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Barchetta NF. Caracterizacdo mecénica e microestrutural da Y-TZP sinterizada
por micro-ondas e degradada em meio bucal [tese]. Sdo José dos Campos (SP):
Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2019.

RESUMO

Neste estudo avaliou-se por caracterizacdo mecénica e microestrutural, a
degradacdo em meio bucal e in vitro da ceramica Y-TZP sinterizada por energia
de micro-ondas em comparacdo ao metodo convencional. Foram confeccionados
noventa e seis discos por CAD-CAM (ISO 6872), sinterizados de modo
convencional (C) 1530°C/120 minutos e por energia de micro-ondas (M)
1450°C/15 minutos. E submetidos a degradacdo hidrotéermica em reator
pressurizado (E) (1,5h/150°C/3 bar) e a degradacéo in situ (B) (240 horas em meio
bucal), formando-se 8 grupos (n = 12): M, C, ME, CE, MB, CB, MEB e CEB.
Foram realizadas analises de contracdo volumétrica, difracdo de raios-X (DRX),
rugosidade superficial (Ra e Rz), angulo de contato, microscopia eletronica de
varredura (MEV), quantificacdo do biofilme por UFC/mL e andlise de resisténcia
mecénica por flexdo biaxial. Os resultados obtidos foram analisados
estatisticamente por t-Student, Anova dois e trés fatores, e teste de Tukey (5%).
Por DRX observou-se transformacdo de fase tetragonal para monoclinica (t-m)
nos grupos envelhecidos, exceto para o grupo MB. N&o foram observadas
diferencas significantes na contracdo volumétrica (p=0,274), na rugosidade Ra
(p=0,137) e Rz (p=0,187), assim como nos valores de dngulo de contato entre 0s
métodos de sinterizacdo (p=0,669). Por MEV observou-se a presenca de formacéo
de biofilme inicial e na contagem de Unidades Formadoras de Colonias
(UFC/mL) foi maior quando os espécimes foram previamente envelhecidos in
vitro (p=0,001). No ensaio de resisténcia a flexdo biaxial foi observado o efeito
interacdo (p=0,005) para as trés variaveis, sinterizacdo, envelhecimento in vitro e
envelhecimento in situ, com aumento da resisténcia para 0s grupos sinterizados
pelo método convencional apds os envelhecimentos, devido ao aumento de tenséo
de transformacdo superficial. E houve equivaléncia estatistica entre todos o0s
grupos micro-ondas comparados aos grupos controle. Concluiu-se que o método
de envelhecimento in situ por 240 horas foi capaz de transformar a fase t-m da
superficie da ceramica, sendo que a sinterizacdo por energia de micro-ondas
influenciou positivamente a resisténcia a degradacdo hidrotérmica a baixa
temperatura (LTD), além da reducdo no tempo de sinterizagdo em mais de 80%.

Palavras-chave: Ceramica zirconia. Degradacdo em meio bucal. Degradacdo
hidrotérmica. Resistencia a flex&o. Rugosidade superficial. Biofilme.



Barchetta NF. Mechanical and microstructural characterization of Y-TZP
sintered by microwave and degraded in the buccal medium [doctorate thesis].
Sao Joseé dos Campos (SP): Sdo Paulo State University (Unesp), Institute of
Science and Technology; 2019.

ABSTRACT

In this study ir was evaluated the effect of in situ low temperature degradation of
yttrium oxide stabilized tetragonal zirconia polycrystal (Y-TZP) ceramics sintered
by microwave energy in comparison to the conventional method. Ninety-six discs
milled by CAD/CAM (ISO 6872) were divided in: conventionally sintered (C) at
1530 ° C / 120 minutes and microwave energy (M) 1450°C / 15 minutes.
Specimens were submitted to hydrothermal degradation in a pressurized reactor
(E) (1.5h / 150°C / 3 bar) and in situ degradation (B) (240 hours in the buccal
medium), forming eight groups (n=12): M, C, ME, CE, MB, CB, MEB and CEB.
Specimens were evaluated through analysis of volumetric contraction, X-ray
diffraction (XRD), surface roughness (Ra and Rz), contact angle, scanning
electron microscopy (SEM), biofilm quantification by CFU / mL and biaxial
flexural strength. Results were statistically analyzed through t-Student, two,
three-way Anova and Tukey tests (5%). By XRD, tetragonal to monoclinic phase
transformation (t-m) was observed in the aged groups, except for the MB group.
No significant differences were observed in the volumetric contraction (p =
0.274), Ra roughness (p = 0.137) and Rz (p = 0.187), as well as contact angle
values between sintering methods (p = 0.669). SEM images showed that the
initial biofilm formation was observed after 8 hours in situ, an increase of CFU /
mL occurred when the specimens were previously aged in vitro (p = 0.001).
Regarding biaxial flexural strength, the interaction effect (p = 0.005) for the three
variables, sintering method, hydrothermal aging and in situ aging was observed,
with increased resistance for the sintered groups by the conventional method after
aging, and statistical equivalence for the microwave groups, aged or not,
compared to the control groups. The in situ aging method for 240 hours was
induced the t-m phase transformation the surface of the ceramic, and sintering by
microwave energy had a positive effect on the resistance to low temperature
hydrothermal degradation (LTD), besides reduction in sintering time by more
than 80%.

Keywords: Zirconia ceramic. Oral degradation. Hydrothermal degradation.
Flexural strength. Surface roughness. Biofilms.



1 INTRODUCAO

Principais periodos historicos foram nomeados pelos materiais que 0s
dominaram, como a Idade da Pedra e a Idade do Bronze, e consequentemente a
era moderna é marcada por uma variedade de materiais ceramicos cada vez mais
desenvolvidos, portanto, caso houvesse uma denominacdo atual poderia ser
chamada de “Idade da Ceramica” (Vagkopoulou et al., 2009), principalmente na
area Odontologica. As ceramicas a base de zircOnia permitiram avancos
significativos na area biomedica (Glover et al., 2018; Akiba et al., 2017; Nanbu
et al., 2007; Manicone et al., 2007; Depprich et al., 2008; Siddiqi et al., 2017;
Akgungor et al., 2008; Kittipibul, Godfrey, 1995; Denry, Kelly, 2014; Sailer et
al., 2018) devido a biocompatibilidade, estética favoravel e alta resisténcia, e na
area odontoldgica atendem a demanda da Odontologia livre de metal, em conjunto
a outros materiais ceramicos com excelente custo beneficio (Vagkopoulou et al.,
2009) e ao aprimoramento da tecnologia CAD-CAM (Miyazaki et al., 2013; EI-
Ghany, Sherief, 2016; Turon-Vinas, Anglada, 2018).

A zircdnia tetragonal policristalina estabilizada por itria (Y-TZP)
apresenta uma extensa gama de indicacdes clinicas (Manicone et al., 2007). A Y-
TZP ¢é composta por uma fase tetragonal metaestavel (t) que ocorre em
temperatura ambiente, estabilizada por meio da adi¢éo de 6xidos como 2-8 mol%
de itria (Y2Os3) (Piconi, Maccauro, 1999; Mazaheri et al., 2008; Chevalier et al.,
2009). Apresenta alta resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura quando
comparada aos demais materiais ceramicos odontologicos (Denry, Kelly, 2014),
0 que permite sua confiabilidade clinica para extensas reconstrucdes (Sailer et al.,
2018). E um material altamente biocompativel, equivalente ao titanio (Depprich
et al., 2008; Siddiqi et al., 2017), esteticamente adequado para a substituicdo de

elementos dentarios perdidos (Miyazaki et al., 2013), apresenta boas
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caracteristicas triboldgicas (Kim, Kim, 2008), e é quimicamente inerte (Kretzer et
al., 2018).

As boas propriedades mecanicas desse material provém do processo de
tenacificacdo por transformacgédo martensitica, que ocorre sob estresse do material.
Durante esse processo, uma transformacdo de fase tetragonal para fase
monoclinca (t-m) acontece, e resulta em expansao volumétrica dos grdos de 3 a
4% ao redor de uma trinca em potencial, o que leva ao desenvolvimento de tenséo
de compressdo que se opbOe a propagacdo da trinca, uma vez que a energia
associada a propagacao € dissipada (Piconi, Maccauro, 1999; Kelly, Rose, 2002;
Chevalier et al., 2009).

Porém, essa mesma transformagcdo t-m pode ocorrer em baixas
temperaturas (como em meio corpdreo a 37°C) e em meio aquoso a transformacao
é acelerada (Chevalier et al., 2007; Lughi, Sergo, 2010; Arata et al., 2014, 2015;
Gremillard et al., 2018). Esse fendbmeno é chamado degradacéo hidrotérmica ou
degradacdo a baixa temperatura (low-temperature degradation - LTD)
(Kobayashi et al., 1981), que depende do equilibrio entre o acimulo de tensdes
compressivas residuais e 0 microtrincamento, o qual pode resultar em danos ou
ganhos a microestrutura da Y-TZP, de acordo com o tempo e a intensidade do
estresse gerado, o que poderia ocorrer em meio bucal (Chevalier et al., 2011).

O envelhecimento em meio bucal pode promover a degradacao da zirconia
com maior facilidade se comparado ao método de envelhecimento in vitro
(Miragaya et al., 2017; Borges et al., 2019), sendo um motivo de preocupagéo
devido a juncdo de fenbmenos como: constante mudanca de temperatura (Palmer,
Barco, 1992; Choi et al., 2016), presenca de umidade, cargas mastigatorias
(Barcellos et al., 2018) e alteracdes do pH por fontes exdgenas ou pela acédo do
biofilme na liberagdo de acidos (Turp et al., 2012; Egilmez et al., 2014; Choi et
al., 2016; Senneby et al., 2017).

