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Amaral M. Influéncia de trés tratamentos de superficie para ceramicas a
base de zircOnia na resisténcia adesiva e no comportamento a fadiga do
material [tese]. S&o José dos Campos (SP): Instituto de Ciéncia e
Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2014.

RESUMO

O objetivo deste trabalho é avaliar o efeito de dois diferentes métodos de
deposicao de silica na superficie de uma ceramica a base de zirconia
estabilizada por itria na adesao a um cimento resinoso e no limite de
fadiga do material. A hipétese testada € que ambos os tratamentos de
superficie promoverdao aumento da adesdo entre zircbnia e cimento
resinoso, e de que a adicdo de uma camada de silica reduzira a
resisténcia a flexdo biaxial de discos Y-TZP, antes e apo6s ciclagem
mecanica; ja o jateamento aumentara a resisténcia da cerdmica nas duas
condic¢des, seguindo o mesmo padréo para o limite de fadiga. Para o teste
de adesado, 45 barras receberam um dos seguintes tratamentos de
superficie (n = 15): controle: grupo controle, sem tratamento adicional
apos sinterizacao; silicatizagéo: jateamento com particulas de SiO, 30 pm
(Rocatec Soft, 3M ESPE); glaze: aplicagédo de uma unica camada de vidro
amorfo (Glaze Vita Akzent — Vita Zanhfabrik) e condicionamento com HF
por 1 min. As amostras foram cimentadas (cimentagdo resinosa) a
seccdes de ceramica de dissilicato de litio e, apds 2500 ciclos térmicos, o
teste de resisténcia adesiva a tragéo foi executado. Para avaliagdo das
propriedades mecanicas, corpos de prova em forma de disco da ceramica
VITA In-Ceram 2000 YZ cubes for InLab foram confeccionados de acordo
com as normas do ensaio de flexao biaxial. Os tratamentos de superficie
avaliados sao: controle; silicatizagdo; e Glaze/HF. Os corpos de prova
foram submetidos a flexdo biaxial antes e apds ciclagem mecéanica (2 x
10° ciclos, 100 N, biaxial, imersdo em agua 37 °C, 4 Hz). O método de
escada foi utilizado para determinagédo do limite de fadiga dos corpos de
prova, com 10% 103 10* e 10° ciclos. A resisténcia adesiva foi maior para
o grupo silicatizacao, seguido pelo grupo Glaze/HF e por ultimo o grupo
controle, o qual ndo resistiu a ciclagem térmica. A ciclagem mecénica nao
exerceu influéncia sobre a resisténcia a flexao biaxial; ja o tratamento de
superficie alterou os valores: o grupo silicatizagcao apresentou os maiores
valores de resisténcia. Na analise de Weibull, o menor valor de m foi
apresentado pelo grupo silicatizacdo sem ciclagem, e o maior valor de m
foi apresentado pelo grupo Glaze/HF ciclado. A analise pelo método de
escada mostrou que os trés tratamentos de superficie mostram uma
queda no limite de fadiga com o aumento do numero de ciclos, sendo que



o grupo silicatizacdo manteve valores significativamente maiores de limite
de fadiga em todas as etapas (numero de ciclos aplicados). A silicatizagao
promoveu maiores valores de adesdo entre cimento resinoso e Y-TZP,
assim como de resisténcia inicial e limites de fadiga maiores, em relagao
aos grupos controle e Glaze/HF.

Palavras-chave: Ceramica. Propriedades de Superficie. Fadiga.



Amaral, M. Bond strength and fatigue behavior of Y-TZP ceramic after
surface treatments [doctorate thesis]. S&o José dos Campos (SP):
Institute of Sciences and Technology, UNESP - Univ Estadual Paulista;
2014.

ABSTRACT

The aim of this study is to evaluate the effect of different silica deposition
methods on the surface of a zirconia ceramic on the adhesion to a resin
cement and on the fatigue limit of the materials. The tested hypothesis is
that surface treatments enhance the adhesion of resin cement to zirconia,
and that the application of a silica layer reduces the flexural strength of
zirconia discs, before and after mechanical cycling, and that air abrasion
enhance the strength in both situations, following this patter also to fatigue
limits. For the adhesive test, 45 bars received the following surface
treatments (n = 15): control: without surface treatment after sintering; air-
abrasion: 30 pm SiO, particles (Rocated Soft, 3M ESPE); glaze:
application of a thin layer of glaze (Glaze Vita Akzent — Vita Zanhfabrik),
HF etching during 1 min plus silane. Samples were resin cemented to
lithium dissilicate slices, and after 2,500 cycles of thermocycling, the
tensile test was performed. Disc-shaped specimens were used for the
evaluation of mechanical properties. The same surface treatments were
performed on the tensile side of the samples. Specimens were submitted
to biaxial flexural strength before and after mechanical cycling (2 x 10°
cycles, 100 N, water immersion 37 °C, 4 Hz). Stair case method was used
to determine the fatigue limit of samples at 10, 10°, 10* and 10° cycles.
Adhesive strength was higher for air abraded group, compared to glaze
group; control group did not survived thermocycling. Mechanical cycling
had no effect on flexural strength. Air abrasion presented the highest
values of flexural strength. Weibull analysis showed the highest m value
for air abraded group without mechanical cycling, and the highest value
was presented by glazed and mechanical cycled group. In stair case
analysis, all groups presented a decrease in fatigue limit according to
increase in number of cycles; air abraded group presented higher values
in any number of cycles applied, compared to control and glazed groups.
The best values of adhesion and fatigue limits were presented by air
abrasion group, compared to the other two groups.

Keywords: Ceramics. Surface properties. Fatigue.



1 INTRODUCAO

Devido as suas excelentes propriedades mecanicas,
ceramicas a base de zirconia tetragonal policristalina estabilizada por itria
(Y-TZP) se tornaram uma alternativa para a confeccao de préteses fixas
(Bona et al., 2003; Fairhurst et al., 1993; Karakoca, Yilmaz, 2009; Spohr
et al., 2003). Inconvenientes estéticos relacionados as préteses metalo-
ceramicas, como coloragao acinzentada da margem gengival e possivel
exposicdo do metal no caso de recessdao gengival, impulsionaram o
desenvolvimento de ceramicas mais resistentes e de melhor estética.

A zirconia pode apresentar trés diferentes grades
cristalinas: exposta a temperatura ambiente, até 1170 °C, o material se
encontra em fase monoclinica; acima desta temperatura, até 2370 °C, a
estrutura encontrada é a tetragonal; e acima disso, até o ponto de fusao
do material (2680°C), a fase encontrada é a cubica (Qeblawi et al., 2010;
Collins,1993). Durante o resfriamento, na passagem da fase tetragonal
para monoclinica (t — m), existe um aumento de volume em torno de 4%.
A fim de estabilizar a fase tetragonal em temperatura e presséo
ambientes, 6xidos - principalmente CaO, MgO, Y,O3 ou CeO, (Mair,
Padipatvuthikul, 2010; Scherrer et al., 2011) - podem ser adicionados a
composigcédo do material (Kim et al., 2007; Karakoca, Yilmaz, 2009; Bona
et al., 2003), controlando a inducado de tensbes pelo aumento de volume
(Kim et al., 2007; Curtis et al., 2006; Ardlin, 2002).

A transformacéo de fase (t — m) também se da pela
aplicacdo de algum tipo de tensdo proveniente de alguns estimulos
(desgaste, impacto, variagao de temperatura, etc.) sobre o material, o que
resulta em um mecanismo de aumento da tenacidade, pelo aumento em

torno de 4% no volume, criando uma regido de compressao ao redor do



15

defeito, impedindo a propagacao de trincas (Chevalier, 2006; Chong et al.,
2002).

Kobayashi et al. (1980) mostraram que as ceramicas
podem sofrer uma lenta transformagdo t—m superficial quando em
ambiente umido, seguida da formacdo de micro-trincas e perda de
resisténcia. O aumento das tensdes internas associado com a penetragéao
da agua entre os cristais acelera a transformacao (Wiskott et al., 2007); a
qual se inicia dentro de um gréo (Deville et al., 2006), e entdo se propaga
na superficie do material (Cattell et al., 2009). Esse processo pode levar
ao crescimento lento de trincas, que antes eram de tamanho
insignificante, e passam a possuir tamanhos criticos, que levam a fratura
do material (Deville, Chevalier, 2003; Rauchs et al., 2001).

Além das propriedades mecanicas, o desempenho clinico
de restauragbes livres de metal estad relacionado a sua adesdo aos
substratos envolvidos (ceramica e estrutura dental) durante a restauracéo
de elementos dentais (Guess et al., 2010). Para isso, o tratamento
adequado deve ser realizado nas diferentes superficies envolvidas.

Segundo Valandro et al. (2006), as ceramicas podem ser
classificadas, quanto a adeséo, em: (1) acido sensiveis — susceptiveis ao
condicionamento acido devido a presenca de fase vitrea consideravel em
sua estrutura, a qual confere caracteristicas estéticas favoraveis a este
tipo de material, estas ceramicas possuem alto potencial adesivo; e (2)
acido resistentes: a auséncia, ou minima quantidade de fase vitrea
confere caracteristicas mecanicas mais favoraveis a estas ceramicas,
porém este mesmo fato as torna resistentes ao condicionamento acido,
resultando em baixo potencial adesivo. Atualmente, novos materiais tem
surgido no mercado, como compositos reforgados por ceramica, e uma
nova classificacao sera necessaria.

A fim de possibilitar um ganho de ades&o para estas
ceramicas de maior resisténcia, algumas alternativas tem sido sugeridas

para tratamento de superficie (Chevalier et al., 1999; Valandro et al.,
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2005), como a silicatizacdo (jateamento interno com particulas de éxido
de aluminio revestidas por silica e posterior aplicacéo de silano associado
a um agente cimentante resinoso e protocolo clinico adesivo), e o uso de
materiais (adesivos, primers e cimentos) que contenham mondmeros
fosfatados, os quais apresentam unido quimica a éxidos metalicos.

No caso da silicatizacdo, a alta energia necessaria para o
jateamento, proveniente da aceleragdo das particulas em até 1.000 km/h
(dependendo da configuragdo geométrica do jateador e de uma presséo
minima de jateamento de 2,8 bar) causa forte impacto na superficie
ceramica, podendo prejudicar suas propriedades mecanicas (Spohr et al.,
2003; Chevalier et al., 1999; Ban et al., 2007) e induzir a formagédo de
trincas na superficie da zircbnia. Por outro lado, o jateamento da
superficie da zirconia pode levar a aumento da resisténcia imediata do
material por estimular a transformacao t—m (Hjerppe et al., 2010). Além
disso, o jateamento com particulas de silica 30 um parece nédo gerar dano
nas propriedades de fadiga de ceramicas Y-TZP (Scherrer et al., 2011).
Portanto, os efeitos do jateamento sobre a ceradmica Y-TZP ainda
aparecem de forma contraditéria na literatura.

Nesse sentido, uma nova proposta de modificacdo da
superficie de ceramicas de Y-TZP, almejando melhor adeséo, seria a
aplicacdo de uma camada vitrea na superficie de cimentagao
(vitrificacdo), aumentando seu potencial adesivo através desta camada
acido sensivel. Porém este material, quando sob tensao de tragcéo, pode
favorecer o inicio e propagac¢ao da trinca (Fairhurst et al., 1993; Vandelei,
2011), além de alterar a confiabilidade e o modo de falha da estrutura
(Fairhurst et al., 1993). A reducéo da resisténcia biaxial de discos de Y-
TZP foi atribuida a aplicacdo de uma camada de glaze (vidro amorfo),
posicionada no lado de tragao, por Hjerppe et al. (2010), justificado pelo
fato de que a propagacédo de trincas se da de forma mais facilitada em
matriz vitrea (Subasi, Inan, 2012; Taskonak et al., 2008), principalmente

em meio umido. Com a melhora na adesao a Y-TZP, poderiamos
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aumentar suas indicagdes, para preparos nao retentivos mecanicamente,
por exemplo, visto que materiais monoliticos em Y-TZP tem sido
desenvolvidos e indicados atualmente.

Devido a possibilidade de transformacéo de fase sob
diferentes situacdes, a zirconia € chamada “metaestavel’. Sendo as
tensdes superficiais consideradas uma das causas de transformagéo t —
m, os tratamentos de superficie que focam na melhoria da adesdo do
material a estrutura dental devem ser avaliados quanto ao dano causado
em estruturas de Y-TZP. O aumento de volume gerado por esta
transformacdo de fase cria uma superficie de tensdo compressiva, que
pode resultar na melhoria das propriedades mecéanicas, mas também
pode alterar a integridade do material e sua suscetibilidade a fadiga
(Chevalier et al., 1999; Denry, Kelly, 2008).

No que diz respeito a ensaios mecanicos, testes
monotdnicos s&o amplamente utilizados para a caracterizagcdo de
materiais e a influéncia de diversas variaveis nas propriedades mecanicas
destes; porém muitos estudos observam que carga ciclica é o tipo mais
comum de tensdo que atua no ambiente bucal (Baran et al., 2001;
Vanderlei, 2011). Os testes monotdnicos consistem da aplicagéo unica de
uma carga crescente, até a fratura do corpo-de-prova. Desta forma, os
materiais ndo falham através de dano cumulativo (fadiga), como o
ocorrido quando os materiais estdo em fungéo. Por outro lado, nos testes
de fadiga mecanica, além da aplicagéo ciclica de carga, ainda deve ser
considerado o numero de ciclos aplicados, tanto para envelhecimento
quanto para fadiga completa do material (Luthardt et al., 2002).

Um tipo de teste baseado na aplicacéo de carga ciclica é
o estabelecimento do “limite de fadiga” através do método de escada
(Luthardt et al., 2002), onde um numero de ciclos & pré-determinado para
a aplicagdo de uma carga inicial, se o corpo-de-prova sobreviver aos
ciclos, outra amostra € submetida a aplicagdo do mesmo numero de

ciclos, porém sob aplicagcdo de uma carga maior; contrariamente, se o
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primeiro corpo-de-prova falhar antes do término dos ciclos, outro
espécime é submetido a ciclagem sob carga menor.

Dentro desse contexto, este estudo se propde avaliar o
efeito de trés tratamentos de superficie no comportamento adesivo e

mecanico de uma ceramica Y-TZP.



2 REVISAO DE LITERATURA

Denry e Kelly (2008) e Kelly e Denry (2008) apresentaram
de forma clara as caracteristicas da zircénia como material para aplicagéo
dental. O primeiro artigo atribui as suas excelentes propriedades
mecanicas a posi¢ao de “Unica” entre as ceramicas a base de Oxidos. A
adicao de oOxidos estabilizantes a zircbnia pura permite a manutencao da
estrutura tetragonal a temperatura ambiente, controlando a transformacéo
t—m induzida por stress, o que impede de forma eficiente a propagacéao
de trincas e eleva a tenacidade a fratura do material.

O segundo, Kelly e Denry (2008), coloca duas linhas nas
quais os estudos devem focar, a fim de aumentar a confiabilidade
estrutural das ceréamicas a base de zirconia: o controle de inclusdo de
falhas, e a tolerancia do material a elas. Quando submetidas a fadiga
ciclica, o tempo de vida das ceramicas € menor quando comparados a
forca estatica equivalente. As taxas de crescimento de trinca sob carga
ciclica podem ser até 7 vezes maiores comparadas ao crescimento de
trinca por agdo quimica (agua), onde a intensidade de tensdo na
extremidade da trinca € equivalente nos dois casos. Os autores concluem
que as previsdes para tempo de vida podem ser sensiveis ao tamanho do
defeito inicial e as tensées quando em fungao (in-service stresses).

