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Candido, L. M. Cristalografia, morfologia e rugosidade superficial da zircbnia apés
desgaste e tratamento térmico e efeito destes tratamentos na resisténcia de unido
do conjunto zirconia/porcelana de cobertura [Tese de Doutorado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP, 2020.

RESUMO

O objetivo desse estudo foi avaliar o efeito de tratamentos térmicos (TT) apds
desgaste sobre o conteudo cristalino, rugosidade média e morfologia de superficie
da zirconia LAVA™ (Y-TZP), e, ap6s aplicacdo de uma porcelana de cobertura,
avaliar a adesdo do conjunto Y-TZP/porcelana e o padrédo da superficie de fratura.
Barras de zirconia (N=90) foram distribuidas em grupos combinando-se a realizagédo
(20 x4 x 1,5mm) ou nao (20 x 4 x 1,2mm) de desgaste (D) e TT, de forma a compor
seis grupos: C (controle), C900 (controle + TT a 900°C/60min), C1000 (controle + TT
a 1000°C/30min), D (desgastado), D900 (desgaste + TT de 900°C/60min) e D1000
(desgaste + TT de 1000°C/30min). Os desgastes (0,3 mm) foram realizados em um
dispositivo padronizador com pedra diamantada em baixa rotacdo sem irrigacdo. Os
TT foram realizados em forno convencional para ceramica. Apdés ambos 0s
tratamentos, as amostras foram avaliadas em difratbmetro de raios X (DRX; n=2),
microscépio eletrénico de varredura (MEV; n=2), perfilbmetro éptico (n=2) e
rugosimetro (Ra; n=10). Ap0s as analises as amostras (n=13) receberam a
aplicacéo de porcelana de cobertura IPS e.max Ceram, seguindo as orienta¢des do
fabricante. Foi aplicada porcelana com 1,2 mm de espessura, seguindo a propor¢cao
de 1:1 entre as espessuras da zirconia e da porcelana. Um entalhe de 0,7 mm de
comprimento foi produzido com disco diamantado na superficie da porcelana e as
mesmas foram ensaiadas em flexdo em 4 pontos (5 kN, 0,1 mm/min) e a partir dos
resultados obtidos foram calculados os valores da taxa de liberacdo de energia
elastica armazenada (G) por meio da equacado de Charalambides. Os dados de DRX
foram refinados por Rietveld, os de MEV e perfilometria explorados descritivamente
e os valores de Ra e G submetidos a Anova dois fatores e Tukey (a=0,05). As
guantidades de fase monoclinica (%) e os valores de Ra (um) da superficie da
zirconia foram: C =1,2 / 0,17, C900 =0,0 / 0,18, C1000 =0,0 / 0,18, D =2,6 / 1,16,
D900 =0,0 / 1,07 e D1000 =0,0 / 1,01. Para as médias de G (J/m?) obteve-se: C
=6,8, C900 =6,6, C1000 =7,6, D =8,3, D900 =8,0 e D1000 =5,7. Tanto a Ra quanto
G nado apresentaram diferencas estatisticas (p>0,05). Em relacdo as imagens de
perfilometria e MEV antes da aplicacdo da porcelana, pode-se observar deformacgao
plastica e um aumento de irregularidades nos grupos desgastados e pequeno
alisamento da superficie apds os tratamentos térmicos, principalmente apos o de
1000°C/30 min. Para os MEVs pés-fratura pode-se observar aderéncia da porcelana
na superficie da zirconia, semelhante em todos os grupos. Pode-se concluir que o
TT poés-desgaste recuperou a fase tetragonal da zircbnia sem alterar a taxa de
liberacdo de energia na fratura da interface entre a porcelana de cobertura e a
zirconia.

Palavras-chave: Zirconio. Ceramica. Difracdo de raios X. Propriedades de
Superficie. Tratamento térmico.