A degradagdo podera ocorrer em situacdes clinicas nas quais a ceramica
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fica exposta em meio bucal, sendo utilizada como material para infraestrutura
(Guazzato et al., 2004; Manicone et al., 2007), coroas monoliticas em proteses
dentarias fixas, pilares protéticos sobre implantes dentarios (Manicone et al.,
2007), implantes dentéarios de zirconia (Depprich et al., 2008; Siddiqgi et al., 2017),
ou mesmo em brackets ortodonticos (Kittipibul, Godfrey, 1995). Além disso, ndo
se sabe até que ponto a penetracdo de fluidos dos tubulos dentinarios pode afetar
a camada de cimento e entrar em contato com a ceramica a longo prazo (Jevnikar
et al., 2000).

Os principais fatores que interferem na degradacdo a baixa temperatura
sdo: teor e natureza do estabilizante, tamanho de grdo e o estresse mecanico
(Lughi, Sergo, 2010). Portanto, o tempo e a temperatura de sinterizacdo devem
ser cuidadosamente controlados para a obtencdo de todas as propriedades
mecanicas, quimicas e microestruturais esperadas, uma vez gue com o aumento
da temperatura de sinterizacdo ocorre o crescimento de grdo e, quanto maior o
grdo, maior sera a susceptibilidade a transformacdo de fase e menor sera a
resisténcia a LTD (Lawson, 1995; Hallmann et al., 2012; Kosma¢, Kocjan, 2012;
Inokoshi et al., 2014; Denry, Kely, 2014, ; Turon-Vinas, Anglada, 2018; Borges
etal., 2019).

O método de sinterizacdo pode ocorrer por energia de micro-ondas, em
que o material absorve energia eletromagnética volumetricamente, o que gera
calor em todo o espécime (Katz, 1992; Agrawal, 1998; Menezes et al., 2007a;
Oghbaei, Mirzaee, 2010; Koltsov et al., 2018), diferente do que ocorre com o
método de sinterizacao convencional, no qual o calor é transferido entre os objetos
por conducdo térmica, e aquece primeiramente a superficie do material e em
seguida o seu interior (Katz, 1992; Oghbaei, Mirzaee, 2010).

O micro-ondas proporciona um aguecimento uniforme que apresenta
muitas vantagens sobre o metodo convencional, incluindo reducéo do tempo e

temperatura de sinterizacdo, maior taxa de aquecimento, com graos menores e
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mais uniformes, melhores propriedades fisicas e mecéanicas, além de ser um
método mais econémico, com menor consumo de energia (Katz, 1992; Agrawal,
1998; Menezes et al., 2007a; Oghbaei, Mirzaee, 2010).

Barchetta et al. (2016) desenvolveram um protocolo para a sinterizagéo de
Y-TZP odontologica (depdsito de patente: BR1020160279542) por meio de
energia de micro-ondas, que sinteriza a Y-TZP no tempo total de 105 minutos,
contrastando com o método convencional que necessita de 586 minutos para a
conclusdo do processo de sinterizacdo, e com melhorias na microestrutura da
ceramica e no tempo de processamento. Varias outras pesquisas tém sido
realizadas com o intuito de aprimorar e analisar o material sinterizado por energia
de micro-ondas (Katz, 1992; Menezes et al., 2007a; Mazaheri et al., 2008;
Oghbaei, Mirzaee, 2010; Almazdi et al., 2012; Saka, Yuzugullu, 2013; Marinis et
al., 2013; Presendacetal., 2015a, 2015b, 2017; Bykov et al., 2016; Kim, Kim 2017;
Luz, 2018; Koltsov et al., 2018). Porém, a literatura é limitada com relacéo a
informac&o sobre a Y-TZP sinterizada por energia de micro-ondas na degradacgéo
ao longo do tempo, bem como nédo se encontram estudos que avaliaram a zirconia
sinterizada por energia de micro-ondas apos a colocacdo em meio bucal.

Portanto, o presente estudo verificou se a sinterizacdo de Y-TZP, por
energia de micro-ondas, poderia influenciar a suscetibilidade na degradacdo em
baixa temperatura apos o envelhecimento hidrotérmico e colocacdo em meio
bucal, mediante as analises microestruturais e de resisténcia mecénica, em

comparacédo ao método de sinterizacdo convencional.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Quando se busca a palavra ‘zirconia’, em um banco de dados especifico
da area biomédica (PubMed), encontram-se 7.231 pesquisas entre 0s anos de 1948
a 2019. Define-se como um composto quimico base para diversos estudos em
variados setores dentro da area biomedica.

Foi identificado, pelo quimico alemédo Martin Heinrich Klaproth em 1789,
0 dioxido de zirconio (ZrO,) ou também chamado de zircOnia, e dentre tantas
utilidades, percebeu-se como biomaterial ceramico em meados de 1969, que por
meio da adicdo de 6xidos metalicos (MgO, CaO, CeO; e Y,03), torna-se um
material com boa estabilidade quimica e dimensional, resisténcia mecanica e
tenacidade, juntamente a um moédulo de Young, aproximadamente, na mesma
ordem de grandeza de ligas de aco inoxidavel (Piconi, Maccauro, 1999). Pode ser
encontrada em grande area da Australia e no Brasil, como mineral badeleita e na
India, como zirconita (ZrSiOs) (Lughi, Sergo, 2010).

A zircOnia, em sua forma pura, possui uma estrutura cristalina polimorfica
e pode ser encontrada em trés formas: fase monoclinica (m) em temperatura
ambiente, tetragonal (t) acima de 1170°C, cubica (c) acima de 2370°C, sendo suas
melhores propriedades encontradas na fase tetragonal. Para assegurar a
estabilizacdo nesta fase em temperatura ambiente € necessaria a adi¢cdo 0xidos
metéalicos, e mais comumente se encontra a utilizacdo de 2-5 mol % de itria (Y,03)
e que incorporada a zirconia (ZrO,) formam a denominada zircénia tetragonal
policristalina estabilizada por itria (Y-TZP) (Piconi, Maccauro, 1999; Chevalier
et al., 2009).

A fundamentacao da estabilizacdo da ZrO, em fase tetragonal por Y,0Os,
baseia-se na eficiéncia da ligacdo entre essas moléculas (cations e anions), uma

vez que a superlotacdo de oxigénio ao redor do Zr** é responsavel pela fragilidade
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da zirconia tetragonal ndo dopada, pois a dopagem gera vacancias de oxigénio
adjacentes ao ion Zr, e 0 Y é altamente eficiente no alivio da superlotacdo de
oxigénio, gerando espagos vazios de oxigénio ao redor do zircénio. O Y3 é o
maior estabilizador da zirconia na fase tetragonal, em comparacdo a outros
dopantes como o Ce** (cério) por exemplo (Li et al., 1994a, 1994b).

Inicialmente o uso de Y-TZP foi adotado na area biomédica ortopédica, na
qual se encontra na literatura vasta lista com relacéo as préteses de quadril de Y-
TZP, bem como estudos iniciais sobre o processo de manuseio e degradacgéo desse
material, como na revisdo literaria publicada por Piconi, Maccauro (1999). E
dentre outras citagdes, na literatura encontram-se varias utilizagbes dessa
ceramica: na composicéo de préteses de quadril, proteses de joelho (Glover et al.,
2018), brocas de desgaste dsseo (Akiba et al., 2017), agulhas para puncao (Nanbu
et al.,, 2007), material para infraestrutura ou coroas monoliticas em proteses
dentérias fixas, pilares protéticos sobre implantes dentarios (Manicone et al.,
2007), implantes dentéarios de zircnia (Depprich et al., 2008; Siddiqi et al., 2017),
pinos intrarradiculares (Akgungor et al., 2008), brackets ortodonticos (Kittipibul,
Godfrey, 1995), ou até mesmo em estudos iniciais sobre implantes de calota
craniana (Davoodzadeh et al., 2018).

Na Odontologia a Y-TZP apresenta um lugar bem estabelecido na clinica
atual, devido as suas propriedades fisico-biolégicas e ao aprimoramento da
tecnologia por CAD-CAM (computer-aided design and computer-aided
manufacturing) (Miyazaki et al., 2013; EI-Ghany, Sherief, 2016).

Essa tecnologia permite, por meio de escaneamento intrabucal do molde
ou do modelo de gesso, o desenho da peca em programa computacional e
fresagem do bloco cerdmico pré-sinterizado, realizando a confeccdo de pecas
ceramicas com agilidade e precisdo. Durante esse processo de desenho, a peca é
projetada entre 20,8% (Alghazzawi et al., 2012) a 25% de aumento com relacéo

ao tamanho final (Denry, Kelly, 2008), esse dado j& é programado
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automaticamente no software para compensar a contragao volumétrica que ocorre
no processo de sinterizacdo apds atingir 1000°C (Denry, Kelly, 2008).

A introducdo do sistema CAD-CAM proporciona o desenvolvimento de
novos materiais mais previsiveis e estéticos, que fornecem maior longevidade ao
tratamento. A fim de gerar aumento na eficiéncia do processo laboratorial, e obter
melhor ajuste da protese, durabilidade mecénica e previsibilidade clinica
(Miyazaki et al., 2013).

A Y-TZP possui as propriedades mecanicas mais altas ja registradas em
uma ceramica odontologica, e permite a confeccdo de préteses parciais fixas
posteriores, com fina camada de infraestrutura (Denry, Kelly, 2014). Pode ser
utilizada para reconstrucdes extensas em proteses fixas, sendo comparadas
estatisticamente as proteses metalo-ceramicas (Sailer et al., 2018), que fazem
referéncia ao “padrao ouro” deste tipo de restauragdo odontologica.