Guazzato et al. (2004) concluiram que, ceramicas a base
de zircbnia estabilizada por itrio sdo mais resistentes e mais tenazes que
ceramicas vitreas convencionais, € que estas melhores propriedades
podem levar a influéncia positiva no desempenho clinico de restauragdes
totalmente ceramicas. O padrao de trinca se mostra transgranular para
graos de zircbnia, enquanto, para grédos de alumina, € intergranular. As

investigacOes através de microscopia e difragdo de raios X mostraram a
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enorme importancia da transformacéo sofrida pelos cristais de zirconia
(t—-m) no aumento de resisténcia e no mecanismo de aumento da

tenacidade destas ceramicas.

2.1 Adeséo a zircbnia

A adesdo entre ceramicas com alto conteudo vitreo e
cimentos resinosos utilizando-se acido fosforico e agente de uniéo silano
parece estar bem estabelecida, porém conforme a quantidade de cristais
aumenta e a porcao vitrea da ceramica diminui, menos eficiente é a
adesdo. Bottino et al. (2005) testaram a ades&o entre cimento resinoso e
uma ceramica cristalina a base de alumina infiltrada por vidro, reforcada
por zircdnia (In-Ceram Zirconia for CEREC in Lab, Vita Zanhfabrik), e
encontraram, através do teste de resisténcia adesiva a micro-tragao,
resultados maiores de adesdo quando a ceramica foi jateada com
particulas de o6xido de aluminio (Al,O3) revestido por silica, nas
granulagées 110 ou 30 pm, comparados aos resultados de adesao
encontrados quando a ceramica foi apenas jateada com Al,O3, mostrando
que a presenca de silica foi fundamental para aumento da adeséo. A
camada de silica depositada na superficie da ceramica pelo jateamento
interage quimicamente com o agente silano, que por sua vez possibilita a
formagéo de ligagdes siloxanas com a matriz orgénica dos cimentos
resinosos, gerando uma unido quimica, além da reten¢cdo micro mecanica
gerada pelo embricamento do cimento com a superficie jateada.

Um trabalho semelhante (Valandro et al., 2005) avaliou a
influéncia da deposic¢ao de silica e do tipo de ceramica na uni&o destas ao
cimento resinoso. Foi utilizada uma ceramica cristalina a base de alumina
infiltrada por vidro, reforcada por zircénia (In-Ceram Zirconia) e uma

ceramica puramente cristalina a base de alumina (Procera AllCeram), que
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foram tratadas com jateamento de Al,Os3 e silano, ou Al,O3 modificado por
silica e silano. Blocos de resina composta foram cimentados na superficie
tratada com cimento resinoso contendo monémeros fosfatados (Panavia
F) e o teste de micro tragao foi executado para mensuragéo da resisténcia
adesiva dos sistemas. O jateamento executado com Al,O3; modificado por
silica promoveu maiores resultados de resisténcia adesiva, assim como a
ceramica que possuia infiltracdo por vidro (In-Ceram Zirconia). Um
trabalho muito semelhante (Valandro et al., 2006) incluiu uma ceramica a
base de alumina infiltrada por vidro (In-Ceram Alumina) na avaliagdo de
resisténcia adesiva apoés jateamento com Al,O3 ou Al,O3 modificado por
silica, e os resultados para Al,O3; modificado por silica também foram
superiores neste caso, assim como para as duas ceramicas infiltradas por
vidro (In-Ceram Zirconia e In-Ceram Alumina). Esses fatos sugerem
fortemente que a presenca de éxido de silicio, depositado na superficie
por jateamento e/ou na composigdo do material, deve ser considerada
quando uma adesédo eficiente entre cerdmica e cimento resinoso for
desejada.

Dentro deste mesmo assunto (presenca de silica na
superficie da zirconia), Nishigawa et al. (2008) avaliaram o efeito da
limpeza sbnica da superficie ceramica Y-TZP (Lava, 3M ESPE) apos
jateamento com particulas de 6xido de silicio (Rocatec Plus, 3M ESPE)
na resisténcia adesiva a um cimento resinoso (Panavia F 2.0, Kuraray).
Foram testados diferentes protocolos de jateamento, variando-se a
presséao utilizada, a distancia de jateamento, e o tempo. Apds jateamento,
as amostras foram submetidas a banho sénico, exceto o grupo controle
(amostras jateadas, ndo submetidas a banho soénico). A resisténcia ao
cisalhamento do grupo revestido por silica, sem limpeza, foi
significativamente superior aos outros grupos, mas nao houve influéncia
da variagao dos protocolos de jateamento. A analise em EDS revelou que
a limpeza ultra-sénica diminuiu o teor de silica sobre a superficie tratada.

Portanto, mais uma vez, os resultados mostraram que é necessario haver
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presenca de silica na superficie da zircénia, para que valores mais altos
de adesao sejam alcancgados.

Diante da dificuldade em se estabelecer uma unido
confiavel a zircbnia, mesmo apo6s jateamento com particulas contendo
silica, e sendo esta a limitagdo para a confeccdo de restauracdes
adesivas em zircénia, Aboushelib et al. (2011) avaliaram a resisténcia de
unido entre a zirconia (Procera Zircbnia, NobelBiocare) e um cimento
resinoso assim como sua durabilidade de unido. Esse estudo utilizou uma
técnica de condicionamento por infiltracdo seletiva (SIE) a fim de tornar a
superficie densa e sem retengdes da zircbnia em uma superficie porosa
capaz de se unir a adesivos resinosos. Nessa técnica, a superficie é
coberta por uma camada de vidro, o conjunto é aquecido acima do ponto
de transicao vitrea (750 °C), onde o vidro fundido comecga a difundir na
regido do limite dos graos. Apds a remocgéo deste material, a superficie
fica porosa e permite o embricamento micro mecéanico com adesivos e
cimentos resinosos. Discos de zircbnia (19.4 mm x 3 mm) foram
confeccionados e divididos em trés grupos (n = 12) de acordo com o
tratamento de superficie: (1) sem tratamento; (2) abrasdo com particulas
oxido de aluminio 50 ym (2 bar de pressédo, 10 mm de distancia, durante
15 s); (3) a superficie da ceramica foi recoberta com vidro de baixa fuséo.
Apds, o0s espécimes condicionados com acido fluoridrico 5%, e
cimentados a discos da resina composta (Filtek Z 250, 3M ESPE) com o
sistema Panavia F 2.0. A resisténcia de unido foi avaliada através do teste
de micro tragdo (MTBS), que foi realizado depois de cada um dos
seguintes protocolos de envelhecimento: termociclagem (10.000 ciclos
entre 5 e 55 °C), 4 semanas, 26 semanas, 52 semanas e finalmente 104
semanas de armazenamento de agua (37 °C). Foram encontradas
diferencas significativas nos valores de micro tragao entre os trés grupos
de estudo e em cada um dos intervalos de envelhecimento (p < 0,001).
Apds dois anos de envelhecimento artificial, todas as amostras do grupo

controle sofreram falha espontanea, enquanto que houve uma redugao
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significativa na resisténcia de unido do grupo jateado com particulas de
oxido de aluminio (21,3 MPa). A resisténcia de unido do grupo tratado
com recobrimento de vidro foi relativamente estavel (44,1 MPa), apds a
conclusédo do envelhecimento. Dentro das limitagbes deste estudo, as
retencdes micro mecanicas e a presenca de silica sdo pré-requisitos para
o estabelecimento de uma unido forte e duravel para materiais a base de
zirconia.

Aboushelib et al. (2008) avaliaram a resisténcia de unido
entre cimento resinoso (Panavia F 2.0) e uma cerdmica a base de
Zircbnia (Procera Zirconia, NobelBiocare) em fungdo de um
condicionamento por infiltragéo seletiva associado a diferentes tipos de
primers. Para isso, os autores utilizaram discos de zircénia (19,5 mm x 3
mm) em duas condicdes experimentais: (1) controle — apenas
sinterizados; (2) superficie da ceramica recoberta com vidro de baixa
fusdo, sinterizagdo (750 °C), condicionamento com acido fluoridrico 5%
por 15 min. As amostras foram cobertas com um dos cinco primers
experimentais, compostos por etanol (95%) e dgua deionizada (5%), onde
foram misturados, apdés 24 h, 1% de 5 diferentes monémeros de silano.
Apéds, discos de resina (Tetric Ilvo Ceram, Ivoclar Vivadent) foram
cimentados na superficie ceramica tratada utilizando cimento resinoso
contendo MDP (Panavia F 2,0), e ap6s 24 h, o conjunto foi submetido ao
corte para ensaio de resisténcia adesiva a micro tracdo. A combinagao
entre condicionamento por infiltragdo seletiva de vidro, condicionamento
acido e primers experimentais promoveu aumento significativo nos
resultados de resisténcia de unido, em comparagédo aos grupos controle
com aplicagédo dos mesmos primers. Analises em MEV revelaram que os
tratamentos de cobertura com vidro / condicionamento &cido
apresentaram nano-retengdes na superficie onde o primer experimental
para zircbnia pode penetrar, explicando os maiores valores de resisténcia
de unido, e salientando a importancia da morfologia superficial, além da

unido quimica promovida nessa interface.
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Kitayama et al. (2009) avaliaram aplicagdo de uma
camada de 100 ym de ceramica a base de silicio na resisténcia a tragéao
de uma zirconia unida a cimento resinoso. Discos de zircénia (Cercon
Base, Degudent) tiveram suas superficies tratadas com: (1) jateamento
com Oxido de aluminio 70 ym (presséo de 0,5 Mpa, durante 5 s, distancia
de 10 mm); (2) jateamento + aplicacdo de uma camada de ceramica a
base de silica (Cercon Ceram Kiss, Degudent) + sinterizacéo; (3) esse
grupo foi composto por discos de ceramica a base de silicio (ceramica a
base de silica (GN -1 Ceramic Block) + jateamento. As superficies foram
unidas a dois cimentos resinosos: Panavia F (Kuraray) e Superbond C &
B (Sun Medical) e o conjunto foi testado quanto a resisténcia a tracéo da
interface formada. O silano promoveu aumento de resisténcia adesiva
para os dois cimentos testados. Quando o cimento Panavia F foi utilizado,
0s maiores valores de resisténcia adesiva foram apresentados apos os
tratamentos de superficie (2) e (3), enquanto que para o cimento
Superbond C & B, os maiores valores foram atingidos com o tratamento
de superficie (1). Os autores concluiram que a aplicacdo de uma camada
de ceramica vitrea na superficie da zircOnia parece promover melhores
resultados de adesao.

Com a intengédo de criar uma unido micro mecanica e
quimica mais favoravel entre zircénia e cimento resinoso, Ntala et al.
(2010) desenvolveram 4 diferentes glazes tentando melhorar a adesao da
ceramica zircbnia a um cimento resinoso. As amostras (16 mm x 1 mm)
de Y-TZP (ZS-Blanks, Kavo) foram confeccionadas e jateadas com
particulas de Oxido de aluminio 50 pm (durante 13 s, a 10 mm de
distancia). Os espécimes foram divididos em 5 grupos de acordo com o
tratamento de superficie: (1) Controle jateado; (2) Hidroxiapatita (10%) +
glaze P25 (90%) + acido fosférico 37% (60 s); (3) IPS Empress 2 glass—
ceramic (20%) + IPS e-max Ceram glaze (80%) + acido fluoridrico 5%
(120 s); (4) IPS Empress 2 glass (20%) + IPS e-max Ceram glaze (80%);
(5) IPS Empress 2 glass (30%) + IPS e.max Ceram glaze (70%). A
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espessura do glaze foi verificada com auxilio de um micrémetro. Apos a
sinterizacdo, foi aplicada uma camada de Monobond-S (lvoclar-Vivadent)
e realizada a cimentagao utilizando cimento resinoso (Variolink I, Ivoclar-
Vivadent) de acordo com as instrugbes do fabricante. Apés armazenagem
em agua por 7 dias, as amostras foram testadas através do teste de
cisalhamento. Fibras de dissilicato de litio foram encontradas (MEV) nos
grupos 3, 4 e 5, e fibras de menor escala foram observadas penetrando o
glaze ap6s um ciclo de queima da porcelana, nos grupos 4 e 5. Os
autores concluiram que a aplicacdo de um novo material, contendo
ceramica vitrea associada a um glaze, com maior parte em dissilicato de
litio, pode ser um passo importante no avang¢o da pesquisa para melhora
da adesao entre zirconia e cimento resinoso.

Em um trabalho semelhante ao anterior, Cattell et al.
(2009) pesquisaram o desenvolvimento de um “overglaze” para aplicagéo
na superficie de cerdmicas a base de zircbnia, que poderia ser
condicionado e favorecer o processo adesivo, além de aumentar a
resisténcia a flexdo do substrato cerdmico. Os materiais experimentais
foram desenvolvidos a partir de pés comerciais (P25 e P54, Pemco) em
diferentes proporgées: (P25 90% + P54 10%), (P54 90% + P25 10%), e
(P25 90% + 10% de um vidro experimental). Cilindros de resina composta
(Marathon v, Dent-Mat) foram construidos sobre as superficies
experimentais apds jateamento ou condicionamento com &cido fluoridrico
9,5%, e a unidao destes materiais foi testada através de cisalhamento.
Além disso, amostras em forma de disco, jateadas ou com cobertura (P25
90% + 10% de um vidro experimental), foram testadas em flexdo biaxial
para determinar a resisténcia do material apos estas alteragbes. Para a
resisténcia de unido, o grupo que recebeu aplicagao de (P25 90% + 10%
de um vidro experimental) apresentou maiores valores de resisténcia
adesiva; e também apresentou resisténcia estatisticamente superior ao

grupo jateado.
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O presente estudo segue a linha de proposta de
tratamento de superficie sugerido por Vanderlei (2011), onde a autora
avaliou 6 tratamentos de superficie de uma ceramica a base de zirconia
(VITA In-Ceram 2000 YZ cubes for inLab, VITA Zahnfabrik) na resisténcia
ao cisalhamento, quando unida a cimento resinoso dual. Os autores
executaram os seguintes tratamentos de superficie: 1) controle — sem
tratamento; 2) silicatizagao - jateamento com Al,O3 30 ym modificado por
silica (4 s, 2,5 bar); 3) Aplicacédo de glaze spray (Glaze Spray VITA
Akzent, VITA Zahnfabrik) + acido fluoridrico (HF); 4) Aplicacéo de glaze
spray + silicatizacdo; 5) Aplicacédo de glaze (Glaze VITA Akzent, VITA
Zahnfabrik) + acido fluoridrico (HF); e 6) Aplicagdo de glaze +
silicatizagdo. Para resisténcia adesiva, os grupos 5 e 3 apresentaram os
maiores valores de resisténcia adesiva, os grupos 4 e 6 apresentaram
valores intermediarios; o grupo controle apresentou os piores resultados;
sendo que os valores diminuiram de forma semelhante para todos os
grupos apés ciclagem térmica. Ou seja, a aplicagdo de uma camada
contendo silica, seguida do condicionamento com HF, padrdo para
ceramicas com conteudo vitreo, apresentaram os melhores resultados
para adesdo. A autora ainda avaliou o desajuste marginal em fung¢édo dos
tratamentos propostos, e observou que os grupos 1 e 2 apresentaram em
média 55 uym de desadaptacdo marginal, contra 110,5 ym para os demais
grupos, estando estes valores dentro de uma faixa de valores
clinicamente aceitaveis. Neste estudo n&o foi testado o efeito destes
tratamentos de superficie sobre as propriedades mecanicas da ceramica.

