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RESUMO

Este trabalho tem o objetivo de estudar a influéncia do processo de témpera quimica em
porcelanas odontologicas feldspaticas ultrafinas sobre propriedades mecanicas e Opticas
incluindo uma simulagdo numérica referente ao processo de troca catidonica. Para o processo
de témpera quimica, foi utilizada uma porcelana odontoldgica feldspatica comercial de alta
pureza (Vision Low BB0, fabricado por Wohlwend AG — fornecido por Bradent Imports). As
amostras foram confeccionadas pelo método de fundi¢do por cera perdida, no formato de
discos de 14+£2 mm de diametro e 1,2+0,2 mm de espessura. Para o processo de témpera
quimica, foram utilizados o nitrato de potassio (KNO3) e o nitrato de rubidio (RbNO3). As
propriedades mecanicas foram avaliadas pela medida da resisténcia a flexdo biaxial, segundo
norma ABNT NBR/ISO 6872:2016. A técnica de microscopia eletronica de varredura,
juntamente com o EDX acoplado a ele, foi utilizada para se estudar o processo de troca
cationica, na se¢do transversal do material. Para investigar a influéncia do processo de
témpera quimica sobre as propriedades Opticas do material odontologico, foi realizada a
analise colorimétrica. Finalmente, o processo de difusdo dos ions envolvidos, no tratamento
de témpera quimica, foi estudado numericamente, sendo proposto um modelo que representa
os resultados experimentais. Dessa forma, foi possivel encontrar o coeficiente de difusdo dos
ions envolvidos na troca catidnica. Os resultados da resisténcia a flexdo mostraram que a
témpera quimica com KNO3 ¢ RbNOs3 incrementou a resisténcia a flexdo do material em
150% e 134%, respectivamente. Os melhores resultados foram obtidos, realizando a témpera
com KNO3 (294430 MPa) e com RbNO3 (272+35 MPa), o que evidencia que foi possivel
elevar a resisténcia a flexdo da porcelana feldspatica a niveis proximos a do dissilicato de litio
(259+35 MPa), resultado ndo antes visto para a ceramica feldspatica. O estudo estatistico
evidenciou que o processo de t€émpera influenciou significativamente na resisténcia mecanica
a flex@o. Por outro lado, o estudo colorimétrico mostrou que nao houve variacdo na cor € na
translucidez da porcelana odontologica feldspatica, apds os processos de témpera acima dos
limites perceptiveis e clinicamente aceitdveis. Por fim, a simula¢do numérica desenvolvida
proporcionou determinar os coeficientes de difusio do potassio (Dk+ = 2,5-10"° m%s) e do
rubidio (Drb+ = 2,0-10"'> m?/s), na microestrutura da porcelana odontologica feldspatica, os
quais se mostraram superiores aos coeficientes de difusdo desses ions em vidros (Dk+ = 1071
m?/s € Dro+ = 10'7 m?/s) e similares aqueles em porcelanatos (Dk+ = 1,3-101* m¥5s).

Palavras-chave: Ceramica odontologica, troca idnica, témpera quimica, propriedades

mecanicas.



ABSTRACT

This work aims to study the influence of the ion exchange process in ultrathin feldspathic
dental porcelains with emphasis on mechanical and optical properties, including a numerical
simulation by mathematical model regarding the cation exchange process. For the ion
exchange process, a high purity commercial feldspathic dental porcelain (Vision Low BBO,
manufactured by Wohlwend AG — supplied by Bradent Imports) was used. The samples were
made by the lost-wax casting method, in the shape of discs with 14+2 mm in diameter and
1.2+0.2 mm in thickness. For the ion exchange process, potassium nitrate (KNO3) and
Rubidium nitrate (RbNO3) were used. The mechanical properties were evaluated by
measuring the biaxial flexural strength according to the ABNT NBR/ISO 6872:2016 standard.
Scanning electron microscopy coupled with EDX, was used to study the cation exchange
process in the cross section of the material. To investigate the influence of the ion exchange
process on the optical properties of the dental material, a colorimetric analysis was performed.
Finally, the process of diffusion of the ions involved in the treatment of chemical quenching
was studied numerically, being proposed a model that represents the experimental results. In
this way it was possible to find the diffusion coefficient of the ions involved in the cation
exchange. The flexural strength results showed that the ion exchange process with KNO; and
RbNOs increased the flexural strength of the material by 150% and 134%, respectively. The
best results were obtained by ion exchange process with KNO; (294430 MPa) and with
RbNO; (272+35 MPa), which shows that it was possible to increase the flexural strength of
feldspathic porcelain to levels close to that of lithium disilicate (259435 MPa), a result not
seen before for feldspathic ceramics. The statistical study showed that the tempering process
significantly influenced the mechanical flexural strength. On the other hand, the colorimetric
study showed that there was no variation in the color and translucency of the feldspathic
dental porcelain after the tempering processes above the perceptible and clinically acceptable
limits. Finally, the numerical simulation by mathematical model developed allowed to
determine the diffusion coefficients of potassium (Dx" = 2.5-107"3 m%s) and rubidium (Drp" =
2.0-10""> m*s) which were superior the diffusion coefficient of these ions in glasses (Dx" =
1075 m?s and Drp" = 10" m?/s) and similar to those in porcelain tiles (Dx* = 1.3-107'* m?/s).

Keywords: Dental ceramics, ion exchange, chemical tempering, mechanical properties.
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1. INTRODUCAO

Noticias sobre a diminuicdo da taxa de natalidade acompanhada de um aumento na
expectativa de vida sdo destaques, nas ultimas décadas, em nivel nacional e mundial,
conforme apontam alguns jornais:

O envelhecimento populacional estd prestes a tornar-se numa das
transformagdes  sociais  mais  significativas do  século  XXI.
(ENVELHECIMENTO...ONU News, 2022.

Um estudo do Instituto de Pesquisa Economica Aplicada (Ipea) mostra que a
populacdo do Brasil vai ‘envelhecer’ de forma constante ¢ acelerada nos
proximos anos. O levantamento, divulgado em 2019, aponta que 40,3% dos
brasileiros serdo idosos daqui a aproximadamente 90 anos. (ESTUDO..,,
CNN Brasil, 2021).

Em 2030, Brasil tera a quinta populagdo mais idosa do mundo. (JORNAL
DA USP, 2018).

Com a maior longevidade, a preocupag@o com a saude vem ganhando evidéncia em
todo o mundo. “A populagdo em envelhecimento apresenta desafios sociais, econdmicos e
culturais para individuos, familias, sociedades e para a comunidade global” (UNFPA, 2012, p.
3). Entre esses desafios, esta “[...] assegurar uma efetiva integracdo do envelhecimento global
no seio dos processos mais amplos de desenvolvimento”. E preciso que as pessoas
envelhecam com dignidade e segurancga, “[...] desfrutando da vida através da plena realiza¢ao
de todos os direitos humanos e liberdades fundamentais” (UNFPA, 2012, p. 3).

De um modo geral, toda a populagdo tem direito a uma vida digna que,
necessariamente, implica, entre outros direitos, a saide. Assim, interligam-se tanto a saude
bucal quanto a fisica, uma vez que ndo se trata apenas da aparéncia dos dentes, mas de sua
fun¢do, para a qualidade de vida (SAKAGUCHI; POWERS, 2012). E, em face a isso, o
aumento da longevidade da populacdo, mais a recorrente busca do ser humano por uma
estética ideal, tém, notadamente, contribuido para um aumento significativo, na procura por
tratamentos odontologicos, ndo s voltados a saude como também a estética bucal.

Dessa forma, a busca por materiais biocompativeis, com propriedades mecanicas
iguais ou superiores aos dos dentes naturais e que apresentam caracteristicas estéticas
similares a eles, sdo destaque na pesquisa e no desenvolvimento das cerdmicas odontologicas

(FRADEANI; REDEMAGNI; CORRADO, 2005).
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As ceramicas odontoldgicas sdo conhecidas por simular artificialmente os dentes
naturais. Elas devem ser biocompativeis, apresentarem propriedades estéticas similares aos
dentes naturais, resisténcia quimica ao ambiente bucal e resisténcia mecanica suficiente para
suportarem os esfor¢os mecanicos a que sdo submetidas (DELLA BONA; MECHOLSKY;
ANUSAVICE, 2004).

Importa destacar que o francés Alexis Duchateau foi o primeiro a utilizar as ceramicas
odontolégicas. Em 1774, insatisfeito com sua protese confeccionada com dentes de marfim,
decidiu substitui-las por novas proteses de ceramica (KELLY; NISHIMURA; CAMPBELL,
1996).

Em 1950, adicionou-se leucita a formulagao das porcelanas, visando o incremento do
coeficiente de expansdo térmica e uma melhor fixagdo com ligas 4ureas para a produgdo de
coroas totais e proteses parciais fixas (KELLY; BENETTI, 2011).

A porcelana odontoldgica feldspatica, por exemplo, apresenta elevado grau de
translucidez, o que permite a passagem da luz e confere resultados 6pticos muito proximos do
dente natural (AWAD et al., 2015; TURGUT et al., 2014). A despeito disso, apresenta uma
baixa resisténcia a flexdo (50-70 MPa), inviabilizando o seu uso em areas de grande esfor¢o
mastigatorio sem o emprego de infraestruturas (KELLY; BENETTI, 2011; SAILER et al.,
2015; SARI et al., 2018; GONULDAS et al., 2019).

Em seus estudos in vitro, Guess et al. (2013) concluiram que 75% das facetas
ultrafinas, testadas com diferentes espessuras, apresentaram extensa formagdo de trincas, na
ceramica, ¢ 12,5% apresentaram fratura longitudinal da ceramica que se estendiam até a raiz
do dente. Isso mostra que, mesmo a ceramica sendo o material mais indicado e escolhido para
restauragdes estéticas anteriores e posteriores, os profissionais da odontologia deparam-se
com falhas por microinfiltragdo, descolamento ou fraturas das restauragdes, principalmente
nas restauracdes confeccionadas com espessuras ultrafinas.

Isso posto, justifica-se a importdncia de estudar novos materiais € processos que
incrementem as propriedades mecénicas desse material.

Pode-se citar um método pratico para aumentar a resisténcia mecanica que € criar uma
camada compressiva na superficie (DUNN; LEVY; REISBICK, 1977). Essa camada
compressiva pode ser conseguida por métodos fisicos e/ou quimicos. Dentre esses métodos,
destacam-se a adi¢do de fibras, adi¢do de particulas de zirconia tetragonal, infiltracdo,
témpera térmica ou témpera quimica (ANUSAVICE; HOJJATIE, 1991; YOSHIMURA;
CESAR, 2015).
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A témpera quimica ¢ um processo de troca catidnica no qual ions monovalentes de
pequeno raio, inicialmente, no material ceramico, sdo substituidos por ions monovalentes de
maior raio. Essa substituicdo promove um estado de tensdo residual de compressdo, na
superficie do material, alterando significativamente suas propriedades mecanicas como a
resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e a dureza do material (KARLSSON; JONSON;
STALHANDSKE, 2010; MARTIN et al., 1964; VARSHNEYA, 2010).

1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo geral

Este trabalho objetiva estudar a influéncia do processo de témpera quimica, em
porcelanas odontologicas feldspaticas ultrafinas sobre as propriedades mecanicas e Opticas,

além de desenvolver uma simulacdo numérica, referente ao processo de troca ionica.

1.1.2. Objetivos especificos

Como objetivos especificos do presente trabalho citam-se:

a) desenvolver um produto odontologico a base de ceramica feldspatica com
propriedades mecanicas proximas ou superiores a do dissilicato de litio;

b) estudar a influéncia do processo de témpera quimica sobre as propriedades Opticas
das ceramicas feldspaticas ultrafinas; e

c) estudar numericamente o processo de difusdo idnica na microestrutura de

porcelanas odontologicas feldspaticas.

1.2. METODOLOGIA

Para alcancar o objetivo proposto, desenvolveu-se uma pesquisa experimental. Foram
confeccionadas 63 amostras de ceramica feldspatica e mais 10 amostras de dissilicato de litio
com as medidas conforme norma ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE
NORMAS E TECNICAS, 2016). Confeccionadas as amostras, foram divididas em seis

grupos e mais um grupo de dissilicato de litio, totalizando 7 grupos.
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Ap6s a confeccdo das amostras, elas foram nomeadas em grupos, conforme o
tratamento quimico a ser recebido, quais sejam: 1) STD: Padrao sem témpera (amostra de
controle); 2) STD + KNO3: Amostras padrao que receberam uma témpera com banho com
nitrato de potassio (KNOs) fundido, durante 5 h a 480 °C; 3) LiNO3: Amostras do padrao
(STD) que receberam um enriquecimento na superficie (pré-t€émpera) com banho de nitrato de

litio (LiNOs3) fundido, a 400 °C durante 4 h; 4) LiNO3 + KNO3: Amostras que receberam pré-

témpera com LiNOs e com posterior témpera com nitrato de potassio (KNO3) fundido,
durante 5 h a 480 °C; 5) STD + RbNO3: Amostras do STD que foram temperadas em um
banho de nitrato de rubidio (RbNO3) fundido, a 450 °C durante 24 h; 6) KNOs; + RbNOs:

Amostras do STD que receberam uma pré-t€émpera com KNOs3 e com posterior t€mpera com
nitrato de rubidio (RbNO3) fundido, a 450 °C durante 24 h; e 7) LixSi2Os: Amostras de
dissilicato de litio, elaboradas pelo mesmo processo das amostras de porcelana feldspatica,
sem nenhum tratamento, para fins comparativos das propriedades mecanicas.

Essas amostras, em todos os tratamentos, foram levadas ao forno a uma temperatura
de 250 °C, antes da imersao em banhos, com a finalidade de se evitar possiveis trincas
térmicas e, também, para preservar a integridade de cada uma delas.

Antes do ensaio de resisténcia a flexdo, depois de temperados todos os grupos, as
amostras foram levadas ao espectrofotometro, para ensaio de colorimetria com avaliacdo da
cor e translucidez, em comparagdo com os dados colorimétricos do grupo de controle.

Analisou-se, posteriormente, o efeito da témpera quimica sobre as propriedades
colorimétricas de porcelanas odontologicas feldspaticas. Também, desenvolveu-se uma

modelagem matematica do processo de troca catidnica em porcelana odontologica feldspatica.

1.3. ESTRUTURA DO TRABALHO

Esta tese esta distribuida em sete capitulos, dos quais o quarto, o quinto € o sexto sao
estruturados na forma de artigos, que respondem ao grande problema deste estudo e, por isso,
precisam ser autoexplicativos. Cada um deles apresenta uma estrutura completa com
introducdo, desenvolvimento e conclusdao. No primeiro capitulo faz-se uma apresentacao da
tese elencando alguns dados gerais, objetivos € metodologia. No segundo discorre-se sobre
ceramicas odontoldgicas, a sua classificacdo, tais como as feldspaticas, os silicatos e as
oxidas. Ressalta-se que todas sdo para fins odontologicos. Em seguida, apresentam-se as suas

propriedades como também os processos de témperas térmica e quimica. No terceiro sao
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descritos os materiais e procedimentos gerais adotados para o desenvolvimento desta
pesquisa.

O quarto capitulo trata sobre a influéncia da modificagdo quimica na superficie de
porcelanas odontoldgicas feldspaticas com posterior t€émpera quimica sobre a resisténcia
mecanica a flexdo e o modulo de Weibull. O quinto capitulo apresenta o efeito da témpera
quimica sobre as propriedades colorimétricas de porcelanas odontoldgicas feldspaticas.
Posteriormente, disserta-se sobre os materiais ¢ métodos, descrevendo a confeccao das
amostras, o processo de témpera quimica, a mensuragdo das coordenadas L*a*b*, o célculo
das diferencas de cor, luminosidade, croma, matiz, o calculo do parametro de translucidez
(PT) e razdo de contraste (RC). Na sequéncia, sdo apresentados os resultados e discussdao. O
sexto capitulo versa sobre a modelagem matemdtica do processo de troca catidnica em
porcelana odontologica feldspatica, seguidos dos resultados e discussdo. No sétimo e ultimo

capitulo sdo feitas as consideragdes finais.
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2. CERAMICAS ODONTOLOGICAS

Os avancos na area de engenharia e ciéncia dos materiais introduziram diversos
sistemas ceramicos de cobertura que substituem as estruturas metalicas por bases ceramicas
de alumina, zircoOnia, leucita e dissilicato de litio. Esses materiais oferecem atrativos
odontolégicos, em funcdo da sua biocompatibilidade, estética, propriedades fisicas e
mecanicas adequadas. Essas qualidades permitiram a confeccdo de proteses fixas de
elementos, em cerdmica pura, recobertas por porcelanas feldspaticas que apresentam
excelentes propriedades Opticas e conferem a esse material a capacidade de ser mais estético e
de maior semelhanca a estrutura dental natural (ROSSATO et al., 2010).

A odontologia atual utiliza materiais ceramicos para fabricacdo de restauracdes de
ceramicas puras como zirconia e dissilicato de litio com uso da tecnologia assistida por
computador (CAD - Computer Aided Design/CAM - Computer Assisted Manufature), a
fresagem ¢ realizada a partir de um bloco ceramico (LIU, 2005). No sistema CEREC
(Ceramic Reconstruction), a captagdo da imagem do preparo ¢ feita diretamente da cavidade
bucal com o auxilio de uma microcamera que, sequencialmente, ¢ processada pela unidade
CAD, para que a restauracdo possa ser planejada e executada, auxiliada pelo computador
CAM (MORMANN, 2004).

Na Figura 1, pode-se verificar as diferengas estéticas entre os trés tipos de protese

dentaria: com metal, zirconia ou porcelana pura.

Figura 1 - Tipos de proteses dentarias em porcelana: a) protese com metal, b) protese
com zircOnia € ¢) protese em porcelana pura.

(2) (b) (©)

Fonte: Leite (2016).
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Apesar das muitas opgdes de proteses restauradoras existentes, ainda ha aplicagdes das
parciais fixas (PPFs) com estruturas metélicas e cobertura em porcelana feldspaticas (vide
Figura 2), respeitando o conceito odontologico de que, para qualquer tipo de procedimento,

deve-se sempre optar pela preservagdo das estruturas dentais sadias (HIGASHI et al., 2007).

Figura 2 - Pilares preparados para receber proteses fixas.

Fonte: Volpato et al. (2013).

Volpato et al. (2013) citam tanto as vantagens e indicagdes quanto as desvantagens e

contraindicacdes para a técnica de protese metaloceramica. Vide Quadro 1.

Quadro 1 — (des)vantagens e (contra)indicagdes da técnica de protese metaloceramica.

Técnica de préotese metaloceramica

Vantagens e indicacoes Desvantagens e contraindicagoes

Preco, quando comparado com outros | A baixa resolutividade estética ¢ média, com
materiais; boa  durabilidade; elevada | aparecimento de um halo acinzentando na
resisténcia mecanica; reconstrucao funcional | regido cervical das coroas; alergias
de 4areas com multiplos dentes perdidos; | gengivais inflamatorias; contraindicado para
reabilitagdo  completa para  pacientes | o uso combinado com facetas em porcelana
edéntulos. e lentes de contato dental; substitui¢ao
necessaria apos retracdo da gengiva.

Fonte: Adaptacdo de Volpato et al. (2013).

As proteses metaloceramicas destacam-se devido ao baixo coeficiente de falha
mecanica, quando submetidas a grandes esfor¢os (SAILER et al., 2015). Por conseguinte, sao

indicadas e utilizadas mais em dentes posteriores. No entanto, a jun¢do metaloceramica ¢
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frequentemente causa de defeitos e falhas nesses tipos de prétese, tais como o lascamento ou
fratura da cerdmica de cobertura. Nesse sentido, a leucita foi adicionada a fase ceramica com
o intuito de aumentar o coeficiente de expansao térmica e prevenir falhas, na interface, devido
a variagdes térmicas frequentemente encontradas no ambiente bucal. Mesmo assim, o controle
da quantidade de leucita cristalina ¢ um fator de dificil controle, o que pode provocar
variacdes consideraveis no coeficiente de expansdo térmica da parte ceramica (KELLY;
BENETTI 2011).

A introdugdo da técnica de protese dentaria fixa com zirconia, também conhecida
como proteses dentdrias metal-free (sem metal), trouxe novas possibilidades no quesito
propriedades mecanicas. Além disso, esse material apresenta melhor compatibilidade estética
com o tecido gengival, especialmente em dentes escurecidos apos tratamentos endodonticos
(VOLPATO et al., 2013).

No que diz respeito as proteses com zirconia, Volpato er al. (2013) estabelecem

vantagens e indicagdes como também desvantagens e contraindicagdes, vide Quadro 2:

Quadro 2 — (des)vantagens e (contra)indicagdes da técnica de protese com zirconia.

Técnica de prétese com zirconia

Vantagens e indicacoes Desvantagens e contraindicacoes

Compatibilidade com tecidos gengivais; | Baixa resolucdo estética; impossibilidade de
reconstru¢ao funcional de dreas com | uso combinado com facetas em porcelana e
multiplos dentes perdidos; reabilitagdo | lentes de contato dental; ndo indicadas para
completa em porcelana para pacientes | individuos com médio a elevado padrao de
edéntulos. exigéncia estética.

Fonte: Adaptagdo de Volpato et al. (2013).

Ja as proteses dentérias feitas em porcelana pura sdo consideradas o que h4a de melhor
em odontologia estética. (GOMES et al., 2008). Dentre elas, destacam-se coroas unitérias,
inlays, onlays, overlays, facetas anteriores, facetas oclusais e lentes de contato. Essas
ceramicas reproduzem com extrema exatidao cores, translucidez e fluorescéncia encontradas
nos dentes naturais (VOLPATO et al., 2013).

Em relagdo as proteses de porcelana pura, Volpato et al. (2013) estabelecem, também,

vantagens/desvantagens e indicagdes/contraindicagdes. Vide Quadro 3, a seguir:
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Quadro 3 — (des)vantagens e (contra)indicagdes da técnica de protese de porcelana pura.

Técnica de protese com com porcelana pura

Vantagens e indicacoes Desvantagens e contraindicacoes

Elevadissimos padrdes de exigéncia | Menor resisténcia  mecanica  quando
estética; uso combinado com facetas em | comparadas com a zircOnia, as metal-
porcelana e lentes de contato dental. ceramica; reconstru¢do funcional de areas
com multiplos dentes perdidos; uso sobre
pinos metalicos; uso sobre dentes muito

escurecidos.
Fonte: Adaptagdo de Volpato et al. (2013).

Para melhor esclarecer, apresenta-se a Tabela 1 que resume os principais tipos de
materiais ceramicos utilizados na odontologia, bem como sua resisténcia mecanica a flexao e

suas principais indicagdes clinicas.

Tabela 1: Indicagdes clinicas das principais ceramicas odontoldgicas.

o e . Resisténcia
Principais X ~ S .
cerdmicas a flexao Indicacoes clinicas
(MPa)
- Coroas anteriores;
Ceramica feldspatica 70a 110 - Facetas;
- Inlay e Onlay
- Coroas anteriores;
Leucita 130 a 180 - Facetas;
- Inlay e Onlay
- Coroas anteriores € posteriores (até pré-
molar);

- PPF anterior;

- Protese adesiva anterior;

- Laminados ceramicos (facetas e lentes de
contato);

- Inlay e Onlay.

- Coroa anterior e posterior;

- PPF anterior;

- Protese adesiva;

- Abutment de implante (conectar a coroa
ao implante dentario).

Fonte: Adaptagdo de Amoroso ef al. (2012).

Dissilicato de litio 300 a 400

ZircOnia 900 a 1200
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Mesmo com todos os sistemas inovadores que foram introduzidos no mercado, a fim
de proporcionar a confeccdo de restauracdes ceramicas com propriedades estéticas
semelhantes aos dentes naturais, ainda persiste a limitacdo quanto a resisténcia mecanica, se
comparadas as ceramicas de dissilicato de litio para a confec¢@o de pecas ultrafinas (facetas e
lentes de contato) (GUESS et al., 2013; ROSSATO et al., 2010).

Nas se¢Oes seguintes apresentam-se: a classificagdo das ceramicas odontologicas; suas

propriedades mecanicas e estéticas; € os processos de t€émpera térmica e t€émpera quimica.

2.1. CLASSIFICACAO DAS CERAMICAS ODONTOLOGICAS

As ceramicas odontolégicas podem ser classificadas de acordo com o método de
fabricacdo, ou seja, seu processamento e sua composicao (Figura 3 e Figura 4). No que se
refere ao processamento, as ceramicas tradicionais sdo aquelas que, geralmente, sdo utilizadas
em inlays, onlays e facetas. Nesse processo, o p6 ¢ misturado com um liquido especial ou
agua destilada. A pasta resultante ¢ aplicada em camadas com o auxilio de pinceis ou espatula
apropriadas; a pega € levada ao forno para sinterizagdo (VOLPATO et al., 2013).

As ceramicas infiltradas sdao produzidas por um processo de colagem da barbotina
(slip-casting), em que um pod ceramico reforcado por alumina ¢ misturado com 4agua e
aplicado sobre um troquel refratario, posteriormente, essa massa ¢ sinterizada em duas etapas.
No primeiro estdgio da fusdo, forma-se uma estrutura opaca e de baixa resisténcia. No
segundo estagio, a estrutura € infiltrada por uma fina camada de vidro fundido de baixa
viscosidade que, com o aumento da temperatura, funde-se e penetra na microestrutura
ceramica por capilaridade.

Sobre a estrutura cerdmica sao aplicados os refor¢os de alumina, magnésia ou zirconia,
variando a resisténcia, de acordo com o reforco utilizado (VOLPATO et al., 2013). O sistema
ceramico injetado ¢ baseado no tradicional sistema de fundi¢do, em que vidro € injetado. O
procedimento consiste na execugdo da ceroplastia (cera perdida) com a inclusdo dos padrdes
de cera obtidos em anéis conformadores e revestimento refratario. A cera ¢ eliminada em um
forno convencional e o anel conformador ¢ levado ao forno de injecao, no qual as pastilhas
ceramicas sdo fundidas e injetadas sob calor e pressao hidrostitica a vacuo (sistema de
prensagem a quente) (VOLPATO et al., 2013).