As aplicacOes da Y-TZP na area protética/implantodontica vém ganhando
destaque, podendo ser utilizada como material para confeccdo de proteses fixas,
implantes de zirconia e pilares sobre implantes. Apresenta-se como uma
alternativa ao tratamento com implantes de titanio (Depprich et al., 2008; Han et
al., 2016), sendo indicada para pacientes que necessitem de adequacdo esteética,
OU MesmMo que apresentem preocupacao quanto a sensibilidade ao uso de metal e
querem evitar restauragfes metélicas como améalgama e implantes de titanio
(Siddiqi et al., 2017). Devido ao aumento dos casos de hipersensibilidade ao
titanio (Sicilia et al., 2008; Egusa et al., 2008) e ao crescente aumento na
preocupacdo quanto a presenca de ions metalicos nocivos, derivados de ligas
metéalicas, no organismo (Milosev et al., 2000; Campbell et al., 2008; Chang et
al., 2012, Sabah et al., 2011; Oliveira et al., 2015; Fage et al., 2016; Milheiro et
al., 2016; Stevenson et al., 2018).

A crescente demanda de pacientes por estética e biosseguranca, fez com

que as proteses livres de metais obtivessem sua notoriedade. Entretanto, ainda se
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nota a necessidade de aprimoramento dos materiais, assim como novas
tecnologias de processamento, para atender a esta demanda de pacientes, sendo
uma excelente opcdo as proteses de Y-TZP utilizadas como infraestrutura ou

como restauracdo monolitica (full-contour) (Miyazaki et al., 2013).

2.1 Odontologia livre de metal

Com a finalidade de obtencdo de melhores resultados estéticos na area
odontoldgica restauradora, o desenvolvimento de novos materiais ceramicos teve
aumento significante nas ultimas duas décadas (Conrad et al., 2007; Vagkopoulou
et al., 2009; Miyazaki et al., 2013). Destacando-se dentre esses materiais, a
zircOnia, que tem contribuido para o rapido desenvolvimento da odontologia livre
de metal, fornece alta biocompatibilidade, melhor estética e maior resisténcia
(Vagkopoulou et al., 2009).

As boas propriedades opticas, em conjunto as qualidades acima citadas,
fazem da Y-TZP um material de ampla gama de indicac@es clinicas, desde coroas
unitarias, proteses fixas de até 14 elementos (Vita Zahnfabrik, 2019), pilares sobre
implantes e até mesmo os préprios implantes (Miyazaki et al., 2013).

A Odontologia livre de metal, esta inicialmente associada a fatores
estéticos. As conhecidas proteses fixas metalo-ceramicas apresentam limitacdo
estética particularmente no limite cervical, podendo ocorrer a exposi¢do da
margem metalica do coping de infraestrutura, resultando na diminuicdo de
transmissdo de luz e causando uma aparéncia escura no limite cervico-gengival
(Swati et al., 2010).

Em casos de implantes, dependendo do perfil gengival, a liberacéo de ions

metalicos, apos a instalacdo dos implantes de titanio, pode levar a coloracdo da



regido da gengiva de forma lenta e continua, de modo que em longo prazo possa
comprometer a estética (Han et al., 2016). A Y-TZP é uma alternativa frente a
estes metais, pois permite ser confeccionada como: infraestrutura com aplicacéo
de porcelana, em implantes dentarios, pilares sobre implantes, ou também se
utilizando de zirconias de alta translucidez em préteses monoliticas (Miyazaki et
al., 2013).

A Odontologia livre de metal, iniciou-se devido a demanda estética, além
disso, visou eliminar a liberacdo de metais pesados em meio bucal. Os materiais
metalicos dentarios liberam ions no ambiente bucal, que possuem capacidade de
interacdo com os tecidos e fluidos orais (Matusiewicz, 2014).

Um estudo realizado por Milheiro et al., 2016, demonstrou o potencial
toxico que ligas metalicas odontologicas podem causar danos ao organismo. Os
pacientes sdo expostos oralmente a esses constituintes, e o contato a longo prazo,
das restauracGes metalicas com os tecidos sulculares, podem levar a reacdes
adversas como a gengivite cronica ndo associada ao biofilme. Como o sulco
gengival € um ambiente privilegiado para o0 acimulo de ions metalicos, os metais
utilizados em ligas para proteses e ortodontia (Cu, Ag, Pd e Ni) podem se
acumular nesta regido. Sendo capazes de afetar a viabilidade celular de forma
toxica mesmo em concentra¢Ges muito baixas, o0 que pode gerar reacdes adversas,
e levar a etiopatogenia de periodontite na regido. Porém, ainda € observada a
grande demanda de ligas en Cr-Co (Kamada et al., 2017) para proteses, e aco-
inox com Ni, Cr-Co, Ti em aparelhos ortodonticos (Assad-loss et al., 2008).
Possivelmente por falta de estudos clinicos em longo prazo.

A sensibilidade ao metal cobalto-cromo pode causar rea¢des imunologicas
como efeitos sisttmicos associados a cefaleia, alteragbes cognitivas,
anormalidades hematologicas e alteracdes neuromusculares (Campbell et al.,
2008). Nos ultimos anos foram realizadas mudancas notaveis com relacdo a

reducdo drastica no emprego de améalgama e alguns tipos de ligas metalicas, sendo
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as principais razdes relacionadas a aspectos estéticos, poluicdo ambiental e
toxicidades dos metais (Matusiewicz, 2014).

A presenca de metal em meio corpdreo, pode apresentar efeitos deletérios
em proteses ortopedicas de metal/metal (cabega do fémur e encaixe no quadril),
com excessiva liberacdo de metais, resultando em niveis de até 100 vezes de
Cr-Co no sangue, e aumento desses metais nos tecidos bioldgicos (Matusiewicz,
2014).

Além disso, foi observada a presenca de pseudotumores em 70% dos
pacientes tratados com esses tipos de proteses metalicas (Sabah et al., 2011;
Chang et al., 2012), e metaloses, causadas por reacdes inflamatorias resultantes
da corrosdo metalica. Essas patologias associadas ao metal sédo drasticamente
reduzidas a adocdo de dispositivos proteticos ndo metalicos compostos de
polietileno e ceramica a base de zirconia (Oliveira et al., 2015).

Preocupacdes quanto a utilizacdo de implantes metalicos de titanio foram
relatadas ap0s casos de hipersensibilidade a esse metal (Egusa et al., 2008; Sicilia
et al., 2008), sendo encontrados em materiais odontolégicos e ortopédicos.
Embora o titanio seja considerado biocompativel e inerte, particulas e ions desse
material também podem induzir a liberacdo de citocinas e causar necrose, fibrose
e outras reacdes nos linfonodos regionais, figado e baco (Milosev et al., 2000).

Poucas evidéncias, dos possiveis efeitos toxicos e alérgicos do titanio no
organismo, sdo encontradas na literatura devido a dificuldade encontrada nos
métodos de deteccdo da alergia ao titanio (Fage et al., 2016). Porém, deve-se levar
em consideragdo a existéncia deste fator, uma vez que ha relatos na literatura de
pacientes que apresentaram alergia ao titanio (Sicilia et al.,2008). Sendo indicado
como uma alternativa viavel para estes pacientes os implantes de zirconia
(Depprich et al., 2008).

A biocompatibilidade foi definida como a resposta adequada do

hospedeiro a uma aplicacdo especifica do material (EI-Ghany, Sherief, 2016).
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Sendo as ceramicas Y-TZP altamente biocompativeis (Depprich et al., 2008;
Brook et al., 2012; Siddiqi et al., 2017) e bioinertes (Aminian et al., 2016).

Em um estudo de revisdo literaria, Siddiqi et al. (2017) abordaram 30 anos
de pesquisas com implantes odontoldgicos de zircénia. Nos Ultimos anos houve o
aumento gradual no uso de implantes de Y-TZP, principalmente por questoes
estéticas e preocupacdo quanto a sensibilidade ao metal, evitando restauracGes
metalicas em meio bucal.

A Y-TZP tem demonstrado alta osseointegracdo, metabolismo celular e
resposta tecidual positiva em estudos in vivo, além de apresentar boas
propriedades mecanicas apos o carregamento do implante (apos a colocacdo da
protese). Os autores concluiram que o implante de Y-TZP é um excelente material
devido as excelentes propriedades da Y-TZP, como alta resisténcia mecanica,
biocompatibilidade e estética, sendo uma alternativa atraente (isenta de metal) aos
implantes de titénio.

Pesquisas relacionadas ao comportamento clinico da Y-TZP em longo
prazo, apos a degradacdo e o carregamento do implante em meio bucal, sdo
necessarias para o aprimoramento das propriedades dessa ceramica por meio de

novas técnicas (Siddiqi et al., 2017).

2.2 Mecanismos de tenacificacdo da Y-TZP

A transformacao martensitica da Y-TZP (material metaestavel) acompanha
a alteracdo na estrutura cristalina induzida por estresse - transformacédo da fase
tetragonal para a fase monoclinica (t-m) - sendo caracteristica essencial para o
processo de tenacificacdo por transformacao de fase ocorrer (Kelly, Rose, 2002).

A caracteristica critica da transformacéo de fase é a tensdo de nucleacéo,
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que determina se a transformacdo martensitica ocorrerd na ponta de uma trinca.
Caso ocorra, a tensdo de transformacao atuara na transformacéo de uma regiéo de
fase tetragonal para monoclinica, proporcionando o aumento de volume, impedira
a propagacao da trinca e promoverd o aumento da tenacidade a fratura (Kelly,
Rose, 2002).