Aboushelib et al. (2007) testaram uma técnica que utiliza
a infiltracdo de vidro de baixa fusado, como descrito anteriormente, para o
tratamento superficial de Y-TZP que almeja torna-la mais suscetivel a
adesao: “maturacdo termo-induzida seguida por condicionamento por
infiltracdo seletiva” (HIM/SIE). Essa proposta consiste no tratamento
térmico da zircbnia, onde os limites dos grdo sdo submetidos a estresse

pela aplicacdo de dois ciclos térmicos curtos, com energia abaixo da
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necessaria para permitir o crescimento ou transformacao dos gréos. Os
limites dos grdos passam a ser pré-estressados, o que os torna mais
facilmente infiltraveis por outros materiais. Inicialmente, discos de zircénia
Cercon, (DeguDent hanau) foram jateados com 6xido de aluminio 110
pm. O grupo 1 recebeu HIM/SIE e o cimento Panavia F (Kuraray) foi
utilizado, enquanto nos outros grupos, os cimentos Panavia F, RelyX ARC
(3M ESPE) e Bistec Il DC (J Morita) foram utilizados (grupos 2, 3 e 4,
respectivamente) para a cimentagédo de discos de resina composta Filtec
Z250 (3M ESPE). O teste de micro tracdo foi utilizado para medir a
resisténcia adesiva do conjunto nos tempos: imediatamente, 1 semana, 2
semanas, 3 semanas e 1 més apds a cimentacdo. A armazenagem foi
realizada em agua destilada a 37 °C. Dos valores de resisténcia adesiva
imediata, o mais alto foi encontrado para o grupo que recebeu HIM/SIE e
cimento Panavia F; os grupos que receberam apenas jateamento
apresentaram valores semelhantes e inferiores de resisténcia adesiva. O
grupo que recebeu HIM/SIE + Panavia F também foi o Unico a nao ser
afetado pela armazenagem. Observagbes executadas em microscopio
eletrénico de varredura mostraram que o cimento resinoso foi capaz de
infiltrar na rede tridimensional criada pelo HIM/SIE e de se ligar com a
ceramica abaixo, enquanto que o jatemento ndo foi efetivo em criar
aspecto superficial adequado para retencdo. E de acordo com uma
avaliacao das propriedades mecanicas (resisténcia a flexdo de 4 pontos)
feita pelos autores apds os tratamentos de superficie sugeridos, estas
foram comparaveis entre a ceramica tratada com HIM/SIE e a ceramica
jateada, o que reflete a integridade do material, indicando que a infiltracéo
seletiva € puramente superficial e limitada a uma profundidade minina.
Ainda associando adesdo e avaliacdo das propriedades
mecanicas em um mesmo estudo, Qeblawi et al. (2010) testaram o efeito
do tratamento de superficie na adeséo entre zircbnia e cimento resinoso e
na resisténcia a flexdo do material. Para o teste de resisténcia a flexdo de

3 pontos, barras de zircénia (IPS e.max ZirCAD B40 Blocks; lvoclar
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Vivadent) foram confeccionadas e receberam 1) nenhum tratamento de
superficie, 2) jateamento com Al,O3; 50 uym, a 3 bar de presséo, a 10 mm
de distancia, 3) jateamento com Al,O3; 30 um modificado por silica, a 3 bar
de pressao, e 4) desgaste com broca diamantada granulagéo 30 pm, e o
teste de flexdo foi aplicado. Para o teste de adesao (resisténcia ao
cisalhamento), cilindros de zirconia receberam um dos tratamentos
citados acima, e adicionalmente 1) nenhum tratamento, 2)
condicionamento com &cido fluoridrico 4,5% + silanizagdo, 3) apenas
silanizacao, e 4) aplicagado de zircénia primer; e foram cimentados em
dentina humana com um cimento auto adesivo (Multilink Automix, Ivoclar
Vivadent). Quanto a resisténcia a flexdo, o grupo controle e o que recebeu
jateamento com particulas de 30 pm apresentaram resultados
semelhantes e inferiores aos resultados de resisténcia apresentados
pelos grupos que receberam desgaste ou jateamento com particulas de
50 um (resultados também semelhantes estatisticamente). Quanto a
adesdo, tanto os tratamentos mecéanicos da superficie, quanto os
quimicos, aumentaram os valores de resisténcia adesiva quando
comparados aos controles (sem nenhum tratamento). O resultado do
teste de resisténcia adesiva foi o seguinte (em ordem decrescente):
jateamento com Al,O; modificado por silica + silano > desgaste com
broca diamantada + zircbnia primer > jateamento com Al,O3 + silanizagéo
> zircbnia primer > jateamento com Al,O3; zircbnia primer. Também foi
executado envelhecimento artificial (armazenagem em agua 37°C por 90
dias), que resultou em diminuigdo dos valores de resisténcia adesiva para
0s grupos que receberam jateamento com Al,O3; modificado por silica +
silano e zirconia primer. O que importa salientar deste estudo, € que duas
das alteragcdes superficiais tiveram a capacidade de aumentar a
resisténcia a flexdo imediata do material, e que a combinagcédo de
tratamentos mecéanicos e quimicos para a superficie da zircbnia foram
essenciais para a obtencdo de uma adesdo duravel entre zirconia -

cimento resinoso - dentina
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2.2 Propriedades mecanicas vs. alteragcdes superficiais

Queimas repetidas da infra-estrutura de zirconia,
referentes ao ciclo de queima de uma ceramica feldspatica, nao afetaram
os valores de resisténcia biaxial de discos de zircbnia, em uma pesquisa
executada por Hjerppe et al. (2010). Porém, a aplicagdo de uma fina
camada de glaze ou ceramica feldspatica, quando voltadas para o lado de
tracdo do corpo-de-prova, diminuiu a resisténcia a flexdo biaxial dos
discos. Durante a sinterizagdo do glaze e da ceramica feldspatica, estes
passam por estado liquido visco-elastico, que pode penetrar nas falhas e
micro trincas da superficie da Y-TZP. Visto que a taxa de resfriamento dos
materiais envolvidos é diferente, ha acumulo de tensao nessas regides de
infiltragdo, resultando em aumento da probabilidade de ocorréncia de
fratura, iniciada nestes pontos, durante aplicacdo de carga. Quantidades
relativas de fase monoclinica foram encontradas apenas em corpos de
prova que receberam aplicacdo de glaze ou ceramica feldspatica, porém
estas ndo foram suficientes para afetar as propriedades mecanicas da
zircbnia.

Curtis et al. (2006) testaram o efeito do jateamento da
superficie da ceramica Y-TZP com diferentes tamanhos de particula de
alumina (25, 50 e 110 ym), e ndo encontraram diferenca nos valores de
flexdo biaxial, porém um aumento no médulo de Weibull foi observado,
em comparagdo com O grupo controle — sem alteragdo superficial apés
sinterizacdo. Além disso, quanto maior a particula de alumina, menor a
rugosidade superficial resultante apds jateamento. Os autores concluiram
que a combinagdo da diminuicdo da rugosidade superficial com a camada
de tensdo de compressdao formada pelo jateamento aumentaram a
confiabilidade da resisténcia a flexdo biaxial dos discos de zircénia, em

comparagao com o grupo controle.
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Karakoca e Yilmaz (2009) investigaram a alteracao
causada pelo jateamento (particulas de Al,O; 110 ym, 15 s, 4 bar,
distancia de 30 mm) e pelo desgaste (broca diamantada de granulagéo
100 pm, dry, 20.000 rpm) de trés marcas comerciais de zircbnia, medindo
a rugosidade superficial, a mudanca de fase dos cristais e a resisténcia a
flexdo biaxial do material apdés os tratamentos citados. O jateamento
apresentou os maiores valores de rugosidade (Ra), em relagdo ao
controle e ao grupo que sofreu desgaste por broca diamantada, para as
ceramicas Cercon e DentaCad, porém diminui para a ceramica
Zirconzahn, provavelmente por promover uma superficie mais regular. A
quantidade de fase monoclinica para os grupos jateados também foi a
maior, em todos os casos. Quanto a resisténcia a flexdo biaxial, o
jateamento promoveu valores mais elevados, e o desgaste levou a
diminuicéo da resisténcia. Apesar de elevar os valores de resisténcia, o
jateamento diminuiu o valor do médulo de Weibull (m), o que, segundo os
autores, pode-se supor que, sob condic¢des clinicas, os defeitos causados
pelo impacto do jateamento podem agir como intensificadores de tensoes,
diminuindo a resisténcia do material ao longo do tempo.

Os efeitos do desgaste e do jateamento na resisténcia a
flexao na ceramica Y-TZP sao discutidos por Kosmac et al. (2000), quanto
a atuacado dos defeitos criados na superficie: estes podem gerar uma
camada de compressdo, que levaria a um aumento na resisténcia do
material, ou, em funcdo da profundidade e formato, pontos de
concentragdo de tensdo que levariam a diminuigdo na resisténcia do
material. Os autores utilizaram amostras usinadas a partir de duas
ceramicas Y-TZP de composi¢cdo semelhante, porém com graos de
tamanho diferente, e uma contendo pequena quantidade de alumina.
Apo6s sinterizadas, as amostras foram submetidas a abrasdao com broca
diamantada de granulagdo 150 ym e 50 ym, com ou sem refrigeragao, ou
ao jateamento com particulas de alumina 110 ym a uma distancia de 30

mm, durante 15 s, a 4 bar de pressao. Além da resisténcia, mensurada
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através do teste de flexado biaxial, e a tenacidade do material, através de
indentacao (aplicagcado de 200 N de carga), os autores ainda avaliaram a
estabilidade do material, através de extracdo em acido acético 4%, ou
amonia, durante 16 h, e posterior aplicacao de teste de flexao biaxial. Os
resultados revelaram que o desgaste com broca diminuiu a resisténcia a
flexdo, em ambas as granulagdo, em comparagdo com o controle (sem
tratamento de superficie), enquanto que o jateamento promoveu aumento
da resisténcia; porém ambos os tratamentos aplicados levaram a
diminuicdo do modulo de Weibull. O desgaste com broca de menor
granulacado promoveu maior resisténcia do material. A maior quantidade
de fase monoclinica foi encontrada apds jateamento, enquanto
quantidades inexpressivas de fase monoclinica forma encontradas apo6s
desgaste; podendo ser um resultado causado pelo aquecimento gerado
durante o desgaste com broca, que excederia a temperatura de
transformacao cristalina, e causaria uma transformacao a reversa (m—t).
Apesar de nao ter sido realizada uma mensuragdo da massa perdida,
grande porcentagem de fase monoclinica foi encontrada nos 3 tipos de
zircbnia, ap6s extragdo com os dois meios utilizados. A zircbnia que
continha pequena quantidade de alumina exibiu estabilidade superior em
ambiente acido (acido acético), e menor, ou nenhuma transformacgéo dos
graos de t—m apds os tratamentos de superficie, exceto para o
jateamento. Devido a estes ultimos resultados citados, a presenca de
alumina na composicdo da Y-TZP parece ser efetiva em controlar a
transformacgao desta ceramica em meio acido.

Em um artigo muito semelhante, Kosmac et al. (1999)
avaliaram a resisténcia a flexdo biaxial e a confiabilidade de amostras de
duas ceramicas a base de Y-TZP (graos pequenos — 0,31 ym - e de
tamanho padrédo — 0,44 ym) apds 1) nenhum tratamento; 2) desgaste a
seco (broca diamantada de granulagdo 150 ym, 30 s); 3) desgaste sob
refrigeracao; 4) jateamento (Al,O3 110 um, 4 bar); 5) desgaste a seco +

jateamento; e 6) jateamento + desgaste a seco. Nos resultados obtidos,
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os autores puderam observar que, apoOs sinterizadas, as amostras
apresentaram microestrutura densa e uniforme. A maior porcentagem de
fase monoclinica foi encontrada para as amostras jateadas, e as
desgastadas seguidas de jateamento. Quando o desgaste foi executado
ap6s jateamento, a quantidade de fase monoclinica foi menor em
comparacao ao grupo apenas jateado. O tamanho do grao dos materiais
nao interferiu na resisténcia a flexdo, apenas quando as ceramicas foram
desgastadas com broca, entdo a resisténcia foi afetada para a ceramica
de gréo pequeno. O fator refrigeragcdo durante desgaste com broca nao
alterou os valores de resisténcia. O jateamento apresentou os maiores
valores de resisténcia a flexdo, porém o maior médulo de Weibull foi
atribuido ao grupo controle, assim como descrito no artigo anterior.

Em uma tentativa de diminuir os efeitos deletérios
causados pelas alteragbes superficiais da zircOnia apds sinterizagéo,
Aboushelib, Wang (2010) testaram a aplicagdo de 3 protocolos para
restauracéo das superficies (1- polimento com ponta diamantada de éxido
de aluminio de granulacdo 2 mm, associada a pasta diamantada de
polimento de granulagcdo 0,5 ym; 2- aplicacdo de uma fina camada de
glaze; e 3- aplicacdo de sistema adesivo contendo monémeros
fosfatados) na resisténcia a flexdo de 4 pontos de barras de zirconia
(Procera Zirconia, Nobel Biocare) submetidas a jateamento (Al,Os 110
pm, 10 mm de distadncia, 2 bar de pressao) ou desgaste por broca
diamantada (granulagdo 100 mm, durante 10 s, sob carga de 2 N). Como
controle, foram utilizadas barras de zircénia sinterizadas e polidas
apenas. Como resultados, tanto o jateamento quando o desgaste com
broca apresentaram diminuicdo nos valores de resisténcia a flexao (50%
em média). O polimento foi o procedimento de restauragao superficial que
mais recuperou (72%) a resisténcia, em relacdo ao controle, para as
amostras que sofreram desgaste com broca diamantada, ja para as
amostras jateadas, a aplicagdo de sistema adesivo foi mais efetivo (42%

de recuperacdo da resisténcia). Os autores atribuiram a diminuicdo na
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resisténcia a flexdo apds as alteragdes superficiais a criagdo de trincas
agudas que agiram como locais de crescimento de trincas radiais durante
a aplicacdo de carga. A recuperagao de resisténcia proporcionada pelo
adesivo apdés o jateamento foi atribuida a sua capacidade de selar e
modificar os defeitos de superficie, e provavelmente devido a contragao
de polimerizagdo, que poderia ter criado forcas compressivas nas
extremidades da trinca.

