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CAD-CAM = Computer Aided Design - Computer Aided Machine
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Barchetta NF. Protocolo para sinterizagao de zirconia odontologica por
energia de micro-ondas [dissertagdo]. Sdo José dos Campos (SP):
Instituto de Ciéncia e Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2015.

RESUMO

Este trabalho teve como objetivo avaliar o impacto da temperatura de
sinterizacdo e resfriamento, no comportamento mecéanico e
microestrutural da ceramica odontologica Y-TZP, sinterizada por energia
de micro-ondas. Variaram-se a temperatura de sinterizagdo e
resfriamento a fim de se desenvolver um protocolo, que mantenha a
microestrutura da zirconia compativel a obtida com sinterizagao
convencional. Dessa forma, buscou-se otimizar o processo fazendo uso
das principais vantagens da energia de micro-ondas: economia de
energia, tempo de processo reduzido e absorgédo volumétrica de energia
pelo material. Foram confeccionados N=84 discos por meio de CAD-CAM
para obter padronizagcdo no tamanho dos discos de acordo com a ISO
6872, os discos foram divididos em 7 grupos n=12, o Grupo Controle foi
sinterizado de modo convencional, e os Grupos Experimentais foram
sinterizados por energia de micro-ondas, nos quais variaram-se a
temperatura de sinterizagdo (S) e a temperatura de resfriamento (R),
formando os grupos: S1400RR, S1400R400, S1400R25, S1450RR,
S1450R400 e S1450R25. Para caracterizacdo microestrutural foram
realizadas medidas de densidade, analises de difragao de raios-X (DRX),
microscopia eletrébnica de varredura (MEV) e tamanho de grdos. A
caracterizagdo mecanica foi realizada por meio de ensaios de resisténcia
a flexdo biaxial. Os resultados de resisténcia a flexdo obtidos foram
analisados estatisticamente (ANOVA, Tukey, Sidak e Dunnett), sendo
que os Grupos Controle (806,1+105,8 MPa) e S1450 (824,7+99,12 MPa)
nao se diferenciaram. Somente os Grupos sinterizados a 1400 °C
(681,9+91,17 MPa) apresentaram médias inferiores. Este mesmo fato
ocorreu quando se analisou a densidade. A analise de DRX mostrou que
a fase tetragonal prevaleceu em todos os grupos. Pode-se entéo, sugerir
um protocolo ideal para sinterizacdo de Y-TZP por energia de micro-
ondas: temperatura de 1450°C durante 15 min e resfriamento rapido,
obtendo compatibilidade com o método convencional e otimizagdo do
processo.

Palavras-chave: Ceramica. Micro-ondas. Esfriamento. Resisténcia de
materiais. Materiais dentarios.



Barchetta NF. Protocol for microwave-sintering of dental zirconia
[dissertation]. Sdo José dos Campos (SP): Institute of Science and
Technology, ICT/UNESP — S&o Paulo State University; 2015.

ABSTRACT

This study aimed to evaluate the impact of sintering and cooling
temperatures in the mechanical and microstructural behavior of
microwave-sintered Y-TZP ceramics. The sintering and cooling
temperatures were varied at given range in order to develop a protocol,
which could maintain the zirconia microstructure compatible to the one
obtained by conventional sintering. Thus, in this study the sintering
process was optimized with the use of the main microwave energy
qualities: energy-saving, reduced processing time and volumetric energy
absorption by the material. Eighty-four discs were prepared with CAD-
CAM (n=84) for discs size standardization, following ISO 6872. The discs
were distributed into 7 groups (n=12), Control Group = conventional
sintering. Other Groups, with microwave-sintered discs, with variations in
sintering (S) and cooling (R) temperatures, formed the following sub-
groups: S1400RR, S1400R400, S1400R25, S1450RR, S1450R400 and
S1450R25. For microstructural analysis, the following characterizations
were performed: Density, XRD and SEM; mechanical analysis was
performed via biaxial flexure resistance. The flexure resistance data were
statistically analyzed (two-way ANOVA, Tukey, Sidak and Dunnett). The
Control (806,1+105,8 MPa) and S1450 (824,7+99,12 MPa) Groups did
not present differences; only discs from Groups sintered at 1400°C
(681,9+91,17 MPa) showed lower averages. The same occurred when
density values were analyzed. From XRD analysis, it was observed that
all groups had remained in the tetragonal phase for a larger period. In
conclusion, it can be proposed a protocol for microwave sintering:
temperature 1450 ° C for 15 min and fast cooling. The method of
microwave sintering presents compatibility with the conventional method
and allows process optimization.

Keywords: Ceramics. Microwaves. Cooling. Material resistance. Dental
materials.
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1 INTRODUGCAO

O objetivo de novas pesquisas na area de materiais
ceramicos odontoldgicos € de se produzir um material tenaz, resistente e
estético que oferecga confiabilidade em sua aplicagao clinica.

A zircbnia tetragonal policristalina estabilizada por itria
(Y-TZP) é um material ceramico que possui caracteristicas favoraveis,
sendo aplicada largamente em diversas areas do conhecimento,
incluindo a Odontologia, por possuir propriedade Optica adequada,
dureza elevada, inércia quimica e caracteristicas tribologicas favoraveis,
utilizada com maior frequéncia como material de infraestrutura protética
(Saavedra et al., 2009, 2012; Oh et al., 2013; Della Bona, Kelly, 2008;
Della Bona, 2005; Kuranaga et al., 2005).

Durante a sinterizagdo dos materiais ceramicos, ocorre
uma mudanga na sua microestrutura, onde os compactados tratados a
uma temperatura abaixo do seu ponto de fusao, resultam em um material
sélido coerente (Silva, Alves Junior, 1998).

Ceramicas de alta qualidade e com boa propriedade
mecanica, sdo em geral, altamente densas e constituidas por graos
submicrométricos, o que por sua vez, depende da eliminagdao de
porosidades e controle do crescimento dos grdos no processo de
sinterizac&o (Luo et al., 1998; Trunec, 2008).

O processo de sinterizacao € determinante direto da
resisténcia mecanica, densidade, porosidade, crescimento de graos e
todas as propriedades finais do material (Silva, Alves Junior, 1998; Kelly,
Denry, 2008; Tekeli, Erdogan, 2002; Kim et al., 2013; Luo et al., 1998).
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Em sua maioria, o processo de sinterizacdo da zircénia
pode ser conduzido em fornos convencionais para zircOnia, apds a
usinagem, em uma temperatura especifica por um longo periodo. Ha
possibilidade de que a sinterizagdo ocorra em forno micro-ondas, no qual
a ceramica é submetida a um aquecimento mais uniforme (Almazdi et al.,
2012).

O forno de micro-ondas emite ondas eletromagnéticas de
0,3 a 300 GHz, com intervalo de comprimento de onda de 1 ma 1 mm
que obedecem as leis da dptica e podem ser transmitidas, absorvidas
e/ou refletidas, dependendo do material, permitindo o aquecimento de
forma rapida e uniforme, reduzindo as tensdes térmicas, as quais podem
gerar trincas e danos a peca (Menezes et al., 2007a).

Varios sdo os beneficios do uso da energia de micro-
ondas em relacdo ao método convencional para o processo de
sinterizagdo, como a redugao no tempo de processamento, economia de
energia e absor¢ao de temperatura mais uniforme, o que pode justificar
suas aplicagdes industriais (Marinis et al., 2013). Este método é atraente
ao mercado, pois também possibilita o aumento da producdo e reducao
de energia.

Com relacdo ao método de sinterizacdo da zircénia por
meio de energia de micro-ondas, ha estudos que preconizam diferentes
tempos e temperaturas (Menezes et al., 2007b; Curran et al., 2010;
Almeida et al., 2015). Porém, ainda ndo se sabe o efeito dessas

variagdes nas propriedades mecanicas e na microestrutura da zirconia.
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Devido a escassez de informacédo sobre o processo de
sinterizacdo da Y-TZP por energia de micro-ondas, este trabalho teve
como objetivo, avaliar o impacto da temperatura de sinterizagcdo e
resfriamento, no comportamento mecanico e microestrutural deste
material. Variaram-se as temperaturas de sinterizagao e resfriamento, a
fim de se desenvolver um protocolo mais eficaz, que mantenha a
microestrutura da zircOnia comparavel aquela obtida com sinterizagao
convencional. Dessa forma, buscou-se otimizar o processo fazendo uso
das principais vantagens da energia de micro-ondas: economia de
energia, tempo de processo reduzido e absorgdo volumétrica de energia

pelo material.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Zirconia (ZrO2)

O zircénio (Zr) € um metal de numero atémico 40, cuja
palavra tem origem arabe Zargon que por sua vez derivou do persa (cor
de ouro), tendo sido descoberto ha séculos. Com densidade de 6,49
g/cm3, ponto de fusdo em 1852 °C e ebulicdo 3580 °C, apresenta
estrutura cristalina hexagonal em temperatura ambiente, possui
coloragdo acinzentada e nao ocorre na forma nativa. Pode ser
encontrado na forma de Oxido se associado a silicatos, no mineral
zirconita, ou na forma de 6xido, no mineral badeleita. Em 1789 o didxido
de zircOnio (ZrOz2), também chamado coloquialmente como zircénia, foi
identificado pelo quimico alemao Martin Klaproth, e em 1824 foi isolado
pelo quimico sueco Jons Berzelius. No final dos anos sessenta iniciaram-
se os estudos da zircébnia como biomaterial quando Helmer e Driskell
publicaram o primeiro artigo sobre o assunto (Piconi, Maccauro, 1999;
Vagkopoulou et al., 2009).