A superacdo de tensdo de compressdo, opde-se a abertura de fissuras e
aumenta a resisténcia mecanica, o que dissipa a energia associada a propagacao
da trinca (Piconi, Maccauro, 1999; Chevalier et al., 2009). A transformacao t-m
ocorre durante o resfriamento da zircénia pura, sendo acompanhado de expanséao
volumétrica na ordem de aproximadamente 3,25% (Kobayashi et al., 1981).
Portanto, as boas propriedades mecanicas desse material estdo diretamente ligadas
ao processo de tenacificacdo que ocorre sob estresse e fadiga. No entanto, esse
mesmo processo pode ocorrer quando submetidas ao aquecimento lento a baixa
temperatura, e com o aumento do tempo, pode ocasionar em danos ao material,
causando defeitos na microestrutura. Observa-se agravamento desta degradacéao
na presenca de umidade, como na cavidade bucal (Chevalier et al., 2009;
Chevalier, 2006) chamando-se esse fendmeno de degradacdo hidrotérmica ou
degradacdo a baixa temperatura, abreviado pelas siglas LTD (low temperature
degradation) visto por Kobayashi et al. (1981).

Kim et al. (2009) avaliaram a resisténcia a flexdo da Y-TZP apés a
degradacdo em diversas temperaturas. E encontraram que a reducéo da resisténcia
foi dependente da temperatura e do tempo de degradacdo, correlacionado a
transformacéo t-m superficial que pode aumentar a resisténcia devido as tensdes
de compressdo local na superficie, que tendem a fechar quaisquer fissuras
potencialmente propagaveis.

Diante desse fato, Chevalier et al. (2011) observaram que a variacédo, da
resisténcia da ceramica apés a LTD, depende do equilibrio entre o acimulo de

tensGes compressivas residuais e o microtrincamento na camada monoclinica, o

27



que pode apresentar um aumento de resisténcia mecanica mesmo com a presenca

de microtrincas.

2.3 Mecanismos de degradacéo da Y-TZP

A zircbnia metaestavel, em temperatura ambiente, pode se transformar de
fase t-m em baixas temperaturas na presenca de agua e/ou vapor d’agua,
ocorrendo o fendmeno de degradacdo a baixa temperatura (LTD), visto,
possivelmente, pela primeira vez por Kobayashi et al. (1981). Apos esse estudo,
varios outros tém sido realizados para a maior compreensao e prevencdo da LTD
da Y-TZP. Principalmente porque esse fenGmeno pode ocorrer em temperatura
corporea (37°C) (Chevalier et al., 2007; Gremillard et al., 2018), meio sob o qual
a ceramica tem por finalidade em fungéo.

O mecanismo fisico-quimico, no qual ocorre a degradacdo da Y-TZP em
meio aquoso a baixa temperatura, € conhecido e fundamentado na ocorréncia de
diversos fatores a serem discutidos a seguir.

Em uma primeira abordagem, a ceramica estavel na fase tetragonal passa
para a fase monoclinica por variacdo na sua estrutura devido a difuséo do
oxigénio, hidrogénio e/ou hidroxilas (Chevalier et al., 2007). Como proposto por
Yoshimura et al. (1987), vapor d’agua ataca a superficie da Zr-O, quebrando-a, 0
que leva ao acumulo de tensdo devido a entrada de H,0, formando ligacGes de
Zr-OH e/ou Y-OH, que desencadeiam na transformacéo t-m, formando micro e
macrotrincas.

Chevalier et al. (2009) sugeriram que 0 oxigénio, proveniente da
segregacdo da agua, é responsavel por preencher as vacancias de oxigénio

presentes na estrutura da Zr, levando a desestabilizacdo da fase tetragonal e



formacdo da fase monoclinica.

Sequencialmente, a degradacdo ocorre primeiro nos graos maiores em
contato com a 4gua, oriunda do acimulo de tensdes nos graos tetragonais seguidos
por transformacéo assistida por estresse, e se propaga para 0s graos vizinhos por
nucleacdo e crescimento, sendo que a nucleacdo ocorre em graos maiores por
possuirem menor teor de itria e por serem menos estaveis. O crescimento ocorre
a partir do aumento de volume do gréo devido a transformacéo t-m, que gera
tensdo de tracdo nos graos tetragonais vizinhos, resultando em aumento da
rugosidade e microfissura, o que se torna prejudicial para a durabilidade do
material (Chevalier et al., 2007).

Essa degradacédo pode ocorrer de forma mais célere em zirconia com a
superficie mais porosa e rugosa do que em superficies mais densas (Chevalier et
al., 2011). Apos se iniciar na superficie do material, a degradacéo percorre para
dentro do material por micro e macrotrincamento (Yoshimura et al.,1987).

Swab (1991) avaliou sete tipos de Y-TZP de marcas diferentes - ap0s o
envelhecimento hidrotérmico 50 horas, 200°C, 300°C e 400°C - encontrou forte
relacdo entre o tamanho de grdo e conteudo de itria no envelhecimento da
ceramica. A ceramica de menor grao nédo foi afetada pelo envelhecimento na
resisténcia mecanica, diferentemente dos grdos maiores, que por sua vez tiveram
a resisténcia reduzida apds o envelhecimento e aumento de fase monoclinica.

Chevalier et al. (1999) calcularam a energia de ativacao, pela cinética de
envelhecimento, para a transformacdo de fase t-m em ambiente Umido,
extrapolando os resultados de envelhecimento hidrotérmico da Y-TZP em
temperatura ambiente. Assim como Gremillard et al. (2018), que apresentaram a
ocorrerencia de degradacdo em temperaturas abaixo de 500°C e acima da
temperatura ambiente. E em temperaturas superiores a 150°C, em que passa a ser
um fendmeno ativado termicamente, sendo, portanto, mais rapido em altas

temperaturas.
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Ambos autores (Chevalier et al.,, 1999; Gremillard et al., 2018),
apresentaram a possibilidade da correlagdo entre os estudos de envelhecimento
acelerado (in vitro) e o envelhecimento em temperatura ambiente, para prever
com precisdo 0 comportamento in vivo da zirconia. Sendo importante esses testes,
de envelhecimento in vitro, serem realizados como controle de qualidade do
material antes da comercializacdo da ceramica.

Chevalier (2006) realizou uma revisdo literaria com relacdo aos
conhecimentos sobre o processo de envelhecimento, no desempenho em longo
prazo dos implantes ortopedicos de Y-TZP, e encontrou que 0 processo de
envelhecimento aumentou a rugosidade superficial e ocasionou microtrincamento
na estrutura da ceramica, resultante do destacamento de gréos e da geracdo de
detritos, podendo causar falha prematura quando a area degradada atingir o
tamanho critico para o crescimento lento de trincas.

Chevalier et al. (2007) envelheceram a Y-TZP em autoclave por 134°C
durante 10 horas, correspondendo a aproximadamente 30 anos in vivo, observou-
se que quanto maior a densidade dos espécimes menor € a penetracdo de agua
pelas porosidades - em consequéncia, menor é o envelhecimento. Os autores
salientaram que o processo também pode ocorrer em meio corporeo, sendo um
fato irrelevante até 2001, quando centenas de falhas em implantes ortopédicos
ocorreram ap0s o envelhecimento acelerado in vivo em lotes particulares, que
haviam sofrido mudancas no processamento de sinterizacdo, sendo essa
degradacdo apresentada por uma forte variabilidade e sensibilidade in vivo,
influenciada pela microestrutura, pelo processo de sintese e processamento da
ceramica.

Lughi e Sergo (2010) relataram que sdo trés os principais fatores, que
interferem na degradacdo a baixa temperatura: a natureza e quantidade de
estabilizante, o tamanho de gréo e o estresse mecéanico (transformacéo induzida

por estresse).
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Para Hallmann et al. (2012), os principais fatores sdo: a natureza e
concentracdo do dopante, e 0 tempo e temperatura de sinterizagdo, que
influenciardo no tamanho do gréo, densidade e composicdo de fase. Sendo,
temperaturas abaixo de 1450°C gerarao graos entre 0,3 - 0,4 um, e sao ideais para
a obtencdo da resisténcia ao envelhecimento em ambientes imidos por longos
periodos.

Inokoshi et al. (2014) avaliaram a degradacéo da Y-TZP ap0s variagdo no
mecanismo de sinterizacdo, no qual variaram trés tipos de temperaturas de
sinterizacdo 1450°C, 1550°C e 1650°C, em trés tempos diferentes 1, 2 e 4 horas.
Os espécimes foram envelhecidos em autoclave a 134°C por 6 h. Foi encontrado
que, em maiores temperaturas e tempos de sinteriza¢do, houve aumento do
tamanho do gréo da zirconia, apresentando maior concentracdo de cristalina
CUbica, resultando em menor conteddo de itria nos grdos tetragonais
remanescentes, ficando mais suscetivel a LTD. Em geral, 0s especimes
sinterizados por 1450°C por 1 hora mantiveram melhores propriedades, indicando
principalmente fase t mesmo apods o envelhecimento. Os autores salientaram que
é consideravel que se estude a degradacdo da zirconia odontologica em meio
bucal, sendo também importante relacionar os efeitos da condicao de sinterizacdo
nas propriedades mecanicas, microestrutura, bem como o comportamento na
LTD.

Arata et al. (2015) avaliaram o0 comportamento da Y-TZP odontoldgica na
degradacéo em reator hidrotérmico. A analise ocorreu por meio da curva cinética
de transformacao de fase, a temperatura de 150°C, os espécimes foram removidos
do reator progressivamente de acordo com o tempo de envelhecimento, até se
observar a estabilizacdo da porcentagem de fase monoclinica ou 100% de
transformacéo t-m. A andlise de difracdo de raios X foi realizada para determinar
a curva cinética da transformacdo de fase t-m, e a quantificacdo da fase foi

determinada pelo método de Rietveld, em funcdo do tempo de envelhecimento.
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Encontrou-se a maxima saturacdo e estabilizacdo da fase em 69% apds 35 horas
de envelhecimento. Com a diminuicao da fase tetragonal em funcéo do tempo, e
aumento das fases monoclinica e cubica. O tempo de 35 horas, em MEV,
apresentou destacamento dos graos, diferentemente do tempo de 2 horas que nao
foi observado o destacamento dos gréos.

