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Resumo da Dissertagdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos

necessarios para a obtenc¢ao do grau de Mestre em Ciéncias (M.Sc.)

EFEITO DO TEMPO E TEMPERATURA DE PROCESSAMENTO NA
RESISTENCIA A FLEXAO E MICROESTRUTURA DO SISTEMA IN CERAM"
SPINELL

Daniela Barini Rodrigues Alves
Margo /2007
Orientadores: Tsuneharu Ogasawara
Maria Cecilia de Souza e Nobrega

Programa: Engenharia Metalurgica e de Materiais

A presente pesquisa teve por objetivo melhorar as condigdes de trabalho de uma
ceramica de aluminato de magnésio, através da variacdo do tempo da 1. Queima de
Sinterizagdo e da temperatura de 2°. Queima de Sinterizagdo, no resultado da
Resisténcia Flexural ¢ na microestrutura do sistema In Ceram® Spinell (Vita
Zahnfabrik). A amostra foi composta de 112 espécimes divididos em dois grupos, dos
quais 64 foram sinterizados a 1120°C durante 2h (grupo 1) e os demais 48 foram
sinterizados a 1120°C durante 3h (grupo II). Para cada um dos grupos mencionados,
houve varia¢ao da temperatura de 2%. Queima de Sinterizagao (1180°C, 1210°C, 1240°C
e 1270°C), originando os subgrupos 1.1, 1.2, 1.3, 1.4 e I1.1, I1.2, 11.3, 11.4. Para verificar
se aplicacdo da lama da barbotina influenciaria no resultado final, foram confeccionadas
amostras com e sem a utilizagao do vibrador.

A resisténcia a flexdo das barras foi avaliada em uma mdaquina de ensaios
mecanicos (EMIC) numa velocidade de descida do travessdo de 0,5 mm/min (ISO
6872). Os resultados foram submetidos ao tratamento estatistico (ANOVA) e houve
pequeno aumento da resisténcia a flexdo comparando-se o grupo I com o grupo II;
porém, pela analise de Tukey, esse aumento ndo foi estatisticamente significativo. A
analise microestrutural foi realizada por meio de Microscopia Eletronica de Varredura e
Espectroscopia de Energia Dispersiva por Raios-X(EDS) que revelou contornos de

graos bem definidos e poros arredondados nas barras de espinélio sinterizadas.
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Abstract of Dissertation presented to COPPE/UFRIJ as a partial fulfillment of the

requirements for the degree of Master of Science (M.Sc.)

EFFECTS OF PROCESSING TIME AND TEMPERATURE ON THE FLEXURAL

STRENGTH AND MICROESTRUCTURE OF IN CERAM® SPINELL SYSTEM

Daniela Barini Rodrigues Alves

March /2007

Advisors: Tsuneharu Ogasawara
Maria Cecilia de Souza Nobrega

Department: Metallurgy and Materials Engineering

The aim of this study was to evaluate the influence of the time of the first firing
and of the second burn firing on the three-point flexural strength of a partially sintered
magnesium aluminate ceramic infiltrated with lanthanum oxide glass. For that, 112 bars
were prepared, which 64 bars for first firing at 1120°C during 2h (Group I); and 48 bars
for first sintering at 1120°C during 3h (Group II). For each of these groups, the second
firing temperature was varied (1180°C, 1210°C, 1240°C and 1270°C), and subgroups
were created as 1.1, 1.2, 1.3, 1.4 and II.1, I1.2, I1.3, 11.4. To verify the effect of using
plaster’s vibrator during slip application, other bars were prepared with and without
vibration.

The flexural strength of the bars was evaluated using a Universal Testing
Machine (EMIC) at a crosshead speed of 0.5 mm/min (ISO 6872). The experimental
results were submitted to a statistical treatment (ANOVA) and revealed short increase
of the Flexural Strength when group I was compared to group II, but, the Tukey’s
statistical analyses indicated that there was not significant influence of these parameters
on the strength of the materials. Scanning electron microscopy showed well defined

grain boundaries and round pores in the sintered In Ceram® Spinell bars.
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b
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1-Introducéao

Desde a sua introdu¢ao na Odontologia, as ceramicas t€ém merecido especial
atencdo e destaque, uma vez que dificilmente outro material consegue reproduzir a
beleza e a naturalidade dos dentes [1], além de possuirem maior resisténcia a abrasao
quando comparadas aos metais e compdsitos, possuem baixa condutividade térmica e
elétrica [2]; porém, sdo também suscetiveis a fratura fragil em tensdes relativamente
baixas [3].

Depois das ceramicas feldspaticas e das restauracdes metalo-cerdmicas, a
Odontologia busca substituir cada vez mais os materiais metalicos em funcdo dos
resultados estéticos. O surgimento da Odontologia adesiva ¢ das ceramicas reforgadas
viabilizou o uso das restauragdes totalmente cerdmicas que apresentam resisténcia
mecanica superior a feldspatica, o que possibilitou a confeccio desde elementos
unitarios até pontes fixas de trés ou quatro elementos. Assim, a tecnologia das
ceramicas odontologicas tem se desenvolvido rapidamente no sentido de reduzir a
contracdo de sinterizagdo e aumentar a resisténcia mecanica com a manutengao das
propriedades dticas e estéticas.

A sinterizagdo ¢ a etapa mais importante ou, uma das mais importantes, no
processamento de materiais por metalurgia do pd e cerdmica. E nesta etapa que
particulas j& conformadas ganham resisténcia mecanica e adquirem quase todas as suas
propriedades mecénicas finais, pois relaciona o aspecto estrutural da peca sinterizada
(porosidade residual, fases presentes, tamanho médio do grao e distribuicdo de grao,
homogeneidade estrutural, etc) as caracteristicas dos pos usados (tamanho, distribui¢ao
de tamanho de particulas) [4,25], considerando também as condi¢des de tempo e
temperatura de sinterizacdo[4]. Assim, na presente pesquisa foi feita uma avaliagdo da
Resisténcia & Flexdo do In-Ceram® Spinell Parcialmente Sinterizado e Infiltrado com
Vidro como uma fungdo das caracteristicas do p6 cerdmico e das variagdes dos tempos e
temperaturas de processamento, determinantes da microestrutura. E oportuno antecipar
que o In-Ceram® Spinell costuma fraturar-se apos a etapa de sinterizacio parcial,
tornando o seu processamento dificil. Tal caracteristica denominada debilidade
estrutural estd presente até a conclusdo da cerdmica final. Assim, a melhora no
processamento do “corpo ceramico” através dos aumentos do tempo da primeira queima

e da temperatura da segunda queima de sinterizagdo visou aumentar a resisténcia da



peca sinterizada € um maior sucesso na subseqliente etapa da usinagem antes da

infiltracao do vidro de lantanio.



2-Revisao Bibliografica

2.1-Sistemas Ceramicos Odontoldgicos

Ha tempos que as ceramicas vém sendo utilizadas em varios segmentos na
sociedade, mas foi em 1903 que o Dr. Charles Land introduziu uma das primeiras
proteses unitarias ceramicas na Odontologia e, logo apos, descreveu uma técnica de
fabricagdo de proteses unitarias ceramicas que usava uma matriz de folha de platina e
porcelana feldspatica de alta fusdo. Embora essas proteses apresentassem uma excelente
estética, tinham baixa resisténcia a flexdo resultando em fracassos mecanicos. Desde
entdo, as ceramicas feldspaticas tém sido utilizadas sobre uma subestrutura metdlica em
restauragdes metalo-cerdmicas com intuito de compensar a baixa resisténcia a fratura
[3].

Em 1965, Mc Lean e Hughes [apud 3] utilizaram um casquete ceramico de
alumina, mas devido a sua inadequada translucidez era necessario a aplicagdo de uma
ceramica feldspatica sobre o casquete, originando assim a ceramica aluminizada [5]. A
partir dai, o desenvolvimento, tanto na composi¢do quanto no método de confec¢do do
casquete para proteses unitdrias de ceramica aumentou a capacidade de produzir
proteses unitarias de cerdmicas puras mais precisas e resistentes a fratura. Assim,
surgiram as ceramicas refor¢adas que apresentam maior quantidade de fase cristalina
em relagdo a ceramica feldspatica convencional [3]. Cristais de leucita, de dissilicato de
litio e de zirconia tém sido adicionados a fim de bloquear a propagagao das fendas
quando a ceramica ¢ submetida a tensdes de tracdo, aumentando a resisténcia do
material. Esse aumento também pode ser explicado pelas tensdes compressivas
residuais que se formam devido a diferenga de coeficiente de expansao térmica entre a

fase cristalina e a fase vitrea. Dentre os sistemas ceramicos refor¢ados pode-se citar [1]:

Tabela 1 — Tipos de sistemas cerdmicos

C. Feldspatica Reforcada com Vitadur-N(Vita)

Alumina
C.Feldspatica Reforcada com Leucita Optec HSP (Jeneric Pentron)
C. Com alto Conteudo de Alumina Procera AllCeram (Nobel Biocare)



Procera AllZirconia (Nobel Biocare), Cercon

C.Com Alto Conteudo de Zirconia et (Daigsly Degises)

C. de Vidro Ceramizado IPS Empress, IPS Empress II

. Il por Wiins In Ceram Alumina, Ig CAertdm Spinell, In Ceram
ZircOnia

O In-Ceram® é um sistema para confeccdo de restauracdes totalmente ceramicas

que apresenta elevada resisténcia e pouca contragao durante o processamento [6] o que

possibilita ter o controle das dimensdes finais da restauragdo. Por ter elevada resisténcia

¢ indicado para confec¢do de coroas protéticas bem como infraestruturas de proteses

parciais fixas. O sistema In-Ceram®™ VITA pode ser encontrado na forma da Ceramica

do In-Ceram® Spinell, In-Ceram® Alumina e do In-Ceram® Zirconia.

2.2 - Sistema In-Ceram” Spinell

O sistema In-Ceram® Espinélio é um composto de alumina (ALOs) e magnésia
(MgO) que torna a infra-estrutura mais translicida e com resisténcia a flexdo 25%
menor do que aquela de In-Ceram®™ Alumina [6], sendo, portanto, indicado por Botino
[11] apenas para coroas totais anteriores, inlays e onlays em situa¢des em que se deseja
maior translucidez, embora a Norma ISO 6872 exija apenas 100 MPa para tal
aplicacio.Quando comparado as outras cerdmicas do In-Ceram®, quanto a resisténcia a
flexdo, ao coeficiente de expansdo térmica e as indicagdes, podem ser encontrados os

seguintes dados de acordo com o fabricante [7]:

Tabela 2 — Sistemas In-Ceram®: propriedades mecanicas e indicagdes

In Ceram® Resisténcia Flexao Coeficiente de Indicagoes
MPa Expansao
Térmica(10°K™")

Alumina 500(%50) 7,4 Coroa  pura e
PF.anterior de 3
elementos

Espinélio 300 (£60) 7,7 In lay, on lay
ceramica pura

Zirconia 600(£30) 7,7 Ceramica pura
PFixa posterior de 3
elementos



A cerimica do In-Ceram®™ Spinell é uma mistura biocompativel para protese

ceramica que possui uma translucidez similar ao esmalte do dente natural e tenacidade a
fratura de 2,7MPa+vm quando infiltrado, enquanto que o In-Ceram® Alumina e In

Ceram® Zirconia apresentam respectivamente 4,7 ¢ 5,7MPa+/m [7].

Figura 1: coroas totais de In-Ceram® Spinell [7].

2.3 -Visao Cientifica das Propriedades do Espinélio

O Espinélio ¢ um mineral natural encontrado principalmente com calcareo e
dolomita, e algumas vezes com o granito ou como sedimentos na areia. Os cristais de
espinélio sdo incolores ou coloridos, cristalinos, transparentes ou até mesmo opacos,
tendo geometria cubica com a tendéncia de formacdo conjunta e, dependendo dos ions
metalicos adicionados, o Espinélio pode ter diferentes coloracdes com composi¢ao

variada [8].

Figura 2: Espinélio natural [7]

Ceramicas do tipo Espinélio tém caracteristicas excelentes de materiais cujas

propriedades sdo utilizadas para aplicacao industrial. Devido ao seu alto ponto de fusdo



(2135°C), sua excelente estabilidade (até mesmo em temperaturas extremas), baixa
condutividade térmica, o espinélio ¢ também utilizado como material refratario em
fornos industriais [9]. Essas propriedades, aliadas a alta resisténcia aos 4cidos,
contribuem para o uso do espinélio como material de resisténcia a corrosdo em
cadinhos. A industria de joias também se beneficia das vantagens de sua transparéncia e
da possibilidade de se obter pedras sintéticas de diferentes cores adicionando
determinados ions metalicos. Enfim, a alta resisténcia mecanica, boa resisténcia
quimica, alta translucidez e baixa condutividade elétrica, faz do espinélio um material
interessante para a tecnologia de reconstru¢ao dentaria; um campo no qual a qualidade
estética € requerida [8].

Até hoje, bons resultados tém sido encontrados neste campo utilizando-se o
Sistema In-Ceram® que, da mesma maneira como acontece com os pos de Alumina e de
Zirconia, viabiliza o uso do Espinélio como material base do “coping”.

Pelo diagrama de fases do sistema MgO-Al,Os, figura 3, o espinélio
estequiométrico ¢ encontrado na composi¢ao igual a 71,8% (em peso) de Al,Os3 e 28,2%
(em peso) de MgO. Embora o espinélio estequiométrico seja uma fase estdvel em
temperaturas inferiores a 1000°C, existe o espinélio solugdo soélida, em altas
temperaturas (sobretudo acima de 1400°C), onde é possivel um grande enriquecimento
da espécie tanto em alumina quanto em magnésia, havendo uma 4rea de predominancia
da solucdo solida espinélica abrangendo desde 45 mol% de alumina até 80 mol% de
alumina a 1850°C. Assim, uma mistura alumina (ou magnésia) a um espinélio
estequiométrico ¢ dotada de uma forga motriz de sinterizacdo adicional em relagao
aquela referente a energia livre superficial associada a sinterizacdo do espinélio
estequiométrico (trata-se de sinterizagdo com reagdo quimica). O espinélio
estequiométrico funde-se a 2135°C, de modo que (pela regra empirica de sinterizacio) a
temperatura minima de sinterizagdo ¢ de 1275°C (correspondente a 60% da temperatura
de fusdo do espinélio estequiométrico) e a temperatura maxima de sinterizacdo ¢ de
1922°C (90% da temperatura de fusdo do espinélio estequiométrico). Observe na figura
3 que em toda essa faixa de temperatura de sinterizagdo ha solugdo solida mais rica em
Al,O3 do que o espinélio estequiométrico. Acima de 1500°C existe também solucao

solida mais rica em MgO do que espinélio estequiométrico.
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Figura 3: Diagrama de fases MgO-Al,O; —[10]

2.4- Consideragdes sobre o processamento do In-Ceram® Spinell:

A julgar pela patente de Tyszblat [11], o sistema In-Ceram® Spinell foi idealizado
para confec¢do de proteses dentais totalmente cerdmicas, de elevada resisténcia
mecanica e biocompatibilidade.

Trata-se de um método que inclui a produgdo de uma pasta plastica que é a
mistura de ligante com particulas finas de alumina / magnésia alumina e magnésia.Tal
ligante ¢ um ligante organico que confere a pasta uma consisténcia necessaria para a
criacdo da protese. Essa pasta conformada ¢ levada ao tratamento térmico em elevadas
temperaturas até a obten¢do de uma infraestrutura porosa. A técnica utilizada para
aplicacdo da citada pasta plastica ¢ a técnica da moldagem por barbotina ou “Slip
Casting”.

Uma alternativa para o “slip casting” ¢ a técnica oferecida pelo Cerec Vitablocs
[12] na qual a imagem do preparo do dente ¢ filmada por uma video-camera,
tridimensionalmente digitalizada e processada via CAD (Computer Aided Design) para
modelar tanto o casquete quanto a protese final que se adapte bem na boca do paciente.

A infra-estrutura In-Ceram® é produzida via CAM (Computer Aided Manufacturing)



pela fresagem dos blocos pré-sinterizados da ceramica. Quando comparada com a
técnica da colagem em barbotina, os Vitablocs para Cerec apresentam menor niimero de
macro poros nos blocos e a estrutura porosa aberta ¢ mais homogénea, acarretando
aumento da resisténcia a flexdo [3]. Este processo CAD/CAM também pode ser
utilizado para ceramicas do tipo espinélio que apresentam boas propriedades mecanicas,
em torno de 300 a 400MPa depois de infiltrada, possibilitando a natural translucidez, a
boa adaptagdo e a agilidade na confec¢do do trabalho. Porém, uma vez que materiais
com resisténcia a flexdo ao redor de 150MPa sdo contra-indicados para coroas em
dentes posteriores, o In-Ceram “ Spinell ¢ indicado somente para facetas laminadas
coroas unitirias em dentes anteriores, inlays e onlays [13]. O Sistema In-Ceram®
Spinell possui translucidez duas vezes maior que o In-Ceram® Alumina porque o indice
de refra¢do da sua fase cristalina ¢ mais proximo ao do vidro e sua infiltragdo a vacuo
permite menor porosidade sendo, portanto, indicado em situacdes onde se deseja o

maximo de translucidez da estrutura [13].
Matéria-Prima:

* Para confecc¢ao da barbotina:

- Composi¢ao do po:
Tabela 3: Composi¢io do p6 do In-Ceram® Spinell

Oxidos % peso

MgOoA1203 MgO: 28, Al,Os: 72

- Composic¢do do Liquido: ndo informada pelo fabricante, porém, a julgar pelo
conteudo da patente de um material similar de TYSZBLAT [11], trata-se de uma
mistura de dgua destilada com aditivos organicos ligantes, plastificantes e outros
que possibilitam a conformagdo da peca ceramica a verde e o seu manuseio

antes da primeira queima.

* Para a infiltrag¢ao do vidro:



- Composi¢ao do vidro de acordo com o fabricante[7]

Tabela 4: Composigio do vidro do In-Ceram® Spinell

Oxidos % peso
Si0, 14-18
Al,O4 12-17
B20; 10-12
TiO, 5-7
Lay0; 29-35
Y20; 10-15
BiO; 4-5
MgO 2-3

E com o processo de infiltragdo que o vidro ocupa os espagos intersticiais (poros)
e diminui a quantidade de trincas e irregularidades de superficie, aumentando
significativamente a resisténcia do material [14]. Um outro aspecto favoravel do
processo de infiltracdo refere-se a diferenga entre os coeficientes de expansdo térmica
que, no caso da alumina e do vidro, gera for¢as compressivas e tensdo residual na
interface alumina / vidro, neutralizando parte das forgas de tragdo que atuam sobre a
infra-estrutura ceramica, limitando a propagacdo das trincas [14]. Quase todas as
ceramicas mais recentes de alta resisténcia derivam da capacidade de as particulas
cristalinas bloquearem a formacao de trincas [3, 14]. O coeficiente de expansdo térmica
do vidro deve ser um pouco menor, ou proximo a subestrutura, para permitir maior
resisténcia aos impactos. Tal resisténcia também pode ser aumentada ou diminuida pela
adicao de 6xidos como 6xido de sodio ou potdssio que a aumentam e 6xidos de silica ou
lantanio que a diminuem.