No sistema compactado, o pd ¢ comprimido em um troquel refratario por um processo

de prensagem uniaxial a vacuo. O troquel resultante ¢ posicionado na plataforma do scanner
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(unidade CAD). Nesse processo, ¢ possivel confeccionar pecgas (coroas) totalmente ceramicas
com uma infraestrutura de 6xido de aluminio pura, cristalina, densamente sinterizada e nao
porosa (VOLPATO et al., 2013). No sistema CAD/CAM, blocos ceramicos sao usinados com
discos e brocas diamantadas. A restauracao ¢ esculpida em blocos de cerdmica ndo porosos
(vitreas — silicatos ou Oxidos), resultantes de processos industriais de compactagdo em altas
temperaturas € a vacuo.

Na Figura 3, para facilitar a visualizagdo, apresenta-se a classificacdo das ceramicas

odontologicas de acordo com o processamento.

Figura 3 - Classificacdo das ceramicas odontoldgicas de acordo com o

processamento.
PROCESSAMENTO
[ : | 1 I |
Convencional Infiltrada Injetada Compactada Usinada
ou Tradicional

Fonte: Volpato et al. (2013).

As ceramicas odontologicas também sdo classificadas de acordo com sua composigao.
Elas podem ser compostas por materiais inorganicos € ndo metalicos, podendo ser divididas
em dois grupos: a base de silicatos e a base de 6xidos.

No que se refere as ceramicas a base de silicatos, elas sdo ceramicas odontoldgicas que
apresentam, em sua composi¢do, a silica (SiO;), feldspato de potassio e/ou sodio
(K20O/Nax0O- Al,03-6S10,), com adi¢cdo de vidro, opacificadores e pigmentos para controlar a
fusdo, a temperatura de sinterizacdo, o coeficiente de expansdo térmica e a solubilidade
(HELVEY, 2014).

Quanto as ceramicas 6xidas, elas possuem componentes de mistura a base de 6xidos
(como alumina, magnésia e zirconia). S3o materiais policristalinos com pouca ou nenhuma
fase vitrea. Devido a sua grande opacidade, as ceramicas 6xidas geralmente sdo usadas como
estruturas (em inglés copings) internas em restauragdes ceramicas (FONS-FONT et al., 2006).

Na Figura 4 pode-se visualizar os tipos de composi¢do, acima explicitados.
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Figura 4 - Classifica¢do das ceramicas odontoldgicas de acordo com a composigdo —
tipo.

TIPOS - COMPOSICAO

SILICATOS

DISSILICATO

DE LITIO ALUMINA MAGNESIA ZIRCONIA

FELDSPATICAS LEUCITA

Fonte: Volpato et al. (2013).

A seguir, detalha-se a classificacdo das cerdmicas odontoldgicas: feldspatica, silicatos

odontologicos e ceramicas odontoldgicas 6xidas.

2.1.1. Ceramica odontoldgica feldspatica

As ceramicas odontologicas feldspaticas, também denominadas porcelanas dentais,
sao materiais formados basicamente por feldspatos (silicatos de aluminio ricos em potéssio
e/ou sodio). O feldspato potéssico (K20-AlO; 6Si02) decompde-se com o aumento de
temperatura em uma fase vitrea com estrutura amorfa e em numa fase cristalina constituida de
leucita. (K20- Al203-4Si02) (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013).

A leucita pode ser produzida pela fusdo incongruente do feldspato de potassio
(K20-AL0O3:6S102), quando aquecido a temperaturas entre 1150 e 1530 °C. A fusdo
incongruente € o processo em que o material se funde, formando uma fase liquida mais um
material cristalino diferente, a leucita, cujo ponto de fusdo ¢ ~1693 °C (ANUSAVICE;
SHEN; RAWLS, 2013).

A leucita ¢ um alumino silicato de potassio com alto coeficiente de expansao térmica
(20-10° a 25-10% °C!). A porcelana odontoldgica feldspatica apresenta a vantagem da
compatibilidade do coeficiente de expansdo térmica para ser aderida ao metal. O material
ceramico sobre o metal ¢ mantido em estado de compressdo, minimizando o processo de
falhas por trincas de tragao (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013).

As ceramicas feldspaticas puras foram usadas, durante muito tempo, por sua qualidade

estética. Entretanto, sua baixa resisténcia limitou seu uso apenas para coroas unitrias
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anteriores, em situagdes de pequeno esfor¢o ou baixa tensdo. No sentido de melhorar sua
resisténcia, as ceramicas feldspaticas foram reforgadas com leucita e, com isso, passaram a ser
indicadas para restauracdes do tipo facetas laminadas, inlays e onlays, contudo ainda
apresentando uma resisténcia a flexao de ~180 MPa. A adi¢ao de cristais de dissilicato de litio
a formulacdo das ceramicas feldspaticas, dispersos em uma matriz vitrea, favoreceu as
propriedades mecanicas, mantendo inalteradas as propriedades opticas. Com isso, surgiu o
sistema ceramico, denominado /PS Empress Il (Ivoclar — Vivadente). As coroas unitarias e
facetas laminadas, além de serem indicadas para inlays, onlays, também sdo usadas para
préteses fixas de trés elementos anteriores até segundo pré-molar (AMOROSO et al., 2012).
As ceramicas odontologicas, a base de dissilicato de litio, apresentam resisténcia mecanica a
flexdo que varia desde 300 até¢ 400 MPa (ARAO; YOSHIDA; SAWASE, 2015).

As ceramicas feldspaticas apresentam como diferencial a estética e sao acido-
sensiveis. Como estética, destacam-se a translucidez e a cor que mais se aproxima dos dentes
naturais. As ceramicas acido-sensiveis sdo assim denominadas devido ao seu elevado
conteudo de silica e, na presenga de acido fluoridrico, degrada-se. Um fator de relevancia
clinica das ceramicas odontologicas, para uso como facetas e lentes de contato (cerdmicas
ultrafinas), ¢ a sensibilidade da superficie a presenga de acido fluoridrico, para melhorar sua
adesividade e fixacdo ao substrato dental (AMOROSO et al., 2012). O tnico limitante para o
uso da cerdmica feldspatica é somente sua baixa resisténcia mecanica (GONULDAS et al.,
2019; KELLY; BENETTI, 2011; SARI et al., 2018).

Sob outro aspecto, as ceramicas a base de alumina foram desenvolvidas para
proporcionar maior resisténcia a fratura, em relacdo as ceramicas feldspaticas. Todavia, os
cristais de alumina limitam a transmissdo da luz e provocam perda na translucidez,
acarretando perda na estética e limitando o uso desse tipo de material para a confeccdo de
proteses fixas e parciais para uso na regido anterior (frontal). Portanto, o uso desse tipo de
material fica limitado a préteses de trés elementos para a regido posterior e confeccdo de
nucleos ceramicos que, por sua opacidade, necessitam da ceramica feldspatica para cobertura
estética (ANUSAVICE; HOJJATIE, 1991).

A ocorréncia de propagacao de trincas, em ceramicas aluminizadas, levou ao
desenvolvimento da zirconia estabilizada por itria (Y-TZP). Esse tipo de cerdmica
odontologica demonstra maior versatilidade devido as suas propriedades mecanicas e

biocompatibilidade, aliada a elevada resisténcia a fratura e baixo mddulo de elasticidade. O
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oxido de itrio, adicionado a zircOnia, tem por objetivo diminuir a propagacao de trincas e
controlar o coeficiente de expansdo térmica, estabilizando a zirconia na fase tetragonal, em
altas temperaturas. Por sua elevada resisténcia a flexdo, esse tipo de material (Y-TZP) pode
ser usado para confeccdo de infraestrutura de reabilitagdes protéticas de grande extensdo
(AMOROSO et al., 2012).

A Figura 5 apresenta um diagrama ternario com as composi¢oes relativas teoricas da

ceramica odontologica feldspatica comparada com outros materiais ceramicos.

Figura 5 - Diagrama de composi¢des de produtos ceramicos triaxiais em comparagao com a
composicao da porcelana odontologica.

R
Porcelana Odontolégica
QS P ; :
Vv < \ Porcelana Tipo Marmore
o
g)@'@ 3 O% () Porcelana Chinesa
& a}) @ Porcelana Sanitéria

? .
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@ Porcelanato

o
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Fonte: Adaptacdo de Kelly e Benetti (2011).

Para Kelly ef al. (2011), a matriz da cerdmica ¢ formada por 75 a 85% de feldspato,
responsavel pela translucidez da ceramica, 15% de quartzo, para o reforco da estrutura
cristalina e 4% de caulim (argila) para a unido plastica da massa. A formulagdo da porcelana
odontologica iniciou no centro do diagrama e evoluiu para composi¢des ricas em feldspato

para melhorar a estética.
2.1.2. Silicatos odontologicos
Segundo Fons-Font et al. (2006), a caracteristica dos silicatos odontologicos ¢ a

presenca de quartzo, feldspato e caulim, tendo como componente majoritario o didoxido de

silicio. S@o materiais heterogéneos, compostos de cristais circundados por uma fase vitrea. As
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ceramicas feldspaticas subdividem-se ainda em ceramicas feldspaticas convencionais e de alta
resisténcia. A ceramica feldspatica convencional apresenta um elevado nivel estético, no
entanto, apresenta baixa resisténcia a flexdo (50 — 70 MPa) (GONULDAS et al., 2019;
KELLY; BENETTI, 2011; SAILER et al., 2015; SARI et al., 2018). As ceramicas
feldspaticas de alta resisténcia subclassificam-se ainda em ceramica feldspatica refor¢ada com
cristais de leucita (~180 MPa) e a ceramica de dissilicato de litio (300 — 400 MPa) (HELVEY,
2014; MCLAREN; FIGUEIRA, 2015; MONTAZERIAN; ZANOTTO, 2017, AMOROSO et
al.,2012).

Na Figura 6 (a) mostra-se um caso clinico de multiplos diastemas; na figura 6 (b), uma
restauragdo com facetas de porcelana (PLV — Porcelain Laminate Veneer) com uso de

ceramica feldspatica convencional.

Figura 6 - Caso clinico de multiplos diastemas (a) e, (b) diastemas restaurados.

Fonte: Fons-Font et al. (2006).

Na Figura 7 (a) apresenta-se um caso clinico de desgaste por bruxismo, na Figura 7
(b), uma restauragcdo com facetas de porcelana (PLV — Porcelain Laminate Veneer) com uso
de ceramica feldspatica de alta resisténcia.

Figura 7 - Caso clinico com perda do guia anterior por bruxismo (a) e (b) guia anterior
restaurado com facetas de porcelana feldspatica de alta resisténcia.

Fonte: Fons-Font et al. (2006).
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A ceramica feldspatica reforcada com cristais de leucita apresenta um aumento da
resisténcia a fratura sem diminuir, significativamente, a translucidez por meio da disposi¢ao
dos cristais de leucita na matriz vitrea (FONS-FONT et al., 2006).

Ha diferenga entre faceta dental e lente de contato dental, a principal estd na espessura.
Embora as duas sejam feitas de porcelana e usadas para recobrir a frente inteira do dente, a
faceta apresenta maior espessura (~0,7 mm) e envolve o preparo do dente (desgaste do dente).

A lente de contato dental ¢ extremamente mais fina (~0,2 mm), em virtude disso, exige
pouco ou nenhum preparo do dente (desgaste dental). Para a colocagdo da lente de contato, as
vezes, ¢ necessario o desgaste dental apenas para uniformizar a superficie dos dentes, isto &,
deixar todos com a mesma inclinacdo e espessura (DA CUNHA ef al., 2014). A Figura 8
mostra uma faceta e uma lente de contato dental confeccionadas com porcelana odontologica

feldspatica.

Figura 8 — Imagens da faceta e lente de contato dental.

Fonte: Qual a diferenca..., NEOLIFE clinica odontologica ([20217]).

Nas restauragdes com facetas e/ou lentes de contato, a escolha do tipo de ceramica
depende da necessidade de cada paciente e/ou indicacdo clinica. As facetas e lentes de
contato, somente para finalidade estética, sdo aquelas que ndo serdo expostas ao carregamento
funcional, visam apenas resolver problemas relacionados a forma do dente. Nessas situagoes,
¢ utilizada a cerdmica feldspética convencional, tendo em vista sua excelente caracteristica
optica que proporciona excelentes resultados estéticos. Entretanto, para as facetas estéticas
funcionais ¢ recomendado o uso de ceramicas feldspaticas de alta resisténcia (ceramica
feldspatica reforcada com leucita) que combinam qualidade estética com resisténcia adequada

(FONS-FONT et al., 2006).
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2.2. PROPRIEDADES MECANICAS E ESTETICAS DAS CERAMICAS
ODONTOLOGICAS

As porcelanas odontoldgicas devem apresentar propriedades estéticas, biologicas,
quimicas e fisicas suficientes para suportar o ambiente bucal e os esforcos mecanicos a que
serdo submetidas (AWAD et al., 2015; KANG et al., 2018; WANG; TAKAHASHI;
IWASAKI, 2013).

Avangos recentes, na area de ciéncia e engenharia de materiais, levaram a introducao
de diversos sistemas ceramicos de cobertura total que substituem as estruturas metalicas por
bases de alumina, zirconia, leucita e dissilicato de litio. Esses novos materiais trazem atrativos
clinicos, em funcao da sua estética, biocompatibilidade, propriedades fisicas e mecanicas
adequadas. O conjunto dessas qualidades permitiu a realizagdo de proteses fixas de até trés
elementos em ceramica, sempre recobertas por porcelanas feldspaticas, uma vez que suas
excelentes propriedades Opticas conferem a esse material a capacidade de ser o mais estético e
que mais se assemelha a estrutura dental (ROSSATO et al., 2010).

As préteses tradicionalmente classicas, metaloceramicas ou ceramicas, sao
empregadas na reabilitacdo de pacientes. Essas proteses envolvem preparos dentais,
realizados por meio de desgastes estratégicos e, muitas vezes, endodontias intencionais. Para
minimizar essa conduta reabilitadora mais invasiva, tém sido indicadas para a reposi¢do dos
tecidos dentais desgastados, envolvendo pouco ou quase nenhum preparo dental, as proteses
ceramicas ultrafinas e a manutencao da vitalidade dental, por meio da cimentagdo adesiva de
pecas ultrafinas. Para esse fim, ¢ fundamental que o material ceramico apresente boas
propriedades Opticas, mecanicas e uma superficie que favore¢a o condicionamento acido,
necessdrio para uma cimentagdo adesiva adequada (J. TINSCHERT; ZWEZ; MARX;
ANUSAVICE, 2000; SAILER et al., 2015; WHITE; MIKLUS; MCLAREN; LANG, 2005).

Ainda que existam avangos relacionados as técnicas de design dos dentes, atualmente,
feitas com auxilio de imagem computadorizada (CAD), da manufatura auxiliada (CAM) e,
também, dos agentes de cimentacdo adesiva usados nas facetas e lentes de contato, ainda ha a
necessidade de se incrementar a resisténcia mecanica das facetas de porcelana feldspatica
ultrafinas, a fim de adquirirem propriedades mecanicas similares aos materiais ceramicos

como o dissilicato de litio (AMOROSO et al., 2012). Acrescenta-se, ainda, que isso deve ser
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desenvolvido sem prejudicar a estética, representando fielmente a denticdo natural,
propriedade esta que € o diferencial da porcelana feldspatica (ROSSATO et al., 2010).
Nesta pesquisa ¢ tratado o desenvolvimento da resisténcia mecanica das facetas pelo

processo de témpera quimica.

2.3. PROCESSOS DE TEMPERA TERMICA E TEMPERA QUIMICA

Na busca por melhoria da resisténcia mecanica de materiais ceramicos, diferentes
métodos tém sido descritos na literatura. Um método pratico para aumentar a resisténcia a
tragdo da ceramica ¢ criar uma camada compressiva na superficie (DUNN; LEVY;
REISBICK, 1977). Essa camada compressiva pode ser conseguida por métodos fisicos e/ou
quimicos. Dentre esses métodos, destacam-se adi¢do de fibras, adicdo de particulas de
zircOnia tetragonal, infiltracdo, témpera térmica ou témpera quimica (ANUSAVICE;
HOIJJATIE, 1991; YOSHIMURA; CESAR, 2015).

Nas secdes abaixo, discorre-se sobre os principios da témpera térmica em materiais
ceramicos; principios da témpera quimica em materiais ceramicos; e témpera térmica versus

témpera quimica.

2.3.1. Principios da témpera térmica em materiais ceraimicos

O processo de témpera térmica, metodologia amplamente difundida na producdo de
materiais vitreos (MCMASTER, 2008), tem o objetivo de aumentar a resisténcia mecanica
por meio da geracdo de tensdes de compressio na superficie (MCMASTER, 2008;
SVENSON et al., 2016). Esse processo envolve um resfriamento rapido, desde temperaturas
acima da transi¢do vitrea até a temperatura ambiente. Durante o estagio inicial da témpera
térmica, a superficie do material resfria mais rapidamente que seu interior €, em poucos
segundos, a diferenga de temperatura entre o centro e a superficie atinge um maximo. Entdo, o
interior resfria mais lentamente que a superficie, até o equilibrio térmico ser estabelecido e
atingir a temperatura ambiente (KARLSSON; JONSON; STALHANDSKE, 2010). Portanto,
inicialmente a retragdo térmica promovida na superficie do material € maior que a do centro.

Em outros termos, na t€émpera térmica o resfriamento rapido e continuo provoca uma
diferenc¢a na velocidade de resfriamento entre a superficie e o interior da pega, produzindo um

efeito parabdlico do perfil de tensdo, pela rapida contragdo da superficie, enquanto o centro do
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material ainda permanece em um estado viscoelastico (KARLSSON; JONSON;
STALHANDSKE, 2010).

Essa diferenca de retragdo tende a provocar tensdes de tracdo na superficie e
compressivas no centro. Todavia, materiais com alto percentual de fase vitrea ndo apresentam
um comportamento eldstico em altas temperaturas. Por conseguinte, as tensdes sdo relaxadas
enquanto a temperatura do material estiver acima da sua temperatura de transicdo vitrea e,
quanto maior a temperatura, maior a velocidade de relaxacao.

Reafirma-se, entdo, que grande parte das tensdes induzidas em altas temperaturas sdo
relaxadas, ao passo que a maioria das tensdes induzidas, durante o resfriamento, em
temperaturas inferiores a temperatura de transi¢ao vitrea, permanece no material quando esta
a temperatura ambiente (NARAYANASWAMY; GARDON, 1969). A figura 9 mostra a
sequéncia de geracdo das tensdes residuais' em uma secdio transversal de um vidro

homogéneo (DAL BO, 2012).

Figura 9 - Mecanismo de geracdo de tensdes residuais, (a) resfriamento inicial da superficie,
(b) retracdo na superficie e relaxa¢do no centro, (c) estado rigido na superficie e retracdo no
centro e (d) estado de tensdes residuais.

Temperatura baixa Retracao
Temperatura baixa Retracéo
(a) (b)
Estado rigido ——> Compressio <{——
(> Retmgio <} 1= Tragio  — |
Estado rigido ——> Compressio <{——
(c) (d)

Fonte: Dal Bo, (2012, p. 16)

! Na proxima secdo, 2.3.3, discorre-se sobre tensdes residuais.
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2.3.2. Principios da témpera quimica em materiais ceramicos

Como ja mencionado no primeiro capitulo, a témpera quimica ¢ um processo de
intercaAmbio cationico no qual ions monovalentes de pequeno raio, inicialmente existentes no
material, sdo substituidos por ions monovalentes de maior raio. Em virtude dessa substituicao,
ocorre um estado de tensdo residual de compressdo na superficie desse material. Por
conseguinte, isso pode mudar consideravelmente as propriedades mecanicas do material
ceramico como a resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e a dureza do material
(KARLSSON, 2012; SVENSON et al., 2016; VARSHNEYA, 2010).

Nesse tratamento, os ions alcalinos presentes no material sdo removidos e substituidos
por outros ions maiores, provenientes de uma fonte externa (geralmente um sal fundido), a
partir de uma temperatura suficientemente alta para promover um alto coeficiente de
interdifusdo idnica. O par de ions alcalinos mais aplicado para aumentar a resisténcia
mecanica ¢ o Na'/K", mas outros pares sdo também utilizados como Li"/Na" ¢ K'/Rb",
dependendo da composi¢do inicial do material (YOSHIMURA; CESAR, 2015).

Segundo Yoshimura e Cesar (2015), uma pratica usual é fazer um tratamento de troca
i6nica com sal fundido de KNO3;, em uma temperatura entre o ponto de fusdo do sal e a
temperatura de transicao vitrea (Tg) do material (porcelana odontologica feldspatica). Nessa
faixa de temperatura, o material se apresenta em estado rigido. Essa temperatura ¢ bastante
alta para promover a difusdo i06nica, porém apenas ions alcalinos apresentam coeficiente de
difusdo suficientemente alto para se difundir até distdncias minimas necessarias para que seja
desenvolvido um estado de compressdo na camada da superficie incrementando, assim, a
resisténcia a flexdo do material (DUNN; LEVY; REISBICK, 1977). Na Figura 10 pode-se

observar essa troca idnica.
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Figura 10 - Troca ionica entre Na“ e K™ em uma porcelana.

Antes
Troca Ionica

Depois
@ Troca lonica
@ @ Solugiio Salina

Fundida

Solucdio Salina
Fundida

Cerimica Cerdmica

Fonte: Dunn, Levy e Reisbick (1977).

Durante o processo de difusdo, o fon Na* sai do interior da microestrutura da cerdmica
. . ; o .
e migra para o sal e, simultaneamente, o ion K™ migra do sal para dentro da microestrutura da

cerdmica, com igual e acoplado fluxo i6nico contra difusivo (Jna+ = Jk+), para manter a
eletroneutralidade (YOSHIMURA; CESAR, 2015), conforme Figura 11.

Figura 11 - Fluxo 16nico esquematico do processo de troca idnica: (a) antes e (b) apds o
processo de troca i6nica em porcelana odontologica feldspatica.

O (e )e) (o)
O§§% Sal OO Na®
oo% JK+1 JNa+ Q O
o 9 Compresséo
O "0 O
Porcelana | © © o
o OO o
o°®,0 , 9

(@) (b)

Fonte: Adaptacdo de Yoshimura e Cesar (2015).
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Importa trazer o conceito de tensdes residuais que sdo aquelas que permanecem no
material mesmo apds cessadas as forgas externas, anteriormente aplicadas. Elas, ainda, podem
ser classificadas em trés tipos, quais sejam: tensdes residuais macroscopicas, tensdes residuais
microscdpicas e tensdes residuais microlocalizadas.

a) As tensdes residuais macroscopicas estendem-se ao longo do material por varios
graos ou por grande parte da espessura, podendo ser provenientes de condi¢des mecanicas,
térmicas ou quimicas (ALMEN; BLACK, 1963).

b) J4 as tensdes microestruturais sdo aquelas presentes em um grao ou em parte dele,
equilibradas em alguns graos vizinhos e originadas de deformagdes microscopicas. Por
ultimo, as tensdes residuais microlocalizadas que se estendem por pequenas distancias
interatomicas dentro de uma pequena porcdo de um grdo e tém sua origem em defeitos
cristalinos de discordancias (ALMEN; BLACK, 1963).

c) As tensdes residuais, na superficie do material, podem ser de compressao,
representadas por valores negativos, ¢ de tragdo, representadas por valores positivos. As
tensdes de tracdo, na superficie, reduzem a resisténcia a flexdo do material, j4 as tensdes
residuais de compressao, na superficie, aumentam a resisténcia mecanica a flexao.

A Figura 12 mostra o tamanho de diferentes ions alcalinos, usualmente empregados na

témpera quimica.

Figura 12 - Relagao de tamanho dos raios dos ions dos metais alcalinos.

@ Na®

<z o P o > ~
< rd < e <

0.12nm 0.190 nm 0.266 nm 0.296 nm 0.338 nm

Fonte: Kistler (1962), Yoshimura e Cesar, (2015).

Durante o processo de troca i6nica sdao formados gradientes de concentragdo na regiao
proxima da superficie do vidro, que podem ser descritos pela segunda lei de Fick em estado

nao estacionario (YOSHIMURA; CESAR, 2015). Vide:

X

C.o= (Co-Co) [LM(W)] C, 1)
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onde Cx € a concentrag¢do de ion na profundidade “x” (da superficie), apds a troca idnica; t € o
tempo da troca ionica; C, € a concentracao inicial de ion no material; erf(z) ¢ a funcao do erro

Gaussiano; e D* € o coeficiente de interdifusao dado por:

*_ DnaDx

D'=—NaK
DNaNNatDrNk

2

(1344
1

onde N; ¢ a fracdao da concentrac¢dao de ion alcalino; e “D;” € o coeficiente de autodifusao
da composi¢ao da mistura alcalina do material, que aumenta exponencialmente com a

temperatura segundo a equacao:

D=D_,exp (— %) (3)

onde D, ¢ o fator pré-exponencial, Qq € a energia de ativagdo para a difusdo, k é a constante

de Bolzmann e T ¢ a temperatura (YOSHIMURA; CESAR, 2015).
2.3.3. Témpera térmica versus témpera quimica

O processo de témpera cria um perfil de tensdes residuais de compressao, na superficie
do material. Na témpera térmica, o resfriamento rapido e continuo provoca uma diferenca na
velocidade de resfriamento entre a superficie e o interior da peca, produzindo um efeito
parabdlico do perfil de tensdo, pela rapida contragdo da superficie, enquanto o centro do
material ainda permanece em um estado viscoelastico (KARLSSON; JONSON;
STALHANDSKE, 2010).