Em um estudo realizado por Dutra et al. (2017) sobre a andlise das
caracteristicas microestruturais da Y-TZP degradada na adesao bacteriana, apds o
desgaste com broca diamantada, a degradacéo foi realizada em autoclave a 134°C
por 20 horas. Dois grupos controle foram mantidos sem desgaste: um envelhecido
e um ndo envelhecido. Por DRX foram encontradas transformacoes de fase nos
grupos envelhecidos. A rugosidade ndo diferiu estatisticamente entre o grupo
envelhecido do ndo envelhecido controle. A rugosidade, apos o envelhecimento,
foi reduzida somente entre os grupos que tiveram o desgaste superficial. O
envelhecimento também reduziu significativamente o angulo de contato de 81°
para 59° para os grupos controle. A adesdo bacteriana in vitro realizada por
UFC/mL ndo indicou diferencas entre envelhecidos e ndo envelhecidos. Os
autores conferem esses dados a baixa suscetibilidade a adeséo bacteriana da Y-
TZP.

Apdbs compilar os dados mais importantes de fatores que influenciam na
degradacdo da Y-TZP, pode-se observar:

e O tamanho de grdo (Kobayashi et al., 1981, Swab, 1991; Lawson,

1995; Lughi, Sergo, 2010; Hallmann et al., 2012; Kosmac¢, Kocjan,
2012; Inokoshi et al., 2014; Denry, Kely, 2014; Miragaya et al., 2017;
Borges et al., 2019);

e O protocolo de sinterizacdo (Kobayashi et al., 1981, Lawson, 1995;

Hallmann et al., 2012; Kosmac¢ e Kocjan, 2012; Inokoshi et al., 2014;
Denry, Kely, 2014, Borges et al., 2019);

e A natureza e a quantidade do conteudo estabilizador (Swab, 1991;
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Lughi, Sergo, 2010; Hallmann et al., 2012);

Estresse - TensOes de tracdo séo suficientes para promover LTD a
longo prazo (Lughi, Sergo, 2010);

Maior concentracdo de estrutura cristalina cubica (Inokoshi et al.,
2014);

A temperatura critica é acima de 150°C, o que torna um processo
termoativado, ndo havendo necessidade de outro fator agressivo
(Gremillard et al., 2018);

O vapor d’agua possivelmente causa e certamente acelera a degradagéo
a baixa temperatura (Chevalier et al., 2007; Lughi, Sergo, 2010;
Gremillard et al., 2018).

Apds a degradacdo, o material passa a apresentar algumas caracteristicas

desse processo que resulta em transformacao t-m, pode-se observar:

Macrotrincamento (Yoshimura et al.,1987; Swab, 1991; Lawson,
1995) e microtrincamento do material (Yoshimura et al.,1987; Swab,
1991; Lawson, 1995; Chevalier, 2006; Chevalier et al., 2007);
Destacamento de grdos (Chevalier, 2006; Chevalier et al., 2007; Arata
et al., 2015; Miragaya et al., 2017);

A rugosidade em Ra néo diferenciou quando foram envelhecidos em
autoclave com 29,97% de fase monoclinica (Cotes et al., 2014; Dutra
etal., 2017), porém reduziu em Ra e ndo alterou Rz quando apresentou
53,33% de fase monoclinica (Pereira et al., 2016);

Em relacdo a resisténcia mecénica, encontram-se resultados
diversificados: reducdo da resisténcia, quando associado a ciclagem
mecénica e termomecanica (Cotes et al., 2014), e reducdo da
resisténcia a flexdo quando encontrado 15% de fase monoclinica
(Siarampi et al., 2014); aumento da resisténcia a flexdo apos a

degradacéo hidrotérmica, com presenca de fase monoclinica de 4-5%
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(Siarampi et al., 2014), de 11,8% (Borges et al., 2019) e 53,33% de
fase monoclinica (Pereira et al., 2016); e também, a ndo diferenciacdo
da resisténcia mecénica a flexdo apds o envelhecimento hidrotérmico,
com 10% de fase monoclinica (Borchers et al., 2010), 26% de fase
monoclinica (Amaral et al., 2013) e 29,97% de fase monoclinica (Cotes
etal., 2014);

E quando a Y-TZP foi colocada em degradagdo em meio bucal,
observou-se mais acentuadamente a degradagédo do que in vitro, e apos
840 horas em meio bucal e 4,7 — 7,7% de fase monoclinica, a
resisténcia a flexao foi reduzida tanto para Y-TZP monolitica, quanto
para a Y-TZP de infraestrutura (Miragaya et al., 2017). E para outro
estudo, que tambem degradou a Y-TZP em meio bucal, a resisténcia a
flexdo aumentou para 0s grupos que continham maiores tamanhos de
gréo apos 1600 horas e 11,7% — 11,8% de fase m, e ndo apresentaram
diferencas estatisticas entre os grupos de menores gréos (5,4% — 7,9%

de fase monoclinica) (Borges et al., 2019).

2.3.1Y-TZP insitu

A ceramica Y-TZP, quando em funcdo na odontologia, fica exposta em
meio bucal em diversas situagdes, mesmo quando indicada como material de
infraestrutura, uma vez que se recomenda que a superficie de tracdo ndo fique
recoberta por ceramica de estratificacio para aumentar a resisténcia da

restauracao do lado tracdo, no qual se inicia a fratura do material (Guazzato et al.,

Além disso, a Y-TZP pode ser utilizada sem cerdmica de revestimento
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como zircdnia monolitica (ou translicida) obtida pela reducédo dos grdos e pela
adicdo de agentes dopantes (Zhang, 2014; Zhang et al., 2015), ou para outras
finalidades, como na implantodontia e ortodontia. Ambas situacdes, a ceramica
fica exposta ao meio bucal ou em contato com tecidos e fluidos corporeos na
presenca de umidade constante por um longo periodo de tempo.

Quando se avalia a degradacdo somente in vitro da Y-TZP, pode-se ndo
encontrar um desenho proximo ao que realmente ocorre em meio bucal, pois
quando se coloca um material neste meio, sejam por quaisquer motivos
reabilitadores, esse material estara sujeito a uma cascata de fendmenos.

E provavel que ocorram concomitantemente fatores como:

e Exposicdo a mudancas de pressao e de temperatura devido a ingestéo

de bebidas quentes e frias (Palmer, Barco, 1992; Choi et al., 2016);
e Queda do pH devido a presenca de &cidos organicos produzidos pelo
proprio biofilme bucal ou advindo de fontes exdgenas (Turp et al.,
2012; Egilmez et al., 2014; Choi et al., 2016; Senneby et al., 2017), e
e Umidade de fluidos bucais e acéo de cargas mastigatorias (Barcellos et
al., 2018).

A juncdo desses fendmenos pode culminar em corroséo e estresse na
ceramica Y-TZP (Alghazzawi et al., 2012; Egilmez et al., 2014), degradando-a
mais facilmente em meio bucal (Miragaya et al., 2017; Borges et al., 2019).

Mesmo em temperatura corporea a 37°C, € possivel que a transformacéo
t-m penetre ao interior da cerdmica Y-TZP (Chevalier et al., 2007; Gremillard et
al., 2018) e contribuir para a reducéo de suas propriedades de dureza superficial
(Alghazzawi et al., 2012; Cattani-Lorente et al., 2016).

Estudos que evidenciaram um paralelo ao meio bucal reforcaram a
hostilidade do ambiente sobre o mecanismo de degradacdo e reducdo das
propriedades da Y-TZP odontoldgica. Em andlise do pH na degradacéo da Y-
TZP, Turp et al. (2012) demonstraram que os meios alcalinos (pH = 10) e acidos

35



(pH = 3,5) foram capazes de reduzir a resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura e
microdureza da Y-TZP, principalmente, no pH acido. O que gerou presenca de
fase monoclinica com aumento da rugosidade e perda de grdos, devido a uma
corrosao acelerada e perda do conteudo itrio.

Em outro estudo, Egilmez et al. (2014) encontraram reducéo na resisténcia
flexural da Y-TZP apds a imersdo em &cido acético por 168 horas / 80°C. A
ceramica apresentou 20,89% de fase m, havendo semelhanca na transformacao
apos a degradacéo hidrotéermica em autoclave por 5 horas / 134°C. O estudo da
ceramica em meio acido é extremamente pertinente, pois ocorre a liberacéo de
acido por biofilme em meio bucal, e esta relacionado ao processo de
desmineralizacdo dentaria e lesbes cariosas (Senneby et al., 2017).

Pereira (2010) avaliou o efeito da escovacdo simulada e aplicacdo da
vitrificacdo e polimento sobre a Y-TZP na rugosidade e formacao de biofilme in
situ. Dez voluntarios utilizaram um dispositivo, que recobriu a coroa de pre-
molares a molares superiores, em que as amostras foram fixadas na face vestibular
e utilizadas por 8 horas seguidas para a formacéo de biofilme inicial. Apos esse
periodo, as amostras foram recolhidas e submetidas as analises de MEV,
microscopia confocal, biovolume e rugosidade superficial. A escovacéo,
simulando trés anos correspondentes in situ, ndo influenciou na rugosidade. Em
MEYV foi observado presenca de cocos e bastonetes, agregados e isolados. A maior
colonizacdo bacteriana foi encontrada nos grupos que apresentaram maior
rugosidade superficial apos os tratamentos de superficie.

