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aquilo que se encontra para além do real

rubrica: histéria da arte.
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Rosa V. Efeito da troca ibnica nos parametros de Weibull, de crescimento
subcritico de trincas e no comportamento de curva R de uma porcelana
odontolégica [Dissertagdo de Mestrado]. Sdo Paulo: Faculdade de Odontologia
de Sao Paulo; 2007.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da temperatura de troca ibnica (Tl)
nas propriedades mecanicas da porcelana Ultrapaline ST e o efeito da Tl nos
parametros de crescimento subcritico de trincas (SCG) (coeficiente de SCG — n,
parametro escalar — oy), de Weibull (resisténcia caracteristica — 0o, modulo de
Weibull — m) e no comportamento de curva R desta porcelana. 250 discos (12
mm didmetro x 1 mm espessura) foram fabricados de acordo com as instrugdes
do fabricante, usinados em retificadora plana e polidos até 1 pm. Para
determinar o efeito da temperatura de Tl na resisténcia a flexdo biaxial (o),
dureza (H) e tenacidade a fratura (Kic), 40 discos foram divididos em 4 grupos
(n=10): Gl (controle) - sem TI; e Gll, Glll e GIV submetidos a TI com KNO3 por
15 min a 450°C; 470°C e 490°C, respectivamente. A o foi determinada por
“pistéo sobre trés esferas” em saliva artificial a 37°C a 10 MPa/s. Para dureza e
tenacidade a fratura, foram feitas 3 indentagdes Vickers em cada espécime (2kg,
30s) e as diagonais e trincas radiais foram medidas e os valores de H e K
calculados. As médias e desvios-padrdo para o (MPa), H (GPa) e K. (MPa.m"?)
foram: GI: 57,95 + 8.97, 7,24 + 0,79 e 1,14 + 0,14; GlI: 125,04 + 23,58, 5,80 +
0,14, 2,62 + 0,14; GllII: 133,00 + 11,00, 5,88 + 0,45, 2,54 + 0,22; GIV: 137,67 +

12,05, 5,88 + 0,17, 2,57 + 0,10, respectivamente. Para determinacdo dos



parametros de SCG e de Weibull, 140 espécimes foram divididos em 2 grupos:
GC (controle) e GT (submetidos a Tl por 15 min a 470°C). Para determinagao de
n e de oy, 50 espécimes de cada grupo foram testados em saliva artificial a
37°C em flexdo biaxial em uma das seguintes taxas de tensdo: 102, 107, 10°,
10" e 10° MPa/s. Para determinacdo dos parametros de Weibull, mais 20
espécimes de cada grupo foram ensaiados na taxa de 10° MPa/s. Os valores de
n, O, M e Op foram, respectivamente (valores entre parénteses representam
intervalos de confianga de 95%): 24,1 + 2,5; 58,1 £ 0,01; 13,8 (10,0 a 18,8) e
60,4 (62,2 a 58,5) para GC e 36,7 + 7,3; 127,9 £ 0,01; 7,4 (5,3 a 10,1) e 136,8
(129,1 a 144,7) para GT. Para determinagdo do efeito da Tl no curva R, 7
espécimes de cada grupo receberam uma indentacdo Vickers em uma das
seguintes cargas de indentacdo (kg): 0,18; 0,32; 0,56; 1,0; 3,2. Apods
armazenados ao ar por 24 h os espécimes foram ensaiados a 10 MPa/s em
saliva artificial a 37°C. Os parametros a, B, q foram, respectivamente: 62,57,
0,12 e 0,2857 para GC e 161,50; 0,34 e -0,0074 para GT. Os valores de k
variaram de 0,371 a 0,515 para GC e de 1,240 a 0,804 para GT. Nao houve
diferenca nas propriedades mecanicas entre as trés temperaturas de TI
testadas. A Tl promoveu aumento significativo do valor de n, o € 0o, entretanto
resultou em diminuigcdo do valor de m e também suprimiu o comportamento de

curva R, presente no material antes da realizac&o da TI.

Palavras chave: Porcelana dentaria; Troca idnica; Resisténcia a flexdo; Fadiga

dindmica; Comportamento de curva R



Rosa V. Efffect of ion exchange on Weibull and slow crack growth parameters
and R-curve behavior of a dental porcelain [Dissertacdo de Mestrado]. Sao
Paulo: Faculdade de Odontologia de Sao Paulo; 2007.

ABSTRACT

The objectives of this study were to determine the influence of different ion
exchange (IE) temperatures on mechanical properties of a dental porcelain
Ultrapaline ST and the effect of IE on slow crack growth (SCG) (coefficient of
SCG - n, scale parameter — o) and Weibull parameters (characteristic strength
— 0p; Weibull modulus — m) and R-curve behavior of this porcelain. 250
specimens (12 mm diameter x 1 mm height) were fabricated according to the
manufacturer’s instructions, grounded with a surface-grinding device and
polished up to 1um. To determine the effect of IE temperature on biaxial flexural
strength (o), hardness (H) and fracture toughness (K), 40 specimens were
divided in four groups (n=10) as follow: Gl — control (no ion exchange); Gll, GllI
and GIV submitted to IE with KNO3; for 15 min at 450°C; 470°C e 490°C,
respectively. The o was determined using a piston-on-three-balls device, in
artificial saliva at 37°C and constant loading rate of 10 MPa/s. For hardness and
fracture toughness, 3 Vickers indentations (2kg, 30s) were made on each
specimen. The diagonals and radial cracks were measured in order to calculate
H and Ki.. Mean and standard deviations values of o (MPa), H (GPa) and K.

(MPa.m"?) were: I: 57.95 + 8.97; 7.24 + 0.79; 1.14 + 0.14; Il: 125.04 + 23.58;



5.80 + 0.14; 2.62 + 0.14; Ill: 133.00 + 11.00; 5.88 + 0.45; 2.54 + 0.22; IV: 137.67
+ 12.05; 5.88 + 0.17; 2.57 £ 0.10, respectively. To determine the effect of IE on
SCG and Weibull parameters, 140 specimens were divided in 2 groups: GC
(control) and GIE (submitted to IE at 470°C for 15 min). To determine the SCG
parameters, 10 specimens of each group were tested in biaxial flexural strength
in each one of five constant stress rates: 102, 107, 10°, 10" e 10 MPa/s. To
determine the Weibull parameters, 20 specimens of each group were tested in
the stress rate of 10° MPa/s. The n, o m and o, (values in parenthesis
represent the confidence interval) were: 24.1 + 2.5; 58.1 + 0.01; 13.8 (10.0 to
18.8) and 60.4 (62.2 to 58.5) for GC and: 36.7 + 7.3; 127.9 + 0.01; 7.4 (5.3 to
10.1) and 136.8 (129.1 to 144.7) for GIE, respectively. To determine the effect of
IE on R-curve behavior, 7 specimens of each group received a Vickers
indentation in one of the following indentation loads (kg): 0.18; 0.32; 0.56; 1.0;
3.2. After stored on air for 24 h, the specimens were tested biaxial flexure
strength in artificial saliva at 37°C in a stress rate of 10 MPa/s. The «, B, q
parameters were, respectively: 62.57; 0.12 and 0.2857 for GC and 161.50; 0.34
and -0.0074 for GIE. The values of k varied from 0.371 to 0.515 for GC and from
0.34 to 0.0074 for GIE. There are no differences on mechanical properties
among the three IE temperatures tested. The IE promoted significantly increase
of n, or and oo however, decreased the m value and suppressed the R-curve
behavior originally present on material before the IE.

Key word: Dental porcelain; lon exchange; Flexural strength; Dynamic fatigue; R-

Curve behavior
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1 INTRODUGAO

A fratura de restauragdes ceramicas se deve principalmente a sua natureza
fragil, caracterizada pela incapacidade do material se deformar plasticamente
quando submetido a tensdes. A fragilidade desses materiais também é uma
consequéncia da sua baixa tenacidade a fratura (Ki), que € uma propriedade
intrinseca correspondente a resisténcia da ceramica a propagacgao instavel de
defeitos preexistentes sob tensdes criticas.

Uma maneira eficaz de se melhorar as propriedades mecanicas das
ceramicas € a criagao de uma camada de compressao na sua superficie, o que pode
ser alcangcado por meio de témpera térmica ou quimica. A témpera térmica é
baseada na criagdo de um gradiente de temperatura entre a superficie e as
camadas mais internas do material. Ja a témpera quimica, também conhecida como
troca ibnica, produz uma camada superficial com composi¢cao quimica diferente do
interior do material. Tal camada € conseguida por meio de um processo no qual se
induz a difusao de ions abaixo da temperatura de transicao vitrea (Tg) do material,
promovendo, por exemplo, a introdugado de ions alcaléides de maior volume (K) no
lugar de ions com volume inferior (Na).

Em 1985, o processo de troca ibnica em ceramicas odontologicas foi
introduzido no formato de um sal parcialmente dissolvido em agua aplicado sobre a
superficie da pega ceramica, a qual é levada a um forno por aproximadamente 15

minutos a uma temperatura 100 °C abaixo da Tg. Varios estudos demonstraram a

eficiéncia da troca ibnica como meio de melhorar as propriedades mecanicas das
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ceramicas odontolégicas e foram relatados aumentos significativos na resisténcia,
tenacidade a fratura e no valor do coeficiente de susceptibilidade de crescimento de
trincas apds a realizagao desse processo.

Existem trés fatores que interferem nos processos de difusdo controlada
como a troca idnica: a composi¢ao do material, o raio atbmico dos ions e a taxa de
difusdo. Esta ultima é governada pelo tempo e pela temperatura, isto é, quanto
maiores estes dois fatores, maior sera a incorporacdo de ions pelo material.
Entretanto, € importante considerar que a exposigcao da ceramica a temperaturas
acima da sua Tg resulta em libertagao de tensdes, e consequente perda da camada
de compressao, ja que nestas temperaturas ha um aumento da mobilidade dos
atomos e um maior escoamento vitreo do material. Assim, a libertagdo de tensdes
ocorre quando a troca € realizada em temperaturas maiores ou por periodos de
tempo superiores aos ideais para cada material, sendo o controle da temperatura
muito mais critico do que o do tempo ™. Por outro lado, é importante salientar que a
troca ibnica n&do ocorre se nao forem atingidos patamares minimos dessas variaveis
@) portanto é importante determinar a temperatura ideal para cada material a ser
estudado, para que se obtenha um equilibrio entre a geracdo e a libertagcdo das
tensbes de compressao.

As ceramicas podem apresentar, em ambientes umidos, um crescimento de
trincas lento e estavel quando submetidas a niveis de tensao bem inferiores ao valor
critico suportado pelo material @) Esse fendmeno, conhecido como crescimento
subcritico de trincas (slow crack growth — SCG), decorre da corrosao hidrolitica na
ponta das trincas de ceramicas quando estas estdo sob tensdes de tracéo, levando
a diminuicao da resisténcia com o passar do tempo. Desta forma, a durabilidade dos

materiais ceramicos ndo depende somente de sua resisténcia mecanica inicial, mas
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também do quanto esta se degrada com o passar do tempo. Embora ja tenha sido
demonstrado que a troca iénica é capaz de atenuar o SCG em ceramicas reforgadas
com leucita testadas ao ar, ainda é desconhecido o efeito deste processo no SCG
de porcelanas em ambiente umido como a saliva.

O aumento da tenacidade a fratura em funcdo do aumento do tamanho dos
defeitos iniciadores da fratura € conhecido como comportamento de curva R. Esta é
uma propriedade desejavel nas ceramicas, pois em materiais que apresentam esse
comportamento, a medida que os defeitos crescem, € necessaria uma quantidade
maior de energia para que eles se propaguem de modo instavel. Embora seja sabido
que as porcelanas odontologicas apresentam esse comportamento, a intensidade
desse fenbmeno nao € muito pronunciada “.9) g possivel que 0 mecanismo de troca
ibnica, capaz de aumentar os valores de propriedades mecanicas como resisténcia e
tenacidade a fratura, também possa pronunciar esse comportamento nas porcelanas
odontoldgicas.

Visto posto, os objetivos desse estudo foram verificar a influéncia da
temperatura de troca ibnica nas propriedades mecéanicas de uma porcelana
odontoldgica, e determinar o efeito deste processo no fendmeno de crescimento

lento de trincas e comportamento de curva R nesse mesmo material.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Por séculos os cirurgides-dentistas tém procurado materiais restauradores
que contemplem os requisitos fisico-quimicos necessarios para perdurarem no
ambiente oral, e que também consigam mimetizar o dente na sua forma, cor e

textura. Desde os tempos de Chemant e Duchateau ¢

, as ceramicas odontologicas
vém sendo empregadas na odontologia devido a algumas de suas propriedades,
como alta estabilidade de cor, alta durabilidade quimica, boa biocompatibilidade,
baixa condutividade e difusividade térmicas e alta resisténcia ao desgaste. As
porcelanas odontolégicas apresentam varios desses requisitos e podem ser
empregadas em varios tipos de restauracgdes indiretas, como coroas, facetas, inlays,
onlays, e préteses parciais fixas. A porcelana feldspatica reforcada com leucita é
uma das porcelanas mais utilizadas em odontologia, sendo composta basicamente
por uma matriz vitrea com uma quantidade variavel de particulas cristalinas de
leucita dispersas em seu interior.