Candido, L. M. Crystallography, morphology and surface roughness of zirconia after
grinding and heat treatment and the effect of these treatments on bond strength of
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effect of heat treatments (HT) after
grinding on the crystalline content, average roughness and surface morphology of
LAVA™ zirconia (Y-TZP) and after applying a covering porcelain, evaluate the
adhesion and the fracture pattern of the Y-TZP/porcelain bilayer. The bar-shaped
specimens (N = 90) were distributed into groups by combining (20 x 4 x 1.5mm) or not
(20 x 4 x 1.2mm) grinding (G) and HT, to compose six groups: C (control), C900
(control + HT of 900°C / 60min); C1000 (control + HT of 1000°C / 30min), G
(grinding), G900 (grinding + HT of 900°C / 60min) and G1000 (Grinding + HT of
1000°C / 30min). The grinding (0.3 mm) was performed in a standard device with low
rotation diamond stone without irrigation. The HT was performed in a conventional
ceramic oven. After the treatments zirconia surfaces were evaluated by X-ray
diffractometer (XRD; n = 2), scanning electron microscope (SEM; n = 2), optical
profilometer (n = 2) and mechanical profilometer (Ra; n = 10). After the evaluation of
the surfaces, the bars (n = 13) received the application of IPS e.max Ceram covering
porcelain, following the manufacturer's guidelines. Porcelain 1.2mm was applied,
following a 1: 1 ratio between zirconia and porcelain. A notch (0.7mm) with a
diamond disk was made on the porcelain surface and the 4-point bending test (5kN,
0.1mm / min) was made to obtain the values of the energy release rate (G) with the
Charalambides equation. The XRD data were refined by the Rietveld method, the
SEM and profilometry descriptively explored, and the Ra and G values submitted to
two-way Anova test, followed by the Tukey post-test (a = 0.05 ). The amounts of
monoclinic phase (%) and Ra values (um) of the zirconia surface were: C =1.2/0.17,
C900 =0.0/0.18, C1000 =0.0/0.18, D=(2.6 / 1.16, D900 =0.0/ 1.07 and D1000 =0.0
/ 1.01. For the means of G (J / m?) we obtained: C =6.8, C900 =6.6, C1000 =7.6, D
=8.3, D900 =8.0 and D1000 =5.7. Both Ra and G showed no statistical differences
(p> 0.05). In relation to the profilometry and SEM images before porcelain
application, one can see plastic deformation and increased irregularities in the
grinding groups and a subtle smoothing of the surface after heat treatments,
especially after 1000°C / 30min. For post-fracture SEMs, porcelain adherence to the
zirconia surface can be observed, similar in all groups. It can be concluded that the
HT after grinding recovered the tetragonal phase of zirconia without changing the
energy release rate at the interface porcelain-zirconia fracture.

Keywords: Zirconium. Ceramics. X-ray Diffraction. Surface Properties. Heat
Treatment.
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1 INTRODUCAO

Pesquisas com zirconia como biomaterial sdo realizadas com o intuito de

1“2, A zirconia (ZrO,) pura apresenta trés

entender e promover melhorias no materia
fases no estado sélido a pressdao ambiente: monoclinica (m) abaixo de 1170 °C,
tetragonal (t) entre 1170°C e 2370°C e cubica (c) entre 2370°C e a fusdo em
2715°C**, que estéo diretamente relacionadas as propriedades do material*™.

A zirconia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP),
ou seja, com a fase tetragonal retida até a temperatura ambiente, é utilizada desde os
anos 90 em odontologia®. A Y-TZP apresenta altos niveis de resisténcia a flex&o,
tenacidade a fratura, biocompatibilidade, dureza, resisténcia ao desgaste, resisténcia
a corrosdo em &cidos e alcalis, médulo de elasticidade similar ao aco, entre outras®®.

Em funcéo de suas propriedades vantajosas, a Y-TZP passou a ser utilizada
para a confeccdo de infraestruturas de proteses fixas sem metal unitarias e
multiplas, implantes, pilares e braquetes ortoddnticos®*, sendo considerada o
material para préteses mdultiplas sem metal mais apropriado para resistir a elevada
tensdo que incide em regifes posteriores da arcada dentéaria®.

A transformacdo de fase t->m ocorre com expansdo do volume no
resfriamento, o que leva a fraturas na fabricacdo do material, mas em compostos
com 6xidos tais como Y,03 ou CaO pode produzir interessante acado tenacificante®®.
A alta tenacidade da Y-TZP, alcancada pela chamada tenacificagdo por

transformacdo, ocorre devido & transformacdo de fase t>m**%°.

