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Resumo:

O o6xido de aluminio (Al,O3) ¢ um material cerdmico muito na odontologia, no entanto, os processos de queima e infiltragdo do
vidro exigem altas temperaturas e longos tempos de queima. Visando diminuir o consumo de energia e o tempo necessario para
os tratamentos térmicos, este trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia da energia de micro-ondas em ciclos rapidos de
queima e infiltragdo do vidro em substrato de alumina. As amostras foram confeccionadas por colagem ¢ em seguidas
submetidas a diferentes tratamentos térmicos. Para o forno de micro-ondas utilizou-se poténcias de 1,44 e 1,66 kW e tempos de
permanéncia de 10, 15 e 20 minutos. A temperatura de queima no forno convencional foi de 1120°C com tempo de
permanéncia de 1h e 46 minutos e para o processo de infiltracdo do vidro utilizou-se temperatura de 1110°C, com tempo de
permanéncia 2h e 40 minutos. Por fim, as amostras foram submetidas a determinag¢do de propriedades fisico-mecanicas:
porosidade aparente, absor¢do de agua, resisténcia a flexdo e microdureza Vickers. A caracterizagdo microestrutural foi
realizada por microscopia otica. Pode-se concluir que, a energia de micro-ondas € promissora no processamento de ceramicas
odontologicas, reduzindo de forma significativa o tempo de queima.

Palavras-chave: Alumina; ceramica odontologica; micro-ondas; infiltracdo

Abstract:

Aluminium oxide (Al;0,) is a highly used material in dentistry, nevertheless, the processes of cure and glass infiltration must
be kept for long periods. In order to reduce the energy consumption and the themal treatments time, this project has as aim
evaluate the influence of microwave energy over fast-processes of fire and glass infiltration on alumina substrates. The samples
were prepared by slip-casting and then submitted to different thermal treatments. For the microwave oven it was used 1.44 and
1.66 kW and dwell times of 10, 15 and 20 minutes. The conventional oven temperature was 1120C with a dwell time of
1h46min, and for the process of glass infiltration a temperature of 1110C for 2h and 40 minutes. The samples were submitted
to determination of: apparent porosity, water absorption, flexure resistance and vickers micro hardness. The micro structural
characterization was done by optical microscopy. It can be concluded that the microwave energy is promising on the dentistry
ceramic processes as it significantly reduces the curing period.

Keywords: Alumina; dentistry ceramic; microwaves; glass infiltration.

pesquisas na area de processamento de materiais ceramicos
como uma fonte ndo convencional de energia [2-6].

As ceramicas sdo, na sua maioria, transparentes as micro-
ondas, porém, quando aquecidas acima de uma determinada

1. Introducéo

Materiais cerdmicos estdo sendo bastante utilizados na
cerdmica odontoldgica devido as suas caracteristicas de

biocompatibilidade, estabilidade quimica e grande capacidade
de imitar os tecidos dentais [1]. Os processos de queima e
infiltragdo das estruturas cerdmicas comumente sdo realizados
pelos métodos de fornos elétricos convencionais, com elevado
consumo de energia elétrica, mas novas técnicas de
processamento tém sido introduzidas na odontologia, como a
utilizagdo de tecnologia de micro-ondas, que vem atraindo
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temperatura (temperatura critica), passam a absorver mais
eficientemente a radiagdo de micro-ondas [7]. Para contornar
este problema, foi desenvolvido o aquecimento hibrido com
micro-ondas (do inglés "microwave hybrid heating — MHH"),
também conhecido como sinterizagdo hibrida ou assistida, o
qual € usado para processar materiais que sdo transparentes a
energia de micro-ondas em baixas temperaturas, ¢ podem ser
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realizado através de dois tipos de susceptores: os consumidos
durante a sinterizagdo e os permanentes.

O aquecimento hibrido possibilita uma distribui¢do de
temperatura uniforme no corpo ceramico [8], visto que, em
altas temperaturas passam a existir duas fontes de
aquecimento para a pega: o aquecimento volumétrico por
meio das micro-ondas e o calor fornecido (radiacdo de
infravermelho e correntes de convecgdo ou condugdo) pelo
susceptor, obtendo-se uma distribui¢do mais uniforme de
temperatura.

A queima com energia de micro-ondas apresenta varias
vantagens frente as técnicas convencionais de aquecimento,
como: economia de energia, consideravel reducdo do tempo
de processamento, altas taxas de aquecimento ¢ obtengdo de
microestruturas finas e uniformes [9-11].

Para melhor utilizagdo desta energia, muitos estudos
estdo sendo desenvolvidos no sentido de aperfeicoar as
técnicas de processamento ceramico existente, bem como,
investigar técnicas ndo convencionais que possibilitem a
melhora de propriedades das ceramicas. Neste trabalho
avaliou-se a influéncia da energia de micro-ondas nos
tratamentos térmicos de substratos de alumina infiltrados com
vidro de lantanio.