Os vidros de alumino-silicato de lantanio possuem elevada estabilidade quimica e
a incorporacdo de aditivos como a itria melhora a durabilidade aquosa dos vidros de
silicato de lantanio [15]. A melhor capacidade de molhamento do vidro pode ser variada
pela adicdo de determinados aditivos como 6xido de boro, 6xido de vanadio entre

outros[16], entretanto, uma concentragdo de modificadores de vidro muito alta, reduz a



durabilidade quimica do vidro [3]. Para infiltragdo na ceramica, ¢ preferivel que o vidro
tenha um coeficiente de expansdo proximo aquele da subestrutura ceramica
favorecendo, assim, uma estabilidade satisfatéria ao choque térmico. Uma infiltragdo
realizada a 1100°C possibilita a penetragdo do vidro fundido dentro da cerdmica
parcialmente sinterizada.

A literatura ¢ pobre quando o assunto a ser abordado ¢ o aumento da resisténcia
mecanica do In-Ceram® Spinell. Em se tratando de melhoria decorrente da infiltragio de
vidro de lantdnio na subestrutura cerdmica porosa parcialmente sinterizada, uma
inferéncia adequada ¢ obtida da literatura referente ao In-Ceram® Alumina, onde ¢
conhecida uma elevagao da resisténcia a flexao (605 MPa) com a infiltracao do vidro de
lantdnio que depende ndo apenas da unido das particulas de 6xido de aluminio quando

sinterizadas, mas também da completa infiltracdo da subestrutura porosa [17].

2.5-Etapas do Processamento do In-Ceram ® Spinell [7]:

2.5.1-Moldagem e Troquelizacao

Apos o preparo das superficies dentdrias seguindo as normas técnicas (término do
preparo do tipo “ombro”), ¢ realizada a moldagem do elemento dentdrio com material
polimérico para a obtencdo de um molde que sera em seguida vazado com um gesso
especial. Apos a cristalizagdo, este modelo serd troquelizado e em seguida,
confeccionado um segundo modelo de gesso, porém nao seccionado.

O elemento dentario troquelizado, que receberd a coroa, ¢ duplicado apds o alivio
dos defeitos e das areas retentivas mediante a aplicagdo do verniz da VITA® por cima
do gesso troquelizado, de 2 a 3 camadas (aproximadamente 45um, para garantir uma
boa adaptagdo futura da prétese ao dente preparado), ndo cobrindo a area do término do
preparo.

A duplicacdo do troquel aliviado sera realizada com material polimérico do tipo
silicone de adicdo na propor¢ao de 1:1. Com a duplicacdo realizada, remove-se o
troquel do material polimérico e aguarda-se por 30 minutos, dependendo do material,

por causa da recuperacado eléstica.
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2.5.2 - Preparo do gesso especial

Um gesso especial da VITA® deve ser espatulado na proporgdo de 15g: 3,3 ml
de agua destilada, podendo a espatulagdo ser manual, durante 20 segundos, apds o que
deve ser vertido no molde de silicone de adicdo. A partir dai, deve-se aguardar por 2
horas (recomendagdo do fabricante). Cabe esclarecer que o tempo de espera da presa do

gesso no molde (para a cristalizagdo completa do gesso especial) ¢ em torno de 1h [18].

2.5.3 - Preparo da Barbotina

A técnica da barbotina (“Slip casting”) é econémica e utilizada amplamente para a
producdo de formas complexas de muitos materiais a base de ceramicas [17]. A
barbotina, ou lama ¢ uma suspensdo de pos coloidais num solvente (por exemplo: a
agua) que ¢ colocada sobre um molde poroso, geralmente hemihidrato de sulfato de
calcio (gesso). Por sucgdo capilar, o molde filtra o liquido de uma suspensdo e uma
camada densa de particulas se deposita na superficie do molde. A forma resultante,
chamada de “corpo verde” [7], ¢ removida e queimada no forno, aumentando a
resisténcia.

A barbotina serd preparada pesando-se em balanca devidamente calibrada, a
quantidade de 13,5g do p6 do VITA In-Ceram® Spinell, que sera colocado em porgdes
pequenas num becher de vidro, ao qual se adicionard uma ampola do liquido desse
material. A mistura do pd no liquido devera ser feita, em pelo menos trés etapas e, em
cada uma delas, o preparado devera ser colocado no ultrassom por 2 minutos, com o
cuidado de colocar cubos de gelo na cuba de 4dgua do aparelho, numa refrigeragao
contrapondo-se ao aquecimento decorrente da agitagdo ultra-sonica que degradaria as
propriedades dos aditivos orgéanicos essenciais & uma boa qualidade da barbotina.
Depois que todo o pd foi adicionado, a mistura ficard por mais quatro minutos em

agitacdo ultrassonica até a obtencao de uma consisténcia homogénea.
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2.5.4 - Aplicacao da Barbotina

Com um pincel, todo o gesso refratario serd recoberto com a barbotina. A
subestrutura assim obtida devera ter a forma (“design”) da subestrutura de uma proétese

dental, salientando-se que sua espessura minima ¢ de 0,5 mm.

Figura 4 - Aplicagdo da barbotina [7].

2.5.5 - Secagem e Sinterizagdo da Subestrutura

O tempo de sinterizacdo representa um importante fator na quantidade de
contracdo das subestruturas. Sendo assim, nos estagios iniciais, qualquer variagdo desse
tempo provocaria grandes variagdes nas contragdes. Segundo Ganesh e colaboradores
[9], durante a formacdo do espinélio MgAl,Os hd uma significativa expansdo
volumétrica (8%) sendo, portanto, dificil obter corpo de espinélio MgAl,O4 denso em
apenas um estadgio de queima da ceramica a partir de MgO e ALOs;. A queima de
ceramicas compostas de pos espinélicos contendo apenas teores limitados de MgO e
Al,O3 nao reagidos ndo ¢ tao critica [19] e a contragdo necessaria para a devida
consolidacdao ¢ menor. Quanto maior for a temperatura de sinterizagdo, tanto maior sera
a taxa de contrag¢do (ou densificacdo), limitada pela temperatura de fusdo do material.
Assim, a variacdo da temperatura no interior de pegas cerdmicas em sinterizagao gerara
contragdes heterogéneas e distor¢cdoes. O tamanho e a forma das particulas também
influenciam no processo de contracdo. Assim, quanto menores forem as particulas, tanto
maior serd a contracdo para determinados tempo e temperatura de sinterizacdo. Pos com
particulas de formatos irregulares podem ser sinterizados com facilidade quando
comparados com pos esféricos devido a maior energia de superficie e area de contato,
mas isto pode gerar distor¢des durante o processo de sinterizagao[19].

Antes da sinteriza¢gdo ocorrem mudangas no material cerdmico como: secagem,

decomposicdo dos ligantes organicos e vaporizagdo da dgua quimicamente combinada.
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As reagdes de sinterizacao ocorrem, quando a temperatura aplicada ao sistema alcanga a
faixa entre a metade e dois tercos da temperatura de fusdo do material; trata-se de
requisito de energia suficiente para causar difusdo atomica no estado solido e
escoamento viscoso, quando uma fase liquida estiver presente [20]. Produtos cerdmicos
sinterizados representam um sistema de materiais que pode variar em numero de
componentes, caracteristicas das particulas, complexidade das reacdes quimicas
envolvidas e mecanismos de contragdo durante a sinterizagdo [21]. As mudangas que
ocorrem na micro-estrutura durante a sinterizagdo sdo novas caracteristicas de
empacotamento das particulas originais que se soldam entre si, dando maior
densificacdo ao material.

A densificacdo do produto ceramico durante a sinterizagdo ocorre através dos
mecanismos de transporte de massa. Entre os mecanismos de transporte existentes,
alguns ndo causam densificagdo diretamente. E o caso da difusdo de superficie que é
um mecanismo de transporte que promove o alisamento da superficie dos graos, unido
das particulas e arredondamento dos poros, mas ndao produz contragdo de volume ou
densificagdo. Outro mecanismo que também ndo causa densificagdo € o transporte em
fase vapor a partir de superficies convexas para superficies concavas. Os principais
mecanismos de difusdo, que causam contragdo, sao difusao nos contornos dos graos e
difusdo pela rede. O mecanismo de difusdo ao longo dos contornos de graos produz o
crescimento do pescoco entre as particulas. Este crescimento reduz o tamanho dos
vazios e desloca-os para regides concavas do granulado. O mecanismo de difusdo de
rede transporta os vazios para a superficie, com um concomitante escoamento de
atomos em direcdo oposta. O efeito combinado destes dois mecanismos de difusdo vai
provocar a contra¢do dos intersticios, promovendo um empacotamento mais denso e
uniforme do material ceramico sinterizado. Os mecanismos de escoamento viscoso sdo
efetivos somente quando uma fase liquida de baixa viscosidade estiver presente ou uma
pressdo for aplicada a uma fase liquida de viscosidade maior. Estes tltimos mecanismos
também causam contragdo, devido a uma reducdo do espacamento entre particulas e
decréscimo da quantidade de vazios [20].

Uma pega ceramica verde que tenha sido conformada hidroplasticamente ou
através da “fundi¢do” de uma suspensdo, retém uma porosidade significativa e possui
uma resisténcia que ¢ insuficiente para a maioria das aplicagdes praticas (produtos
estruturais de argila, lougas brancas e refratarios) [22], requerendo uma boa secagem e

consolidagao por sinterizagao.
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E durante a secagem que se torna extremamente critica a taxa de remogio da
dgua. A secagem nas regides internas de um corpo ¢ realizada através da difusdo de
moléculas de agua para a superficie, onde ocorre a evaporacdo. Se a taxa de evaporagao
da superficie for maior que a difusdo, a superficie ird secar-se mais rapidamente do que
o interior, com a grande probabilidade de formagdo de defeitos. Portanto, a taxa de
evaporagdo da superficie deve ser diminuida, para ser, no maximo, igual a taxa de
difusdo da agua. A taxa de evaporacdo pode ser controlada pela temperatura, pela
umidade e pela taxa de escoamento do ar, no entanto, outros fatores como espessura das
pecas, teor de agua, tamanho de particulas, também influenciam na contragdo de
volume. E com a sinterizagdo que tanto a resisténcia mecanica quanto a densidade

(diminuicao da porosidade) sao aumentadas [20].

2.5.6 - Primeira Queima de Sinterizagao

A primeira queima, ¢ hoje, realizada no forno Inceramat 3 por cerca de 30
minutos apods a barbotina ter sido depositada (por capilaridade) sobre o molde refratario.
De acordo com o programa especifico deste material, o forno leva 6 horas para aquecer-
se ¢ chegar a 120°C. Logo ap0s, a temperatura ¢ elevada em 2 horas até atingir 1120°C,
onde se mantém por 2 horas. Apo0s esta primeira queima, o forno ¢ deixado esfriar até a
temperatura de 500°C antes que possa ser aberto. Logo ap0s, o “coping” pode ser
facilmente removido do modelo de gesso refratario, pois este se contraiu mais do que o

“coping” durante a queima.

Figura 5 — A separagdo do “coping” em relagdo ao molde de gesso[7].

Cabe assinalar que na primeira etapa do aquecimento da cobertura de barbotina
sobre o molde de gesso especial da Vita acontece a eliminacao da 4gua mecanicamente
retida primeiro, seguida de desidratacdo (ou calcinacdo) do gesso, que voltara ao estado
de hemi-hidrato (com associacdo contragdo) [18]. Estas transformagdes tém que ser

feitas muito lentamente para ndo afetar a integridade da subestrutura em formagao
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(cujas particulas estardo unidas pelo ligante organico); por isso, a demanda de 6h nesta
etapa. Depois, 0 conjunto gesso mais a subestrutura verde ¢ aquecida mais rapidamente,
onde ocorre a decomposicao térmica do aditivo organico (sem deixar residuos), o gesso
residual sofre uma completa desidratagdo (calcinagdo a morte) e com cristalizagdo e
crescimento de graos. A subestrutura se sinteriza parcialmente dando um corpo poroso,
capaz de auto-sustentar-se. Um detalhe importante no resfriamento, apds a primeira
queima, ¢ que o gesso deva contrair-se ndo menos do que a subestrutura, para

preservacdo mecanica desta tltima.

2.5.7 - Segunda Queima de Sinterizagao

Para que esta fase seja possivel, a subestrutura sinterizada ¢ removida do troquel
de gesso e colocada sobre uma almofada refrataria “W” que suporta a temperatura de
queima. A temperatura inicial é de 120°C com uma taxa de aquecimento que eleva em 1

h a temperatura do forno até 1180°C, onde permanecera por 2h.

Figura 6 — “coping” sobre a almofada “W” para a segunda queima [7].

2.5.8 - Adaptacgao da restauragao no modelo de trabalho

Antes de dar continuidade ao trabalho, ¢ necessario checar a adaptacdo da
subestrutura sinterizada ao modelo troquelizado, ap6s remover deste o verniz de alivio.
Neste momento, ¢ importante que nenhuma pressao seja realizada sobre a subestrutura
devido ao risco de sua fratura. O contorno e a fun¢ao do dente deverao ser conferidos e
a usinagem podera ser realizada com pecas diamantadas de granulagdo fina em baixa

temperatura ¢ sem pressdao. Com um espessimetro (pinga medidora de espessura), o
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“coping” devera ser aferido e colocado no modelo troquelizado para visualizacdo da
adaptacdo. Se em algum ponto houver falha, o otimizador da VITA (que ¢ uma mistura
do p6 do espinélio com cera) ¢ aplicado nesses defeitos preenchendo-os. Se aplicado
esse otimizador, o conjunto devera ser levado ao forno e aquecido (78°C/min) até a

temperatura de 1140°C, onde permanecera durante 40 min.

Figura 7 — a) A otimizagao do “coping”, b) “Coping” em suporte “W” [7].

2.5.9 - Aplicagdo do P¢6 de Vidro

Mistura-se o p6 de vidro da VITA In-Ceram® Spinell com 4dgua destilada até se
obter uma mistura de consisténcia fina. Tal mistura sera aplicada em camadas de 1 a
2mm apenas na superficie da subestrutura que serd revestida, ndo sendo aplicada nas

margens da coroa.

Figura 8 - (a) A aplicagdo do vidro de lantanio sobre o “coping”, (b) “Coping” em

suporte “W” [7].
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2.5.10 - Infiltragdo do vidro no forno VITA VACUMAT ®

O “coping” € colocado sobre um pino de platina numa membrana refrataria “W”
para que as margens nao entrem em contato com o pino de platina prevenindo, assim, a
entrada de vidro para dentro da coroa. A temperatura inicial ¢ de 600°C, com uma
rampa de aquecimento de 44°C/min até atingir a temperatura de 1130°C, que
permanecera durante 20 minutos. O tempo sob vacuo serd de 2Imin, iniciando na
temperatura de 600°C (12 min) e por mais 9 min na temperatura de 1130°C. Nesta
etapa, o vidro fundido escoar-se-4 por capilaridade para os intersticios entre particulas
cristalinas, preenchendo os poros. Com o resfriamento, essa fase fundida forma uma
matriz vitrea que resulta em um corpo denso e resistente. No final, a microestrutura sera
de uma fase vitrea continua, uma fase cristalina continua e uma minima porosidade

remanescente possivel. Assim, a resisténcia desses materiais sera controlada pelo grau

de vitrificagao.

Figura 9: ceramica parcialmente infiltrada [7].

2.6 - Acabamento: remocao do excesso de vidro

Todo o excesso do vidro pode ser removido com uma ponta diamantada de
granulagdo grosseira ou menos abrasiva para a superficie da subestrutura. O jateamento
do material residual ¢ realizado com 6xido de aluminio de 50um.

Segundo Conceigao [1], todas as ceramicas odontologicas apresentam defeitos de
superficie, também conhecidos como trincas de Griffith, que se formam durante o
processo de secagem e sinterizacdo. Quando a ceramica ¢ submetida a uma forga que

tende a dobra-la, sdo geradas tensdes de tracdo que se concentram nas extremidades
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dessas trincas. Pelo fato da ceramica ser um material friavel, ou seja, por apresentar
limitada capacidade de distribuir tensdes localizadas, essas tensdes se concentram nas
extremidades das trincas, promovendo a propagacdo das mesmas através da ceramica,
de modo fragil (isto é, sem consumir energia ou exigir a realizacdo de trabalho
mecanico). Portanto, o processo de fratura esta associado com a propagacao de trincas

através do material ceramico, e tudo que venha reduzir, dificultar e/ ou impedir essa

propagag¢do ird aumentar a resisténcia intrinseca da ceramica.

Figura 10 — (a) Remocao do excesso de vidro com broca, (b) Remocdo do excesso de

vidro com jateamento [7].

2.6.1- Queima de Controle do Vidro

A subestrutura ¢ colocada numa membrana ceramica fibrosa “W” no forno e
aquecido até 600°C, permanecendo durante 5 minutos. Depois deste controle, um
microjateamento da coroa com particulas de 6xido de aluminio de 50pm de didmetro ¢
realizado. E importante lembrar que pelo menos duas queimas de controle do vidro seja
realizada (a Ultima delas necessariamente antes da aplicacdo da porcelana de cobertura),
para garantir que nenhum vidro remanescente na superficie do casquete ira

comprometer a adesdo da porcelana a infraestrutura cristalina.

2.7 Sintese do Espinélio

Como a reacdo de formacgao do espinélio a partir dos seus 6xidos constituintes,
MgO e Al,O3, esta associada a uma expansdo volumétrica de cerca de 5% [23], a
maioria das técnicas de sua utilizacdo requer um processo intermediario de calcinagao,

ao redor de 1600°C, para realizar a maior parte da reagdo de espinelizagdo, seguida de
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britagem e moagem, bem como conformag¢dao e requeima para dar um produto
sinterizado denso.

Van Zyl et al [24] patenteou um método de fabricar composto espinélico de
aluminato de magnésio com a formula Mg(;+Al2+y)O4 , na qual 0<x < 0,2 ¢ 0<y<0,35.
Para a producao desse espinélio, foram misturados aluminio metélico particulado e um
componente de magnésio selecionado a partir de 6xido de magnésio e de seus
precursores. Esses materiais foram misturados e aquecidos entre 800 a 1150°C, num
ambiente oxidante para causar a oxidacdo de pelo menos parte do aluminio. Com o
aquecimento adicional, de 1150 a 1350°C, em ambiente oxidante ocorre, uma reagio
mutua do 6xido de aluminio com o 6xido de magnésio.

Zhang et al [25] sintetizaram p6 de espinélio de MgAl,O4 pelo aquecimento de
composicao equimolar de MgO e Al,O3; em LiCl, KCI e NaCl. A temperatura da sintese
pode ser diminuida a partir de 1300°C (requerida pelo método cerdmico convencional
de mistura de pos) até 1100°C em LiCl, ou até 1150°C em KCI ou NaCl. O p6 de
espinélio sintetizado em banho de sal fundido era pseudomorfico e retinha, numa larga
extensdo, o tamanho e a morfologia da matéria prima original de Al,Os, indicando que
um mecanismo de formagdo de “template” desempenha um importante papel no
processo de sintese.