O ZrO2 é um material polimérfico que ocorre em trés
fases cristalinas em fungcdo da temperatura, sob pressdo atmosférica:
monoclinica (temperatura ambiente até 1170 °C), tetragonal (1170 °C a
2370 °C) e cubica (acima de 2370 °C). As melhores propriedades
mecanicas da zircOnia sdo encontradas na fase tetragonal (Piconi,
Maccauro, 1999; Vagkopoulou et al., 2009). A estabilizagcdo do ZrO2 na
fase tetragonal, em temperatura ambiente, se da por meio da adicao de
certos Oxidos metalicos como o6xido de itrio (Y203), 6xido de magnésio
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(MgO), oxido de calcio (CaO) e 6xido de cério (CeOz2) (Piconi, Maccauro,
1999; Denry, Kelly, 2008).

2.1.1 Zircénia na Odontologia

Com a evolugdo nas pesquisas, verificou-se que o
melhor desempenho ocorreu quando foi incorporado 3 mol % de itria
(Y20s3) na zirconia (ZrOz2). Denominou-se zircOnia tetragonal policristalina
estabilizada por oxido de itrio Y-TZP (ISO 13356) (Piconi e Maccauro,
1999). Na Odontologia utiliza-se a Y-TZP devido suas caracteristicas
como: durabilidade, boa adaptacao, estética, boa resisténcia a flexao,
entre outras qualidades que necessitam os materiais restauradores
(Denry, Kelly, 2008; Bottino et al., 2009; Griffin, 2013). O Oxido de itrio
(itria), extraido de minerais, tais como a xenotima, tem sido também
utilizado como aditivo de sinterizagdo em nitreto de silicio e sialons
(solugdes solidas de aluminio e oxigénio, no nitreto de silicio) (Kumar et
al., 2004).

Na ultima década a Odontologia, impulsionada pela
estética, tem desenvolvido préteses livres de metais. A Y-TZP,
previamente utilizada na industria e em proéteses de fémur na medicina,
também foi encontrada funcional na Odontologia, pelos seus fatores de
resisténcia a fratura, alta biocompatibilidade e estética, minimizando as
diferengas entre as propriedades fisicas das ceramicas e dos metais (que
até entdo eram mais comumente utilizados como material de
infraestrutura). Com o advento da tecnologia CAD-CAM, a zircOnia
alcangou seu espago na Odontologia clinica (Blatz et al., 2004;

Vagkopoulou et al., 2009).
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Em uma pesquisa na literatura realizada a partir de
diversos sistemas ceramicos, observou que restauragdes do tipo veneer
indicaram insucesso de 5 % apods 5 anos e de 98 % apos 6 anos. Em
incrustagdes do tipo inlays e onlays a taxa de sucesso e insucessos se
equiparam tanto para ceramicas aplicadas como as usinadas em CAD-
CAM. O estudo ainda comparou, por meio de processos iguais, as
préoteses multiplas posteriores com proteses multiplas anteriores. Os
autores concluiram que devido ao baixo numero de falhas, os sistemas
ceramicos livres de metal terdo um futuro promissor, sendo indicado para
a maioria dos casos, os sistemas ceramicos livres de metal com a
introducéo da zircénia como material de infraestrutura (Della Bona, Kelly,
2008).

A tecnologia CAD-CAM permitiu por meio de um
programa computacional, a confec¢gdo de pegas ceramicas. A partir do
escaneamento em trés dimensdes do troquel de gesso, a imagem é
formada no programa de acordo com o idealizado pelo cirurgido dentista.
Inicia-se a usinagem do bloco ceramico, por meio de uma maquina de
usinagem, para se obter a forma desejada da prétese em ceramica. Em
casos de préteses de Y-TZP, utiliza-se a ceramica pré-sinterizada para
este tipo de usinagem, ao invés de Y-TZP densamente sinterizada,
devido a relacdo custo beneficio do processamento (Al-Amleh et al.,
2010).

Varias revisdes de literatura descrevem as ceramicas a
base de zircénia de interesse para a Odontologia, dentre estas a Y-TZP,
zircOnia estabilizada com magnésia (Mg-PSZ) e compdsito zirconia-
alumina (ZTA). O processo de sinterizagdo € de extrema importancia
para que as propriedades ideais dos materiais sejam atingidas, pois
influencia no tamanho do grao (quanto maior a temperatura e tempo,
maior sera o grao), que esta ligado as propriedades mecéanicas do
material. Para Y-TZP, este processo ocorre entre 1350 °C a 1550 °C

dependendo do fabricante. Nos compdsitos zircbnia-alumina observou-se
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reducdo nos valores de tensdo cisalhamento, porém as amostras
avaliadas apresentavam-se com maior porosidade. Quanto a zirconia
estabilizada com magnésia, devido a composi¢gdo, necessita-se de
temperaturas de sinterizacdo entre 1600 °C a 1800 °C, em um ciclo
minuciosamente controlado. Porém, a formagao de precipitados a 1100
°C, pode gerar falhas na estrutura deste material. Nesta pesquisa os
autores relataram ainda a indugédo de transformacéo de fase tetragonal
para monoclinica (T-M) superficial, por meio de lixamento e jateamento.
Por se tratar de revisdo literaria, os autores n&o encontraram
padronizagcdo nos métodos de confecgcao das proteses, nado havendo
uma conclusdo significativa. Pode-se observar, no entanto, que os
problemas mais frequentes ocorreram nas ceramicas de cobertura e nao
na infraestrutura propriamente dita, devido a presenca ou
desenvolvimento de tensdes na interface infraestrutura e ceradmica de
cobertura (Denry, Kelly, 2008).

2.1.2 Analise Microestrutural

A Y-TZP é constituida por gréaos de tamanho entre 0,2 e 0,8
Mm, possui alta resisténcia a flexdo (aproximadamente de 900-1200
MPa), baixo coeficiente de expansao térmica, alta tenacidade a fratura e
dureza e boa resisténcia ao desgaste, bem como comportamento n&o
magnético (Piconi, Maccauro, 1999; Vagkopoulou et al., 2009; Denry,
Kelly, 2008). Suas excelentes propriedades fisicas e mecanicas estao
relacionadas ao alto conteudo de fase tetragonal (Figura 1). A adicao de
itria (Y203) ao dioxido de zirconio (ZrO2) promove ao material retengéo de
até 98 % na fase tetragonal em equilibrio metaestavel (Vagkopoulou et
al., 2009; Denry, Kelly, 2008).
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Figura 1 — Tamanho critico de grdo em fungcdo da porcentagem de itria,
empregada na estabilizacdo na fase tetragonal da Y-TZP (Piconi, Maccauro,

1999).
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Figura 2 — A inducao de transformagao de fase T-M, em decorréncia de tensao
na ceramica, gera aumento volumétrico e comprime a trinca, o que dificulta sua
propagacao (Piconi, Maccauro, 1999).
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A transicado de fase da zirconia T-M €& o que confere a
zircOnia maior tenacificagao (Figura 2), essa transformagéo, chamada de
martensitica, pode ser induzida por fatores termomecanicos, ocorrendo
um aumento de volume, 0 que gera pressao de compressao na superficie
ou na ponta de uma trinca que se iniciou, o que dificulta a passagem da
trinca (Piconi, Maccauro, 1999). Claramente esta maior tenacificacéo
obtida da transformacao de fase T-M somente sera equilibrada caso haja
um equilibrio também na tensao da superficie, caso contrario, nao havera
equilibrio (Lughi, Sergo, 2010).

A transformacido de fase T-M acelerada, pode levar a
perda de resisténcia mecanica do material. Na literatura pode-se
encontrar variados mecanismos que levariam a transformagao de fase T-
M e também suas controvérsias, como: envelhecimento em meio aquoso,
jateamento e desgaste superficial. Como em alguns relatos, até mesmo a
usinagem por CAD-CAM pode influenciar esta transformacéo,
conduzindo ao macro e microtrincamento, o que justifica a perda de
resisténcia mecanica do material (Piconi, Maccauro, 1999; Zhang, Lawn,
2005; Kimel 2004; Andreiuolo et al., 2011; Chevalier et al., 2011).

A caracteristica de resisténcia da ceramica Y-TZP é
dependente do tamanho final do grao na fase tetragonal, quanto maior o
grao, maior o propensdo a inducdo de fase T-M por tensao (Piconi,
Maccauro, 1999; Denry, Kelly, 2008; Trunec, 2008).

Foi observado que o tamanho do gréo influencia nas
propriedades mecanicas da ceramica, devendo ser inferior a 0,8 pm.
Quando o tamanho for superior a essa medida ocorrera a transformacao
de fase espontanea. Sendo o processamento na producdo do material
fundamental para sua qualidade, pois este influira em sua microestrutura
(Piconi, Maccauro, 1999; Denry, Kelly, 2008).

Em pesquisa realizada por Trunec, 2008, foi observado
que o crescimento de graos aconteceu em agao conjunta ao aumento de

tempo e temperatura da sinterizagdo da Y-TZP, o tempo variou de 0 a 50
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h e temperatura 1110 °C a 1650 °C, a densidade apresentou reducgao,
quando o tamanho do gréo foi superior ao considerado critico (1,8 pym)
para transformacao T-M. A maior resisténcia a flexdo de 4 pontos foi do
grupo com graos maiores, contrabalanceado pelo o aumento de defeitos
criticos. Sendo o modulo de Weibull m=13 para os graos de 0,30 ym e
m=7,54 para graos 0,78 uym.