Borges et al. (2019) avaliaram o envelhecimento in situ da Y-TZP
convencional (ProMat e Lava) e monolitica (Zpex e ZpexYellow) durante 1600
horas em meio bucal. O estudo foi realizado com 8 voluntarios. Barras de Y-TZP
foram confeccionadas e sinterizadas de acordo com o fabricante. Na composic¢édo
foram encontrados os elementos: Zr, Y, Hf, Al, em todos, e Fe (menos para Lava),

Ca (somente na ProMat) e Ce (somente na Lava). O tamanho de grdo para as
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ceramicas monoclinicas foi de 0,3 um e para as convencionais em torno de 0,5
um. Apos o envelhecimento em meio bucal foram encontradas fases monoclinica
para todos os grupos, com percentual de 5,4 a 7,9 para as ceramicas monoliticas
e 11,7 a 11,8 para as ceramicas convencionais. Houve o aumento dos valores de
resisténcia a flexao por 4 pontos nos grupos degradados de Y-TZP convencional
em comparacgédo ao grupo convencional ndo degradado. Os grupos degradados de
Y-TZP monolitica néo se diferenciaram dos grupos controle de Y-TZP monolitica
(n&o envelhecida). A rugosidade apresentou aumento de Rz para todos 0s grupos
envelhecidos.

Em um outro estudo de envelhecimento in situ, Miragaya et al. (2017)
avaliaram a degradac@o em meio bucal por 840 horas em zircbnias, convencional
e monolitica (Lava Frame e Lava Plus). Os voluntarios (N=20) receberam
aparelhos intrabucais removiveis, sendo 4 amostras fixas de cada lado da arcada
inferior. O aparelho foi removido durante a alimentacdo e o sono. Apods o
envelhecimento foi encontrado 7,7% de fase monoclinica para a ceramica
convencional e 4,7% para a ceramica monolitica, com profundidade de
transformagéo t-m de 0,15 um e 0,09 um respectivamente. Os graos, da ceramica
convencional, foram 0,8 um e da monolitica 0,6 um. Apds o envelhecimento,
houve o aumento da rugosidade na ceramica convencional e pode-se observar
fragmentos de gréaos, sugerindo destacamento de grdos em ambas as superficies
envelhecidas com modificacdo da microestrutura dos materiais. Houve a reducgéo
nos valores de resisténcia a flexdo por 3 pontos, médulo de Young e tenacidade a
fratura para ambos os grupos apds a degradacdo, e apenas para a ceramica
monolitica foi observada a reducdo da microdureza. Na comparacdo entre as
ceramicas, a convencional apresentou maior resisténcia e maior modulo de
Young, comparada a cerdmica monolitica. Porém, para tenacidade, as duas
ceramicas apresentaram valores semelhantes e o modulo de Weibull sofreu

reducdo na resisténcia caracteristica. A Y-TZP convencional apresentou maior
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resisténcia caracteristica antes e apds a degradacdo, comparada a monolitica. Os
autores concluiram que a degradacdo em meio bucal é capaz de modificar a
microestrutura do material, para as ceramicas convencional e monolitica, uma vez
que foi gravemente afetada pelo envelhecimento intrabucal, demonstrando que é

um ambiente de dificeis condicfes para as restauracfes dentarias de Y-TZP.

2.3.2 Ensaios de resisténcia mecanica apoés a degradacéo da Y-TZP

Estudos clinicos para avaliacdo de materiais Odontoldgicos exigem design
adequado e acompanhamento a longo prazo, bem como variabilidade de pacientes
com numero robusto de voluntarios para a obtencao de resultados estatisticamente
significativos. Sendo assim, 0 uso de testes mecanicos in vitro sao viaveis e podem
caracterizar este complexo universo clinico (Bonfante, Coelho, 2016).

Os ensaios mecanicos podem ocorrer por ensaios monotonicos ou ensaios
de fadiga (Scherrer et al., 2003; Bonfante, Coelho, 2016). Com relacdo a
relevancia clinica, testes de carga ciclica sdo mais fidedignos por ocorrerem
geralmente cargas subcriticas (Scherrer et al., 2003). Porém, necessitam de maior
nimero amostral, o que € inviabilizado quando se trata de estudos com
voluntérios.

Os testes monotdnicos sdo muito Uteis quando h& necessidade de
comparacdo com outros estudos ja realizados, pois se encontra facilmente uma
variedade de estudos com a mesma metodologia, o que dificilmente é encontrado
para testes de fadiga (Scherrer et al., 2003). Aqueles testes sdo uma excelente
alternativa quando se utiliza o modelo de estudo in situ com voluntarios
(Miragayaetal., 2017; Borges et al., 2019), em que ha necessidade de comparacgéo

com outros estudos ja realizados in vitro, uma vez que é limitado o niUmero de
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voluntarios.

Segundo Arata (2016), a LTD pode ndo causar redugdo da resisténcia
mecanica. Em um estudo que realizou diversos métodos de degradacdo como
ciclagem mecanica entre 10 a 5 milhdes de ciclos, 100.000 ciclos termocliclagem,
armazenamento em agua por 200 dias/36°C, autoclavagem por 8
horas/134°C/3bar e 4gua destilada por 64 dias/80°C, e a combinacao dos trés tipos
de degradacéo (térmico, mecanico e armazenamento em agua) ndo apresentaram
diferencas nos valores de resisténcia a flexdo biaxial. Fato explicado devido a
zona de transformacdo nédo ter estendido para o interior da cerdmica em
profundidade, apesar de apresentar a superficie transformada t-m (Borchers et al.,
2010).

E em outro estudo, que se aumentou o numero de ciclos (ciclagem
mecanica de 15 milhdes de ciclos e termomecanica de 1.200.000 ciclos),
observou-se a reducdo da resisténcia a flexdo biaxial, quando comparado aos
discos também degradados, em autoclave (12 horas/134°C/2bar), termociclagem
(6.000 ciclos) ou armazenados em agua (37°C/400 dias). Os discos envelhecidos
por autoclave apresentaram maior percentual de fase m, atribuindo a redugéo na
resisténcia da Y-TZP ao crescimento subcritico de trincas, inerente a presenca de
umidade e pequenas cargas do processo mecanico, que aceleram o processo de
fratura. Houve correlacdo na reducéo da resisténcia por fadiga ciclica, devido a
concentracdo de tensdo durante o carregamento ciclico. Uma vez que esta
ceramica teve seu processo de degradacdo acelerado, ndo apenas em baixas
temperaturas na presenca de umidade, mas também em cargas mecéanicas na
presenca de umidade. N&o se levando em consideracdo a porcentagem de fase m,
que foi maior para a ceramica degradada apenas em autoclave (Cotes et al., 2014).

Alghazzawi et al. (2012) avaliaram trés marcas comerciais de Y-TZP
envelhecidas por sete dias em saliva artificial a 100°C. Observaram aumento da

rugosidade devido a elevacdo da superficie pela expansdo de volume de graos,
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que gerou estreitamento do espaco entre os grdos. Com reducdo da microdureza
devido as microtrincas induzidas pela transformacdo. Porém, a resisténcia a flexdo
biaxial ndo foi alterada, assim como a composicao de itria, com presenca de fase

monoclinica de 21%, o que representa um fator importante a longo prazo in vivo.

2.4 Importéancia do processo de sinterizacéo

Em um processo muito parecido com o que ocorreu na Odontologia, a
Medicina ortopédica buscou na ceramica uma alternativa para os resultados que
ndo eram obtidos com os materiais metalicos.

Devido as patologias associadas a liberacdo de metais no organismo em
encaixes de metal com metal na area de articulacdo em préteses de quadril, optou-
se pela utilizacdo de materiais mais inertes e com melhores caracteristicas
tribologicas, como encaixes de metal/polietileno, ceramica/polietileno e
ceramica/ceramica (Zagra, Gallazzi, 2018). Dentre estas, a ceramica Y-TZP é um
excelente material para tal finalidade (Piconi et al., 2006).

Porém, entre os anos de 2000 e 2002, ocorreram falhas prematuras
incomuns em proéteses de articulacdo de quadril de Y-TZP. As falhas ocorreram
em um ndumero consistente em todos os lotes com as siglas TH, sendo no total,
356 fraturas relatadas (Chevalier et al., 2007).

Os lotes haviam sido produzidos desde o inicio de 1998 e apresentaram
fraturas, entre 13 a 27 meses apos a cirurgia. O fabricante suspendeu a fabricacao
e a FDA (Food and Drug Administration - empresa responsavel pelo recall)
emitiu um aviso para o recolhimento dos produtos com defeito do mercado. Para
atender a demanda de 100.000 unidades por ano, optou-se por agilizar o processo

de sinterizacdo da zircOnia, utilizando um novo forno (figura 1) em formato de



tlnel, que reduzia o tempo de sinterizacdo do material com todas as outras etapas
de confeccdo mantidas, esse processo se iniciou com o lote TH. As falhas que
ocorreram foram limitadas a este determinado lote, e claramente identificadas
pelo processo de sinterizacdo do material. Porém, esse evento teve impacto
catastrofico para o uso da zircnia na area biomedica (Chevalier et al., 2007).
Chevalier et al. (2007) e Chevalier et al. (2009) descreveram, como ponto
principal, a mudanca do método de sinterizacdo com falhas iniciadas em um ponto
interno da esfera de zirconia. Foram encontradas tensées residuais (geradas pela
perfuracdo de encaixe da esfera com a haste) associadas a baixa resisténcia ao
envelhecimento, com mais de 60% de fase monoclinica. Um fato marcado na
histdria das proteses de Y-TZP, que demonstrou a importancia do seu processo de

sinterizacdo (Chevalier et al., 2007).
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Figura 1 — Processo de sinterizacdo modificado

a Ceoramic manufacturer

Legenda: Processo de fabricacdo da esfera para protese de fémur, ilustrando (em destaque) os dois
fornos de sinterizacdo, um em forma de caixa, e outro em formato de tinel com tempo de sinterizacdo
reduzido, sendo o fator preponderante a ocorréncia das falhas.