Rezgui e Gates [26] usaram a sintese sol-gel para preparar 6xidos de aluminio e
magnésio a partir de misturas de butdxido de aluminio e etdoxido de magnésio, com
razdo atdmica Al/Mg igual a 4. As reagdes de hidrdlise e condensagdo foram
controladas pelo acido acético na auséncia de agua adicionada; a razdo R de acido
acético e alcoxido de aluminio foi variada desde 1 até 6. Para R > 1, formaram-se
precipitados gelatinosos com quantidades relativamente grandes de espécies de acetato
na forma de materiais cristalinos em camadas, que na calcina¢do perderam seus ligantes
acetatos e formaram um material cristalino composto de uma mistura de alumina amorfa
e espinélio cristalino MgAlL,Os. Inferiu-se que o excesso de alumina tinha remanescido
amorfa e altamente dispersa neste material relativamente ordenado. Para R = 1,
entretanto, formou-se um gel, e o material era menos cristalino do que os precipitados
gelatinosos por causa da relativamente baixa concentragdo de acetato. Quando o gel foi
calcinado, uma mistura de espinélio cristalino MgAl,O4 e alumina amorfa se formou,
com a alumina estando separada do espinélio e ndo altamente dispersa de maneira que,
apds a calcinagdo numa temperatura maior do que 750°C, a mistura heterogénea de

fases cristalinas de 6xido de magnésio-aluminio e 6xido de aluminio se formou.
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2.8 A Influéncia da Temperatura de Tratamento Térmico no Crescimento

de Grao em Pés de Espinélio

Bhaduri e Bhaduri [27] estudaram as evolugdes de fases e microestrutura durante
o tratamento térmico de pds nanocristalinos (2,8nm até 94nm) no sistema Al,03;-MgO.
Os pos foram previamente sintetizados usando um processo de “auto-igni¢ao”
exotérmica e continham fases fora do equilibrio, isto é: espinélio rico em alumina,
espinélio estequiométrico e espinélio rico em magnésia. Os tratamentos térmicos foram
feitos entre 1100°C e 1300°C durante o periodo de 2h a 8h. O crescimento exagerado de
grao aconteceu nas composi¢des tanto ricas em alumina quanto ricas em magnésia
quando submetidas ao tratamento térmico a 1200°C durante 2h. A nanocristalinidade foi
mantida para a maioria das composi¢des até 1100°C. Os tamanhos de cristais de

espinélio apds o tratamento térmico situaram-se na faixa de 10nm até¢ >100nm.

2.9 A Influéncia da Temperatura de Sinterizagdo na Densificacdo de Pecas

de Compactados de P6 de Espinélio

Sarkar e Banerjee [28] estudaram a densificagdo tinica de compactados de MgO
e Al,O3 com razdes molares: 1:1 (estequiométrica), 2:1 (rica em magnésia) e 1:2 (rica
em alumina). O pd fino foi obtido em moinho atritor (durante 2, 4 e 6h), o que
contribuiu grandemente para a densificacdo. O produto cominuido foi prensado
isostaticamente com 175MPa para dar briquetes de 25mm de didmetro ¢ 10 mm de
altura. Os briquetes foram primeiro secos a 110°C e a seguir sinterizados a 1550, 1600 e
1650°C, usando uma taxa de aquecimento de 1°C por minuto e um periodo de residéncia
a temperatura de 2h A densificacdo foi mais facil para a composi¢do enriquecida em
MgO e mais dificil para a composi¢@o enriquecida em Al,Os; esta Gltima composicdo
ndo apresentou corundum livre quando sinterizada a 1650°C. Em relagdo a composi¢do
estequiométrica, prolongada moagem além de 4h e sinterizagdo acima de 1600°C nio
mostrou qualquer efeito significativo sobre a densidade final do produto sinterizado. Na
composicao enriquecida em MgO, os graos de periclasio livre dificultam a migragao de
contorno de grao e previnem o crescimento do mesmo, obtendo-se uma maior
densificacdo [29]. A densificagdo da composi¢do enriquecida em alumina dependeu

muito da moagem ultra-fina, em todas as temperaturas de sinteriza¢do, dando 96,4% da

20



densidade tedrica para o pd cominuido durante 6h e sinterizado a 1600°C, enquanto
1550°C revelou-se inadequada como temperatura de sinterizagdo desta composigéo.

Sarkar et al [30] estudaram o efeito da reatividade da alumina sobre densificagdo
de espinélios (66% Al,03-34%MgO, e 90%Al,05-10%MgO) ndo-estequiométricos
sinterizados na reacao. A reatividade da alumina foi variada pela temperatura de sua
calcinagdo entre 800 e 1600°C. A sinteriza¢do para todas as bateladas foi realizada na
faixa de temperatura de 1600 a 1700°C. A calcinagdo da Alumina a 1200°C acarretou
numa Otima densificagdo de espinélios ndo estequiométricos. A densidade do produto
sinterizado cresceu com a elevagdo da temperatura de sinterizagdo para ambas as
composigdes, mas principalmente para aquela enriquecida em alumina. Outrossim, a
temperatura de calcinagdo da alumina ndo teve praticamente nenhum efeito sobre a
densidade do sinterizado de espinélio enriquecido com MgO.

Sarkar et al [31] investigaram o efeito da reatividade da alumina sobre a
densificagcdo de espinélio de aluminato de magnésio rico ou magnésia (34% em peso de
MgO) sinterizado com reagdo. A reatividade da alumina foi variada mudando a
temperatura de calcinagdo até 1600°C, o que influenciou grandemente a reagdo de
espinelizagdo. A densidade do produto sinterizado ndo variou muito com a temperatura
de calcinac¢do da alumina até 1200°C, mas a calcinac¢do a 1600°C resultou em reduzida
sinterabilidade devido a inércia aumentada. O aumento da temperatura de sinterizagao
aumentou a densificagdo, mas uma pequena queda na densidade foi observada na
sinterizagdo a 1700°C devido, provavelmente, ao crescimento de grio em maior
temperatura de sinterizagao.

Sarkar et al [32] estudaram a densificagdo do espinélio de aluminato de
magnésio utilizando os processos de sinterizacdo tanto de mono-estdgio quanto de
duplo-estagio, usando moinho atritor para a redu¢do do tamanho de particula. O
espinélio pré-sintetizado, uma mistura estequiométrica de magnésia e alumina
calcinadas foi utilizada para o estudo. Uma pré-sintetizagdo de espinélio e a calcinagdo
das matérias primas foram realizadas a 1400 e 1600°C. A moagem foi feita durante 2, 4
e 6h. Verificou-se uma grande influéncia da moagem durante 6 h sobre a densificagao,
cujo valor maximo obtido foi de 99,5%, sem nenhuma pré-sintese de espinélio. Isto € o
resultado de duas forcas motrizes para a sinterizacdo: alta energia de superficie e
sinteriza¢do com reagdo quimica.

Tripathi et al [33] estudaram o efeito da reatividade do MgO na sintese e

densificacdo de espinélio de aluminato de magnésio. O Espinélio de aluminato de
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magnésio estequiométrico foi sintetizado pela reagdo de sinterizacdo de alumina com
magnésia caustica e sinterizada. A expansdo de volume de 5 a 7% durante a formacdo
de MgALO, foi utilizada para identificar a temperatura de inicio da formacgdo e
densificagdo do espinélio por meio de dilatometria de alta temperatura. Magnésia
caustica e magnésia sinterizada comportam-se diferentemente no tocante a formacao de
fase e densificacdo do espinélio. A densificagdo do espinélio de Mg-Al foi realizada
entre 1650 e 1750°C.

Shuzhi et al [34] estudaram a estrutura e os espectros infra-vermelhos de pos de
solugdo solida preparados pelo método quimico. Oxidos metalicos de nanotamanhos
como matérias primas poderiam decrescer a temperatura de sinterizacdo da ceramica e
permitiriam o pleno desenvolvimento de suas propriedades fisicas e quimicas. Toda a
faixa de composicao do sistema MgO-Al,Os foi estudada e os resultados mostraram que
os poOs nanoestruturados de alumina-magnésia formam solugdo sélida numa larga faixa
de composi¢do. O tamanho de grao cresceu linearmente com o aumento do teor de
magnésia e foi menor do que 3,6nm para a solugdo solida de alumina. O tamanho de
grao segue uma fungdo parabolica com a quantidade de alumina adicionada. O tamanho
de grao foi menor do que 15nm para a solugdo sélida de magnésia.

Ganesh et al [35] concluiram que diferentes classes de espinélios densos de
MgAlL,O4 estequiométricos € ndo estequiométricos podem ser preparados pelo processo
de dupla-queima usando matérias-primas de alumina e magnésia. A formacdo da fase
espinélio MgAl,04 ¢ fortemente dependente dos teores de umidade e de CaO nos 6xidos
precursores. O excesso de alumina e de magnésia também influencia grandemente o
comportamento de densificacdo dos espinélios de MgAl,O4. Graos de espinélio densos
estequiométricos com uma densidade aparente maior do que 3,35 g/cm’, porosidade
aparente menor do que 2,0% e uma capacidade de absorcao de 4gua menor do que 0,5%
podem ser preparados a 1650°C durante lh, a partir do pd de espinélio tendo um
tamanho médio de particula menor do que 2pm, o teor de CaO > 0,9%, a densidade a
verde do compacto > 1,95 g/em’ e teor de espinélio de > 90%. Espinélios
estequiométricos tinham um tamanho médio de particula de 10um enquanto que
espinélio rico em alumina (com 90% alumina) tinha um tamanho médio de grao de
20um quando sinterizado a 1650°C durante 1h. Matérias-primas tendo teor de CaO
maior do que 0,9% exibiram maiores propriedades sinterizadas quando comparadas com

outras.
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3 - Materiais e Métodos

3.1- Materiais

3.1.1 - Materiais para confecgio dos corpos-de-prova do In-Ceram® Spinell

Placas de acrilico de espessura 4 mm e 30 mm de comprimento

Discos de carborundum para corte das placas de acrilico

Silicone de adi¢ao do tipo Polivinilsiloxano (Elite Doublé, Zhermack, Italia)

Gesso especial para In-Ceram ® Spinell (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Po de espinélio Lote: 6985 (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

Liquido: Aditivo (ampola) In-Ceram ® Spinell (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha) - Lote: CH-8 EA 067

Po6 de Vidro de Lantanio (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)

Agua Bidestilada

Esferas de 6xido de aluminio de 50um

Broca de acabamento de diamante sinterizado de granulacdo grosseira SuperMax
(Edenta) 9001.140HP

Disco de Feltro

Pasta de diamante para polimento de Cerdmicas Kota”™ (1-1,5um)
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P6 do gesso VITA

P6 da Barbotina

Figura 11 - Materiais componentes do Kit da Vita In-Ceram® Spinell

3.1.2 — Equipamentos

Vibrador para gesso (VH Softline)

Aparelho de ultrassom Vita Vitasonic® IT (Vita Zahnfabrik, Bad sackingen, Alemanha)
Forno de queima Vita Inceramat® 3 (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Forno de queima Vita Vacumat®™ 40 (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
Forno de queima Thermolyne 46200

Micromotor de Baixa Rotacdo (W& HMF - perfecta)

Broca SuperMax — granulagao grossa (Edenta 9001.140HP)

Trijato Easy Blast (Bego)

Paquimetro de duas casas decimais Starrett”™

Maquina Universal de Ensaios Mecanicos (EMIC linha DL 1000)

Microscopio Eletronico de Varredura (JEOL JSM-6460 LV)
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Figura 12:
Equipamentos utilizados: a) vibrador de gesso (VH Softline) e ultrassom Vitasonic, b)
paquimetro de duas casas decimais (Starrett”), ¢) broca Super Max (Edenta), d) Forno

InCeramat”® 3, ¢) Forno Vacumat®, f) Forno Thermolyne 46200, g) EMIC (DL1000)
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3.2 - Métodos

3.2.1 — Caracterizagdo de matérias-primas

O gesso, 0 po de espinélio e o vidro de lantinio utilizados na técnica In-Ceram®
Spinell foram submetidos & analise em microscopio eletronico de varredura e EDS no
laboratério F-203 do PEMM/ COPPE/ UFRIJ.

Para a analise do pd do In-Ceram Spinell no MEV, uma suspensdo de 10ml de
alcool etilico em 0,001g do p6d de In-Ceram® Spinell foi preparada para melhor analise
por elétrons secundarios, de trés regides. A partir dessas imagens micrograficas com
aumento de 4500x, cada aglomerado foi medido em seis eixos, € em seguida uma média
foi obtida de trés diferentes campos.

O p6 do In-Ceram®™ Spinell foi também analisado quanto & distribui¢io do
tamanho das particulas no equipamento Mastersizer 2000, acessorio UM da Malvern
Instruments do laboratério CETEM /UFRJ Setor de Caracterizagdo Tecnoldgica. Para
que essa analise fosse possivel, uma amostra do pé foi preparada em 4dgua deionizada e
mantida sob agitacdo por 30 minutos em agitador magnético. Preencheu-se o
compartimento de amostra com 600ml de agua deionizada e, depois, toda a dispersao
permaneceu por mais 5 minutos em agitacao a 1700 rpm.

Para identificar o composto e averiguar o tamanho do cristalito das particulas do
p6 de espinélio, foi realizada a difragdo de Raios-X, no equipamento da Rigaku
(NUCAT/UFRJ). A tensao do filamento foi de 30 kV/ 15 mA e o anodo utilizado foi de
cobre. O gonidmetro deslocou-se no modo passo € o incremento foi de 0,05 °. A partir

dos dados obtidos, a equacdo de Scherrer foi aplicada:

094
B.cos 6,

Onde:

t é o tamanho do cristalito (A);

L ¢é o comprimento de onda da radiagdo (A); {=1,5418 A}

B ¢ a largura do pico (em radianos); {o valor encontrado estd em graus = 0,240365,
passando para radianos fica 0,0041952}

Op ¢ 0 angulo onde a intensidade ¢ méxima.{ 26 = 36,898}
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3.2.2 Preparacao dos Corpos-de-Prova

Foram preparados 112 corpos-de-prova de In-Ceram® Spinell respeitando-se a
norma ISO 6872:1995(E) [36]. Segundo a norma, os espécimes tém que apresentar
largura = 4+0,25mm, comprimento de pelo menos 20mm e espessura = 1,2+0,2mm.As
dimensdes finais das barras utilizadas neste trabalho foram: largura = 4mm,

comprimento = 25mm e espessura =1,2 (+0,2) mm, conforme figura abaixo:

’o‘ 1,2mm
1

- 4mm
Coreenennniniactntoctiececacsetectcscansnsanses \‘.
\ ,

Figura 13 — Dimensdes finais dos corpos de prova

Todos os espécimes foram aferidos com paquimetro Starrett” de duas casas
decimais para melhor controle das dimensdes.
Os corpos de prova foram elaborados a partir de um padrao polimérico de seccao

retangular e dimensdes de 4 x 4 x 25 mm®

, 0 qual foi duplicado em um material a base
de polivinilsiloxano (Elite® Double). Este molde foi preenchido com um material tipo
gesso especial disponivel comercialmente para o sistema In-Ceram” (VITA
Zahnfabrik), o qual foi manipulado seguindo as instrugdes do fabricante. Sendo assim,
20 gramas de p6 de gesso foram manipulados com espatula para gesso numa cuba de
borracha com 4,6mL de agua destilada. Apds a manipulagdo, o gesso foi vertido sob
vibragdo em aparelho vibrador de gesso (VH Softline) para evitar o aprisionamento de
bolhas. Depois de duas horas, o processo de cristalizacao do gesso ja estava completo e
as barras de gesso foram, entdo, removidas do molde e lixadas com lixa d’agua a seco e,
em seguida, aferidas com paquimetro nas dimensdes 4 x 4 x 25mm’. Assim, foram
obtidas as barras de gesso para a realizagdo do processo de colagem de barbotina.
Depois, um outro padrao polimérico foi confeccionado com as dimensdes de 6 x 4

X 25 mm’, através da duplicagdo em material polivinilsiloxano (Elite® Double). Dentro

deste molde, foram colocadas as barras de gesso previamente preparadas e ja secas. No
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conjunto molde polimérico / barra de gesso, sobrou uma cavidade de 2 x 4 x 25 mm’,
onde foi aplicada, com um pincel, a suspensdo de aluminato de magnésio (barbotina de

In-Ceram® Spinell), conforme figura a seguir:

25 mm
Figura 14 - Conjunto barra de gesso (4x4x25mm’) e barbotina (2x4x25mm’) para

técnica “Slip Casting”.

A aplicagdo da barbotina foi cuidadosamente realizada e em alguns subgrupos foi
aplicada apenas com auxilio de um pincel e sem vibrador, enquanto que em outros
subgrupos com pincel e vibrador. Esse procedimento teve por objetivo verificar se o
vibrador influenciaria nos resultados finais. Durante a colagem por barbotina, o solvente
foi removido por capilaridade pelo gesso, enquanto que as particulas do espinélio foram
depositadas sobre o0 mesmo. Conforme o nivel de barbotina decaia, mais suspensdo era

acrescentada para que a altura desejada da peca fosse alcancgada.

LR

Figura 15: a) Moldes poliméricos com barra de gesso e b) aplicagdo da barbotina com

pincel, segundo indicagdes do fabricante.

Apos a colagem da barbotina, o conjunto barra de gesso / barra verde de espinélio
foi removido do molde e parcialmente sinterizado no forno Inceramat® 3 (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha). O programa de sinterizagdo do espinélio,
processado por colagem em barbotina, sugerido pelo fabricante, consiste em um pré-

aquecimento de 6 horas até uma temperatura de 120°C, com taxa de aquecimento de
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20°C/h. A partir desta temperatura, durante 2 horas, a temperatura se elevou até 1120°C,
com taxa de aquecimento de 500°C/h, com patamar de 2 horas nesta temperatura (ver
grafico 1). O procedimento descrito foi realizado para todos os corpos de prova do
grupo I, porém, para os corpos de prova do grupo II, o patamar da temperatura em

1120°C foi de 3 horas (ver grafico 2).
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Grafico 1-Tempo e Temperatura de Queima de Sinterizacio do In-Ceram Spinell®

(Grupo-I)
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Grafico 2- Tempo e Temperatura da Queima de Sinterizagdo do In-Ceram ® Spinell

(Grupo-1II)

ApoOs a primeira queima parcial, a temperatura foi deixada cair até pelo menos
500°C antes da abertura do forno e a segunda queima se iniciou a uma temperatura de
120°C. Os corpos de prova do grupo I (total de 64 barras) foram sinterizados em varias
fornadas, pois o forno ndo comportava todas as amostras. Apds a 1°. Queima de

sinterizagdo, as barras de gesso utilizadas para a aplicacao da barbotina sofreram grande

29



contragdo e¢ foram removidas para dar continuidade ao processo da 2*. Queima de

sinterizag¢do, conforme figura 16.

Figura 16 - Conjunto barra de gesso e barbotina antes da 1*. Queima de Sinterizagao (a)

e depois da 1*.Queima de Sinterizagao (b).

Para a segunda queima de sinterizagdo, cada grupo (Grupos I e II) atingiu as
seguintes temperaturas: 1180°C (subgrupo I-1 e subgrupo II-1), 1210°C (subgrupo I-2 e
subgrupo I1-2), 1240°C (subgrupo I-3 e subgrupo II-3) e 1270°C (subgrupo I-4 e sub
grupo II-4) onde permaceram por duas horas, conforme os graficos 3, 4, 5 ¢ 6,
respectivamente). Para os subgrupos I-1 e II-1, cuja temperatura de segunda queima de
sinterizagdo foi de 1180°C, foi utilizado o forno InCeramat 3, que apresenta temperatura
limite de 1200°C; enquanto os demais subgrupos tiveram os espécimes sinterizados no
forno Thermolyne 46200 também com a mesma taxa de aquecimento do forno
InCeramat 3, que foi de aproximadamente 18°C/min., numa temperatura inicial de

120°C, conforme os graficos.
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Grafico 3 - Tempo ¢ Temperatura da 2*.Queima de Sinterizagdo In-Ceram® Spinell

(Subgrupo I-1 e Subgrupo II-1) no Forno Inceramat 3 — 1180°C
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Grafico 4 - Tempo e Temperatura de Sinterizagdo do In-Ceram ® Spinell (Subgrupo I-2
e Subgrupo I1-2) no forno Thermolyne 46200 -1210°C
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Grafico 5 - Tempo e Temperatura de Sinterizagdo do In-Ceram ® Spinell (Subgrupo I-3
e Subgrupo I1-3) no forno Thermolyne 46200 — 1240°C
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Grafico 6 - Tempo e Temperatura de Sinterizagio do In-Ceram ® Spinell (Subgrupo I-4
e Subgrupo I1-4) — 1270°C
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Posteriormente, em todos os espécimes aplicou-se uma lama de vidro de lantanio

com agua bidestilada, conforme figuras 17 ae b.