Os dois componentes basicos desse tipo de porcelana, vidro e leucita, tém
sua origem na mesma matéria-prima, o mineral feldspato (Na;O/K;OeAl,0306Si0>),
composto em quase sua totalidade por silica (270%) e alumina (z17%). No processo
de obtengao dessa porcelana, o feldspato misturado com fundentes é aquecido a
uma temperatura entre 1150°C e 1530°C, sofrendo entdo uma fusdo incongruente

%19 Depois de

que resulta na formacao de cristais de leucita e um vidro liquido (
permanecer nessa temperatura por um dado tempo, a mistura é resfriada

abruptamente em agua e como resultado desse choque térmico ocorre a sua
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fragmentagcdo em fritas cuja estrutura apresenta cristais de leucita
(K20eAl,0304Si05) envolvidos numa matriz vitrea de aluminossilicato. As fritas sao
entdo moidas e, apds a adi¢cdo de 6xidos para opacificar (TiO,, ZrO,) e pigmentar
(CrO,, Fe,03), ddo origem & porcelana feldspatica reforgada com leucita '%.0 teor
de leucita encontrado no material depende do controle do tempo e da faixa de
temperatura empregados durante a fabricacdo do material ‘", do numero de
queimas realizados na confeccdo da restauracdo ' '? e até mesmo o tempo de
exposicdo da porcelana a saliva ')

A matriz vitrea das porcelanas feldspaticas € constituida por uma rede de
silica com o6xido de potassio ou 6xido de sédio, ou ambos, a qual sdo adicionados
outros oxidos metalicos fundentes (CaO, K;O, Na;O) com o objetivo de diminuir a
temperatura de amolecimento do vidro e aumentar a fluidez. Além disso, adiciona-se
também alumina em concentragdes que variam de 8 e 20% para controlar a

s 112 Ja a

viscosidade, diminuindo assim o escoamento em altas temperatura
leucita € um cristal presente nas porcelanas dentarias em quantidades que variam,
de acordo com a marca comercial, de 5 a 55%, com as finalidades de aproximar o
coeficiente de expanséo térmico linear ao do da liga metdlica sobre o qual sera

a 19 e melhorar as propriedades mecanicas da porcelana 19,

aplicad
Apesar das boas qualidades descritas anteriormente, as restauragdes de
porcelana podem falhar na cavidade oral devido a problemas de microinfiltragao,

descolamento ou fratura da pega (% 17

. A literatura odontoldogica apresenta uma
série de estudos clinicos que avaliam a longevidade de restaurag¢des de porcelana e
estes em geral apresentam resultados bastante diversos, com indices de insucesso

que variam de 10 a 40% (829 Um estudo mostrou que a taxa de sucesso de facetas

antero-superiores de porcelana feldspatica diminuiu 36% apo6s 10 anos, sendo as
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fraturas e os defeitos marginais as mais freqiientes causas de insucesso ?". Apos
avaliar por 6 anos onlays de porcelana feldspatica cimentadas em molares e pré-
molares, um estudo clinico mostrou um indice de sucesso de 60%, sendo

novamente a fratura o principal tipo de falha 2.

Estudos clinicos que
acompanharam inlays de porcelana cimentadas em dentes posteriores mostraram
que o indice de fratura passou de 13% nos primeiros seis anos para 22% apos oito

(23, 24)

anos Em coroas de porcelana com infra-estrutura cerdmica a taxa de

insucesso varia de 1 a 2% ao ano, na dependéncia do material da infra-estrutura

utilizado ?®

. Embora raras, as analises fractograficas desse tipo de restauracao
mostram que as caracteristicas da fratura estdo intimamente ligadas as propriedades
mecanicas e tipo e distribuicao de defeitos do material da infra-estrutura, ndo sendo
entdo dependentes da porcelana de cobertura 6) Jaem préoteses parciais fixas com
3 ou mais elementos, os indices de insucesso variam de 7 a 12% na regiao anterior
(27.28) & por volta de 35% na regido posterior apés um periodo de avaliacdo de 3 a 5
anos ®. Nesse tipo de restauracao, a origem da falha é frequientemente localizada
na superficie gengival do material de cobertura de um dos conectores ou na
interface entre o material de infra-estrutura e o de cobertura ©%.

A fratura de restauragdes cerdmicas se deve principalmente a sua natureza
fragil, caracterizada pela incapacidade do material de se deformar plasticamente
quando submetido a tensdes. A fragilidade desses materiais € uma consequéncia da
sua baixa tenacidade a fratura (K;), que é uma propriedade intrinseca que

by

corresponde a resisténcia da ceramica a propagacao instavel de defeitos pré-

(31

existentes sob tensdes criticas ©V e que pode ser expressa pela Equagao 1 onde, Y

€ uma constante adimensional que depende do modo de solicitacdo, da forma e das
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dimensdes do material além da geometria e do comprimento da trinca, . € a tenséo

de fratura e ¢ € o comprimento da trinca a partir da qual a fratura se propaga.

K, = O-CY\/Z Equacéo 1

Dessa forma, é criada uma relagao diretamente proporcional entre o tamanho
de trinca e tensao critica que leva a fratura do material. Existem trés modos de
tenacidade a fratura que dependem da maneira que o material é solicitado: modo |
ou de abertura (K;), modo Il ou de deslizamento (Kj;c), € modo Il ou de cisalhamento
(Kie). A fratura dos materiais frageis ocorre predominantemente no modo de
abertura (I), embora seja possivel que apds o inicio do crescimento das trincas estas
possam mudar seu plano de propagacao e dar origem a fraturas mistas (2 Os
indices de fratura relativamente altos observados em restauragdes totalmente
ceramicas, especialmente na porcelana de recobrimento, podem ser explicados em
parte pelos baixos valores de K. das porcelanas, geralmente relatados em torno de
0,7 MPa-m"? ®3)_ Quando a tenacidade & fratura das ceramicas é comparada a dos

metais (em torno de 40 MPa.m'?

), fica evidente a necessidade de se aumentar a
resisténcia a propagacao de defeitos dos materiais ceramicos para que se possa
obter uma maior durabilidade e confiabilidade das proteses feitas com esses
materiais.

Dificilmente as fraturas de restauragcdes ceramicas in vivo ocorrem devido a
solicitagbes mecanicas em niveis de tensdo muito elevados, excetuando-se as que
ocorrem em casos de traumas ou parafungdes severas. O que se observa com mais

frequéncia sao fraturas se desenvolvem em niveis de tens&o abaixo dos valores de

resisténcia reportados para o material. Deve-se observar entdo que a performance
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clinica dessas restauragdes nao depende exclusivamente da sua resisténcia
mecanica inicial, mas principalmente, do comportamento que essa propriedade
mecanica assume com o passar do tempo.

As ceramicas podem apresentar, em ambientes umidos, um crescimento lento
e estavel de defeitos quando submetidas a niveis de tensdao bem inferiores ao valor
critico suportado pelo material .39 Esse fendmeno, conhecido como crescimento
subcritico de trincas (slow crack growth — SCG), é decorrente de uma corrosao
hidrolitica que ocorre na ponta das trincas de ceramicas quando estas estdo sob

o %39 Esta corrosdo é resultado da interacdo quimica entre as

tensdes de traca
moléculas de agua que reagem com os Oxidos metalicos que compdem a ceramica
(MeOeM). Dessa forma, essas ligagdes sdo quebradas e nos seus lugares sao

formados compostos hidroxidos (MeOeH) que permitem o crescimento lento e

estavel da trinca, até que esta atinja o seu tamanho critico para um determinado

(36)

nivel de tensdo como ilustrado na Figura 1.1

gy

Figura 2.1-Crescimento subcritico de trincas da cerdmica é causado pela hidratagdo da ligagdo entre
os oxidos metalicos na ponta da trinca da cerdmica sob tensao de tragao

O crescimento subcritico de trincas pode se iniciar a partir de trincas
superficiais pré-existentes e exercer uma influéncia negativa nos parametros de

fadiga dindmica do material. Existem pelo menos trés fatores que corroboram a
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clinica dessas restauragdes nao depende exclusivamente da sua resisténcia
mecanica inicial, mas principalmente, do comportamento que essa propriedade
mecanica assume com o passar do tempo.

As ceramicas podem apresentar, em ambientes umidos, um crescimento lento
e estavel de defeitos quando submetidas a niveis de tensao bem inferiores ao valor
critico suportado pelo material 3.3 Esse fendmeno, conhecido como crescimento
subcritico de trincas (slow crack growth — SCG), é decorrente de uma corrosao
hidrolitica que ocorre na ponta das trincas de ceramicas quando estas estdo sob

o %39 Esta corrosdo é resultado da interacdo quimica entre as

tensdes de traca
moléculas de agua que reagem com os Oxidos metalicos que compdem a ceramica
(MeOeM). Dessa forma, essas ligagbes sdo quebradas e nos seus lugares sao

formados compostos hidroxidos (MeOeH) que permitem o crescimento lento e

estavel da trinca, até que esta atinja o seu tamanho critico para um determinado

(36)
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Figura 2.1-Crescimento subcritico de trincas da ceramica é causado pela hidratagdo da ligagdo entre
os oxidos metalicos na ponta da trinca da cerdmica sob tensao de tragao

nivel de tensdo como ilustrado na Figura 1.1

O crescimento subcritico de trincas pode se iniciar a partir de trincas
superficiais pré-existentes e exercer uma influéncia negativa nos parametros de

fadiga dinamica do material. Existem pelo menos trés fatores que corroboram a
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apresentam desvantagens de utilizar espécimes com grandes dimensdes e de
analisar macrotrincas artificialmente introduzidas

Para determinar os parametros de SCG de maneira indireta sdo mais
comumente utilizados os métodos de fadiga dindmica, fadiga estatica e fratura por
indentacdo. No método da fadiga dindmica, os parametros de SCG sao obtidos a
partir da determinagao da resisténcia do material em diferentes niveis de tensao
constante 34 41:43.44)

Outro método utilizado para determinagao do paradmetro n € o método da
fratura por indentagao (indentation fracture — IF) onde é realizada uma indentacao
tipo Vickers no espécime e o crescimento da trinca radial (c) € medido em funcao do
tempo. A fratura por indentacédo se destaca sobre outras técnicas para determinacgao
do n pois este se trata de um método nao destrutivo, de facil realizagao e por utilizar
poucos espécimes, dessa forma, necessitando menos volume de material do que
outras metodologias. Entretanto, essa metodologia pode apresentar valores de n
bem mais altos do que os obtidos por outras técnicas, o que pode dificultar a

comparacgao de resultados.

@ 2a

Figura 2.2-Representagdo esquematica de uma indentagéo tipo Vickers onde 2a é a diagonal da
indentagao Vickers e 2c o tamanho da trinca radial
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R e i

tempo

Figura 2.3-Representacdo esquematica do crescimento das trincas a partir de uma indentacao tipo
Vickers ao longo do tempo

Conhecer o coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico (n) das
ceramicas empregadas em proteses dentarias € de suma importancia quando se
pretende ter uma previsibilidade da performance clinica do material. E esperado que
materiais que possuem um baixo valor de n sejam mais propensos ao crescimento
de defeitos em niveis de tensdo abaixo dos criticos e consequentemente
apresentem maior degradagao da resisténcia quando comparados a materiais com
que possuem valores de n mais elevados. As porcelanas apresentam valores de n
que variam de 25 “Y 2 31 @

Embora as ceramicas apresentem a degradacao da resisténcia com o passar
do tempo devido ao crescimento subcritico dos defeitos, algumas apresentam um
aumento no valor de tenacidade a fratura a medida que os defeitos crescem de
maneira estavel (Figura 2.4) “> % Ceramicas que apresentam esse fendmeno
possuem uma menor dispersdao em seus resultados de resisténcia a fratura “7) e
consequentemente sdo mais confiaveis. Esse fendbmeno é conhecido como
comportamento de curva R e pode acontecer devido a uma série de efeitos como a
transformacéo de fase, que acontece especialmente em ceramicas de zirconia “® e

o crack branching, isto é, o aumento da demanda de energia necessaria para fazer
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os defeitos propagarem & medida que eles se tornam maiores ©?