Afirmando que tenacidade e resisténcia inicial de
ceramicas de uso odontolégico ndo sao fatores que determinam a
sobrevivéncia de pecgas protéticas em longo prazo, Taskonak et al. (2008)
testaram a hipotese de que a resisténcia a flexdo e falhas de tamanho
critico seriam afetadas pelo meio onde o teste seria realizado e a taxa de
tensdo aplicada, porém sem variacdo da tenacidade de fratura dos
materiais. Os autores avaliaram uma ceramica vitrea de cobertura
(Vitadur Alpha; VITA Zahnfabrik) e uma ceramica de alumina infiltrada por
vidro, reforgada por zircénia, de infra-estrutura (In-Ceram® Zirconia; VITA
Zahnfabrik) a fim de poder predizer o comportamento do sistema. As
amostras foram fraturadas em agua deionizada a 37 °C nas taxas de
tensdo de 0.1 a 100 MPa/s para a ceramica de cobertura, e de 0.01 a 10
MPa/s para a ceramica de infra-estrutura. Um grupo também foi testado
em ambiente inerte (6leo) com taxa de tensdo de 100 MPa/s para a
ceramica de cobertura e 1000 MPa/s para a ceramica de infra-estrutura. A
analise fractografica foi utilizada para mensuragdo da tenacidade a
fratura. Como resultado, os autores encontraram que as amostras
testadas em ambiente inerte apresentaram maior resisténcia a fratura e
para a ceramica de cobertura, falhas criticas de tamanho menor. Quanto
a taxa de tensdo aplicada, as amostras testadas a taxas mais rapidas
apresentaram maior resisténcia, porém a tenacidade a fratura nao foi
afetada. Longos prazos, ou cargas baixas aplicadas de forma repetitiva
podem causar o crescimento de trincas de tamanho subcritico, pré-

existentes, até a ocorréncia de fratura; enfatizando que, para testes in-
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vitro, a dependéncia da resisténcia a taxa de tensdo aplicada esta
relacionada ao crescimento subcritico de trincas. Os autores concluiram
que a resisténcia a flexao, o tamanho considerado critico para falhas, e os
padrdes de fratura dos materiais testados sofre pela agcédo do meio em que
o teste foi conduzido, e a taxa de tensao aplicada, porém a tenacidade a
fratura €& uma propriedade caracteristica de cada material,
independentemente dos fatores avaliados no estudo.

A fim de avaliar o aumento de superficie disponivel para
adesdo em ceramicas a base de zirconia, Subasi e Inan (2012) avaliaram
a rugosidade (Ra) e as caracteristicas superficiais (através de MEV e
AFM) de trés tratamentos de superficie em uma ceramica Y-TZP (VITA In-
Ceram 2000 YZ for inLab, VITA Zahnfabrik). Como tratamento de
superficie, os autores testaram 1) controle (sem tratamento de superficie);
2) aplicacéo de laser Er:YAG (400 md, 10 Hz, 4W, MPS 100 um); 3)
jateamento com Al,O3; 30 um modificado por silica (10 mm de distancia,
durante 15 s, a 3 bar de presséo); e 4) jateamento com Al,O3 110 um (10
mm de distancia, durante 15 s, a 3 bar de pressao). Quanto a rugosidade,
todos os tratamentos de superficie apresentaram rugosidade
estatisticamente superior a rugosidade apresentada pelo grupo controle,
sendo o jateamento com particulas de 110 ym o grupo com resultados
estatisticamente mais elevados. A microscopia de forga atdmica revelou
superficies semelhantes para o grupo controle e o grupo tratado com
aplicacdo de laser, sendo que o ultimo apresentava alguns pico e vales
isolados; ja ambos os jateamentos proporcionaram superficies mais
heterogéneas e irregulares. A observagdo por microscopia eletrénica de
varredura foi bem semelhante a anterior, destacando apenas as micro
retencdes observadas nas superficies que receberam jateamento. Os
autores concluem que, para fins de cimentagdo, qualquer um dos
tratamentos de superficie avaliados pode ser usado para tornar a
superficie da zirconia mais rugosa, porém o jateamento com Al,O; 110

pMm se mostrou o tratamento mais efetivo.



35

Luthardt et al. (2002) também avaliaram o efeito das
alteracdes de superficie na resisténcia, confiabilidade e rugosidade
superficial de discos de zirconia (Metoxit AG); porém as alteracbes
causadas por diferentes parametros de usinagem dos blocos em
CAD/CAM em uma superficie simulando a superficie de cimentacéo de
pecas protéticas. Os autores também levantaram a hipdtese de
dependéncia entre rugosidade e resisténcia. Foram variadas as
velocidades longitudinal e transversal, em trés niveis (100, 75 e 50 mm x
mm™) e a profundidade de usinagem, também em trés niveis (0,1; 0,06 e
0,02 mm), além do grupo controle, superficie polida, formando 10 grupos.
A usinagem aumentou a rugosidade de superficie em relagdo as amostras
polidas, e houve diminuicdo da resisténcia a flexao biaxial quando
comparados grupos usinados e grupo controle. Os parametros de Weibull
(m e 0p) apresentaram diminuicao ap6s a usinagem, em relagéo ao grupo
controle, ao contrario da dureza Vickers, que n&o apresentou variagao
significativa entre grupos usinados e controle. Os autores concluiram que

a usinagem de blocos de Y-TZP em CAD/CAM deve ser otimizada.

2.3 Envelhecimento artificial e tempo de vida

Para avaliar a influéncia do acabamento de superficie da
zircbnia, e da tensao residual acumulada por este, na suscetibilidade ao
envelhecimento, Deville et al. (2006) submeteram amostras de zirconia
(TZ3Y, Tosh) a ciclos de autoclave (140 °C a 3 bar de pressao), onde 20
min nessas condigdes corresponderiam a 1 ano de funcdo clinica (de
acordo com a taxa de ativagao térmica de em torno de 106 kJ/mol). As
amostras foram observadas por microscopia éptica, microscopia de forga
atdbmica (AFM) e difracédo de raios-X. O autor ndo descreve claramente os

procedimentos de acabamento; relata que todas as amostras foram
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polidas utilizando-se pastas diamantadas até uma rugosidade de 2 nm, e
algumas amostras foram polidas com pastas de maior granulagdo para
obtencédo de rugosidades a fim de modificar a tenséo residual induzida
pelo polimento. Ainda, metade das amostras recebeu tratamento térmico
ap6s polimento (2 h a 1200 °C) para relaxamento das tensdes residuais.
O estado de tensdo ao redor das ranhuras de polimento favorece a
transformacao dos grédos de t — m nestas regides, e conseqientemente
favorece o envelhecimento. Através da observacédo em AFM, os autores
perceberam que pontos com cristais em fase monoclinica surgiram
preferencialmente ao redor das ranhuras. Porém isso s6 parece afetar as
superficies mais lisas, pois nas superficies mais rugosas existe a
formacao de uma camada de tensdo compressiva, benéfica a resisténcia
ao envelhecimento. Também a profundidade da ranhura parece
influenciar a transformacao deletéria dos cristais, sendo que ranhuras
mais profundas apresentam pior efeito sobre a transformacédo. As
amostras submetidas ao tratamento térmico apresentaram a mesma
cinética de transformacdo t—m. Estes resultados demonstram que a
sensibilidade da zircbnia ao envelhecimento n&o esta apenas relacionada
a condicdo morfologica da superficie, mas também ao estado de tenséo
induzida pelo tratamento ao qual foi submetida esta superficie.

Kim et al. (2007) utilizaram a fadiga para estabelecer o
modo de falha de estruturas bilaminadas (infra-estrutura em zircénia a
recobrimento em ceramica feldspatica). As amostras eram formadas por
retdngulos de zircénia (LAVA, 3M ESPE) ou metal (ouro infiltrado — P/Au
— Captk, Precious Chemicals; e Prata-paladio — IPS d.SIGN 59, Ivoclar),
recobertos por ceramica feldspatica. Os conjuntos foram cimentados
(Variolink Il, Ivoclar) a blocos de resina composta (Z100, 3M ESPE). A
carga ciclica foi aplicada por uma ponta esférica (R = 3,18 mm), com as
amostras imersas em agua; a carga maxima aplicada foi de 200 N, na
frequéncia em torno de 1,5 Hz. Cada ciclo consistia em a ponta encostar-

se a amostra, aplicar a carga maxima, manter por 0,2 s, remover a carga
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e se afastar (0,5 mm), cessando totalmente a aplicacado de carga. O teste
era interrompido a 10 mil, 15 mil, 25 mil, 50 mil, 75 mil, 100 mil ciclos, etc.,
para observacéo de ocorréncia ou ndo de fratura. No minimo 3 amostras
foram utilizadas para cada conjunto de materiais. Os autores observaram
que, em todos os casos, cone-cracks externos se formaram apos varios
ciclos,indicando que, a uma carga de fadiga maxima de 200 N, a tensao
local proxima ao contato com a ponta aplicadora de carga excedia o limite
elastico da porcelana, porém, este tipo de falha era superficial sob cargas
inferiores a 200 N. Os achados deste estudo indicaram que porcelanas
com infra-estrutura (IE) de menor rigidez (ouro) foram vulneraveis tanto a
fraturas oclusais por contato quanto a fraturas radiais na sua porgéo
inferior (interface porcelana-IE); enquanto que quando suportada por
estruturas mais rigidas (prata-paladio e zirconia) as fraturas partiram
apenas da superficie oclusal. Fraturas de corpo ndo foram encontradas
para as amostras com IE em zirconia.

Fadiga em longo prazo e o crescimento lento de trincas
em ambiente umido sob carga ciclica podem diminuir a resisténcia dos
componentes de uma restauracao totalmente ceramica. Por este motivo,
Studart et al. (2007) investigaram a fadiga em agua de 3 ceramicas
utilizadas para confeccao de infra-estruturas, entre elas: Cercon (Y-TZP),
Inceram-Zirconia (alumina infiltrada por vidro reforcada por zircbnia) e
Empress-2 (dissilicato de litio). As cerémicas que continham zircénia em
sua formulagdo se mostraram mais propensas a fadiga ciclica em agua,
provavelmente devido a degradagdo do mecanismo de transformacgéo
para aumento da tenacidade. Porém estas ceramicas também
apresentaram maior fator de intensidade de tensao critica (KIC), o que
significa que os efeitos da fatiga sobre materiais que contém zircénia s6
aparecem sob altos valores de intensidade de tenséo.

Guess et al. (2010) langaram a hipotese de que abrasao
(granulacdo 600 — 30 pm) e jateamento com alumina (50 ym, 5 s)

afetariam a forma de dano e a confiabilidade da zirconia. Para isso, os
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autores utilizaram discos de zircénia (IPS e.max ZirCAD; Ivoclar
Vivadent), de espessura semelhante a de uma infra-estrutura (0,5 mm). A
superficie de cimentacéo recebeu abrasdo ou jateamento, como descrito
anteriormente, e um grupo “as received” foi usado para controle. Os
discos receberam uma camada de primer metalico (Alloy Primer, Kuraray)
e foram cimentados (Panavia F, Kuraray) em blocos de resina composta
(2100, 3M ESPE). Um teste monotdnico (Single-load-to-failure Hertzian
contact testing) foi aplicado em 3 amostras de cada grupo para definir os
parametros a serem utilizados para o teste de fadiga. O teste de fadiga
uniaxial “step-stress” foi utilizado, onde varios niveis de tensbes sao
aplicados em sequéncia sob um numero predeterminado de ciclos em
cada nivel. As amostras (21) foram divididas para os niveis de tensao na
razao 4:2:2, do mais ameno para o0 mais agressivo nivel de tensdo. Ao
final de cada ciclo, as amostras forma inspecionadas quanto a fratura,
sendo esta classificada em cone de superficie, na superficie de aplicagcao
da carga, ou fratura radial, na superficie de cimentag¢do. A confiabilidade
foi calculada para uma missédo de 100 mil ciclos a 200 N de carga, onde o
grupo controle apresentou confiabilidade significativamente maior que os
outros dois grupos. O modo de falha também mudou entre os grupos com
superficie tratada — fratura radial - e o grupo controle — cone de
superficie. Além disso, a fratura radial ocorreu sob niveis de tensao
menores nas amostras que receberam tratamento de superficie,
comparados com o0s niveis de tensdo exigidos para fratura no grupo
controle. A menor confiabilidade das amostras com tratamento de
superficie se deve a aplicacdo de carga ciclica, que leva pequenos
defeitos a se unirem e aumentarem de tamanho até um tamanho critico,
onde ocorre a fratura; o alto modulo de Weibull encontrado para as
amostras do grupo controle caracteriza a baixa densidade de falhas

inerentes e a consequente maior confiabilidade encontrada para este

grupo.
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Scherrer et al. (2011) testaram o comportamento de
fadiga de barras de trés marcas diferentes de Y-TZP (Lava e Lava
Colored, da 3M ESPE; Everest, da Kavo Dental GmbH; e Zeno, da
Wieland), jateadas ou nao jateadas com particulas de 30 um de alumina
revestidas por silica. Encontraram aumento nos limites de fadiga, para as
trés marcas testadas, apds o jateamento. A andlise de Kaplan-Meier foi
conduzida a fim de se estimar a probabilidade de sobrevivéncia dos
corpos que ultrapassaram a janela de observagao, onde o efeito benéfico
do jateamento foi claramente mostrado para todos os materiais, exceto
para a Y-TZP Zeno (Wieland, Dental). Esse efeito benéfico do jateamento
foi atribuido a formacdo de uma camada de compresséo, gerada pela
transformacao de fase tetragonal para monoclinica, onde um aumento de
volume em torno de 4% ocorre nos graos do material. Apds analise
fractografica, os autores relataram, ainda, que a maior parte das falhas
encontradas foi devido ao procedimento de jateamento, ou seja, o defeito
iniciador da fratura encontrava-se na superficie das barras.

Zhang et al. (2004) fizeram um estudo sobre os efeitos do
jateamento (Al,O3 50 ym , 5 s, 10 mm de distancia, 2,76 bar) na
resisténcia de uma ceramica a base de Y-TZP (Prozyr Y-TZP, Norton) e
uma a base de alumina (AD995, CoorsTek), unidas a um substrato
polimérico (policarbonato - Hyzod, AIN Plastics). Foram aplicados um
teste dindmico com aplicacdo de taxa de tensao constante, e um teste
dinamico a uma frequéncia de 10 Hz, porém detalhes sobre a carga
utilizada para o teste ciclico e a taxa de tensdo utilizada para o teste
dindmico ndo sdo esclarecidos. Em ambos os testes, o tempo para a
ocorréncia de fratura radial (da superficie sob tracado) foram registrados.
Quando os testes duravam mais que 10° s, a taxa de tensdo (teste
dindmico) ou a tensdo maxima aplicada (teste ciclico) eram alteradas. O
modulo de Young também foi mensurado, através de endentacgéo,
revelando que o valor de E para as amostras jateadas (231 + 29 GPa) foi

inferior ao valor de E para as amostras controle (270 + 3 GPa). A maior
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dispersdo dos dados referentes as amostras jateadas refletem as
variagdes superficiais entre diferentes pontos da mesma amostra, e a
diferenca nos valores de E sugerem um significante aumento na
densidade de micro-falhas na superficie jateada. Para as amostras
jateadas, o teste dinamico mostra menor redugé&o na resisténcia (10%) em
relacdo aos grupos controles de ambos os materiais, porém para o teste
ciclico, a reducao na resisténcia € maior: 30% para a zircénia, e 20% para
a alumina. Essa reducédo é condizente com a introducdo de falhas de
maior tamanho proporcionada pelo jateamento. O fato dos dados ciclicos
apresentarem valores inferiores aos dados dinamicos indica o aumento
das falhas causado pela carga repetitiva, porém graficamente, os dados
das superficies polidas e jateadas permaneceram paralelos, indicando
que o mesmo mecanismo de crescimento lento de trincas governou a
cinética da fratura. Além disso, pelos resultados apresentados no artigo,
coroas com IE em alumina ou Y-TZP jateadas suportam forgas
mastigatérias até 400 N em longo prazo.