(a) (b
Figura 17: (a) P6 do vidro; (b) Aplicag¢do do vidro nas barras de espinélio

Os conjuntos barra de In-Ceram® Spinell sinterizada / lama de vidro foram
colocados no forno Vacumat (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) na

temperatura de 1130°C, durante 20 minutos, conforme o grafico 7.

Temperatura (0C)

1200 1130 1130

1000
800
600
400
200

0 10 20 30 40
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Grafico 7 - Tempo e Temperatura de Infiltragdo do Vidro de Lantanio (Programa da
VITA)
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18 5 2006

Figura 18 - Conjunto barra de espinélio e lama de vidro apds a abertura do forno Vacumat.

Para melhor compreensdo e visualizacdo dos experimentos realizados, uma

tabela foi confeccionada como pode ser visto na tabela 5. E de suma importancia relatar

aqui que os grupos I1.3(s/v) e 1.4 (s/v) ndo puderam ser avaliados, pois durante o

processamento, houve fratura de muitos corpos-de-prova € um nimero pequeno de

amostras resultantes prejudicariam a analise estatistica, sendo, portanto, descartadas da

pesquisa.

Tabela 5 — Grupos e subgrupos da pesquisa

Temperatura

tempo (# amostras)

Fase | Grupol -1120 °C

1* Queima 2h (n=64)

Fase II I-1 I-2 I-3 I-4 1I-1

2* Queima 1180°C 1210°C 1240°C 1270°C 1180°C
(n=16) (n=16) (n=16) (n=16) (n=16)

C S C S C S C S C S

n=8 n=8 n=8 n=8 n=8 n=8 n=8 n=8 n=8 n=8

Infiltragdo 1130° C / 20 minutos
do Vidro

Temperatura
tempo (# amostras)
Grupoll - 1120 °C

3h (n=48)

11-2 11-3
1210°C 1240°C
(n=16) (n=8)

C S C =

n=8 n=8 n=8 *

1130°C / 20 minutos

11-4

1270°C

(n=Y)
C
n=8

ApOs o processo de infiltracdo, o excesso de vidro foi removido com pedra

diamantada para desgaste em ceramica (SuperMax 9001.140HP - Edenta) em

micromotor (W & HMF) com rotacdo de 20.000 rpm. Logo apds, houve jateamento das

superficies com esferas de 6xido de aluminio de 50um a uma pressao de 3,0 bar para

remover o excesso de vidro residual e, em seguida, houve a 1*. Queima de controle para
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aflorar o vidro em excesso até a superficie. A seguir, para que as dimensdes de
1,4(20,2) x 4 x 25 mm’ fossem atingidas, houve o desgaste da cerdmica com a pedra
diamantada SuperMax. Logo apds, houve uma 2% Queima de controle, para aflorar
mais vidro em excesso, conforme as instru¢des do fabricante. Posteriormente, todos os
corpos de prova foram lixados com lixas d’agua 100, 200, 400, 600 ¢ 1200, com o
cuidado de sempre aferir as dimensdes com o paquimetro. Finalmente, para que se
obtivesse um polimento final, utilizou-se a politriz com disco de feltro com pasta
diamantada da Kota® com particulas de 1,5um. Depois de todo o processo de
acabamento e polimento, os corpos-de-prova foram colocados no ultrassom, em alcool
etilico durante 1 minuto, a fim de remover todo excesso da pasta do polimento.
Finalmente, uma tltima queima de controle foi realizada, a fim de minimizar os defeitos
intrinsecos inseridos no material as expensas do acabamento e polimento, além de
contribuir para o relaxamento de tensdes residuais geradas nos espécimes durante a
etapa de usinagem. Segundo Guazzato [37], o tratamento térmico promove o
preenchimento da maior parte de defeitos e falhas pelo vidro melhorando a resisténcia a
flexdo do material. A queima de controle do vidro foi realizada a uma temperatura
inicial de 600°C com uma taxa de aquecimento de 80°C/min até atingir 1000°C,

permanecendo por cinco minutos.
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3.2.3 - Ensaio de Resisténcia a Flexao

No ensaio de flexdo, cada corpo de prova foi flexionado até sua fratura através
do carregamento em trés pontos. No ponto do carregamento, a superficie superior do
corpo de prova ¢ colocada em estado de compressdo, enquanto a superficie inferior
encontra-se em tragdo [22].

Os corpos de prova foram submetidos ao teste de resisténcia a flexao por trés
pontos, numa Mdaquina Universal de Ensaios Mecanicos EMIC (modelo DL 1000).
Segundo a norma da ISO 6872:1995 (E) [36], a distancia entre os apoios deve ser de
12mm a 15mm e a velocidade de descida de 1+0,5mm/min. Para este ensaio, a distancia
entre os apoios foi de 12mm e a velocidade de descida foi de 0,5mm/min, sendo de
0,8mm o diametro do suporte. O suporte de aplica¢do de carga para a configuragao dos
trés pontos deve ser posicionado exatamente no meio dos cilindros de suporte em
+0,10mm. Todos os requisitos até aqui descritos foram utilizados para a realiza¢dao dos
ensaios mecanicos.

Todos os resultados fornecidos pela maquina apds os ensaios de resisténcia a
flexdo foram dados de forga maxima (Newton) para a fratura dos espécimes.
Posteriormente, os resultados da resisténcia a flexao uniaxial a trés pontos (M), de cada

corpo de prova foram obtidos em megapascal.

3.2.4 - Analise Estatistica

A analise estatistica foi desenvolvida com o objetivo de calcular a média, o
desvio padrao e o valor-p para os resultados de todos os testes realizados. Para tanto,
utilizou-se a ANOVA com intervalo de confianca de 95% (p<0,05), através do software
Statistica. Complementarmente utilizou-se a analise de Weibull [38] para se avaliar a
confiabilidade do material frente aos tratamentos propostos.O méddulo de Weibull é um
critério importante na avaliacdo do comportamento mecanico de materiais ceramicos.
Consiste em um tratamento estatistico de valores de resisténcia mecanica que permite
relacionar a probabilidade acumulada de fratura do material a sua resisténcia mecanica
[38]. Assim, o modulo de Weibull, na presente pesquisa, permite analisar a

homogeneidade de defeitos da ceramica em seus varios grupos.
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As formulas utilizadas no calculo do modulo de Weibull estdo especificadas

abaixo:
MOR (médulo de ruptura)
MOR = 71
2bd?

Onde: F ¢ a forca em fratura, em newtons;
| ¢ a distancia entre os apoios, em milimetros;
b ¢ a largura do espécime, em milimetros;

d ¢ a espessura do espécime, em milimetros.

Calculo do Percentil:
=05
n

Pf

Onde: i é o nimero da amostra;

n € o0 namero total das amostras

A teoria de Weibull trata estatisticamente da distribui¢ao dos valores da resisténcia e a

relaciona a probabilidade acumulada de fratura do material, conforme as equagoes:

Pf=1-—exp[- (MOR/S)" ]

1-Pf=exp[- (MOR/So)™ ]

1/ @1-Pf)=exp[-(MOR/S)" ]
In[1/@-Pf)]=[- (MOR/S))™]
InIn[1/(@1-PF)]=m*INMOR-m*InS,

T T

y X
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As retas obtidas por esta equagdo foram mostradas nos graficos de 9 a 22, onde
também se obteve o parametro de Weibull “m” pela regressdo linear dos pontos
experimentais.Quanto mais ingreme for a curva, menos dispersos serdo os valores da

resisténcia mecanica, ou seja, o material ¢ mais homogéneo.

b =-m * In S, Célculo dooy

So = exp (-b/m), unidade de medida MPa

3.2.5 — Analise das barras sinterizadas, antes da infiltracao

Uma analise qualitativa foi realizada para averiguar a diminui¢ao dos tamanhos
de poros, depois da 1%. e 2% Queima de Sinterizacdo, antes da infiltragdo do vidro de
lantanio. O objetivo foi observar se o aumento da temperatura permitiria o avanco da
sinterizagdo da infra-estrutura ceramica, no sentido da defini¢cdo (arredondamento) de
contornos de grao e de poros igualmente mais arredondados (ao lado da diminuicao do

volume de poros).

3.2.5.1 - Analise das médias dos didmetros dos poros e dos tamanhos de grao

Para a analise da porosidade das barras de espinélio sinterizadas e ndo infiltradas
utilizou-se a ceramografia quantitativa do quadriculado. Imagens micrograficas de
microscopia eletronica de varredura das areas fraturadas, em aumento de 3000x, foram
impressas em folha cheia de tamanho A4 onde receberam quadriculamento 10 mm x 10
mm em toda a extensdo. Assim, 25 colunas e 20 linhas foram criadas e nestas
dimensdes, a escala de Sum deu um comprimento de 32 mm, ou seja, 0,15625 pm /mm
(figura 19). Cada poro foi medido 4 vezes (uma na direcdo do eixo vertical, outra na
dire¢do do eixo horizontal e mais duas nas dire¢des das bissetrizes dos dois referidos
eixos. As coordenadas de um poro pequeno (que coube num quadrado de 10 mm x
10mm) sdo x,-X, (abscissas do particular quadrado) e y,- y, (ordenadas do mesmo
quadrado). Por exemplo, as coordenadas da primeira coluna e ultima linha da figura

s30 X;-X; = 4-5 e y;- y, = 8-9. No caso em que poro foi grande e ocupou varios
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quadrados, suas coordenadas indicaram um quadrado de referéncia ao redor do qual o
poro se localizava.

Apesar de uma determinacdo menos precisa, os grdos da ceramica parcialmente
sinterizadas dos grupos 1.1 e II. 1 foram também medidos (4 medidas por grao, vertical,

horizontal, bissetriz 1, bissetriz 2).
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3.2.5.2 Analise da porcentagem de poros para os grupos 1.1 e II.1 sem vibrador

Considerando que as amostras possuiam distribuicdo homogénea, imagens
micrograficas com aumento de 3000x dos Grupos I.1 e II.1 foram impressas em
tamanho A4 e a metodologia a seguir foi aplicada:

a. recortar as bordas em branco;

b. pesar a folha toda da micrografia, o resultado sera a massa total (S ota1);

C. recortar e separar 0s poros e/ ou 0s graos;

d. pesar os poros, o resultado serd igual a massa dos poros (Sporos);
€. pesar os graos, o resultado serd igual 4 massa dos graos (Sgrios)-
f. Swa= S poros + S sslidos
Voo = (loa)’ \% = (1 3 V gios= (1 3
g- total — ( total ) poros — ( poros ) graos — ( graos )
= +
<+—> <+—>
<+—>
1 total 1 poros 1 graos
= 2 _ 2
Sporos (1 poros) Sgréos - (1 grﬁos)

h- V total = ( \/ S total )3 = ( '\I Sporos )3 + ( '\[ Sgrios )3

i. Porosidade ( % em volume ).

Porosidade = V poros / Vo * 100

Porosidade = (/S . Y (S )y * 100

O objetivo desta andlise foi calcular a porcentagem de porosidade
correspondente as impressdes micrograficas dos referidos grupos, ainda nao
infiltrados. Assim, sabendo-se que o volume total de cada subestrutura representada
na impressao micrografica ¢ igual ao volume de poros mais o volume de graos (h)
representados na referida impressao micrografica, para o calculo da porcentagem de
poros, basta dividir o volume de poros pelo volume total e multiplicar o valor

encontrado por 100. Cabe observar que as areas (tanto dos poros quanto dos
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solidos) na impressio micrografica sdo expressas em pm’, de maneira que os
volumes correspondentes possam ser expressos em pm’; para tal fim foram
determinados por pesagem e medicdo da seguinte maneira: (a) uma impressao
micrografica A3, medindo 38,0 cm x 28,4 cm pesa 8,4085g, ou seja, 128,3463
cm?/g; (b) na referida impressdo micrografica A3, a escala de Sum mede 4,6cm e,
portanto, 1 cm = 1,08695 pm, dando 1 cm?’ = 1,181474 pmz; (c) como resultado, a
area de poros representada na micrografia impressa A3 ¢ igual ao produto da massa
de papel da impressdo corresponde aos poros x 128,3463 cm¥g x 1,181474
um?*/cm?; (d) deducdo andloga se aplica a 4rea de solidos representada na impressdo
micrografica A3; (e) como resultado lem® = 1,284211391 um?®; (f) os volumes
parciais (tanto de poros, quanto de sélidos) e o volume total sdo calculados (em
um’) usando a férmula (h) supra discriminada (agora com as 4reas parciais

2
expressas em pm-).

3.2.6 — Anélise das barras de In-Ceram® Spinell infiltradas com vidro

Apos a realizacdo dos ensaios mecanicos, dois espécimes de cada grupo (I.1,
L1s/v, 1.2, 1.2s/v, 1.3, 1.3s/v, 1.4, L4s/v, 1I.1, Il.1s/v, 11.2, 11.2s/v, I1.3, 11.4) foram
analisados por meio de microscopia eletronica de varredura. As imagens foram obtidas
tanto via elétrons secundarios quanto via elétrons retroespalhados. Em adic¢do, os

espécimes submetidos a analise micrografica também foram analisados por EDS.
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4- Resultados e Discussao

4.1 Resultados da Resisténcia a Flexdo

A tabela 6 e o grafico 8 mostram os valores médios da resisténcia a flexdo a 3
pontos dos grupos I e II e seus respectivos subgrupos (1.1, I.1s/v, 1.2, 1.2s/v, 1.3, 1.3s/v,
1.4, L4s/v, 11.1, 1L.1s/v, 11.2, 11.2s/v, 11.3, 11.4) juntamente com o desvio padrdo. As

tabelas completas encontram-se na tabela 10 e 11 do Apéndice.

Tabela 6: Resultados das médias da Resisténcia a Flexao e o desvio padrao das amostras

(Software Excel)

Amostras Resisténcia a Desvio

Flexao (MPa) Padréo

(MPa)

I.1 340,27 69,26
1.2 347,85 77,35
1.3 369,33 4479
1.4 379,12 88,23
II.1 363,44 75,92
1.2 343,93 57,85
1.3 350,36 70,72
1.4 309,42 46,42
I.1sv 348,53 67,19
1.2 sv 309,07 58,18
1.3 sv 328,6 63,58
1.4 sv 32491 87,17
II.1 sv 37491 40,04
I1.2 sv 337,66 57,09
Grupo I 343,46 69,47
Grupo 11 346,62 58,01
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Grafico 8: Médias da Resisténcia a Flexdo x Amostras dos Grupos I e II (Software Origin).

Legenda do Grafico
Grupo 1) 1*. Queima 1120°C 2h / 2* Queima 1120°C 2h / Com Vibrador
Grupo 2) 1*. Queima 1120°C 2h / 2* Queima 1120°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 3) 1*. Queima 1120°C 2h / 2* Queima 1210°C 2h / Com Vibrador
Grupo 4) 1*. Queima 1120°C 2h /2% Queima 1210°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 5) 1*. Queima 1120°C 2h / 2* Queima 1240°C 2h / Com Vibrador
Grupo 6) 1*. Queima 1120°C 2h / 2*. Queima 1240°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 7) 1*. Queima 1120°C 2h /2% Queima 1270°C 2h / Com Vibrador
Grupo 8)1*. Queima 1120°C 2h /2% Queima 1270°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 9) 1*. Queima 1120°C 3h /2% Queima 1180°C 2h / Com Vibrador
Grupo 10) 1*. Queima 1120°C 3h/2* Queima 1180°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 11) 1% Queima 1120°C 3h /2*. Queima 1210°C 2h / Com Vibrador
Grupo 12) 1*. Queima 1120°C 3h / 2*. Queima 1210°C 2h / Sem Vibrador
Grupo 13) 1% Queima 1120°C 3h /2% Queima 1240°C 2h / Com Vibrador
Grupo 14) 1*. Queima 1120°C 3h /2% Queima 1270°C 2h / Com Vibrador

[{e4]

Pela tabela de Tukey (ver Anexo) podem ser analisados os valores de “p” para

cada amostra em relagdo a todas as variaveis estudadas, por exemplo: A comparagao
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entre as amostras cuja 1. Queima de Sinterizacdo a 1120°C 2h e a temperatura da 2°.
Queima de 1210°C, com vibrador, e as amostras cuja 1*. Queima de Sinterizagdo foi de
1120°C 3h e temperatura de 2% Queima foi de 1210°C, com vibrador, daria um
resultado estatisticamente significativo? Pela leitura da tabela, o valor de “p” para a
situagdo citada foi de 1, que nao possui resultado estatisticamente significativo. Porém,
na situacao onde a 1* Queima de Sinterizagao foi de 1120°C por 2h e a temperatura da
2%. Queima foi de 1180°C, sem vibrador; quando comparada com a 1*. queima a 1120°C
por 3h, e a temperatura da 2*. Queima de 1180°C, sem vibrador, houve resultado
significativamente estatistico? A resposta ¢ ndo, pois novamente o valor de “p” ¢é igual
a 1. Portanto, para qualquer situagdo entre as varidveis, ndo houve diferencga
estatisticamente significativa, pois nenhum valor de “p” foi menor que 0,05. Portanto,
ndo houve influéncia estatisticamente significativa para as varidveis tempo e
temperaturas testadas. Porém, numericamente houve uma suave melhora da resisténcia
flexural para temperaturas e tempos maiores (tabela 6 e grafico 8).