Fonte: Adaptado de Chevalier et al., 2007.

A sinterizacdo é um processo fisico, termicamente ativado. Nas ceramicas
ela ocorre por meio de difusdo atdmica e tem por finalidade proporcionar forte

unido entre as particulas ativadas termicamente, que ocorre abaixo do ponto de
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fusdo e proporciona resisténcia mecanica ao material (Silva, Alves Junior, 1998).

Denry e Kelly (2014) relataram que as condicOes de processamento da Y -
TZP desempenham um papel critico na degradacdo a baixa temperatura (LTD)
desse material, sendo um aspecto importante a ser levado em consideracéo. Pois
interfere nas propriedades mecanicas, quimicas e microestruturais do material. A
temperatura e a duragdo do processo de sinterizacdo sdo determinantes para o
tamanho do gréo, quantidade de fase cubica e segregacdo do itrio que, por sua
vez, determina a metaestabilidade do material e influencia nas propriedades
mecéanicas e na resisténcia a LTD. O tamanho do grdo aumenta com o aumento
da temperatura, com aproximadamente 0,3 um a 1350°C por até 2 horas. E em
1650°C por 2 horas pode-se chegar até 2 um. Com o aumento do grdo, ocorre
maior susceptibilidade da cerdmica a transformacéo de fase t-m. Grédos menores
aumentam a metaestabilidade e aumentam a resisténcia a LTD.

Kosmac e Kocjan (2012) avaliaram a influéncia do tempo de sinteriza¢ao
(1400°C — 1550°C) e envelhecimento (134°C por até 48 horas) da Y-TZP
odontoldgica na resisténcia a flexdo biaxial, e concluiram que o aumento da
temperatura resultou no aumento do gréo (figura 2). O protocolo de sinterizagao
influenciou diretamente no envelhecimento e na presenca de fase monoclinica. Os
materiais sinterizados em maiores temperaturas se transformaram para fase t-m
mais facil, ndo revelando nenhuma degradacdo notavel quando o tempo de

envelhecimento foi de 24 horas.
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Figura 2 — Tamanho médio de grdos dependente da temperatura de sinterizacdo

das ceramicas Y-TZP, avaliados pelo método de interceptagéo linear.
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Fonte: Adaptado de Kosmac e Kocjan, 2012.

Com base nesses estudos, nota-se que diante de qualquer inovacédo do
processo de sinterizacdo da Y-TZP é fundamental que sejam realizados estudos
no ambito microestrutural, resisténcia mecanica, analise de transformacao de fase
e principalmente a relagdo destes aspectos com a LTD, com simulacdo do tempo
e funcédo no organismo, para que entdo um novo método de sinterizacdo possa ser

viabilizado.

2.5 Processo de sinterizagdo por energia de micro-ondas

A sinterizacdo das cerdmicas pode ocorrer em forno resistivo
(convencional), o que demanda um longo periodo de tempo, ou também pode

ocorrer por meio da utilizacdo de técnicas inovadoras que proporcionam
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caracteristicas diferenciais a esse processo. Sendo em sua maioria, a agilidade
processual a principal caracteristica das técnicas inovadoras. E dentre estas
técnicas encontram-se a sinterizacdo por micro-ondas, sinterizacdo por laser e
sinterizacdo por plasma (Denry, Kely, 2014).

Energia de micro-ondas é o nome dado a radiagdo eletromagnética, na
faixa de frequéncia de 1 a 300 GHz, com comprimentos de onda correspondentes
entre Imm a 1m. O uso do micro-ondas comecou a ser mais acentuado em meados
de 1970, devido a escassez de gas natural (Katz, 1992). A frequéncia de micro-
ondas € usada para comunicacOes e radares, portanto € regulamentada pela
Comissdo Federal de Comunicagbes — FCC, que mantém determinadas
frequéncias para o uso industrial, cientifico e médico (Katz, 1992).

O aquecimento por micro-ondas é um processo no qual os materiais em
contato com as micro-ondas absorvem a energia eletromagnética. A interacao das
moléculas e atomos com o campo eletromagnético aquece o material
volumetricamente, gerando calor em todo o espécime, e proporciona significante
economia de energia com reducdo do tempo de processo. O principal beneficio
dessa sinterizacdo € a especificidade de absorcdo de energia e aquecimento
volumétrico (Katz, 1992; Agrawal, 1998; Menezes et al., 2007a; Koltsov et al.,
2018). Diferentemente do aquecimento convencional, no qual a superficie é
primeiramente aguecida e em seguida o calor se move para o interior do objeto
por conducéo térmica (Katz, 1992).

A energia de micro-ondas é utilizada ha muitos anos para processamento
de alimentos e diversos materiais como: borrachas, polimeros e ceramicas. Esse
tipo de processamento possui uma gama de beneficios, como reducgédo de tempo e
economia de energia, 0 que se faz aplicavel industrialmente (Menezes et al.,
2007a).

A profundidade de penetracdo das micro-ondas, a uma certa frequéncia,

depende das propriedades elétricas e magnéticas do material utilizado, o que
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limitara a espessura do material para que possa ser aquecido por micro-ondas
(Menezes et al., 2007a). Os requisitos especificos do material a ser sinterizado por
micro-ondas tornam o processamento desafiador (Menezes et al., 2007a). Dentre
eles geralmente estdo incluidos: alta temperatura e taxa de aquecimento,
temperatura uniforme e historico térmico igual para toda a amostra (Menezes et
al., 2007a). Podendo apresentar a possibilidade de desenvolvimento
descontrolado de instabilidade de temperatura por fuga térmica, sendo esta umas
das suas principais deficiéncias (Bykov et al., 2016).

Materiais como metais, com elevada condutancia e baixa capacitancia,
possuem elevados fatores de perdas dielétricas, sendo assim considerados
refletores com penetracdo de onda préximos a zero. Materiais com baixo fator de
perda dielétrica possuem grande capacidade de penetracdo das ondas, porém a
energia é pouco absorvida pelo material, considerado transparente as micro-
ondas. Sendo assim, os materiais ideais facilmente processados por energia de
micro-ondas sdo 0s que possuem perdas dielétricas intermediarias (Menezes et
al., 2007a).

Apesar de muitos beneficios, na sinterizacdo por micro-ondas de materiais
ceramicos, também sdo encontradas algumas limitacGes, pois certas ceramicas
apresentam pouca absorcédo de energia de micro-ondas em baixas temperaturas,
tornando-se dificil o aquecimento inicial, 0 que pode apresentar instabilidade
térmica, fendomeno chamado “termal runaway”. Que pode levar ao
superaguecimento catastréfico da amostra, ou mesmo ocorrer uma
heterogeneidade severa de temperatura ocasionada pelo gradiente térmico
caracteristico do aquecimento volumétrico (Menezes et al., 2007a).

E uma opc¢éo para sanar esse problema, seria a alteragcdo da frequéncia da
radiacdo de acordo com o material. Porém dificultaria a pratica do processo,
elevando extremamente 0 seu custo, uma vez que cada material possui a

frequéncia ideal de trabalho e existem atualmente no mercado equipamentos
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disponiveis comercialmente apenas nas frequéncias de 912 MHz e 2,45 GHz
(Menezes et al., 2007a).

Outra opcdo para a solucdo do problema, seria 0 uso de um material
adicional que absorve eficientemente a energia eletromagnética e aquece a
amostra. Esse material € chamado susceptor, sendo este tipo de processo chamado
de aquecimento hibrido. O carbeto de silicio € uma opc¢éo que absorve a radiacao
e aguece a peca até sua temperatura critica, com garantia do aquecimento
volumeétrico da peca em elevadas temperaturas pelas micro-ondas. A associa¢ao
com o susceptor ao processo, para fornecer calor (radiacdo de infravermelho e
correntes de convecgdo ou conducdo), permite uma distribuicdo uniforme da
temperatura, reduz tensdes téermicas e produz uma microestrutura mais uniforme
(Menezes et al., 2007a). Esta técnica de sinterizacdo, que utiliza o susceptor,
passou a ser chamada de sinterizacdo hibrida por micro-ondas e apresenta
excelentes resultados para a sinterizacdo de zircbnia, e impede a ocorréncia de
“termal runaway” (Menezes et al., 2007b).

Durante a sinteriza¢do da ceramica de zirconia, qualquer heterogeneidade
durante a sinterizacdo por micro-ondas pode ocasionar danos ao material, como
trincas, que comprometem a microestrutura. Essas trincas ocorrem devido as
propriedades dielétricas deste material que se alteram rapidamente com o0 aumento
da temperatura (Menezes et al., 2007b).

Portanto, o processo que lida com esta ceramica necessita de
homogeneidade térmica no volume do material, o que € possivel com a utilizacéo
do sistema de susceptores, que trabalham como auxiliares no aquecimento e
permitem a homogeneizacao térmica da amostra (Menezes et al., 2007b).

O processamento de cerdmicas ocupa um espago importante em
desenvolvimento no uso da energia de micro-onda. Estudos tém evidenciado o
uso da energia de micro-ondas para sinteriza¢do em altas temperaturas, economia

de energia, reducdo no tempo do processo, perfil de temperatura com distribuicéo
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invertida e especificidade no aquecimento, 0 que permite aquecimento de pecas
grandes de forma rapida e uniforme, e evita tensdes térmicas que podem causar
danos ou trincas ao material (Menezes et al., 2007a).