. Entretanto, em
ceramicas que nao sofrem esses tipos de efeito, a causa mais provavel para o
aumento da tenacidade a fratura com o aumento do tamanho do defeito é resultado
da microestrutura do material. Neste caso, o embricamento mecanico das duas
superficies rugosas da trinca (grain bridging) faz com que seja necessaria uma

tensdo maior para que ocorra a sua propagagao de modo instavel. 49),

&

Comportamento de curva R

ch

Ausénciade curva R

Tamanho do defeito

Figura 2.4-Representacdo esquematica de um material que apresenta curva R e outro que nao
apresenta esse comportamento

2.1 Troca idnica: uma possivel solugao

E sabido que a resisténcia mecanica depende do estado da superficie do

material, ou seja, € sensivel a presenca, tamanho, distribuicdo e orientagdo dos

g (42, 50-52)

defeitos superficiais presente . Dessa forma, qualquer procedimento que
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seja capaz de diminuir a incidéncia ou severidade de um desses fatores influi
positivamente no desempenho do material. Além disso, para melhorar a performance
clinica das ceramicas odontologicas € importante que exista um mecanismo que seja
capaz de prevenir a propagacgao de trincas sob tensdes de tragao.

O mecanismo interno mais comumente utilizado em porcelanas dentarias é a
adicao de particulas de segunda fase, como a leucita, na matriz vitrea %3 Quando a
porcelana reforcada com leucita é resfriada, o cristal de leucita apresenta uma
contragao volumétrica maior do que a da matriz vitrea que o circunda, levando ao
desenvolvimento de tensdes tangenciais de compressdo ao redor das particulas.
Outra maneira eficaz de se melhorar as propriedades mecanicas das ceramicas € a
criacdo de uma camada de compressao na sua superficie, o que pode ser alcangado

(54-56)

por meio de témpera térmica ou quimica , sendo que ambos os meétodos se

mostraram capazes de melhorar a resisténcia mecanica de porcelanas dentarias 7,
58).

A témpera térmica € baseada na criagcdo de um gradiente de temperatura
entre a superficie e as camadas mais internas do material. O aumento da resisténcia
mecanica é conseguido a expensas de um processo em que o0 material é aquecido a
altas temperaturas e entao resfriado abruptamente. O rapido resfriamento produz
uma camada superficial rigida que circunda o ndcleo do material ainda fundido. A
medida que este se solidifica, tende a se contrair, puxando para si a rigida camada
externa. A resultante da forga exercida pela solidificagcdo do nucleo cria tensdes de
tracao residuais no centro do material e de compressao na superficie externa (59),

A témpera quimica, também conhecida como troca ibnica, produz uma

camada superficial com composi¢cao quimica diferente do interior do material. Essa

camada é obtida por meio de um processo no qual se induz a difusdo de ions
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alcalinos para dentro e para fora do material. Quando comparada a témpera térmica,
a troca ibnica se destaca por produzir uma camada de compressdao de maior
magnitude, ndo produzir distorcbes Opticas e ser passivel de ser realizada em
objetos com pouca espessura e/ou geometria complexa. Basicamente, existem duas
abordagens distintas para a realizagédo da témpera quimica: a simples troca e a
dupla troca.

A simples troca ibnica consiste na substituicdo de ions alcalinos de pequeno
volume por ions de maior volume. O aumento do volume molar resultante leva a um
estado de compressao bidimensional devido a expansao da superficie da estrutura a
qual é restrita pela por¢cao subjacente do material. Embora os ions de césio (Cs) e
rubidio (Rb) * € possam ser empregados na realizagdo da simples troca idnica,
sdo os ions de potassio (K) os mais comumente utilizados para substituir os ions de
sodio (Na) do material neste processo (! 3% %5 61.62) Estes apresentam um volume
35% inferior quando comparados aos ions de potassio (K) que séo introduzidos no
material %,

Durante muito tempo a simples troca i6nica teve sua pratica desencorajada
pelos complexos métodos disponiveis para sua realizagdo. Um deles consistia na
imersao da pega ceramica em um banho de nitrato de potassio (KNO3) por periodos
de tempo superiores a 100 horas ©4) Em 1985 foi introduzida, na forma de patente
livre, uma abordagem simples para realizacdo da troca ibnica em porcelanas
odontoldgicas ©® ) que pode ser resumida na aplicacdo de uma suspens3o do sal
de KNOj; pro-analise dissolvido em agua deionizada sobre a superficie da peca
ceramica, a qual é entdo exposta a uma temperatura acima de 328 °C (ponto de

fusdo do KNOs) e abaixo da temperatura de transigdo vitrea (Tg) do material ¢4 %6

") Com isso, ocorre a migracdo dos ions de soédio para fora do material e,
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concomitantemente, a ocupacao de seus sitios por ions potassio oriundos da pasta,
dando origem a uma camada de compressado (Figura 2.5). Esse processo nao
interfere nas propriedades 6pticas do material, como cor e translucidez, e nao requer
equipamento especializado para sua operacionalizagao ®7) Além disso, a camada
de compresséao criada na superficie do material ndo € perdida em atmosfera umida

como a da boca ©®.

Cc D

Figura 2.5-Representagdo esquematica do processo de troca ibnica: A — pasta de KNO; aplicada
sobre a superficie de cerdmica; B a D — troca dos ions de sodio (azul) por ions de potassio
(laranja).

Em 1990, foi langado o produto Tuf-Coat (GC International Corp., Toquio,
Japao), que consistia em uma pasta contendo uma alta concentragao de fosfato de
potassio dibasico (KoHPO,4). Apesar de ter sido desenvolvida especificamente para a

realizacédo de troca ibnica em porcelanas odontolégicas e de ser comprovadamente

g (53,69

capaz de aumentar a resisténcia mecanica desta ). 0 Tuf-Coat ndo conquistou

muitos adeptos. Um dos motivos para tanto consistia na sua excessiva fluidez, que

dificultava a sua aplicacdo sobre a superficie das restauracdes ceramicas 2.
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s (2 97, 81,62, 70. 1) demonstraram a eficiéncia da simples troca

Varios estudo
ibnica como artificio capaz de melhorar as propriedades mecéanicas das ceramicas
odontoldgicas. Foram relatados aumentos de 20 a 150% na resisténcia flexural (o)
(44.61) de 39 a 116% no K ®? e de 124% no valor do coeficiente de susceptibilidade
de crescimento de trincas (n) “4), dependendo dos materiais estudados. Apesar de

apresentar efeitos positivos sobre as propriedades mecéanicas das porcelanas (1. 44,

1 a simples troca iGnica € um processo restrito aos materiais que contém uma
fracdo de ions alcalinos passiveis de serem trocados. Além disso, a profundidade de
témpera quimica é bastante superficial: embora seja possivel observar mudancgas no
gradiente de concentragao de sddio e potassio em uma profundidade préxima a 100
a 300 um > ™ os efeitos da troca idnica sdo perceptiveis até uma profundidade de

aproximadamente 10 um 7,

) Esse

A dupla troca ibnica teve sua metodologia descrita em 1966 (
processo é realizado em dois momentos distintos. Primeiro é feita a substituicao de
ions do material (Na e K) por ions de volume ainda menor, como os de litio (Li), em
temperatura acima da Tg do material. Logo em seguida, os ions de litio sao
substituidos por ions que possuem um volume superior, como os ions de sodio, por
exemplo, em temperatura abaixo da Tg do material para que a tensdo de
compressao criada na superficie permaneca e nao seja perdida com o relaxamento
viscoso ® (Figura 2.6).

A dupla troca ibnica é relatada como um método eficiente de melhorar as

@4, 71, 74, 76, T7)

propriedades mecéanicas porcelanas odontologicas Quando

comparada ao material ndo submetido a dupla troca iénica, essa metodologia &

(71

capaz de aumentar 70% a resisténcia mecanica ), de 66 a 108% a resisténcia

caracteristica (o) “* 7", de 40 a 74% o valor do médulo de Weibull (m) “* ™ e de
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328% “Y o valor do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico (n),
dependendo dos materiais estudados.

Uma das vantagens desse processo € que a primeira troca é realizada acima
da temperatura de transigido vitrea do material, assim o desenvolvimento de trincas
ou defeitos inerentes a introdugao de ions é evitado pelo relaxamento viscoso. Outro
ponto que merece destaque € que as altas temperaturas utilizadas aumentam a taxa
de difusdo dos ions de litio levando a uma maior profundidade de troca quando o
processo todo é finalizado. Entretanto esse processo consome mais tempo para ser
realizado e possui um custo mais elevado devido aos dois tipos de ions e aos dois

ciclos envolvidos na realizagdo do processo.

C D

Figura 2.6-Representagdo esquematica do processo de dupla troca ibnica: A — pasta de litio (verde)
aplicada sobre a superficie da cerdmica; B - substituicdo dos ions de sédio (azul) e
potassio (laranja) por ions de litio acima da Tg do material; C — camada obtida apos a
introdugcdo dos ions de litio e aplicagdo de uma pasta contendo ions de sédio; D —
substituicdo dos ions litio da camada mais superficial por ions de sédio abaixo da Tg.
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2.2 Cinética da reacao de troca ionica

Os primeiros materiais identificados por apresentarem capacidade de realizar
troca idnica foram os silicatos que espontaneamente ocorrem na natureza em argilas
e zeolitos. Depois, essa capacidade foi reconhecida em resinas organicas
sintetizadas ®. Em 1913 foi mostrado que cations em vidros soda-lime poderiam

64) mas foi

ser trocados quando imersos em uma solucio de nitrato de prata fundido
sO no ano de 1962 que o aumento de resisténcia mecanica em vidros por troca
idnica foi descrito ®* 7. Hoje, & bem estabelecido que a taxa na qual a troca idnica
ocorre é controlada pela difusao de ions na matriz de silicato. O binario da reacéo de
troca ibnica exposto na Equacao 4 envolve duas espécies de difusores, os ions A e
E, os quais sdo eletricamente carregados e tendem a se difundir em taxas
diferentes. Uma vez que um ion se move mais rapidamente que o outro, forma-se
um campo elétrico. Também existe um gradiente no potencial elétrico o qual atua

desacelerando o ion mais rapido e acelerando o mais lento. Isso leva a um fluxo de

ions opostos, porém equilibrados, preservando a neutralidade elétrica da reagao.

A igro) T Esany = Eidgro) T A ea Equacio 4

A cinética da troca idnica alcalina em vidros € descrita nos termos de um
coeficiente de difusdo dependente da concentracdo D, o qual pode ser simplificado
como segue na Equacgdo 5, onde D1 € a coeficiente de interdifusdo de um ion

alcalino i em um vidro e N4 é a fragdo da concentragdo molar do ion i.
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_ DIDZ
(DN, +D,N,)

Equacao 5

A difusdo e a relaxagao de ions dentro de uma matriz vitrea sdo ambos
exponencialmente dependentes da temperatura em que a reacdo acontece. A
difusdo dos ions é governada pela lei de Arrhenius (Equacédo 6) onde Dy € a
constante de difusdo, Q é a energia de ativagdo do sistema, R Constante universal

dos gases ideais (8,314 J mol” K'), T é a temperatura em Kelvin €.

D=D, ex [_R?j
o ©XP Equacédo 6

Assim, quando se fornece energia suficiente para que a troca idnica inicie, ha
um rapido aumento na difusdo de ions envolvidos no processo. O numero de mols
de ions transportados é diretamente proporcional ao tempo que se é oferecido para
que a reacdo aconteca e a velocidade da reagao € proporcional a temperatura
empregada no processo. Apés um determinado tempo em uma dada temperatura, o
processo atinge um platdé e ndo ocorre mais a difusdo devido a saturacédo dos locais
disponiveis para a troca ibnica.

Entretanto, a temperatura ndo é somente responsavel pela indugdo da
entrada de ions no material, mas também pelo processo de escoamento viscoso,
onde ocorre uma diminuicdo exponencial da viscosidade da matriz vitrea e, por
conseguinte, a relaxagdo das tensdes induzidas devido ao maior movimento

molecular na matriz vitrea ®. Esse fendmeno também & governado pela equacéo de
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Arrhenius (Equagéo 7) onde n é a viscosidade e ng € uma constante de viscosidade

81

[ s j
_ RT
n=n, exp Equagdo 7

Dessa forma, tanto a criacdo da camada de compressao, quanto a sua perda,
sdo altamente dependentes da temperatura empregada no processo e que para se
obter éxito na criacdo e manutencdo desta camada deve existir um balango
favoravel a difusdo de ions frente ao fendmeno de relaxagdo de tensdes. Assim,
embora a troca iGnica ndo se processe enquanto ndo forem atingidos patamares
minimos das varidveis tempo e temperatura ®, & preciso considerar que a
indesejavel libertacdo das tensdes criadas ocorrera caso a troca ibnica seja
realizada em temperaturas maiores ou por periodos de tempo superiores aos ideais
para cada material. Cabe destacar que o controle da temperatura € muito mais
critico do que o do tempo ", portanto é importante determinar a temperatura ideal
para cada material a ser submetido a troca idnica, para que se consiga a criagao de

uma camada de compressao com o minimo de libertacdo das tensdes induzidas.
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3 PROPOSICAO

Os objetivos deste trabalho foram:

1. Realizar a analise microestrutural, quimica e térmica de uma porcelana;

2. Determinar o efeito da temperatura da troca ibnica na resisténcia,
tenacidade a fratura e dureza da porcelana US. A hipotese (I) a ser
confirmada é a de que diferentes temperaturas afetam as propriedades
mecanicas da porcelana;

3. Averiguar o efeito da troca i6nica nos parametros de Weibull e de
crescimento subcritico da mesma porcelana em saliva artificial. A hipétese
(I1) a ser testada é a de que a troca idnica leva a um aumento tanto da
resisténcia caracteristica e do modulo de Weibull (m) como do parametro
de susceptibilidade ao crescimento subcritico de trincas (n);

4. Comparar dois métodos para determinacdo do coeficiente de
susceptibilidade ao crescimento subcritico: método da fratura por
indentagdo e método da fadiga dinamica. A hipétese (V) a ser testada é a
de que os dois métodos resultam em coeficientes semelhantes;

5. Determinar se a porcelana em estudo apresenta o comportamento de
curva-R e determinar o efeito da témpera quimica nesse comportamento.
A hipdtese (V) a ser confirmada é que a troca ibnica é capaz de aumentar

o comportamento de curva-R no material
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Confecgao dos espécimes

Foram confeccionados 274 espécimes (271 discos e 3 barras) da porcelana
vitrea reforgada com leucita Ultrapaline Super Transparent — US (Jen Dental, Kiev,
Ucrania). A confecgédo dos corpos verdes foi realizada utilizando-se uma matriz de
carbeto de tungsténio, com dimensdes de 200 mm e cavidade de secgdo circular
com 13,9 mm de didmetro. A parte inferior do molde é composta por um pungao
movel, o qual é ajustado de acordo com a profundidade desejada, neste caso,
2,9mm.