Para o tratamento por t€émpera quimica, ¢ sugerido que toda a superficie que se deseja
tratar deva estar em contato com o sal € que a sua composi¢ao quimica e microestrutura sejam
homogéneas, assim a interdifusdo ocorrerd homogeneamente em toda a sua superficie. A
interdifusdo ocorre em camadas muito finas da espessura do material e o perfil de tensdes
gerado leva a uma forte compressao na superficie, enquanto o interior da peca fica submetido
a um leve estado de tragio (KARLSSON, 2012; KARLSSON; JONSON; STALHANDSKE,
2010). A Figura 13 ilustra a diferenca do perfil de tensdo gerado entre os dois processos de

témpera.
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Figura 13 - Perfil de tensdo residual em um material temperado térmica e quimicamente.
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Fonte: Adaptagdo de Karlsson (2012).

2.4. DIFUSAO: TRANSPORTE DE MASSA

A difusdo ¢ o fendomeno de transporte de massa através do movimento dos atomos.
Este fendmeno ocorre em um sistema quando nele existe uma diferencia de potencial
termodindmico, que pode ser uma diferenca de concentragdo quimica quando o sistema esta

em equilibrio térmico (SHEWMON, 2016).

2.4.1. Mecanismos de difusao

Os atomos nos materiais solidos estdio em movimento constante ¢ mudando suas
posi¢des no reticulo cristalino. Para que esse movimento e troca de posi¢do ocorra €
necessario que exista um sitio adjacente vazio e o dtomo possuir energia suficiente para
quebrar as ligacdes atdmicas que mantem esse atomo unido aos seus vizinhos e entdo causar
distor¢do na rede cristalina durante o deslocamento. O aumento da temperatura fornece
energia vibracional e uma pequena fracdo do nimero total de dtomos se movimentara por
difusdo por conta das magnitudes das suas energias vibracionais. O aumento da temperatura
aumenta também essa fragdo de 4tomos que se movimenta por difusdo. A difusdo intersticial

envolve a migracdo de atomos de uma posi¢do intersticial para outra posi¢do vizinha e o
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mecanismo que envolve o deslocamento de um atomo de uma posi¢do normal da rede
cristalina para um sitio vago no reticulo ¢ conhecido como difusao por lacuna. O processo no
qual os atomos de um sal fundido se difundem para o interior de um outro material sélido ¢

chamado de interdifusdo ou difusdo de impurezas (SHEWMON, 2016).

2.4.2. Coeficiente de difusao

A constante de proporcionalidade ou coeficiente de difusdo (D) indica a taxa de
dissolugao do soluto pelo solvente. Um dos fatores que influenciam na magnitude do
coeficiente de difusdo é o tamanho dos atomos. Atomos de tamanhos proximos a difusdo é
elevada, quando o mecanismo ¢ substitucional e quando os atomos apresentam tamanhos
muito diferentes o mecanismo apropriado € o intersticial. Outro fator importante ¢ a
temperatura, quanto mais elevada a temperatura maior sera a energia dos atomos e
consequentemente maior o coeficiente de difusdo. O tipo de estrutura cristalina do solvente
também interfere na difusdo, estruturas cristalinas compactas dificultam a difusdo assim como
o tipo e a quantidade de imperfeigdes presentes na rede cristalina. Portanto os defeitos
microestruturais, as discordancias e os vazios aumentam a intensidade da difusdo
(SHEWMON, 2016). Na pratica o coeficiente de difusdo efetivo representa a eficiéncia da
reacao de troca iOnica, isto €, a taxa de troca ionica. Os coeficientes de difusdo efetivos sao
calculados a partir da concentragdo versus os dados de perfil de profundidade de penetragao
do ion trocado (KARLSSON et al., 2017).

Assim sendo, o presente trabalho estuda a modificacdo quimica, na superficie de
porcelanas odontologicas feldspaticas, submetendo-as posteriormente ao processo de témpera
quimica, visando incrementar as propriedades mecanicas desses materiais. Estuda-se,
também, a influéncia do processo de témpera quimica sobre as propriedades Opticas do
material odontologico mediante andlise colorimétrica. Expde-se, em seguida, o processo de
difusdo dos ions envolvidos, no processo de témpera quimica, em porcelana odontoldgica
feldspatica.

O capitulo seguinte trata dos materiais e procedimentos gerais, para o estudo da
influéncia da témpera quimica, nas propriedades colorimétricas de porcelanas feldspaticas

para fins odontologicos.
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3. MATERIAIS E PROCEDIMENTOS GERAIS

Levando em consideragdo que a porcelana odontologica feldspatica, em se tratando de
estética, ¢ considerada a melhor e que o processo de témpera quimica pode incrementar as
propriedades mecanicas desse material, esse capitulo tem o objetivo de estudar a influéncia da
témpera quimica nas propriedades colorimétricas de porcelanas feldspaticas para fins
odontologicos.

Dessa forma, ¢ estudado o comportamento Optico de amostras de uma porcelana
odontologica feldspatica, antes e ap6s o processo de t€émpera quimica. A estabilidade de cor,
luminosidade, croma, matiz e o pardmetro de translucidez foram investigados.

Nesse sentido, apresentam-se a confec¢do dos corpos de prova; modificagdo quimica
da superficie: processo de pré-t€émpera; témpera quimica; colorimetria; caracterizagdo quimica

€ mecanica.

3.1. CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA

A matéria-prima selecionada para este trabalho foi a porcelana odontologica
feldspatica (Vision Low BB0 de baixa fusdo 950 °C, fabricado por Wohlwend AG -
Principado de Liechtenstein, fornecido pela Bradent Imports), comercializada como uma
pastilha de porcelana feldspatica reforcada com leucita (K2O-Al2O3-4S10»), apresentado na
figura 14. Elas estdo dentro do rol de materiais utilizados pelos protéticos, para a confeccao de

facetas e lentes de contato odontoldgicas.

Figura 14 - Pastilhas Vision Low BB0 com opacidade de 40-50% com alta translucidez.

d=11,0mm
h=283mm

Fonte: Autor, 2021.
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Na figura 15, apresenta-se um fluxograma com a sequéncia das operagdes de

confeccao das amostras usadas nos ensaios.

Figura 15 - Fluxograma do processo de preparacdo dos corpos de prova.

Confeccio dos Fixacdo dos discos de

Preparacdo da Preparacdo da
discos de copolimero na base do anel  suspensio refratéria suspensdo refrataria
copolimero. de silicone com os canais de (mistura manual). {mistura mecanica). v

alimentacéo “sprues”.

Colocacdo da Preenchimento do anel  Colocacio da base com Pulverizagdo do
v tampa no anel de de injegdo com a os discos (modelos) no umectante sobre os
injegdo. suspensdo refrataria. anel de injecio. discos (modelos).

Secagem do refratario - Retirada do refratario  Preparacdo da superficie Queima (eliminagdo) do
tomar presa (intervalo desde  do anel de injegdo. com remocio do excesso modelo de copolimero
o inicio da manipulag¢do até o do revestimento. para formagdo do molde V
material ficar rigido). (950°C).

16 15 - 14 13

Desinclusio do Desenho esquematico  Fundicdo e prensagem da  Pastilhas de porcelana
v corpo de prova do do sistema de ceramica. Temperatura odontoldgica
refratario. prensagen. de 950°C e pressio feldspatica.
especifica de 5.9 bar.

17 > 18 19

Corte do refratario Extracdo do corpo

Limpeza da superficie Corpos de prova.
de prova. do corpo de prova.

Fonte: Autor, 2022.
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A norma ABNT NBR/ISO 6872 estipula que, para a medigdo da resisténcia a flexao
biaxial, os corpos de prova de materiais odontologicos devem apresentar 14 + 2 mm de
didmetro com uma espessura de 1,2 = 0,2 mm (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS, 2016). Para a confecgio dos corpos de prova com essas dimensdes, foi usada a
técnica tradicional da cera perdida, representando o mesmo procedimento utilizado
atualmente por protéticos para a elaboragdo de proteses odontoldgicas. Os passos do
procedimento estao descritos na Figura 15.

Nas secdes seguintes descrevem-se: a preparagdo dos modelos de corpo de prova; a
fixagdo dos modelos na base do anel de fundigdo; a preparacao da suspensao; a colocagdo da
base com os modelos no anel de fundi¢do; o preenchimento do anel de fundicao; a retirada do
refratario do anel de fundi¢do; a preparacao da superficie do refratario; a queima e eliminagao
dos modelos; a fusdo e prensagem da ceramica; o processo de desinclusdo; a extragdo do

corpo de prova do refratario; e a limpeza dos corpos de prova de ceramica.

3.1.1. Preparaciao dos modelos de corpo de prova

Para a confec¢do dos modelos foram usadas placas em copolimero etileno acetato de
vinila (AF do Brasil), mostradas na Figura 16, com espessura de 1,5 mm. Os modelos foram
confeccionados com auxilio de uma maquina de corte a laser, em uma industria de perfil de

aluminio, no diametro de 14 + 2 mm, conforme apresenta-se na Figura 16.

Figura 16 - Placas em copolimero etileno acetato de vinila (a) e (b) placa cortada a laser e
confecgdo dos modelos.

a)

Fonte: (a) AF do Brasil, 2021; (b) Autor, 2021.
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3.1.2. Fixacao dos modelos na base do anel de fundiciao

Os modelos de copolimero foram fixados sobre a base de um suporte de silicone,
Figura 17 (a), com uso de canais de alimentagio sprues (confeccionados com fios de cera) de
2 a 2,5 mm de espessura e com comprimento de 4 a 7 mm (Ceraflex, Praddpolis/SP), Figura
17 (b). Os modelos de copolimero e os sprues foram fixados no suporte com cera fundida de

forma inclinada, permitindo a confec¢ao de um nimero maior de amostras.

Figura 17 - (a) Suporte de fixagdo dos modelos de copolimero e (b) anel de alimentagio
sprues.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.3. Preparacio da suspensiao

No recipiente do misturador elétrico (Renfert), previamente umedecido, foram
colocados 17,5 mL de liquido Begosol HE (produto comercial), 5,0 mL de 4gua destilada e 90
g do pd Bellavest (produto comercial). Quantidade suficiente para o preenchimento do anel de
fundi¢do de 100 mL. O material em suspensdo (pasta) foi misturado manualmente, com uso

de espétula, durante 1 min e 40 s e levado ao misturador elétrico (modelo: espatulador twister
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a vacuo Renfert), sob vacuo com pressao de -12,9 psi e velocidade de 300 rpm por 40 s como
mostra a Figura 18.

Figura 18 - Misturador elétrico a vacuo Renfert.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.4. Colocac¢ao da base com os modelos no anel de fundicao

Com os modelos fixados na base do anel de fundi¢cdo foram pulverizados de 1 a 2 mL
de umectante (composto por alcool etilico 96%, alcool isopropilico, tensoativo, d4gua, corante
e thinner - fornecedor: Kota Industria e Comércio LTDA, Sao Paulo/SP), para evitar a
formagao de bolhas de ar na interface entre os discos de copolimero e a parede do refratario

(Figura 19).
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Figura 19 - Pulverizagdo do umectante sobre os discos de copolimero.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.5. Preenchimento do anel de fundicio

Apoiou-se o anel de fundi¢do sobre o vibrador elétrico a 40 Hz (Marca: Vibramax VH
Essence Dental), em seguida, preenchendo-o com o revestimento liquido (suspensdo) até
cobrir totalmente os modelos de copolimero. O revestimento liquido foi vertido dentro do anel
de fundi¢do, mantendo uma distancia de 3 a 5 mm entre a cuba (recipiente do misturador
Renfert) e o topo do anel de fundi¢do. Vide Figura 20 (a).

Deixou-se essa distdncia com o objetivo de eliminar o ar aprisionado no liquido
refratrio. Apo6s preenchido o anel de injegdo, interrompeu-se a vibragdo. Uma tampa foi
ajustada na parte superior até que ocorresse o transbordamento do liquido pelo orificio

superior da mesma, Figura 20 (b) e (c).
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Figura 20 - (a) Preenchimento do anel de fundi¢do com o liquido refratario, (b) Colocagdo da
tampa no anel de fundicao e (c) pressao sobre a tampa no anel de fundi¢ao até vazamento do
liquido pelo orificio.

Fonte: Autor, 2021.

Apos a colocagdo da tampa no anel de inje¢do e deixado em repouso por 50 a 60 min

para tomar presa (ficar rigido).
3.1.6. Retirada do refratario do anel de fundicao

O refratario foi retirado do anel de fundicdo apds removidas as tampas superior e
inferior. A Figura 21 mostra como o refratario ¢ extraido do anel de fundi¢do de forma

manual.

Figura 21 - Extracdo do refratario do anel de fundigao.

Fonte: Autor, 2021.
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3.1.7. Preparacio da superficie do refratario

As imperfeigdes na superficie foram corrigidas. Para isso, retirou-se o excesso de
revestimento com auxilio de uma espatula metalica com corte (Figura 22). Objetivou-se com
esse procedimento tornar a base plana e evitar possiveis rachaduras no refratario, durante a

prensagem.

Figura 22 - Preparagdo da superficie, correcao de imperfeigoes.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.8. Queima e eliminacio dos modelos

Apods 25 a 30 min da retirada do refratario do anel de fundigdo, ele foi colocado
dentro do forno (forno mufla, modelo EDG 1800), Figura 23 (a) e (b), seguindo uma curva de
aquecimento que iniciou na temperatura ambiente até 500 °C, em uma taxa de aquecimento de
60 °C/min. Essa temperatura foi mantida por 15 min. Posteriormente, seguiu-se o
aquecimento com 60 °C/min até 950 °C, permanecendo nessa temperatura por 20 min (ciclo
térmico determinado pelo fabricante). No mesmo forno e nas mesmas condicdes, foi colocado

o émbolo a ser usado na prensagem.
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Figura 23 - (a) Forno para pré-aquecimento (forno mufla EDG 1800), (b) Forno aberto para
remocao do bloco de revestimento.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.9. Fusio e prensagem da ceramica

O refratario foi retirado do forno a 950 °C com auxilio de uma pinga e apoiado sobre a
base do suporte do forno de fusdo (Full-ceram press, Talmax). Vide Figura 24 (a).

As pastilhas de ceramica foram colocadas na cavidade do refratario e posicionado o
émbolo de zirconia pré-aquecido (mesma temperatura do refratario) sobre as pastilhas de
ceramica (Figura 25. A base foi levantada para o interior do forno sob vacuo de 29 Pa.

A fusdo foi realizada, usando uma curva desde 700 até 950 °C, usando uma taxa de
aquecimento de 60 °C/min, permanecendo na temperatura maxima por 20 min (ciclo térmico
determinado pelo fabricante).

Logo apds, ocorreu a prensagem a 4,5 bar (pistdo de 15 mm de didmetro sobre o
émbolo com diametro de 13 mm de diametro) que corresponde a uma pressao especifica de

5.9 bar, conforme dados termomecanicos apresentados na Tabela 2.
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Tabela 2 - Dados termomecanicos da inje¢do e prensagem a quente.

Variavel Valor

Temperatura inicial 700 °C

Taxa de aquecimento 60 °C/min

Temperatura final 950 °C

Tempo de injegao 20 min

Pressao de injecao 4,5 bar (especifica de 5,9 bar)
Temperatura de inicio do vacuo 500 °C

Temperatura de fim de vacuo 950 °C

Fonte: Autor, 2021.

O resfriamento seguiu a uma taxa de 60 °C/min até 250 °C e deixado até atingir a
temperatura ambiente, conforme mostra a Figura 24. Depois do ciclo completo de fusdo,
inje¢do e prensagem, os corpos de prova da cerdmica ganham o formato dos espagos deixados
pelos modelos de copolimero, que foram eliminados pela queima no primeiro forno.

Completado o ciclo, o refratario ¢ retirado do forno para resfriar (Figura 25).

Figura 24 - (a) Refratdrio com a cerdmica e émbolo sendo levado para apoiar na base do forno
para fusdo e prensagem ¢ (b) Representagdo esquematica da técnica de prensagem a quente.

[ " ?

Pastilha de ceramica |

Molde do disco |

vl
T ]

a) b)

Fonte: (a) Autor, 2021; (b) Gorman, Mcdevitt e Hill, 2000.
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Figura 25 - Refratario sendo retirado do forno, ap6s fusdo, prensagem e resfriamento até 250
°C, para resfriamento final a temperatura ambiente.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.10. Processo de desinclusao

Ap0s o refratario atingir a temperatura ambiente, iniciou-se o processo de desinclusao.
Marca-se uma linha em toda a circunferéncia do refratdrio com auxilio de outro émbolo € um
lapis (Figura 26).

Com uma fresa (micromotor, Talmax) e um disco de carbeto de silicio (carborundum,
Talmax) 22%0,12 mm, usando uma velocidade de 10000 rpm, realiza-se o corte em volta do

refratario, para extracao do corpo de prova de ceramica. Vide Figura 26 (a), (b) e (¢).

Figura 26 - (a) Marcacao com lapis do local do corte, (b) Corte do refratario com
fresa e disco de carbeto de silicio e (c) refratario cortado com o corpo de prova de ceramica
aparente.

Fonte: Autor, 2021.
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3.1.11. Extracio do corpo de prova do refratario

Concluido o processo de corte, inicia-se a remog¢ao do corpo de prova do refratario.
Para isso, foi utilizada uma fresa (micromotor, Talmax) e ponteira pera de tungsténio, fazendo
o desgaste de todo o refratario, até chegar a superficie da ceramica e extragdo dos corpos de

prova. Vide Figura 27 (a) e (b).

Figura 27 - (a) Desgaste do refratario e (b) corpos de prova (discos de cerdmica) apos
extracao.

Fonte: Autor, 2021.

3.1.12. Limpeza dos corpos de prova de cerimica

Posteriormente a remo¢ao do corpo de prova de ceramica do refratario, os modelos
foram separados com auxilio de uma fresa (micromotor, Talmax) e um minidisco diamantado.
Cada modelo de ceramica (amostra), apds separagao, passou por um processo de limpeza com
jato de alumina (graos de 50 pm — 270 mesh), com pressdo do jato de 3,5 bar (monojato,
Renfert). Em seguida, as amostras foram colocadas dentro de um limpador ultrassonico (HL-

800, 35 W) com agua destilada, numa frequéncia de 40 Hz para limpeza final.
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3.2.MODIFICACAO QUIMICA DA SUPERFICIE: PROCESSO DE PRE-TEMPERA

Para a modificagdo quimica de superficie, foram utilizados os processos de pré-
témpera, enriquecidos com nitrato de litio e com nitrato de potassio, para posterior tratamento

de t€émpera quimica. Seguem, nas segdes seguintes.

3.2.1. Pré-témpera com nitrato de litio

Para promover o enriquecimento superficial das amostras com ions de baixo raio, foi
utilizado nitrato de litio (LiINO3; >95%, Dinamica Quimica Contemporanea). A fusdo do
LiNO:; foi realizada em forno mufla Jung (Modelo LF2313) a uma taxa de 10 °C/min até 400
°C. Foram confeccionadas 20 amostras. Todas as 20 amostras foram previamente mantidas na
temperatura do tratamento quimico por 10 min, antes de serem submersas no banho fundido a
fim de evitar sua fratura por choque térmico.

Com o auxilio de um suporte metalico, as amostras foram submersas ¢ mantidas no
banho de sal fundido durante 4 h. Apo6s o tratamento quimico de pré-témpera, as amostras
foram removidas do forno mufla, limpas em agua corrente, para remover o excesso de sal e
secas em estufa por 24 h, para retirar a umidade superficial. Posteriormente, 10 amostras
foram encaminhadas para o teste de resisténcia mecanica a flexdo biaxial, conforme Norma
ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2016), e
as outras 10 amostras, separadas para o tratamento quimico (t€émpera) com nitrato de potéssio.

Convém reafirmar que foram produzidas essas amostras para que fossem enriquecidas
com Li" em sua superficie, primeiramente, para posterior troca catidnica com os ions K7,

presentes no banho de KNO; fundido

3.2.2. Pré-témpera com nitrato de potassio

Utilizou-se o nitrato de potéassio (KNO3 >99% PA, Quimica Moderna), a fim de se
obter o enriquecimento superficial com ions potdssio. A fusdo do KNOs3 foi realizada em
forno mufla Jung (Modelo LF2313) a uma velocidade de 10 °C/min até 480 °C. Foram
confeccionadas 20 amostras. Essas amostras foram previamente mantidas na temperatura do
tratamento quimico por 10 min, antes de serem submersas no banho fundido, para evitar a

ocorréncia de fraturas por choque térmico.
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Utilizou-se, também, um suporte metalico para o banho de sal fundido a que foram
submetidas as amostras ficando submersas durante 5 h. Depois do tratamento quimico de pré-
témpera, as amostras foram removidas do forno mufla. Foi necessaria a limpeza delas em
agua corrente para a remogao do excesso de sal e secas em estufa por 24 h, para retirar a
umidade superficial.

Posteriormente, 10 amostras foram encaminhadas para o teste de resisténcia mecanica
4 flexdo biaxial, em consonincia com a Norma ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2016), e as outras 10 amostras separadas
destinaram-se ao tratamento quimico de témpera com nitrato de rubidio.

Posto isso, as amostras passaram por esse processo para serem enriquecidas com K™
em sua superficie, antes da troca catidnica com os ions Rb", presentes no banho fundido de

RbNO:s.

3.3. TEMPERA QUIMICA

Explicitadas as modificagdes quimicas de superficie, nas secdes seguintes sio

descritos os tratamentos de témpera quimica.

3.3.1. Témpera com nitrato de potassio

Para o tratamento de t€émpera quimica foi utilizado nitrato de potassio (KNO3z > 99%
PA, Quimica Moderna). O aquecimento e a fusdo do KNOj3 foram realizados em forno mufla
Jung (Modelo LF2313) a uma velocidade de 10 °C/min até¢ 480 °C. As amostras foram
previamente mantidas na temperatura do tratamento quimico por 10 min antes de serem
submersas no banho fundido, para que se evitasse sua fratura por choque térmico.

Utilizou-se um suporte metalico para que as amostras ficassem submersas em banho
de sal fundido, por um periodo de 5 h. Apds o tratamento quimico de t€émpera, as amostras
foram removidas do forno mufla, fez-se a limpeza em 4gua corrente no intuito de retirar o
excesso de sal. Em seguida, foram levadas a estufa por 24 h para retirar a umidade superficial.
Posteriormente, as amostras foram encaminhadas para o teste de resisténcia mecanica a flexao
biaxial, de acordo com a Norma ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE
NORMAS TECNICAS, 2016).
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Ressalta-se que as amostras, produzidas nessa parte do trabalho, tém o objetivo de
serem submetidas a troca catidnica com ions Na', inicialmente presentes na cerdmica

feldspatica BBO com os ions K, presentes no banho de KNOs fundido.

3.3.2. Témpera com nitrato de rubidio

Para o tratamento de témpera quimica foi utilizado nitrato de rubidio (RbNO; >95%
PA, Quimica Moderna). O aquecimento e fusdo do RbNOs foram realizados em forno mufla
Jung (Modelo LF2313) a uma velocidade de 10 °C/min até 450 °C. Cabe mencionar que as
amostras foram previamente mantidas na temperatura do tratamento quimico por 10 min antes
de serem submersas no banho fundido com a finalidade de evitar fraturas, em decorréncia de
choque térmico.

Foi utilizado um suporte metalico para que as amostras ficassem submersas no banho
de sal fundido durante 24 h. As amostras foram removidas do forno mufla apds o tratamento
quimico de témpera; lavadas em agua corrente para que o excesso de sal fosse removido. Em
seguida, colocadas em estufa por 24 h para retirar a umidade superficial. As amostras,
posteriormente, foram encaminhadas para o teste de resisténcia mecanica a flexdo biaxial,
segundo a Norma ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS, 2016).

Assim sendo, foram desenvolvidas essas amostras para, posteriormente, serem
submetidas a troca catiénica com ions monovalentes que estdo, inicialmente, na ceramica

feldspatica BBO com os ions Rb", presentes no banho de RbNO3 fundido.
3.4. COLORIMETRIA

Utilizou-se a colorimetria para medir nas amostras as diferencas de cor, luminosidade,
croma e matiz, bem como para os célculos do pardmetro de translucidez (PT) e razdo de
contraste (RC) que sdo apresentados nas se¢des seguintes.

3.4.1. Mensuracao das coordenadas L*a*b*

Todas as amostras foram mensuradas em um espectrofotdmetro de esfera de

integragdo (Minolta CM 3600d, Konica Minolta, Téquio, Japao) antes e apds os tratamentos
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de superficie e da témpera quimica. As amostras limpas e secas foram posicionadas sobre
fundos branco (padrao de calibragdo CIE L* = 92,717; a* = - 1,391; b* = 4,184) e preto
(padrao de calibragao CIE L* = 6,789; a* = -0,055; b* = 1,451), absolutos ¢ mensurados,
consecutivamente, no seu centro por trés vezes.

Utilizou-se o propileno glicol (LabSynth, Diadema, Sdo Paulo, Brasil) entre as
amostras e os fundos, para garantir a continuidade Optica e reduzir o efeito de edge-loss.
(DOZIC et al., 2003). Foram selecionados para esse estudo: modo de refletdncia, com
geometria de medi¢do d/8°; observador padrdo 2°; comprimento de onda de 360-740 nm
(intervalo de 10 nm); area de iluminag¢do/medi¢do, em area pequena (3 mm), componente
especular exclusa (SCE) e iluminante padrio D65. As coordenadas L*a*b* (Sistema
CIEL*a*b*) e xyz (Sistema CIE XYZ) foram registradas no software do sistema (OnColor
QC, Konica Minolta, Toquio, Japao).