Nakamura et al., 2012 realizaram um estudo sobre o
efeito do tamanho do grao na resisténcia da Y-TZP, as amostras foram
sinterizadas em temperaturas variadas (1450 °C, 1500 °C e 1575 °C).
Foram realizados testes de flexdo biaxial seguindo a norma ISO 6872,
observagdes por MEV e medidas de densidade. Os autores observaram
que os graos aumentaram de tamanho com o aumento da temperatura,
inversamente proporcional a resisténcia a flexdo biaxial. As densidades

nao se diferenciaram com a variagcdo de temperatura.

2.2 Sinterizagao

A sinterizacdo pode ser definida como um processo
fisico, termicamente ativado. A sinterizagdo das ceramicas €
normalmente realizada por técnicas denominadas tradicionais ou
convencionais, e também por técnicas inovadoras, que tem esse nome
por serem recentes e possuirem caracteristicas nao vistas nas técnicas
convencionais, como a sinterizagao por micro-ondas, sinterizacido por
laser e sinterizacdo por plasma. O processo de sinterizagdo das
ceramicas se da por meio de difusdo atdbmica e tem por finalidade
produzir uma forte unido entre particulas ativadas termicamente que

ocorre abaixo do ponto de fusao (Silva, Alves Junior, 1998).
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A sinterizagdo garantird a composigdo e estabilizacdo
das fases, o tamanho e distribuigdo dos grédos e a presenca de fases
secundarias (Trunec, 2008).

A resisténcia mecanica e a tenacidade da Y-TZP
dependem da eliminagéo de porosidades (densificagdo) e do tamanho de
graos. Essas caracteristicas serdo obtidas durante a sinterizagédo, sendo
importante a microestrutura do pé da matéria-prima, particularmente o
tamanho das particulas desse pé e o tamanho do aglomerado formado
por elas (Luo et al., 1998).

O processo de densificacdto € determinado
principalmente pela temperatura final de sinterizagdo, sendo que até um
determinado limite a densificagdo aumenta conforme o aumento da
temperatura, se extrapolada essa temperatura induz o rapido
crescimento de graos e a densidade passa a ser reduzida (Jiang et al.,
2011).

Se o patamar de sinterizacdo for realizado sob altas
temperaturas por longo tempo, além do crescimento no tamanho do gréo,
havera perda na resisténcia mecanica da ceramica. Estes parametros,
influenciadores da distribuicdo de itria na fase tetragonal da Y-TZP,
influenciam também na estabilizagcdo da fase cubica que pode coexistir
com a fase tetragonal (Trunec, 2008; Tekeli, Erdogan, 2002).

Jiang et al., 2011, avaliaram o efeito da temperatura de
sinterizagdo na translucéncia e no tamanho dos grdos de Y-TZP.
Quarenta discos foram confeccionados e divididos em grupos de acordo
como a temperatura de sinterizagao (1350 °C, 1400 °C, 1450 °C e 1500
°C) todos os grupos foram resfriados a temperatura ambiente. As
amostras foram avaliadas por meio de espectrofotometria, MEV, medidas
de densidade e ensaios de flexdao biaxial. Observou-se diferenca
significativa entre as temperaturas com relagdo a resisténcia a flexao e
translucéncia, houve também aumento da densidade de acordo com o

aumento da temperatura de sinterizacdo. A porosidade diminuiu com o
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aumento da temperatura, exceto quando a temperatura foi de 1500 °C,
que se manteve no mesmo nivel. Concluiram que a temperatura de
sinterizacdo e o tamanho dos graos afetam significantemente na

translucéncia do material.

2.2.1 Sinterizacao convencional (CS)

A sinterizacdo das ceramicas € normalmente realizada
em forno resistivo, técnica industrial e laboratorial mais utilizada, além da
sinterizagao com auxilio de pressao ou sinterizacao reativa. O objetivo de
ambas é realizar forte unido das particulas para que o material apresente
resisténcia mecéanica (Silva, Alves Junior, 1998).

No processo de sinterizagdo convencional, as particulas
adjacentes de um mesmo aglomerado s&o sinterizadas primeiro, € na
sequéncia 0s graos crescem e se rearranjam. As impurezas podem ser
segregadas no contorno de grao (Luo et al., 1998).

Para analisar o efeito da temperatura de sinterizacdo na
resisténcia a flexao por trés pontos, tamanho dos graos da zircénia (por
meio de MEV) e translucéncia, foram confeccionadas barras de zirconia
(norma I1SO 6872) divididas em nove grupos (n=22). As temperaturas de
sinterizagcao foram: 1300 °C, 1350 °C, 1400 °C, 1450 °C, 1500 °C, 1550
°C, 1600 °C, 1650 °C e 1700 °C, com patamar de 2 h. O grupo 1700 °C
foi o que obteve menor resisténcia, sendo os grupos de 1400 °C a 1550
°C que obtiveram os melhores resultados. A translucéncia diminuiu de
acordo com o aumento da temperatura. O tamanho de grao aumentou de
acordo com a temperatura. A conclusdo foi de que a zircbnia possui
maior resisténcia a flexdo entre as temperaturas de 1400 °C e 1550 °C e
temperaturas de sinterizacdo acima de 1600 °C resultam em defeitos na

microestrutura da zircénia (Stawarczyk et al., 2013).
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Magnago et al., 2013, realizaram um estudo para avaliar
as propriedades de uma zircbnia odontoldgica, sinterizada pelo método
convencional, conforme a norma ISO 6872, com a ceramica Vipi Block
Zircon (Y-TZP). As amostras foram sinterizadas a 1530 °C por 2 h. A
caracterizagdao do material foi realizada por meio da mensuragdo da
massa especifica e densidade relativa utilizando o principio de
Arquimedes, cujo resultado foi de 6,05 g/cm3e ~99,2 % respectivamente.
As fases presentes nas amostras, checadas por difracdo de raios X
(DRX), indicaram presencga unica de fase tetragonal. As amostras foram
polidas e atacadas termicamente a 1400 °C por 2 h para observacao dos
graos por MEV, o tamanho médio de graos ~0,5 um, foi determinado pelo
software ImageJ11. A metodologia para determinar os valores de dureza
seguiu a norma ASTM-C-1327-03 onde foram realizadas indentagdes
Vickers, obtendo-se resultado superior a 1200 HV. A tenacidade a fratura
foi calculada a partir dos resultados de dureza e foi baseada na norma
ASTM-C-1421-99 e a resisténcia a fratura medida por ensaio de flexao
em 4 pontos. Os resultados obtidos de 8 MPam'?2 e 950 MPa,
respectivamente, apresentaram-se superiores aos resultados obtidos a
partir da norma ISO 6872. No ensaio de dilatometria, que permite a
determinacao do coeficiente de expansao térmica linear (com interesse
para ceramicas de recobrimento a serem aplicadas sobre esta zircénia),
verificou-se que o coeficiente de expansao térmica da amostra Y-TZP de
10,6x10%/ °C é compativel com o das porcelanas comerciais (~8,5 a 9,5
x10%/ °C). A determinagéo da solubilidade quimica seguiu a norma ISO
6872, onde apds a sequéncia exata a diferenca de massa entre as
amostras antes e ap6és o teste indicou a solubilidade quimica do material.
O ensaio de radioatividade foi baseado na deteccdo de atividade de
uranio-238 por espectroscopia gama. Por sua vez, o ensaio de
citotoxicidade seguiu a norma ISO 10993-5 objetivando determinar a

resposta bioldgica de células de mamiferos in vitro. Os resultados obtidos
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indicaram que a ceramica € estavel com relagdo a solubilidade,

apresenta niveis despreziveis de radioatividade e é nao citotdxica.

2.2.2 Sinterizagao por micro-ondas (MS)

A técnica de energia de micro-ondas é relativamente
nova, tendo surgido no final da década de 1980. A energia de micro-
ondas tem sido utilizada no processamento de materiais, em aplicagdes
industriais, que vao desde o aquecimento para reticulacdo de borrachas
até processos de secagem de ceramicas. Esse tipo de energia apresenta
beneficios como: redugcao dos tempos de processamento e economia de
energia (Silva, Alves Junior, 1998; Menezes et al., 2007a).

Em contraste com os métodos comumente utilizados, o
principal beneficio da técnica de micro-ondas, em processos
termicamente ativados, vem da possibilidade de especificidade de
absorcao de energia e aquecimento volumétrico dos materiais. A maioria
das aplicagdes comerciais desta técnica esta voltada para processo que
necessitam de baixas temperaturas como: alimentos, madeira, borracha,
polimeros e secagem de cerdmicas. Contudo, tem-se notado um
interesse crescente da energia de micro-ondas para processamento em
altas temperaturas, devido aos resultados promissores de pesquisas
recentes (Menezes et al., 2007a).

Na MS o aquecimento é gerado da dissipacao de energia
eletromagnética. A amostra é exposta a radiacdo da faixa de micro-
ondas, e a interagdo de micro-ondas com a amostra produz o
aquecimento. Este tipo de técnica se diferencia das outras técnicas de
sinterizagéo, devido ao aquecimento uniforme de todo o material (Figura
3), onde o calor € gerado em cada particula da ceramica, ao invés de ser

conduzido de fora para dentro, como na técnica convencional (Figura 4).
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Portanto a sinterizagdo por micro-ondas agrega diminuigdo do tempo de
sinterizacdo e maiores taxas de aquecimento o que evita problemas
causados por gradientes térmicos inerentes a sinterizagdo convencional
(CS) (Silva, Alves Junior, 1998).