A suspenséo utilizada no estudo foi obtida através da mistura do p6 com agua
destilada sobre um vibrador de gesso para facilitar a incorporagdo de todo pdé no
liquido e evitar a incorporagcdo de bolhas de ar. O preenchimento da matriz
(conforme descrito na Figura 4.1) foi realizado em duas etapas sob intensa vibragao
manual para promover o afloramento do excesso de agua, a qual era entéo retirado
com o uso de papel absorvente. O excedente de material no bordo superior da
matriz foi removido com uma lamina de barbear e entdo o disco era extruido da
matriz e posicionado sobre um substrato refratario para ser levado ao forno Keramat
| (Knebel, Porto Alegre, Brasil) onde era sinterizado conforme o ciclo sugerido pelo

fabricante (Tabela 4-1). Trés espécimes foram sinterizados a cada ciclo de queima.
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O forno de sinterizacdo apresenta uma construcdo tipica constituida de um
forno circular fixo no alto com uma base movel vertical. O ciclo de queima se inicia
com a colocacao do conjunto corpo verde — substrato refratario sobre a base do
forno que se encontra 13 cm abaixo da entrada da cadmara de sinterizagdo. O forno
entdo é aquecido até 250°C e quando atinge essa temperatura a base movel sobe
aproximadamente 4 cm e permanece nesta posicdo por 6 minutos, estagio esse
chamado de “Secagem A”. Apdés esse tempo, a base sobe mais 4 cm onde
permanece por mais 3 minutos, chegando entdo a “Secagem B”. Apds essa fase, a
base modvel continua a subir até alcancar a camara de sinterizagdo. Apds o
fechamento do forno é iniciada a evacuacdo da camara de sinterizagdo e em
seguida o aquecimento do forno, continua a uma taxa constante de 60 °C/min ate
atingir a temperatura de 930°C, na qual ocorre a entrada de ar no forno. A
sinterizagado continua nessa temperatura por mais 2 minutos. Apds essa etapa, o
forno abre e a base movel comeca a descer, fazendo trés paradas para o
resfriamento a 2, 4 e 7 cm de distancia da entrada do forno, onde permanece por 3,

2 e 1 minutos, respectivamente.



Figura 4.1-Processo de obteng¢do do corpo verde: A —matriz de carbeto de tungsténio; B a G —
preenchimento da matriz com suspensao sob intensa vibragéo; H — retirada do excesso
de agua com papel absorvente; | — corte do excesso com l&mina de barbear; J — émbolo
extruido revelando o corpo verde em forma de disco; K a M — retirada do corpo verde com
matriz plastica e posicionamento sobre substrato refratario; N — conjuntos corpo verde —
substrato refratario posicionados sobre base do forno e; O — forno utilizado na sinterizagéo
dos espécimes
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Tabela 4-1: Ciclo de sinterizagdo dos espécimes

Etapa Temporatura
Secagem A — 250°C 6 min
Secagem B — 250°C 3 min
Temperatura inicial 250°C
Taxa de aquecimento 60°C/min
Temperatura maxima 930°C
Tempo de queima a vacuo (29 mmHg) 2 min
Temperatura de desljgamento da bomba de 930°C
vacuo
Tempo de resfriamento 1 3 min
Tempo de resfriamento 2 2 min
Tempo de resfriamento 3 1 min

Ao término do ciclo de sinterizagdo, os espécimes apresentavam as
dimensdes de 12,5 mm de didmetro e 2,4 mm de espessura devido a contragao
volumétrica de 16% inerente ao processo de sinterizagado do material (informagao do
fabricante). Os espécimes foram entdo usinados em retificadora plana MSG-600
(Mitutoyo, Sao Paulo, Brasil) com o uso de rebolos diamantados de acordo com a
ASTM C 1161 ®2. O primeiro rebolo utilizado, com grau (grit) < 150 (Winter, Sao
Paulo, Brasil), removeu no minimo 0,06 mm de cada face do disco sinterizado. Em
seguida, com o uso de um rebolo de grau entre 240 e 300 (Winter, S&o Paulo Brasil)
realizou-se a remogao de, no minimo, 0,02 mm e entdo com rebolo de grau entre
400 e 600 (Winter, Sao Paulo, Brasil) finalizou-se a retificagdo removendo-se 0.02
mm para obter discos com 1,3 mm de espessura com superficies planas e paralelas
entre si.

Depois de usinados, os espécimes tiveram uma de suas superficies polidas
em politriz semi-automatica Ecomet 3 (Buehler, Lake Buff, EUA), por 5 minutos em

cada um dos panos de polimento utilizados (Buehler, Lake Buff, EUA) com emprego
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de solugdes diamantadas (Extec Corp., Einfield, EUA) conforme descrito na Tabela
4-2, para obter-se uma superficie livre de riscos, dotada de brilho especular e com

espessura final de 1,0 £ 0,1 mm.

Tabela 4-2: Seqliéncia de polimento

Pano de Solugao Sentido de rotagao do porta-amostra em
polimento diamantada relagao ao prato de polimento
Chemonet 15 um Contrario
Chemonet 15 um A favor
Chemonet 15 um Contrario
Chemonet 15 um A favor

Durapan 15 um Contrario

Texmet 6 um Contrario
Chemonet 3 um Contrario
Chemonet 1 um Contrario

4.2 Determinacao da densidade e das constantes elasticas

Apds o polimento, a densidade das amostras foi determinada pelo principio de
Arquimedes. Em uma balanga analitica, foram medidas as massas dos espécimes
secos e imersos em um béquer com agua destilada. A densidade do corpo-de-prova

foi calculada de acordo com a Equacédo 8 ® onde d é a densidade do espécime,
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Mg € a sua massa medida ao ar, myo € a sua massa quando imerso em agua e

dn20 € a densidade da agua na temperatura em que as medidas foram realizadas.

d= mar} deo Equacéao 8
mar H,O

O médulo de elasticidade (E) e o coeficiente de Poisson (v) foram
determinados pelo método do pulso-eco ultra-sénico, seguindo as recomendacdes
da norma JIS-R 1602-1986 ®% utilizando-se o aparelho emissor-receptor de pulso
ultra-sénico Ultrasonic Pulser/Receiver Model 5900 PR (Panametrics, Waltham,
EUA) de 200 MHz e transdutores longitudinal modelo V208-RM (Panametrics,
Waltham, EUA) e transversal modelo V222-RM (Panametrics, Waltham, EUA),
ambos de 20 MHz. O tempo de v6o das ondas no material foi determinado com a
utilizacdo de um osciloscépio TDS2024B (Tectronix, Beaverton, EUA) e os valores
de E e v calculados de acordo com as Equacdes 9 e 10 ®¥) onde V, e V; sdo as

velocidades das ondas longitudinal e transversal (nm), respectivamente.

_ p(BVEEVIZ- 4ViY)
(V12-Vi?)

E Equacao 9

V=0, t Equacéo 10
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4.3 Analises quimica e microestrutural

A anadlise microestrutural foi realizada com o emprego de um microscopio
eletrénico de varredura JEOL JSM 6300 (Jeol Inc., Peabody, EUA). Dez imagens de
diferentes areas de 10 espécimes foram obtidas apds condicionamento acido da
superficie da cerdmica com acido hidrofluoridrico a 2% por 15 segundos. As
imagens tiveram suas particulas de segunda fase delimitadas com o uso dos
software Adobe Photoshop 9.0 (Adobe, Seattle, EUA) e entdo a fragao volumétrica e
o tamanho médio de particulas foram determinados no software LeicaQwin (Leica
Imaging Systems, Bensheim, Alemanha). Também foi realizada a espectrometria por
dispersédo de energia (EDS) nas amostras com e sem troca idnica para determinar a
composi¢cdo quimica do material antes e apos esse tratamento. A analise da
composi¢cdo elementar por raio-x (elemental x-ray dot mapping) foi realizada na
seccao transversal de uma barra de porcelana antes e apds a troca idnica para
verificar possiveis mudangas do gradiente de concentracdo dos componentes
quimicos. A andlise por difragdo de raios X (DRX) foi feita em um disco para
determinar a composi¢cado da fase cristalina em difratdmetro Rigaku (Rint 2000,

Toquio, Japao) utilizando radiagdo Ka do cobre e passo de 1°.
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4.4 Caracterizagao térmica

A analise de comportamento dilatométrico foi feita por meio de um dilatbmetro
DIL 404, com controlador TASC 414/2 (Netzsch, Selb, Alemanha). Um espécime (3 x
4 x 16 mm) foi submetido a analise de comportamento dilatométrico, em taxa
constante de aquecimento de 5°C por minuto, obtendo-se assim a curva da variacao
do comprimento do espécime em funcdo do aumento de temperatura, determinando
entdo, os valores do coeficiente de expansao térmico linear (CTE), temperatura de
transigéo vitrea (Tg) e temperatura de amolecimento dilatométrico (TAD). O CTE foi

determinado no intervalo de 50 a 400 °C e calculado de acordo com a Equacéo 11

(85)

|, -1
CTE= u Equacao 11
(Tf - To)
onde |y e | sdo, respectivamente os comprimentos inicial e final para a
variacdo de temperatura de Tp para Tr. A Tg foi estimada graficamente pela
intersecgao das tangentes da linha base de dilatagdo e da curva de dilatagdo mais
acentuada e a TAD foi determinada com base no ponto em que se inicia a queda da

curva dilatométrica.
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4.5 Influéncia da temperatura da troca i6nica nas propriedades mecanicas da
porcelana em estudo

Para esta etapa, 40 espécimes foram selecionados aleatoriamente e divididos
em 4 grupos experimentais (G), cada qual com 10 espécimes (n=10). A témpera
quimica (Figura 4.2) foi realizada por meio da técnica da pasta, na qual um sal de
KNOj; pro-analise (Merck, Damstadt, Alemanha) é parcialmente dissolvido em agua
deionizada e depositado sobre a superficie polida do disco. Cada disco recebeu
0,5 g da pasta e entao foi levado ao forno Yamato FP-32 (Yamato Science Co. Ltd,
Toquio, Japao), conforme ciclo descrito na Figura 4.3. Além do grupo controle (sem
troca), trés grupos experimentais foram criados de acordo com as seguintes

temperaturas de troca (0;): Gll — 450°C, Glll —470°C e GIV — 490°C.
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H
Figura 4.2-Sequéncia de realizagdo da troca ibnica: A — sal de nitrato de potassio (KNO3); B — sal
parcialmente dissolvido em agua deionizada; C a E — deposi¢éo de 0,5 g da pasta sobre a
superficie polida do disco; F — aspecto do conjunto apds realizagédo do ciclo de troca; G —
rapido mergulho do disco em agua destilada para soltar o sal, H — retirada do sal com
auxilio de uma pinga e; | — aspecto final do disco e do sal apds a troca iGnica
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Figura 4.3-Variagdo da temperatura em fungdo do tempo no ciclo utilizado para témpera quimica: 64 é
a temperatura de secagem da pasta (150°C), 6, é a temperatura de troca, t>-t; € o tempo
de secagem (20 min) e t4-t; € o tempo de troca (15 min). A taxa de aquecimento que vai
da origem a t; € mantida constante (5°C/min)

Apds a témpera quimica, a resisténcia a flexdo biaxial (o), dureza Vickers
(VHN) e tenacidade a fratura (Kic) de cada grupo experimental foram determinadas

CcoOmo segue.