3.4.2. Calculo das diferencas de cor, luminosidade, croma e matiz

Para os calculos das diferencas de cor, luminosidade, croma e matiz, os valores das
coordenadas L*a*b*, antes e apds o processo de témpera quimica, foram avaliados pelo

sistema CIEDE2000, empregando a seguinte formula:

1/2

s )+ (259 () + Re () () X

Onde, AL’, AC’ e AH’ sdo os valores correspondentes as diferencas de luminosidade,
croma e matiz, respectivamente. Rt ¢ a fun¢do de rotagcdo; Si, Sc e Sy sdo as funcdes de
ponderacao; e os fatores paramétricos Ki, Kc e Ku sdo os termos a serem ajustados que, nesse
estudo, foram definidos para 1 (RAGAIN; JOHNSTON, 2001; SHARMA; WU; DALAL,
2005). Para avaliar as diferencas de cor (AEoo), ANOVA, foram empregados dois critérios
(tratamento de superficie e sem tratamento). As diferencas de luminosidade (AL’), croma
(AC’), matiz (AH’) foram analisadas por ANOVA de medidas repetidas. Comparagdes
multiplas foram feitas pelo teste de Tukey HSD (0<0,05). Para realizacdo dos testes

estatisticos foi utilizado software Statistica 10. (Stat Soft Inc., EUA).
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3.4.3. Calculos do parametro de translucidez (PT) e raziao de contraste (RC)

O parametro de translucidez (PT) foi determinado a partir das diferengas entre as
coordenadas L*a*b* sobre os fundos branco e preto. Quanto mais alto o valor obtido, maior a
translucidez do material. Para calcular o PT, foi empregada a férmula CIELab, B e W

referem-se, respectivamente, aos fundos preto e branco:

12
PT= [(L*B—L*W)2+(a*B—a*W)2+(b*B-b*W)2] (5)

Para o calculo da razdo de contraste (RC), embasou-se nas mensuragdes do sistema
CIE XYZ. Os valores de matiz (x), croma (y) e intensidade luminosa (Z) foram obtidos a
partir de medidas espectrofotométricas sob fundos branco e preto absolutos. Para o célculo do

RC, utilizou-se a seguinte formula:

RC= (ﬁ) (6)

Yw

Os valores de PT (parametro de translucidez) e razdo de contraste (RC) foram
avaliados por ANOVA a dois critérios (tratamento de superficie e sem tratamento). Foram

feitas comparagdes multiplas com o uso do teste de Tukey HSD (0<0,05).
3.5. CARACTERIZACAO QUIMICA E MECANICA

Para a caracterizacdo quimica da amostra de porcelana odontologica foram utilizadas:
analise quimica por fluorescéncia de raio X (FRX) e andlise de fases cristalinas por difragao
de raio X (DRX); Microscopia eletronica de varredura MEV. Para a caracterizagdo mecénica

utilizou-se resisténcia a flexao biaxial. Abaixo descreve-se cada um desses processos.
3.5.1. Analise quimica por fluorescéncia de raio X (FRX)
A amostra de porcelana odontologica feldspatica obtida comercialmente (vision low

BB0) in natura foi seca, em estufa a 150 °C, até massa constante, triturada com rolo de agata,

homogeneizada e quarteada. A amostra quarteada foi moida em moinho anelar de carbeto de
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tungsténio, para chegar a granulometria adequada ao FRX e melhor homogeneizagdo. Uma
aliquota da amostra foi colocada em estufa novamente, a 150 °C, para secagem até massa
constante, resfriada em dessecador e pesada para confec¢ao da pérola. A pérola ¢ um disco de
vidro, preparado pela mistura da amostra com um fundente. Paralelamente, foi feita a
determinagdo da perda ao fogo por calcinagdo (PF) a 1000 °C, cujo resultado apresenta-se

junto aos 6xidos analisados.

3.5.2. Analise de fases cristalinas por difraciao de raio X (DRX)

Foi utilizado um difratdmetro (Bruker Theta-Theta, modelo D8 Advance), para a
determinagdo das fases cristalinas. Os parametros de medida dependeram de cada amostra; a
voltagem variou entre 30 e 40 kV; a intensidade, entre 40 e 45 mA; a constante de tempo,
entre 0,5 ¢ 1,2 s; o tamanho do passo variou entre 0,015 e 0,02° ¢ o angulo desde 26 = 5° até
20 =90°.

Para a analise de DRX, a amostra foi macerada em almofariz, passante em malha 325
mesh, colocada no porta-amostra e levada a leitura no difractdometro de raio X. Depois da
leitura realizada, os dados foram tratados em software de identificagdo de fases (EVA —
Escala Visual Analdgica) e quantificado em outro sofiware chamado Topas (ambos Bruker).

O equipamento utilizado no ensaio, para a cerdmica odontologica feldspatica, foi um
Difractometro Bruker AXS — D8 com gonidmetro 20 (2-theta). A radiacdo Ka em tubo de
cobre, nas condi¢des de tensdo de 40 kV, e corrente de 40 mA, sistema 6tico primario de
grelhas Soller, uma abertura fixa de 0,5 mm, detector de estado so6lido PSD (VANTEK,
BRUKER), padrao interno de corindon 1976-NIST, velocidade e intervalo de varredura do
gonidmetro de 4 g/s para 0,02° do gonidmetro de 2° a 72° (20), respectivamente.

Para a ceramica odontologica de dissilicato de litio, a velocidade e o intervalo de
varredura do gonidometro foram de 1,0 g/s para 0,02° do goniometro de 2° a 72° (20),
respectivamente. Foi realizada a quantificagdo das fases cristalinas identificadas na amostra
pelo Método de Rietveld com GOF = 2,38 e Rwp = 15,47, quantificagdo orientativa devido a

presenca de fase amorfa e picos nado identificados em 260 = 4,3 e 24,8°.
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3.5.3. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para a analise microestrutural das amostras foi utilizada a técnica de microscopia
eletronica de varredura (MEV, JEOL JSM 6390), em modo de elétrons secundarios (SE),
potencial de 15 kV e ampliacdo entre 20 e 500x. A amostra foi cortada na espessura/altura
desejada, em torno de 1 mm, com uso da Isomet, ¢ a superficie polida com lixadeira politriz
(lixa disco grao 1000). Em seguida, foi realizado o recobrimento com ouro (recobridora
Danton Vacum IV) e colocada na superficie uma fita condutora de forma a conduzir as cargas
elétricas da amostra até o porta-amostra.

Em relagdo a analise quimica microestrutural, foi usado um espectrofotdometro de raios
X de energia dispersiva (EDS, microssonda EDS Thermo Noran Six) acoplado ao MEV,
possibilitando uma analise semiquantitativa da composi¢cdo, na sec¢dao transversal das

amostras.

3.5.4. Resisténcia a flexao biaxial

A resisténcia mecanica a flexdo foi medida usando o ensaio de flexdo biaxial. Para
1sso, utilizou-se o fleximetro de bancada Servitech (CT-12624), adaptado a Norma ABNT
NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2016), com taxa
de incremento de carga 2,9 N/mm?s (5 Hz). Para cada tratamento, foram ensaiadas 10
amostras, como pode ser visualizado na Figura 28.

As amostras em formato de disco com 14 + 2 mm de didmetro e espessura de 1,2 +
0,2 mm foram posicionadas sobre trés esferas de ago temperado, separadas a 120° de
distancia, formando um suporte de apoio circular com didmetro de 11 + 1 mm (Figura 28a).
No centro da amostra a pressao foi aplicada por um pino com didmetro de 1,4 + 0,2 mm. A
tensdo maxima de tragdo no centro foi calculada empregando-se as equagdes 7, 8 € 9, de
acordo com Huang e Hsueh (2011) e a NBR ISO 6872:2016 (ASSOCIACAO BRASILEIRA
DE NORMAS TECNICAS, 2016):

-0,2387P(x-y)
G: b—2

(M
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2\ 1] (12\2
x=(1+v) In (i) +[7 (é) (3)
y=(1+W)[1+1n (—;)2 1+(1-v) (—;)2 )

onde:

o = Tensdo maxima de tragdo no centro (MPa)

P =Forca de falha (N)

r1 = Raio do circulo do suporte (mm)

r2 = Raio da é4rea da carga (mm)

r3 = Raio da amostra (mm)

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

v = Coeficiente de Poisson (usado 0,25, conforme especificado pela Norma ABNT NBR\ISO
6872).

Figura 28 - (a) Fleximetro de bancada usado para medir a resisténcia a flexdo biaxial,
(b) e (c) diagramas do ensaio de resisténcia a flexao biaxial.,

Posigdo A l P Posigao C l P
I_. L ._I
——0.967,
B
Posigdo D i

©

a)

Fonte: (a) Autor, 2021; (b) e (c) Adaptagdo de Huang e Hsueh (2011).

Onde P ¢ a carga aplicada e F ¢ a forca de atrito entre a superficie de apoio e o

dispositivo de carregamento: posicdo A, vista frontal do pistdo sobre o anel; posi¢ao B, vista



68

superior do pistao sobre o anel; posi¢ao C, vista frontal do pistdo em trés esferas e posi¢ao D,
vista superior do pistao em trés esferas.

Neste capitulo apresentou-se a metodologia utilizada para o desenvolvimento do
experimento, objeto desta tese.

O capitulo a seguir trata sobre a influéncia da modificagdo quimica na superficie de
porcelanas odontologicas com posterior témpera quimica sobre a resisténcia mecanica a

flexdao e o modulo de Weibull.
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4. INFLUENCIA DA MODIFICACAO QUIMICA NA SUPERFICIE DE
PORCELANAS ODONTOLOGICAS COM POSTERIOR TEMPERA QUIMICA
SOBRE A RESISTENCIA MECANICA A FLEXAO E O MODULO DE
WEIBULL

As ceramicas sao materiais inorganicos, constituidas por elementos metalicos € nao
metalicos que apresentam elevada estabilidade quimica. Isso resulta em alta
biocompatibilidade, alta resisténcia a compressdo ¢ ao desgaste, sdo isolantes térmicos e
apresentam uma excelente estética, por possuirem estabilidade de cor e translucidez a longo
prazo (KELLY; BENETTI, 2011).

As ceramicas sdo materiais fridveis, ou seja, apresentam pouca ou nenhuma
capacidade de deformagdo plastica, sdo sensiveis a concentracdo de tensdes em volta de
defeitos pré-existentes. Os defeitos sdo gerados durante o processamento (poros, inclusdes) ou
apods a manipulagdo, acabamento ou uso (QUINN; GETTINGS; KBLER, 2008).

De acordo com Absi, Fournier e Glandus (1999), a fratura de materiais frageis a
temperatura ambiente ¢ um fendmeno que exibe carater aleatorio, sendo a lei de
comportamento entre tensdes e deformagdes limitada a uma zona elastica ndo pré-definida.
Em virtude disso, a andlise estatistica de Weibull ¢ uma das metodologias mais empregadas
para se estudar o comportamento mecanico de materiais frageis (WEIBULL, 1951). Essa
analise supde uma distribuicdo unimodal de falhas que rege a fratura e, no caso particular
desse estudo, a ceramica odontologica feldspatica, um so6lido submetido a uma tensdo
uniforme o, expressa a probabilidade de sobrevivéncia desse material a tensdo c. Na lei
conhecida como “lei de Weibull de trés pardmetros”, m ¢ o médulo de Weibull, 6, a tensao
uniforme igual a zero e 6o ¢ uma constante de padronizag¢do. Por conveniéncia, o valor limite
ou ¢ frequentemente considerado nulo, entdo a lei de Weibull deixa de ser de trés parametros,
para ser de dois, regida por m e oo (ABSI; FOURNIER; GLANDUS, 1999; CRAIG et al.,
2016).

Os materiais de ceramica odontoldgica como as ceramicas feldspaticas, o dissilicato de
litio e as ceramicas Oxidas apresentam comportamento fragil em temperatura ambiente,
quando expostas a esforcos mecanicos provocados pelo processo mastigatorio. Esses

materiais sdo rotineiramente empregados para a reconstituicao dos dentes naturais.
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Para Sakaguchi e Powers (2012), a substituicdo de estruturas dentarias deve levar em
consideragdo a forma e as funcdes das estruturas naturais perdidas. Embora a forma e a
aparéncia dos dentes sejam os aspectos mais visiveis, a fungdo dos dentes e dos tecidos de
suporte contribui muito para a qualidade de vida. A saude bucal e fisica ¢ amplamente aceita
como interligadas, existe uma sincroniza¢do dos elementos da cavidade bucal, incluindo os
dentes e os tecidos internos da boca, pois sdo necessarios para comer, falar, engolir e respirar
adequadamente (SAKAGUCHI; POWERS, 2012).

Esses mesmos autores atribuem a aplicagdo da ciéncia e engenharia dos materiais a
velocidade do desenvolvimento e o progresso dos materiais odontoldgicos, por ser o ambiente
bucal de alta complexidade pelas constantes mudancas de pH, temperatura, esforgos
mecanicos € a presenga de bactérias que tornam esse ambiente agressivo aos materiais
utilizados. Além disso, os pacientes esperam que os materiais usados superem os dentes
naturais que estdo sendo substituidos.

Como alternativa de materiais com propriedades mecanicas superiores, a zirconia tem
atraido a aten¢do de pesquisadores e clinicos (MIYAZAKI et al., 2013). Contudo, uma
superioridade mecanica ndo € suficiente para atender tudo que ¢ esperado em uma restauragao
odontolégica. As ceramicas de alta resisténcia sdo, em sua maioria, resistentes a acidos,
devido a auséncia de silica ou de uma fase vitrea em sua composicdo. A estética também ¢
prejudicada, por serem materiais policristalinos, com pouca ou quase nenhuma fase vitrea.
Esses materiais se tornam opacos e perdem a translucidez, importante caracteristica de
combinagdo com os dentes naturais (RUALES-CARRERA et al., 2019).

Durante as ultimas trés décadas, pesquisadores estudaram o comportamento mecanico
de diferentes materiais cerdmicos para uso odontoldgico. Entre os mais estudados estdo as
ceramicas feldspaticas e as de dissilicato de litio. Ao longo dos ultimos anos, a porcelana
feldspatica tem apresentado evolugdo quanto a resisténcia a flexdo. Entretanto, bem menos
significativa ao se comparar a ceramica de dissilicato de litio (ANUSAVICE; SHEN; LEE,
1992; FISCHER et al., 2005; FISCHER; MAIER; MARX, 2000; ROSA et al., 2010; WHITE;
SEGHI, 1992). A ceramica odontoldgica de dissilicato de litio teve uma evolugdo
consideravel, na resisténcia a flexao, passando de 140 MPa na década de 1990 a valores de até
400 MPa, nos ultimos anos (APEL et al., 2007; WAGNER; CHU, 1996).

Nao se pode deixar de citar a zirconia que tem ocupado um lugar de destaque entre as
ceramicas odontologicas. Introduzida no final dos anos de 1990, ela tem, desde entdo,

revolucionado o mercado de ceramicas odontologicas devido as suas propriedades mecanicas



71

superiores, superando os 1000 MPa de resisténcia a flexdo. A despeito disso, ndo oferece uma
aparéncia estética tdo proxima aos dentes naturais, a0 se comparar com as porcelanas
feldspaticas (CARRABBA et al., 2017).

Por sua vez, as ceramicas feldspaticas sdo consideradas o que ha de melhor, no
mercado dos materiais odontologicos, quando o quesito ¢ a estética. Por sua alta qualidade
estética, as porcelanas feldspaticas sdo usadas geralmente nas restauragdes dos dentes frontais,
como restauracdes (inlays, onlays e veneers - facetas e lentes de contato) ou como materiais
de recobrimento de ntcleo em coroas bicamadas e proteses parciais fixas (CESAR et al.,
2008).

Entretanto, trata-se de um material fragil com pouca ou nenhuma deformacao plastica
que apresenta resisténcia a flexao de 60 a 70 MPa, a compressao de 149 a 340 MPa, e a tragao
de 25 a 40 MPa (JOHNSTON; O’BRIEN, 1980). Os dentistas, muitas vezes, deparam-se com
falhas mecanicas inesperadas da restauragdo com ceramica feldspatica, provavelmente
causadas pela propagacdo de trincas de falhas de superficie, inerentes ao tipo de material e
falhas de processamento (poros, inclusdes) ou apds a manipulagdo, acabamento ou uso
(QUINN; GETTINGS; KBLER, 2008).

Uma maneira pratica de fortalecer a ceramica ¢ introduzir um estado de tensdes de
compressao, na superficie, por meio de témpera fisica (térmica) ou quimica (troca idnica)
(ANUSAVICE et al., 1989; KELLY et al., 1990). Yoshimura e Cesar (2015) sugerem o
método pela troca idnica como estratégia para aumentar as propriedades mecanicas das
ceramicas feldspaticas.

Neste capitulo apresenta-se um estudo sobre a influéncia do tratamento por t€émpera
quimica, também conhecido como troca i0nica, para obten¢do de uma camada superficial
compressiva, visando o incremento da resisténcia mecanica a flexao e do modulo de Weibull

a niveis proximos as propriedades do dissilicato de litio.
4.1 MATERIAIS E METODOS
Nesta secdo sdo apresentadas: a preparagdo dos corpos de prova; caracterizacao

microestrutural; caracterizagdo quimica e mecanica; modificagdo na superficie e t€émpera

quimica; e medida da resisténcia mecanica a flexao.
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4.1.1. Preparacio dos corpos de prova

Os corpos de prova foram preparados em formato de discos, de 14 + 2 mm de
didmetro e espessura de 1,2 = 0,2 mm (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS E
TECNICAS, 2006), pelo processo de cera perdida, por compactagdo e prensagem a quente de
pastilhas de porcelana feldspatica e blocos de dissilicato de litio. As pastilhas comerciais
utilizadas foram as Vision Low BB(0 de baixa fusdo 950 °C, fabricado por Wohlwend AG —
Principado de Liechtenstein, fornecido pela Bradent Imports, pastilha de porcelana feldspatica
reforcada com leucita (K>O- Al203-4Si0;). Os blocos comerciais utilizados foram IPS e-max
HT BL3 - Ivoclar Vivadent (Alemanha), sobras do processo de preparagdao de protese pelo
processo CAD/CAM de um laboratdrio odontologico de Santa Catarina.

O processo de preparacao das amostras esta descrito no terceiro capitulo, se¢ao 3.1.1,
com indicacdo de todos os parametros de temperatura, pressdo, velocidade de aquecimento e
resfriamento, bem como a descrigdo dos materiais utilizados. Para os ensaios foram
confeccionadas 63 amostras de ceramica feldspatica e 10 amostras de dissilicato de litio.
Mediante a andlise da microestrutura dos corpos de prova (Figuras 31 a 33), foi possivel
validar o método utilizado na preparacdo dos corpos de prova que foram utilizados nos
experimentos.

Apbs a confeccdo das amostras, elas foram nomeadas em grupos, de acordo com o
tratamento quimico recebido, sendo elas:

e STD: Padrao sem témpera (amostra de controle);

e STD + KNOs: Amostras padrdo que receberam uma témpera com banho com
nitrato de potassio (KNO3) fundido, durante 5 h a 480 °C;

e LiNOs: Amostras do padrdo (STD) que receberam um enriquecimento na
superficie (pré-t€émpera) com banho de nitrato de litio (LiNO3) fundido, a 400
°C durante 4 h;

e LiNO; + KNOs3: Amostras que receberam pré-t€émpera com LiNO3 e com
posterior témpera com nitrato de potassio (KNOs3) fundido, durante 5 h a 480
OC;

e STD + RbNO3: Amostras do STD que foram temperadas em um banho de
nitrato de rubidio (RbNO3) fundido, a 450 °C durante 24 h;

e KNO; + RbNOs3: Amostras do STD que receberam uma pré-t€émpera com
KNOs e com posterior témpera com nitrato de rubidio (RbNO3) fundido, a
450 °C durante 24 h.

e LixSi,Os: Amostras de dissilicato de litio, elaboradas pelo mesmo processo
das amostras de porcelana feldspatica, sem nenhum tratamento, para fins
comparativos das propriedades mecanicas.
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Em todos os tratamentos as amostras foram levadas ao forno a uma temperatura de
250 °C antes de serem mergulhadas nos banhos para evitar o surgimento de trincas térmicas e
preservar a sua integridade. Para todos os grupos temperados, antes do ensaio de resisténcia a
flexdo, os corpos de prova foram levados ao espectrofotdmetro, para ensaio de colorimetria
com avaliagdo da cor e translucidez, em comparagao com os dados colorimétricos do grupo de
controle. A Tabela 3 resume a nomenclatura das amostras, bem como as condigdes de tempo e

temperatura usadas neste trabalho.

Tabela 3 - Condig¢des de tempo e temperatura usadas nos tratamentos quimicos.

Modificacio na superficie Témpera quimica
Nomenclatura (Pré-témpera) (troca ionica)
da amostra Reagente Te(rllll)po Tem{)oe(r:';ltura Reagente Te(rlrll)po Tem[()oziltura

STD --- --- --- --- --- -—-
STD + KNO3 --- --- --—- KNO3 5 480
LiNO3 --- --- --- LiNO; 4 400
LiNO3; + KNOs | LiNOs3 4 400 KNO:s 5 480
STD + RbNO3 --- --- --- RbNO3 24 450
KNOs3; + RbNO3 | KNO:; 5 480 RbNO3 24 450
L12S1205 --- --- --- Li2S1205 -—- -—-

Fonte: Autor, 2021.

As temperaturas usadas nos processos de troca ionica foram estipuladas visando ndo
ultrapassar a temperatura de decomposi¢do térmica dos respectivos sais. Portanto, como a
temperatura de degradagdao do KNO3 ¢ maior que 500 °C, a do LiNOs3 esta na faixa de 383-
420 °C e o sal de nitrato de rubidio (RbNQO3) € estavel até 600 °C (STERN, 1972), justifica-se
a utilizacdo das temperaturas apresentadas na tabela 3. Os tempos foram selecionados de
acordo com trabalhos anteriores resumidos em um review (RUALES-CARRERA et al.,
2022), no intuito também se adequar ao tamanho do raio idnico de cada metal alcalino. Neste
caso, tempos menores para ions de menor raio e tempos maiores para ions de maior raio,
levando em consideragdo que o coeficiente de difusdo diminui com o aumento do raio i6nico

(KARLSSON et al., 2017).
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4.1.2. Caracterizacao microestrutural

Analisou-se a microestrutura da porcelana feldspatica usando a técnica de microscopia
eletronica de varredura (MEV, JEOL JSM 6390) com modo de elétrons secundarios (SE),
potencial de 15 kV e ampliacdo entre 20 e 500 x. Os parametros estdo descritos no capitulo 3,
na sec¢do 3.5.3. Por fim, foi construido um perfil de concentragdo dos elementos Na, K ¢ Rb

com auxilio de um software de anélise de imagens (ImageJ, INH).

4.1.3. Caracterizacio quimica e mecanica

As caracterizagdes quimicas da porcelana odontoldgica feldspatica e dissilicato de
litio foram realizadas por fluorescéncia de raio X (FRX), conforme descrito no capitulo 3,
se¢do 3.5.1. A determinagdo de B,Os foi realizada via analise titrimétrica e a determinagdo do
Li,0O foi realizada via espectrometria de emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado
ICP — OES. A analise quimica foi realizada para identificacdo dos ions presentes na porcelana
feldspatica que poderiam ser trocados entre o sal fundido. Também foi realizado um estudo da
composi¢ao mineralogica da porcelana feldspatica e a de dissilicato de litio, usando a técnica
de difracao de raio X (DRX), conforme método descrito no capitulo 3, se¢do 3.5.2.

A resisténcia a flexdo biaxial foi determinada em todas as 63 amostras de ceramica

feldspatica e outras 10 amostras de dissilicato de litio

4.1.4. Modificacao na superficie e tétmpera quimica

Para o tratamento de pré-témpera foi usado o nitrato de litio (LiNO3; >95%, ponto de
fusdo 255 °C e decomposi¢ao 873 °C, Dinamica Quimica Contemporanea). O sal foi fundido
em uma mufla e mantido na temperatura de 400 °C. As amostras de porcelana odontoldgica
feldspatica foram imersas no banho de LiNO3 fundido com auxilio de um suporte e mantidas
a 400 °C por 4 h. Depois do tratamento de pré-témpera as amostras foram recolhidas para a
limpeza de sua superficie em agua corrente, posteriormente levadas a estufa a 150 °C por 2 h
para a remoc¢do da umidade da superficie.

Para o processo de témpera quimica foi utilizado nitrato de potdssio anidro (KNOs3,
>99% PA, ponto de fusdo 334 °C, Quimica Moderna, Brasil) e nitrato de rubidio (RbNO3,
>90% PA, ponto de fusao 310 °C, temperatura de decomposicao 578 °C, Quimica Moderna,
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Brasil). Os sais foram fundidos em uma mufla e mantidos a temperatura de 480 °C para o
KNOs3 e 450 °C para o RbNOs;. As amostras de porcelana odontolégica feldspatica foram
imersas no banho de KNO3 fundido com o auxilio de um suporte ¢ mantidas a 480 °C por 5 h
e no banho de RbNO3 a 450 °C por 24 h. Apds a témpera quimica, as amostras foram retiradas
e sua superficie foi limpa em agua corrente. Em seguida, foram secas em estufa a 150 °C por 2

h para remover a umidade da superficie.

4.1.5. Medida da resisténcia mecanica a flexdo

A resisténcia a flexdo biaxial foi mensurada usando os dispositivos indicados pela
Norma ABNT NBR/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS E TECNICAS,
2016), adaptado ao fleximetro de bancada Servitech (CT-12624), com taxa de incremento de
carga 2,9 N/mm?s (5 Hz). Para cada tratamento, foram ensaiadas um minimo de 10 amostras,
conforme estabelece a Norma ABNT/ISO 6872 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE
NORMAS E TECNICAS, 2016). A amostra em forma de disco com 14 = 2 mm de didmetro e
a espessura de 1,2 + 0,2 mm foi posicionada sobre trés esferas de ago temperado, separadas a
120° de distancia, formando um suporte de apoio circular com diametro de 11 + 1 mm (Figura
28a). No centro da amostra, a pressao foi aplicada por um pino com diametro de 1,4 + 0,2

mm. A tensdo maxima de tra¢do no centro foi calculada usando as equagodes 7, 8 € 9.