Nemli et al. (2011) avaliaram a tenacidade a fratura de
duas ceramicas Y-TZP, Cercon e Lava, apds aplicacdo de carga
mecanica ciclica (20.000 ciclos, 200 N, 2 Hz). A mudanca de fase foi
analisada através de difracdo de raios X. Para as duas ceramicas, a
tenacidade a fratura, medida através do método de indentagdo, aumentou
ap6s a ciclagem mecanica: Cercon: de 6,8 pra 6,9 MPaVm; Lava: de 6,9
para 7,3 MPavm, sendo significativo para Lava. A quantidade de fase
monoclinica aumentou de forma significativa ap6s ciclagem mecanica,
nos dois casos: Cercon: de 0 para 0,44%; e Lava: de 0 para 2,22%.
Considerando-se que o aumento da tenacidade a fratura, causado pela
transformacao de fase t—m, se da em funcdo da maior concentragédo de
fase monoclinica, o aumento na tenacidade a fratura, verificado através
das indentagdes apos fadiga ciclica seria causado pela maior quantidade
de fase monoclinica presente apoés fadiga.
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A estabilidade em longo prazo de ceramicas Y-TZP é
determinada por dois fatores: o crescimento lento de trincas subcriticas
(slow crack growth - SCG) e a degradacdao em meio umido, sob baixas
temperaturas. A combinagdo de altas tensdes e na extremidade das
trincas e da presenca de agua ou fluidos corporais reduz a energia de
superficie na extremidade da trinca, e favorece a sua propagag¢ao quando
cargas abaixo da Kic (tensao critica) sdo aplicadas. Com a intencéo de
avaliar o SCG em ceramicas Y-TZP, Mitov et al. (2011) determinaram os
parametros “n” (inverso do gral de susceptibilidade do material ao SCG) e
“A” para uma ceramica Y-TZP pré sinterizada e uma ceramica Y-TZP “hot
isostatic pressed”, aplicando um teste de fadiga dindmica sob 4 taxas de
carregamento: 110 MPa/s, 11 MPa/s, 1,1 MPa/s e 0,11 MPa/s. O
comportamento em longo prazo das ceramicas também foi avaliado
através de um diagrama SPT (strength-fracture probability-life time).
Barras dos dois materiais foram confeccionadas e o teste foi aplicado sob
flexdo de 3 pontos, em meio umido. A Y-TZP apresentada sob forma pré
sinterizada apresentou menor tendéncia de SCG, e nenhuma diferenca
significativa foi encontrada no seu comportamento em longo prazo.
Quando os valores de resisténcia a fratura foram calculados em diferentes
intervalos de tempo (1 s, 1 dia, 1 ano, 5 anos e 10 anos), observou-se que
a maior queda ocorreu no periodo inicial; entre 1 s e 1 dia.

O crescimento lento de trincas em ceramicas Y-TZP
também foi investigado por Borba et al. (2011), através da determinacao
do parametro “n”. Foram confeccionadas barras de uma ceramica Y-TZP,
uma ceramica a base de alumina e uma ceramica a base de alumina
reforgcada por zirconia, as quais foram testadas em flexao de trés pontos,
em meio Umido, utilizando-se 5 taxas de carregamento diferentes: 107,
107, 10°% 10" e 10? MPals. A Y-TZP apresentou o maior valor de n, e a
menor queda na resisténcia na simulagcdo de 1 ano e 10 anos de uso
clinico (9 %), indicando menor suscetibilidade ao SCG. A ceramica a base

de alumina apresentou uma queda de 11% na resisténcia apds 10 anos, e
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a ceramica a base de alumina reforgada por zirconia, 13%. Mais uma vez,
a maior queda na resisténcia foi observada no periodo inicial da
simulagéo, entre 1 dia e 1 ano, para os trés materiais avaliados: 7,1%,
6,66% e 10,8% respectivamente. Os autores atribuiram os altos valores
de resisténcia a flexdo, a baixa suscetibilidade ao SCG e a baixa
degradacdo da resisténcia ao longo do tempo, apresentados pela
ceramica Y-TZP e pela ceramica a base de alumina, a seu alto conteudo
cristalino e baixa porosidade.

A fadiga dos materiais dentarios € influenciada tanto pelo
ataque corrosivo da agua, quanto pela aplicacdo de cargas ciclicas
durante a mastigacéo. O método de escada (stair-case approache) dara a
determinacao do limite de fadiga a flexdo do material a ser avaliado, e é
considerado um método efetivo para se estimar a resisténcia a fadiga
(Wallin, 2011). Este método é uma boa alternativa para o calculo do limite
de fadiga e permite que se calcule também, o desvio padrdo. Os dados se
concentram ao redor da média, o que faz com que o numero de amostras
necessarias seja menor do que o exigido por outros métodos (Draughn,
1979). Este método foi mais utilizado no passado e principalmente para
se avaliar o limite de fadiga de compositos. Lohbauer et al. (2003)
avaliaram o comportamento de 10 diferentes resinas compostas através
de resisténcia a flexdo em 4 pontos em meio umido, e determinacéo do
limite de fadiga & 10° ciclos. A resisténcia inicial dos materiais testados
variou de 55,4 MPa (Solitaire®) a 105,2 MPa (Filtek Z 250®), e os limites
de fadiga a flexdo variaram entre 37 e 67 % da resisténcia inicial. Porém,
nao foi observada uma relagcéo direta entre resisténcia inicial e limite de
fadiga a flexdo, provavelmente devido ao diferente comportamento de

degradagao em agua dos materiais testados.



3 PROPOSICAO

Este estudo se propOGs a avaliar trés tratamentos de

superficie — controle, jateamento e aplicacdo de glaze — na ceramica Y-

TZP, nos seguintes aspectos:

a)
b)

c)

Resisténcia adesiva a um cimento resinoso dual;
Resisténcia a flexdo biaxial da ceramica,
submetida ou n&o a ciclagem mecanica;

Limite de fadiga, pelo método de escada, com
107 103, 10* e 10° ciclos.

As hipoteses a serem testadas foram:

a)

b)

d)

A resisténcia adesiva € maior para o grupo que
recebeu silicatizacdo seguida de aplicacédo de
silano;

A aplicacdo de glaze causa diminuicdo da
resisténcia a flexdo biaxial; j& o silicatizagcao
promove valores mais elevados de resisténcia.

A ciclagem mecéanica diminui os valores de
resisténcia a flexdo biaxial independentemente
do tratamento de superficie realizado;

O limite de fadiga é influenciado pelos
tratamentos de superficie, sendo esperada uma
diminuicdo dos Ilimites de fadiga apos

silicatizacgao.



4 MATERIAL E METODOS

Os materiais que seréo utilizados para a realizagcado dos

experimentos sédo apresentados no Quadro 1.

Quadro 1 - Materiais, respectivos fabricantes, abreviatura utilizada e lote
dos materiais utilizados neste estudo

Materiais _Nome . Abreviatura | Lote
comercial/Fabricante

VITA In-Ceram 2000 YZ

Ceramica a base cubes for InLab (Vita

delZ|rAcoln|a Zanhfabrik, Bad Sachingen, Y-1ZP 17340
(zirconia)
Alemanha)
Glaze VITA AKZENT (Vita 24880
Glaze Zanhfabrik, Bad Sachingen, Glaze
Alemanha)
o . Condicionador de
Acido 1ng>)r|dr|co Porcelanas (Dentsply, York, HF 51?:?98
° USA)
Payticulas de
Oxido de
Aluminio Rocatec Soft (SMESPE | o oiec | 424975
. AG, Seefeld, Germany)
revestidas por
silica

Cimento resinoso Variolink I (lvoclar Cimento

Vivadent, Schaan, . P52020

Dual ) , resinoso
Liechtenstein)

Ceramica a base | IPS e.max Press (lvoclar

de dissilicato de Vivadent, Schaan, e.max J18904
litio Liechtenstein)
Monobond Plus (lvoclar
Agente de Uniao Vivadent AG, Schann, MP

Liechtenstein)

Agente de Unido | Porcelain Primer (Bisco,
(Silano) Schaumburg, USA)

Silano
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Abaixo segue a descricdo dos métodos utilizados neste

estudo.

4.1 Adesao

Confeccao dos corpos-de-prova

Foram confeccionadas 45 barras retangulares de Y-TZP,
de medidas 3 x 3 x 9 mm, através do corte (Isomet 1000, Buehler,
Estados Unidos) de blocos pré-sinterizados (Vita In Ceram 2000 YZ
Cubes for inLab) e sinterizagdo (conforme Quadro 2) das amostras. A

Figura 1 representa o aspecto final da amostra de Y-TZP para este teste.

Quadro 2 - Ciclo de sinterizagao da ceramica Y-TZP

: 'I_'e_mpo. min. | min. | °C/min. | Temp. Aprox. °C | min. VAC
inicial °C min.
40 - 87:38 17 1530 120 -

m m W\ ‘\ \\.1
Ay \\\\\\\ \\}_\.:

Figura 1- Amostra de Y-TZP para teste de resisténcia adesiva.

A superficie da Y-TZP recebeu 3 tratamentos de

superficie (n = 15):
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a) Controle — sem nenhuma alteragcdo apos
sinterizacao;

b) Silicatizacao — jateamento com particulas de 30
pum de Al,O3; modificadas por silica (Rocatec®), a
10 mm de distancia, durante 10 s, seguido de
banho em ultra-som com alcool isopropilico por 5
min, e aplicagéo de silano (Porcelain primer);

c) Glaze/[HF — a mistura do p6 de glaze (VITA
AKZENT) e liquido (Vita Modelling Liquid) foi
aplicada em uma unica e fina camada, com o
auxilio de um pincel, seguida de sinterizac&o
(conforme Quadro 3). Foi realizado
condicionamento com acido fluoridrico (HF) por 1
min, banho em ultra-som com alcool isopropilico
por 5 min, e aplicacdo de agente de uniédo
(Monobond Plus).

Quadro 3 - Ciclo de sinterizagdo do Glaze

Temp. min min °C/min Temp. min VAC
inicial °C ) ) " Aprox. °C ) min.
500 4.00 5.00 80 900 1.00 -

Apds os tratamentos de superficie, as seguintes analises

foram realizadas na superficie de corpos de prova em cada condigéo:

a) Padrao de superficie — a avaliagao da rugosidade
da superficie foi executada utilizando-se um
profilometro confocal de luz branca, de nao
contato (CyberSCAN CT 100, Cyber Technologies
GmbH, Ingolstadt, Alemanha) - resolugéo vertical

de até 3 nmm. Nesta técnica, os picos sao
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detectados sob uma faixa de medicao definida
pelos diferentes comprimentos de onda obtidos
pela incidéncia do espectro de luz branca. As
mudangas na intensidade e no comprimento de
onda sado analisadas pelo espectdbmetro, que
define os picos assim que eles atingem o nivel
maximo de intensidade para o comprimento de
onda especifico. Cinco corpos de prova de cada
condigdo foram analisados. Cada corpo-de-prova
sofreu 4 leituras em diferentes locais, gerando um
total de 20 valores de rugosidade para cada
parametro avaliado (n=20). Os parametros
avaliados foram Ra (parametro de rugosidade
regular, representa a média de valores absolutos
de picos e vales a partir de uma superficie plana;
Mm) e Rz (média dos valores absolutos dos cinco
picos de maior altura e dos cinco vales de maior
profundidade, a partir de uma superficie plana;
Mm). Microscopia eletrénica de varredura — Para
observagdo do padrao de superficie gerado, as
amostras foram posicionadas em uma plataforma
de aluminio, com o auxilio de uma fita dupla face
e levadas ao MEV (Inspect S50 — FEI, Rep.
Tcheca). A obtencao das imagens foi conseguida
pelo principio da reflexdo do feixe de elétrons
secundarios que é projetado sobre a superficie a
ser observada.

b) Difracdo de raios X - Foi realizada para aferigédo
da transformacéao de fase sofrida pela Y-TZP (t —
m) durante a silicatizacado e aplicagdo do glaze.

Esta analise consiste na irradiacédo da superficie
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da ceramica com um feixe de Cu-Ka, 40 kV e 45
mA, atingindo 5 pym em profundidade. A leitura foi
realizada no intervalo angular 25° a 35° (26) com
passo angular 0,03° e tempo por passo 1 s,
cobrindo a localizagdo dos picos mais altos das
fases tetragonal e monoclinica do Oxido de
zirconio (ZrOz). As analises foram realizadas em
um difratdmetro de Raios-X (X’Pert PRO MPD
3060, Philips/Panalytical), e os espectros obtidos
foram lidos pelo programa computacional Origin
Pro 8.0. A porcentagem de fase monoclinica foi

calculada pela formula (Toraya et al., 1984):

o= 1311 Xm
= ———
1+0.311 - X,

(1)

Onde

_ (-11D) y+(+111)
Xm = (11D y+A1D) y+11D) y (2)

onde (-111)u e (111)u representam a intensidade
dos picos monoclinicos (26 = 28° e 26 = 31.2°,
respectivamente) e (101)r indica a intensidade do

pico tetragonal (26 = 30°).

Como substrato oposto para o teste de adeséo entre Y-
TZP e cimento resinoso, uma ceramica a base de dissilicato de litio foi
utilizada, devido a sua comprovada capacidade de unido a cimentos

resinosos duais. Para isso, 45 secgdes de 3 x 12 x 9 mm foram
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produzidas através do corte (Isomet 1000, Buehler, Estados Unidos) de
23 lingotes (ingots) de IPS e.max Press (Figura 2). Uma das superficies
da seccédo (3 x 12 mm) foi condicionada com HF durante 20 s, lavada e

seca e recebeu aplicagdo de Monobond Plus (Figura 2).

Figura 2 - Obtencgéo e preparo das amostras de dissilicato de litio.

Apds, os dois substratos foram unidos de forma
perpendicular, com cimento resinoso dual. A sec¢ao de dissilicato de litio
foi posicionada em uma matriz de silicone, com a superficie tratada
voltada para cima, as pastas base e catalisadora do cimento resinoso
dual Variolink Il foram proporcionadas, misturadas e colocadas sobre a
superficie tratada da secc¢ao ja posicionada na matriz, e a barra de Y-TZP
foi posicionada de forma perpendicular a sec¢ao de dissilicato de litio
(Figura 3A). A matriz de silicone assegurou o correto posicionamento dos
substratos em 90°. Um peso de 700 g foi posicionado sobre o conjunto, os
excessos de cimento foram removidos, e foi executada fotoativacéao
(Elipar Trilight, 3M ESPE, 750 mW/cm?) durante 3 s nos lados expostos
da interface formada, o conjunto foi removido da matriz, os excessos de
cimento foram novamente removidos com colher de dentina, e o conjunto
foi fotoativada durante 40 s de cada lado. A Figura 3B mostra o aspecto

final do corpo-de-prova.
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Figura 3 - Confecg&o dos corpos de prova para o teste de resisténcia a tragéao.

A interface adesiva formada era de 3 x 3 mm (9 mm?) e
possuia limites bem definidos, como pode ser observado apés o teste,

ilustrado na Figura 4.

Figura 4 - Observagédo em estereomicroscopio da interface adesiva bem definida, ap6s o
teste.
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Termociclagem
Todos os corpos-de-prova (n = 15) foram submetidos a
2.500 ciclos de termo-ciclagem, entre 5 °C e 55 °C, com banhos de 30 s e

intervalo de 5 s entre os banhos, previamente ao teste de trag&o.