4.5.1 determinagdo da resisténcia a flexao biaxial

A resisténcia foi determinada pelo ensaio de flexdo biaxial, utilizando-se um
dispositivo do tipo pistdo sobre trés bolas (piston-on-three-balls) desenvolvido de
acordo com a ASTM F394-78 9 acoplado a uma maquina de ensaios universais
MTS Syntech 5G (MTS Sistemas do Brasil Ltda., Sdo Paulo, Brasil). Os espécimes
foram ensaiados com taxa constante de carregamento de 10 MPa/s em saliva

artificial (vide composig¢ao na



47

Tabela 4-3, onde mM é milimolar) a 37 °C. A resisténcia foi calculada de
acordo com a Equacéo 12 ®”, onde P é a carga do momento da fratura (N), t é a
espessura do espécime (mm), b € o raio da area de contato efetivo entre a esfera de

suporte e o disco (mm), R é o raio do disco (mm) e R, € o raio da esfera (mm).

2 2
O-:M 1+21nRa+1'_U(1 b JR'& Equagéo 12

4’ b 1+v R’

R’

Cc

Figura 4.4-Dispositivo utilizado para os testes de flexdo biaxial: A — conjunto de teste composto por
pistao e dispositivo com suporte de bolas; B — disco de porcelana em posi¢do para o teste
e; C — conjunto imerso em saliva artificial para realizagdo do ensaio

4.5.2 determinacido da VHN e K.

Para a determinacdo de VHN e de K|, a superficie polida de cada espécime
foi indentada 3 vezes por uma ponta de diamante Vickers com carga de 2 kg por 30
segundos em um microdurbmetro MVK-H-3 (Mitutoyo, Sao Paulo, Brasil).
Imediatamente apds a realizagdo das indentagdes, as diagonais (2a, em mm) e as
trincas radias (2c, em mm) foram aferidas. A VHN foi calculada pela Equacgao 13 (88),

onde P é a carga de indentagao (N).

' Fotos gentiimente cedidas pelo mestre em Materiais Dentarios, cirurgido-dentista Marcelo Mendes
Pinto



48

(1.8544P)

VHN =
(2a)°

Equacéo 13

A tenacidade a fratura foi determinada pelo método de fratura por indentagao
(indentation fracture — IF) valendo-se das mesmas indentagdes realizadas para a
determinacao da VHN. Apds a medicao das trincas radiais (2c, em mm), a Equacéao
14 ® foj selecionada, de acordo com a relacédo c/a obtida (2,3 para o material sem
troca ibnica e 1,3 para o material com troca iénica), para o calculo de Kj.. A dureza
(H) foi calculada de acordo com a Equacdo 15 ©%, onde ao € igual a 2 para

indentagao tipo Vickers.

P e
E v (c
K, :o.ozs[ﬁj Ha ' (—j Equagéio 14

H= aOP32 Equacdo 15
Tabela 4-3: Composigéo da saliva artificial
Componente Concentracao

KH2PO4 12.500 mM

NaH,PO,4 2.400 mM

KHCO3 1.500 mM

NaCl 1.000 mM

MgCly 0.150 mM

CaCly 1.500 mM

Acido citrico (CeHgO7) 0.002 mM
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4.6 Efeito da troca i6nica nos parametros de Weibull e de crescimento sub-
critico da porcelana em estudo.

Para a determinagao dos parametros de Weibull e de fadiga dinamica ®1 160
espécimes foram selecionados aleatoriamente e 80 deles foram submetidos a troca
idbnica conforme o ciclo que obteve os melhores resultados no item 3.5, constituindo
assim, dois grupos experimentais (com e sem troca). Dez espécimes de cada grupo
foram submetidos ao ensaio de flexdo biaxial em uma das cinco diferentes taxas
constantes de carregamento (102, 107, 10°, 10" e 10®> MPa/s) na maquina de
ensaios universais MTS Syntech 5G (MTS Sistemas do Brasil Ltda., Sdo Paulo,
Brasil). Para determinagdao do médulo de Weibull, 20 espécimes a mais de cada
grupo foram submetidos ao mesmo ensaio na taxa de carregamento de 1 MPa/s.
Todos os espécimes foram ensaiados em saliva artificial a 37 °C. Além destes, 10
espécimes de cada grupo imersos em 6leo foram ensaiados a 100 MPa/s para a
determinacao da resisténcia inerte. Os parametros de fadiga dindmica n (coeficiente
de crescimento subcritico) e o1 (parametro escalar) foram calculados de acordo com
a Equacao 16 " onde o é a resisténcia a flexao biaxial (MPa) e ¢ é a taxa da

tensao (MPal/s):

1
logo, = (ﬁj logo.log o, Equacdo 16

As curvas de tempo de vida do material com e sem troca ibnica foram

construidas de acordo com a correlagao entre o logaritmo da tenséo de fratura e o
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logaritmo do tempo até a fratura dos espécimes ensaiados no teste de fratura
dinédmica.

O moddulo de Weibull (m) e a resisténcia caracteristica (oo, resisténcia
correspondente a probabilidade de falha de 63.2%) foram determinados de acordo
com a funcéo de distribuicdo de Weibull, descrita na Equagdo 17 ©> %) onde P; é a

probabilidade de fratura e ¢ € a resisténcia de fratura.

O_ m
P, =1-exp|- (0—j Equacdo 17

A probabilidade de fratura a uma dada tenséo de fratura, Py, foi calculado de
acordo com a Equacao 18 onde i € o numero de ordem da tensdao de fratura

(classificada em ordem crescente) e N € o numero total de espécimes ensaiados.

i+0,5
Pf(ai) = % Equacdo 18

Os limites superior e inferior dos intervalos de confianca de 95% da
resisténcia caracteristica (co) foram calculados de acordo com as Equacgdes 19 e 20,
e os limites superior e inferior dos intervalos de confianga de 95% do médulo de
Weibull de acordo com as Equacgdes 21 e 22, onde os valores de t,, t, |, e || séo

obtidos a partir de valores tabelados “* %

-t

u

O-Osuperior - GO CXp( m ] EqanéO 19
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-t
_ I
O 0inf erior — O o €XP (Ej Equacédo 20
m
msuperior :1_ Equacéao 21
m
minferior :l_ Equacao 22
I

4.7 Anadlise fractografica

A andlise fractografica foi realizada através de microscopia 6ptica em um
microscopio Leica DM2500M (Leica Imaging Systems, Bensheim, Alemanha) em
quatro espécimes de ambas as condi¢gdes experimentais ensaiados em uma das
seguintes taxas de tensao: 0,01, 1 e 100 MPa/s. O tamanho critico de defeito (c’) de
cada espécime foi determinado de acordo com a Equacdo 23, onde a é

profundidade do defeito e b é o comprimento.

c'= (a.b)% Equacéo 23
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4.8 Comparagao de dois métodos para determinagcdo do coeficiente de
susceptibilidade ao crescimento subcritico

O valores de coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico (n)
obtidos pelo teste da fadiga dindmica foram comparados aos obtidos por meio do
teste de fratura por indentagao no qual cinco espécimes dos grupos com e sem troca
receberam, cada um, trés indentacgdes tipo Vickers (2kg, 30s). As indentagdo foram
realizadas em um microdurébmetro MVK-H-3 (Mitutoyo, Sao Paulo, Brasil) com os
espécimes imersos em saliva artificial onde ficaram armazenados durante todo o
periodo do estudo. As medidas das quatro trincas radiais (c) foram feitas nos
intervalos de tempo de 0,1, 0,3, 1, 3, 10, 30, 100, 300 e 1000 horas depois de
realizadas as indentagdes. O valor de n foi calculado de acordo com a Equagao 24
®6) onde exp € o expoente da equagao da curva de poténcia ajustada aos pontos

obtidos pelas medidas.

3
=—— E ao 24
exp (3n + 2) quagéo
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4.9 Efeito da troca ionica no comportamento de curva-R

Para verificar o efeito da troca ibnica sobre comportamento de curva R do
material, foram selecionados 70 espécimes, dos quais 35 foram submetidos a troca
ibnica com o ciclo que obteve os melhores resultados no item 3.1. Sete espécimes
de cada grupo receberam em sua superficie polida uma indentacéo tipo Vickers
(20s) em um durémetro Wilson Tukon Microhardness Tester (Acco Wilson Intrument,
Bridgeport, EUA) em uma das seguintes cargas de indentacgédo (kg): 0,18; 0,32; 0,56;
1,0; 3,2. Em seguida os espécimes foram armazenados ao ar por 24 + 1 h, com
umidade relativa controlada em 20%, a temperatura de 22 °C afim de promover a
estabilizacdo do crescimento das trincas radiais. Depois desse periodo, foram
medidas o tamanho da indentagéo e das trincas radiais e entdo os espécimes foram
ensaiados de acordo com a metodologia empregada no item 3.5.1.

Para que se possa determinar se um material apresenta comportamento de
curva R, é necessario que se determinem os parametros o e [ por meio da
construgdo de um grafico correlacionando o logaritmo da resisténcia a fratura com o
logaritmo da carga de indentagdo. Apds realizar uma analise de regresséo (curva de
poténcia) com base nos dados do grafico, € possivel notar que a inclinagdo desta
curva corresponde a -f e a curva intercepta o eixo das abscissas em a. Sendo

assim, a curva obtida nesse grafico correspondera a equacgao 25:

_ -p
o =a.P Equagdo 25
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onde o € a resisténcia e P é a carga de indentagdo. Neste tipo de grafico, &
importante notar que quando B for maior ou igual a 1/3, o material ndo apresenta
comportamento de curva R.

Para que se possa construir um grafico de tenacidade a fratura (Ki;) em
funcdo do tamanho da metade da diagonal da indentagao (a), € necessario calcular
dois parametros chamados de q e k. O valor de q foi calculado de acordo com a

Equacéo 26 ©

1-38

q= 2128 Equacdo 26

O valor de k foi determinado a partir da Equacdo 27 © onde Y é uma
constante adimensional que depende do modo de solicitacdo, da forma e das
dimensdes do material, e da geometria e do comprimento da trinca (Y=1,174) ") ey

€ calculado de acordo com a Equagao 28:

Yo
k=| 5 [0+ p)"" 5
|:(ﬂ7/)ﬂ:|( +ﬁ) Equagdo 27

Equacgéao 28

Por fim, o grafico de Kic versus a € construido baseado na seguinte relagao

(97)

K, =k(a)’ Equacdo 29
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4.10 Analise Estatistica

Todos os dados experimentais foram analisados por meio de analise de
variancia e teste de Tukey (se necessario) com nivel global de significancia de 5%. A

analise estatistica de Weibull foi utilizada para analisar os dados de resisténcia.
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5 RESULTADOS

5.1 Determinacao da densidade e constantes elasticas

A densidade e as constantes elasticas estao apresentadas na Tabela 5-1. A
obtencdo desses dados é importante para calcular os valores de resisténcia e

tenacidade a fratura, que serao apresentados a seguir.

Tabela 5-1:Médias + desvio padrdo dos valores de densidade (p), modulo de elasticidade (E) e
coeficiente de Poisson (v) da porcelana em estudo.

p (glcm?) E (GPa) v
2,47 £ 0,01 744 +23 0,221 + 0,007

5.2 Analises quimica e microestrutural

A Figura 1 A mostra uma micrografia da superficie polida da porcelana obtida
em microscopio eletrbnico de varredura apos esta ser condicionada com acido
hidrofluoridrico a 2% por 15 segundos, e revela a existéncia de particulas de

segunda fase. Na Figura 1 B, obtida no software Adobe Photoshop 9.0, pode-se
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notar a demarcagao das particulas de segunda fase que entdo foram avaliadas no
software analisador de imagens LeicaQwin (Figura 1 C) para determinacao da fragcéao

volumétrica e tamanho das particulas.

Figura 5.1-A — micrografia da superficie condicionada com &cido hidrofluoridrico a 2% por 15
segundos; B —delimitagdo das particulas de segunda fase com o software Adobe
Photoshop 9.0; C — imagem obtida no programa Adobe Photoshop demonstrando as
particulas de segunda fase delimitadas

As Figura 5.2 e Figura 5.3 apresentam as distribuicdes da area e o diametro
dos cristais de leucita dispersos na matriz vitrea da porcelana. Os valores médios
calculados para a area e diametros dos cristais foram 1,7 um? e 1 pm,

respectivamente e a fragao volumétrica de cristais estimada em 12%.
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Histograma
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Figura 5.2-Distribuicdo da area (umz) dos cristais de leucita dispersos na fase vitrea da porcelana US
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Figura 5.3-Distribui¢do do didmetro (um) dos cristais de leucita dispersos na fase vitrea da porcelana

A Figura 5.4 mostra a composicdo quimica (obtida por meio de EDS) da
porcelana antes da realizagdo da troca idbnica. Cabe destacar a presenga do
elemento quimico sédio (Na), indispensavel para realizagdo da troca ibnica. Na
Figura 5.5 sdo mostrados os picos referentes aos elementos que compdem as
particulas de segunda fase do material. Trata-se de uma tipica representagao da
composicdo de cristais de leucita (KoOeAl,0304SiO,). Na Figura 5.6 € possivel
perceber os principais elementos quimicos que compdem a matriz vitrea do material:

silicio (Si), oxigénio (O), aluminio (Al) e sodio (Na). A figura 5.7 mostra a composi¢cao
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da matriz vitrea do material apds a realizagdo da troca idnica. Ao comparar esta com
a Figura 5.6, € possivel notar uma diminuicdo do pico de sddio e um aumento no

pico de potassio (K).