4.2. RESULTADOS E DISCUSSAO

As segdes seguintes tratam da andlise quimica e microestrutural; propriedades

mecanicas; e estudo do processo de difusdo ionica.
4.2.1. Analise quimica e microestrutural
Na Tabela 4 pode-se verificar os resultados da anélise quimica por espectroscopia de

fluorescéncia de raio X (FRX) da porcelana feldspatica (BB0) e da porcelana de dissilicato de

litio (IPS e-max).
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Tabela 4 - Andlise quimica da porcelana odontologica feldspatica (BB0) e da ceramica de
dissilicato de litio (IPS e-max).

Oxidos Porcelana feldspatica BB0 Dissilicato de litio
(wt.%) (wt.%)
SiO 69,91 69,79
ALO; 15,00 1,31
K20 9,50 4,63
NaxO 8,69 0,09
BaO 1,44 0,01
Li2O 0,73 17,88
CaO 0,72 0,00
MgO <0,05 0,10
Fe;03 <0,05 0,25
MnO <0,05 0,01
TiO2 <0,05 0,01
C0203 <0,01 0,08
Cr203 <0,01 0,01
PbO <0,01 0,04
Zn0O <0,01 1,06
SrO 0,07 0,51
V4(0}! 0,00 1,66
B203 N.D. 0,00
P20s 0,00 3,03
PF1000°c 0,52 0,00

Fonte: Autor, 2021.

De acordo com a composi¢ao quimica apresentada na Tabela 4, a porcelana feldspatica
¢ constituida por aluminossilicato rico em elementos alcalinos (Na, K). Esses elementos
atuam como fundentes, reduzindo a sua temperatura de fusdo. Como a quantidade de Na,O e
K20 sdo proximas, sugere-se tratar de um feldspato duplo sdédico e potassico presente na
composi¢ao dessa porcelana.

O processo de témpera quimica € caracterizado pela substituigdo de ions de menor raio
por ions de maior raio. Nesse sentido, o objetivo da témpera quimica ¢ a substituicdo de

cations de sodio (Na', raio idnico 0,190 nm) e/ou cations de potassio (K, raio idnico 0,266
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nm) (KISTLER, 1962; YOSHIMURA; CESAR, 2015) que estdo presentes, inicialmente, na
porcelana feldspatica, por cations de potassio (K*) e/ou rubidio (Rb") disponiveis nos banhos
de KNOs3; e RbNOs fundidos, respectivamente.

As Figuras 29 e 30 apresentam a andlise mineraldgica das fases cristalinas presentes

nas porcelanas feldspatica e no dissilicato de litio, realizadas por difragdo de raio X (DRX).

Figura 29 - Difratograma da porcelana feldspatica.

Contagem por segundo (.10%)

50
Posicao 20 (°)

Fonte: Relatorio emitido pelo difratdmetro (Bruker Theta-Theta, modelo D8 Advance).
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Figura 30 - Difratograma do dissilicato de litio.
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Fonte: Relatdrio emitido pelo difratdmetro (Bruker Theta-Theta, modelo D8 Advance).

Os resultados dos DRX mostram que a porcelana feldspatica, usada neste trabalho, ¢
constituida de uma fase cristalina de leucita, imersa em fase vitrea (fase amorfa). Por outro
lado, a composi¢ao mineralogica do dissilicato de litio, usado neste trabalho como parametro
comparativo, € constituida pelas fases cristalinas de metassilicato de litio e cristobalita,
dispersas em fase vitrea (amorfa).

Nas Figuras 31 a 33 sdo apresentadas as microestruturas dos corpos de prova,
preparadas pelo método da cera perdida, descrito no capitulo trés, secao 3.1, usadas nos

ensaios de t€émpera quimica neste trabalho.



Figura 31 - Microestrutura dos corpos de prova da ceramica feldspatica fundida a 950 °C,
ampliacao 40x.

X40 500pym 0000 Senai

Fonte: Autor, 2020.

Figura 32 - Microestrutura dos corpos de prova da cerdmica feldspatica fundida a 950 °C,
ampliagdo 150x.

10kV X150 100pm 0000 Senai

Fonte: Autor, 2020.

79



80

Figura 33 - Microestrutura dos corpos de prova da ceramica feldspatica fundida a 950 °C,
ampliacao 1000x.

10kV X1,000 10pym 0000 Senai

Fonte: Autor, 2020.

A andlise das microestruturas, na se¢do transversal dos corpos de prova, mostra a
presenca de microporos em baixa concentragdo, indicando que a técnica utilizada para a
preparagdo das amostras € confidvel. Por isso, foi utilizada para a preparacdo dos corpos de
prova usados nos experimentos de témpera quimica e medi¢do de propriedades mecanicas.

Nao foram identificadas fases cristalinas na amplitude usada.

4.2.2. Propriedades mecénicas

Na Figura 34 estdo apresentados os resultados da resisténcia a flexdo biaxial das

amostras de porcelana odontoldgica estudadas neste trabalho. Para fins comparativos,

apresenta-se, também, a resisténcia mecanica a flexao das amostras de dissilicato de litio.



Figura 34 - Resisténcia a flexdo dos materiais estudados.
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Para comparar a influéncia dos tratamentos quimicos realizados sobre a resisténcia a

flexao das amostras foi realizada a analise estatistica de Tukey, apresentada na Tabela 5.

Tabela 5 - Resultados do teste de Tukey para os diferentes materiais.

STD

LiNO;

KNO;

Amostras STD LiNO; + + 4 RbNO: DiflseﬂiLciato
KNO; KNO; RONO;
117,7 69,2 2937 1293 298,5 2753 259.4

STD 0,001525 0,000128  0,950049  0,000128 0,000128  0,000128
LiNO; 0,001525 0,000128  0,000145  0,000128  0,000128  0,000128
STD+KNO; 0,000128  0,000128 0000128  0,999396 0,601916  0,045871
LINOs+KNO;  0,950049  0,000145 0,000128 0,000128  0,000128  0,000128
KNOs+RbNO;  0,000128  0,000128 0,099396  0,000128 0269318  0,008749
RONO; 0000128  0,000128 0,601916 0,000128  0,269318 0,751955
Dissilicato de i~ 0,000128  0,000128 0,045871  0,000128  0,008749  0,751955

Fonte: Autor, 2022.

A partir dos resultados da resisténcia a flexao, € possivel concluir, pelo teste de Tukey

(o= 0,05; 95% de confiabilidade), que existe diferenca significativa entre os diversos tipos de
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tratamentos quimicos implementados nas amostras. Nao houve diferenga estatistica, nos
tratamentos com KNO3, RbNO3 e KNO3;+RbNO3, ou seja, apresentaram similaridade quanto
ao incremento na resisténcia mecanica. Esses tratamentos de t€émpera quimica foram os que
proporcionaram os maiores incrementos na resisténcia mecanica a flexao.

A Figura 35 mostra o incremento/reducdo da resisténcia mecanica a flexdo das

cerdmicas estudadas, neste trabalho, em comparacdo ao padrao (STD).

Figura 35 — Incremento/redugao da resisténcia mecanica a flexdo com relagdo a amostra STD
de porcelana feldspatica.
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Fonte: Autor, 2021.

A porcelana odontoldgica feldspatica sem tratamento (STD) apresentou uma
resisténcia a flexdo de 117,7+13,1 MPa, conforme Figura 35. O pré-tratamento com LiNO3
reduziu a resisténcia a flexdo para 69,24+8,6 MPa, o que representa uma reducdo de 41,17%.
Esse fato pode estar relacionado com a troca idnica entre os fons Na" e K' (presentes,
inicialmente, no material) por ions Li", de menor raio i0nico, levando a um estado de tragdo
na superficie e, por isso, redu¢do na resisténcia a flexao.

As amostras, que receberam o pré-tratamento com nitrato de litio (LiNO3), reduziram
a resisténcia a flexdo para 69,2+8,6 MPa. Quando temperadas com nitrato de potassio
(KNO3), tiveram uma recuperagdo da sua resisténcia a flexdo, chegando a 129,3+18,2 MPa, o
que representa um incremento de 9,8%, em relacdo a amostra sem tratamento (STD). Pode-se
relacionar esse fato com a troca i0nica entre ions Li* (presentes na superficie do material,
como resultado do pré-tratamento com nitrato de litio) e Na* (presentes, inicialmente, no

material como parte de sua composi¢do quimica) por ions K, de maior raio i6nico, levando a
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um estado de compressdo na superficie e, consequentemente, recuperando sua resisténcia a
flexao.

No que diz respeito ao tratamento (témpera quimica) com KNOj3, verificou-se um
incremento na resisténcia a flexdo para 293,7+30,4 MPa, o que representa um incremento de
149,6%. Pode ser que esse resultado esteja relacionado com a troca idnica entre ions Na*
(presentes inicialmente na cerdmica feldspatica, vide Tabela 4) por ions K*, de maior raio
ionico, levando a um estado de compressao na superficie e, por essa razdo, aumento na
resisténcia a flexao.

Ja o tratamento (t€émpera quimica) com RbNO;3; aumentou a resisténcia a flexdo para
271,5£35,2 MPa. Isso representou um incremento de 133,9%. Pressupde-se que esse resultado
decorre da troca i0nica entre ions Na* e K (presentes, inicialmente, no material) por ions Rb",
de maior raio i0nico, levando a um estado de compressao na superficie e, consequentemente,
incremento na sua resisténcia a flexao.

As amostras pré-temperadas com KNO;, ao serem temperadas com RbNO;,
apresentaram 297,3+20,5 MPa de resisténcia mecanica, representando um incremento de
152,7%, quando comparado a amostra sem tratamento (STD). Vale destacar que esse
incremento foi somente de 1,23%, se comparado a amostra tratada apenas com KNO3. Com
1sso, ndo houve altera¢do na resisténcia mecanica a flexdo das amostras pré-temperadas com
KNO:s e que foram submetidas a uma témpera com RbNO:s.

Em materiais cerdmicos com comportamento fragil, o tamanho do defeito natural pode
ser um limitante para o incremento da sua resisténcia mecanica, mesmo que a superficie do
material esteja em estado de compressdo (DAL BO, 2012; DE NONI ef al., 2008). Esse fator
pode ter relagdo com os valores maximos de incremento de resisténcia mecanica a flexao
obtidos neste trabalho (~300 MPa).

Com a finalidade de comparar os resultados obtidos neste trabalho, foi realizada uma
revisdo bibliografica em que foram coletados valores da resisténcia a flexao, obtidos apos a
témpera quimica, em materiais para ceramica odontologica. Esses dados sdo apresentados na

Tabela 6 e na Figura 36.
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Tabela 6 - Incremento na resisténcia a flexdo promovido pela troca idnica em porcelana

odontoldgica feldspatica em experimentos realizados por diferentes pesquisadores.

(continua)
Temperatura MRF Desvio
Ano Autor Tratamento ?0 ) Tempo (MPa) padrao
(MPa)
i R Crispi S/ Tratamento - - 74,0 4.4
1990 Seghi, R'? Crispin, B. .
¢ Mito, W. KNO;3 450 30min  113,0 23,6
Anusavice, K.J.; S/ Tratamento - - 1432 13,8
1992 Shen, C.; Vermost, B. ]
¢ Chow, B. KoHPO4 450 30min 1689 16,9
199 Anusavice, K.J.; S/ Tratamento - - 53,5 -
Shen, C. e Lee, R.B. K>,HPO4 450 30 min 74,4 -
199 White, S.N. e Seghi, S/ Tratamento - - 73,7 5,5
R.R. K>HPO4 450 50 min  125,7 17,6
Denry, L.L.; S/ Tratamento - - 60,3 8,6
Rosenstiel, S.F.;
1993 .
Holloway, J.A. e K>HPO, 450 30min ~ 109,6 14,5
Niemiec, M.S.
Giodano II, R.; S/ Tratamento - - 60,6 10,1
1994 Camphell, S. e Pober, ,
R. K>HPO,4 450 30 min 86,9 11,9
2000 Fisher’ H.; Maier’ S/ Tratamento - - 95,0 -
H.R. e Marx, R. KNO;3 450 I1h 204,0 -
) S/ Tratamento - - 86,0 15,7
2001 Fisher, H. e Marx, R.
KNO;3 450 I1h 203,6 31,5
) S/ Tratamento - - 88,7 -
2003 Fisher, H. e Marx, R.
KNO;3 450 I1h 226,5 -
Fisher, H.; Brehme, S/ Tratamento - - 164,8 -
2005 M.; Telle, R. e Marx,
R. KNO;3 450 I1h 213,3 -
Seha Mirkelam, M.; S/ Tratamento - - 130,7 8,4
2005 Pamuk, S.; Balkaya ]
M.C. e Akgungor, G. K>HPO4 450 30 min  138.,8 7,7
Rosa, V.; Yoshimura, S/ Tratamento - - 60,4 -
H.N.; Pinto, M.M_;
2009 T ]
Fredericci, C. e Cesar, KNO:; 470 15min  136,8 -
P.F.
Rosa, V.; Yoshimura, S/ Tratamento - - 56,7 9,6
H.N.; Pinto, M.M_;
2010 T ]
Fredericci, C. e Cesar, KNO; 510 I5min  134,9 17,0

P.F.

Fonte: Adaptacdo de Ruales-Carrera et al. (2022).
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Tabela 6 - Incremento na resisténcia a flexdo promovido pela troca idnica em porcelana
odontoldgica feldspatica em experimentos realizados por diferentes pesquisadores.

(conclusao)
Temperatura Desvio
Ano Autor Tratamento ?0 0) Tempo (MPa) padrao
(MPa)
Meng, M; Li, X.C,; S/ Tratamento - - 79,0 -
2019 Guo, J.W.; Zhou, M.;
Niu, L.N.; Tay, F.R.; KNO;3 380 16 h 130,0 -
He, L. e Zhang, S.F.
S/ Tratamento - - 117,7 13,1
KNO;3 480 5h 293,7 304
5022 balh LiNO3+KNO3 400 ¢ 480 4he5h 1293 18,7
E
ste trabatho RbNO; 450 24h 2715 352
KNO3+RbNO3 480e¢450 S5he24h 2973 205
Dissilicato de litio - - 2594 34,9

Fonte: Adaptacdo de Ruales-Carrera et al. (2022).

A Figura 36 mostra que, nos experimentos desta pesquisa, os tratamentos com témpera
quimica com KNO3, RbNO3; e KNO3 + RbNOs3 apresentaram resisténcia a flexdo maiores que
os encontrados nos experimentos realizados por outros pesquisadores. Isso se deve, muito
provavelmente, pela combinagdo de temperatura e tempo de permanéncia no banho, durante o
tratamento (témpera quimica) usado e, também, possivelmente pela microestrutura obtida por
meio da metodologia usada neste trabalho. De acordo com estudos anteriores, sabe-se que o
processo de difusdo depende da temperatura e do tempo de tratamento, entre outros fatores
relacionados com a microestrutura do material (BOGUSLAVSKIIL; ABROSIMOV;
MAKELOVA, 1968). No entanto, quando os materiais ceramicos sdo submetidos a altas
temperaturas por muito tempo, o relaxamento do estado de tensdo também requer atengdo
especial. (TOOL, 1945). Pesquisas comprovam que a témpera quimica tem relagdo direta com
0 tempo e a temperatura entre outros fatores como: a composicao quimica do material e sua

microestrutura (DAL BO et al., 2016a; DAL BO; MEDINA, 201 8).
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Figura 36 - Resisténcia a flexdo promovida pela troca idnica em porcelana feldspatica para

aplicagdes odontologicas.
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Com o proposito de melhor estudar a influéncia do enriquecimento superficial e

, nos materiais odontoldgicos, empregou-se a metodologia

r

émpera quimica

A

posterior t

estatistica de Weibull para descrever a resisténcia a fratura (resisténcia a flexdo MRF). A

distribuicdo de Weibull das amostras ensaiadas pode ser visualizada na Figura 37.
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Figura 37 - Distribuicdo de Weibull (m) da resisténcia mecanica a flexao (o).

4,0
3,0 y=15,41x - 88,33
R?/= 0,88
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y=6,38x - 36,18
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Fonte: Autor, 2001.

Na Tabela 7 estdo apresentados os resultados dos coeficientes angulares da melhor

reta, que representam os coeficientes de Weibull (m) das amostras estudadas.

Tabela 7 - Coeficientes de Weibull (m) das amostras ensaiadas.

Amostras Coeficiente de Weibull (m)
LiNO; + KNO3 7,0
LiNO3 7,8
STD 7,9
RbNO3 7,9
KNO3 9,3
KNO3 + RbNOs 15,4
Li>S1205 6,4

Fonte: Autor, 2022.

Com relagdo ao coeficiente de Weibull (m), observa-se uma diferenca entre os valores
de “m” das amostras tratadas com KNO3 e KNO3;+RbNO3 ao compara-las com as demais. As
amostras com maior valor do coeficiente de Weibull (m) apresentaram uma reta mais

inclinada, em relacdo as amostras com menor valor do coeficiente de Weibull (m) e, portanto,
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menor variabilidade nos valores dos resultados. As curvas das amostras que apresentaram
maiores valores de resisténcia mecanica (tensdo), como as tratadas com KNO3z, RbNOs e
KNO3+RbNO3, localizam-se mais a direita, quando comparadas com as curvas das amostras
com pré-tratamento com LiNOs3, sem tratamento (STD) e as tratadas com LiNO3;+KNO3, que
apresentaram valores mais baixos de resisténcia mecanica, com um valor de correlacao (R?)
menor que 0,95, indicando a necessidade de um nimero maior de amostras para validagao dos
resultados em funcao da possivel presenca de mais de uma familia de defeitos que podem ter
causado a falha.

De modo geral, pelos valores do modulo de Weibull (m) entre os tratamentos a que as
amostras foram submetidas (Tabela 7), pode-se observar tendéncias de aumento no valor de
“m” para os tratamentos com KNO3, RbNO3 e KNO3+RbNO3. O aumento nos valores de “m”
para esses tratamentos ¢ atribuido, possivelmente, pelo incremento na resisténcia a flexao,
como resultado da troca de ions sddio de menor raio i6nico (Na*), presentes no material, por
ions de potassio de maior raio i6nico (K"), presentes no banho do sal de KNOs. Efeito
semelhante também pode ser observado nos tratamentos com RbNO; e KNO3;+RbNOs3, o
incremento na resisténcia a flexdo € o resultado da troca de ions potdssio de menor raio i6nico
(K™), presentes no material, por ions de maior raio i6nico (Rb"), presentes no banho do sal de
RbNO:s.

O tratamento com KNO3;+RbNO;3 levou a um incremento na resisténcia a flexao.
Inicialmente, pela troca de ions sodio de menor raio i6nico (Na"), presentes no material, por
ions potassio de maior i6nico (K'), presentes no banho do primeiro tratamento.
Posteriormente, ocorreu uma nova troca ionica, a troca de ions sodio (Na*) e de potassio (K*)
de menor raio idnico, presentes no material, oriundos da composi¢do e, também, ions potassio
presentes na superficie, resultado do primeiro tratamento realizado com sal fundido de KNO3
e que foram trocados por ions de rubidio de maior raio i6nico (Rb"), presentes no banho de sal
fundido de RbNOs. Pela andlise, um valor mais alto de “m” (médulo de Weibull) sugere que
os tratamentos com KNO; e KNO3;+RbNO; asseguram um erro menor na estimativa de
resisténcia, consequentemente maior confiabilidade mecanica (DELLA BONA;

ANUSAVICE; DEHOFF, 2003; WEIBULL, 1951).
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4.2.3. Estudo do processo de difusiao ionica

Para o estudo do processo de difusdo ionica foram feitas trés analises: témpera
quimica com KNOs; témpera quimica com RbNOj; e pré-témpera com KNO;3; e témpera

quimica com RbNO:s.

4.2.3.1.Témpera quimica com KNO3

A Figura 38 apresenta a microestrutura da segdo transversal, que identifica a
profundidade da 4area proxima a superficie onde foi realizada a analise de EDS
(espectroscopia por energia dispersiva), para visualizagdo do perfil de concentragdo de Na” e
K'. A Figura 39 mostra o perfil de concentragdo de Na" e K™ na se¢do transversal da

porcelana feldspatica temperada quimicamente com KNOs.

Figura 38 - Microestrutura da secdo transversal da porcelana feldspatica temperada
quimicamente com KNOs3 (500%).

Fonte: Autor, 2022.



Figura 39 - Mapeamento elementar por EDX da se¢do transversal proxima a superficie da

porcelana feldspatica temperada quimicamente com KNOs3.

ch1

Fonte: Autor, 2022.
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Para uma melhor visualizagdo do perfil de interdifusdo do fon potassio (K"),

apresentado na Figura 39, realizou-se uma anélise de imagem usando o software ImageJ.

Figura 40 - Anélise de imagem da amostra temperada quimicamente com KNOs. Perfil de
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concentragdo de ion potassio (K") e ion sodio (Na") para a ceramica feldspatica na

14

profundidade da superficie selecionada.
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Fonte: Autor, 2022.
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A figura 40 apresenta a analise de imagem da amostra temperada quimicamente com
KNO3s, com o perfil de concentragdo de ion potassio (K") e ion sodio (Na"), para a cerAmica
feldspatica, na profundidade da superficie selecionada.

Com a anélise de imagem realizada, na superficie da amostra, é possivel observar que
houve troca idnica entre o Na* e o K*. Por outro lado, nota-se que o perfil de concentragio de
ambos os fons variou até ~150 pm. Conseguintemente, a analise microestrutural do estudo da
difusdo dos ions K* corrobora os resultados de resisténcia mecinica em que se obteve um
incremento de 149,6% na resisténcia a flexdo das amostras temperadas quimicamente com

KNO3 em relacdo as amostras de controle (STD).

4.2.3.2.Témpera quimica com RbNO3

Na Figura 41 apresenta-se a microestrutura da se¢do transversal que identifica a
profundidade da area, proxima a superficie em que se realizou a andlise de EDS
(espectroscopia por energia dispersiva), para visualizagdo da concentragdo de Rb" e K.

Pode-se observar, na Figura 42, o perfil de concentragio de Rb" ¢ K" na segdo

transversal da porcelana feldspatica temperada com RbNOs.

Figura 41 - Microestrutura da secdo transversal da porcelana feldspatica temperada
quimicamente com RbNO;3 (500x%).

Fonte: Autor, 2022.
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Figura 42 - Mapeamento elementar por EDX da sec¢do transversal proxima a superficie da
porcelana feldspatica temperada quimicamente com RbNOs.

ch1 HER

Fonte: Autor, 2022.

Para visualizar melhor o perfil de interdifusdo do ion rubidio (Rb"), apresentado na
Figura 42, foi realizada uma analise de imagem usando o software ImageJ. Pelo grafico
apresentado a seguir (Figura 43), pode-se perceber que a interdifusdo ocorreu até,

aproximadamente, 40 pm da superficie da porcelana feldspatica.

Figura 43 - Analise de imagem da amostra temperada quimicamente com RbNOs. Perfil de
concentragdo de ions rubidio (Rb") para a cerAmica feldspatica, na profundidade da superficie
selecionada.
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Fonte: Autor, 2022.
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Constata-se, por meio da analise de imagem realizada na superficie da amostra, que
houve a troca idnica entre o Rb* ¢ 0 K. Nota-se, contudo, que o perfil de concentragio de fon
Rb" variou até ~20 pm a partir da superficie. Dessa forma, a analise microestrutural do estudo
da difusio dos ions Rb" corrobora os resultados de resisténcia mecanica, em que se obteve um
incremento de 133,9%, na resisténcia a flexdo das amostras temperadas quimicamente com

RbNO3 em relacdo a amostra de controle (STD).

4.2.3.3. Pré-témpera com KNOjs e témpera quimica com RbNO3

Pode-se observar na Figura 44 a microestrutura da sec¢do transversal que identifica a
profundidade da 4rea proxima a superficie em que se realizou a andlise de EDS
(espectroscopia por energia dispersiva) para visualizagdo da concentragdo de Rb" e K'. A
Figura 46 mostra o perfil de concentragdo dos ions Rb" ¢ K' na segéo transversal da porcelana

feldspatica pré-temperada com KNOs e t€émpera posteriormente com RbNOs.

Figura 44 - Microestrutura da se¢do transversal da porcelana feldspatica pré-temperada com
KNO3 e posteriormente temperada com RbNO3 (500x).

Fonte: Autor, 2022
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Figura 45 - Espectroscopia da secdo transversal proxima a superficie da porcelana feldspatica
pré-tratada com KNOs3 e posterior t€émpera quimica com RbNOs.

Fonte: Autor, 2022.

O perfil de interdifusdo do ion rubidio (Rb") pode ser visualizado na Figura 45. Para a
analise de imagem utilizou-se o software ImageJ. Pelo grafico da Figura 46 constata-se que a

interdifusdo ocorreu até ~30 um da superficie da porcelana feldspatica.

Figura 46 - Perfil de concentragio de ion rubidio (Rb") e ion potassio (K*) para a cerAmica
feldspatica pré-temperada com KNOjs e posterior temperada quimicamente com RbNO:s.
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Fonte: Autor, 2022.
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A analise de imagem, realizada na superficie da amostra, evidencia a troca idnica entre
o Rb" e 0 K. Cumpre enfatizar que o perfil de concentragido de ion Rb" variou até ~30 um a
partir da superficie. Dessa forma, a anélise microestrutural do estudo da difusdo dos ions Rb"
corrobora os resultados de resisténcia mecanica, em que foi obtido um incremento de 153,7%
na resisténcia a flexdo das amostras pré-tratadas com KNOs3 e, posteriormente, temperadas
quimicamente com RbNO3; em relagdo as amostras de controle (STD).

Neste capitulo estudou-se a influéncia da modificagdo superficial de ceramicas
odontologicas na resisténcia mecanica a flexdo e no modulo de Weibull apos submeter as
amostras ao processo de témpera quimica. A aplicacdo da técnica de fundigdo por cera
perdida, para a confec¢do das amostras, mostrou-se adequada, possibilitando o estudo de
propriedades mecanicas em materiais com comportamento fragil.