Nos graficos 9 a 16 estdo os valores do médulo de Weibull (m) e o coeficiente
de correlagao (Rz) referentes aos grupos 1.1, 1.2, 1.3, 1.4, I1.1, 11.2, I1.3 e I1.4, todos com
vibrador. Nessa ordem, os resultados foram respectivamente: (m=5,54 e R2=97,09%),
(m=4,123 e R’=86,59%), (m=9,1927 e R’=87,02%), (m=5,1722 e R* =86,21%),
(m=4,742 ¢ R*=83,41%), (m=6,5312 ¢ R*= 9522%), (m=5,4097 ¢ R*= 98,17%),
(m=7,4079 e R*= 93,9%). O resumo com os valores de “m” e “R** para todos os grupos
encontra-se na tabela 31 do Apéndice. O valor crescente do mdédulo de Weibull (m)
significa decrescente dispersao dos resultados, isto ¢, maior confiabilidade do material
[39,40]. Na presente pesquisa, 0 modulo de Weibull do grupo 1.3 (9,1927) aumentou
muito em relagdo aos grupos L.1 (5,54) e 1.2 (4,123), indicando uma decrescente
dispersao dos resultados (maior confiabilidade do material) com o aumento da
temperatura de 2%. Queima de Sinterizacao. Para o grupo II, o mdédulo de Weibull dos
subgrupos 11.2(6,5312), 11.3(5,4097) e 11.4(7,4079) foi maior quando comparado ao
moédulo de Weibull do subgrupo 11.1(4,742), mostrando também uma tendéncia a uma
maior confiabilidade do material a medida que se eleva as temperaturas de 2*.Queima.
Os grupos que apresentaram a melhor confiabilidade foram os grupos 1.3 (coeficiente
angular, m = 9,1927) e grupo 1.4 (coeficiente angular, m = 7,4079), o que indica que,
além do efeito do aumento das temperaturas da 2*. Queima de Sinterizagdo existem
outros fatores importantes que contribuem para a reprodutibilidade e confiabilidade dos

resultados, em forma de m e R%.
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Grafico 9: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 1.1 com vibrador
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Grafico 10: Gréfico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 1.2 com vibrador
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Gréafico 11: Grafico da Distribuicdo de Weibull do Grupo 1.3 com vibrador
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Grafico 12: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 1.4 com vibrador
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Grafico 13: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo I1.1 com vibrador
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y = 6,5312x - 38,6
R? = 0,9522

o Inin (1/(1-Pf))
——Linear (Inln (1/(1-Pf)))

Grafico 14: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 11.2 com vibrador
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Grafico 15: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo I1.3 com vibrador
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Grafico 16: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo I1.4 com vibrador

Nos graficos 17 aos 22 tém-se os resultados do moédulo de Weibull e do
coeficiente de correlacdo para os grupos, cuja aplicagdo da barbotina foi realizada sem o
vibrador (conforme preconiza o fabricante), grupos 1.1, 1.2, 1.3, 1.4, II.1, I1.2. que foram
respectivamente: (m=5,9815 e R2=97,89%), (m=4,1419 ¢ R2=94,34%), (m=5,7782 e
R’=96,9%), (m=4,0542 e R>=95,87%), (m=8,8551 e R’=53,92%), (m=6,6271 e
R?=97,31%). O grupo com maior valor de Weibull foi o grupo II.1(m=8,8551), ou seja,
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a variacdo do tempo da 1* Queima de Sinterizacao (lhora a mais do que preconiza o
fabricante) apresentou maior confiabilidade e, conseqilientemente, menor quantidade de
defeitos que refletiu no resultado final da resisténcia mecanica de 374,91MPa (Ver
tabela 11 no Apéndice). Os subgrupos que apresentaram menor valor de Weibull (m=
4,14 e 4,0542) foram respectivamente 1.2 e grupo 1.4 sem vibrador, ou seja, grupos
cujos defeitos maiores repercutiram também no resultado da média da resisténcia a
flexdo (309,07 MPa e 324,91MPa) como pode ser visto na tabela 10 do Apéndice.
Assim, dentre os grupos cuja aplicacdo da barbotina foi sem o vibrador, o aumento do
tempo da 1* Queima de Sinterizacdo (1hora a mais) de acordo com o fabricante parece
melhor, pois minimiza a possibilidade de defeitos nos corpos ceramicos. No caso do
moédulo de Weibull do subgrupo II.1 (8,8551) em relacdo ao mddulo de Weibull do
subgrupo 11.2(6,6271), houve um decréscimo.Todavia, o coeficiente de correlacdo dos
resultados do grupo II.1 é muito baixo (R* =53,92%), tirando a for¢a de sua expressio
em termos de significancia estatistica. Desta forma, tem-se um quadro de nao
significancia estatistica tanto dos efeitos de elevacdo da temperatura da 2* Queima
quanto do aumento do tempo da 1* Queima. Tudo indica que existem outros fatores
fortemente impactantes na resisténcia a flexao do produto final sinterizado e infiltrado

com vidro de lantanio.
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Grafico 17: Grafico da Distribuicdo de Weibull do Grupo 1.1 sem vibrador
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Grafico 18: Gréfico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 1.2 sem vibrador
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Grafico 19: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo 1.3 sem vibrador
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Grafico 20: Grafico da Distribuicdo de Weibull do Grupo 1.4 sem vibrador
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Grafico 21: Grafico da Distribui¢do de Weibull do Grupo II.1 sem vibrador
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Grafico 22: Grafico da Distribuicdo de Weibull do Grupo I1.2 sem vibrador

Quando se comparam todos os grupos, os que apresentaram menores valores de
Weibull foram os subgrupos: 1.2, com vibrador (m=4,1231), 1.2 sem vibrador
(m=4,1419), 1.4, sem vibrador (m=4,0542), tais resultados influenciaram diretamente na
resisténcia a flexao (347,85MPa, 309,07MPa e 324,91 MPa, respectivamente)

Para os subgrupos 1.3 com vibrador e 1.3, sem vibrador, os valores de “m” foram
9,1927 e 5,7782 respectivamente. Tais resultados, repercutiram também no resultado
final das resisténcias, cujos valores foram de 369,33 MPa e 328,60 MPa conforme
tabela 10 no apéndice. Isso significa que para esses grupos, cujo tratamento de tempo e
temperatura de sinterizagdo foi o mesmo, o fato de se ter usado o vibrador contribuiu
para a diminui¢do do nimero de defeitos dos corpos cerdmicos, pois ¢ com a vibragao
que ocorre maior eliminacao de bolhas para a superficie, ndo permanecendo assim no
interior dos corpos de prova, o que facilitaria inicio de trincas. Para os demais
subgrupos (do grupo I), ha uma certa tendéncia ao aumento do modulo de Weibull

quando se utiliza o vibrador (a excec¢do dos subgrupos I.1, cujo valor de “m” diminuiu.
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4.2 Analises microestrutural e elementar

4.2.1 Gesso Nao-Sinterizado (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha).

As figuras 20 e 21 revelam as superficies de fratura de barras de gesso nao
sinterizadas do Sistema In-Ceram® Spinell (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha)
onde se observa, apds o processo de hidratacdo, um padrao reticulado, adequadamente

poroso para a futura técnica slip casting.

] = COFFE<UFR.J 1

Figura 20 - Andlise micrografica, sem recobrimento, por elétrons retroespalhados da

barra de gesso nao sinterizada, antes da aplicagdo da barbotina.
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Figura 21 - Andlise micrografica, sem recobrimento, por elétrons retroespalhados da barra

de gesso ndo sinterizada, antes da aplicagdo da barbotina
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Grafico 23 — Analise EDS do gesso antes da aplicacao da barbotina

Pela analise EDS do grafico 23 pode-se verificar que o gesso ndo sinterizado do

sistema Vita In-Ceram®Spinell é um composto basicamente de oxigénio, enxofre ¢
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calcio, porém, nao ¢ possivel afirmar que esse sistema seja um composto de sulfato de
calcio. A andlise EDS identifica apenas os elementos presentes (O, S, e Ca), mas ndo
indica como eles estdo arranjados. Para a obtencdo desses dados, poderia ser realizada

uma analise de difragdo de Raios-X.

COPFPE-AUFER.J

Figura 22 - Micrografia (MEV, baixo vacuo) da area de fratura de barras de gesso

sinterizadas, apds a aplicagdo da barbotina analisadas por elétrons retroespalhados.

As figuras 22 e 23 mostram micrografia eletronica de varredura do gesso sinterizado
apds a queima da barbotina In-Ceram®Spinell sobre ele. Por comparacio com as
figuras 20 e 21, nota-se que o gesso sofreu recristalizagdo e crescimento de grao, bem
como densificacdo (o que ¢ consisténcia com a sua conhecida contracdo na referida

queima).
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Figura 23 - Area de fratura de barras de gesso sinterizadas, apés a aplicacdo da

barbotina analisadas por elétrons retroespalhados, em baixo vacuo.

422. P6 do In-Ceram® Spinell (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen,
Alemanha)

O p6 de Vita In-Ceram® Spinell foi submetido na COPPE/UFRJ a andlise EDS e
apresentou os elementos quimicos O, Mg e Al (grafico 24), conforme informagdes do

fabricante [ 8].

Full scale counts: 4823 InCeram Espinelio(1)_pt1
Al
5000 | My
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1} 2 4 6 ] 10
kim -1-H keV
Figura 24 - MEV Espinélio
Gréfico 24 - Analise EDS — In Ceram® Spinell COPPE/UFRJ
— COPPE/UFRJ
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Pela analise da suspensdo no MEV por elétrons secundarios do p6 do In-Ceram®
Spinell, observou-se aglomerados irregulares e de tamanhos variados, de 5 a 10um,
conforme figuras 24 a 28. Tal heterogeneidade torna complicada a forma e distribui¢ao

dos poros (intersticios), enquanto que se esses aglomerados fossem esferas e de mesmo

tamanho, intersticios (poros) tetraédricos ou octaédricos seriam formados.

Figura 25 - Micrografia da suspensdo do pd de espinélio: a) regido “a”, b) regido “b”.

Pelo mapeamento EDS de uma das regides do p6 de espinélio (figura 26), pode-
se observar que os agregados do p6 possuem alumina e magnésio distribuidos de forma
homogénea, sendo impossivel distingui-los, pois se trata de espinélio estequiométrico,

conforme resultado obtido pela analise de difracao de Raios-X, relatado posteriormente.
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Data Type: Counts Mag: 4500 Acc. Voltage: 20.0 kV

Figura 26 - Mapeamento por EDS das micrografias da suspensao do p6 de espinélio
Type: Counts Mag: 4500 Acc. Voltage: 20.0 kV Data
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Foi através do Malvern que se pdde obter o grafico 25, onde cerca de 90% do

volume das particulas estdo abaixo de 23um e cerca de 50% volume das particulas estdo

abaixo de 5um. Para o In-Ceram® Alumina, as particulas se situam na faixa de 0,1pm a

0,3um [41] e quando comparado com as particulas do In-Ceram™ Spinell, pode-se

prever que a distribuicao dos tamanhos dos poros sera proporcionalmente menor, como

pode ser observado em micrografias anteriores [42], bem como da Alumina

parcialmente sinterizada (sem vidro). Outros autores [13] ainda citam que as particulas

do In-Ceram® Alumina variam entre 0,5 a 3,5 um e a contragdo de sinterizacao de 0,3%,

o que produz uma controlada microestrutura organizada.
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Grafico 25 - Tamanho do cristalito da amostra do p6 do In-Ceram® Spinell

Tabela 7 — Tamanho do cristalito da amostra do p6 do In-Ceram® Spinell — Leitura 1
Tamanho do cristalito da amostra do p6 do In-Ceram® Spinell — Leitura 1
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Tabela 8 — Tamanho do cristalito da amostra do p6 do In-Ceram® Spinell - Leitura 2

Tamanho do cristalito da amostra do p6 do In-Ceram” Spinell — Leitura 2
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Pela anédlise de Difragdo de Raios-X, (ver graficos 31 e 32 do apéndice) um
difratograma originado parece em muito com os padrdes de um difratograma de uma
estrutura espinélica. Pelos célculos, através da equagdo de Scherrer, o tamanho de
cristalito presente foi de 34,48 nm. Este valor de “t” mostra que o p6 de espinélio usado
no presente estudo (fornecido pela Vita Zahnfabrik) consiste de agregados
policristalinos de nanocristais (34,48 nm), ou seja, um espinélio de maior reatividade na
sinteriza¢do poderia ser obtido numa menor temperatura quando comparada aquela de
espinélios de cristais grosseiros, com a promessa de maior resisténcia mecanica final,
em decorréncia do menor tamanho de grao final (quando comparada aquela decorrente
de cristais iniciais grosseiros). Assim, tamanho de particulas pequeno, associado a
pequena contragcdo, produz uma adequada fidelidade marginal para coroas unitdrias.
Assim, ¢ com particulas tdo pequenas que haverd maior reatividade do Espinélio em
temperaturas mais baixas, pois grdos grosseiros necessitam de temperaturas muito
acima para que haja reagdo de formacdo de espinélio. Em se tratando do p6 do
espinélio, pela analise de difracdo de Raios - X, o resultado obtido foi de particulas de
espinélio de forma cubica, de espinélio puro contendo uma unica fase. A reagdo de
densificagdo plena de espinélio ¢ por demais dificil, pois necessita de elevadas
temperaturas, em torno de 90% da temperatura de fusdo do material, o que pode ser
observado no diagrama de fases do espinélio (figura 1). Portanto, as variagdes do tempo
e temperaturas utilizadas nesta pesquisa foram baixas (a temperatura mais elevada foi de

1270°C) para que fosse completa a formacao de espinélio, mas, se fosse acrescentado a
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este espinélio, pequenas quantidades de alumina ou magnésia em excesso, haveria
sinterizagdo com reag¢do no estado solido formando espinélio ndo estequiométrico. A
partir dai, uma subestrutura com arcabouco mais denso seria formada, porém, uma

indesejada contra¢do aconteceria.
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Grafico 26 - Difratograma do P6 do Sistema In-Ceram® Spinell
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4.2.3 P6 de Vidro de Lantanio (Vita)

As figuras 27 a 29 apresentam micrografias do p6é de vidro de Lantanio da Vita
In-Ceram®Spinell, onde se pode perceber que sdo particulas menores que 300um, mas
podem ser maiores que 100um, embora existam particulas menores do que este ultimo
tamanho. De acordo com as andlises micrograficas, as particulas de vidro infiltrantes
sdo grandes em torno de 200 um para que possam penetrar nas pequenas porosidades da
ceramica sinterizada. Assim, poder-se-ia pensar que particulas pequenas penetrariam
melhor e de maneira mais eficaz em toda a estrutura ceramica, todavia, o processo de
infiltracdo ocorre em duas etapas; onde a primeira ¢ a absorc¢ao de calor radiante (quanto
maior a superficie faceando a radiacdo, tanto melhor a absor¢cdo de calor) e segunda
etapa ¢ a condugdo de calor da superficie absorvedora para o interior da massa de vidro
(a massa continua de vidro, isto €, particula grande de vidro, ¢ preferivel) enquanto que
uma camada de particulas muito pequenas terd dificuldades de condugdo. Isso significa
que a superficie das particulas de tamanhos menores ficaria muito quente, mas o interior
dessas ficaria frio, pois a conducdo entre as particulas da superficie para as situadas na

parte interior da camada seria dificultada, haja vista a presenca de ar entre elas.

%

» A

COFPPE/UFRJ

Figura 27 - MEV Vidro de Lantanio (PEMM/UFRIJ). Andlise por elétrons retroespalhados.

Em (a) sem recobrimento € em (b) com recobrimento de ouro.
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Pelas analises EDS, nos graficos 27 a 30, pode-se observar que o p6 de vidro de In-
Ceram®Spinell apresenta em sua composi¢ao aluminio, silicio, lantanio, itrio, magnésio,

bismuto, aluminio e calcio.

Vidro La
Bl L N

Figura 28 - Particulas do vidro de lantanio,
Image Name: Vidro La, Accelerating

Voltage: 15.0 kV, Magnification: 120

Full scale counts: 464 Vidro La_pt1
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Grafico 27 - Analise EDS do ponto 1 da figura 28.
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Full scale counts: 1477 Vidro La_pt?
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Grafico 28 - Analise EDS do ponto 2 da figura 28.
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Grafico 29 - Analise EDS, do ponto 3 da figura 28.
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Vidro

Figura 29 - Image Name: Vidro,
Accelerating Voltage: 20.0 kV,

Magnification: 500, Detector: Pioneer

Full scale counts: 2025 Vidro _pt1
2500 — Si
Al
2000 — My
1500 La
0 Au Ti
1000 - Y
500 i
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2 4 6 8 10
kim-1-H keV

Grafico 30 - Analise EDS, do ponto 1 da figura 29.

Para analise da composi¢do do vidro, de lantanio, seria melhor uma andlise por difragao
de Raios-X. A composicao realizada pela analise EDS nesta pesquisa foi semelhante as

informagdes do fabricante, conforme a tabela 9.
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Tabela 9 — Composicao do vidro de lantanio (fabricante).

(;omposigao %(peso)
Oxidos

Si0; 14-18
AlLOs 12-17
B>0; 10-12
TiO, 5-7
La,0s3 29-35
Y»0s5 10-15
BiO, 4-5
MgO 2-3

4.2.4 Anélise Microestrutural das Barras de Espinélio Sinterizadas e ndo

infiltradas com Vidro

As Figuras 30 e 31 apresentam micrografias da superficie de fratura de barras de
espinélio parcialmente sinterizadas do grupo I.1 (sinterizada conforme preconiza o
fabricante nos graficos 1 e 3), mostrando que a sua microestrutura ¢ de graos cubicos,
angulosos (lembrando as particulas de espinélio do p6 original), com graos maiores
unidos por uma série de particulas menores que se soldaram de maneira incipiente e a

distribuicdo de poros foi homogénea.

Figura 30 —
Micrografia da barra
de In-Ceram® Spinell
do Grupo I.1 sem
vibrador, parcialmente
sinterizada, com
aumento de 800x,
analise por elétrons

retroespalhados




-

Figura 31 —
Micrografia da barra
de In-Ceram® Spinell
do Grupo I.1 sem
vibrador, parcialmente
sinterizada, com
aumento de 3000x,
analise por elétrons

retroespalhados

Figura 32 —
Micrografia da barra
de In-Ceram® Spinell
do Grupo II.1 sem
vibrador, parcialmente
sinterizada, com
aumento de 3000x,
analise por elétrons

retroespalhados

Deste processo, houve uma porosidade muito varidvel em tamanho e forma. No

entanto, esta variabilidade pode ser observada ao longo de toda massa sinterizada da

barra de espinélio (figuras 32 a 40). Isto torna bastante compreensivel a importante

contribuicdo do processo de infiltracdo do vidro de lantanio no fortalecimento da infra-

estrutura da futura proétese dental; afinal, poros maiores sdo mais facilmente preenchidos

pelo vidro, enquanto que poros menores requerem um tempo muito maior. No entanto, ¢

complicado afirmar apenas por inspe¢do visual que houve uma alteracdo consideravel

entre as duas micrografias (figuras 31 e 32), porém, pelo céalculo da porosidade, na
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micrografia do grupo I.1 (figuras 39 e 40), a porosidade calculada foi de 29,87% (massa
total de 8,46 g; massa dos graos de 5,38g; massa dos poros de 3,06g ), enquanto que
para o grupo II.1, a porosidade foi de 18,3 % (massa total de 8,58 g; massa dos graos de
6,27 g; massa dos poros de 2,31 g). Posteriormente, outras determinacdes das
porosidades foram feitas em relacdo as demais amostras e o resultado da porosidade foi
na faixa de 4 a 5% (ver tabela 32 no apéndice). Por isso, a técnica merece
aperfeicoamento para ser aplicada com maior consisténcia. As médias do tamanho de
grao das amostras do grupo 1.1 e do grupo II.1 foram calculadas e ambas deram o valor
de 3,8um e o diametro médio dos poros foi de 0,97 um para o grupo I.1 ¢ 0,96 um para
o grupo II.1. Esse resultado pode ser melhor explicado analisando-se o digrama de fases
(figura 1) do espinélio, pois ¢ necessario um grande aumento da temperatura para que se
consiga uma reagdo de sinterizacdo eficiente do espinélio. Para os demais grupos, ndo
houve o calculo do tamanho de grdo, porém, o didmetro médio dos poros pdde ser
calculado. Sendo assim, o valor do didmetro médio dos poros para os grupos 1.1, 1.2, .3,
I.4, 1.1, 11.2, II.3 e I1.4 ¢ o coeficiente de variabilidade foram respectivamente de:
0,97um (coeficiente de variabilidade de 50%), 0,64um (coeficiente de variabilidade de
74%), 0,73um (coeficiente de variabilidade de 66%), 1,07um (coeficiente de
variabilidade de 76%), 0,96 um (coeficiente de variabilidade de 59%), 1,05 pm
(coeficiente de variabilidade de 70%), 0,74 um (coeficiente de variabilidade de 65%),
0,52 um (coeficiente de variabilidade de 71%).