Figura 3 - Padrao de aquecimento em forno micro-ondas (Menezes et al.,2007a).
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Figura 4 - Padréo de aquecimento em forno convencional (Menezes et
al.,2007a).

Curran et al., 2010, estudaram o comportamento de um
compdésito de zircbnia e hidroxiapatita, sinterizado por MS e compararam
com a CS. Foram confeccionados discos de acordo com a norma I1SO
6872, e formados grupos nas mesmas condicbes para MS e CS,
divididos e sinterizados as temperaturas de 700 °C, 1000 °C e 1200 °C,
durante 1 h. As amostras foram caracterizadas por meio de medidas de
densidade e porosidade. Foi realizado ensaio mecanico de flexao biaxial
e de dureza Vickers e analise de fratura por MEV. A densidade aumentou
de acordo com a temperatura. A maior temperatura (1200 °C) produziu

corpos mais densos. Houve pouca diferenga estatistica nos valores de
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resisténcia mecanica entre os métodos de sinterizacdo. Os autores
observaram que a principal diferenca entre os métodos de sinterizagao
foi na microestrutura do material, sendo que as amostras obtidas por MS
a porosidade foi maior.

Almeida et al., 2015, realizaram um estudo de
sinterizagcdo de Y-TZP por energia de micro-ondas no qual foi variado o
tempo de sinterizagdo em: 15 min, 30 min, 1h, 2h e 3 h, mantendo-se
para todos estes grupos a mesma temperatura de sinterizagao 1400 °C.
Foi realizado ensaio mecanico de flexdo biaxial, sendo os melhores
resultados obtidos para os tempos de 15 min, com 636,40 £ 63,67 MPa e
de 3 h com 702,88 + 132,20 MPa, ndo havendo diferenga estaticamente
significante (p<0,05). Para a caracterizagdo microestrutural foram
realizadas medidas de densidade, andlise de DRX e observagbes por
MEV com medida de tamanho de grdo. A densidade entre os grupos
mantiveram média de 97,17 %, encontrou-se fase Unica tetragonal em
todos os grupos, com tamanho de grdo de ~0,2 ym para o grupo de 15
min e de ~ 0,3 ym para o grupo de 3 h. Os autores concluiram que 0s
tempos ideais de sinterizacdo foram de 15 min e 3 h, mas que levando-se
em consideracgao fatores, como economia de tempo e energia, o tempo

de 15 min é mais interessante para futuros trabalhos.

2.2.3 Sinterizacao: micro-ondas X convencional

Upadhyaya et al., 2001, realizaram um estudo
comparativo entre sinterizagdo convencional e micro-ondas. As amostras
de Y-TZP foram preparadas em laboratério. Para a sinterizagdo por MS
utilizou o tempo de 15 min com 30 % da poténcia do forno, acrescidos de
30 min com 80 % da poténcia do forno, a temperatura interna chegou a

1350 °C + 10 °C. Para a sinterizagao convencional a temperatura foi de
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1400 °C por 3 h. Mediu-se a densidade e porosidade pelo método de
Archimedes, realizou testes de indentagao Vickers e analise por MEV. Os
resultados de densidade foram préximos para os dois métodos. No
ensaio mecanico, a dureza da amostra sinterizada por MS apresentou-se
ligeiramente maior do que a amostra por CS, atribuido ao fato do gréao
ser mais uniforme e de menor tamanho. Os autores concluiram que a
sinterizacdo por MS apresenta beneficios a microestrutura e
propriedades mecanicas da Y-TZP.

Almazdi et al, 2012, realizaram um estudo sobre
sinterizagcdo da ceramica Y-TZP por meio de MS comparados com CS.
Foram avaliados quanto a resisténcia a flexao por 3 pontos, densidade,
estabilidade dimensional e microestrutura (DRX, MEV e tamanho de
graos). Foram confeccionadas 20 barras divididas em dois grupos com
10 cada. Os grupos foram sinterizados a temperatura de 1500 °C, um
grupo com tempo de 30 min em MS em que as amostras foram retiradas
do forno apés 20 min de resfriamento, e em outro grupo com tempo de 8
hem CS. Nao houve diferencas estatisticas para todos os ensaios e
testes realizados. Para a MS houve apenas a desvantagem da limitagéo
do numero de amostras no interior do forno, onde colocou-se menor
numero de amostras requerendo um aumento do numero de sessdes de
sinterizagdo. Os autores concluiram que ambas as formas de
sinterizacao apresentam-se adequadas de acordo com os requisitos
exigidos do material sinterizado, porém o MS apresenta maior
uniformidade de aquecimento e permite taxas de aquecimento maiores, o
que aumenta a produtividade e economiza energia.

Saka e Yuzugullu, 2013, avaliaram o efeito de tratamento
de superficie da Y-TZP sinterizada pelos métodos MS (90 min
temperatura de 1600 °C) e CS (8 h temperatura de 1375 °C), na
resisténcia ao cisalhamento. Foram confeccionados em CAD-CAM 96
discos, n=48 para cada grupo MS e SC. As amostras foram submetidas a

tratamentos de superficie (jateamento com éxido de aluminio e aplicagéao
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de liner), aplicagdo da ceramica de cobertura e termociclagem. Foram
avaliadas a rugosidade e a resisténcia ao cisalhamento. Pode-se concluir
que a rugosidade nao afetou a resisténcia ao cisalhamento. O melhor
resultado foi obtido para o grupo CS com jateamento e aplicagao de liner.

Kim et al., 2013 avaliaram o efeito das condi¢cbes de
sinterizacdo na zirconia odontolégica sobre o tamanho de grédos e
translucéncia, em duas marcas (Lava e Kavo). As amostras foram
sinterizadas em forno convencional e em forno de micro-ondas, e a
temperatura foi mantida de acordo com o fabricante a 1500 °C para a
ceramica Lava e 1450 °C para a ceramica Kavo, com tempo de
sinterizacdo em 20 min para MS e 20 min, 2, 10 e 40 h para CS. Foi
avaliada a densidade por meio do método de Arquimedes (ISO 18754).
Para a medida de translucéncia foi utilizado um espectrofotdmetro e para
a medigdo do tamanho de grdo, as amostras foram polidas até 1um,
atacadas termicamente a 1400 °C, durante 10 min, limpas com acetona
em ultrassom, durante 10 min e secas por 24h e, em seguida, analisadas
em observadas em MEV. O tamanho do grdo foi calculado usando o
método de intercepcdo linear média da norma ASTM E112.28.
Encontrou-se diferenga no tamanho de grao, que cresceu conforme com
o0 aumento do tempo do patamar de sinterizagdo, com menor grédo na
sinterizacdo por MS. Quanto maior o grdo observou-se maior
transmissdo de luz nas amostras CS. N&o houve diferenga significativa
entre as marcas e as técnicas de sinterizagao.

Na Tabela 1 € apresentado o resumo dos estudos acima
descritos, assim como de outros em que sdo comparados os métodos de

sinterizagao MS e CS.
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Quadro 1 - Estudos laboratoriais que relacionam MS e CS para Y-TZP:
autores, tempo e temperatura de sinterizacao, testes realizados e
resultados obtidos.

AUTOR

SINTERIZAGAO

T (°C)

TESTES
REALIZADOS

RESULTADOS

Nao houve diferenca
entre MS e CS.

MS 20 min Densidade Quanto maior o tempo
Kim et al., CS 20 min 1500 °C Tamanho de | de sinterizag&o, maior
2013 CS2h 1450 °C grao o gréo.
CS10h Translucéncia CS obteve menor
CS40h MEV transmitancia
luminosa, devido ao
maior grao.
. MS ceramica mais
Gelfuso et MS 15 min 1300 °C MEV densa, com tempo e
al., 2006 30 min o ;
1500 °C Densidade temperatura menores
CS2h
do que CS.
Marinis, CS2h 1‘5188 08 Nao houve diferenca
2013 MS 35 min 1520 °C Flexdo 4 pontos | estatistica entre MO e
1510 °C CS.
Flex&o por 3
MS 30 min | 1500 °C pontos
Densidade ~ ,
. CS8h N&o houve diferenga
Almazdi et DRX o
estatistica entre MS e
al., 2012 Tamanho de cS
grao '
Contracao
volumeétrica
MEV
Menezes CS2h 1450 °C Densidade Nao houve diferenca
etal., MS 16 min 1500 °C Tamanho de estatistica entre MS e
2007 20 min 1,8 KW grao Cs.
Densidade MS apresentou
Upadhyaya MS 45 min 1350 °C Porosidade beneficios na
et al., 2001 CS 3h 1400 °C Indentagao microestrutura da
Vickers Y-TZP
. CS apresentou
Saka, MS 90 min 1600 °C Ru.goAs,ldgde aumento na
Yuzugullu, o Resisténcia ao \ em
CS 8h. 1375 °C . resisténcia ao
2013 cisalhamento

cisalhamento
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3 PROPOSIGAO

3.1 Objetivos do estudo:

a)

b)

analisar as propriedades mecanicas e a microestruturais da Y-TZP
sinterizada em forno convencional e de micro-ondas;

avaliar os efeitos de diferentes temperaturas de sinterizagao (1400
°C e 1450 °C) em micro-ondas nas propriedades mecanicas e
microestruturais da Y-TZP;

avaliar diferentes condi¢cdes de resfriamento (25 °C, 400 °C e
Resfriamento Rapido) sobre as propriedades mecanicas e

microestruturais da Y-TZP.