Quanto ao incremento da resisténcia a flexdo, em fun¢do da témpera quimica,
observou-se que o tratamento com pré-témpera, para enriquecimento superficial com ions de
menor raio idnico, na superficie da ceramica odontologica feldspatica, ndo levou a um
incremento significativo da resisténcia mecanica. Em contrapartida, o processo de témpera
quimica com o intercdmbio de ions de menor raio idnico (presentes no material) por ions de
maior raio 10nico (presentes no banho de sal fundido) criaram um estado de tensdo de
compressao na superficie dos materiais, proporcionando um incremento na resisténcia a
flexao.

Os melhores resultados obtidos com témperas, envolvendo ions K™ e Rb", mostraram
que pode ultrapassar a resisténcia mecanica do dissilicato de litio. Assim, torna-se viavel o
uso de porcelana feldspatica para tratamentos odontologicos com facetas e lentes de contato,
mantendo as propriedades mecénicas do dissilicato de litio, conforme dados apresentados
nesta pesquisa.

O perfil de concentra¢do dos ions K e Rb", na microestrutura da secdo transversal das
amostras, confirma que ocorreu a troca idnica na superficie do material até, aproximadamente,
150 pm, no caso da témpera com KNOj3, e de até 30 um, no caso da t€émpera com RbNOs. A
troca cationica provocada pelo processo de t€émpera quimica desenvolveu tensoes residuais de
compressdo na superficie. Fato esse relacionado a diferenca entre os raios dos ions trocados,
durante o processo de témpera quimica

A andlise do mddulo de Weibull mostrou que o intercdmbio de ions K™ e Rb", por

meio da témpera quimica com KNO3; e RbNO3, apresentou menor dispersdo dos valores de
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resisténcia mecanica a flexdo. Indicando, por conseguinte, uma melhor confiabilidade

mecanica para os materiais tratados quimicamente com KNO3; e RbNO:s.
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5. EFEITO DA TEMPERA QUIMICA SOBRE AS PROPRIEDADES
COLORIMETRICAS DE PORCELANAS ODONTOLOGICAS FELDSPATICAS

A porcelana feldspatica para fins odontolégicos ¢ um material que apresenta
excelentes propriedades colorimétricas, dentre elas a translucidez, o que permite a passagem
da luz e confere resultados Opticos muito proximos aos do dente natural (AWAD et al., 2015;
TURGUT; BAGIS, 2011). Contudo, esse material apresenta resisténcia mecanica a flexao
considerada insuficiente para muitas aplicagdes odontolégicas (60-70 MPa), limitando seu uso
a areas de grande esfor¢co mastigatério e em elementos odontologicos de baixa espessura,
como facetas e lentes de contato (KELLY; BENETTI, 2011; SAILER et al., 2015; SARI et
al., 2018).

Ha muitas pesquisas desenvolvidas a fim de melhorar as propriedades mecanicas de
materiais ceramicos. Uma dessas linhas de pesquisas tem sido a adicdo de particulas de
preenchimento na matriz vitrea. Nesse sentido, nos ultimos anos, a leucita foi incorporada a
matriz ceramica feldspatica, incrementando, por conseguinte, sua resisténcia a flexdo a
valores entre 160-250 MPa (MONTAZERIAN; ZANOTTO, 2017). Isso proporcionou 0 uso
das ceramicas vitreas ricas em leucita em restauragdes posteriores, coroas unitarias e proteses
fixas com até trés elementos.

As ceramicas ultrafinas de porcelana (facetas e lentes de contato) representam uma
abordagem mais conservadora, em comparagdo com as restauracdes de ceramica pura e
permitem translucidez superior (TURGUT; BAGIS, 2013; HEFFERMAN et al., 2002). O
desafio com as facetas e as lentes de contato de porcelana ¢ alcangar a estética ideal que,
frequentemente, inclui alteragdes de cores, com preparo limitado do esmalte (TUNG et al.,
2002). Estudos anteriores mostraram que os cimentos, para aderéncia das restauragdes de
porcelana (facetas e lentes de contato ultrafinas), com diferentes tonalidades, podem
influenciar a cor final das restauragoes (YILMAZ et al., 2008).

As facetas e lentes de contato de porcelana sdo proteses de espessura fina, coladas
sobre a superficie dos dentes naturais e/ou estruturas de metalocerdmica ou ceramica pura.
Elas restauram a superficie facial e parte da face proximal de dentes anteriores que requerem
um tratamento estético. Normalmente, consistem em conchas finas de porcelana, aderidas na

superficie em que se gravou com acido fluoridrico para permitir a adesdo mecanica. As
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facetas e as lentes de contato ultrafinas sdo coladas ao esmalte do dente, previamente
preparado com um ataque de acido fluoridrico, usando, posteriormente, um cimento a base de
resina (BURKE, 2012; EL-MOWAFY; EL-AAWAR; EL-MOWAFY, 2018).

As facetas (com espessuras de ~0,6 mm) e lentes de contato (com espessuras <0,4
mm) (GUESS et al., 2013) compostas por porcelana feldspatica sdo usadas atualmente por
seu apelo estético, sendo consideradas o suprassumo odontologico nesse quesito. Ainda, a
ceramica feldspatica possui comprovada biocompatibilidade e previsibilidade a longo prazo,
tornando um procedimento de restauragdo confidvel para o tratamento de dentes na area
frontal da boca (AYKOR; OZEL, 2009).

Apesar dos aspectos positivos, muitos vinculados a parte estética, a porcelana
odontologica a base de feldspatos apresenta resisténcia mecanica, muitas vezes, considerada
insuficiente para muitas aplicagdes. Por esse motivo, a porcelana feldspatica vem sendo
rotineiramente substituida pelo dissilicato de litio que apresenta maior resisténcia mecanica.
Embora tenha essa caracteristica, o dissilicato de litio n3o apresenta propriedades
colorimétricas tao similares aos dentes naturais, se comparado a porcelana feldspatica.

A porcelana odontoldgica feldspatica ¢ um material capaz de incrementar sua
resisténcia mecanica mediante tratamentos como a témpera quimica, que se baseia na
substitui¢do 16nica entre ions. Como ja citado, os ions presentes na porcelana feldspatica sao
substituidos pelos ions que estdo nos banhos de sais fundidos. Esse processo leva ao
desenvolvimento de tensdes residuais de compressdo na superficie do material,
incrementando, por essa razdo, algumas propriedades mecanicas, como a resisténcia a flexao.
Porém, as caracteristicas estéticas, como cor e translucidez, devem ser mantidas (RUALES-
CARRERA et al., 2019).

Silva (2021), em seu estudo realizado com materiais odontologicos a base de
dissilicato de litio, evidenciou que o processo de témpera quimica nado alterou,
significativamente, a translucidez do material, uma importante caracteristica estética.
Também observou a estabilidade de cor; dentro do mesmo grupo foram encontrados valores
de 0,69 e 0,64AEq, antes e apOs a témpera, respectivamente. Com isso, a variacdo de cor
encontrada apos a témpera quimica, em dissilicato de litio, foi inferior a diferenga de cor
encontrada, quando a ceramica a base de dissilicato de litio foi submetida a queima de esmalte
estendida e convencional (recomendada pelo fabricante) em estudo anterior (0,81AEo0), que
foram comprovados serem clinicamente imperceptiveis (AURELIO; DORNELES; MAY,
2017).
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Ainda que a manutencdo da cor e translucidez das ceramicas odontoldgicas sejam
relevantes para a estética, ndo se encontrou nenhum estudo acerca da influéncia do processo
de témpera quimica sobre as propriedades colorimétricas de porcelanas odontoldgicas
feldspaticas.

Em razdo disso, o presente capitulo teve como objetivo estudar a influéncia do
processo de témpera quimica com nitrato de potassio (KNO3) e com nitrato de rubidio
(RbNO3) sobre as propriedades colorimétricas como cor e translucidez de porcelanas
odontologicas feldspaticas, tendo como foco estudar a influéncia desses tratamentos quimicos
sobre o comportamento da porcelana odontologica feldspatica para uso em facetas e lentes de
contato (ceramicas ultrafinas).

Nas secOes seguintes disserta-se sobre propriedades colorimétricas; témpera quimica;

materiais € métodos; resultados e discussdo.

5.1. PROPRIEDADES COLORIMETRICAS

As propriedades colorimétricas, em relagdo as ceramicas odontoldgicas, podem ser

classificadas em cor e translucidez. A seguir, trata-se dessas duas classificagdes.

5.1.1. Cor

A cor ¢ um fenomeno fisico que depende da presenca da luz. A cor ndo € uma
caracteristica apenas do objeto, mas também da luz que incide sobre ele (O’BRIEN; GROH;
BOENKE, 1989).

Em conformidade com Ozcelik et al. (2008), a cor ¢ um dos determinantes mais
importantes da aparéncia estética das restauragcdes odontoldgicas que se percebe por meio da
absorc¢ao e reflexdo dos varios comprimentos de onda da luz visivel. A principal preocupacao
com a correspondéncia de cores surge, inicialmente, de diferencas estruturais que existem
entre as restauracdes metaloceramicas e os dentes naturais.

Essa diferenga deve-se a presenca da subestrutura metalica. A subestrutura metalica ¢
uma parte essencial de uma restauracdo metaloceramica, fornece resisténcia e rigidez
necessarias para a fungdo clinica. No entanto, sua presenga tem um efeito negativo sobre a

estética da restauragdo (O’BRIEN; GROH; BOENKE, 1989; WATAHA, 2002).
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A cor dos materiais dentarios ¢ frequentemente expressa usando o sistema CIELab. No
sistema de cores CIELab, cada cor ¢ definida por trés coordenadas, no espaco de cores
(OZCELIK et al., 2008; STAVRIDAKIS et al., 2004).

Essas coordenadas sdo expressas como L* que representa a luminosidade (que vai do
preto ao branco), a* coordenada cromatica (eixo verde-vermelho) e b* (eixo amarelo-azul). A
diferenca de cor (AE) entre dois objetos ou duas medidas pode ser calculada, usando a

equagao (YIMING, 2003):

AEqb = [(AL*)? + (Aa*)? + (Ab*)2] % (10)

AEa = [(L1 — L2)* + (a1 — a2)* + (b1 — b2)?] (1T)

Entretanto, estudos mostraram que ha uma variacao na sensibilidade das coordenadas
L*a*b*, no espaco de cor CIELab (GHINEA et al., 2010; KANG et al., 2018; PEREZ et al.,
2011). Por esse motivo, a CIE desenvolveu uma formula (CIEDE2000) que apresenta maior
ajuste na analise das diferencas de cor e emprega fungdes de ponderacdo, para avaliar as
imprecisdes encontradas (KANG et al., 2018; PEREZ et al., 2011).

Com isso, a formula CIEDE2000 fornece uma avaliagdo mais precisa nos limiares de
diferengas de cor (PEREZ et al., 2011). Ela incorpora as fungdes de ponderacao Si, Sc e Sh,
um termo de rotacdo (RT) que explica a interacdo entre matiz e croma, na regido azul, uma
modificagdo da coordenada a*, e fatores paramétricos (Ki, Kc e Ku) responsaveis pela
influéncia das condi¢des de iluminagdo (PEREZ et al., 2011).

A formula CIEDE2000 ¢ representada por:

N2 D\ 2 N , (112
_ AL AC AH AC AH
AEgo= l(KLSL) " (KCSC) " (KHSH) Re (KCSC) (KHSH>l (12)

Os valores AE sdo usados para descrever se as mudancas na tonalidade geral sdo

perceptiveis ao observador humano. Essa magnitude da diferenca de cores baseia-se na
percepcao humana da cor; diferencas de cor maiores que a unidade no AE sdo visualmente

detectaveis por 50% dos observadores humanos (BERNS; REIMAN, 2002).
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Para os autores Turgut e Bagis (2011), a diferenca de cor (AE) indica se uma mudanga
na tonalidade geral pode ser percebida por um observador humano. A correspondéncia de
cores clinica pode ser classificada de acordo com esses valores de AE. Com base em estudos
clinicos, valores de AE de 3,5 unidades s3o inaceitaveis (O’BRIEN, 2002). Varios outros
estudos (OZCELIK et al., 2008; TURGUT; BAGIS, 2011) também consideraram
clinicamente aceitaveis diferengas de cor superiores a 3,5 entre facetas e os dentes.

Esses autores supramencionados afirmam que a correspondéncia clinica de cores pode
ser classificada de acordo com os valores de AE. Uma variedade de valores de limiares visuais
foi relatada em diversos estudos relacionados a dentes. Inimeras formulas de diferenca de
cores estdo em uso; ha mais de 30 anos de pesquisa sobre o limiar em odontologia.

Estudos recentes relataram que a nova formula de diferenga de cor CIEDE2000
proporciona um ajuste melhor do que a formula CIELAB na avaliag@o das tolerancias visuais.
Nessa formula (CIEDE2000), valores de <0,8AEqo sdo interpretados como excelentes, ou seja,
ndo sdo detectadas diferengas por nenhum observador; e 0,8<AE0<1,8 pode ser detectada por
algum dos observadores, porém sdo considerados clinicamente aceitdveis (GHINEA et al.,
2010; PARAVINA; PEREZ; GHINEA, 2019).

O’Brien (2002) e Ozcelik et al. (2008) também classificaram os valores de AE em
termos de aceitagdo clinica, e concluiram que, sob condi¢des clinicas descontroladas,
pequenas diferencas de cor ndo seriam perceptiveis, porque as diferencas médias de cor

abaixo de 3,7 foram classificadas como correspondéncia no ambiente oral.

5.1.2. Translucidez

O mercado odontolégico hoje oferece grande variedade de materiais, sistemas
ceramicos e resinas, trazendo uma diversidade de opgdes, acompanhada de muitas duvidas
sobre a escolha de que material usar. Dada a importancia de uma restauracdo dentaria
totalmente integrada, que cumpra tanto suas fungdes mecanicas quanto as exigéncias estéticas,
¢ necessario um conhecimento profundo sobre o comportamento de tecidos dentarios e a
relacdo desses materiais restauradores com os fendmenos fisicos e opticos (VILLARROEL et
al.,2011).

A translucidez ¢ enfatizada como um dos fatores primordiais no controle do resultado

estético (KELLY; BENETTI, 2011), porque faz com que as restauragdes a base de ceramica e
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resina se parecam mais com os dentes naturais (PIRES-DE-SOUZA et al., 2009). Por sua
capacidade de permitir a passagem e dispersao de luz, a translucidez pode ser descrita como
um estado entre total opacidade e transparéncia. Translucidez quando a luz ¢ difundida em
vez de refletida ou absorvida (TURGUT et al., 2014).

A translucidez ¢ determinada pelo pardmetro de translucidez (PT), que ¢ calculado a
partir da diferenca das coordenadas L*a*b*, medidas sobre um fundo preto e outro branco
(PERRONI et al., 2017, WANG; TAKAHASHI; IWASAKI, 2013). Se o material for
completamente opaco, o valor do pardmetro de translucidez (PT) é zero. A medida que a
translucidez do material aumenta, o valor do PT também aumenta (POROJAN et al., 2020). A

seguinte formula ¢ empregada, no célculo do pardmetro de translucidez:

% % % % £ \2 1/2
PT= [(Li-Lyv) +(ap-ay) +(bi-by) | (13)

onde:
PT — Parametro de translucidez
L"s — Luminosidade no fundo preto (em inglés black)
L*w — Luminosidade no fundo branco (em inglés white)
a"p — Coordenada vermelho/verde no fundo preto (em inglés black).
a"w — Coordenada vermelho/verde no fundo branco (em inglés white).
b“s — Coordenada amarelo/azul no fundo preto (em inglés black).

b“w — Coordenada amarelo/azul no fundo branco (em inglés white).

De forma complementar, a razdo de contraste (RC) ¢ uma maneira de comparar a
opacidade de materiais restauradores translicidos (DELLA BONA; NOGUEIRA; PECHO,
2014; SHONO; AL NAHEDH, 2012). O resultado de RC pode variar entre 0,0 (um material
transparente) a 1,0 (um material totalmente opaco) (DELLA BONA; NOGUEIRA; PECHO,
2014).

Para avaliacdo da RC, amostras sdo mensuradas no espectrofotdmetro usando o sistema
CIEXYZ sobre fundos branco e preto absolutos. Os valores obtidos sdo calculados com a
formula representada pela razao entre a reflectincia, no fundo preto, e a reflectancia, no fundo

branco Ys/Yw (SKYLLOURIOTIS; YAMAMOTO; NATHANSON, 2017):
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_Ys
RC={2. (14)

onde:
RC — Razédo de contraste
Y — Reflectancia no fundo preto (em inglés black).

Yw — Reflectancia no fundo branco (em inglés white).

A espessura do material ¢ um dos fatores que mais influenciam os valores de cor e
translucidez. Wang, Takahashi e Iwasaki (2013) compararam o parametro de translucidez de
materiais ceramicos como IPS e.max Press, IPS e.max CAD e zircOnia, em diversas
espessuras, ¢ verificaram que os valores da translucidez do dissilicato de litio variaram de 2,2
a 25,3. O aumento no valor da translucidez estava diretamente relacionado a diminui¢ao na
espessura ¢ ao material ceramico analisado. As cerdmicas vitreas foram as que alcangaram os
valores de translucidez mais préoximos aos dos dentes naturais, com variacdes de 14,9 a 19,6

(WANG; TAKAHASHI; IWASAKI, 2013).
5.2. TEMPERA QUIMICA

Dé-se o nome ao processo de intercambio catidonico de témpera quimica, ja tratado
inicialmente na introducdo desta pesquisa. Esse processo ¢ bastante utilizado na area
odontoldgica, no que se refere a ceramica odontoldgica. Em razao de que as facetas ultrafinas
podem apresentar trincas. Guess et al. (2013) divulgaram um estudo sobre isso e chegaram ao
resultado de que 75% das facetas, em testes com espessuras diversas, apresentaram formagao
de trincas longitudinais de 12,5%, que se estendiam até a raiz do dente.

Diante de dados como estes, hd um método que pode ser aplicado para aumentar a
resisténcia a tracdo da ceramica, criando uma camada compressiva na superficie (DUNN;
LEVY; REISBICK, 1977).

Como foi amplamente estudado nesta pesquisa, esse método pode ser fisico ou
quimico. Adota-se para este trabalho o processo de t€émpera quimica. Trata-se de um método
pratico que consiste na troca catidnica, ions monovalentes de pequeno raio (estdo no material
ceramico) sdo substituidos por ions monovalentes de maior raio (provenientes de uma fonte

externa, geralmente um sal fundido).
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Essa troca promove um estado de tensdo residual de compressdo na superficie da
ceramica, ocorrendo uma alteracdo substancial em suas propriedades mecanicas, como a
resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e a dureza do material (MARTIN et al., 1964;
KARLSSON; JONSON; STALHANDSKE, 2010; VARSHNEYA, 2010).

Posto isso, a partir de uma temperatura alta o suficiente para promover a difusdo
i0nica, o alcali inicial, presente no material, ¢ eliminado e substituido por um alcali com
maior raio, proveniente de uma fonte externa (tipicamente um sal). O par i6nico mais comum
usado em témperas quimicas é o Na'/K", enquanto pares alternativos, como Li"/Na" e K'/Rb"
sdo usados ocasionalmente, dependendo da composi¢ao do material (YOSHIMURA; CESAR,
2015).

Geralmente a témpera ¢ realizada em temperaturas acima da temperatura de fusdo do
sal e abaixo da temperatura de transi¢ao vitrea (Tg) do material. Dessa forma, o material ainda
se encontra no estado rigido nessa faixa de temperatura. Mesmo que apenas os ions alcalinos
sejam suficientemente moveis para percorrer as distdncias necessarias, a temperatura ¢
adequada para que o movimento i6nico ocorra de forma relativamente rapida (DUNN; LEVY;
REISBICK, 1977).

Os fons Na' difundem-se do interior da microestrutura do material cerdmico e
deslocam-se para o sal durante o processo a0 mesmo tempo que os ions K* difundem-se do
sal para o interior da microestrutura do material cerdmico (Jna+ = Jk+), mantendo a

eletroneutralidade do processo.

5.3. MATERIAIS E METODOS

Esta secdo subdivide-se em: confeccdo das amostras; témpera quimica; mensuracao
das coordenadas L*a*b*; calculo das diferencas de cor, luminosidade, croma ¢ matiz; e

calculos do parametro de translucidez (PT) e razdo de contraste (RC).

5.3.1. Confeccao das amostras

As amostras, discos de porcelana odontologica feldspatica com 14 += 2 mm de
diametro e 1,2 + 0,2 mm de espessura, foram confeccionadas pelo método da cera perdida,
conforme descrito no capitulo trés, se¢do 3.1 e apresentado no fluxograma da figura 15 deste

trabalho.
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5.3.2. Témpera quimica

As amostras (n = 63) foram divididas em seis grupos: 1) o grupo STD (padrdo — sem
tratamento) sdo as amostras que ndo receberam nenhum tratamento (grupo de controle); 2) o
grupo LiNOs: as amostras que receberam um tratamento de pré-t€émpera com nitrato de litio
fundido a 400 °C por 4 h para adi¢do de ions Li"; 3) o grupo KNOs: as amostras que
receberam uma témpera quimica com nitrato de potassio fundido a 480 °C por 5 h; 4) o grupo
LiNO3;+KNOs foi o grupo que, apds receber a pré-t€émpera com nitrato de litio, receberam
uma témpera quimica com nitrato de potassio a 480 °C por 5 h; 5) o grupo RbNOs: as
amostras receberam témpera quimica com nitrato de rubidio a 450 °C por 24 h; e 6) o grupo
KNO;+RbNOs: grupo que apds receber pré-témpera com KNO; a 480 °C por 5 h, foram
submetidos a uma nova témpera quimica com nitrato de rubidio fundido a 450 °C por 24 h.

O nitrato de potassio (KNOs, Quimica Moderna, PA ACS, 99%, Brasil) foi fundido a
480 °C; as amostras foram imersas nele, durante 5 h. O nitrato de rubidio (RbNO3, Quimica
Moderna, PA, >90%), foi fundido a 450 °C, onde as amostras foram imersas no mesmo
durante 24 h. Optou-se pela utilizagdo do KNO; e RbNO; devido ao raio do ion potassio ser
maior, quando comparado ao ion sodio; e o raio do ion rubidio ser maior, quando comparado
ao ion potéssio, ambos presentes na porcelana odontoldgica feldspatica. Foram selecionados
os tempos de 5 h para o nitrato de potassio e de 24 h para o nitrato de rubidio pela viabilidade
das condigdes, em laboratorios odontologicos e, também, levando em consideragdo o tamanho
de cada um dos ions e, consequentemente, sua difusividade em materiais vitreos.

Realizou-se a témpera com nitrato de potassio (KNO3), em forno mufla Jung (Modelo
LF2313) a uma velocidade de 10 °C/min até 480 °C. Antes da imersdo, no banho fundido, as
amostras foram previamente mantidas na temperatura do tratamento quimico por 10 min a fim
de se evitar a sua fratura por choque térmico. Utilizou-se um suporte metalico para que as
amostras fossem imersas e mantidas no banho de sal fundido durante 5 h. Posteriormente ao
tratamento quimico de témpera, elas foram removidas do forno mufla, lavadas em agua
corrente para a remocao do excesso de sal e secas em estufa por 24 h para retirar a umidade
superficial.

A témpera com nitrato de rubidio (RbNO3) foi realizada em forno mufla Jung (Modelo

LF2313) a uma velocidade de 10 °C/min até 450 °C. Foram seguidos os mesmos
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procedimentos descritos anteriormente, excetuando o tempo de dura¢do do banho de imersao

de sal fundido que foi de 24 h e o tempo da secagem em estufa, que também foi de 24h.

5.3.3. Mensuracao das coordenadas L*a*b*

As coordenadas L*a*b* das amostras de porcelana odontologica feldspatica foram
mensuradas antes da t€émpera (STD) e apos as témperas com nitrato de potassio (KNO3) e
com nitrato de rubidio (RbNO3). As amostras limpas e secas foram posicionadas sobre fundos
branco absoluto (padrdo de calibracio CIE L* = 92,72; a* = - 1,39; b* = 4,18) e preto
absoluto (padrdo de calibragdo CIE L* = 6,79; a* = -0,05; b* = 1,45). Uma gota de propileno
glicol (LabSynth, Diadema, Sdo Paulo, Brasil) foi utilizada entre o fundo e a amostra para
garantir a continuidade Optica e reduzir o efeito de edge-loss. Esse fendomeno ocorre quando
ha perda de luz entre a amostra e o fundo no momento da mensuragdo espectrofotométrica.
(DOZIC et al., 2003).

Todas as amostras foram mensuradas em um espectrofotometro de esfera de
integracdo (Minolta CM 3600d, Konica Minolta) para a obtencdo das coordenadas L*a*b* e
mensuradas no seu centro com 3 (trés) réplicas, sempre pelo mesmo operador. Foram
selecionados para este estudo: modo de refletincia, com geometria de medicao d/8°,
observador padrao 2°, comprimento de onda de 360-740 nm (intervalo de 10 nm), 4rea de
iluminacdo/medi¢cdo em 4rea pequena (3mm), componente especular exclusa (SCE) e
iluminante padrao D65. As coordenadas L*a*b* (Sistema CIEL*a*b*) e xyz (Sistema CIE
XYZ) foram registradas no software do sistema (OnColor QC, Konica Minolta, Toquio,

Japdo).

5.3.4. Calculo das diferencas de cor, luminosidade, croma e matiz

Para os calculos das diferencas de cor, luminosidade, croma e matiz os valores das
coordenadas L*a*b*, antes e apds o processo de témpera quimica, foram avaliados pelo
sistema CIEDE2000, empregando-se a Eq. 12.

Para avaliar as diferengas de cor (AEoo) foi utilizada a ANOVA de dois critérios (antes
e apos o processo de témpera quimica). As diferengas de luminosidade (AL’), croma (AC’),

matiz (AH’) foram analisadas por ANOVA de medidas repetidas. Comparacdes multiplas
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foram feitas pelo teste de Tukey HSD (0<0,05). Para realizagdo dos testes estatisticos foi

utilizado o software Statistica 10 (Stat Soft Inc., EUA).