1500 Si

1000+

500 Al

Na K

Figura 5.4-Espectro de microandlise por EDS referente a superficie da porcelana antes da troca
ibnica (analise realizada em baixo aumento para levar em considera¢ao matriz e leucita)

Si
1500

1000

Al

500+

Figura 5.5-Espectro de microanalise por EDS das particulas de segunda fase do material
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1500 Sj
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Na
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C Caca
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Figura 5.6-Espectro de microandlise por EDS da matriz vitrea do material antes da realiza¢ao da troca
ibnica

Full scale counts: 1518 ST matriz

Si
1500

10004

500 Al

Figura 5.7-Espectro de microandlise por EDS da matriz vitrea do material apds a realizagao da troca
ibnica

O difratograma (Figura 5.8) obtido apresenta uma larga banda,
correspondente a fase amorfa do material, além dos picos de difragao, assinalados
com asterisco, 0os quais mostram intensidades relativas proximas as da fase

cristalina leucita segundo o padrao do cartao JCPDS 38-1423.
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Figura 5.8-Difratograma da porcelana mostrando a banda correspondente a fase amorfa (vitrea) e os
picos correspondentes aos cristais de leucita (assinalados com *)

A Figura 5.9 apresenta a composigdo quimica elementar por raio-x realizada
na secgao transversal de uma barra da porcelana US sem troca i6nica. Foram
levados em consideragao apenas os primeiros 100 um a partir da superficie polida e
€ possivel perceber que, embora apresentem concentragdes variadas, os principais
elementos quimicos que compdem o material (oxigénio, sédio, magnésio, aluminio,
silicio, potassio e calcio) estdo homogeneamente distribuidos por toda a area
analisada. Também é possivel perceber a ocorréncia de um “efeito de borda”,
resultado de uma pequena inclinacdo do espécime em relagao ao feixe transversal
de elétrons emitido pelo microscopio eletrénico de varredura para a realizagao dessa

analise.
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H
Figura 5.9-Composicdo elementar por raio-x da composigdo da porcelana obtida a partir de uma
micrografia da secgéo transversal do material: A — superficie analisada; de B a H —
concentracdo do ions de oxigénio, sédio, magnésio, aluminio, silicio, potassio e calcio,
dos respectivamente
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Na Figura 5.10, as imagens indicadas pelas letras A e B sdo as mesmas
apresentadas na figura 5.9 (C e G, respectivamente) e correspondem as
concentragdes de sodio e potassio antes da troca ibnica. Ainda na Figura 5.10,
foram inseridas nas letras C e D, as imagens correspondentes as concentragdes
desses mesmos elementos apds a troca ibnica. Nao foi possivel detectar, através
dessa técnica, diferengas nas concentragdes desses elementos quando comparados

resultados obtidos antes e depois da troca i6nica.

C D
Figura 5.10-Composi¢édo elementar por raio-x da porcelana antes e apds a troca ibnica: A e B —
concentragdes dos ions de sbdio e potassio antes da troca idnica, respectivamente; C e D
concentragdes dos ions de sédio e potassio antes da troca ibnica, respectivamente
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5.3 Caracterizagao térmica

O coeficiente de expanséao térmico linear calculado para a porcelana foi de
16,4-10° K" e a temperatura de amolecimento dilatométrico de 699°C. A Tg do
material foi determinada no eixo x (temperatura) pela interseccéo das tangentes da

linha base de dilatagdo e da curva mais acentuada, como indicado na Figura 5.11. A

Tg do material foi estimada em = 575°C

0.010 +
0.008

0.006

AL/pm

0.004

0.002

Tg=575°C

\:
|
T T T T T T T T T T

T 7 T
100 200 300 400 500 600 700

0.000

Temperatura (°C)

Figura 5.11-Variagdo do comprimento do espécime (AL) em fungado da temperatura
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5.4 Influéncia da temperatura da troca idnica nas propriedades mecanicas

Os resultados obtidos para resisténcia a flexdo (o), dureza (VHN) e
tenacidade a fratura (K;c) em fungéo da temperatura de troca estdo apresentados na
Tabela 5-2 e nas Figuras 5.12, 5.13 e 5.14. A analise estatistica dos valores de o
demonstrou que n&o houve diferenca entre os grupos |, Il e Ill, os quais
apresentaram médias significativamente maiores do que a do grupo controle (Figura
5.12). Em comparagao com o grupo controle, as meédias de resisténcia dos grupos |,
Il e lll aumentaram respectivamente 100, 105 e 110%.

Os resultados de K| seguiram a mesma tendéncia dos resultados de
resisténcia a flexdo. Os valores de Kic dos grupos que sofreram troca idnica foram
semelhantes e significativamente superiores ao controle (Figura 5.13). A dureza da
porcelana ndo sofreu alteragédo significativa apds a troca ibnica em nenhuma das

temperaturas testadas (Figura 5.14).

Tabela 5-2-Médias de o, K, VHN + desvio padrdao em fungdo do grupo experimental. Para cada
propriedade, valores seguidos da mesma letra sao estatisticamente semelhantes (p>0,05)

Grupo c (MPa) Kic (MPa.m'?) VHN (GPa)
Controle (sem troca) 64,4+9,7° 0,57 +0,04 ° 5,0+0,1°2
| (450°C) 128,1+225° 2,62+0,14 2 53+0,1°

Il (470°C) 133,0+ 11,0° 2,50 +0,20° 54+0,4°

[l (490°C) 136,5+11,9° 2,57+0,10° 54+0,1°
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Figura 5.14-Dureza em funcao da temperatura de troca
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5.5 Efeito da troca ionica nos parametros de Weibull e de crescimento
subcritico de trincas da porcelana em estudo

A Tabela 5-3 apresenta os parametros de Weibull para as condi¢des testadas.

Como se pode notar, houve uma diminuicdo de 46% no valor do médulo de Weibull

(m) apds a realizagdo da troca ibnica, mostrando que os valores de resisténcia

obtidos para este grupo apresentaram uma maior dispersao.
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Tabela 5-3: Modulo de Weibull (m) e resisténcia caracteristica (o) (intervalos de confianga de 95%)
em fungdo do grupo experimental (sem e com troca idnica). Obs: temperatura da troca: 470°C

Parametro Sem troca Com troca
m 13.8 (10.0 a 18.8) 7.4 (5.3a10.1)
oo (MPa) 60.4 (62.2 a 58.5) 136.8 (129.1 a 144.7)

A Figura 5.15 mostra a resisténcia em fungc&o da probabilidade de ruptura da
porcelana antes e apos a troca ibnica. O maior valor de m do grupo sem troca pode
ser notado nesta figura pelo fato da curva deste grupo estar mais verticalizada. Cabe
ressaltar que, embora a curva do material submetido a troca ibnica esteja menos
verticalizada comparada a do grupo sem troca, ela se encontra mais deslocada para
a direita, indicando que apds a realizacdo da troca idbnica sdo obtidos maiores
valores maiores de resisténcia. De fato, a resisténcia caracteristica (o) do grupo que
foi submetido a troca ibnica foi significativamente maior (126%) do que a do grupo
controle (Tabela 5.3). O melhor desempenho, em termos de valores de resisténcia,
do grupo submetido a troca ibnica pode ser notado também na Figura 5.15, ja que
para uma resisténcia de 70 MPa as probabilidades de fratura dos grupo com e sem

troca sao aproximadamente 0 e 100% respectivamente.
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Resisténcia a flexdo (MPa)
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Figura 5.15-Probabilidade de fratura em fungéo da resisténcia a flexdo. As linhas tracejadas delimitam
o intervalo de confianca de 95% do modulo de Weibull e as linhas continuas delimitam o
intervalo de confianga de 95% combinado de m e o

Na Tabela 5-4 sdo apresentados os valores médios de resisténcia para os
grupos com e sem troca idnica em func&o da taxa de tens&o utilizada no ensaio de
fadiga dinamica. E possivel notar que os valores de resisténcia dos dois grupos
aumentam gradualmente a medida que a velocidade de carregamento (taxa de
tensdo) torna-se mais elevada e também que apos a troca ibnica a resisténcia da
porcelana sofreu aumentos que variaram de 91 a 139%, dependendo da taxa de
taxa de carregamento utilizada. As médias de resisténcia de todos os grupos
submetidos a troca i6nica foram estatisticamente superiores quando comparadas as

médias dos grupos que n&o sofreram troca.
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Tabela 5-4: Médias de resisténcia + desvio padrdo e variagdo dos valores encontrados dos grupos
sem e com troca ibnica em funcéo da taxa de tensdo aplicada no ensaio e a condigéo inerte. Valores
seguidos da mesma letra sdo estatisticamente semelhantes (p>0,05). Obs: temperatura da troca:
470°C; Inerte: ensaio a seco com taxa de tensdo de 100 MPa/s

Taxa de tensio Resisténcia (MPa) Variagio (%)
(MPals) Sem troca Com troca

0.01 50,7 +5,2¢ 110,4 + 11,0° 118
0.1 52,2+50%¢ 1245+ 16,6%° 139
1 58,4 +4,3%¢ 130,5+ 18,2 " 124
10 65,0 + 4,9 ¢ 136,8 + 12,22 ° 110
100 69,3+4,9° 140,6 + 13,5 ° 103

Inerte 83,7+97° 160,3 + 16,2 ° 91

A

Tabela 5-5 apresenta os valores calculados para os paréametros de fadiga
dinamica (n, o1 € o10) € as suas variacdes apds a troca iénica. E possivel notar que
ha um aumento de 120% no de ofp € de 52% no valor de n apds a realizagéo da
troca i6nica. A Figura 5.16 apresenta os dados de resisténcia a flexdo obtidos nas
diferentes taxa de tensao aplicadas em todos os espécimes de ambas as condicdes
experimentais (sem e com troca ibnica). As Figuras 5.17 e 5.18 apresentam as
curvas do tempo de vida do material sem e com troca ibnica, respectivamente.
Essas curvas foram estendidas até um periodo superior a 10 anos para estimar a
carga de fratura apds longos periodos de tempo. A Figura 5.19 apresenta essas
duas curvas em um mesmo grafico, sendo possivel notar que o desempenho do
material apds a troca idnica € superior do que ao do grupo controle. Além de possuir
um valor de resisténcia inicial (o) mais elevado, a degradacéo da resisténcia com o

passar do tempo € menor no grupo com troca. Assim, ao final de 10 anos, a analise
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de regressao indicou que o grupo controle apresentara um valor de resisténcia de

31,1 MPa. Ja para o grupo com troca ibnica esse valor sera de 90,4 MPa.

Tabela 5-5: Médias * desvio padrdo e variagdo do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento

subcritico de trincas (n), parametro escalar (o) € resisténcia apés dez anos (c19) em fungéo da
condig&o experimental (sem e com troca idnica). Obs: temperatura da troca: 470°C

Parametro Sem troca Com troca Variagao (%)
n 241125 36,7+7,3 52
ofo (MPa) 58,1 £ 0,01 127,9 £ 0,01 120
o10(MPa) 31,1 90,4 191
200 -
Com troca
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Figura 5.16-Resisténcia em funcéo da taxa de tensdo de ambas as condi¢gGes experimentais (sem e
com troca ibnica)
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5.6 Analise fractografica

As médias de tamanhos criticos obtidos em ambas as condigdes
experimentais estdo apresentados na Tabela 5-6. Os valores calculados foram
sempre maiores no material sem troca idnica para qualquer taxa de tensao utilizada.
E possivel perceber que os valores dos tamanhos médios criticos em ambas as
condigdes experimentais foram menores quando taxas de carregamento maiores

foram empregadas.