3.2 Hipéteses do estudo:

a)

Ho1: o0 método de sinterizagdo por energia de micro-ondas néo se
diferencia do método convencional, quando avaliadas as
caracteristicas microestruturais e mecanicas de uma ceramica de
zircdnia tetragonal policristalina estabilizada por o6xido de itrio
(Vipi Block Zirconn — Pirassununga/SP);

H1l: o método de sinterizagdo por energia de micro-ondas se
diferencia do método convencional, quando avaliadas as
caracteristicas microestruturais e mecanicas de uma ceramica de
zircdnia tetragonal policristalina estabilizada por o6xido de itrio

(Vipi Block Zirconn — Pirassununga/SP);



c)
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Ho2: a temperatura de sinterizacdo por energia de micro-ondas
nao influencia nas caracteristicas microestruturais e mecanicas de
uma ceramica de zirconia tetragonal policristalina estabilizada por
oxido de itrio (Vipi Block Zirconn — Pirassununga/SP);

H2: a temperatura de sinterizagdo por energia de micro-ondas
influencia nas caracteristicas microestruturais e mecanicas de
uma ceramica de zirconia tetragonal policristalina estabilizada por
oxido de itrio (Vipi Block Zirconn — Pirassununga/SP);

Ho3: a condi¢cdo de resfriamento pos-sinterizagdo por energia de
micro-ondas néo influencia nas caracteristicas microestruturais e
mecanicas de uma ceramica de zircOnia tetragonal policristalina
estabilizada por oxido de itrio (Vipi Block Zirconn -
Pirassununga/SP);

H3: a condicdo de resfriamento pds-sinterizagdo por energia de
micro-ondas influencia nas caracteristicas microestruturais e
mecanicas de uma ceramica de zirconia tetragonal policristalina
estabilizada por oxido de itrio (Vipi Block Zirconn —

Pirassununga/SP).
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4.1 Material
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No presente estudo utilizou-se como material de partida uma ceramica Y-

TZP preé-sinterizada (Quadro 2), cujas caracteristicas, apos densificagao,

sao apresentadas no quadro 3.

Quadro 2 — Ceramica Y-TZP pré-sinterizada utilizada no estudo

MATERIAL COMPOSIGAO FABRICANTE

LOTE

Oxido de zirconio

VIPI BLOCK estabilizado com 3 VIPI Industria —
ZIRCONN % em mol de itria Pirassununga/Brasil

(Zr02-3 °/0Y203)

A67407_10/13

Quadro 3 - Dados do material fornecidos pelo fabricante VIPI

X VIPI BLOCK
ESPECIFICACAO ZIRCONN*
Resisténcia a fratura (flexdo 4 pontos)
SO 6872 950 Mpa
Dureza (HVakg) ASTM-C - 1327-99 1200 HV
Tenacidade a Fratura (Kic) ASTM-C - 1421-99 8,0 MPa.m”
Maodulo de Elasticidade 200 GPa
Coeficiente de expansao térmica (20 — 900 °C) — ISO 10,6 x 10°
6872
Massa Especifica 6,05 g/cm?®
Tamanho médio de graos 0,5 um
Solubilidade Quimica ISO 6872 <1 ym/cm?
Biocompatibilidade (Citotoxicidade) ISO 10993-5 Nao Citotoxico
Radioatividade < 0,1 Bg/g

* Resultados, obtidos apds sinterizagcao nas condigdes propostas pelo manual do
fabricante, de ceramicas Y-TZP que atingiram densificagdo completa.
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4. 2 Métodos

Para o desenvolvimento da pesquisa, o delineamento
experimental, apresentado na figura 5, foi estabelecido para sinterizagao

e resfriamento em forno de micro-ondas:

Ceramica Vipi Block Zirconn (N=84)

TEMPO DE TEMPERATURA DE RESFRIAMENTO (R) GRUPOS FORMADOS
SINTERIZACAO SINTERIZACAO (5} D

Controle

Resfriamento —

Rapido(RR) $1450°RR

§1450°R400

15 minutos ——
— 400° = | S1450°R25

—

TN

$1400°RR

1400° ———
25° $1400°R400

(temperatura e

P r—

ambiente)

$1400°R25

_——- e/

Figura 5 — Delineamento experimental.
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4.3 Confecgao dos corpos de prova

A partir de blocos pré-sinterizados de zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por éxido de itrio (Y-TZP, Vipi block Zirconn,
VIPI Pirassununga/Brasil) foram usinados, por meio do sistema CAD-
CAM 84, discos de 12 mm x 1,2 mm de acordo com a norma ISO
6872:2008 (Figura 6).

Os discos foram divididos em 7 grupos, 6 grupos experimentais com 12

discos cada e 12 discos para o grupo controle.

Figura 6 — Bloco de zircOnia apds usinagem em tecnologia CAD-CAM, para
confeccao dos discos.
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As amostras foram obtidas com dimensdes 22 % maiores
em volume devido a contracdo de sinterizagdo e foram submetidas a
lixamento manual com lixas de carbeto de silicio com granulometria de
1200 (Figura 7).

Figura 7 — Discos de zircOnia, sinterizado e pré-sinterizado (respectivamente).

4.3.1 Sinterizagao dos corpos de prova:

Para a sinterizagdo por energia de micro-ondas foi
selecionado o tempo de sinterizagdo de 15 min, de acordo com estudo

realizado por Almeida et al., 2015 (Quadro 4).
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Quadro 4 — Condigdes adotadas no estudo laboratorial de obtengao de
ceramicas Y-TZP, em que se variou o tempo de sinterizag&o por energia
de micro-ondas (Almeida et al., 2015).

TEMPERATURAE

TEMPO CONCLUSAO

AUTOR SINTERIZAGAO

1400 °C, 15 min

1400 °C, 30 min

Almeida Tempo de 15 min
et al, Y-TZP VIPI 1400 °C. 1 h apresentou melhores
Block Zirconn ! -
2015 beneficios
1400°C,2h
1400°C, 3 h

As amostras foram divididas em 7 grupos:

Grupo controle: Foi sinterizado de acordo com as
recomendagdes do fabricante: 1570 °C por 2 h. em forno convencional,

Nos demais grupos, variaram-se as temperaturas de
sinterizagdo: 1400 °C e 1450 °C (Upadhyaya et al., 2001; Marinis, 2013;
Kim et al., 2013; Almeida et al., 2015) e os tempos de resfriamento, a fim
de se determinar as melhores temperaturas, onde S significa temperatura
de sinterizacao e R temperatura de resfriamento:

Grupo S1450RR: as amostras foram sinterizadas a 1450
°C por 15 min e retiradas do forno em seguida para o resfriamento rapido
(1450 °C);

Grupo S1450R400: as amostras foram sinterizadas a
1450 °C por 15 min e retiradas do forno apds a temperatura interna do
forno chegar em 400 °C;

Grupo S1450R25: as amostras foram sinterizadas a 1450
°C por 15 min e retiradas do forno apds a temperatura interna do forno

chegar em 25 °C (temperatura ambiente);
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Grupo S1400RR: as amostras foram sinterizadas a 1400
°C por 15 min e retiradas do forno em seguida para o resfriamento rapido
(1400 °C);

Grupo S1400R400: as amostras foram sinterizadas a
1400 °C por 15 min e retiradas do forno apds a temperatura interna do
forno chegar em 400 °C;

Grupo S1400R25: as amostras foram sinterizadas a 1400
°C por 15 min e retiradas do forno apds a temperatura interna do forno
chegar em 25 °C (temperatura ambiente);

A sinterizagao por micro-ondas, ocorreu por meio de um
forno customizado para sinterizagdo da zircénia (Marca INTI, FE-1700,
de 1,4 KW a 2,45 GHz, susceptor de SiC, IPEN, Brasil) (Figura 8).

Figura 8 — Vista interior do forno de micro-ondas marca INTI, FE-1700.
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ApOs a usinagem e sinterizagdo, os corpos de prova
foram submetidos a caracterizagdo microestrutural e ensaio mecanico
(Figura 9).

Usinagem CAD-CAM
confeccgao do corpos de
prova (N=84)

[ Lixamento manual ]

Sinterizacao

Caracterizacao Ensaio
Microestrutural Mecanico

Difracao de )
raios-X Flexao

Biaxial

o

Densidade

MEV

Contagem e
Tamanho de
grao

Figura 9 — Fluxograma da caracterizagdo microestrutural e ensaio mecénico das
ceramicas sinterizadas.
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4.4 Caracterizagcao microestrutural

4.4 1 Difracdo de Raios-X

Foi realizada identificacdo das fases cristalinas das
amostras por meio de difragdo de raios-X (DRX). A mesma foi realizada
para checar possivel transformagdao de fase tetragonal para fase
monoclinica (T-M) induzida pelo processo de sinterizagcdo (Kosmac et al.,
1999) em um total de sete amostras, sendo uma por grupo (n=1).

Esta analise foi realizada por meio de um difratémetro de
raios-X (Marca RIGAKU, modelo DMAX Multiflex). Utilizou-se radiagao
Cu-Ka e a coleta dos dados foi realizada na faixa angular 26 de 25 a 80°
com passo de varredura de 0,02° e tempo de contagem de 25 segundos.
Para identificacdo das fases, os dados obtidos foram comparados as

fichas do banco de dados International Center for Diffraction Data (ICDD).