Os gréaos
inicialmente na fase tetragonal se transformam em monoclinicos ao redor de uma
trinca que se propaga pelo material que, ao expandirem (~ 4,5% em volume),
exercem tensdes compressivas sobre a trinca, dificultando ou impedindo sua
propagagéoz""'lo. Paralelamente, o aumento de volume da zircbnia pode exceder o
limite de resisténcia do material, originando microtrincas; que, por sua vez, fazem
com que eventuais novas trincas se ramifiquem e mudem de trajetoria, perdendo
energia®'.

O desgaste mecanico por abrasdo na superficie da Y-TZP, muito utilizado por
protéticos e dentistas, pode induzir tensdes, propagar microtrincas e assim promover

12,13,14

a transformacdo t->m na regido , 0 que pode afetar a tenacidade do material.

Alguns autores apontam o desgaste da infraestrutura como prejudicial, limitando o
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mecanismo de tenacificacdo por transformacéo da Y-TZP na prétese em uso™>*°8,

Graos monoclinicos também estdo associados a aceleracdo da degradacdo em

ambientes aquosos ou &cidos, prejudicando sua resisténcia®'3*8,

O desgaste, na maioria das vezes, € realizado por parte dos protéticos e
eventualmente por cirurgides-dentistas na execucdo de ajustes em infraestruturas
protéticas, tanto internamente como externamente, e como forma de melhorar a unido
da porcelana de cobertura sobre a zirconia'®***%'. A tentativa de melhorar a unido do
conjunto é realizada no intuito de diminuir as falhas adesivas entre a infraestrutura de
zircdnia e a porcelana de cobertura, que levam a delaminacédo®?*. A delaminacéo
pode ocorrer devido a diferentes fatores, tais como a incompatibilidade de contracao
térmica dos materiais, defeitos de superficie ou de suporte improprio da infraestrutura,
sobrecarga, fadiga e a baixa resisténcia a fratura da porcelana de cobertura®2°.
Neste caso o objetivo do desgaste é modificar a superficie da zircbnia para aumentar

a rugosidade ou a energia superficial, e com isso melhorar a molhabilidade e

favorecer a interface adesiva®’'?8.

13,15-17,19,29

Sabendo que o desgaste em si pode prejudicar a superficie da

zircdnia, mas favorecer a ades&o na interface zirconia/porcelana de cobertura?®3%3,
como um método para diminuir os prejuizos do desgaste na superficie da zirconia,

alguns autores®*%%>%

indicam um tratamento térmico apos o desgaste e antes da
aplicacdo da porcelana de cobertura para que ocorra uma transformacao reversa da
fase monoclinica para a tetragonal, fechamento de microtrincas, alivio de tensdes
superficiais, deixando assim, a zircénia mais estavel a longo prazo?>?"29323¢ Este
tratamento em altas temperaturas € denominado “regenerativo”, e realizado apés o

desgaste da zirconia e antes da aplicacdo da porcelana de cobertura*?’.

20.32,333536 3inda ndo ha consenso sobre o

Apesar dos resultados satisfatorios
protocolo de tratamento térmico. Além disso, faltam estudos que avaliem o efeito do
tratamento térmico regenerativo nas propriedades de superficie e mecéanicas das
zirconias bicamadas, especialmente no que diz respeito a adesdo entre essa
ceramica e a porcelana de cobertura.

Mesmo com os resultados melhorados de adesdo entre a zircbnia e a
porcelana de cobertura ainda ocorrem falhas adesivas dessa unidao®>**"=° Devido a

iISso, pesquisas ainda séo realizadas para estabelecer protocolos a fim de melhorar
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essa unido, como a utilizacdo de jateamento, utilizacdo de liners com diferentes
composicoes, desgaste, aplicacdo de laser, métodos com ultrassom e modificacdes
no resfriamento da porcelana de cobertura®3"3¥42 Alguns autores estudaram o

efeito do tratamento térmico na interface zirconia/porcelana®’**

, comparando o estado
da superficie da zircbnia polida e apds jateamento, porém, ndo existem trabalhos
publicados com testes de adesdo em superficies submetidas ao tratamento térmico
apos desgaste.

