
umido, as ceramicas estao sujeitas a um crescimento subcritico de trincas (Gonzaga
et al., 2011). Como foi possivel observar, também de acordo com Ramos e
colaboradores em 2014, o aumento da taxa de tenséo aplicada gera um aumento da
resisténcia a fratura, isto porque com alta tensao aplicada ndo ha tempo para que a
trinca se desenvolva no interior do material.

O parametro n é o coeficiente de crescimento subcritico de trinca, quanto
maior seu valor, menor a susceptibilidade a propagacao de trincas. Para este estudo
0 grupo sinterizado em forno de micro-ondas apresentou um n de 27,5 que foi maior
qgue o grupo controle 24,1, e também maior o que foi encontrado por Zhang em
2017, mostrando que a sinterizacdo em micro-ondas pode promover uma menor
propensado ao crescimento de trincas.

O estudo da distribuicdo de falhas com a analise de Weibull pode nos ajudar
a predizer a confiabilidade dos materiais. Segundo Gonzaga em 2011, o intervalo de
confiangca para os materiais ceramicos é de 5 a 15. Neste trabalho os valores
encontrados foram de 6,7 para o grupo convencional e de 7,9 para o grupo de
estudo, o que esta dentro do intervalo de confianca proposto por Gonzaga e que
reflete uma homogeneidade estrutural ligeiramente maior para o grupo sinterizado

em micro-ondas.
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7 CONCLUSAO

Assim, de acordo com o que foi visto neste trabalho, como: relacdo com
diminuicdo de tempo de sinterizagdo e temperatura de sinterizacdo gerando
diminuicdo no tamanho de gréo, diminuicdo na transformacéo de fase de tetragonal
para monoclinica e caracteristicas de fadiga semelhantes, foi possivel concluir que
a sinterizacdo por energia de micro-ondas € um processo confiavel que pode ser

aplicado ao dia-a-dia laboratorial para este material.
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