A sinterizacdo por micro-ondas alcangou grande aceitacdo devido as
vantagens que apresenta com relacdo aos metodos convencionais (Menezes et al.,
2007a; Oghbaei, Mirzaee, 2010; Almazdi et al., 2012; Presenda et al., 2015b;
Barchetta et al., 2016; Bykov et al., 2016; Luz, 2018; Koltsov et al., 2018) como:
alta economia de energia, maior taxa de aquecimento, o que torna a sinterizagéo
rapida, melhora a distribuicdo de tamanho dos grdos, proporciona melhores
propriedades fisicas e mecéanicas (Oghbaei, Mirzaee, 2010). Com tamanho
reduzido dos gréos, densidade elevada, e resisténcia a flexao biaxial semelhante a
sinterizacdo pelo método convencional (Barchetta et al., 2016).

Estudos comparativos entre as técnicas de sinteriza¢do convencional e por
micro-ondas foram realizados para a sinterizacdo de zirconia, e a maioria néo
encontrou diferencas estatisticamente significantes para flexdo de 4 pontos
(Marinis et al., 2013), flexdo de 3 pontos, contracdo volumétrica (Almazdi et al.,
2012), densidade (Menezes et al., 2007c; Almazdi et al., 2012; Kim et al., 2013
Barchetta 2016), flexao biaxial (Barchetta et al., 2016), resisténcia a fadiga por
step-stress (Luz, 2018) e padrdes de difracdo de raios X semelhantes (Kim, Kim
2017) com evidenciacao da agilidade e economia de energia no processo.

Além disso, a energia de micro-ondas apresentou melhores resultados na
definicdo da microestrutura do material apds a sinterizacdo, como graos menores
(Katz, 1992; Mazaheri et al., 2008; Presenda et al., 2015b; Barchetta et al., 2016;
Bykov et al., 2016; Luz, 2018), menor rugosidade superficial, devido a maior
uniformidade da superficie (Saka, Yuzugullu, 2013; Kim, Kim 2017).

Né&o foram observadas diferencas entre a translucidez quando se sinterizou
a Y-TZP monolitica em mesma temperatura para as técnicas convencional e

micro-ondas, deixando as duas superficies com praticamente 0 mesmo tamanho
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de grdo (Kim, Kim 2017). Porém, no trabalho de Saka e Yuzugullu (2013) foi
demonstrado o melhor resultado para a sinterizagcdo convencional, na resisténcia
ao cisalhamento apos termociclagem. O estudo utilizou maior temperatura para
sinterizacdo por micro-ondas (1600°C/90 min).

Barchetta et al. (2016) avaliaram a sinterizagdo, por energia de micro-
ondas em diferentes tempos e temperaturas de aquecimento e resfriamento, para
encontrar um protocolo ideal para a sinterizagcdo da Y-TZP. Encontraram que 0
melhor protocolo para sinterizacdo por energia de micro-ondas € de 1450°C por
15 minutos com resfriamento rapido. Na comparacdo com o0 método de
sinterizacdo convencional, ndo foram encontradas diferencas significantes entre
as metodologias na densidade, estrutura cristalina, flexdo biaxial e médulo de
Weibull, diferenciando-se apenas no tamanho de grdo com 0,37 um para a
sinterizacdo por micro-ondas em comparagdo a 0,66 pm para a sinterizagéo
convencional. Concluiram que as propriedades obtidas na sinterizacdo por energia
de micro-ondas foram similares as caracteristicas obtidas com 0 processo
convencional, porém com diminui¢do do tempo e temperatura, o que contribui
para a reducéo de custos do processo.

Com o objetivo de melhorar a resisténcia a degradacdo em baixa
temperatura, Presenda et al. (2015a) sinterizaram a Y-TZP (uma marca comercial
e uma produzida em laboratdrio) em energia de micro-ondas, na temperatura de
1200°C / 10 minutos, e realizaram uma comparagdo com o método convencional
apos o envelhecimento hidrotérmico em autoclave por 125°C/ 1,6 bar / 200 horas.
Todas os espécimes apresentaram fase monoclinica acima de 60%, exceto a Y-
TZP laboratorial sinterizada em micro-ondas, que apresentou apenas 1,8% de fase
monoclinica. Por espectroscopia Raman, ndo se observou nenhum pico de volume
méaximo de fase monoclinica para este mesmo grupo, diferentemente dos outros
trés grupos. Foi observado, por microscopia de forca atbmica, que a topografia

das superficies transformadas foi alterada apds o envelhecimento de 40 horas,
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ficando com aspecto irregular e presenca de elevacao da superficie. Também foi
observada por microscopia optica, a expansao dos graos apos a transformacao de
fase t-m. Os melhores resultados de resisténcia mecénica foram obtidos para o
grupo com menor transformacéo de fase t-m (Y-TZP laboratorial sinterizada por
micro-ondas). Como conclusdo, associou-se que o material preparado com
tamanho de particulas homogéneas, sinterizado por energia de micro-ondas, pode
ser obtido para aplicacdo odontologica com elevada resisténcia a degradacdo em
baixa temperatura.

Presenda et al. (2017) também avaliaram o comportamento do desgaste
por fadiga da Y-TZP sinterizada por energia de micro-ondas, utilizando grupos
comercial e laboratorial. Encontrou-se um maior volume de desgaste quando o
tamanho do grdo foi maior (caso da ceramica comercial sinterizada em forno
convencional). Apos a sinterizacdo por energia de micro-ondas, o desgaste foi
reduzido. Porém encontraram semelhancas entre as diferentes metodologias de
sinterizacdo nos resultados de densidade, nas propriedades mecanicas e nos
desgastes, quando compararam o0s dois grupos laboratoriais. Os autores
concluiram que a sinterizacdo por micro-ondas pode, ainda assim, fornecer
resisténcia ao desgaste por atrito nos espécimes, obtidos em menor temperatura e

tempo de sinteriza¢do, em comparacao a sinterizacao convencional.
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3 PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo foi avaliar, por meio da caracterizagéao
mecanica e microestrutural, o efeito da degradacéo a baixa temperatura da Y-TZP
in situ (meio bucal) e in vitro (reator hidrotérmico). Apds a sinterizacdo rapida
por energia micro-ondas em comparacdo ao metodo de sinterizacdo
convencionalmente utilizado.

As hipdteses analisadas foram:

a) As metodologias de sinterizacdo convencional e por micro-ondas
serdo iguais perante a contracdo volumétrica;

b) A degradacdo da Y-TZP em meio bucal podera ser potencializada
gquando comparada ao méetodo de degradacao in vitro;

c) A sinterizagdo por energia de micro-ondas influenciara na
resisténcia a degradacdo em baixa temperatura da Y-TZP;

d) As caracteristicas microestruturais da Y-TZP influenciardo na

formacao de biofilme inicial em meio bucal.
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4 MATERIAL E METODOS

Blocos pré-sinterizados de zirconia tetragonal policristalina estabilizada
por 3 mol% de 6xido de itrio (Vipi Block Zirconn, Vipi Wieland) foram usinados
96 discos, com as dimensoes finais (apos a sinterizagdo) de 15 mm x 1,2 mm, pelo
sistema CAD-CAM de acordo com a norma 1SO6872:2008. Os espécimes foram
polidos na fase de prévia a sinterizagdo, com lixas d’agua de granulagdo 800 ¢
1200, e limpos em &gua destilada por banho ultrassdnico 5 minutos. Apds a
limpeza os espécimes foram secos com gaze e colocados de forma organizada em
bandeja em estufa a 37°C por 24h.

Os espécimes foram colocados em saquinhos individuais de plasticos com
vedacéo, para preservacao da superficie e divididos aleatoriamente em 8 grupos
(n=12), representados no quadro 1 e foram submetidos aos experimentos de

acordo com a figura 3.

Quadro 1 — Distribuicdo do Grupos

Grupos | Tratamentos
C Sinterizacdo em forno Convencional
CE Sinterizacdo em forno Convencional com Envelhecimento em Reator
Hidrotérmico
CB Sinterizagdo em forno Convencional com Colocagdo em Meio Bucal
CEB Sinterizacdo em forno Convencional com Envelhecimento em Reator
Hidrotérmico e Colocagdo em Meio Bucal
M Sinterizagdo em forno Micro-ondas
ME Sinterizacdo em forno Micro-ondas com Envelhecimento em Reator
Hidrotérmico
MB Sinterizagdo em forno Micro-ondas com Colocac¢do em Meio Bucal
Sinterizacdo em forno Micro-ondas com Envelhecimento em Reator
MEB TR « :
Hidrotérmico e Colocagdo em Meio Bucal

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 3 - Delineamento Experimental
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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A sinterizacdo convencional foi realizada em forno resistivo (modelo
Linderbeg/Blue M, BF 51524C 5.0 KW, Thermo Scientific, USA), de acordo com
a instrucdo do fabricante (1530°C por 120 min), mantendo as rampas de
aquecimento e resfriamento de acordo com o quadro 2.

A sinterizagdo por micro-ondas, ocorreu por meio de um forno
customizado para sinterizacdo da zircénia (modelo FE-1700, 1.4 KW, 2.45 GHz,
SiC susceptor, INTI, Brasil) (figura 4), utilizando-se um protocolo estabelecido
por Barchetta et al. 2016, em temperatura de 1450°C por 15 minutos com
resfriamento rapido (retirada da ceramica logo ap0s 0s 15 minutos de sinterizagédo
a 1450°C). A remocéo dos espécimes do forno foi realizada com utilizacéo de
equipamento de protecdo individual adequado (pinca longa para cadinho ago inox,

6culos de protecéo de policarbonato escuro e luva para alta temperatura).

Quadro 2 — Taxa de aquecimentos para a sinterizagdo em f