Teste de tracéo

Para avaliar a resisténcia adesiva, um teste de tragéo foi
executado em uma maquina de ensaios universais (Z 2.5, Zwick, Ulm,
Germany). A porcgao inferior do corpo-de-prova (secc¢ao de dissilicato de
litio) foi fixada, e a porgcao superior (barra de Y-TZP) foi tracionada até
fratura do corpo-de-prova, através de um fio de alto médulo elastico,
suspenso por uma roldana, para que suas extremidades fossem
tracionadas ao mesmo tempo, ndo gerando forgas de tor¢ao (Figura 5). A
carga de fratura foi registrada (N) e a resisténcia adesiva (oa) foi

calculada através da formula:

onde:
F = carga de fratura (N);

A = area adesiva (mm), medida com paquimetro digital, ap6s o teste.
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Figura 5 - a) Teste de tragéo; b) aumento da regido da amostra.

Anadlise de Falha

Apds o teste da tragéo, as amostras foram observadas em
estereomicroscépio (Stemi SV 6, Carl Zeiss Microscopy, Jena, Alemanha)
e classificadas em: PT — prévias ao teste de tragdo (durante termo-
ciclagem); AD - falha adesiva na superficie da zirconia; MX1 — falha
adesiva na superficie da zircénia + falha coesiva do cimento; e MX2 —
falha adesiva na superficie da zirconia + falha coesiva da ceramica de
dissilicato de litio. Amostras significativas foram escolhidas para analise
em microscopio eletrbnico de varredura (MEV) (Leitz ISI-SR-50, Akashi,

Japao).
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4.2 Resisténcia mecanica

Confeccao dos corpos-de-prova

Para esta andlise, o0s corpos-de-prova foram
confeccionados na forma de discos: cada bloco de ceréamica de Y-TZP de
dimensdes 40 mm x 19 mm x 15 mm (Vita In Ceram 2000 YZ Cubes for
inLab) foi desgastado com lixas d’agua até atingir formato cilindrico de
didmetro de 15 mm com o auxilio de lixas d’agua granulagédo 400 fixadas
a uma politriz (PSK-2V, Skill-Tec, Sado Paulo, Brasil). J& com formato
cilindrico, os blocos de Y-TZP foram fixados com adesivo cianoacrilato gel
(SuperBonder, Loctite, Henkel, Brasil) em uma base metalica para ser
fixado a maquina de corte (IsoMet 1000, Buehler, EUA). As secc¢des
foram executadas de forma perpendicular ao cilindro de Y-TZP, com disco
diamantado (Series 15LC Diamond Wafering Blade, Buehler, EUA) sob
refrigeracao constante. A primeira seccdo de aproximadamente 0,5 mm
foi descartada para uniformizar a superficie, e as sec¢des seguintes serao
de aproximadamente 1,6 mm de espessura, posteriormente regularizados
com lixas d’agua granulagéo 1200 sob refrigeragao.

Os discos foram, entdo, submetidos a limpeza em uma
cuba ultra-sénica com alcool 96°, por 10 min, e sinterizados conforme
ciclo de queima indicado pelo fabricante (Quadro 2). Considerando a
contracao volumétrica caracteristica do material durante a sinterizacao, as
dimensdes finais dos discos foram de 12 mm x 1,2 mm (aferidas através
de um paquimetro digital — Starret® 727, Starret, Brasil) (ISO 6872/2008).

Apéds, 3 grupos serdo formados de acordo com o
tratamento de superficie, como ja descrito anteriormente; exceto pela

aplicacao dos agentes de unido apds jateamento e aplicagédo de glaze/HF.
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Resisténcia a flexdo biaxial antes e apds ciclagem
mecanica

Quarenta amostras provenientes de cada tratamento de
superficie foram selecionadas; metade das amostras foi submetida ao
ensaio de resisténcia a flexdo biaxial, e a outra metade a ciclagem
mecanica e posterior ensaio de resisténcia a flexao biaxial.

O envelhecimento foi realizado por aplicacdao de carga
ciclica, onde as amostras (n = 20) foram posicionadas sobre trés esferas
de suporte (9= 3,2 mm) fixadas equidistantes 10 mm entre seus centros
(Figura 6), com a superficie tratada voltada para o lado de tracdo. Uma
fita adesiva (12 x 10 mm, 3M ESPE, EUA) foi posicionada entre a face
superior das amostras e a ponta da haste superior, objetivando distribuir
de maneira mais uniforme as tensdes sobre as amostras ao longo do
ensaio.

As amostras permaneceram imersas em agua destilada a
37 °C (temperatura regulada por meio de um termostato) durante a
ciclagem mecanica (aproximadamente 6 dias), e receberam a aplicacao
de pulsos de 100 N por meio da haste superior (didmetro = 6 mm),
totalizando 2.000.000 de ciclos, na frequéncia de 4 Hz (ERIOS 11000
Fatigue Machine, Erios, Sdo Paulo, Brasil).

Para o teste de resisténcia a flexdo biaxial, as amostras
foram posicionadas sobre o dispositivo de teste, semelhante ao utilizado
para a ciclagem mecénica, com a superficie tratada voltada para a face
inferior (tensdo de tragcédo). Este dispositivo foi encaixado em um
recipiente metalico (didmetro: 42 mm; altura: 31 mm), o qual foi
preenchido com agua para que a amostra ficasse imersa em agua
durante o ensaio (Figura 6). Apds o posicionamento da amostra no
dispositivo, uma ponta de tungsténio de base plana (ISO 6872, didmetro:
1,6 mm) fixada a célula de carga, aplicou uma carga crescente no centro
da face superior das amostras (area de compressdo), até ocorrer a

fratura. Nesta etapa, novamente foi interposta uma fita adesiva (12 x 10



55

mm, 3M ESPE, EUA) entre a face superior das amostras e a ponta da
haste superior.

O teste foi conduzido em uma maquina de ensaio
universal (EMIC, DI-1000, Sdo José dos Pinhais/PR, Brasil), a uma

velocidade de 1 mm/min.

Figura 6 — (A) Base metélica com esferas de suporte, utilizada para ensaio de resisténcia
a flexdo biaxial, e ponta de tungsténio para aplicagdo da carga; (B) amostra imersa em
agua no momento do teste de flexdo biaxial.

Apoés fratura das amostras, os dados obtidos (carga de
fratura, em Newtons) foram submetidos as equagbes a seguir, de acordo
com a norma ISO 6872/2008, para calculo da resisténcia a flexao biaxial

de cada amostra:

P(X-Y)

= (4)

o=-0,2387

onde:

o = Forca maxima de tensado (resisténcia a flexdo biaxial), em Mega
Pascal;

P = Carga maxima aplicada, em Newton;

d = Espessura da amostra na origem da fratura, em milimetros.
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Os valores de X e Y foram determinados utilizando as seguintes

formulas:

x=a+om(E) +[(E2) @] ®©

r3

Y=(+v) [1 +In (—;)2 +(1-v) (—;)2 (6)

onde:

v = Razdo de Poisson - 0,32 (Borba et al., 2011);

r1 = Raio do circulo do suporte, em milimetros (5 mm);

r2 = Raio da area da carga, em milimetros (0.8 mm);

r3 = Raio da amostra, em milimetros;

d = Espessura da amostra na origem da fratura, em milimetros.

As mensuracbes referentes aos corpos de prova e ao
dispositivo foram realizadas com o auxilio de paquimetro digital (Starrett
727, Starrett, Itu, Brasil).

Ap6s o teste, as amostras foram observadas em
microscopio o6ptico (Measuring Microscope MF, Mitutoyo, Japéo) para
classificacdo das falhas (magnificacdo de 500x) em (1) internas:
referentes a falhas introduzidas pelo processamento dos blocos de Y-
TZP, (2) externas: referente a confec¢gdo das amostras ou realizagéo dos
tratamentos de superficie, ou (3) proximas a superficie: a distancia entre a
falha e a superficie ndo deve ser maior que o didmetro ou o longo eixo da
falha (Quinn, 2007). Amostras representativas foram selecionadas para
observagdo em microscopio eletrbnico de varredura (Inspect S50, FEI,

Rep. Tcheca).
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Método da escada

Para a determinacdo do limite de fadiga (em flex&o),
foram empregados 20 corpos-de-prova em forma de disco para cada
tratamento de superficie testado (Controle, Silicatizacédo e Glaze/HF), e
para cada nimero de ciclos aplicados (10% 10° 10% 10°). O Quadro 4

mostra as condi¢des do teste.

Quadro 4 - Condic¢bes do teste para determinacéo dos limites de fadiga

Condicéao de superficie Numero de ciclos n
10? 20

10° 20

Controle 100 20
10° 20

10? 20

e 10° 20
Silicatizagao 100 20
10° 20

10? 20

10° 20

Glaze/HF 107 20
10° 20

Os corpos de prova em forma de disco foram produzidos
como descrito anteriormente. A tensdo inicial e o incremento de tensao
para esse teste foram determinados a partir da média simples de
resisténcia a flexao biaxial para a condicao sem ciclagem mecéanica, em
cada tratamento de superficie. A partir da média de resisténcia, foi
calculada a forca (N) a ser aplicada, de acordo com as dimensdes de
cada amostra, para que a tensao correta (MPa) fosse atingida durante os
ciclos.

Sendo assim, 70% do valor de resisténcia a flexdo dos
respectivos tratamentos de superficie, foi utilizado para ciclagem da
primeira amostra do respectivo tratamento de superficie, a um dado
numero de ciclos. No caso de sobrevivéncia, a carga aplicada sofria um

incremento, equivalente a 5% da tenséo inicial, e uma nova amostra era
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ciclada. No caso de fratura da primeira amostra, este mesmo valor de
tensdo de incremento era subtraido da tensao inicial, e uma nova amostra
era ciclada. Esse mesmo padrdo de teste foi repedido até que 20
amostras fossem cicladas em cada condicao.

O teste foi realizado utilizando-se o dispositivo de flexdo
biaxial (Figura 6), fixado a uma maquina de ensaios universais (Z 2.5,

Zwick, Ulm, Alemanha) a uma frequéncia média de 0,5 Hz.

Figura 6 - Dispositivo de flexao biaxial utilizado para o teste de stair-case.

Para a aplicagdo desta metodologia, dois principais
pressupostos devem ser considerados: (1) o pesquisador deve
estabelecer um valor apropriado para o incremento de forca; se este for
demasiadamente alto, o teste perde seu potencial discriminatorio,
contrariamente, se este valor for subestimado, o numero de amostras é
indevidamente aumentado; e (2) o teste deve envolver um padrao sobe-
desce, porcdes da sequéncia nas quais a forga aplicada apenas aumenta
(ou decresce) ndao devem ser incluidas na analise final (Wiskott et al.
2007).

Este desenho experimental leva ao padréao caracteristico
de “sobe-desce” de sobrevivéncia e falha que da o nome ao procedimento
(método de escada). O evento menos frequente (fratura) ditou os célculos
para obtencao dos limites de fadiga e desvio-padrdo em cada caso. Uma

tabela auxiliar com os dados do experimento foi construida, com base no
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evento de fratura, contendo: (1) os valores de tensdo nos quais ocorreu o
evento adotado; (2) um indice de ordenacédo (i) a cada valor de tensao
(0,1,2,3,....): i=0 corresponde a menor tensdo; i=1 corresponde a tenséo
seguinte e assim por diante; (3) o numero de corpos-de-prova utilizados
dentro de cada tensdo (n;); (4) os produtos i*n; e (5) i**n; (indice de
ordenacgdo multiplicado pelo numero de espécimes em cada tensdo) e as
letras N, A e B (a soma de n;, i*n; e i¥'n;, respectivamente).

O limite de fadiga (LF) e desvio padréo (SD) foram calculados a

partir das equacgdes (Lohbauer et al., 2003):

pxera@): 0] 0
SD = 1,62 d{[z""z"(;";i‘)(zz """)2] +0, 029} (8)

onde
d = é o incremento fixo crescente ou decrescente da escada;
Xo= € o valor da tensao parai = 0.

A equagado 7 é baseada no evento menos frequente: o
sinal (+) € empregado quando a analise € baseada em amostras que
sobreviveram, caso contrario, o sinal (-) € utilizado.

Ap6s o teste, as amostras foram observadas em
microscopio o6ptico (Measuring Microscope MF, Mitutoyo, Japéo) para
classificacdo das falhas (magnificacdo de 500 x) em (1) internas:
referentes a falhas introduzidas pelo processamento dos blocos de Y-
TZP, (2) externas: referente a confecgdo das amostras ou realizagéo dos
tratamentos de superficie, ou (3) proximas a superficie: a distancia entre a
falha e a superficie ndo deve ser maior que o didmetro ou o longo eixo da
falha (Quinn, 2007). Amostras representativas foram selecionadas para
observagcdo em microscopio eletrébnico de varredura (Inspect S50, FEI,

Rep. Tcheca).
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4.3 Analise dos dados

Os dados de rugosidade, Ra e Rz, obtidos através de
perfilometria, foram independentemente submetidos a analise de
variancia (ANOVA) um fator, seguido de teste de contraste de médias
(Tukey), com a=0,05, no programa Statistix 8.0 (Analytical Software,
EUA).

Os resultados do teste de resisténcia adesiva a tragao
(MPa) foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) um fator,
seguido de teste de contraste de médias (Tukey), com a=0,05, no
programa Statistix 8.0 (Analytical Software, EUA).

Os resultados de resisténcia a flexdo sem e com ciclagem
mecanica foram submetidos a analise estatistica de Weibull (Weibull
1951), de acordo com a norma DIN V ENV 843-5:1997-01 (IC 95%). Esta
analise descreve a distribuicdo dos valores de resisténcia para materiais

ceramicos com forma e tamanho constante, a partir da seguinte equacéo:

=mlno,—mlnao, (9)

onde,
F(oc) = a probabilidade de sobrevivéncia a uma determinada tenséo;
O¢ = resisténcia mecanica inicial ou resisténcia inerte (tensao aplicada);
Op = resisténcia caracteristica ou parametro de escala: tensdo na qual
63,21% dos corpos-de-prova iriam falhar;
m = modulo de Weibull, que expressa a distribuicdo dos valores de
resisténcia.

Adicionalmente, foi calculada a resisténcia a flexdao com
probabilidade de falha de 0,5% (oos5), considerada mais relevante

clinicamente (Teixeira et al., 2007).
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Os dados obtidos pelo método de escada foram inseridos
em um grafico de dispersdo, e uma reta de tendéncia linear foi
processada, para avaliagdo do padrédo de degradacdo do material de
acordo com os ciclos de fadiga aplicados. Da formula obtida com o
grafico, y = ax+b, “a@” representa o coeficiente angular, e quanto maior a

inclinacdo, maior a degradacao.



5 RESULTADOS

5.1 Padréo de superficie

A analise estatistica revelou que houve influéncia do
tratamento de superficie nos parametros de rugosidade avaliados: Ra (p <
0,001), e Rz (p < 0,001). A Tabela 1 mostra os valores obtidos. A
aplicacédo da camada de glaze, seguida de condicionamento com HF
apresentou os maiores valores de rugosidade para os dois parametros
avaliados, enquanto os demais grupos apresentaram valores inferiores e
estatisticamente semelhantes. A Figura 7 mostra o perfil de superficie dos
trés grupos, gerados pelo perfilometro e por microscopia eletrénica de
varredura, evidenciando os diferentes padrdes de superficie formados. A
Figura 8 mostra o corte transversal de uma amostra que recebeu

aplicacao de glaze; a espessura desta camada ficou em torno de 4,4 ym.