2. Materiais e Métodos

Para o desenvolvimento deste trabalho foi utilizado
alumina odontologica, aditivos (ligante, defoculante e
plastificante) e vidro de lantanio empregado para a infiltragdo
(Angelus®). A matéria prima foi submetida a caracterizagdo
por difragdo de raios X (Siemens/Brucker — AXS D5005, com
radiagdo de CuKo) e analise granulométrica por difragdo a
Laser (analisadores de particulas das marcas Cilas — 1064).

O processamento das amostras iniciou-se com a
preparagao da barbotina, com a mistura do liquido (5,0 ml) e
uma gota do dispersante em um béquer, em um ultrassom com
gelo, para manter a temperatura da dgua em zero. O p6 de
alumina (38g) foi fracionado em duas porgdes, e foi sendo
adicionado aos poucos, misturando com uma espatula de
vidro durante 5 minutos, de acordo com as recomendagdes
estabelecidas pela empresa Angelus®.

O processo de conformagdo das amostras foi realizado
em um molde bipartido de aluminio com formato retangular,
contendo 5 matrizes, com as seguintes dimensdes: 20mm de
comprimento, 4mm de largura e 2mm de altura, de acordo
com a norma ISO 6872. Inicialmente o molde foi lubrificado
com vaselina e colocado sobre uma base de gesso especial
tipo IV (Durone, Dentsply, Argentina), para dar suporte e
auxiliar na secagem ¢ absor¢do da agua da barbotina. A
barbotina foi vertida e com o auxilio de um pincel foi
espalhada sobre o conjunto (molde/suporte). Apds o
preenchimento do molde, este foi levado para a estufa com
temperatura de 100°C e posteriormente fez-se a extragdo das
amostras.

O tratamento térmico foi realizado em forno
convencional (FC) e em forno de micro-ondas (MO), num
total de dez amostras para cada pardmetro analisado. No forno
convencional a temperatura maxima alcangada foi de 1120°C,

taxa de aquecimento de 25°C/ minuto, permanecendo nesta
temperatura por 60 minutos, o resfriamento foi realizado no
proprio forno até atingir a temperatura de 400°C.

Para definir os parametros da primeira queima para o
tratamento térmico em forno micro-ondas, as amostras foram
colocadas dentro de um susceptor e este foi envolvido por
uma manta refrataria, utilizando-se a potencia de 1,44 kW,
nos tempos testes de 10, 15 e 20 minutos.

Para a infiltracdo vitrea foi preparada uma pasta
misturando 4gua destilada com o vidro de Lantanio, na
propor¢ao de uma gota de pipeta para 0,1 g do p6 de vidro e
pincelada sobre a amostra numa espessura de 1 a 2 mm.

Apds a aplicacdo da pasta vitrea as amostra foram
submetidas & etapa de infiltragdo, a qual foi realizada em
forno convencional e de micro-ondas. No forno convencional
a temperatura maxima alcangada foi de 1110°C, taxa de
aquecimento de 9°C/minuto, permanecendo nesta temperatura
por 40 minutos, o resfriamento foi realizado no préprio forno
até atingir a temperatura de 400°C. No forno micro-ondas o
tratamento térmico para infiltracdo do vidro foi realizado
variando-se a poténcia e o tempo irradiagdo: as poténcias
utilizadas foram de 1,44 e 1,66 kW, tempos de 20 e 30 min.

As amostras foram submetidas as  seguintes
caracterizacOes: absor¢do de 4gua, densidade aparente,
porosidade aparente, segundo o principio de Archimedes, e a
resisténcia mecénica a flexdo em trés pontos, de acordo com a
norma ISO 6872, utilizou-se uma maquina universal de
ensaios marca EMIC- Linha DL 10.000. Para anélise de
microdureza, as amostras foram embutidas em resina acrilica
para propiciar planificagdo e polimento ideal. As amostras
foram avaliadas quanto a microdureza, segundo escala
Vickers, com 500 gf por 10 segundos num microdurémetro
Future-Tech, modelo FM-700.