5.3.5. Calculos do parametro de translucidez (PT) e razdo de contraste (RC)

Como explicitado anteriormente, determinou-se o parametro de translucidez (PT) a
partir das diferengas entre as coordenadas L*a*b* sobre os fundos branco e preto. O valor
obtido, quanto mais alto, significa maior a translucidez do material. Empregou-se a formula
CIELab para calcular o PT, (Eq. 13), em que B ¢ W referem-se, respectivamente, aos fundos
preto e branco.

O célculo da razdo de contraste (RC) foi embasado nas mensuracdes do sistema CIE
XYZ. Os valores de matiz (x), croma (y) e intensidade luminosa (Y) foram obtidos a partir de
medidas espectrofotométricas sobre fundos branco e preto absoluto. O RC foi calculado
usando a Eq. 14.

Os valores de PT (parametro de translucidez) e razdo de contraste (RC) foram
avaliados por ANOVA a dois critérios (antes e apds o processo de témpera quimica). Foram

feitas comparagdes multiplas pelo teste de Tukey HSD (0<0,05).

5.4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo apresentam-se os resultados e, juntamente, a analise das coordenadas

colorimétricas L*a*b* da cor e da translucidez.

5.4.1. Coordenadas colorimétricas L*a*b*

Os valores médios e os desvios-padrao das coordenadas L*a*b*, medidas das
amostras da porcelana odontoldgica feldspatica antes da témpera, apds a témpera com nitrato
de potassio (KNO3) e apds a témpera com nitrato de potassio e nitrato de rubidio

(KNO3;+RbNO:3) estio apresentados na Tabela 8 e nas Figuras 47 e 48.
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Tabela 8 - Médias das coordenadas L*a*b* obtidas para as amostras de porcelana
odontolégica feldspatica antes da témpera, apos a t€émpera com KNO3 e apos a t€émpera com

KNO3;+RbNO3; (fundos branco e preto).

Amostras STD STD+KNO3 KNO3+RbNO3
Fundo |~y , a* b* L* a* b* L* a*  b*
branco

1 85,0 -1,1 9,7 84,9 -1,0 10,0 83,8 -0,9 9,9
2 85,1 -1,1 9,4 84,8 -1,1 10,1 83,5 -0,9 9,5
3 85,1 -1,1 9,5 84,5 -1,0 10,0 83,6 -0,9 9,7
4 85,2 -1,2 9,6 84,7 -1,1 9,8 83,7 -0,9 9,5
5 85,4 -1,1 9,1 85,3 -1,1 9,5 83,1 -0,8 9,4
6 85,0 -1,1 9,5 84,9 -1,0 9,9 84,0 -0,9 9,6
7 84,5 -0,9 9,2 84,8 -1,1 9,8 83,8 -1,0 9,9
8 85,2 -1,1 9,8 85,1 -0,9 10,0 84,2 -0,9 9,6
9 85,1 -1,1 9,6 84,7 -1,0 10,1 84,2 -0,9 9,8
10 85,8 -1,0 9,3 85,1 -0,9 9,9 83,9 -0,7 9,7
11 85,2 -1,1 9,5 84,8 -1,0 9,9 84,0 -0,9 9,8
12 85,5 -1,1 9,8 84,7 -1,0 10,0 84,1 -1,0 9,7
M 85,2¢0,3 -1,1x0,1 9,5+0,2 | 84,9+0,2 -1,0£0,1 9,9+0,2 | 83,8t0,3 -0,9+0,1 9,7+0,2
Fundo | , a* b* L* a* b* L* a*  b*
preto
1 79,8 -1,5 4,6 79,6 -1,4 5,0 78,9 -1,4 5,3
2 79,7 -1,5 43 79,5 -1,5 49 79,1 -1,4 5,1
3 79,9 -1,5 4.4 79,1 -1,5 49 78,9 -1,4 5,0
4 79,9 -1,6 4.5 79,5 -1,5 4.8 79,0 -1,4 5,0
5 80,4 -1,5 4.4 80,4 -1,5 4.5 78,9 -1,3 5,1
6 80,5 -1,5 4.8 80,0 -1,5 49 79,6 -1,4 5,2
7 79,9 -1,6 4.8 79,8 -1,5 4,7 79,2 -1,5 5,1
8 80,2 -1,5 5,0 80,1 -1,4 5,0 79,8 -1,4 5,1
9 80,0 -1,5 4,6 79,6 -1,5 5,0 79,4 -1,4 5,2
10 81,0 -1,4 49 80,7 -1,4 5,2 80,0 -1,3 5,7
11 80,1 -1,6 4,7 79,8 -1,5 5,0 79,4 -1,5 5,2
12 79,9 -1,5 4,7 79,6 -1,5 4,9 79,6 1,5 5,0
M 80,130,4 -1,5+0,1 4,602 | 79,8t0,4 -1,5¢0,1 4,9+02 | 79,3:0,4 -1,4%0,1 5,240,2

Fonte: Autor, 2022
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Figura 47 - Média dos valores das coordenadas L*a*b* no fundo branco.
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Fonte: Autor, 2022.

Figura 48 - Média dos valores das coordenadas L*a*b* no fundo preto.
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Fonte: Autor, 2022.

Andlise estatistica das coordenadas colorimétricas L*a*b*: Os valores de L*a*b* sdo
dados colorimétricos que foram usados para calcular a diferenca de cor (AE). Suas diferengas
estatisticas foram comparadas pelo teste de Tukey (0=0,05) e estdo apresentadas nas Tabelas
12,13 e 14.

Nos dados da Tabela 8 ¢ possivel observar que as amostras apresentaram uma leve

tendéncia para o vermelho e azul e ao escurecimento (aumento dos valores de a* e b* e
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reducdo no valor de L*) ap6és os tratamentos de témpera quimica com KNO; e

KNO3+RbNO3, respectivamente.

5.4.2. Analise de cor

Para calcular as diferencas de cor (AEoo), luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz

(AH’), as médias-padrao das amostras antes da témpera foram utilizadas como referéncia L*=
85,2; a*=-1,1, b*=9,5, de acordo com a Tabela 8.

Os valores médios ¢ os desvios-padrao das diferencas de cor (AEqo), luminosidade

(AL’), croma (AC’) e matiz (AH”) estdo apresentados na Tabela 9 e nas Figuras 49 e 50.

Tabela 9 - Médias das diferengas de cor (AEoo), luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz
(AH’) para as témperas com KNO3; e KNO3+RbNO;3.

Témpera com KNO3 Pré-témpera KNO; + Témpera RbNO3
Amostras e AL AC’  AH’ | AEw AL AC AH’
1 0,45 -0,30 0,52 -0,21 0,99 -1,37 0,37 -0,34
2 0,49 -0.36 0,60 20,10 1,12 -1,65 20,04 20,29
3 0,58 -0,68 0,49 20,15 1,05 -1,54 0,14 20,27
4 0,38 0,47 0,31 -0,08 1,01 21,50 20,02 20,23
5 0,07 0,11 0,02 0,02 1,46 2.13 20,17 20,37
6 0,30 20,18 036 20,13 0,83 -1,19 0,10 20,30
7 0,33 -0.34 0,34 0,01 0,97 21,39 0,34 20,18
8 0,41 0,11 0,45 20,29 0,71 -1,01 0,07 20,26
9 0,54 0,45 0,59 0,21 0,73 20,98 0,32 20,28
10 0,42 -0,07 0,39 -0,35 0,95 -1,25 0,15 -0,51
11 0,38 -0,35 0,41 -0,13 0,85 -1,21 0,25 -0,23
12 0,50 20,51 0,50 -0,15 0,74 -1,09 0,15 20,17

M 0401 -03+02 0402 -02+0,1]09+02 -1,4+03 01+0,1 -0,3=0,1

Fonte: Autor, 2022.
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Figura 49 - Diferengas de cor (AEoo), luminosidade (AL”), croma (AC’) e matiz (AH’) para os
materiais temperados quimicamente com KNOs.

Meédia das diferencas

Cor, luminosidade, croma e matiz

Fonte: Autor, 2022.

Como demonstrado na Figura 49, a variacdo de cor (AE) encontrada nos materiais

temperados com KNO; foi mais influenciada pela variacdo da luminosidade (AL) e pela

variacao do croma (AC).

Figura 50 - Diferencas de cor (AEo), luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz (AH’) para os
materiais temperados quimicamente com KNO3+RbNOs.
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Fonte: Autor, 2022.
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Pelos dados apresentados na Figura 50, pode-se notar que a variagdo de cor (AE),
encontrada nos materiais temperados com KNO3;+RbNO3, foi mais influenciada pela variagao
da luminosidade (AL).

As diferencas de cor (AEoo) foram analisadas pela ANOVA, usando o tipo de
témpera como fator. Vide Tabela 10. As diferencas estatisticas encontradas foram comparadas

pelo teste de Tukey (0=0,05).

Tabela 10 — Tabela ANOVA para as diferengas de cor (AEoo) em relagdo aos tipos de

témpera empregados.

Fator de variacdo SS df MS F p
Tipos de témpera 1,79243 1 1,79243 58,6424  <0,001
Erro 0,67244 22 0,03057 -

Total 2,46487 23 - -

Fonte: Autor, 2022.

Em relagdo as diferengas de cor (AEoo), os tipos de témpera empregados mostraram-se
significantes. Portanto, pode-se afirmar com 95% de confianca que os processos de t€émpera
quimica alteraram a cor da ceramica feldspatica. As medidas de cor (AEoo) sdo realizadas,
partindo da amostra STD (sem tratamento) e a variagdo entre as amostras STD (sem
tratamento) e as amostras que foram temperadas quimicamente com KNO3 e KNO3+RbNO:s.

A Tabela 11 apresenta os valores da ANOVA, para as diferengas de luminosidade

(AL’), croma (AC’) e matiz (AH”), em relagdo aos tipos de témpera.

Tabela 11 - Teste de comparagdes multiplas para as diferencas de cor (AEoo) encontradas em
relagdo aos tipos de témpera empregados (p<0,001).

Tipos de témpera Valores
KNO3 034
KNO3;+RbNO3 0,95

Fonte: Autor, 2022.

Na Tabela 12 sdo apresentados os valores das medidas repetidas para as diferengas de

luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz (AH’), em relagd@o aos tipos de t€émpera testados.
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Tabela 12 - ANOVA de medidas repetidas para as diferencas de luminosidade (AL’), croma
(AC’) e matiz (AH’) em relacao aos tipos de t€émpera testados.

AL’ AC’ AH’
Fatorde | 4ol g5 | Ms | F » | ss|mMs| F » | ss|ms| F »
variagio
Tipos de
A 2 | 6,621 6,621 88,686 | <0,001 | 0,460 | 0,460 | 17,900 | <0,001 | 0,115 | 0,115 | 11,510 0,0026
témpera
Erro 2| 1,642]0075| - - |os66]0026| - - o221 001 | - -
Total 23|8263| - - - {1026 - ; - log36| - ; ;

Fonte: Autor, 2022.

Em relagdo as diferencgas de luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz (AH’), os tipos
de témpera empregados mostraram-se significantes. Utilizou-se o teste de comparagdes
multiplas de Tukey (o = 0,05) para identificar as diferencas encontradas. As diferencas de
luminosidade (AL’), croma (AC’) e matiz (AH’) encontradas estdo nas Tabelas 13, 14 e 15,

respectivamente.

Tabela 13 - Teste de comparagdes multiplas para as diferencas de luminosidade (AL’)
encontradas, em relag@o aos tipos de témpera empregados (p=0,0001).

Tipos de témpera Valores
KNO3 -0,31
KNO3;+RbNO; -1,36

Fonte: Autor, 2022.

Tabela 14 - Teste de comparagdes multiplas para as diferencas de croma (AC’) encontradas,
em relagdo aos tipos de témpera empregados (p=0,0004).

Tipos de témpera Valores
KNO3 0,42
KNO3+RbNO3 0,14

Fonte: Autor, 2022.

Tabela 15 - Teste de comparagdes multiplas para as diferencas de matiz (AH’) encontradas,
em relacdo aos tipos de tempera empregados (p=0,002).

Tipos de témpera Valores
Témpera KNO3 -0,15
Témpera KNO3 + Témpera RbNO; -0,29

Fonte: Autor, 2022.
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Para correlacionar a medida de diferengas de cor com tolerancias visuais de cor na
situagdo clinica pode-se considerar que todos os valores encontrados de AE para luminosidade
(AL’), croma (AC’) e matiz (AH’) encontram-se em niveis aceitaveis (AE<3,3) (HU;

JOHNSTON; SEGHI, 2010; RUYTER; NILNER; MOLLER, 1987).

5.4.3. Analise de translucidez

A translucidez ¢ a propriedade que um material apresenta de permitir a passagem da
luz, porém de forma irregular, de modo que os objetos ndo possam ser vistos com nitidez
através deles. (PEREZ et al., 2010).

Pode-se medir a translucidez por meio do parametro de translucidez (PT)
(JOHNSTON; MA; KIENLE, 1995).

As diferencgas entre as coordenadas L*a*b* foram utilizadas para determinar o padrao
de translucidez sobre os fundos branco e preto. A maior translucidez do material ¢
proporcional ao alto valor obtido.

Os valores calculados para os parametros de translucidez estdo listados na Tabela 16 e

mostrados na Figura 51.

Tabela 16 - Parametro de translucidez (PT) para as condi¢des testadas.

N STD KNO; KNO3+RbNO3
1 7,38 733 6,77

2 7,43 7,48 6,27

3 7,25 7,46 6,72

4 7,36 7,28 6,52

5 6,95 7,02 6,02

6 6,59 7,01 6,26

7 6,43 7,20 6,60

8 6,94 7,00 6,27

9 7,14 7,27 6,73

10 6,47 6,51 5,65

11 7,03 7,07 6,53

12 7,57 7,28 6,44

M 7,05+ 0,38 7,16 £ 0,26 6,40 £ 0,33

Fonte: Autor, 2022.
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Figura 51 - Médias do parametro de translucidez (PT) para as condigdes testadas.
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Fonte: Autor, 2022.

Os valores de parametros de translucidez (PT) foram analisados por ANOVA,

usando como fator o tipo de témpera. As diferengas estatisticas encontradas foram

comparadas pelo teste de Tukey (a = 0,05). Os resultados estao apresentados nas Tabelas 17 e

18.

Tabela 17 - ANOVA 1 critério para os parametros de translucidez (PT) em relacdo aos tipos

de témpera empregados.

Fator de variagao

SS  df MS F p

Tipos de témpera
Erro
Total

4,06 2 2,03 18.84  <0,001
3,556 33 0,108 -
7,616 35 - -

Fonte: Autor, 2022.

Os tipos de témpera mostraram-se significantes para os parametros de translucidez

(PT). Dessa forma, o teste de comparagdes multiplas de Tukey (0=0,05) foi utilizado para

identificar as diferencas encontradas, Tabela 18.
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Tabela 18 — Resultados do teste de Tukey para o parametro de translucidez.

Amostras STD KNO;3 KNO3;+RbNO3
7,05 7,16 6,40
STD 0,667743 0,000206
KNOs 0,667743 0,000131
KNO3+RbNO3 0,000206 0,000131

Fonte: Autor, 2022.

Os dados da Tabela 18 mostram que a témpera quimica com KNO;3; ndo apresenta
significancia estatistica no parametro de translucidez. Hé significancia apenas na t€émpera com
KNO3+RbNO:;.

Embora os resultados apresentem uma diferenga significativa no parametro de
translucidez (PT) para as amostras tratadas com KNO3+RbNO3, nenhum dos tratamentos foi
capaz de apresentar variacoes no AEgo acima dos limites, em comparagao com a diferenca
clinicamente aceitavel (AE*<3,3 unidades) (HU; JOHNSTON; SEGHI, 2010; OZCELIK et
al.,2008; RUYTER; NILNER; MOLLER, 1987; TURGUT; BAGIS, 2011).

Os valores médios e os desvios-padrao das diferencas de cor (AEoo), luminosidade
(AL”), croma (AC’), matiz (AH’) e translucidez (PT) estdo apresentados na Tabela 12. E
possivel observar que todas as diferencas de cor encontradas, no presente estudo, foram
inferiores a 1,0AEqo. Posto isso, pode-se afirmar que, mesmo que o processo de témpera
quimica afete as propriedades colorimétricas da porcelana feldspatica, a variacdo encontrada
no parametro cor (AEoo) € considerada imperceptivel ao olho humano (GHINEA et al., 2010;
PARAVINA; PEREZ; GHINEA, 2019).

Neste capitulo foi possivel verificar a influéncia do processo de t€émpera quimica sobre
as propriedades colorimétricas de ceramicas feldspaticas, para fins odontoldgicos.

A translucidez das amostras de porcelana odontoldgica feldspatica apresentou
diferencas significativas apds o processo de témpera quimica com KNO3+RbNOs. Contudo,
na tabela 19 pode ser observado que diferengas dessa magnitude podem ser encontradas
dentro do mesmo grupo de amostras sem tratamento (STD) (1,14 a diferenca entre o maior e
menor valor do parametro de translucidez dentro do mesmo grupo). Embora os resultados do
teste de Tukey mostrem uma diferenca estatistica significativa no parametro de translucidez
(PT) para as amostras tratadas com KNO3;+RbNO3, pode-se afirmar que a alteragdo idnica,
promovida pelo processo de témpera quimica, nio deve ter influenciado, na translucidez. E
possivel atestar isso com base nas diferengas encontradas, no mesmo grupo, que ja existem

em magnitude semelhante e que seu resultado ¢ decorrente de calculos usando os dados de
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AL*, Aa* e Ab*, que também s3o os mesmos usados para calcular as diferengas de cor (AEoo),
que ficaram abaixo do limiar de aceitabilidade clinica.

Foram observadas diferencas de cor, consideradas significativas pela ANOVA, apds a
pré-témpera com nitrato de potdssio (KNO3) e posterior témpera quimica com nitrato de
rubidio (RbNO3), resultando em 0,95AEq. Torna-se importante frisar que esse valor ainda ¢
bem menor que o limite considerado aceitavel de 1,8AEq, no contexto de ceramicas
odontoldgicas. Logo, pode-se considerar que as diferencas de cor encontradas apos a témpera
quimica ndo sdo perceptiveis clinicamente, podendo ser classificadas como diferengas

aceitaveis.
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6. MODELAGEM MATEMATICA DO PROCESSO DE TROCA CATIONICA EM
PORCELANA ODONTOLOGICA FELDSPATICA

As ceramicas odontoldgicas a base de feldspato, ocupam um lugar de destaque entre
os materiais requisitados pelos profissionais da odontologia como alternativas de uso
funcional e estético. Suas caracteristicas de durabilidade, biocompatibilidade e estética tém
despertado o interesse em pesquisas sobre o comportamento clinico de sistemas totalmente
ceramicos (KELLY; BENETTI, 2011).

Importa reafirmar que, pelas caracteristicas técnicas e estéticas, € possivel a realizacao
de préteses fixas em ceramicas recobertas por porcelanas feldspaticas. Ja que, esteticamente, €
similar a estrutura dental. Para isso, faz-se necessario um preparo dental (desgaste estratégico)
e, em determinadas situagoes, endodontias intencionais.

Para evitar esses procedimentos mais invasivos, sdo indicadas as proteses de ceramicas
ultrafinas, conforme ja se estudou anteriormente. Conquanto tenha ocorrido avancos nessa
area, ainda héa necessidade de incrementos para que a resisténcia mecanica das facetas de
porcelana feldspatica ultrafina seja semelhante a das porcelanas de dissilicato de litio.

A alumina e a zirconia apresentam excelentes propriedades mecanicas, contudo, em se
tratando de estética, ndo representam fidedignamente a denticdo natural, ao contrario da
porcelana feldspatica que apresenta essa propriedade. Nas ultimas décadas houve grandes
avangos tecnologicos relacionados ao incremento das propriedades mecanicas de materiais
ceramicos. Nesse sentido, alguns tratamentos, na superficie dos materiais ceramicos, vém
apresentando excelentes resultados (DAL BO et al., 2016b; VARSHNEYA, 2010).

A troca i0nica tem sido investigada com o intuito de incrementar a resisténcia a flexao
em materiais porcelanicos. Esse processo ja ¢ amplamente utilizado em vidros especiais que
sdo submetidos a grande esforco mecanico, como os usados nas telas de smartphones. Dal Bo
et al. (2016a) aplicaram a t€émpera quimica em corpos de prova de porcelanato para aumentar
a resisténcia a flexdo, chegando a incrementos de at¢ 74% em relacdo aos materiais sem
tratamento. A témpera quimica também ¢é conhecida por troca catidnica. Nesse processo, 0
material ceramico ¢ imerso em um sal fundido que contém ions alcalinos de maior raio
atbmico que os fons alcalinos presentes inicialmente na superficie do material
(VARSHNEYA, 2010).

Dessa forma, ocorre um processo interdifusivo entre os ions alcalinos presentes no

material solido com os ions presentes no sal fundido. A difusdo de ions de maior raio para o
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interior do material gera uma tensdo de compressdo na superficie, incrementando, assim,
algumas propriedades mecanicas do material (BARBI et al., 2019; CESAR et al., 2007).

As porcelanas odontoldgicas feldspaticas geralmente apresentam alto percentual de
s6dio e potassio em sua composi¢do. Usualmente, aplica-se 0 KNOs como fonte de K. Em
alguns trabalhos também ¢é empregado o RbNO3; como fonte de Rb* para promover a troca
cationica na superficie do material. Consequentemente, incrementa-se a sua resisténcia
mecanica devido as tensdes de compressao que sdo geradas pela troca cationica (SHAN et al.,
2018).

Diversas aplicagdes do processo de témpera quimica em porcelanas odontolégicas t€ém
sido realizadas, principalmente na década de 1990. Porém, com a chegada de novos materiais
no mercado odontoldgico, como o dissilicato de litio e a zirconia, as porcelanas feldspaticas
tém sido menos utilizadas devido as propriedades mecanicas dos demais materiais serem
muito superiores.

Em termos da resisténcia a flexdo, a ceramica feldspatica sem nenhum tratamento
apresenta ~70 a 100 MPa (SEGHI; DAHER; CAPUTO, 1990), enquanto o dissilicato de litio
tem 300 a 400 MPa (ALBAKRY; GUAZZATO; SWAIN, 2003; ARAO; YOSHIDA;
SAWASE, 2015) e com zirconia esses valores podem chegar a 1200 MPa (CHRISTEL et al.,
1989). Nenhum desses materiais, porém, apresenta propriedades estéticas como a cerdmica
feldspatica, considerada ainda a melhor entre os materiais odontoldgicos, nesse aspecto. Na
década de 1990, a ceramica feldspatica, apds o tratamento de témpera quimica, nao
ultrapassava 180 MPa (RUALES-CARRERA et al., 2022). Todavia, neste trabalho, chegou-
se a ~300 MPa, um valor muito proximo a resisténcia a flexao do dissilicato de litio. O que
justifica a relevancia de se aprofundar o estudo do processo difusivo que ocorre nesse
material.

A difusdo ¢ um processo de transporte da matéria de uma parte para outra, como
resultado do movimento aleatério das particulas constituintes do sistema. Basicamente,
podem existir dois tipos de difusdo: interdifusdo e autodifusdo. A interdifusdo, processo mais
comum, ocorre quando os dtomos de um meio se difundem para o interior de outro, havendo
uma variacdo na concentracao destes meios. A autodifusdo ocorre em cristais “puros” nos
quais atomos de um mesmo meio mudam de posicdo sem que ocorra uma variagdo na
concentracdo (CRANK, 1975). Adolf Fick (1829-1886), fisiologista alemdo, fez analogia

entre condugdo de calor e difusdo, propondo leis fenomenolodgicas para a teoria da difusdo,
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publicada em 1855 (TYRRELL, 1964). A descrigdao fundamental da difusdo (na forma bésica)
¢ dada pela primeira lei de Fick (difusao em regime estacionario) (CANTOR, 2020), Equagao
15.

J=-D& (15)

onde: J ¢ a massa que se difunde (kg/m?s); 0C é o gradiente de concentragdo (m™); 0x é o
gradiente da distancia (m) e D € o coeficiente de difusdo (m?/s).

Apesar dos inumeros estudos relacionados a aplicacdo do processo de témpera
quimica, em porcelanas odontoldgicas, ndo existe, na bibliografia, um estudo numérico,
visando compreender melhor o processo de troca catidnica que ocorre neste material.

Portanto, neste capitulo apresenta-se um estudo numérico visando encontrar qual o
coeficiente de difusividade dos ions potassio (K') e rubidio (Rb") na microestrutura da
cerdmica odontologica feldspatica. A aplicacio da modelagem matematica reduz
significativamente o nimero de experimentos. Dessa forma, pretende-se conhecer a cinética
do processo de témpera quimica e entender melhor o fendmeno de transferéncia de massa
entre os ions envolvidos.

Nas se¢des que seguem discorre-se sobre: materiais e parametros da simulagdo

numérica; e resultados e discussao.

6.1. MATERIAIS E PARAMETROS DA SIMULACAO NUMERICA

O material utilizado, neste estudo, foi a ceramica odontologica BB0, com composi¢ao
quimica mostrada na Tabela 4. Este trabalho seguiu a mesma metodologia (de preparagdao dos
corpos de prova) apresentada nos capitulos anteriores.

A geometria utilizada para a simulagdo corresponde a uma pequena fracdo do corpo de
prova original. A amostra foi considerada um dominio ndo poroso devido a sua absor¢ao de
agua medida, virtualmente nula (0%). Considerando a simetria do problema fisico e a
microestrutura correspondente, o tamanho do dominio, para resolver o problema da equacao
governante, foi definida como sendo de 500 pum x 100 pm x 100 um, para o K ¢ 200 pm x
100 um x 100 um para o Rb". A Figura 52 ilustra a geometria do corpo de prova, as equagdes
e as condicoes de contorno usadas. Na interface entre o sal fundido e o material ceramico, a

condigdo de contorno usada foi das concentragdes de K™ e Rb" iguais as concentragdes de K*
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e Rb" nos sais fundidos, neste caso, Cx+ = Cx+gq:€ Crp+ = Crp+sq- As equagdes 15 e 16
correspondem a conservagdo da espécie quimica dos ions potassio (K*) e rubidio (Rb") para

transferéncia de massa dentro da microestrutura da porcelana odontolédgica feldspatica.