Nos resultados apresentados do grupo II, com o aumento do tempo da 1?*
Queima em lhora e os pequenos incrementos na temperatura da 2. Queima de
Sinterizacdo, houve uma tendéncia a diminuicdo do didmetro médio dos poros, a
excegdo do grupo I1.2, cujo valor foi de 1,05 um. Para os grupos 1.2 (0,64 pum), 1.3
(0,73 um) houve uma tendéncia a diminui¢do do didmetro médio dos poros quando
comparados ao grupo 1.1(0,9725um), a excegao do grupo 1.4, cujo didmetro médio dos
poros foi de 1,07um. Assim, dentre os resultados apresentados, deveria ser feita uma
reavaliagdo dos grupos 1.4 (com didmetro médio de poros no valor de 1,07 pm) e 11.2
(didmetro médio de poros de 1,05um) wuma vez que os proprios coeficientes de
variabilidade foram elevados, no valor de 76% e 70%, respectivamente. A analise da
porosidade pelo método do quadriculamento teve que ser utilizada nesta pesquisa
devido ao pouco tempo de trabalho. Outrossim, deixa alguns questionamentos, pois a
area fraturada pode ter tido arrancamento de particulas e estas terem sido contadas como

porosidade. Assim, a metodologia a ser emprega futuramente serd de se preparar as
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superficies de fratura pelo polimento e uma analise quantitativa e qualitativa devera ser

realizada em varios campos das micrografias completada pela analise estatistica.

Figura 33 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo 1.2 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.

*

COPFE-UFRJ

"

Figura 34 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo 1.3 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.
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Figura 35 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo 1.4 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.

ZEakl HE.B08 Skrn COERRE-UFRE.J

Figura 36 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo I1.2 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.
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Figura 37 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo I1.3 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.

g = L 3, BAE COPFE-UFRJ

Figura 38 - Micrografia da superficie fraturada de barras de espinélio do grupo I1.4 (sem

vibrador), MEV — elétrons retroespalhados.

Na figura 39, pdde-se calcular a distribui¢do dos tamanhos de poros na amostra do

grupo [.1 (1120°C-2h; 1180°C-2h), cujos detalhes dos calculos encontram-se no
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apéndice (tabela 15). A figura 40 foi usada para o mesmo fim na amostra do grupo II.1

(tabela 16 do Apéndice).

Figura 39 - Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada e ndo
infiltrada do grupo 1.1, sem vibrador, andlise por elétrons retroespalhados, sem

recobrimento de ouro.

[

Figura 40 - Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio do grupo II.1, sem

vibrador, analise por elétrons retroespalhados, sem recobrimento de ouro.
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Pelas figuras 39 e 40, pode-se também estimar a porosidade através da andlise
ceramografica do campo. O valor da porosidade calculado para a amostra do grupo 1.1,
cujo processamento foi o preconizado pelo fabricante foi de 29,87%, enquanto que para

o grupo II.1, a porosidade foi de 18,3%, conforme relatado anteriormente.

4.2.5 Analise Microestrutural das Barras de Espinélio Sinterizadas e

Infiltradas com Vidro

As figuras 41 e 42 apresentam micrografias do In-Ceram”“Spinell antes do processo de

infiltragdo do vidro a apo6s a infiltragao.

Figura 41 - Espinélio Figura 42 - Espinélio
sinterizado e ndo infiltrado sinterizado e infiltrado

Conforme pode ser constatado nas figuras 43 a 50, o resultado final das
sinterizagdes dos grupos testados apresentou aspecto visual bastante similar as
micrografias do fabricante (Figura 42). Na andlise qualitativa visual, essas imagens
apresentaram um sistema bifasico de espinélio infiltrado pelo vidro de lantanio, porém,
nao apresentaram diferengas representativas. Em todas as micrografias das figuras 43,
44, 45, 46, 47, 48, 49 e 50 pode-se observar poros que podem ser oriundos da pouca
infiltragdo pelo vidro de lantdnio ou até mesmo, o espago correspondente ao
arrancamento de particulas de vidro. As ceramicas infiltradas por vidro possuem a
grande desvantagem quando a subestrutura ndo ¢ totalmente infiltrada pelo vidro,
resultando numa estrutura porosa (Figura 52), que refletira numa menor resisténcia
mecanica final da protese ceramica. Na figura 51, a imagem micrografica da barra de
espinélio sinterizada, analisada por elétrons secundarios (recoberta com ouro) ficou
distorcida.

Pela anélise do calculo das porcentagens de cada uma das fases depois das barras

infiltradas pelo vidro de lantanio do Grupo I (tabela 33), a medida que se aumentou a
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temperatura, houve diminui¢do do volume de poros e, conseqiientemente, a diminui¢ao
da porcentagem de vidro infiltrado, haja vista que os poros diminuiram.

E de grande importancia relatar aqui que a fragio volumétrica de vidro infiltrado
tem influéncia direta na translucidez da pega ceramica contribuindo, conseqiientemente,
para a estética. Sendo assim, se houver grande aumento da temperatura, poderd haver o

fechamento de poros, infiltrando menos vidro, ocasionando a opacificacdo da

subestrutura ceramica.

Figura 43 - Micrografia da superficie frturada da barra de espinélio do Grupo I.1,

sem vibrador, aumento 3000x

Figura 44 - Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio sinterizada e
infiltrada por vidro de lantanio — Grupo 1.2, sem vibrador, analise por elétrons

retroespalhados, sem recobrimento por ouro, aumento 3000x.
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Figura 45 - Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada e
infiltrada por vidro de lantdnio — Grupo 1.3, sem vibrador, analise por elétrons

retroespalhados, sem o recobrimento por ouro, aumento 3000x.

Figura 46 - Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada
e infiltrada por vidro de lantanio — Grupo 1.4, sem vibrador, anélise por elétrons

retroespalhados, sem o recobrimento de ouro, aumento 3000x.
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Figura 47: Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada e

infiltrada por vidro de lantanio - Grupo II.1, sem vibrador, analise por elétrons

retroespalhados, sem o recobrimento de ouro, aumento 3000x.

Figura 48: Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada e
infiltrada por vidro de lantdnio - Grupo II.2, sem vibrador, andlise por elétrons

retroespalhados, sem o recobrimento de ouro, aumento 3000x.
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Figura 49: Micrografia da superficie fraturada da barra de espinélio, sinterizada e
infiltrada por vidro de lantdnio - Grupo II.3, com vibrador, analise por elétrons

retroespalhados, sem o recobrimento de ouro, aumento 3000x.

Figura 50: Micrografia da superficie de fratura do espinélio do grupo 11.4, com vibrador,

analise por elétrons retroespalhados (baixo vacuo).
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Figura 51: Micrografia da superficie de fratura do espinélio do grupo 1.1, sem vibrador,

analise por elétrons secundarios.
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Figura 52: Micrografia da superficie de fratura do espinélio do grupo I1.3, sem vibrador,

analise por elétrons retroespalhados.
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A densificagdo ceramica durante a sua sinterizacao (com fortalecimento das ligagdes
entre os graos e a redugdo da porosidade remanescente) conduz a uma maior resisténcia
mecanica da ceramica. No caso do espinélio, a temperatura maxima de sinterizacdo
aqui utilizada foi de 1270°C (60% da temperatura de fusdo do espinélio
estequiométrico). Ora, Sarkar & Banerjee [28] ja tinham observado que, nem a
moagem prolongada do espinélio, nem a sinterizagdo acima de 1600°C, mostrou
qualquer efeito significativo sobre a densidade final do produto sinterizado. Também,
para espinélio enriquecido com alumina, a temperatura de 1550°C revelou-se
inadequada para a sinterizacdo, mesmo para poé cominuido durante 6h em moinho
atritor. Assim sendo, temperaturas bem maiores que 1270°C teriam que ser usadas na
2*. Queima de In-Ceram® Spinell juntamente com o uso de um po de espinélio
enriquecido com MgO, que dao solugdo solida acima de 1400°C (isto €, sinterizagdo
com rea¢do) e resultam em maior densificagdo na sinterizagdo a 1600°C durante 2h
[29]. No entanto, para o contexto do sistema In-Ceram® Spinell, as temperaturas
utilizadas ndo foram tdo elevadas, pois poderia haver contracdo da subestrutura o que
acarretaria numa desadaptagdo da pega ceramica. Sendo assim, o método de confecgdo
teria que sofrer alteragdes visando compensar a contragdo dessa subestrutura.

Outro cuidado que se deve ter ¢ de ndo aumentar demais a temperatura de infiltragao
do In-Ceram® Spinell, pois o vidro podera sofrer cristalizagdo antes de infiltrar.

Ha também a necessidade da andlise ceramografica quantitativa de fases (grdo de
espinélio, vidro de lantanio e poros) na se¢ao de fratura depois de lixada e polida para se
ter uma melhor resolugdo, tendo-se ainda o cuidado de confrontar a micrografia do
centro da secdo do corpo de prova com aquela da periferia da mesma se¢do. Assim, o
tamanho médio de poros, tamanho médio de graos de espinélio, bem como os volumes

relativos de porosidade, vidro e espinélio poderao ser melhor determinados.
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5- Conclusoes

(a) O aumento do tempo da 1*. Queima de Sinterizagcdo e das temperaturas da 2°
Queima de Sinterizacdo durante o0 processamento ndo alteraram
significativamente a resisténcia a flexdo por trés pontos de barras de In-Ceram®
Spinell (p>0,05), embora haja indicios de possibilidade de melhoria da
resisténcia mecanica com a elevacao da temperatura da 2*. Queima;

(b) Grande variagdo de tempo de 1* Queima (mudanga de 2h para 3h) ndo produz
diferenca estatisticamente significativa na resisténcia a flexao por trés pontos em
barras de Vita In-Ceram® Spinell pré sinterizadas a 1120°C, durante 2 horas;

(c) As variacdes das temperaturas de 2°. Queima de Sinteriza¢ao utilizadas na
presente pesquisa ndo foram suficientes para promover uma maior densificagdao
do espinélio estequiométrico, pois este necessita de elevadas temperaturas acima
de 1600°C para alcancar a densificacao total;

(d) A aplicacao da barbotina com e sem o vibrador nao influenciou de maneira
significativa na resisténcia flexural das barras de espinélio sinterizadas e
infiltradas por vidro de lantanio;

(e) As analises micrograficas demonstraram claramente a presenca de duas fases
cristalinas interpenetradas de espinélio e vidro de lantanio ap6s o processo de
infiltracao, corroborando com as informag¢des do fabricante;

(f) Pela analise por difragio de Raios-X, o p6 do In-Ceram® Spinell é um composto

estequiométrico de alumina ¢ magnésio.
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6- Sugestdes de Trabalhos Futuro

a. Outras amostras poderdo ser confeccionadas e analisadas comparativamente,
entre o processo de 1*. Queima e 2*. Queima de Sinterizagdo, antes do processo de
infiltracao.

b. No sentido de se quantificar a taxa de infiltracao, depois da variagdo do tempo
de 1% Queima de Sinterizacdo de 2h para 3h, e das temperaturas de 2°. Queima de
Sinterizagdo, outras amostras poderdo ser confeccionadas e pesadas antes e depois da
aplicacdo do vidro. De posse desses dados, a densidade de cada barra poderd ser
calculada e a taxa de infiltragdo de cada grupo, finalmente, quantitativamente
compreendida.

c. Utilizando as proprias micrografias realizadas com aumento de 3000x, das
ceramicas infiltradas, pode-se obter o polimento das superficies fraturadas, uma anélise
estatistica, com o tratamento das imagens em varios campos, pode ser valida para uma
melhor e fidedigna anélise estatistica.

d. O aumento da variacdo da 2°. Queima de Sinterizacdo seria uma opg¢ao para se
observar a possibilidade de uma maior espinelizagdo. Com isso, poderia-se checar se o
aumento dessa temperatura formaria espinélio mais denso e, por isso, mais resistente.

e.Tendo em vista que a principal caracteristica do In-Ceram® Spinell ¢ a
translucidez, em relacdo aos outros sistemas cerdmicos, poderia-se trabalhar com
temperaturas maiores, verificando assim, a influéncia da densificacdo da pega ceramica,
antes da infiltragdo, na cor da ceramica final, através das tomadas de cor com o aparelho
Easy Shade®.

f. Aprimorar e aplicar, de maneira exaustiva, os métodos de ceramografia
quantitativa aqui designados por “Método do Quadriculamento” e “Método de Pesagem

da Micrografia Impressa”.
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Apéndice

Tabela 10 - Resultados do Teste de Resisténcia a Flexd8o de Trés Pontos de cada
amostra, com a média da resisténcia flexural do grupo | (subgrupos I 1 - com e sem
vibrador; | 2 — com e sem vibrador; | 3-com e sem vibrador e | 4 - com e sem vibrador)
e seus respectivos desvios padrdes.

1120°/ 2h
1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem

231,25| 241,58| 181,25| 297,00 318,75| 337,50 382,50 330,17
377,69| 347,06| 381,25| 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86
408,67| 432,00f 301,50 364,50| 418,75| 427,50 278,12| 253,44
326,02| 319,84| 382,50 340,62| 337,50 289,22| 337,50 176,93
387,50 287,50| 353,12| 203,12| 409,50 216,00 314,20 337,50
272,21 | 343,66| 353,12| 289,22| 398,10| 292,50| 449,14| 472,50
296,87 381,10 398,10 284,37| 412,50| 333,00 342,00/ 306,00
421,93| 43553| 432,00 393,75| 347,06 364,08| 371,52| 385,92
340,27| 348,53| 347,85| 309,07| 369,33| 328,60| 379,12| 324,91

69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17

Tabela 11 - Resultados do Teste de Resisténcia & Flexdo de Trés Pontos de cada
amostra, com a média da resisténcia flexural do grupo Il (subgrupos Il 1- com e sem
vibrador; Il 2 — com e sem vibrador; Il 3-com vibrador e Il 4- com vibrador) e seus
respectivos desvios padroes.

1120°/ 3h
1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com Sem
337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
408,31 360 346,87 241,58 414 338,16
418,5 459 326,02 325 436,5 236,16
240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
256,5 360 374,29 382,5 330,17 336,96
418,5 351 403,12 378 378 348,14
415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
412,5 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
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Tabela 12 — Tabela de Tuckey

1] 2| 3] 4] s| 6] 7] 8] 9] 10| 11| 12| 13] 14| 15| 16
t (horas) 2 horas 2 horas 2 horas| 2 horas 3horas| 3horas| 3horas| 3horas
T (°C) 1180 1210 1240 1270| 1180 1210 1240 1270
Vibrador| sem | com | sem |com| sem |com| sem |Com | sem | com | sem |com |sem |com |sem | com
1 2h 1180 sem 1,00 1,00/1,00| 1,00{1,00| 1,00| 1,00/1,00|1,00|1,00|1,00 1,00 1,00
2 2h 1180 com| 1,00 1,00/1,00| 1,00|1,00| 1,00| 1,00{1,00|1,00|1,00|1,00 1,00 1,00
3 2h 1210 sem| 1,00] 1,00 1,00| 1,00/0,89| 1,00| 0,73/0,81|0,95|1,00|1,00 1,00 1,00
4 2h 1210 com| 1,00( 1,00 1,00 1,00/1,00| 1,00| 1,00/1,00|1,00|1,00|1,00 1,00 1,00
5 2h 1240 sem| 1,00(1,00{1,00/1,00 1,00| 1,00/ 0,97]0,99/1,00|1,00|1,00 1,00 1,00
6 2h 1240 com| 1,00|1,00f{0,89(1,00| 1,00 0,99|/1,00/1,00]/1,00|1,00|1,00 1,00 0,90
7 2h 1270 sem| 1,00|1,00|1,00/1,00f 1,00|/0,99 0,95/0,98/1,00]1,00|1,00 1,00 1,00
8 2h 1270 com| 100|1,00{0,73/1,00|0,97]1,00| 0,95 1,00/1,00]1,00|1,00 1,00 0,74
9 3h 1180 sem| 1,00|1,00|0,81/1,00]0,99(1,00| 0,98] 1,00 1,00]1,00{1,00 1,00 0,82
10 3h 1180 com| 1,00|1,00/0,95/1,00{1,00/1,00| 1,00|1,00/1,00 1,00]1,00 1,00 0,95
11 3h 1210 sem| 1,00|1,00|1,00/1,00]1,00{1,00| 1,00|1,00|/1,00/1,00 1,00 1,00 1,00
12 3h 1210 com| 1,00|/1,00|1,00/1,00|1,00/1,00| 1,00{1,00/1,00/1,00|1,00 1,00 1,00
13 3h 1240 sem
14 3h 1240 com| 1,00|1,00(1,00/1,00|1,00/1,00|1,00|1,00/1,00{1,00|1,00|1,00 1,00
15 3h 1270 sem
16 3h 1270 com| 1,00|1,00f1,00{1,00|1,00/0,90| 1,00|0,74/0,82/0,95|1,00|1,00 1,00
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Gréfico 31 - Detalhes da Identificacdo do p6 do Espinélio por Difracdo de Raios-X — Resultado 1

Os graficos apresentam o difratograma do espinélio com a ficha padrédo 21-1152.
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T T T T T
0 40 i} 80

Gréfico 32 - Detalhes da Identificacdo do p6 do Espinélio por Difracdo de Raios-X — Resultado 2
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Tabela 13 - Detalhamento da Analise de Difracdo de Raio-X com os parametros de Rede —
Valores iniciais

A estrutura do Spinell é cubica e o grupo de simetria é FD3M
O valor de a atribuido inicialmente foi de 8.08 e a partir deste valor houve quatro ciclos de
refinamento. J& no terceiro ciclo houve convergéncia para 8.086. As tabelas abaixo apresentam os

valores do ultimo ciclo de refinamento com os valores iniciais e finais.

Initial values : (Refinement keys on 2nd line)

Zero Lambda a b c alpha beta gamma volume
0.000 1.54180 8.0860 8.0860 8.0860 90.00 90.00 90.00 528.690
0 O 1 0 0 0O 0 O

H K L 2Th(obs) 2Th_obs-shift 2Th(Calc) diff.

1 1 1 19.0286 19.0286 19.0095 0.0191
0 2 2 313106 31.3106 31.2875 0.0231
1 1 3 36.9004 36.9004 36.8664 0.0340
2 2 2 385834 38.5834 38.5690 0.0144
0 0 4 448468 44.8468 448347 0.0121
4 2 2 556906 55.6906 55.6869 0.0037
1 1 5 593992 59.3992 59.3908 0.0084
0 4 4 652674 65.2674 65.2735 -0.0061
3 1 5 687158 68.7158 68.6692 0.0466
2 0 6 741697 741697 74.1655 0.0042
5 3 3 774123 77.4123 77.3894  0.0229
4 4 4 827047  82.7047 82.6788 0.0259
5 1 5 857474 85.7474 85.8197 -0.0723

Sgrt(Sum(2Th O-C)**2)/(Nref-Npar)) : 0.0305
Sqrt(Sum(2Th O-C)**2)/Nref ) : 0.0293
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Tabela 14 - Detalhamento da Analise de Difracdo de Raio-X com os parametros de Rede —
Valores finais

Final values  : (Standard errors on 2nd line)

Zero Lambda a b ¢ alpha beta gamma volume
0.000 1.54180 8.0860 8.0860 8.0860 90.00 90.00 90.00 528.687
0.0000 0.00000 0.0026 0.0000 0.0000 0.000 0.000 0.000 0.000

H K L 2Th(obs) 2Th_obs-shift 2Th(Calc) diff.