4 4.2 Densidade

Para determinar a densidade e porosidade da ceramica
utilizou-se 0 método de imersdo baseado no principio de Arquimedes
(American Society for Testing and Materials, 2010 - ASTM C 20-00). A
andlise foi realizada em cinco amostras de cada grupo. Mediu-se
primeiramente a massa seca, em seguida, cada amostra foi imersa em
agua deionizada em ebuligdo, durante 1 h. Apds o resfriamento foram
medidas a massa imersa e massa umida. Para o calculo foram utilizadas

as equacbes 1 e 2:
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p = (Ms) / (Mu — Mi) (1)

P=(Mu—Ms)/ (Mu—Mi) x100 % (2)

p = Densidade (g/cm?3)
P = Porosidade

M, = Massa umida (g)
Ms = Massa seca (g)

M= Massa imersa (g)

4.4.3 Tamanho de grao

As amostras sinterizadas por energia de micro-ondas e
do grupo controle sinterizadas por forno convencional, foram polidas em
feltro com liquido diamantado de até 1 um, e em seguida submetidas a
tratamento térmico para a revelagéo de graos em forno de micro-ondas e
possivel reversao da transformacgao de fase T-M, que pode ter ocorrido
durante o polimento (Lazar et al., 2008). A analise qualitativa foi realizada
em microscopia eletrénica de varredura (MEV). Para a mensuragéo do
tamanho do grao foi utilizado o software Imaged (National Institute of
Health, NIH, USA) (Lazar et al., 2008).

4.4.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

Foi utilizado o microscépio eletrénico de varredura (MEV,
XL30, Phillips, Eindhoven, The Netherlands), para a avaliacdo da

microestrutura (forma e tamanho dos grdos). Para isso, as amostras,
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apoés o polimento e ataque térmico citados, foram posicionadas em uma
plataforma de aluminio (stub), auxiliado por uma fita dupla face de
carbono, e metalizadas com uma camada fina de ouro (80 Angstron), que
foi depositada por meio de vaporizagao (sputtering) ibnica na maquina
metalizadora (polaron CS 7620, SputterCoater, Quorum Technologies,
Newhaven, Reino Unido) por 120 s com uma corrente de 10-15 mA em
vacuo de 130 mTorr a uma taxa de metalizagcdao de 3,5 nm/min. As
imagens, com magnificagdes de 15.000 X,foram obtidas com elétrons
secundarios no microscoépio eletronico de varredura acima mencionado
(Souza, 2009; Iriyama et al., 2009).

4.5 Ensaio mecanico

4.5.1 Resisténcia a flexao biaxial

O ensaio mecéanico de resisténcia a flexdo biaxial foi
realizado utilizando-se a maquina universal de ensaios (EMIC DL 3000,
Sao José dos Pinhais, Brasil) com uma célula de carga de 1000 kgf em
velocidade de 1 mm/min até que ocorresse a fratura.

O dispositivo utilizado para o ensaio (9=41,5 mm; altura:
25 mm) contém em sua face superior trés esferas (J=3,2 mm) fixadas
equidistantes 10 mm entre os seus centros formando um plano, e trés
hastes metalicas (J= 2 mm; altura 4 mm) fixadas equidistantes em 17
mm entre seus centros de maneira que o centro formado pelas trés
esferas e pelas hastes seja coincidente. O dispositivo foi encaixado em
um recipiente metélico (=42 mm; altura: 31 mm), que continha agua
destilada em seu interior para que a amostra permanecesse submersa. A

amostra foi posicionada no dispositivo, juntamente com uma fita adesiva
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(12 x 10 mm, 3M ESPE, EUA) em sua face superior, para que as forgas
fossem aplicadas de modo a gerar tensdes uniformemente distribuidas.
Uma carga crescente foi aplicada por uma ponta de tungsténio de base
plana (ISO 6872, ¥=1,6 mm), acoplada a célula de carga, no centro da
face superior das amostras até que a fratura tenha ocorrido (Souza,
2009).

Apo6s a fratura das amostras, os dados obtidos (N) foram
submetidos as equacoes 3, 4 e 5 de acordo com a norma ISO 6872, para

que a resisténcia biaxial fosse calculada para cada amostra:

PX-Y)

=-0,2387 —

(3)

S= Resisténcia a flexao biaxial (MPa)
P= Total de carga necessaria para causar a fratura (N)

d= Espessura da amostra na origem da fratura (mm)

Os valores de X e Y foram determinados por meio

das seguintes equacdes:
X=1+Wl <r2)2+[1_v r“] 4
= @+in(Z) + {56 4)

Y=(1+v) l1 +1In (:—1)2] +(1-v) (:—1)2 (5)

3 3

v= Coeficiente de Poisson

r+= Raio do circulo do suporte (mm)
r.= Raio da area de carga (mm)

rs= Raio da amostra (mm)

Todas as mensuracdes foram realizadas com o

auxilio de um paquimetro digital (Starrett®, Itu, Brasil).
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5 RESULTADOS

5.1 Caracterizagao microestrutural

5.1.1 Difragao de Raios-X

Os picos caracteristicos de difracao de raios-X para as
ceramicas Y-TZP sinterizadas por energia de micro-ondas sao
apresentados em 3 difratogramas (Figuras 10, 11 e 12), onde
representam o Grupo Controle (Figura 11), os Grupos sinterizados por
MS a temperatura de 1400 °C (Figura 12) e os Grupos sinterizados por
MS a 1450 °C (Figura 13).

As intensidades foram normalizadas entre 0 e 1 para
efeito de comparacdo. Para a interpretacdo dos dados de DRX foi
utilizado o ICDD (International Centre for Difraction Data) ficha 81-1545,
comparando 0s  principais picos  constantes. Encontrou-se

predominantemente a fase cristalina tetragonal, para todos os grupos.
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Intensidades normalizadas (u.a.)

J J‘J\J = Controle

I 7P

26 (graus)

Figura 10 — Difratograma de ceramica Y-TZP referente ao Grupo Controle
(Representacao de fase uUnica tetragonal).

Intensidades normalizadas (u.a.)

JL_A N\_A ot 1400
JM JfLA A 400
ﬂ_ﬂt JJL_A A 25
1 T T T TZP
1 | 1 1 | 1 1 | 1 1 1 |
20 30 40 50 60 70 80 90
26 (graus)
Figura 11 — Difratogramas de cerémicas Y-TZP referentes aos grupos

sinterizados por MS a temperatura de 1400 °C e resfriamento (RR): 1400 °C,
400 °C e 25 °C (Representacao de fase unica tetragonal).
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Intensidades normalizadas (u.a.)

AN ) I‘Jk_/\ A 1450
JLJ‘FL Jt j‘[\_:\ N 400
J\ f JK }N#A A 25
| o I TZP
| | 1 1 | | 1 1
20 30 40 50 60 70 80
20 (graus)
Figura 12 - Difratogramas de ceramicas Y-TZP referentes aos grupos

sinterizados por MS a temperatura de 1450 °C e resfriamento (RR): 1450 °C,
400 °C e 25 °C (Representacgao de fase unica tetragonal).

5.1.2 Densidade

Dentre as condigdes estudadas, a densificagdo foi
promovida a medida que se aumentou a temperatura de sinterizagao,
para os grupos sinterizados a 1400 °C e 1450 °C, respectivamente.

Os grupos sinterizados por MS a 1400 °C apresentaram
densidades relativas entre 94,07 + 0,33 % e 95,80 £ 0,41 % do valor
tedrico (p= 6,1 g/cm?3), diferindo estatisticamente do grupo controle. Os
grupos sinterizados por MS a 1450 °C apresentaram densidades entre
96,72+ 0,63 % e 98,08 £ 0,34 %, compativeis estatisticamente ao grupo

controle, sendo mais proximo da densidade tedrica (Tabela 1).
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Tabela 1 — Densidade relativa e Desvio padrao (DP) dos Grupos
Experimentais e Grupo Controle. Médias seguidas de mesma letra n&o
diferem estatisticamente, analise estatistica por meio do teste de Dunnett.

Grupos Densidade  DP (%)
Controle 97,74 £ 0,952
S1400RR 94,07 + 0,33°

S1400R400 94,96 + 0,21°
S1400R25 95,80 + 0,41°
S1450RR 98,08 + 0,342

$1450 R400 96,72+ 0,632
S1450R25 97,04 + 0,832

5.1.3 Tamanho de gréo

Em comparagdo realizada entre todos os grupos no
estudo, verificou-se que no Grupo Controle os graos sao maiores (0,6
pMm), quando comparados aos Grupos sinterizados por energia de micro-
ondas (0,2 - 0,3 ym). Comparando-se 0s grupos experimentais pode-se
observar pouca diferenga entre os grupos, pois os tamanhos dos graos

foram proximos (Tabela 2).



Tabela 2 — Médias de tamanho dos graos dos Grupos Experimentais e

Grupo Controle.
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Grupos Tamanho do grao (pm)

Controle 0,665
S$1400RR 0,321
S$1400R400 0,337
$1400R25 0,294
S$1450RR 0,349
$1450 R400 0,365
S$1450R25 0,371

5.1.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Os resultados de microscopia eletrdnica de varredura

mostram que as ceramicas Y-TZP relativas aos Grupos MS (Figura 13),

possuem contornos dos graos bem definidos, que seguem o mesmo

padrdao do Grupo Controle CS (Figura 14); sendo os Grupos MS

apresentam visivelmente graos menores do que o Grupo Controle CS, o

que pode ser confirmado pela analise de tamanho de grdo. Observou-se

também a maior presencga de poros nos grupos sinterizados a 1400 °C.
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Figura 13 — Micrografias obtidas por MEV, das ceramicas Y-TZP referentes aos
Grupos sinterizados por energia de micro-ondas. Temperatura de sinterizagéo
(S) 1400 °C e 1450 °C, e Temperatura de resfriamento (R) 25 °C, 400 °C e
Resfriamento Rapido.