Tabela 1 - Médias de rugosidade, respectivos desvios-padrao e
significancia estatistica de acordo com os tratamentos de superficie
avaliados

Tratamento de superficie Ra (SD) Rz (SD)
Controle 0,29 (0,03)" 2,41 (0,39)"
Silicatizag&o 0,31 (0,04)* 2,62 (0,36)"
Glaze/HF 0,63 (0,1)° 4,21 (0,9)°
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Figura 8 - Espessura da camada de Glaze.

5.2 Mudanca de fase

Apds os tratamentos de superficie, a analise por difracdo
de raios X revelou que apenas as amostras submetidas ao jateamento
com particulas de 30 um de Al,O3; modificadas por silica (Silicatiza¢ao)
sofreram transformacéo de fase t—m. A Tabela 2 apresenta os valores de
quantidade de fase monoclinica encontrada (%). A Figura 9 apresenta
espectros de difracdo de raios X representativos de cada condicéo de
superficie, onde nao € possivel observar picos correspondentes a fase

monoclinica para as condi¢des de superficie Controle e Glaze/HF.

Tabela 2 - Quantidade (%) de fase monoclinica encontrada apods
tratamentos de superficie

Tratamento de superficie Fase monoclinica (%)
Controle 0,00
Silicatizacao 9,46

Glaze/HF 0,00
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Figura 9 - Espectro representativos das fases cristalinas da zircbnica existentes na
condicao de superficie Controle (A), Silicatizacdo (B), e Glaze/HF (C). As linhas
vermelhas pontilhadas indicam os picos (-111)y a 28°, e (111)y a 31,2° representando a
fase monoclinica, e o pico (101); a 30° representando a fase tetragonal.
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5.3 Adesao

Apoés termociclagem, o grupo Controle apresentou falha
adesiva na superficie da zircbnia em todas as amostras (n=15), nao
sendo possivel obter valores de resisténcia adesiva a tracdo para este
grupo. Ja os grupos Silicatizagdo e Glaze/HF foram resistentes a
termociclagem e o primeiro apresentou valores de resisténcia adesiva
estatisticamente superiores (p < 0,001). A Tabela 3 mostra o numero de
falhas pré-teste, as médias de resisténcia adesiva, com respectivos
desvios-padrdo e significancia estatistica de acordo com os grupos

testados.

Tabela 3 - Numero de falhas pré-teste, médias de resisténcia adesiva
(MPa), com respectivos desvios-padrao e significancia estatistica, de
acordo com os grupos testados

S Falhas pré-teste  Resisténcia a tragédo (SD) e

(n=15) significancia

Controle 15 0
Silicatizagéo 0 29.48 (5.88)"
Glaze/HF 0 21.40 (3.40)°

A Figura 10 mostra o resultado da analise de falha das
amostras testadas quanto a resisténcia adesiva a tragéo. O grupo controle
apresentou 100% de falhas pré-teste, que ocorreu entre a superficie da
zirconia e o cimento resinoso. O grupo Silicatizagdo apresentou a maioria
das falhas classificadas como MX1, falha adesiva na superficie da
zircbnia + falha coesiva do cimento, assim como o grupo Glaze/HF. As
Figuras 11 e 12 apresentam micrografias representativas dos modos de

falha mais encontrados.
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Figura 10 - Tipo de falha encontrado, de acordo com o grupo testado: (PT) Falha pré-
teste (adesiva na superficie da zirconia); (AD) Falha adesiva na superficie da zirconia;
(MX1) Falha adesiva na superficie da zircbnia + falha coesiva do cimento; (MX2) Falha
adesiva na superficie da zirconia + Falha coesiva da ceramica a base de silica.

Figura 11 - Micrografia representativa do tipo de falha (AD): falha adesiva na superficie
da zirconia (Grupo Controle).
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SSU emax 1 — 1mm — SSu 1 — 1mm —

Figura 12 - Micrografia representativa do tipo de falha (MX1): falha adesiva na superficie
da zircbnia + falha coesiva do cimento (Grupo Silicatizagédo). As setas indicam a diregao
de propagacao da fratura; ¥ indica a origem da fratura.

5.4 Resisténcia mecanica e limite de fadiga

As médias e respectivos desvios-padrédo da resisténcia
inicial foram 922,3 + 97,4 MPa para o grupo controle, 1258,4 + 191,2 MPa
para o grupo Silicatizagédo, e 997,3 + 90,8 MPa para o grupo Glaze/HF.
Apo6s anadlise de Weibull, pode-se observar que para o parametro de
modulo de Weibull (m), ou confiabilidade do material, os tratamentos de
superficie testados n&o apresentaram variacdo antes e apods ciclagem
mecanica, porém o grupo Glaze/HF apresentou valores significativamente

mais elevados de m (Tabela 4).

Tabela 4 - Valores de mddulo de Weibull (m) e respectivos intervalos de
confianga, de acordo com o tratamento de superficie e a realizagdo ou
n&o de ciclagem mecéanica (CM)

Tratamento de superficie CM m C.l
Controle Sem 11,1 7,02-14,9
Com 9,01 5,53 -12,3
Silicatizag&o Sem 7,27 4,46 - 9,90
Com 8,76 5,38 -11,9
Glaze/HF Sem 19,9 12.2 - 27,1

Com 26,2 16,1 -35,7
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Para a resisténcia caracteristica (0p), também n&o houve
diferenca dentro dos tratamentos de superficie, para as condi¢bes ciclada
e ndo ciclada. Ja entre os tratamentos de superficie, os grupos Controle e
Glaze/HF apresentaram valores de resisténcia semelhantes, enquanto o
grupo silicatizagéo apresentou valores significativamente maiores (Tabela
5).

Tabela 5 - Valores de resisténcia caracteristica (o0y) e respectivos
intervalos de confianga, e valores de resisténcia a 5% (0sy)

Tratamento de superficie CM Oy C.l. Oso

Sem 965,11 918,48 -1013,3 738,26

Controle Com 1071,0 1003,8—1141,9 770,28

Sem 1343,5 1239,7 — 14547 892,73

Silicatizag&o Com 13191  1234,1-1409,1 939,90

Sem 1040,3 991,34 -1091,1 896,11

Glaze/HF Com 10655  1042,1-1089,3 951,39

A Tabela 6 apresenta os dados obtidos para realizagéo do
método de escada: as médias simples de resisténcia a flexao biaxial para

cada tratamento de superficie, a tensdo inicial e o incremento de forca.

Tabela 6 - Médias simples tens&o inicial e incremento de forca, referentes
a cada tratamento de superficie, utilizados para o método de escada

Tratamento de  Média simples de resisténcia Tenséo Incremento
superficie a flex&@o biaxial inicial de Forca
Controle 922,3 MPa 645 MPa 32 MPa
Silicatizacdo 1258,4 MPa 880 MPa 44 MPa
Glaze/HF 997,3 MPa 700 MPa 35 MPa

A Tabela 7 apresenta os limites de fadiga e respectivos
desvios-padrao obtidos através do método de escada, de acordo com o
namero de ciclos aplicados e o tratamento de superficie da Y-TZP;
mostrando também a porcentagem de diminuicdo da resisténcia em

funcdo do numero de ciclos. O grupo que recebeu silicatizagao
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apresentou os maiores valores de resisténcia inicial, e também as maiores
médias delimite de fadiga nas 4 diferentes etapas do stair-case (102, 10°,
10* e 10° ciclos). A maior queda do limite de fadiga em relacédo a
resisténcia inicial, na etapa inicial (10? ciclos), foi apresentada para o
grupo controle (11,4 %), e a maior queda, para o grupo Glaze/HF, na
etapa de 10° ciclos (19,9%).

Tabela 7 - Limites de fadiga e respectivos desvios-padréo, e porcentagem
de diminuicdo da resisténcia, obtidos através do método de escada, de
acordo com o numero de ciclos tratamento de superficie da Y-TZP.

T . Limite de . Diminuicdo da
ratamento NUumero fadi Desvio . A . | ~
de superficie de ciclos adgiga padréo re\S|st,er_IC|a_em relacao
(MPa) a média simples (%)
10° 817,00 59,01 11,4
Controle 10‘31 784,77 52,69 14,9
10 769,47 79,07 16,6
10° 777,00 26,61 15,8
10° 11471 19,52 8,84
Silicatizacéo 103 1096,9 39,89 12,8
10 1072,5 27,68 14,8
10° 1023,0 122,3 18,7
102 912,50 47,93 8,50
10 835,63 29,11 16,2
Glaze/HF 10 826,88 64,55 17,1
10° 799,17 14,24 19,9

A Figura 13 representa os padrbes de sobe-desce
formados para os trés tratamentos de superficie com os respectivos
numeros de ciclos executados. As retas horizontais representam os
limites de fadiga obtidos em cada etapa.

A Figura 14 representa a tendéncia de degradagao do
material de acordo com o tratamento de superficie executado. Os limites
de fadiga foram unidos por uma reta de tendéncia linear, que foi
posteriormente unida, através de uma reta independente, ao valor de
resisténcia inicial. A maior queda na resisténcia pode ser observada nos

primeiros 100 ciclos para todos os materiais. Os grupos que receberam
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tratamento de superficie apresentaram maior inclinagdo da reta no sentido

decrescente, representando maior tendéncia de degradacéo.
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Figura 14 - Valores de resisténcia a flexao biaxial (x = 1) e limites de fadiga de cada
tratamento de superficie, de acordo com o numero de ciclos executados.

A analise de falha das amostras mostrou que existe
correlagédo (correlacédo de Pearson) entre o numero de fragmentos e a
resisténcia a flexdo biaxial das amostras testadas inicialmente (> = 0,896)
(Fig 15) assim como entre a tens&o aplicada no stair-case e o numero de
fragmentos das amostras fraturadas (r* = 0,701) (Figura 16). A Figura 17
mostra dois exemplos de discos fraturados com menos e mais

fragmentos.
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Figura 15 - Gréfico da correlagdo de Pearson: resisténcia biaxial inicial VS. numero de

fragmentos.
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Figura 16 - Gréfico da correlagdo de Pearson: limite de fadiga VS. numero de

fragmentos.
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Figura 17 - Amostras representando o tipo de fratura apresentado pelos discos durante
ensaio de resisténcia inicial. 3 fragmentos: A) Glaze/HF: 910,3 MPa, e 6 fragmentos: B)
Silicatizagdo: 1409,1 MPa.

As Figuras 18 a 22 mostram os diferentes tipos de falha
encontrados, de acordo com o tratamento de superficie, o envelhecimento
aplicado e a resisténcia ou tensao aplicada para cada amostra. O grupo
controle apresentou os defeitos iniciadores de fratura localizados na
superficie do material. O grupo Glaze/HF apresentou padrdo semelhante,
e em alguns casos, a o defeito de origem estava relacionado as zonas de

remocao de Glaze/HF pelo condicionamento com HF. Ja para o grupo
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jateado, a origem estava localizada logo abaixo da superficie, na maioria

dos casos.

.. . \ - .
HV | WD |spot| det ——— R TLLL)
15.00 kV 149 mm| 4.5 ETD FOSJC - UNESP

Figura 18 - Falha préxima a superficie. Grupo Silicatizagdo, método de escada de 10°
ciclos, tensao aplicada: 1017,5 MPa, ciclos para fratura: 215. Setas vermelhas indicam
poros no corpo do material. Setas pretas indicam o sentido de propagacéo da fratura.

cont 100-19 — 30 pm —

Figura 19 - Falha na superficie. Grupo controle, método de escada de 102 ciclos, tens&o
aplicada: 775,18 MPa, numero de ciclos até a fratura: 73. Setas vermelhas indicam poros
no corpo do material. Setas pretas indicam o sentido de propagacgéo da fratura.
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cont 1000-12 b 700 F— 30 pm —

Figura 20 - Falha na superficie. Grupo Controle, método de escada de 10° ciclos, tenséo
aplicada: 809,1 MPa, niumero de ciclos até a fratura: 166. Setas pretas indicam o sentido
de propagacao da fratura.

glaze 10000-20 F— 30 pm —
Figura 21 - Falha na superficie. Grupo Glaze/HF, método de escada de 10* ciclos,
tensdo aplicada: 877,62 MPa, numero de ciclos até a fratura: 429. Setas pretas indicam
o sentido de propagacéo da fratura.
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sb 100-16 " — 30 ym —

Figura 22 - Falha proxima a superficie. Grupo Silicatizagédo, método de escada de 10?
ciclos, tenséo aplicada: 1189,6 MPa , numero de ciclos até a fratura: 18. Setas pretas
indicam o sentido de propagagéo da fratura.

A Figura 23 mostra duas amostras do grupo Silicatizacéo,
submetidas ao método de escada, que falharam com diferentes niumeros
de ciclos, ambas com falhas internas proximas a superficie. Nao foi
possivel identificar sinais de crescimento lento de trincas na superficie de
fratura da amostra que suportou maior numero de ciclos, comparada a

superficie de fratura da amostra que suportou menor numero de ciclos.
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sb 1000-10 S — 30 ym —

(B)

sb 10000-01 — 30 pm —

Figura 23 - Amostras do grupo Silicatizagdo: (A) meétodo de escada de 102 ciclos, tens&o
aplicada: 1099,1 MPa, ciclos para fratura: 4; (B) método de escada de 10* ciclos, tens&o
aplicada: 884,4 MPa, ciclos para fratura: 9.456 ciclos. Setas vermelhas indicam poros no
corpo do material. Setas pretas indicam o sentido de propagacgéo da fratura.



6 DISCUSSAO

6.1 Adesao

Com relagéo a resisténcia adesiva entre cimento resinoso
e Y-TZP, em funcéo dos tratamentos de superficie realizados na zirconia,
a hipétese sugerida foi aceita, pois o0 grupo que recebeu Silicatizagédo
apresentou os maiores valores de resisténcia adesiva. A aplicacado de
Glaze/HF também apresentou aumento dos valores de resisténcia
adesiva em relagao ao grupo Controle.

Este estudo utilizou um teste de tracdo inovador para
avaliacao da resisténcia adesiva. Testes de resisténcia ao cisalhamento
tem sido usados para avaliagdo da adesdo a zirconia, porém a
distribuicdo n&o homogénea de tensbes geralmente leva a valores
subestimados de resisténcia adesiva (Braga et al., 2010). O teste de
tracdo aplicado neste estudo emprega uma area adesiva de 9,0 mm?,
evitando a etapa de corte das amostras, necessaria para o teste de
microtragcdo, o qual pode resultar na introducao de defeitos criticos e
tensdes residuais ao redor da interface adesiva.

O teste empregado também assegura a unido das
interfaces de forma paralela, a remogdo dos excessos de cimento é
facilitada (como pode ser observado na Figura 4), promovendo uma area
adesiva bem delimitada, facilidade e precisdo no momento da confecgéo
das amostras, distribuicdo das tensées de forma mais balanceada devido
ao uso de um fio de tracdo de alto modulo elastico, fixado a uma polia, o
que permite a melhor distribuicdo das forgcas de tragdo entre os dois
pontos de aplicagao de carga (Lohbauer et al., 2008) (Figura 5), evitando

tensdes de torcdo.
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Os valores de resisténcia adesiva obtidos foram medidos
apos termociclagem. O numero de ciclos utilizados (2.500) neste estudo é
relativamente baixo, quando comparado a outros estudos, porém foi
suficiente para resultar na falha prematura das amostras com valores de
adesao muito baixos (ex. grupo controle). Ja foi demonstrado em outros
estudos que a aplicacdo de termociclagem leva a uma diminuicdo dos
valores de resisténcia adesiva entre cimento resinoso e zircénia (Koizumi
et al., 2012; Lung et al., 2012; Azimian et al., 2012). A combinacao de
degradacgao hidrolitica, difusdo de agua na interface (Matinlinna et al.,
2009), e irradiacao térmica durante o processo de envelhecimento
favorecem a degradacao da interface adesiva.