3. Resultados e Discussao

A Figura 1 apresenta o difratograma da alumina. Como
esperado, para a alumina foram detectados apenas picos
caracteristicos deste 6xido, ndo sendo detectada a presenga
outras fases cristalinas.
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Figura 1. Difratograma da Alumina Vitro Ceram
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A Figura 2 apresenta o difratograma do vidro de lantanio.
Para o vidro de lantanio observou-se a presencga de bandas, as
quais sdo caracteristicas de materiais amorfos. As bandas
foram observadas na faixa de 20 entre 20° e 35°, assim como,

entre 40° e 50°, faixas compativeis com as encontradas em
trabalho realizado por [12].
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variagdo de tamanho de particula de 1 a 300 pm. Alguns
pesquisadores [12] tém ressaltado que, os vidros de infiltragdo
apresentam particulas variando de 1 a 200 pm e que esta
ampla distribuicdo de tamanho de particulas dificulta a
infiltrag@o do vidro através ceramica pré-sinterizadas porosas.
Esta caracteristica também tem influéncia sobre o tempo de
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Figura 2. Difratograma do vidro de lantanio

A Figura 3 apresenta a distribuicdo granulométrica da
alumina. Observou-se que a alumina apresenta distribui¢do
granulométrica larga, pois existem fracdes de particulas
pequenas, médias e grandes, sendo este um pardmetro positivo
para um melhor empacotamento. Na cerdmica odontoldgica
este fator ¢ de grande importancia com relagdo a taxa de
infiltragdo do vidro, assim como, sobre a resisténcia e
tenacidade a fratura, ou seja, ¢ de grande influéncia sobre as
propriedades desejadas para o produto final [13]
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Figura 3. Distribui¢@o granulométrica Alumina Vitro Ceram

A Figura 4 apresenta a distribuicdo granulométrica do vidro
de lantanio. Observa-se uma concentragao de particulas com
didmetros acima de 40 um, em torno de 80 pm e uma

infiltragao.
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Figura 4. Distribui¢do granulométrica do vidro de Lantanio

A Tabela 1 apresenta os resultados de resisténcia a flexdo
em trés pontos para as amostras confeccionadas com a
alumina sem infiltragdo vitrea, submetida a primeira queima

em forno de micro-ondas, poténcia de 1,44 kW durante 10, 15
e 20min, e em forno convencional.

Tabela 1. Resisténcia a flexdo de amostras submetidas a
primeira queima em forno de micro-ondas (MO) e em forno
convencional (FC)

Tipode | Tempo de Tensdo de Ruptura a Flexdo
forno queima (MPa) (média + desvio padrio)
MO 10 min 3,28+ 1,16
MO 15 min 10,44 £ 1,42
MO 20 min 44,14 £ 4,78
FC 1h46 34,31+£3,45

As amostras submetidas a tratamento térmico em forno
de micro-ondas durante 10 e 15 minutos apresentaram valores
de resisténcia mecanica inferiores as tratadas no forno
convencional, no entanto, para o tempo de vinte minutos
observam-se valores superiores, provavelmente a temperatura
alcangada e o aquecimento volumétrico proporcionaram
melhor densificacdo. Pode-se observar, que com o aumento do
tempo houve uma melhora bastante significativa da
resisténcia mecanica, provavelmente as reacdes necessarias
para que ocorresse a difusdo, reducdo da area superficial,
intensificacdo das ligagdes foi estabelecida com o aumento do
tempo.

Os valores de resisténcia a flexdo observados para as
amostras sem infiltracdo estdo de acordo com o esperado, pois

estas apresentam uma estrutura porosa € poros sao
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concentradores de tensdes e comprometem a resisténcia
mecanica.

A Tabela 2 apresenta os valores de absorcdo de agua,
porosidade aparente e densidade aparente das amostras
submetidas a queima em forno de micro-ondas em poténcia de
1,44 kW, e tempo de 20 min e em forno convencional (FC).

Tabela 2. Valores de absor¢do de 4gua, porosidade aparente e
densidade aparente das amostras submetidas a queima em
forno de micro-ondas em poténcia de 1,44kW e tempo de 20
min e em forno convencional (FC)

Tipo de Propriedades fisicas
forno
Absor¢do Porosidade Densidade
(%) Aparente Aparente (g/cm?)
MO 6,34+ 1,24 | 20,58 £3,81 3,26 £ 0,21
FC 7,18+0,12 | 2247 +£2,06 | 3,13+0,28

Como observado acima, os valores de absorgo de agua e
porosidade aparente das amostras tratadas em forno
convencional e micro-ondas sdo proximos, estes confirmam
que as estruturas apresentam espacos suficientes para serem
submetidas a etapa posterior de infiltragdo. Sendo importante
destacar que, apesar de ser um substrato poroso, este deve
apresentar resisténcia mecanica suficiente para ser submetido
ao manuseio e as etapas posteriores de processamento.

A Tabela 3 apresenta os valores da porosidade aparente e
da resisténcia a flexdo em trés pontos das amostras de alumina
apos infiltragdo vitrea, tratamento térmico em fornos
convencional e de micro-ondas.