55

Figura 14 — MEV da ceramica Y-TZP referente ao Grupo Controle CS.

5.2 Ensaio mecanico

5.2.1 Resisténcia a flexao biaxial

Na tabela 3 sdo apresentados os resultados de
resisténcia a flexdo biaxial. Foi aplicado o teste ANOVA dois fatores
(p<0.05), relacionando as temperaturas de sinterizagédo: houve diferenca
estatistica entre os grupos sinterizados a temperatura de 1400 °C e 1450
°C (p<0,05), podendo-se observar que os grupos de 1450 °C atingiram
melhores valores de resisténcia a flexao biaxial. Foi aplicado o teste de
comparagédo multipla de Tukey (5 %) e n&o se observou diferenca
estatistica entre as temperaturas de resfriamento, quando se relacionou
as meédias dentro dos mesmos grupos de temperatura de sinterizagao
(Figura 15), ja no teste de Sidak (5 %) (utilizado para comparagao entre

os grupos S1400 °C e S1450 °C) houve diferenga estatistica quando
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relacionado as médias de temperaturas de resfriamento entre os grupos

(Figura 16).

Tabela 3 — Média, Desvio-padrao e Coeficiente de variacdo da resisténcia
a flexdo (MPa) das amostras de Y-TZP sinterizadas em forno de micro-

ondas.
Grupos $1400 °C $1450 °C
R25 °C 704,1 + 86,95 A2 749,4 + 100,83 A@
R400 °C 685,6 + 94,65 A2 728,4 + 106,94 A@

RR

681,9+ 91,17 A2

824,7 £ 99,12 A°

na linha, médias seguidas de mesma
estatisticamente, teste de Sidak (5 %);
na coluna, meédias seguidas de mesma
estatisticamente, teste de Tukey (5 %).

letra

minuscula nao diferem

letra mailscula ndo diferem
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Efeito Temperatura de Resfriamento

1000 - E gsec
T
800 - ] 1’ T [ 400°C
T T —

we ool WM "
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200 -

0 T T

1400°C 1450°C

Figura 15 — Efeito da temperatura de resfriamento na resisténcia a flexao das
amostras Y-TZP sinterizadas a 1400 e 1450°C.

Efeito Temperatura de Sinterizagao

1000 b
T [ 1400°C
800 '|' a == 1450°C
{ T
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200
"
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25°C RR

Figura 16 — Efeito da temperatura de sinterizacdo na resisténcia a flexdo das
amostras Y-TZP submetidas a diferentes condi¢gdes de resfriamento. Diferentes
letras, representam diferenga estatistica.
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Para a comparagdo entre as médias dos grupos e o
grupo controle (Quadro 5) foi utilizado a analise de Dunnet, a qual
mostrou que os grupos S1400R400 e S1400RR se diferem do grupo
controle (Figura 17).

Quadro 5 — Resultado de flexao biaxial da amostra Y-TZP do Grupo
Controle (Média, Desvio padrao e Coeficiente de variagao)

Média £ DP Coef. Var. ( %)

Controle 806,1 + 105,8 13,12

Controle x Experimentais

1500 *

= 1!—_';..;%';'%_ i
500 _I_J_J_J_

MPa

T T T T T T
Controle $1400R25 $1400R400 S$1400RR S$1450R 25 S$1450R400 S$1450RR

Figura 17 — Teste de Dunnet (5 %) indicado pelo asterisco (*), para as amostras
Y-TZP do grupo controle e dos grupos experimentais.

Os dados obtidos no teste de flexdo biaxial foram
avaliados segundo a distribuicdo de Weibull. Pode-se observar que os
resultados de resisténcia a flexdo obedecem a distribuicdo de Weibull,
devido a forte correlagao (proxima de 1). Os médulos (m) estdo entre 7 e
9, dentro do valor relatado para a maioria das ceramicas, que possuem
modulos entre 5 e 15 (Johnson, 1983) (Figura 18).

Dentre os mddulos e intervalos de confianca obtidos, o

que mais se aproxima ao Grupo Controle € o Grupo S1450RR (Tabela 4).



Weibull
Método: minimos quadrados.

99

—i#— Controle
90 —B— S51400R25
80 = -¢-- S1400R400
70 —h - 51400RR
gg —Jp-- 51450R25

S1450R400
—tp—  51450RR

m escala Corr n
932501 846.291 0.938 10
894813 740911 0.949 10
791603 725.535 0.939 10
790635 721453 0932 9
795883 792.831 0.930 10
716546 774.589 0.928 10
912143 867.060 0.960 9

Percentual
[\*]
o

N ow oo

-

Figura 18 — Gréfico de analise de Weibull dos dados obtidos no teste de flexao
biaxial das ceramicas Y-TZP referentes aos grupos controle e experimentais.

Tabela 4 — Parametros da analise de Weibull (médulo e resisténcia
caracteristica) com intervalos de confianga (95 %), relativos a avaliagéo
dos dados obtidos no teste de flexdo biaxial das ceramicas Y-TZP

Grupo Médulo | ICn (min-max) oo(MPa) IC oo (min-max)
Controle 9,3 6,4-13,5 846,2 787,7-909,2
S1400RR 7,9 2,6-23,5 721,4 659,1-789,6

S1400R400 7,9 4,2-14,5 725,5 668,0-787,9
S1400R25 8,9 4,0-19,7 740,9 688,6-797,0
S1450RR 9,1 4,6-17,9 867,0 804,0-935,0
S1450R400 7,1 2,8-18,1 774,5 705,4-850,5
S1450R25 7,9 3,3-19,0 792,8 729,2-861,9

IC=intervalo de confianga 95 %
Sigma oy = resisténcia caracteristica
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6 DISCUSSAO

6.1 Importancia da pesquisa

Ha um aumento na demanda estética pelos pacientes, o
que tém contribuido para o desenvolvimento de pesquisas em materiais
restauradores cada vez mais imperceptiveis, como as restauracoes livres
de metal, que facilitam a mimetizacdo do dente natural, principalmente
com relacdo a cor (valor e saturagdo) e a translucéncia (Pecho et al.,
2012). As ceramicas de infraestrutura devem possuir resisténcia para
suportar as tensdes mastigatérias, o que influencia na longevidade da
restauracdo (Guazzato et al., 2004). As restauragdes para dentes
posteriores idealmente deveriam suportar cargas oclusais entre 150 N e
665 N (Ferrario et al., 2004).

Sendo assim, atendendo a demanda estética e de
resisténcia mecanica, as ceramicas a base de zircbnia sdo bem
indicadas como material de infraestrutura, e também podem ser
utilizadas na forma monolitica, pois possuem boa estética e resisténcia a
flexdo de 800-1000 MPa (Della Bona, Kelly, 2008; Kosmac et al., 1999).

Porém o tempo de processamento desta ceramica é
longo, e o laboratério protético fica refém deste longo periodo de trabalho
para entrega da restauragdo ao cirurgido dentista. Por meio da
sinterizagado convencional, o tempo total de processamento € em média
10 horas, com a nova tecnologia por micro-ondas este tempo pode ser
reduzido para até 2 horas.

Outra limitagdo do método convencional esta relacionada

ao fato da contracdo na peca ceramica, decorrente do processo de



61

sinterizagao/resfriamento, gerar tensbes, fazendo com que grandes
infraestruturas, como de PPF (protese parcial fixa) sofram distorgdes.
Acredita-se, que com o método de sinterizagao por energia de micro-
ondas este problema seja minimizado, devido a propagacgao de calor de
forma uniforme e volumétrica (Almazdi et al., 2012).

Portanto, o presente estudo foi desenvolvido a fim de se
compreender melhor esta nova tecnologia para sinterizagdo da Y-TZP e
protocolar o método de sinterizacao mais eficaz, para que o material

mantenha e possivelmente intensifique suas qualidades.

6.2 Caracterizagao do material e ensaio mecanico

Ap6s a avaliacdo dos resultados de caracterizagao
microestrutural e mecanica da ceramica Y-TZP, obtidos na presente
pesquisa, foi possivel observar que a hipotese nula foi parcialmente
aceita, pois os métodos de sinterizacdo ndo se diferenciaram quando a
temperatura de sinterizacdo MS foi de 1450 °C. Apenas os Grupos
sinterizados a 1400 °C diferenciaram-se do Grupo Controle. A hipotese
nula dois foi rejeitada, pois a mudanga da temperatura de sinterizagéo
influenciou nas caracteristicas do material, sendo de maior resisténcia a
flexdo biaxial os Grupos que foram sinterizados a temperatura de 1450
°C. A hipotese nula trés foi aceita, uma vez que nao se diferenciaram-se
estatisticamente as temperaturas de resfriamento dentro dos mesmos
grupos de sinterizagao.

Neste estudo ndao houve diferengas estatisticamente
significante quando se variou o método de sinterizagdo, entre
convencional e por micro-ondas, 0 que corrobora com a literatura onde
pode-se encontrar artigos que também analisaram as duas técnicas, e

também nao obtiveram diferenca entre elas, como Kim et al., 2013;
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Gelfuso et al., 2006; Marinis et al., 2013; Almazdi et al., 2012; Menezes et
al., 2007b e Upadhyaya et al., 2001.