Nenhuma amostra do grupo controle sobreviveu a
termociclagem, indicando baixissimo potencial adesivo nesta condigdo. O
alto teor cristalino da zirconia, e a auséncia de porcao vitrea em sua
constituicdo tornam a adesao a esta superficie menos eficiente (Bottino et
al., 2005; Aboushelib et al., 2008). Além disso, a analise da superficie por
perfilometria indicou que a rugosidade foi aumentada ap6s jateamento e
aplicacao de glaze seguido de condicionamento acido, em comparagao
com o grupo controle, o qual apresentou maior lisura superficial.
Superficies que apresentam maior rugosidade permitem um maior
embricamento micromecanico entre o agente de cimentacdo e a
superficie ceramica, gerando maiores valores de resisténcia adesiva
(Xible et al., 2006; Fleming et al., 2004).

O jateamento com particulas de Oxido de aluminio
modificadas por silica na superficie da zircénia, seguido de aplicagao de
silano, promove, além do embricamento mecanico, adesao quimica entre
a superficie ceramica e o cimento resinoso (Vanderlei et al., 2014; de
Castro et al., 2012; Chen et al. 2012). A silica depositada sobre a zirconia
€ unida a matriz organica do cimento resinoso através do silano (Kelly,
Denry 2008). O impacto das particulas modificadas por silica resulta na

criagdo de uma camada de silica na superficie da zirconia, tornando a
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superficie cristalina mais propensa a silanizagdo e cimentagéo adesiva. A
subsequente aplicacdo de silano aumenta a resisténcia adesiva, como
demonstrado em outros estudos (Matinlinna et al. 2005; Hooshmand et
al., 2013).

A aplicagcdo de uma fina camada vitrea (glaze) sobre a
superficie da zirconia, seguida de condicionamento acido e silanizagéo
também resultou em amostras viaveis para teste apds termociclagem. De
modo semelhante ao visto no caso do jateamento, a aplicacdo de glaze
gera uma camada de silica sobre a superficie, facilitando a adesédo ao
cimento resinoso através da aplicagcdo de agente silano (Ntala et al.,
2010; Kitayama et al., 2009).

A situacdo ideal para adesao em zircbnia seria quando
conseguissemos obter uma adesao forte e estavel, sem que sejam
gerados danos na superficie do material, como os mostrados apos
jateamento (Studart et al., 2007; Zhang et al., 2004). Poucos estudos
avaliaram o efeito do jateamento nas propriedades mecénicas da zirconia
em longo prazo (Scherrer et al., 2011). Neste sentido, grupos com
aplicacao de glaze, condicionamento acido e aplicagdo de silano podem
representar uma boa opgao como tratamento de superficie de ceramicas
a base de zircbnia, visto que resultaram em melhora da adeséo, sem
alteracao perceptivel da microestrutura da ceramica.

Atualmente, novos primers, chamados universais, estao
disponiveis no mercado, e s&o indicados para uma variedade de
diferentes materiais. Sua ampla indicagao pode eliminar o risco de se usar
um primer inadequado para procedimentos adesivos, simplificando
passos e aumentando a aceitacdo dos protocolos adesivos na pratica
clinica (Azimian et al., 2012). Estes novos primers tem mostrado bons
resultados de resisténcia adesiva em substituicdo de primers especificos
(Azimian et al., 2012). Outra boa indicagdo para primers universais sdo
situagdes de reparo intra-oral, visto que a exata natureza da fratura, e dos

materiais envolvidos pode ser desconhecida, e o uso de um primer
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universal representa uma alternativa pratica e compativel, quaisquer que

sejam os materiais envolvidos.

6.2 Resisténcia mecanica e limite de fadiga

Com relagédo a avaliacédo da resisténcia a flexdo e dos
limites de fadiga, a hipotese de que os tratamentos de superficie nao
afetariam estas propriedades na Y-TZP nao foi aceita. Os resultados
mostraram que tanto os parametros de Weibull quanto os limites de fadiga
variaram de forma significativa dependendo da condi¢ao de superficie.

A analise de Weibull mostrou que os grupos Glaze/HF e
Controle apresentaram valores semelhantes de resisténcia caracteristica,
ja o grupo Silicatizacao apresentou valores significativamente maiores
(Tabela 5). A resisténcia caracteristica ou parametro de escala 0oy
representa o valor de resisténcia onde o material tem 63,21% de
probabilidade de falha e fornece uma medida mais objetiva da resisténcia
intrinseca do que o valor médio da resisténcia a flexdo. O parametro de
escala com probabilidade de falha de 5% foi menor para o grupo controle
e nao houve diferenca significante para os grupos jateado e com
aplicagcédo de glaze. Este parédmetro € considerado mais relevante
clinicamente em Odontologia, por alguns autores (Teixeira et al., 2007).
Nenhum dos tratamentos de superficie alterou os valores de
confiabilidade da ceramica. Uma pequena diminuicdo do valor de m foi
observada pera o grupo Silicatizagao, como relatado por alguns autores
(Guess et al., 2010) poréem de acordo com os IC, esta nao foi significativa
(Tabela 4). O médulo de Weibull m é utilizado como uma medida da
distribuicéo das resisténcias. Quanto maior for o médulo de Weibull, mais
coerente/consistente/denso é o material. Em outras palavras, os defeitos

sao uniformemente distribuidos pelo volume do material; e além disso, a
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sua maior confiabilidade estrutural. A ciclagem mecanica nédo afetou
significativamente os valores de modulo, nem os valores de resisténcia
para os grupos testados.

Os mais altos valores de resisténcia a flexdo foram
obtidos para o grupo que recebeu jateamento, e provavelmente ocorreram
devido a transformacao de fase de tetragonal para monoclinica ocorrida
neste grupo (9,5 % de fase monoclinica), em comparagédo com 0s grupos
Controle e Glaze/HF, os quais nao apresentaram transformacéo de fase.
Este fenbmeno de transformacao de fase cria uma camada superficial de
compressado, como consequéncia do aumento de volume nos cristais de
zirconia (em torno de 4 % de aumento), levando a uma camada superficial
mais resistente e consequentemente, a maiores valores de resisténcia
inicial a flexdo (Zhang et al., 2004, Borchers et al., 2010). Em algumas
situagbes, os defeitos superficiais induzidos pelos tratamentos de
superficie executados na zircbnia, podem resultar em locais de
concentracdo de tensdes, as quais podem se sobrepor aos efeitos
benéficos da camada de compressao e serem danosos as propriedades
de fadiga do material (Zhang et al., 2004), resultando em diminui¢cao na
resisténcia a flexdo e na resisténcia a fadiga ap6s envelhecimento
(Kosmac et al., 1981; Ban et al., 2007).

Apesar do aumento inicial da resisténcia a flexao
observado no grupo Silicatizac&o, alguns autores sugerem que com a
progressdo da transformacdo dos cristais da fase tetragonal para
monoclinica, micro-trincas e tensdes residuais de tracdo podem surgir e
levar a diminuicado da resisténcia com o passar do tempo (Chevalier et al.,
2006). A transformacao inicia-se pela superficie do material, como
observado no presente estudo, e avanga para o corpo do material. Outros
estudos também mostram os efeitos negativos da transformacgao tardia
nos parametros de fadiga da zircénia (Kosmac et al., 2008).

Todos os grupos experimentais apresentaram diminuigcao

nos limites de fadiga (Tabela 7) com o aumento no numero de ciclos. Na
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Figura 14, fica claro que a maior queda dos valores de resisténcia, nos
trés tratamentos testados, se deu entre 1 e 100 ciclos (diminuigdo entre
8,5 e 11,4 %). A queda da resisténcia nos periodos iniciais de fadiga
também foi mostrada em estudos anteriores (Borba et al., 2011; Scherrer
et al.,, 2011; Mitov et al., 2011). Por este motivo, podemos classifica a
zircbnia como um material que sofre fadiga com baixo numero de ciclos
(low cycle fatigue material), ou seja, as maiores quedas de resisténcia se
dao com baixo numero de ciclos, sob altos valores de tensdo.

Como mencionado anteriormente, houve transformacgéo
de fase no grupo submetido ao jateamento, e esta €&, também,
provavelmente responsavel pelos altos valores de limite de fadiga para
este grupo (Draughn, 1979; Scherrer et al., 2011). Apesar deste bom
desempenho em termos de valores absolutos de limites de fadiga, deve
ser observado que a diminuicdo nesses valores, com o aumento do
numero de ciclos, foi maior para os grupos que receberam tratamento de
superficie. Esta tendéncia pode ser observada pela maior inclinagdo da
reta de melhor ajuste dos dados, expressa na Figura 14. Ou seja, um
comportamento de degradacdo mais agressivo ocorreu para 0S grupos
com superficies alteradas.

A falha por fadiga de ceramicas cristalinas € controlada
pelo crescimento lento de trincas (slow crack growth — SCG) a partir de
defeitos pré-existentes (Ritter, Humenik, 1979). A tendéncia de
degradacgao da resisténcia, representada pela reta de melhor ajuste na
Figura 14, mostrou uma tendéncia relativamente estavel ap6s 100 ciclos
para o grupo controle, indicando que esta superficie, sem a influéncia de
tratamentos de superficie, € pouco suscetivel ao fenbmeno de SCG. Por
outro lado, as retas mais inclinadas observadas para os grupos com
tratamento de superficie indicam que as superficies alteradas apos
sinterizacdo sao muito mais propensas a sofrer SCG em relagao ao grupo

controle, e portanto, mais estudos sobre o efeitos destes tratamentos no
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tempo de vida da zircbnia sao necessarios para o completo entendimento
deste assunto.

Sob condigdes estaticas, o crescimento lento de trincas é
causado pela corrosdo na extremidade da trinca, causada pela
dissociacdo dos ions de agua. Sob condi¢gbes ciclicas, os efeitos da
degradacgdo na zona de transformacéo também devem ser considerados,
sendo que periodos de servigo clinico menores sao esperados, quando
comparados a condigdes de carga estatica (Ritter et al., 1979). O
presente estudo foi conduzido em ambiente umido, e a duragédo do teste
variou, de acordo com o numero de ciclos, entre 15 min para 100 ciclos, e
7 dias para 10° ciclos. Logo, esta maior exposicao a agua pode ter
contribuido para a diminuicdo da resisténcia com o aumento do numero
de ciclos, como observado nos grupos Silicatizacédo e Glaze/HF. Mais
especificamente, o contato com o meio umido pode ser o responsavel
pela reta mais inclinada também observada no grupo Glaze/HF, tendo em
vista que o contato com agua diminui a resisténcia na maioria dos vidros
(Morena et al., 1986), agindo quimicamente na extremidade da trinca,
favorecendo o crescimento lento e estavel de trincas previamente a falha
catastroéfica (Quinn, 2007).

Durante o processamento e apds os tratamentos de
superficie, muitos defeitos sdo criados na superficie do material. Em uma
situagao clinica, diferentes tipos de danos e defeitos podem ser criados
como resultado dos procedimentos de usinagem (Luthardt et al., 2002;
Amaral et al., 2014) e podem levar a diferentes desfechos. Porém, a
localizagdo da origem da falha na superficie de cimentagéo foi
considerada por Guess et al. (2010) como um fator chave para zirconia
tratada, visto que a observacdo de coroas que sofreram falha clinica
mostrou a origem da falha localizada na superficie interna de cimentagao
destas pecas, na regido oclusal, onde se concentram as maiores forgas

de tencao de tracdo durante a mastigacao (Aboushelib et al., 2008).
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A andlise de falha mostrou que todas as amostras
falharam a partir do centro do disco, em direcdo a periferia, propagando-
se entre as esferas de suporte (Quinn, 2007), e a origem da falha estava
sempre localizada no lado da amostra submetido a tracdo. A analise de
correlacdo de Pearson mostrou que houve correlagdo moderada entre o
namero de fragmentos e a tensdo de fratura, para as amostras
submetidas ao teste de flexdo biaxial e para as submetidas ao método de
escada. Ou seja, quanto maior a resisténcia, maior o numero de
fragmentos apos fratura dos discos.

A origem da falha foi localizada na superficie nos grupos
Controle e Glaze/HF. Para o grupo Controle (Figura 19 e 20) a falha de
origem representa provavelmente falhas introduzidas durante a confecgao
das amostras (Scherrer et al., 2011), ou falhas anteriormente localizadas
no volume do material, que foram expostas durante o processamento dos
blocos (Quinn, 2007). Para o grupo Glaze/HF, as origens de superficie
estavam em sua maioria relacionadas as por¢ées onde a camada de
glaze foi parcialmente removida pelo condicionamento acido (Figura 21).

Apds o jateamento, as amostras do respectivo grupo
mostraram as falhas de origem de fratura localizadas préximas a
superficie (a distancia entre a falha e a superficie ndo € maior que o maior
didmetro do defeito iniciador da fratura) (Quinn, 2007), provavelmente
devido a camada de compressao formada na superficie da zirconia, como
discutido anteriormente. Provavelmente o dano causado na superficie do
material ndo foi extenso o suficiente para ultrapassar a camada de
compressao formada, em torno de 0,5 uym de espessura (Sousa et al.,
2013; Amaral et al.,, 2013). Este valor foi calculado de acordo com o
proposto por Kosmac et al. (1981), e é baseado na quantidade de fase
monoclinica, levando em consideragdo que uma fragcdo constante de
graos tenha se transformado de forma simétrica ao longo da superficie.
Nenhum sinal de SCG foi observado nas superficies de fratura da

zircbnia, mesmo para os grupos que receberam tratamento de superficie
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e apresentaram maior queda nos limites de fadiga, apdés suportarem
grande numero de ciclos antes da fratura (Figura 23).

Nota-se que os tratamentos de superficie executados na ceramica
neste estudo, sdo necessarios para aumento da resisténcia adesiva a um
cimento resinoso, e que devem ser indicados quando o preparo para
cimentagdo de uma peca protética ndo oferecer retengcdo mecanica
suficiente para manter a pega em posi¢cdo. Porém, observa-se também,
que houve aumento na tendéncia de degradac&o da zirconia apds estes
tratamentos de superficie, em comparagao a ceramica nao tratada, o que
sugere que mais pesquisas e observagcdo em longo prazo sejam
conduzidas a respeito do comportamento da zircénia submetida a estas

condigdes.



7 CONCLUSAO

a) A resisténcia adesiva foi maior para o grupo

b)

c)

d)

Silicatizac&o, seguido pelo grupo Glaze/HF;

A aplicacédo de glaze ndo promoveu alteracdo nos
valores de resisténcia a flexao biaxial em comparagéo
ao grupo controle; ja a silicatizagdo promoveu
aumento dos valores de resisténcia;

A ciclagem mecénica nao alterou a resisténcia a flexao
biaxial, independentemente do tratamento de
superficie realizado;

Os limites de fadiga foram maiores para o grupo
Silicatizacdo. A tendéncia de degradacado foi maior

para os grupos com superficie tratada.
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