Tabela 3. Porosidade aparente e resisténcia a flexdo em trés
pontos das amostras de alumina apds infiltragdo

Tabela 4. Microdureza das amostras de alumina apos
infiltrago vitrea e espessura de camada vitrea linear

Tipo de forno Microdureza e espessura

Micro-ondas: Microdureza Espessura da

poténcia (kW) e (HV) camada vitrea
tempo (min.) (mm)
1,44kW, 20min. 983 0,37
1,44kW, 30min. 1013 0,34
1,66kW,20min. 1017 0,69
1,66kW, 30min. 1030 1,16
FC 1168 1,04

Tipo de forno Propriedades
(Valor médio + desvio padrdo)

Micro-ondas: poténcia  Porosidade Resisténcia a
(kW) e tempo (min.) aparente (%) flexdo (MPa)
1,44 kW, 20min. 15,62 + 0,15 25,76 £ 1,83
1,44 kW, 30min. 13,52+ 0,15 77,43 £4,56
1,66 kW,20min. 11,66 £ 1,53 133,35 £ 8,10
1,66 kW, 30min. 8,51 £1,53 105,25 £ 6,90
FC 9,02 £ 0,76 112,84 £ 7,24

Observou-se uma redugdo da porosidade aparente com o
aumento do tempo e da poténcia, confirmando que os poros
foram preenchidos durante o processo de infiltragdo. Os
pardmetros de queima podem ter favorecido a redugdo da
viscosidade do vidro, fazendo com que este fosse disperso de
forma mais uniforme sobre o substrato poroso de alumina.

A Tabela 4 apresenta os valores de microdureza das
amostras de alumina apoés infiltragdo vitrea e a espessura de
camada vitrea linear. Pode-se observar que os valores de
microdureza das amostras submetidas a tratamento térmico
em micro-ondas foram proximos, havendo uma melhoria com
o aumento do tempo e da poténcia.

A Figura 5 apresenta as zonas infiltradas. Para a poténcia
de 1,44 Kw associada aos tempos de 20 e 30 minutos a
espessura da camada vitrea que penetrou no substrato poroso
de alumina foi em torno de 0,37 e 0,34 mm, respectivamente.
Provavelmente, para estas condi¢des de tratamento térmico a
viscosidade da fase liquida ainda se encontra elevada com
maior resisténcia ao escoamento.

As amostras submetidas a poténcia de 1,66 kW durante
20 min apresentaram penetra¢do média de 0,69 mm, o dobro
do observado para as amostras aquecidas a 1,44 kW, como
observado na Figura 6.

1,44 kW / 20min

Imm

1,44 kW / 30min

Figura 5. Micrografias da sec¢do transversal das amostras de
alumina infiltradas em forno de micro-ondas poténcia de 1,44
kW, tempos de 20 ¢ 30 min

O resultado aparentemente confirma a necessidade da
aplicagdio de uma maior poténcia para se alcangar
temperaturas mais altas, favorecendo a reducgao da viscosidade
do vidro. Aumentando-se o tempo de 20 para 30 minutos



M. Z. A. A. Maia et al / Revista Eletrénica de Materiais e Processos / ISSN 1809-8797 /v. 9, n. 2 (2014) 86 —-91 90

observou-se infiltragdo superior a 1,0 mm, o que sugere que
esta é a melhor condicdo para realizar a etapa de infiltragdo.

A Figura 7 apresenta a micrografia da sec¢do transversal de
uma amostra de alumina infiltrada (com vidro de lantanio),
para o processo realizado em forno convencional.

1,66 kW / 20min

Figura 6. Micrografias da sec¢@o transversal das amostras de
alumina infiltradas em forno de micro-ondas poténcia de 1,66
kW, tempos de 20 e 30 min

Figura 7. Macrografia da secgdo transversal de uma amostra
de alumina submetida ao processo de infiltragdo em forno
convencional

A espessura da camada vitrea foi bem equivalente as das
amostras submetidas a tratamento no forno de micro-ondas

para a poténcia de 1,66 kW durante 20 minutos. A penetragdo
vitrea dessas amostras condiz com a infiltragdo recomendada
para coroas metal-free, que apresentam a espessura de 0,5 mm
nas paredes proximais ¢ 0,7 a | mm na parede oclusal [12].

4. Conclus0es

Com base nos resultados, pode-se concluir que: as
amostras submetidas a tratamentos térmicos em fornos
convencional e de micro-ondas (1,66 kW durante 30 min)
apresentaram valores proximos de porosidade, resisténcia a
flexdo e microdureza. A espessura da camada de infiltragcdo
obtida no processamento com microondas atende a
recomendagdo para “coping” odontoldgico. Portanto, pode-se
verificar a viabilidade da energia de micro-ondas no
processamento de materiais ceramicos odontologicos,
reduzindo de forma significativa o tempo de queima.
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