19.0286  19.0286 19.0096 0.0190
31.3106  31.3106 31.2876 0.0230
36.9004 36.9004 36.8665 0.0339
38.5834 38.5834 38.5691 0.0143
44,8468  44.8468 44.8348 0.0120
55.6906  55.6906 55.6870 0.0036
59.3992  59.3992 59.3909 0.0083
65.2674  65.2674 65.2736 -0.0062
68.7158 68.7158 68.6694 0.0464
741697  74.1697 74.1657 0.0040
774123 774123 77.3896 0.0227
82.7047  82.7047 82.6790 0.0257
85.7474  85.7474 85.8199 -0.0725

GO RrOOINWORFRLRPR~AONPEFLOPR
P ARrWOWORFRLRPEAFPLPNONEDNERE
GO, LWOOUOR,OOINENOWOWDNPE

Sgrt(Sum(2Th O-C)**2)/(Nref-Npar)) : 0.0304
Sgrt(Sum(2Th O-C)**2)/Nref ) : 0.0292
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Tabela 15 - Distribuicdo de tamanho de poros na amostra (grupo 1.1) 1120°C (2h)

+1180°C (2h).

Coorde- dporo Coorde- dporo Coorde- dporo | CoOrde- dporo
nadas (um) nadas (um) nadas (um) | nadas (um)
0-1x1-2 0,8 4-5x9-10 0,3 10-11x9-10 19 ]15-16x18-19 |05
0-1x2-3 0,3 4-5x18-19 |14 10-11x11-12 | 2,2 | 16-17x3-4 0,6
0-1x4-5 0,3 5-6x0-1 0,3 10-11x12-13 | 0,9 |16-17x13-14 |0,8
0-1x9-10 0,3 5-6x4-5 1.3 10-11x19-20 [ 0,9 |17-18x15-16 | 0,5
0-1x12-13 | 0,3 5-6x5-6 0,9 11-12x1-2 0,8 |[17-18x16-17 |0,8
0-1x13-14 |1,0 5-6Xx6-7 0,7 11-12x5-6 0,9 17-18x19-20 | 1,1
0-1x15-16 |1,1 5-6x11-12 | 0,5 11-12x6-7 0,9 18-19x0-1 0,6
0-1x17-18 | 0,3 5-6x15-16 | 0,5 11-12x6-7 0,3 |[18-19x2-3 0,7
1-2x0-1 0,9 6-7x0-1 0,3 11-12x14-15 |05 |18-19x11-12 |11
1-2x3-4 0,7 6-7x2-3 0,5 11-12x18-19 | 1,5 18-19x14-15 | 2,9
1-2x9-10 1,3 6-7x3-4 0,5 12-13x0-1 0,6 |[18-19x18-19 |0,8
1-2x11-12 | 1,4 6-7x8-9 0,5 12-13x1-2 12 ]19-20x1-2 0,5
1-2x12-13 | 0,5 6-7x9-10 1,4 12-13x3-4 0,3 | 19-20x3-4 0,3
1-2x17-18 | 0,6 7-8x0-1 0,8 12-13x5-6 0,3 | 19-20x6-7 0,5
1-2x19-20 | 0,5 7-8x3-4 0,7 12-13x13-14 | 0,8 | 20-21x1-2 0,9
2-3x2-3 0,6 7-8x4-5 1,0 12-13x15-16 | 1,4 | 20-21x6-7 0,3
2-3X7-8 0,5 7-8x15-16 | 0,8 12-13x16-17 |05 | 20-21x19-20 | 1,3
2-3x8-9 0,7 8-9x0-1 0,5 12-13x19-20 | 1,3 | 21-22x9-10 2,1
2-3x12-13 | 1,0 8-9x4-5 0,5 13-14x8-9 14 |21-22x11-12 | 0,6
2-3x14-15 | 0,9 8-9x7-8 0,8 14-15x2-3 2,0 [21-22x13-14 |06
2-3x16-17 | 0,3 8-9x8-9 1.3 14-15x7-8 09 [21-22x18-19 |10
3-4x0-1 1,6 8-9x13-14 | 1,0 14-15x10-11 | 1,1 21-22x19-20 | 0,9
3-4x2-3 0,9 8-9x16-17 | 0,6 14-15x11-12 | 0,7 | 22-23x3-4 2,9
3-4x5-6 2,3 8-9x17-18 |05 14-15x13-14 | 0,6 | 22-23x6-7 1,9
3-4x8-9 0,7 9-10x0-1 0,7 14-15x14-15 | 0,9 |22-23x11-12 | 0,3
3-4x9-10 0,4 9-10x1-2 0,7 14-15x16-17 | 2,5 | 22-23x15-16 | 0,3
3-4x11-12 |24 9-10x3-4 0,5 15-16x5-6 25 |23-24x1-2 3,3
3-4x17-18 | 0,9 9-10x4-5 0,9 15-16x7-8 0,7 |[23-24x8-9 3,6
4-5x3-4 0,6 9-10x7-8 2,4 15-16x10-11 | 0,9 | 24-25x5-6 3,0
4-5x8-9 0,3 10-11x4-5 | 1,3 15-16x13-14 | 0,5 | 24-25x14-15 | 2,2

n=120 e dporo(mMédio) =0,9725 um.

Obsl.: A micrografia eletronica de varredura de 3000x da amostra (1) foi impressa em folha cheia
de tamanho A4 e recebeu quadriculamento (de 10mm x 10mm cada) 25 colunas e 20 linhas.

Nestas dimensdes a escala de 5um resultou um comprimento de 32mm, ou seja, 0,15625 pm/mm.
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Cada poro foi medido 4 vezes (uma na direcdo do eixo vertical, outra na direcdo do eixo
horizontal, e mais duas nas direcdes das bissetrizes dos dois referidos eixos).

As coordenadas de um poro pequeno (que cabe num quadrado de 10mm x 10mm) sdo X;-X;
(abscissas do particular quadrado) e y;-y, (ordenadas do mesmo quadrado). Por exemplo, as
coordenadas da primeira coluna e ultima linha na tabela sdo x;-x, = 4-5 e y;-y, = 8-9. No caso em
que o poro é grande e ocupa varios quadrados, suas coordenadas indicam um quadrado de
referéncia ao redor do qual o poro se localiza.

Obs.2: Apesar de uma determinagdo menos precisa, 0S grdos da ceramica parcialmente
sinterizados foram também medidos (4 medidas por gréo, vertical, horizontal, bissetriz 1,

bissetriz 2) e o tamanho de grdo médio resultou igual a 3,8um.
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Tabela 16 - Distribuicdo de tamanho de poros na amostra (grupo 11.1) 1120°C (3h)
+1180°C (2h).

Coorde- dporo | Coorde- dporo | CoOrde- dporo | CoOrde- dporo
nadas (um) | nadas (um) | nadas (um) | nadas (um)
0-1x0-1 0,3 6-7x17-18 0,8 14-15x13-14 |14 | 20-21x4-5 0,8
0-1x1-2 1,0 6-7x18-19 11 14-15x18-19 | 0,5 | 20-21x9-10 0,3
0-1x2-3 13 7-8x9-10 2,5 14-15x19-20 |05 |20-21x16-17 | 0,3
0-1x4-5 0,8 7-8x13-14 1,2 15-16x2-3 11 ]20-21x19-20 |11
0-1x5-6 1,6 7-8x16-17 0,5 15-16x4-5 0,5 21-22x2-3 0,5
0-1x7-8 1,0 8-9x12-13 0,8 15-16x7-8 0,7 |21-22x9-10 0,9
0-1x10-11 0,3 9-10x6-7 1,0 15-16x11-12 | 0,7 21-22x13-14 | 0,3
0-1x15-16 0,5 9-10x10-11 0,5 15-16x12-13 | 1,6 21-22x14-15 | 1,3
1-2x0-1 0,9 9-10x16-17 15 15-16x16-17 | 3,2 | 22-23x0-1 1,0
1-2x1-2 0,5 9-10x19-20 | 0,8 16-17x2-3 0,6 |22-23x9-10 11
1-2x4-5 0,5 10-11x0-1 0,7 16-17x7-8 05 [22-23x13-14 |12
1-2x5-6 11 10-11x9-10 | 1,7 16-17x10-11 | 0,7 | 22-23x16-17 | 0,9
1-2x14-15 0,9 10-11x15-16 | 0,9 16-17x19-20 | 2, 23-24x0-1 0,5
1-2x16-17 0,8 10-11x 19-20 | 0,5 17-18x0-1 1,8 | 23-24x2-3 3,0
1-2x17-18 0,6 11-12x0-1 13 17-18x4-5 2,9 |23-24x8-9 0,7
2-3x0-1 11 11-12x1-2 0,5 17-18x9-10 12 ]23-24x11-12 |19
2-3x14-15 18 11-12x3-4 0,5 17-18x10-11 | 0,5 | 24-25x0-1 0,5
2-3x15-16 0,8 11-12x14-15 |11 17-18x11-12 | 0,5 | 24-25x9-10 0,9
2-3x18-19 1,7 11-12x18-19 | 0,5 17-18x13-14 | 1,6 | 24-25x10-11 |13
3-4x9-10 0,5 12-13x4-5 0,5 17-18x18-19 | 2,0 | 24-25x14-15 | 0,6
3-4x10-11 0,7 12-13x7-8 1,4 18-19x1-2 0,8 24-25x16-17 | 2,3
4-5x9-10 13 12-13x18-19 | 0,8 18-19x3-4 18 |24-25x17-18 |09
4-5x11-12 0,8 13-14x2-3 0,6 18-19x9-10 0,5 [24-25x18-19 |10
4-5x12-13 0,3 13-14x13-14 |14 19-20x2-3 0,7 25-26x3-4 0,9
4-5x18-19 0,3 13-14x18-19 | 0,3 19-20x6-7 15 | 25-26x6-7 2,2
5-6x1-2 0,5 14-15x0-1 0,9 19-20x7-8 14 |25-26x11-12 | 0,9
5-6x11-12 0,6 14-15x1-2 13 19-20x13-14 | 0,6 | 25-26x18-19 |14
5-6x12-13 0,3 14-15x9-10 | 0,3 19-20x16-17 | 0,9 | 26-27x0-1 0,3
6-7x5-6 0,8 14-15x11-12 | 0,7 20-21x0-1 0,8 |[26-27x2-3 1,0
6-7x12-13 0,7 14-15x12-13 | 1,0 20-21x2-3 0,7 |26-27x4-5 0,3
26-27x6-7 11 26-27x12-13 | 1,5 26-27x15-16 |05 | 26-27x17-18 |05
26-27x18-19 | 1,1

n=125 e dporo(mMédio) = 0,964 pm .

Obs1: A micrografia eletronica de varredura de 3000x da amostra (11) foi impressa em folha cheia

de tamanho A4 e recebeu quadriculamento (de 10mm x 10mm cada) 27 colunas e 20 linhas.
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Nestas dimensdes a escala de 5um resultou um comprimento de 32mm, ou seja, 0,15625um/mm.
Cada poro foi medido 4 vezes (uma na direcdo do eixo vertical, outra na direcdo do eixo
horizontal, e mais duas nas direcdes das bissetrizes dos dois referidos eixos.

As coordenadas de um poro pequeno (que cabe num quadrado de 10mm x 10mm) s&o X;-X;
(abscissas do particular quadrado) e y;-y, (ordenadas do mesmo quadrado). Por exemplo, as
coordenadas da primeira coluna e ultima linha na tabela sdo Xx;-x, = 4-5 e y;-y, = 8-9. No caso em
que o poro é grande e ocupa varios quadrados, suas coordenadas indicam um quadrado de
referéncia ao redor do qual o poro se localiza.

Obs.2: Apesar de uma determinagdo menos precisa, 0s grdos da ceramica parcialmente
sinterizados foram também medidos (4 medidas por gréo, vertical, horizontal, bissetriz 1,

bissetriz 2) e o tamanho de grao médio resultou igual a 3,8um.
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Tabela 17 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.1, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo .1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 74 4,00E-03 1,20E-03 2,31E+08 231,25 1 0,063 231,25 5,443499376 -2,74049301
amostra 2 111 4,00E-03 1,15E-03 3,78E+08 377,69 2 0,188 272,21 5,606580147 -1,57195253
amostra 3 178 4,00E-03 1,40E-03 4,09E+08 408,67 3 0,313 296,88 5,693311175 -0,98164706
amostra 4 142 4,00E-03 1,40E-03 3,26E+08 326,02 4 0,438 326,02 5,786959981 -0,55275214
amostra 5 124 4,00E-03 1,20E-03 3,88E+08 387,50 5 0,563 377,69 5,934083713 -0,19033933
amostra 6 80 4,00E-03 1,15E-03 2,72E+08 272,21 6 0,688 387,50 5,959715849 0,151132538
amostra 7 95 4,00E-03 1,20E-03 2,97E+08 296,88 7 0,813 408,67 6,012916474 0,515201894
amostra 8 124 4,00E-03 1,15E-03 4,22E+08 421,93 8 0,938 421,93 6,044835078 1,019781441]

Y=5542x-32,744 110 do grafico

R?=0,9709
15 WEIBULL
1] - m= 5,542
05 £ So= 368,09 MPa
ol

-0,5 ¢ Inin (1/(1-Pf))
1 - =——Linear (Inin (1/(1-Pf)))

Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 18 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.2, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 58 4,00E-03 1,20E-03 1,81E+08 181,25 1 0,063 181,25 5,199877294 -2,74049301
amostra 2 122 4,00E-03 1,20E-03 3,81E+08 381,25 2 0,188 301,50 5,708770016 -1,57195253
amostra 3 67 4,00E-03 1,00E-03 3,02E+08 301,50 8 0,313 353,13 5,866822102 -0,98164706|
amostra 4 85 4,00E-03 1,00E-03 3,83E+08 382,50 4 0,438 353,13 5,866822102 -0,55275214
amostra 5 113 4,00E-03 1,20E-03 3,53E+08 353,13 5 0,563 381,25 5,943455328 -0,19033933
amostra 6 113 4,00E-03 1,20E-03 3,53E+08 353,13 6 0,688 382,50 5,946728653 0,151132538
amostra 7 117 4,00E-03 1,15E-03 3,98E+08 398,11 7 0,813 398,11 5,986727447 0,515201894
amostra 8 96 4,00E-03 1,00E-03 4,32E+08 432,00 8 0,938 432,00 6,068425588 1,019781441]

Titulo do gréfico

15 y=4,1231x - 24,554 WEIBULL
1 R? = 0,8659 . m= 4,1231
So= 385,76 MPa

* Inin (1/(1-Pf)
=—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

\®

> Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 19 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.3, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 102 4,00E-03 1,20E-03 3,19E+08 318,75 1 0,063 312,50 5,744604469 -2,74049301
amostra 2 100 4,00E-03 1,20E-03 3,13E+08 312,50 2 0,188 318,75 5,764407096 -1,57195253
amostra 3 134 4,00E-03 1,20E-03 4,19E+08 418,75 3 0,313 337,50 5,821565510 -0,98164706
amostra 4 108 4,00E-03 1,20E-03 3,38E+08 337,50 4 0,438 347,07 5,849526325 -0,55275214
amostra 5 91 4,00E-03 1,00E-03 4,10E+08 409,50 5 0,563 398,11 5,986727447 -0,19033933
amostra 6 117 4,00E-03 1,15E-03 3,98E+08 398,11 6 0,688 409,50 6,014936903 0,151132538|
amostra 7 132 4,00E-03 1,20E-03 4,13E+08 412,50 7 0,813 412,50 6,022236206 0,515201894
amostra 8 102 4,00E-03 1,15E-03 3,47E+08 347,07 8 0,938 418,75 6,037274083 1,019781441]

Titulo do gréfico y=9,1927x - 54,828

R? = 0,8702
15 WEIBULL
1 . m= 9,1927
So= 389,28 MPa

* Inin (1/(1-Pf)
=—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

B Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 20 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.4, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 85 4,00E-03 1,00E-03 3,83E+08 382,50 1 0,063 278,13 5,628070653 -2,74049301
amostra 2 124 4,00E-03 1,00E-03 5,58E+08 568,00 2 0,188 314,20 5,750033492 -1,57195253
amostra 3 89 4,00E-03 1,20E-03 2,78E+08 278,13 8 0,313 337,50 5,821565510 -0,98164706
amostra 4 108 4,00E-03 1,20E-03 3,38E+08 337,50 4 0,438 342,00 5,834810737 -0,55275214
amostra 5 118 4,00E-03 1,30E-03 3,14E+08 314,20 5 0,563 371,52 5,917602699 -0,19033933
amostra 6 132 4,00E-03 1,15E-03 4,49E+08 449,15 6 0,688 382,50 5,946728653 0,151132538
amostra 7 76 4,00E-03 1,00E-03 3,42E+08 342,00 7 0,813 449,15 6,107355435 0,515201894
amostra 8 129 4,00E-03 1,25E-03 3,72E+08 371,52 8 0,938 558,00 6,324358962 1,019781441

y =5,1722x - 31,144

Titulo do gréfico
R?=0,8621

2 WEIBULL
15 | m= 51722

14 * So= 412,16 MPa
05

* Inin (1/(1-Pf)
=—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

B Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 21 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 11.1, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 108 4,00E-03 1,20E-03 3,38E+08 337,50 1 0,063 240,63 5,483239705 -2,74049301
amostra 2 120 4,00E-03 1,15E-03 4,08E+08 408,32 2 0,188 256,50 5,547128665 -1,57195253
amostra 3 93 4,00E-03 1,00E-03 4,19E+08 418,50 8 0,313 337,50 5,821565510 -0,98164706
amostra 4 77 4,00E-03 1,20E-03 2,41E+08 240,63 4 0,438 408,32 6,012045255 -0,55275214
amostra 5 57 4,00E-03 1,00E-03 2,57E+08 256,50 5 0,563 412,50 6,022236206 -0,19033933|
amostra 6 93 4,00E-03 1,00E-03 4,19E+08 418,50 6 0,688 415,12 6,028574557 0,151132538
amostra 7 122 4,00E-03 1,15E-03 4,15E+08 415,12 7 0,813 418,50 6,036676890 0,515201894
amostra 8 132 4,00E-03 1,20E-03 4,13E+08 412,50 8 0,938 418,50 6,036676890 1,019781441]

Titulo do gréfico

y = 4,742x - 28,396
15 R? = 0,8341 WEIBULL

1 - m= 4,742
So= 398,69 MPa

]
[4,]

.
*o

* Inin (1/(1-Pf)
-1 A Cd =—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

B Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))

100



Tabela 22 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 11.2, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 418,5| 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02, 319,84 382,50 340,62, 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22 398,10 292,50 449,14 472,50 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412,5| 350,47 234,56 3375 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44/ 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo 1.1 Forca (N) b (m) d (m) Flex&o (Pa) Flex&o (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 170 4,00E-03 1,35E-03 4,20E+08 419,75 1 0,063 234,57 5,457745103 -2,74049301
amostra 2 111 4,00E-03 1,20E-03 3,47E+08 346,88 2 0,188 315,63 5,754554800 -1,57195253
amostra 3 142 4,00E-03 1,40E-03 3,26E+08 326,02 3 0,313 326,02 5,786959981 -0,98164706
amostra 4 115 4,00E-03 1,25E-03 3,31E+08 331,20 4 0,438 331,20 5,802722423 -0,55275214
amostra 5 110 4,00E-03 1,15E-03 3,74E+08 374,29 5 0,563 346,88 5,848964485 -0,19033933
amostra 6 129 4,00E-03 1,20E-03 4,03E+08 403,13 6 0,688 374,29 5,925033878 0,151132538
amostra 7 101 4,00E-03 1,20E-03 3,16E+08 315,63 7 0,813 403,13 5,999246688 0,515201894
amostra 8 95 4,00E-03 1,35E-03 2,35E+08 234,57 8 0,938 419,75 6,039666649 1,019781441]