Tabela 5-6: médias de tamanhos criticos calculados para ambas as condigbes experimentais em
fungéo da taxa de tensdo aplicada no ensaio de fadiga dindmica

Taxa de tenséo (MPal/s) Sem troca Com troca
100 1171 71,6
1 185,4 88,9
0,01 2420 95,1

A Figura 5.20 apresenta superficies de fratura de espécimes sem e com troca
ibnica obtidas no ensaio de fadiga dindmica na velocidade de tensado de 100 MPal/s.
E possivel perceber que a area referente ao crescimento do defeito é menos

profunda no material submetido a troca ibnica.
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Figura 5.20-Micrografias das superficies de fratura de espécimes sem e com troca iénica obtidas apds
0 ensaio de fadiga dinamica: A e B — espécimes sem e com troca idnica, respectivamente,
ensaiados a 100 MPa/s; C e D — mesmas micrografias apresentadas anteriormente porém
com a regido de crescimento subcritico delimitada

5.7 Comparagcao de dois métodos para determinagdao do coeficiente de
susceptibilidade ao crescimento subcritico de trincas

Os resultados obtidos para a determinacéo do coeficiente de susceptibilidade
ao crescimento subcritico de trincas pelo método da fratura por indentagéao (nir) séo
apresentados na Figura 5.21. Nota-se que a velocidade de crescimento das trincas
diminui significativamente no material sem troca iénica a partir de 30 horas e no
material submetido a esse processo partir de 3 horas. Assim, a analise de regressao
para o calculo de nie foi feita descartando-se os pontos obtidos apds a estabilizacao

do tamanho da trinca (pontos vazados no grafico da Figura 5.21). Os valores de nj
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calculados foram de 17,8 para o material ndo submetido a troca iénica e 82,6 apds a

realizagcao desse processo.

| y=254.9x003
300 71 "Re=0.748 ,{:, c{, {)
250 +
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£
= |
T 150
o o9
100 -
50 | y=118.5x0.003 ®Sem troca
#=0.769 » Com troca
D T T T T
0.0 0.1 1.0 10.0 100.0
Tempo (h)

Figura 5.21-Curvas obtidos para o calculo de ng: A analise de regressao foi realizada descartando-se
os tempos nos quais ndo se observou crescimento das trincas (pontos vazados)

Na figura 5.22 sdo mostrados os valores de n obtidos para o material sem e
com troca ibnica em fungéo do método utilizado (IF e fadiga dinamica). E possivel
perceber que os valores de n obtidos pelo método IF sdo maiores para ambas as

condigdes quando comparados aos obtidos pelo método da fadiga dinémica.
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Figura 5.22-Valor do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico dos grupos sem e com
troca idnica em fungéo do método utilizado para sua determinacgéo

5.8 Efeito da troca ibnica no comportamento de curva R da porcelana em
estudo

Os valores de resisténcia em fungao da carga de indentacédo para os grupos
sem e com troca iénica s&o apresentados na Tabela 5-7. E possivel perceber que os
valores de resisténcia diminuem com o aumento da carga de indentagdo em ambas
as condi¢cbes e que o grupo sem troca ibnica apresenta valores de resisténcia

menores que os obtidos no grupo com troca ibnica independentemente da carga de

indentagao aplicada.
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Tabela 5-7: Resisténcia + desvio padrdo dos grupos sem e com troca idnica em funcdo da carga de
indentagdo aplicada no ensaio para a determinagdo do comportamento de curva R

Resisténcia (MPa)

Carga de indentacgao (kg)

Sem troca Com troca
Sem indentagao 65,0+49°° 136,81 + 12,24 2
0,18 53,4+28° 126,60 + 10,21 2
0,32 572+44° 112,05 + 31,412
0,56 50,7 £3,3° 83,88 + 19,81°
1,00 50,6 £ 10,2° 76,34 + 13,95°
3,20 38,8 +6,7¢ 49,09 +13,19°¢

Os valores obtidos para os parametros de resisténcia a, -p3, q e o intervalo dos
valores de k dos grupos sem e com troca idnica sdo apresentados na Tabela 5-8.

Esses parametros foram determinados para a construgao da Figura 5.23.

Tabela 5-8: Valores dos pardmetros a, -p, q e intervalo de k obtidos para os grupos sem e com troca
ibnica

Grupo o -B q Intervalo de k (MPa.m"?)
Sem troca 62,57 -0,12 0,2857 0,371-0,515
Comtroca 161,50 -0,34 -0.0074 1,240 — 0,804

A Figura 5.23 apresenta a relagao entre a carga de indentagao e os valores
de resisténcia obtidos para ambas as condi¢gdes experimentais. Nesta figura, o fato
de um material apresentar curva menos verticalizada do que a curva pontilhada de
referéncia ($=0,33) significa que ele apresenta comportamento de curva R. Sendo
assim, nota-se que a curva do material sem troca ibnica esta menos verticalizada do

que a curva de referéncia (=0,12), apresentando portanto esse comportamento.
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Entretanto, a curva do material com troca idnica foi ligeiramente mais verticalizada
(B=0,34) que a curva de referéncia e portanto, nessa condicdo experimental o
material ndo apresentou curva R. A figura 5.24 apresenta a relagdo entre a
tenacidade a fratura (K\c) em fungdo da metade da diagonal da indentagao (a). Nota-
se que o material antes da antes da realizacdo da troca ibnica apresenta o
comportamento curva R uma vez que o valor estimado de K, aumenta com o
aumento do tamanho indentagdo. Entretanto, o mesmo comportamento n&o foi
observado no material submetido a troca idnica, ja que os valores de K|c diminuiram
com o aumento do tamanho do defeito introduzido. O valor de K|; para uma metade
da diagonal de indentagado igual a 1mm para o material sem troca ibnica € de 1,08

MPa.m"?. Ja no material submetido a troca idnica esse valor é de 0,25 MPa.m"?.

1000 -
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v y=62.57x012
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1 . |
1 10 100

Carga de indentagao (N)

Figura 5.23-Resisténcia a fratura em funcéo da carga de indentagéo para o material sem e com troca
ibnica. As curvas sélidas representam a regressao do logaritmo da equacgéo 25. A linha
pontilhada possui uma inclinagédo de -1/3 (p=1/3) e representa um material sem curva R
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Figura 5.24-Tenacidade a fratura em funcdo da extensao da trinca (a). As linhas sélidas representam
os distintos desempenhos dos materiais frente ao comportamento de curva R. Os

segmentos pontilhados mostram a extrapolagdo alem do limite superior medido na
equacgao 29
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6 DISCUSSAO

O presente estudo mostrou que as temperaturas utilizadas para realizar a
troca ibnica nao alteraram as propriedades mecanicas estudadas, como resisténcia,
tenacidade a fratura e dureza (Tabela 5-2). Esses resultados foram devidos
provavelmente a pequena variacdo de temperatura utilizada neste estudo, a qual
nao deve ter sido suficiente para causar uma alteragdo significativa na mobilidade
dos ions. Além disso, é possivel que, nas temperaturas testadas, os sitios deixados
pelos ions sodio ja tivessem sido saturados pelos ions potassio, de modo que
somente 0 aumento da taxa de difusdo n&o conseguiu mudar esse estado de
saturacao ©2) Um estudo anterior também mostrou que a resisténcia a flexao de
porcelanas feldspaticas n&do se alterou quando a temperatura da troca ficou entre
400 e 500 °C, que foi uma faixa de temperatura aproximadamente 100 °C menor do

@ Da mesma forma, no presente estudo, as

que a Tg dos materiais estudados
temperaturas utilizadas na troca iénica ficaram 100 °C abaixo da Tg da porcelana
US, a qual foi estimada em aproximadamente 575 °C. E importante salientar que o
fato das diferentes temperaturas testadas nao terem influenciado estatisticamente as
propriedades mecanicas avaliadas ¢ um sinal de que o método de troca ibnica é
pouco sensivel as variagdes pertinentes ao operador ou as pequenas
descalibracbes do forno no qual a troca é executada. Uma vez que nao foi

observada diferenca estatistica nas propriedades avaliadas em nenhuma das trés

temperaturas estudadas, para a realizagcao da troca ibnica para os demais ensaios, a



82

temperatura de 470 °C foi selecionada para os demais ensaios por estar 100 °C
baixo da temperatura de transig¢ao vitrea do material ©7)

Como pode ser notado nas Figuras 5.12 e 5.13, tanto a resisténcia como a
tenacidade a fratura da porcelana foram significativamente maiores apds a
realizagdo da troca idnica. O aumento de 359% no valor da tenacidade a fratura foi
muito superior aos encontrados na literatura, os quais variam de 39 a 116% 62)
Esse aumento se justifica mais pelo baixo valor de tenacidade a fratura inicial do
material (0,57 MPa.m”z) do que pelo potencial que a troca ibnica teve de aumentar
porcentualmente essa propriedade. As porcelanas avaliadas na literatura
apresentavam valores de tenacidade a fratura antes da troca ibnica ao redor de 1,0
MPa.m'? ©2),

Com relagao a resisténcia, os resultados mostraram um aumento significativo
apos a troca ibnica tanto no experimento em que se variou a temperatura (aumento
de aproximadamente 128% na média de resisténcia apds o processo, Tabela 5-2),
como naquele em que se determinou os parametros de Weibull (aumento de 126%
na resisténcia caracteristica apoés o processo, Tabela 5-3). Esses aumentos nos
valores de resisténcia mecanica sao compativeis com os valores reportados para
porcelanas feldspaticas reforcadas com leucita que sofreram troca iénica V. O
efeito da troca idbnica na resisténcia da porcelana US pode ser mais claramente
observado na Figura 5.16, na qual se nota que para ocorrer a fratura de 63,2% dos
especimes apos a realizagdo da troca ibnica é preciso mais do que o dobro da
tensdo necessaria para fraturar a mesma percentagem de espécimes que nao
sofreram esse processo.

O aumento da resisténcia apdés a troca ibnica se deve a criagcdo de uma

camada de tensao residual de compressao proveniente da substituicdo dos ions de
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sédio pelos fons de potassio “* V. A ocorréncia desse fendmeno pode ser verificada
ao se compararem as figuras EDS da matriz vitrea antes e depois da troca (Figuras
5.5 e 5.6), onde ¢é possivel se perceber que apds a realizagao da troca ibnica ocorre
a diminuicdo e o aumento dos picos de sédio e de potassio, respectivamente. Dessa
forma, para que ocorra a fratura do material que sofreu a troca ibnica, € preciso que
as tensodes aplicadas inicialmente superem as tensdes de compressao geradas, para
que depois se atinja a tensao critica de fratura, a qual sera maior do que aquela
medida no material sem troca ibnica. O aumento da tenacidade a fratura apds a
realizagcado da troca ibnica também mostra que a tensdo residual induzida por esse
processo € capaz de inibir a propagacado dos defeitos pré-existentes no material.
Além disso, € possivel notar na figura Figura 5.15 B que as trincas geradas (c) no
material que sofreu troca idnica foram sempre menores do que aquelas medidas no
material que nao sofreu troca, independentemente da carga de indentagao utilizada,
indicando assim que a camada de compressdo gerada pela entrada do potassio
apods a troca evita o crescimento de trincas no material.

Embora tenha sido observado o aumento da resisténcia (co) apds a troca
ibnica, o valor do modulo de Weibull (m) ndo seguiu esta mesma tendéncia. A
diminui¢ao de 46% no valor de m, de 13,8 antes da troca ibnica para 7,4 apds a sua
realizagdo, mostra que, embora o material tenha ficado mais resistente apds a troca
ibnica, sua confiabilidade diminuiu consideravelmente. Uma justificativa para a
diminuicdo do valor de m pode ser dada pela pelo fato de que as tensdes de
compressao sao geradas no material de uma forma heterogénea, o que resulta em
uma maior variabilidade dos valores de resisténcia. A geragao de tensées de modo
heterogéneo ao redor dos defeitos pode ser explicada pela relagdo entre a

profundidade da camada de compressdo e os tamanhos de defeitos iniciais
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encontrados no material, que variam de 7 a 24 um, segundo analise fractografica. Se
considerarmos uma camada de compressdo com profundidade média de 10 um (74),
é possivel inferir que existam defeitos cuja extensdo se encontra totalmente dentro
dessa camada assim como outros cujos tamanhos ultrapassam esse limite. Além
disso, & possivel que defeitos de tamanhos semelhantes estejam localizados em
areas com diferentes gradientes de tensdes de compressao.

Ao se analisar conjuntamente esses dois parametros, oo € m, € possivel inferir
que mesmo que o material tenha sua confiabilidade reduzida apds a realizagcdo da
troca i6nica, o aumento de sua resisténcia mecanica € capaz de compensar esse
revés. Neste caso da-se preferéncia, ao material com uma menor confiabilidade,
uma vez que o menor valor de resisténcia mecanica encontrado apdés a realizacao
da troca idnica ainda é superior ao maior valor medido no material ndo submetido a
esse processo (Figura 5.15).