Figura 52 - ParAmetros de modelagem: dominio e equagdo governante para os ions K" e Rb".

“'(_DionJrVCion):O

Fonte: Autor, 2022.

O software comercial CFX 16.2 (Ansys) foi usado para resolver a equacdo de

transporte difusivo dado pelas equacdes 15 e 16.

6%70{ =V. (Dion+ VCl’on*)—}_Sion+ (16)
onde Cion+ sd0 as concentragdes adimensionais dos ions potéssio e rubidio (Ck+ € Cro+), € 0
tempo (s), € Dion” sd0 os coeficientes de difusdo dos ions potassio e rubidio (Dk* e Drp” em
m?-s!), respectivamente. O termo Sion+ corresponde ao consumo e/ou geragdo do transporte
difusivo de ions K" ¢ Rb" (Sk" e Srp') respectivamente, que foram negligenciados, neste
trabalho, devido a hipotese de que ndo ha reagdes quimicas entre os constituintes da
microestrutura da porcelana odontologica feldspatica e os ions potassio e rubidio em

temperaturas abaixo da transformacgao vitrea da porcelana odontoldgica feldspatica.
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Como a placa cerdmica foi imersa em uma solucdo fundida de KNO; e RbNO3, a
condi¢do de contorno, nas superficies expostas aos sais fundidos, ¢ dada por uma condi¢ao de
Dirichlet (GRENIER, 2005). Logo, a concentragcdo adimensional de ions (potassio e rubidio) ¢
conhecida nessas superficies. Na superficie da porcelana, em contato com os sais fundidos, as
concentragdes adimensionais de K™ e Rb" foram mantidas constantes e iguais a 1.

Como a difusdo de ions K" e Rb" ocorre apenas na superficie da porcelana
odontoldgica feldspatica, a auséncia de fluxo molar no centro da placa foi considerada como
condi¢do de contorno. Na parte interna, nesse caso, o simbolo n refere-se ao vetor unitario
orientado para o interior da placa ceramica (Figura 52).

A metodologia numérica aplicada foi a de volume finito, baseado em elementos. Esse
método usa uma malha baseada em elementos, em que cada volume de controle ¢ construido a
partir dos nds de malha (MALISKA, 2017). Foram adotados elementos triangulares, neste
estudo, para o dominio de célculo. No entanto, nas proximidades das superficies expostas ao
sal fundido, adotou-se uma maior op¢ao de refino da malha, na forma de uma malha nio
estruturada (tridngulos), conforme Figura 52. O dominio computacional foi resolvido em
regime transiente (equagdo 16) para reproduzir o efeito da témpera quimica em porcelanas
odontoldgicas feldspaticas. O estudo numérico foi realizado por um tempo de exposi¢cdo da
porcelana ao sal fundido de KNO3 de 5 h (18000 s) e ao sal fundido de RbNO3 de 24 h (86400
s), respectivamente. Foram usados os tempos de avanco de 0 s, 120 s, 1200 s, 4800 s, 9600 s,
14400 s e 18000 s para o KNO3; e de 0 s, 600 s, 6000 s, 12000 s, 24000 s, 48000 s e 86400 s
para o RbNOs. O intervalo de tempo foi usado para acompanhar o avango da concentracao
com o tempo. Para cada intervalo de tempo foram feitas 10 interagdes, ou seja, 150 intervalos
para o K" (18000/120) e 144 intervalos para o Rb" (86400/600). Em cada intervalo o
programa resolveu 10 vezes o modelo matematico para minimizar o erro do calculo, como um
controle de convergéncia.

O critério de convergéncia foi o residuo RMS padrao (raiz quadrada média) com um
valor igual a 10'3 para 0 K e 10" para o Rb". O teste de malha foi realizado com 5 variagdes
de refinamento para o tempo de 18000 s (5 h) para o KNOs3; e de 86400 s (24 h) para RbNOs.
O tamanho da malha do computador permaneceu entre 10° e 10° elementos. A Figura 53
(grafico com o numero de elementos) mostra o comportamento do desvio padrdo da
concentragdo adimensional do ion potdssio para uma espessura de até 500 um e do ion rubidio

para uma espessura de 200 um.
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Figura 53 - Teste numérico para o tamanho da malha computacional.
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Fonte: Autor, 2022.

A malha adotada para a solu¢do do modelo no dominio computacional contém 53803

elementos, resultando em um desvio padrio inferior a 5-107.

6.2. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas se¢Oes seguintes sdao apresentadas as analises, considerando: perfil de

concentragdo dos ions K™ e Rb" apos a témpera quimica; e estudo do coeficiente de difusao.

6.2.1. Perfil de concentracio dos ions K™ ¢ Rb* apés a témpera quimica

Na Tabela 4 expde-se a andlise quimica, obtida por FRX, da porcelana odontolégica
feldspatica. A amostra apresenta teor de SiO2 de 69,9% e de AlOs de 15,0%. Foram
observados altos percentuais dos 6xidos de potassio (9,50%) e de 6xido de sédio (8,69%) que
correspondem aos cations envolvidos na troca idnica durante o processo de témpera quimica.

Houve um incremento de resisténcia mecanica depois que as amostras foram
submetidas aos processos de témpera com KNO3 e RbNO;. A Figura 54 traz resumidamente

esses dados. A troca idnica, muito provavelmente, foi influenciada pela composi¢do quimica
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da porcelana odontoldgica feldspatica. A presenca de Na,O em teores significativos (>8%) e
de K20 (>9%) promove uma troca mais efetiva com cations K™ e Rb" presentes nos banhos de

KNOs e RbNO:s.

Figura 54 - Variagio da resisténcia a flexdo com os principais ions envolvidos (K" e Rb").
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Fonte: Autor, 2022.

Evidenciou-se, apos o processo de troca catidnica, um perfil de concentragao dos ions
K" e Rb" na secdo transversal das amostras de porcelana feldspatica. Nas Figuras 40 a 43
pode-se observar as variagdes da concentracdo desses ions ao longo da espessura da amostra.
Observou-se uma maior concentracdo de potdssio e rubidio na superficie em relagdo ao
interior do material, o que comprova a troca cationica ocorrida apds o processo de témpera
quimica.

A troca cationica Na'/K" e K'/Rb" ocorreu em uma regido muito proxima a superficie
do material, promovendo um estado de compressdo na superficie e, consequentemente,
incrementando a resisténcia a flexdo. Esses resultados mostram uma interdifusdo de ions
potassio e rubidio na microestrutura da porcelana odontologica feldspatica, semelhante ao que
ocorre em outros materiais ceramicos.

Varshneya (2010) menciona que a profundidade de interdifusdo de ions K* pode
atingir ~50 pm ou mais em vidros. Por outro lado, outros autores citam ter encontrado, em

ceramicas odontoldgicas, uma interdifusdo de ions Rb* de ~20 a ~50 um (DENRY et al.,
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1993). Foram encontrados perfis de tensdo de compressao a uma profundidade de ~80 pm em
vidros (GY, 2008).

Em porcelana odontoldgica, a profundidade da troca de ions potéssio foi avaliada por
analise de energia dispersiva de raio X (EDX) e esta se estende a pelo menos 100 pm, embora
a mudanga mais marcante tenha ocorrido dentro de uma camada de 10 pum abaixo da

superficie (PIDDOCK; QUALTROUGH; BROUGH, 1991).

6.2.2. Estudo do coeficiente de difusao

Nesta se¢do sdo analisados os coeficientes de difusdo dos ions potassio e dos ions

rubidio em porcelana odontologica feldspatica.

6.2.2.1.Coeficiente de difusdo dos ions potassio em porcelana odontologica feldspatica

Estudos realizados sobre t€émpera quimica e mobilidade idnica, em vidros, mostram
que o coeficiente de difusdo ¢ funcdo da espessura da camada de difusdo do ion (LUPASCU
et al., 1996).

Para este estudo, em particular, os valores dos coeficientes de difusdo para os ions
potassio (Dk") e rubidio (Dry') foram ajustados de acordo com os dados experimentais do
perfil de concentragdo de ions potassio e rubidio para a secdo transversal da porcelana
odontoldgica feldspatica. A Figura 55 mostra o perfil de concentracdo do ion potéassio ao
longo da espessura da porcelana para o tempo de imersdo de 5 h a 480 °C.

Ha uma maior concentracdo de ions potassio proxima a superficie e, ao longo da secao
transversal da amostra, aproxima-se do valor dos ions potdssio contidos no material
anteriormente a témpera. Nesse caso, a concentragdo de ions potassio tende a concentragdao

mostrada na Tabela 4.
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Figura 55 — Perfil de concentragdo de ions potassio da se¢do transversal da porcelana
odontoldgica feldspatica apds a témpera quimica com nitrato de potassio (KNO3).
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Fonte: Autor, 2022.

Na Figura 55, os valores citados como “Experimental” (identificados no grafico pelo
simbolo “0”) sdo os de concentragdo de K, identificados na se¢do transversal do material e os
citados como “Experimental quartil médio” (identificados no gréafico pelo simbolo “®”’) sdo os
valores de concentragdo de K™ ajustados por meio do calculo estatistico dos quartis (excluidos
o quartil inferior e superior, considerados como outliers).

Para a escolha mais adequada do coeficiente de difusdo que representa melhor os
dados experimentais do perfil de concentragcdo, ao longo da variagdo, foram aplicadas
algumas ferramentas estatisticas.

A Tabela 19 mostra os ajustes dos modelos matemdticos usando quatro valores
distintos para o Dk+. Nota-se que o coeficiente de difusividade de 2,5-10"'* m?/s proporcionou
melhor ajuste do modelo matematico aos dados experimentais do perfil de concentragdo ao

longo da se¢do transversal do material.
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Tabela 19 — Analise estatistica de regressdo para os coeficientes de difusdo do potassio na
microestrutura de porcelana odontologica feldspatica (Dx").

R

Analise de Dx

regressdo 1,3 10_13 1,9 10_13 2,5 10_13 5,0 10_13
m?/s m?/s m?/s m?/s

R-multiplo 0,7093 0,7272 0,7329 0,73025

R-quadrado 0,5031 0,5289 0,5371 0,53326

R-quadrado 0,4948 0,5210 0,5294 0,52548

ajustado

Erro padrao 0,0688 0,0697 0,0698 0,06723

Observagoes 62 62 62 62

Fonte: Autor, 2022.

Foi realizada, também, uma andlise estatistica (ANOVA) visando confirmar os
resultados obtidos com a regressdo. Nesse caso, pelos dados da Tabela 20, verifica-se que os
maiores valores de F ¢ menores valores de p também foram obtidos com o coeficiente de
difusividade de 2,5-10"'* m?/s. Assim, comprova-se que o valor do coeficiente de difusdo dos
ions potassio na microestrutura de porcelanas odontoldgicas feldspaticas, que melhor se

adequou aos dados experimentais foi de 2,5- 10713 m?/s.

Tabela 20 — ANOVA para os coeficientes de difusdo do potassio em microestrutura de
cerdmica odontologica feldspatica (Dk ).

oy € S0 MO F p

Regressdo 1 0,2872 0,2872

Residuo 1,3-10° 60 02836  0,0047 60,75  1,10-1071°
Total 61 0,5708

Regressdo 1 0,3273 0,3273

Residuo 1,910 60 02916  0,0049 67,35 2,18-10!
Total 61 0,6189

Regressdo 1 0,3396  0,3396

Residuo 2.,5-10°"3 60 0,2927 0,0049 69,6125 1,27-101
Total 61 0,6323

Regressdo 1 0,3099 0,3099

Residuo 5,010 60 02712  0,0045 68,55 1,64-101
Total 61 0,5811

Fonte: Autor, 2022.
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As Figuras 56 e 57 mostram o comportamento do perfil de concentragao de ions
potassio (K*), ao longo do processo de témpera, usando um coeficiente de difusdo de 2,5-10"3
m?/s para os tempos de tratamento de 0 s, 120 s, 1200 s, 4800 s, 9600 s, 14400 s e 18000 s.

De acordo com a simulacdo numérica, fica evidente que, nos primeiros 120 s de
témpera quimica, ja ¢ possivel notar o perfil de concentragdo ao longo da espessura. Apos

18000 s (5 h), a concentragdo de ion potéssio atinge uma profundidade de ~250 pm.

Figura 56 — Perfil de concentragdo dos ions potassio durante a témpera com KNO3z em
porcelanas odontoldgicas feldspaticas.
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Figura 57 - Perfil de concentragdo de ions potassio (K*) na se¢do transversal da porcelana
odontoldgica feldspatica.
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O modelo matematico proposto foi capaz de representar o comportamento do perfil de
concentra¢do de ions potassio (K"), observado experimentalmente, usando um coeficiente de
difusdo de 2,5-10"* m?/s. A porcelana odontoldgica feldspatica é um material composto por
uma matriz vitrea com estrutura amorfa e uma fase cristalina, constituida por leucita
(ANUSAVICE, 2005). Por essa razdo, o valor do coeficiente de difusdo ¢ maior que os
valores encontrados, em estudo semelhante realizado em vidro, na ordem de ~107'> m?%/s
(KARLSSON, 2012). O valor encontrado foi 100x maior do que em vidros, o que pode estar
relacionado as diferencas microestruturais como poros e a fase cristalina de leucita dispersa,
enquanto os vidros apresentam uma microestrutura homogénea, praticamente livre de poros e

fases cristalinas (MEHRER, 2007).

6.2.2.2.Coeficiente de difusao dos ions rubidio em porcelana odontologica feldspatica

Pela Figura 58 pode-se verificar o perfil de concentragdo do ion rubidio, ao longo da
espessura da porcelana odontoldgica feldspatica, para o tempo de imersao de 24 h a 450 °C.
Hé4 uma maior concentracdo de ions rubidio préxima a superficie e ao longo da segdo

transversal da amostra. Essa concentragdo se aproxima do valor dos ions rubidio contidos, no
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material, anteriormente a témpera. Nesse caso, a concentragdo de ions rubidio tende a zero
uma vez que o material ndo contém rubidio em sua composi¢ao inicial. Vide Tabela 4.

Figura 58 — Perfil de concentracao de ions rubidio da secao transversal da porcelana
odontologica feldspatica apos a témpera quimica com nitrato de rubidio (RbNO3).
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Fonte: Autor, 2022.

Da mesma forma que se procedeu com os valores de concentragdo de K', também se
fez com a concentragdo de Rb'. Assim, na Figura 58, no grafico, o termo “Experimental”
(simbolo “0”) sdo os valores de concentragdo de Rb", identificados na se¢do transversal do
material; e “Experimental quartil médio” (simbolo “e@”), no grafico, sdo os valores de
concentragdo de Rb", ajustados por meio do célculo estatistico dos quartis (excluidos o quartil
inferior e superior, considerados como outliers).

Foram aplicadas ferramentas estatisticas para a escolha mais adequada do coeficiente
de difusdo que representa melhor os dados experimentais do perfil de concentragdao ao longo
da variagdo. A Tabela 21 mostra os ajustes dos modelos matematicos usando cinco valores
distintos para o Dgp:. Verifica-se que o coeficiente de difusividade de 2,0-10"° m?%s
proporcionou melhor ajuste do modelo matemaético, aos dados experimentais do perfil de

concentragdo, ao longo da se¢do transversal do material.
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Tabela 21 — Analise estatistica de regressao para os coeficientes de difusdo do potassio na
microestrutura de porcelana odontologica feldspatica (Drpy ).

. Dro "

Andlise de 1,3-10% 1,510 2,0-10"° 2,510 5,010

regressao = " 24 = 24
m?/s m?/s m?/s m?/s m?/s

R-multiplo 0,8763 0,8806 0,8815 0,8774 0,8455

R-quadrado 0,7679 0,7754 0,7770 0,7699 0,7150

R-quadrado 07586 07665 07681 07607  0.7035

ajustado

Erro padrao 0,0438 0,0454 0,0489 0,0525 0,0669

Observagoes 27 27 27 27 27

Fonte: Autor, 2022.

Tabela 22— ANOVA para coeficiente de difusdo (Drp+) de 2,0- 10715 m?/s.

oy € so MO F P

Regressao 1 0,1589 0,1589

Residuo 1,3-10°1 25 0,0480  0,0019 82,72  2,10.10%
Total 26 0,2070

Regressao 1 0,1781 0,1781

Residuo 1,5-101 25 0,0516 0,0021 86,33  1,38.10"
Total 26 0,2297

Regressao 1 0,2082 0,2082

Residuo 2,0-10°1° 25 0,0597 0,0024 87,12  1,26:10%
Total 26 0,2679

Regressao 1 0,2302 0,2302

Residuo 2,5-101 25 0,0688 0,0028 83,65 1,88.10%
Total 26 0,2990

Regressdo 1 0,2809 0,2809

Residuo 5,0-1071 25 0,1120 0,0045 62,70  2,83.10
Total 26 0,3929

Fonte: Autor, 2022.

Para confirmar os resultados obtidos com a regressdo, também, realizou-se uma
analise estatistica (ANOVA). Nesse caso, a Tabela 22 (acima) mostra que os maiores valores
de F e menores valores de p também foram obtidos com o coeficiente de difusividade de

2,0-10"1° m%/s. Assim, comprova-se que o valor do coeficiente de difusdo dos ions rubidio, na
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microestrutura de porcelanas odontologicas feldspaticas, que melhor se adequou aos dados
experimentais foi de 2,0- 10715 m¥s.

Nas Figuras 59 e 60, verifica-se a representacdo do comportamento do perfil de
concentragdo de ions rubidio (Rb"), observado pelas medi¢des experimentais, usando um
coeficiente de difusdo de 2,0.10°'> m?/s, para os tempos de avanco de 0 s, 600 s, 6000 s, 12000
s, 24000 s, 48000 s e 86400 s. Fica provado, com base na simulacdo numérica, que, nos
primeiros 600 s de témpera quimica, ja se pode constatar o perfil de concentracao, no decorrer
da espessura. Apos 864000 s (24 h), a concentragdo de ion potassio atinge uma profundidade

de ~50 pm.

Figura 59 — Perfil de concentracdo dos ions potassio durante a témpera com RbNO3 em
porcelanas odontoldgicas feldspaticas.
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Figura 60 — Perfil de concentragio de ions rubidio (Rb") na se¢do transversal da porcelana
odontoldgica feldspatica.
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Fonte: Autor, 2022.

Resta evidenciado que o modelo matematico, que se propds, foi capaz de representar o

comportamento do perfil de concentragio de fons rubidio (Rb"), observado

experimentalmente, usando um coeficiente de difusdo de 2,0-10"° m*s. Conforme ja
explicitado anteriormente, em relacdo ao perfil de concentracdo de ions potéssio (K+), como a
porcelana odontoldgica feldspatica € composta por uma matriz vitrea com estrutura amorfa e
uma fase cristalina constituida por leucita, o valor do coeficiente de difusdo ¢ maior que os
valores encontrados. Na pesquisa Karlsson (2012), semelhante a este estudo, mas realizada
em vidro, os valores sdo na ordem de ~10"!7 m?/s para os ions rubidio.

Como ocorreu com o comportamento do perfil de concentragdo de ions potassio (K*),
o valor encontrado, foi, também, 100x maior do que o valor do coeficiente de difusdo dos
ions rubidio, na microestrutura de vidros. Conforme ja explicitado, quanto ao coeficiente de
difusdo dos ions potédssio, pressupde-se que esse resultado decorra das diferencas

microestruturais como os poros € a fase cristalina de leucita dispersa, e dos vidros, que
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apresentam uma microestrutura homogénea, praticamente livre de poros e fases cristalinas.
(MEHRER, 2007).

Este capitulo estudou numericamente a difusividade dos ions potassio (K*) e rubidio
(Rb") na microestrutura de porcelanas odontologicas feldspaticas, durante o processo de
témpera quimica. Para isso, foi implementada a metodologia numérica de volumes finitos,
baseada em elementos, em regime estacionario.

De acordo com os resultados numéricos, o coeficiente de difusdo dos ions potéssio,
durante a témpera quimica, da amostra com KNOs, foi de 2,5-107'* m?/s, sendo ~100 vezes
maior que o coeficiente de difusdo desse ion em vidros. E possivel que essa diferenca esteja
relacionada as caracteristicas microestruturais da porcelana odontoldgica, quando comparada
com as do vidro, como a composi¢ao quimica, poros e cristais.

O coeficiente de difusdao dos ions rubidio, durante a t€émpera quimica da amostra com
RbNO:3, foi de 2,0-1071° m?/s, sendo ~100 vezes menor que o coeficiente de difusdo dos ions
potassio, para esse mesmo material e ~100 maior que o coeficiente de difusividade dos ions
rubidio, na microestrutura de vidros soda-cal. A razao para que o coeficiente de difusividade
dos ions rubidio ser muito menor que dos ions potassio pode estar relacionada com o tamanho

do raio i6nico do rubidio (Rb"), que é de ~12% maior que o raio i6nico do potassio (K*).
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7. CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho estudou a influéncia do processo de témpera quimica, aplicada em
ceramicas odontoldgicas feldspaticas sobre a resisténcia mecanica a flexdo, o médulo de
Weibull, além das propriedades colorimétricas antes e apds o processo. Por fim, foi modelado
numericamente o processo de témpera quimica, na microestrutura desse material.

Com relagdo ao incremento da resisténcia a flexdo, observou-se que os melhores
resultados foram obtidos, submetendo a cerdmica feldspatica a uma troca catidnica, usando
KNO3 e RbNOs. A resisténcia mecanica das amostras temperadas com KNO3 foi de 294430
MPa, com RbNOs foi de 272+35 MPa, enquanto o material padrao (porcelana feldspatica sem
témpera) foi de 118+13 MPa. Isso representa um incremento de 150%, apds a t€émpera com
KNOs3 e 134%, apds a t€émpera com RbNOs. Esses valores de resisténcia a flexdo sao
estatisticamente iguais a resisténcia mecanica do dissilicato de litio (260+35 MPa), o que
representa um avango para a area da odontologia, j4 que as cerdmicas feldspaticas sdo
requisitadas como os materiais esteticamente mais atraentes, em tratamentos odontolégicos,
em especial, dos dentes anteriores.

A troca catidnica, provocada pelo processo de t€émpera quimica, desenvolveu tensdes
residuais de compressdo na superficie. Esse fato estd relacionado a diferenca entre os raios
dos ions trocados durante o processo de témpera quimica. A andlise do modulo de Weibull
mostrou que os intercAmbios de ions K" ¢ Rb", por meio da témpera quimica com KNOs e
RbNO; apresentaram menor dispersdo dos valores de resisténcia mecanica a flexdo. Isso
indica uma maior confiabilidade mecanica, para os materiais tratados quimicamente com
KNO; e RbNO:s. Dessa forma, o presente trabalho torna viavel o uso de porcelana feldspatica
para tratamentos odontologicos com facetas e lentes de contato, mantendo as propriedades
mecanicas do dissilicato de litio.

O perfil de concentragdo dos ions K™ e Rb', na microestrutura da se¢do transversal das
amostras, confirmou que houve troca idnica, na superficie do material, até aproximadamente
150 um, no caso da témpera com KNOs3, e de até 30 um, no caso da témpera com RbNOs.

O estudo da influéncia do processo de témpera quimica sobre as propriedades
colorimétricas de ceramicas feldspaticas, para fins odontoldgicos, mostrou que a translucidez

da porcelana odontologica feldspatica nao foi afetada significativamente a um nivel detectavel
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pelo olho humano, estando abaixo do limiar de aceitabilidade clinica. Foram observadas
diferencas de cor consideradas relevantes pela ANOVA, apos a pré-témpera com nitrato de
potassio (KNO3) e posterior t€émpera quimica com nitrato de rubidio (RbNO3), resultando em
0,95AEn. Entretanto, esse valor ainda ¢ bem menor que um limite considerado aceitavel
(1,8AEq), no contexto de ceramicas odontoldgicas. Logo, pode-se considerar que as
diferencas de cor encontradas, apds a témpera quimica, ndo sao perceptiveis clinicamente,
podendo ser classificadas como diferencas aceitaveis.

De acordo com o estudo numérico da difusividade dos ions potassio (K") e rubidio
(Rb"), na microestrutura de porcelanas odontologicas feldspaticas, evidenciou-se que o
coeficiente de difusdo dos ions potassio, durante a témpera quimica, foi de 2,5-10"'* m?/s, que
¢ ~100x maior que o coeficiente de difusdo desse ion, em vidros. Supde-se que essa diferenca
esteja relacionada as caracteristicas microestruturais da porcelana odontologica, se comparada
aos vidros, como a composicdo quimica, poros e cristais. Por outro lado, o coeficiente de
difusdo dos ions rubidio, durante a témpera quimica da porcelana odontologica feldspatica, foi
de 2,0-107"> m?/s, que é ~100x menor que o coeficiente de difusdo dos ions potdssio, nesse
mesmo material, ¢ ~100x maior que o coeficiente de difusividade dos ions rubidio, na
microestrutura de vidros soda-cal. O fato do coeficiente de difusividade dos ions rubidio ser
muito menor que dos ions potassio, pode estar relacionado com o tamanho do raio i6nico do
rubidio (Rb"), que é de ~12% maior que o raio idnico do potassio (K), dificultando sua
difusividade, na microestrutura do material ceramico.

Diante dos resultados expostos, este trabalho proporcionou o incremento da resisténcia
mecanica de porcelanas odontoldgicas feldspaticas, em niveis da resisténcia do dissilicato de
litio, mantendo suas propriedades colorimétricas, o que representa um grande avango, no
desenvolvimento de materiais para a area de odontologia.

Sugere-se para trabalhos futuros:

e Estudar a variagdo do coeficiente de difusdo em diferentes condicoes de
tempo e temperatura,

e Estudar a influéncia do processo de témpera quimica sobre a dureza e
tenacidade a fratura dos materiais desenvolvidos;

e Estudar clinicamente o comportamento dos materiais submetidos a témpera

quimica.
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