Foi encontrado menor valor de densificagao e resisténcia
a flexdo quando a temperatura de sinterizagdo ocorreu em 1400 °C
(681,9 £ 91,17 MPa) quando comparado com a mesma temperatura de
resfriamento e temperatura de sinterizacdo de 1450 °C (824,7 + 99,12).
Estudos apresentados na literatura também relatam esse
comportamento, dentre estes, o realizado por Jiang et al., 2011, em que
foi relatado que o aumento da temperatura de sinterizagdo € o
procedimento mais comum e simples para se aumentar densificagcdo do
material.

Gelfuso et al., 2006, encontraram assim como no estudo
realizado por Presenda et al., 2015, que a sinterizacdo por meio de
micro-ondas permitiu elevado grau de densificagdo em menor
temperatura e tempo, com relagao a sinterizagao convencional. No atual
estudo, também foi encontrado que a densificagdo no método MS foi
equivalente (temperatura de 1450 °C por 15 min) com o método CS
(temperatura 1530 °C por 2 h).

O presente trabalho tomou como parametro de estudo o
tempo de 15 min de sinterizacdo em forno de micro-ondas, devido ao
melhor desempenho frente aos outros tempos de sinterizagao estudados
(30 min, 1 h, 2 h e 3 h), em uma pesquisa realizada por Almeida et al.,
2015.

As imagens de MEV foram analisadas e todos os grupos
apresentaram graos com distribuicio homogénea e contornos bem
definidos. Os grupos sinterizados a 1400 °C apresentaram maior
presenca de poros e foram os grupos que apresentaram menor
resisténcia a flexao biaxial.

A estrutura cristalina foi analisada por meio de difracao
de raios-X (DRX). Resultando para todos os grupos em estudo, fase

unica tetragonal. Assim como no estudo de Monaco et al., 2015 em que
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variaram os tipos de sinterizagao por meio de MS e CS, encontraram em
maior parte presenga de fase tetragonal.

Outro aspecto na caracterizagdo da microestrutura
estudado foi o tamanho dos gréos. A literatura reporta que o tamanho do
grao podera exercer grande influencia nas propriedades do material (Luo
et al., 1998; Trunec, 2008; Jiang et al., 2011; Kim et al., 2013). Nas
pesquisas realizadas por Nakamura et al.,, 2012, Kim et al, 2013 e
Stawarczyk et al.,, 2013, observaram que quanto menor o tempo e
temperatura de sinterizagdo, menor o grdo. No presente trabalho também
pode-se observar essa ocorréncia nos Grupos sinterizados a energia de
micro-ondas, obtiveram graos menores, com relagdo ao Grupo Controle,
assim como no estudo realizado por Presenda et al., 2015, que
encontrou na MS grdos menores em relagdo ao método de sinterizagéo
tradicional e também observou melhor resisténcia na MS. No presente
estudo ndo houve relagao direta com o tamanho do grao e a resisténcia
do material, e sim com a presenca de poros. Pois os Grupos S1400, que
apresentaram resisténcia inferior aos demais, praticamente apresentaram
0 mesmo tamanho de grdo dos outros grupos S1450, porém foi
observado maior presenca de poros através da microscopia.

Em contraste com este trabalho, Gelfuso et al., 2006,
encontraram em sua pesquisa graos maiores na MS com relagdo a CS e
com maior presenca de poros.

Todos os valores médios de tamanhos de gréaos
encontraram-se dentro da escala submicrométrica (abaixo de 1 ym), e
sdo compativeis com tamanhos ja descritos em outros estudos 0,2 — 0,8
pm (Piconi, Maccauro, 1999; Denry, Kelly, 2008). Quando o tamanho dos
graos excede 1 um, atinge o tamanho considerado critico, a partir do qual
sofrem transformacdo de fase para monoclinica, o que pode
comprometer a tenacidade a fratura do material (Trunec, 2008).

O ensaio mecanico selecionado foi de flexao biaxial, que

a partir de dados literarios, como o estudo de Wagner e Chu, 1996, foi
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destacado devido as caracteristicas de menor variagdo nos dados de
resisténcia a flexdo, eficacia como método de teste comparativo,
apresentacao de raras falhas, além de ser capaz de eliminar o efeito
causado pelas arestas (teste de flexdo em trés pontos), devido o
carregamento ser localizado no ponto central da amostra.

Magnago et al.,, 2013, realizaram uma pesquisa para
avaliar as propriedades da mesma zircbnia odontoldgica utilizada no
presente estudo, Vipi Block Zirconn (Y-TZP). Os autores sinterizaram a
ceramica pelo método convencional, conforme a norma ISO 6872. As
amostras foram sinterizadas a 1530 °C por 2 h, assim como o Grupo
Controle do presente estudo. A caracterizagdo do material foi realizada
por meio da mensuracdo da massa especifica e densidade relativa
utilizando o principio de Arquimedes, obtendo-se valores de 6,05 g/cm3e
~99,2 % respectivamente, valores estes proximos aos obtidos no
presente estudo. As fases presentes nas amostras foram determinadas
por de difracao de raios-X (DRX), indicando a presenca unica de fase
tetragonal, como também no presente estudo. A resisténcia a fratura,
determinada por ensaio de flexdo em 4 pontos, foi de 8 MPam'2 e 950
MPa, respectivamente, valores que se apresentaram superiores ao da
norma ISO 6872. No presente estudo encontrou-se resisténcia flexural de
806 MPa, o que é considerado dentro da normalidade para a Y-TZP.
Considerando-se que os resultados da pesquisa de Magnago et al., sdo
compativeis com caracteristicas desejaveis para uma ceramica Y-TZP de
aplicagdes odontoldgicas e que todos os resultados do presente estudo
indicaram que as caracteristicas da Y-TZP sinterizada por micro-ondas
nao se diferem estatisticamente em relagcdo as ceramicas obtidas pelo
método de sinterizagdo convencional, demonstrou-se, neste trabalho,
que o método de sinterizagdo por energia de micro-ondas acrescenta
mais uma possibilidade de processamento de ceramicas Y-TZP.

Os resultados foram comparados por meio de testes
estatisticos, ANOVA dois fatores, Tukey (5 %), Sidak e Dunett (5 %).
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Para avaliar as possiveis relagdes existentes entre os Grupos
Experimentais e também com o Grupo Controle. Foram observadas
diferengas entre as temperaturas de sinterizacdo, que conforme
aumentou de 1400 °C para 1450 °C aumentou a resisténcia da ceramica.
O Grupo sinterizado a 1450 °C se equiparou a resisténcia do Grupo
Controle. Na pesquisa realizada por Presenda et al., 2015, no qual
variou-se as marcas da ceramica de zircbnia, bem como a temperatura e
os métodos entre MS e CS, encontraram maiores valores de resisténcia
no método MS.

Curran et al., 2010, sinterizaram amostras de zircdnia
(ZrO2) e variaram a temperatura de sinterizagcédo em 700 °C, 1000 °C e
1200 °C e também encontraram maiores beneficios como aumento da
temperatura de sinterizagdo. Assim como no estudo de Stawarczyk et al.,
2013, no qual os melhores resultados foram de 1400 °C até 1550 °C,
quando comparados a temperaturas inferiores. Em contrapartida o
estudo de Presenda et al., 2015, ndo encontrou diferencgas significativas
quando a temperatura de sinterizagdo aumentou de 1300 °C para 1400
°C.

Foi empregado a analise de Weibull que € um método
estatistico que avalia a confiabilidade de resisténcia e variabilidade do
material (Della Bona et al., 2003). No presente estudo todos os Grupos
estudados, tanto para CS como para MS, ficaram entre os valores de
modulos considerados, dentro da analise de Weibull, ideais para
ceramicas, entre 5 e 15 (Johnson, 1983).

Para futuros estudos com sinterizagcéo por meio de micro-
ondas, onde se busque ainda melhor densidade e resisténcia mecanica,
sugerimos o0 aumento da temperatura de sinterizagdo, sendo que, de
acordo com uma pesquisa realizada por Stawarczyk et al., 2013, nao se
deve ultrapassar a temperatura de 1550 °C, pois a ceramica comeca a

apresentar defeitos e perder resisténcia.
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7 CONCLUSOES

A ceramica odontolégica de Y-TZP foi sinterizada
utilizando-se aquecimento resistivo convencional e por energia de micro-
ondas. Nas condi¢cdes adotadas neste estudo, foi possivel atingir valores
similares de densificagdo e resisténcia a flexdao biaxial, em ambos os
processos.

A temperatura adotada na sinterizagao da Y-TZP por
energia de micro-ondas influenciou na densificacao e resisténcia a flexao
biaxial. Com base nestes resultados, definiu-se que a sinterizacdo por
micro-ondas deve ser realizada a 1450°C por 15 minutos, para que a
ceramica Y-TZP atinja propriedades similares aquelas obtidas na
sinterizagdo em forno convencional, realizada a 1530°C por 120 minutos.
Ja a condicdo de resfriamento nao influenciou significativamente as
caracteristicas microestruturais e mecanicas da Y-TZP, podendo ser
adotado o resfriamento rapido. A diminuicdo da temperatura e do tempo
de sinterizacdo e resfriamento, com o emprego da energia de micro-
ondas, contribui para a redugao dos custos do processo. Pode-se sugerir,
portanto, que a temperatura de 1450°C durante 15 minutos com
resfriamento rapido, € um protocolo adequado para sinterizacdo de Y-

TZP em energia de micro-ondas.
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