Titulo do gréfico y = 6,5312x - 38,6

R? = 10,9522
15 WEIBULL
1 * m= 6,5312
05 Pl So= 368,74 MPa

" Z + Inin (1(1-P)
a5 = Linear (Inin (1/(1-Pf)))

Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 23 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 11.3, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 64 4,00E-03 1,00E-03 2,88E+08 288,00 1 0,063 221,88 5,402114160 -2,74049301
amostra 2 92 4,00E-03 1,00E-03 4,14E+08 414,00 2 0,188 288,00 5,662960480 -1,57195253
amostra 3 97 4,00E-03 1,00E-03 4,37E+08 436,50 8 0,313 330,18 5,799630433 -0,98164706|
amostra 4 109 4,00E-03 1,20E-03 3,41E+08 340,63 4 0,438 340,63 5,830782165 -0,55275214
amostra 5 124 4,00E-03 1,30E-03 3,30E+08 330,18 5 0,563 378,00 5,934894196 -0,19033933
amostra 6 84 4,00E-03 1,00E-03 3,78E+08 378,00 6 0,688 393,75 5,975716190 0,151132538
amostra 7 71 4,00E-03 1,20E-03 2,22E+08 221,88 7 0,813 414,00 6,025865974 0,515201894
amostra 8 126 4,00E-03 1,20E-03 3,94E+08 393,75 8 0,938 436,50 6,078788375 1,019781441]

y =5,4097x - 32,13

Titulo do gréfico
R®=0,9817

15 WEIBULL
14 > m= 5,4097
0,5 So= 379,68 MPa

* Inin (1/(1-Pf)
=—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

> Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 24 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 11.4, com vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 108 4,00E-03 1,30E-03 2,88E+08 287,57 1 0,063 236,16 5,464509541 -2,74049301
amostra 2 127 4,00E-03 1,30E-03 3,38E+08 338,17 2 0,188 250,30 5,522643650 -1,57195253
amostra 3 82 4,00E-03 1,25E-03 2,36E+08 236,16 8 0,313 287,57 5,661480095 -0,98164706
amostra 4 138 4,00E-03 1,40E-03 3,17E+08 316,84 4 0,438 316,84 5,758386609 -0,55275214
amostra 5 117 4,00E-03 1,25E-03 3,37E+08 336,96 5 0,563 336,96 5,819964229 -0,19033933
amostra 6 141 4,00E-03 1,35E-03 3,48E+08 348,15 6 0,688 338,17 5,823535954 0,151132538
amostra 7 146 4,00E-03 1,35E-03 3,60E+08 360,49 7 0,813 348,15 5,852628102 0,515201894
amostra 8 94 4,00E-03 1,30E-03 2,50E+08 250,30 8 0,938 360,49 5,887474834 1,019781441

y =7,4079x - 42,946

Titulo do gréfico
R?=0,939

15 WEIBULL
1 o m= 7,4079
So= 329,42 MPa

-0,5 1 (S * Inin (1/(1-Pf)
-1 A =—Linear (Inin (1/(1-Pf)))

B Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 25 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.1 sem vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))

104

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50 278,12 253,44 418,5| 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 71 4,00E-03 1,15E-03 2,42E+08 241,59 1 0,063 241,59 5,487233389 -2,74049301
amostra 2 102 4,00E-03 1,15E-03 3,47E+08 347,07 2 0,188 287,50 5,661222860 -1,57195253
amostra 3 96 4,00E-03 1,00E-03 4,32E+08 432,00 8 0,313 319,85 5,767848294 -0,98164706|
amostra 4 94 4,00E-03 1,15E-03 3,20E+08 319,85 4 0,438 343,67 5,839674029 -0,55275214
amostra 5 92 4,00E-03 1,20E-03 2,88E+08 287,50 5 0,563 347,07 5,849526325 -0,19033933
amostra 6 101 4,00E-03 1,15E-03 3,44E+08 343,67 6 0,688 381,10 5,943052383 0,151132538
amostra 7 112 4,00E-03 1,15E-03 3,81E+08 381,10 7 0,813 432,00 6,068425588 0,515201894
amostra 8 128 4,00E-03 1,15E-03 4,36E+08 435,54 8 0,938 435,54 6,076583776 1,019781441]
Titulo do grafico ¥ =5,9815x - 35,456
R?=0,9789
15 WEIBULL
1 >4 m= 5,9815
0,5 4 o So= 375,26 MPa
o1 .
-0,5 1 * Inin (1/(1-Pf)
-1 A =—Linear (Inin (1/(1-Pf)))
_1v5 4
-2 1
-2,5
. [4
Abscissa: Ln(MOR)




Tabela 26 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.2 sem vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 66 4,00E-03 1,00E-03 2,97E+08 297,00 1 0,063 162,00 5,087596335 -2,74049301
amostra 2 96 4,00E-03 1,20E-03 3,00E+08 300,00 2 0,188 203,13 5,313821553 -1,57195253
amostra 3 36 4,00E-03 1,00E-03 1,62E+08 162,00 8 0,313 284,38 5,650293790 -0,98164706
amostra 4 109 4,00E-03 1,20E-03 3,41E+08 340,63 4 0,438 289,22 5,667204769 -0,55275214
amostra 5 65 4,00E-03 1,20E-03 2,03E+08 203,13 5 0,563 297,00 5,693732139 -0,19033933
amostra 6 85 4,00E-03 1,15E-03 2,89E+08 289,22 6 0,688 300,00 5,703782475 0,151132538
amostra 7 91 4,00E-03 1,20E-03 2,84E+08 284,38 7 0,813 340,63 5,830782165 0,515201894
amostra 8 126 4,00E-03 1,20E-03 3,94E+08 393,75 8 0,938 393,75 5,975716190 1,019781441
Titulo do grafico y =4,1419x - 23,802
R?=0,9434
L5 WEIBULL
1 > m= 4,1419
05 4 o So= 313,14 MPa
04 *
0,5 4 Q < Inin (1/(1-Pf)
-1 A * =—Linear (Inin (1/(1-Pf)))
1,5 .
-2 1
-2,5
. T4
Abscissa: Ln(MOR)




Tabela 27 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.3 sem vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))

106

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 418,5| 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02, 319,84 382,50 340,62, 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22 398,10 292,50 449,14 472,50 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412,5| 350,47 234,56 3375 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44/ 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo 1.1 Forca (N) b (m) d (m) Flex&o (Pa) Flex&o (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 75 4,00E-03 1,00E-03 3,38E+08 337,50 1 0,063 216,00 5,375278408 -2,74049301
amostra 2 82 4,00E-03 1,00E-03 3,69E+08 369,00 2 0,188 289,22 5,667204769 -1,57195253
amostra 3 95 4,00E-03 1,00E-03 4,28E+08 427,50 3 0,313 292,50 5,678464667 -0,98164706
amostra 4 85 4,00E-03 1,15E-03 2,89E+08 289,22 4 0,438 333,00 5,808142490 -0,55275214
amostra 5 48 4,00E-03 1,00E-03 2,16E+08 216,00 5 0,563 337,50 5,821565510 -0,19033933
amostra 6 65 4,00E-03 1,00E-03 2,93E+08 292,50 6 0,688 364,08 5,897382346 0,151132538
amostra 7 74 4,00E-03 1,00E-03 3,33E+08 333,00 7 0,813 369,00 5,910796644 0,515201894
amostra 8 107 4,00E-03 1,15E-03 3,64E+08 364,08 8 0,938 427,50 6,057954288 1,019781441
Titulo do grafico y=5,7782x - 33,925
R? = 0,969
15 WEIBULL
14 m= 5,7782
05 o / So= 354,68 MPa
0 /
-0,5 >
71 J « Inin (1/(1-Pf)
= Linear (Inin (1/(1-Pf)))
-1,5 -
-2 1
_2,5 4
-3 1
-3,5




Tabela 28 — Detalhamento dos calculos da analise de Weibull — Grupo 1.4 sem vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00, 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 4185 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22, 398,10 292,50 449,14 472,50, 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12, 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412.5] 350,47 234,56 337,5 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo I.1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _ Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 124 4,00E-03 1,30E-03 3,30E+08 330,18 1 0,063 176,94 5,175797231 -2,74049301
amostra 2 99 4,00E-03 1,15E-03 3,37E+08 336,86 2 0,188 253,44 5,535127109 -1,57195253
amostra 3 88 4,00E-03 1,25E-03 2,53E+08 253,44 8 0,313 306,00 5,723585102 -0,98164706
amostra 4 52 4,00E-03 1,15E-03 1,77E+08 176,94 4 0,438 330,18 5,799630433 -0,55275214
amostra 5 108 4,00E-03 1,20E-03 3,38E+08 337,50 5 0,563 336,86 5,819673362 -0,19033933
amostra 6 105 4,00E-03 1,00E-03 4,73E+08 472,50 6 0,688 337,50 5,821565510 0,151132538
amostra 7 68 4,00E-03 1,00E-03 3,06E+08 306,00 7 0,813 385,92 5,955630094 0,515201894
amostra 8 134 4,00E-03 1,25E-03 3,86E+08 385,92 8 0,938 472,50 6,158037747 1,019781441]
Titulo do grafico y =4,0542x - 23,85
R®=0,9587
L5 WEIBULL
14 m= 4,0542
0,5 So= 358,81 MPa
0
0,5
N « Inin (1/(1-Pf)) ‘
15 =—Linear (Inin (1/(1-Pf)))
24
2,5
3
-3,5




Tabela 29 — Detalhamento dos célculos da analise de Weibull — Grupo 11.1 sem vibrador

Resisténcia a Flexdo - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50 382,50 330,17 337,5 414 419,75| 271,87 288 287,57
377,69, 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86 408,31 360 346,87 241,58 414 338,16
408,67 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50] 278,12 253,44 418,5 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02, 319,84 382,50 340,62 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360, 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22 398,10 292,50 449,14 472,50 418,5 351 403,12] 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93] 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08| 371,52 385,92 4125 350,47 234,56 3375 393,75 250,29
340,27 348,53 347,85 309,07] 369,33 328,60 379,12 324,91 363,44 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo .1 Forca (N) b (m) d (m) Flexdo (Pa) Flexdo (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 92 4,00E-03 1,00E-03 4,14E+08 414,00 1 0,063 350,47 5,859282500 -2,74049301
amostra 2 80 4,00E-03 1,00E-03 3,60E+08 360,00 2 0,188 351,00 5,860786223 -1,57195253
amostra 3 102 4,00E-03 1,00E-03 4,59E+08 459,00 3 0,313 351,00 5,860786223 -0,98164706
amostra 4 78 4,00E-03 1,00E-03 3,51E+08 351,00 4 0,438 353,88 5,868944411 -0,55275214
amostra 5 80 4,00E-03 1,00E-03 3,60E+08 360,00 5 0,563 360,00 5,886104031 -0,19033933
amostra 6 78 4,00E-03 1,00E-03 3,51E+08 351,00 6 0,688 360,00 5,886104031 0,151132538
amostra 7 104 4,00E-03 1,15E-03 3,54E+08 353,88 7 0,813 414,00 6,025865974 0,515201894
amostra 8 103 4,00E-03 1,15E-03 3,50E+08 350,47 8 0,938 459,00 6,129050210 1,019781441]

Titulo do grafico y =8,8551x - 52,985
R® = 0,5392
15 WEIBULL
1 s m= 8,8551
0,5 So= 396,85 MPa
.
01 -
0,5 1 * < Inin (1/(1-Pf)
-1 2 —Linear (Inn (1/(1-Pf)))
1,5 °
2 .
25 | Abscissa: Ln(MOR)
.
3 Ordenada: Lnin (1/(1-Pf)
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Tabela 30 — Detalhamento dos célculos da analise de Weibull — Grupo 11.2, sem vibrador

Resisténcia a Flex&o - Metodologia Weibull

1120°/2h 1120°/3h
1180° 1210° 1240° 1270° 1180° 1210° 1240° 1270°
com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem com sem
231,25 241,58 181,25 297,00 318,75 337,50, 382,50 330,17 337,5 414 419,75 271,87 288 287,57
377,69 347,06 381,25 300,00 312,50 369,00 558,00 336,86 408,31 360, 346,87 241,58 414 338,16
408,67, 432,00 301,50 364,50 418,75 427,50, 278,12 253,44 418,5| 459 326,02 325 436,5 236,16
326,02, 319,84 382,50 340,62, 337,50 289,22 337,50 176,93 240,62 351 331,2 409,37 340,62 316,83
387,50, 287,50 353,12 203,12 409,50 216,00 314,20 337,50 256,5 360 374,29 382,5 330,17 336,96
272,21 343,66 353,12 289,22 398,10 292,50 449,14 472,50 418,5| 351 403,12 378 378 348,14
296,87 381,10 398,10 284,37, 412,50 333,00, 342,00 306,00 415,12 353,87 315,62 355,5 221,87 360,49
421,93 435,53 432,00 393,75 347,06 364,08 371,52 385,92 412,5| 350,47 234,56 3375 393,75 250,29
340,27, 348,53 347,85 309,07| 369,33 328,60, 379,12 324,91 363,44/ 374,91 343,93 337,66 350,36 309,32
69,26 67,19 77,35 58,18 44,79 63,58 88,23 87,17 75,92 40,04 57,85 57,09 70,72 46,42
MOR MOR (ordenado)
Grupo 1.1 Forca (N) b (m) d (m) Flex&o (Pa) Flex&o (MPa) i Pf = (i-0,5)/8 Flexdo (MPa) Ln MOR _Inin (1/(1-Pf))
amostra 1 87 4,00E-03 1,20E-03 2,72E+08 271,88 1 0,063 241,59 5,487233389 -2,74049301
amostra 2 71 4,00E-03 1,15E-03 2,42E+08 241,59 2 0,188 271,88 5,605342402 -1,57195253
amostra 3 104 4,00E-03 1,20E-03 3,25E+08 325,00 3 0,313 325,00 5,783825182 -0,98164706
amostra 4 131 4,00E-03 1,20E-03 4,09E+08 409,38 4 0,438 337,50 5,821565510 -0,55275214
amostra 5 85 4,00E-03 1,00E-03 3,83E+08 382,50 5 0,563 355,50 5,873525249 -0,19033933
amostra 6 84 4,00E-03 1,00E-03 3,78E+08 378,00 6 0,688 378,00 5,934894196 0,151132538
amostra 7 79 4,00E-03 1,00E-03 3,56E+08 355,50 7 0,813 382,50 5,946728653 0,515201894
amostra 8 75 4,00E-03 1,00E-03 3,38E+08 337,50 8 0,938 409,38 6,014631606 1,019781441]

y =6,6271x - 39,037

Titulo do grafico
R?=0,9731

15 WEIBULL
1 - m= 6,6271

051 / So= 361,59 MPa
0

-0,5 / & Inin (1/(1-Pf))
-14 * ——Linear (Inln (1/(1-Pf)))

25 / Abscissa: Ln(MOR)
Ordenada: Lnin (1/(1-Pf))
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Tabela 31 — Resumo dos resultados de Weibull

Com Vibrador Sem Vibrador

Grl-2 Grll-2 Grl-2 Grll-2
m=4,123 | m=6,5312 m=4,1419 |m=6,6271
R?=86,59% | R?=95,22% R?=94,34% | R*=97,31%

Grl-4 Gr -4 Gr I-4
m=5,1722 | m=7,4079 m= 4,0542
1270 R?=86,21% | R?=93,9% 1270 R?=95,87%
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Tabela 32 — Resultados de porosidade de amostras sinterizadas e ndo infiltradas, usando

0 método da pesagem da impressdo micrografica.

Amostra
GR-1 A
1120°C(2h)/
1180°C(2h)

GRI-1B
1120°C(2h)/
1180°C(2h)

GRI-2
1120°C(2h)/
1210°C(2h)

GRI-3
1120°C(2h)/
1240°C(2h)

GRI-4
1120°C(2h)/
1270°C(2h)

GRII-1(A)
1120°C(3h)/
1180°C(2h)

GRII-1(B)
1120°C(3h)/
1180°C(2h)

GRII-2
1120°C(3h)/
1210°C(2h)

GRII-3
1120°C(3h)/
1240°C(2h)

GRII-4
1120°C(3h)/
1270°C(2h)

Itens

Peso (g)

Area (um?)
Volume(um?®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume(pum?®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume(pum?®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?
Volume (um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem

Poros

3,06
463,84
9989,9
29,87
1,5726
260,3400
4200,60
9,94
1,0634
161,1935
2046,5459
5,07
1,3101
198,5891
2798,55
5,702
1,1239
170,3643
2223,3643
5,29

2,31
350,1558
6552,27
18,3

1,596
241,9267
3763
10,19
1,2289
186,2813
2542,4582
6.27
1,1426
173,1989
2279,3858
5,52
1,0095
153,0232
1892,9362
4,55
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Espinélio
5,38

815,5
23288,8
70,13
6,8330
1131,1862
38045,31
90,06
7,4965
1136,3433
38305,7809
94,93
7,3319
1111,3927
37051,1167
92,98
7,6944
1166,3416
39831,60
94,71

6,27

950,42
29300

81,7

6,8121
1032,5998
33182
89,81
7,4583
1130,5528
38013,3614
93,73
7,5860
1149,9100
38993,8180
94,48

7,684
1164,7803
39752,6436
95,45

Total

100

42246
100

40352,3268
100

39849,55
100

42056,2581
100

100

36945
100

40555,8196
100

41273,2038
100

41645,5798
100



Tabela 33 — Porcentagens volumétricas das fases em amostras do Grupo | apds

infiltracdo com vidro de alumino-silicato de lantanio.

Amostra
GRI-1
1120°C(2h)/
1180°C(2h)/
1130°C(2h)

GRI-2(A)
1120°C(2h)/
1210°C(2h)/
1130°C(2h)

GRI-2(B)
1120°C(2h)/
1210°C(2h)/
1130°C(2h)

GRI-3
1120°C(2h)/
1240°C(2h)/
1130°C(2h)

GRI-4(A)
1120°C(2h)/
1270°C(2h)/
1130°C(2h)

GRI-4(B)
1120°C(2h)/
1270°C(2h)/
1130°C(2h)

Itens

Peso (g)

Area (um?)
Volume(um®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (pm®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um?)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (pm®)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um?)
Porcentagem
Peso (g)

Area (um?)
Volume (um®)
Porcentagem

Poros
0,6512
98,7110
980,7269
3,16
0,1367
20,7214
94,3255
0,29
0,4095
62,0733
489,0546
1,56
0,4139
62,7403
496,9579
1,59
0,2400
36,3800
219,4287
0,68

0,08
12,1267
42,2229
0,13

Espinélio
4,5646
691,9166
18200,3857
58,73
4,5156
684,4890
17908,1078
55,64
5,0548
766,2226
21209,60
67,76
4,9802
754,9145
20741,8113
66,25
5,2218
791,5370
22269,3147
69,48
5,6939
863,0994
25357,000
77,37

Vidro
3,4213
518,6115
11810,3628
38,11
3,8658
585,9902
14185,2037
44,07
2,9803
451,7633
9602,1056
30,68
3,0762
466,3002
10069,2785
32,16
2,9725
450,5808
9564,4273
29,84
2,4992
378,8367
7373,573
22,50

Total

30991,475
100

32187,637
100

31300,760
100

31308,000
100

32053,100
100

32772,800
100