Embora a troca idnica tenha sido capaz de aumentar a os parametros de
resisténcia mecanica da porcelana estudada, o processo ndo causa um aumento
significativo na dureza superficial do material, 0 que encontra consonancia em

s (629899 Esse achado é bastante positivo uma vez que aumentar

estudos anteriore
a dureza superficial de uma restauragdo ceramica implica aumentar o desgaste da
coroa do dente antagonista. Uma possivel explicagdo para a falta de efeito
endurecedor da troca idnica pode ser dada pela teoria de Mie-Griineisen ©?),
segundo a qual a entrada de ions potassio na matriz gera uma aproximagao dos
atomos da matriz ao seu redor, os quais tém a sua energia de ligagdo aumentada.
Como consequéncia, no inicio, a dureza do material aumenta. Entretanto, apds a

entrada de uma dada quantidade de ions potassio no material, a aproximacao dos

atomos da matriz € aumentada ainda mais a ponto de comecar a ocorrer uma
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repulsdo entre eles, diminuindo a energia de ligagdo e diminuindo a dureza. Como
resultado final, apds a realizacdo da troca ibnica, ocorre um equilibrio entre os
fendbmenos de atracado e repulsdao que levam a manutencdo da dureza inicial do
material. A fase relacionada ao aumento na energia de ligagao respeita uma fungao
linear (y= ax+b), enquanto que a fase relacionada aos fendbmenos de repulsao segue
uma funcéo quadratica (y=ax2+bx+c) ®®, onde x é a concentracdo de potassio e y &
a energia de ligacdo. Dessa forma, no momento em que x atingir uma concentragcao
hipotética igual a 1, os fenbmenos de repulsdo comecardo a ocorrer concomitante
aos de aproximagao dos atomos.

Uma outra explicagao possivel para a igualdade estatistica dos valores de
dureza encontrados nos grupos com troca em relagdo ao controle, € que para se
calcular a tenacidade a fratura e a dureza com uma mesma indentacdo, foi
selecionada uma carga de indentagcado de 2 kg, ja que esta forneceu os melhores
padrdes de trincas radiais no material submetido a troca. Entretanto, nesta carga, a
profundidade média de penetragdo do indentador foi estimada em 32,8 + 0,6 um,
ultrapassando a camada de compressao criada, estimada em aproximadamente 10
um de profundidade "°%. Dessa forma, a dureza medida é pouco influenciada pela
camada de compressdo. Essas questdes ja haviam sido reportadas em estudos
anteriores % %) os quais sugerem que a dureza superficial ndo e um indicador
apropriado para avaliar o efeito da troca ibnica devido a dificuldade de se determinar
uma carga ideal de indentagéo .

A diminuicdo dos valores de resisténcia em fungao da diminuigdo da de taxa

36,43, 44) que pode ser explicado pelo

de carregamento era um resultado ja esperado (
fato de taxas mais lentas fornecerem mais tempo para que ocorra o crescimento dos

defeitos, diminuindo a resisténcia do material. De fato, os espécimes sem troca
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ibnica carregados em na taxa de 100 MPa/s demoraram em meédia 0,7 s para
fraturar, enquanto que na taxa de 0,01 MPa/s esse tempo foi de 4.981,0 s.

O aumento do valor de n apds a realizagdo da troca ibnica indica que este
processo diminui a susceptibilidade do material ao crescimento subcritico de
defeitos. Assim como para o fendbnemo de fratura rapida (ensaios de resisténcia), a
alteracao no valor do coeficiente n também é decorrente da criacdo da camada de
compressao gerada na superficie do material. Para que ocorra o crescimento lento
dos defeitos pela corrosao hidrolitica na ponta das trincas € necessario que sejam
satisfeitas duas condi¢des basicas: presenca de agua e tensdes de tragcdo. Dessa
forma, o aumento do valor de n apds a troca idnica € um indicativo de que a camada
de compressao gerada por esse processo se contrapde as tensdes subcriticas de
tracdo geradas ao redor dos defeitos, evitando assim a sua propagacgao lenta e
estavel. A anadlise fractografica dos espécimes testados no ensaio de fadiga
dinamica confirmam essa fato, ja que considerando-se uma mesma taxa de
carregamento, os defeitos medidos nos espécimes sem troca foram maiores do que
aqueles medidos nos espécimes com troca.

O aumento do valor de n apds a realizacdo da troca ibnica tem uma
importante implicagdo no tempo de vida do material como pode ser notado na Figura
5.20, ja que a degradagao da resisténcia ocorreu de forma mais acentuada no
material sem troca iénica. E importante salientar que a degradacdo da resisténcia
ocorre de forma mais acentuada nos tempos iniciais (até 1 ano), sendo que a queda
nao é tdo acentuada nos periodos de tempo mais longos (de 1 até 10 anos) “3),
Assim, apds o primeiro ano é observada uma queda na resisténcia de 33% no
material submetido a troca ibnica e de 50% no grupo controle. J& nos 9 anos

subsequentes, é observado um decréscimo de apenas 3% para o grupo com troca
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ibnica e 5% para o grupo controle. Essa diminui¢do na taxa de degradagao por ser
explicada por uma possivel saturacido que ocorre na corrosao hidrolitica que ocorre
no defeito sob tensao, isto é, talvez grande parte do vapor d’agua presente na ponta
da trinca ja tenha reagido com os Oxidos metalicos do material, diminuindo assim, a
velocidade com que a reagao se processa.

A resisténcia inerte do material € aquela medida sem a interferéncia da
umidade e, por conseguinte, sem a ocorréncia de crescimento subcritico de trincas.
De fato, os resultados de resisténcia inerte foram, aproximadamente, 10% maiores
do que aqueles obtidos em ambiente umido (saliva artificial) na mesma taxa de
carregamento constante de 100 MPa/s, o que demonstra o quanto a interacdo da
agua com as tensdes de tracao subcriticas € capaz de degradar a resisténcia do
material por meio da promog¢ao do crescimento subcritico.

A extrapolacdo dos resultados de fadiga dindmica para a realidade clinica
deve ser feita com cuidado porque no ambiente oral as tensdées as quais estao
submetidas as restauracbes de porcelana sao intermitentes, com tempos e
magnitudes variaveis, compondo um cenario bem diferente dos empregados nesse
tipo de ensaio. Entretanto, esse tipo de simulagdo é bastante util quando se
pretende conhecer o desempenho dos materiais frente ao fendbmeno de fadiga e
quando se pretende ranquear os diferentes materiais disponiveis para a construgao
de restauragdes de porcelana.

Os valores do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico obtido
pelo método da fratura por indentagdo (nir) foram diferentes dos obtidos no ensaio
de fadiga dindmica. Os valores calculados de nj para o material ndo submetido a
troca ibnica foi 26% menor do que o valor obtido pelo método da fadiga dinamica. Ja

apos a realizagao da troca iénica, o valor de nr € 125% maior. Essa discrepancia
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entre os valores medidos pelos diferentes métodos ja havia sido observado
anteriormente ao se determinar os coeficientes de susceptibilidade ao crescimento
subcritico de trincas de um vidro de silicato de soda-cal em diversos ambientes

9, Frente a isso, é

empregando as mesmas técnicas utilizadas no presente estudo (
possivel aventar que embora o método IF seja uma alternativa simples para a
determinacdo do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico, o
comportamento de fadiga relacionado a indentagdo é singular, o que dificulta
comparagdes com resultados obtidos por outros métodos.

Com base na interpretacao das Figuras 5.22 e 5.23 e da Tabela 5-8 é
possivel perceber que a porcelana US, antes da realizacdo da troca ibnica,
apresenta comportamento de curva R. A presenga desse comportamento em
porcelanas feldspaticas reforgadas com leucita ja havia sido reportada anteriormente
®) Esse fendmeno pode ser visualizado na figura 5.23, onde se percebe o aumento
do valor de tenacidade a fratura do material concomitante ao aumento do defeito
introduzido. Dessa forma, a determinagao da tenacidade a fratura do material deixa
de ser uma constante e passa a depender do tamanho de defeito criado. Esse fato ja
foi apontado anteriormente ao se avaliar a tenacidade de fratura de porcelanas por
trés metodologias diferentes (IF, surface crack in flexure — SCF e; single edge pre-
cracked beam — SEPB) “. Neste estudo notou-se que os valores de tenacidade das
materiais reforcados com leucita variaram de acordo com o método utilizado, e foram
maiores no método SEPB, no qual os defeitos introduzidos no material sdo maiores
comparados aos do SCF. Uma possivel explicagcdo para esse fendmeno esta na
presenga ndo homogénea de cristais de leucita dispersos na matriz vitrea do
material. E possivel que as particulas de leucita atuem como uma barreira na

propagacao do trinca e quanto maior for este, mais eficaz esse mecanismo se torna.



89

Isso porque a medida que os defeitos tém seus comprimentos aumentados, aumenta
também a suas larguras. Dessa forma, os aglomerados de leucita presentes no
material dificultam a propagacao dos defeitos seja pelo impedindo da propagacao
longitudinal da ponta da trinca ou pelo estrangulamento que as particulas causam no
crescimento transversal desta.

O ensaio para a determinagao da curva R foi realizado em ambiente umido
com taxa de tensdo de 10 MPa/s, desta forma, proporcionou-se as condi¢des
favoraveis ao crescimento subcritico dos defeitos E esperado, entdo, que a curva R
obtida para a porcelana US seja menos intensa do que a curva verdadeira deste
material, obtida a seco. Entretanto, optou-se por realizar o ensaio em ambiente
umido porque é nesse ambiente que a porcelana sera utilizada e a determinagéo do
comportamento de curva R, ainda que menos intenso, nesta condi¢ao fornece uma
informacao mais relevante do que a obtida no ensaio a seco.

Ainda na Figura 5.23, é possivel perceber que a porcelana apods a troca idGnica
deixa de apresentar o comportamento de curva R, uma vez que os valores de
tenacidade a fratura medidos diminuem com o aumento do tamanho da indentacéo.
PORQUE

E possivel perceber na figura 5.22 que, embora o material com sem iénica
apresente valores de resisténcia mais baixos do que os do grupo com troca idnica, a
queda da resisténcia em fungdo do aumento da carga de indentagdao acontece mais
acentuadamente na porcelana apds a troca ibnica. Esse achado é importante uma
vez que torna possivel inferir que a troca idnica, apesar de diminuir o crescimento
subcritico de trincas, ndo é capaz de melhor a desempenho do material frente ao
crescimento instavel de defeitos. Esse fato pode ser reforgado pelo menor valor de

m calculado para o material apds a troca iGnica, uma vez que € esperado que
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materiais que possuem curva R apresentem menor dispersdo em seus valores de
resisténcia. Uma possivel razao para a auséncia de curva R no material apds a troca
ibnica € que os defeitos criados pelas cargas mais baixas (0,18 e 0,32 kg) ainda
estejam confinados na camada de compresséao ja que ate’ essa carga é observada
uma reducao de apenas 18% na resisténcia do material comparado com a situagéao
sem indentacdo. Isso € proximo ao que é encontrado no grupo sem troca idnica, que
apresenta curva R, onde ocorre a reducdo de 11% do valor de resisténcia.
Entretanto, na carga de indentagao seguinte (0,5 kg), o valor de resisténcia do grupo
com troca ibnica é 38% menor comparado ao da condigcdo sem indentagcdo. No
grupo sem troca iénica, essa redugdo é de 21%. E possivel que nessa carga, a
profundidade do defeito gerado no material submetido a troca ibnica tenha atingido a
zona de tracao existente no interior do material logo abaixo da zona de compressao
criada pela troca ibnica e a partir dai o comportamento de curva R tenha entao

desaparecido.
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7 CONCLUSOES

| A troca ibnica € um mecanismo eficaz para se aumentar propriedades
mecanicas como resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura. As temperaturas de
troca utilizadas nesse estudo ndo foram capazes de alterar as propriedades
mecéanicas da porcelana submetida a esse processa, dessa forma, rejeita-se a
hipétese | e conclui-se que, uma vez que é conhecida a temperatura de transicao
vitrea do material, pequenas alteracdes ao redor de uma temperatura 100°C abaixo
dela, ndo causam efeitos nem positivos nem negativos nas propriedades mecanicas
medidas
Il A troca ibnica foi capaz de aumentar a resisténcia caracteristica do material € o
valor do coeficiente de susceptibilidade ao crescimento subcritico de trincas,
entretanto, causou uma maior dispersdo dos resultados de resisténcia diminuindo
assim, o modulo de Weibull. Dessa forma, aceita-se parcialmente a hipétese Il mas
indica-se a realizagdo desse processo pois alem de diminuir o crescimento lento de
defeitos, 0 aumento da resisténcia apds esse processo € capaz de compensar a
maior dispersdo dos valores de resisténcia encontrados apds a realizagao da troca
iGnica
[Il' A troca ibnica resultou em valor de n pelo método da fratura por indentagao (ni)
muito maior do que o obtido pelo método da fadiga dindmica no material submetido
a troca ibnica. Ja no material sem troca ibnica, essa diferengca nao foi tao
pronunciada. Assim, rejeita-se a hipotese Ill e recomenda-se cautela ao se analisar

valores de n obtidos pelo método de fratura por indentagao.
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IV A porcelana estudada apresenta o comportamento de curva-R, entretanto, este
tem seu efeito suprimido apds a realizagcado da troca ibnica. Dessa forma rejeita-se a
hipétese IV e recomenda-se a nao realizagdo da troca ibnica quando se almeja a

permanéncia do fendbmeno de curva-R na porcelana estudada.
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