Para avaliar a adeséo, a maioria dos autores realiza o teste de cisalhamento,
mostrando na maioria das vezes falha coesiva da porcelana de cobertura®*.
Contudo, este teste pode falhar em representar o verdadeiro valor da resisténcia da
interface®. Além disso, tensbes n&o uniformes durante o teste podem gerar
resultados distorcidos. Portanto, uma metodologia proposta por Charalambides et
al.*® para anélise da interface pode ser mais confiavel; este teste ja foi utilizado em

testes com materiais odontoldgicos*®*® 44,49

, porém ha poucos trabalhos com zircénia

Como alternativa a zirconia convencional surgiu a zirconia monolitica, que néo
tem a necessidade da cobertura de porcelana; nesse caso o problema da
delaminacdo ndo existe, porém este tipo de material ainda ndo substituiu a estética
que & alcancada com proteses bicamadas®’. Sendo assim, ainda é necessaria a
utilizacao de pecas com recobrimento de porcelana e falhas nesse sistema ainda séo
encontradas na literatura recente*® o que ainda preocupa o dentista. Portanto, estudar
a interface zircOnia/porcelana com diferentes métodos e desenvolver técnicas que
aumentem a longevidade do conjunto e que possam ser aplicadas facilmente é de

grande importancia para o técnico de laboratério e para o cirurgido-dentista.
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2 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo avaliar a microestrutura e a rugosidade
meédia na superficie de uma zirconia Y-TZP apds desgaste com pedra diamantada e
tratamento térmico regenerativo e o efeito desses tratamentos na resisténcia de sua
unido com uma porcelana de cobertura pela medida da taxa de liberacdo de energia
elastica armazenada causada pela propagacao de trinca interfacial.

A hipétese nula é a de que o tratamento térmico regenerativo apos o
desgaste de superficie da Y-TZP néo exerce influéncia sobre sua microestrutura,
rugosidade média e no trabalho de fratura da unido entre a zircbnia e a porcelana de

cobertura.
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3 REVISAO DE LITERATURA

Helmer e Driskell* publicaram em 1969 o primeiro trabalho sobre zirconia e
desde entdo ela vem sendo estudada para fins biomédicos. Os autores avaliaram a
biocompatibilidade da zircénia para implantes cirlrgicos ortopédicos implantando
discos de zircbnia em fémur de macacos. Os autores confirmaram o carater
biocompativel do material porque ndo houve reacfes adversas, impulsionando assim
as pesquisas para o desenvolvimento da zircnia como biomaterial.

Garvie e Nicholson®, em 1972, descobriram as fases cristalinas do material,
que sdo a zircdbnia monoclinica, tetragonal e cubica, com evidéncias de um
mecanismo de alivio de tensbes durante um choque térmico. Para uma melhor
resisténcia ao choque térmico, os autores defenderam o uso de uma zircbnia
parcialmente estabilizada ao invés de totalmente estabilizada.

Para Christel et al.® (1989), a zirconia parcialmente estabilizada por itria (Y-
TZP) apresentaria melhor dureza que a zircbnia parcialmente estabilizada por
alumina, utilizada na época. Os testes iniciais mostraram que o material possuia
uma alta resisténcia a flexdo (900-1200 MPa), baixo modulo de Young (200 GPa) e
uma alta tenacidade (Kc = 9-10 MPa.m?). Trinta discos da zirconia Y-TZP
passaram por teste de envelhecimento acelerado em solucédo salina a temperatura
ambiente durante 100 dias. Os autores observaram que as propriedades mecéanicas
ndo se alteraram apds esse periodo. As amostras foram inseridas nos muasculos
paraespinhais de ratos por um periodo maximo de 12 semanas para avaliacdo da
reacao tecidual. Nao foram encontradas diferencas significativas entre a Y-TZP e a
zirconia parcialmente estabilizada por alumina. Sendo assim, os autores concluiram
que a Y-TZP era um material promissor.

Charalambides et al.** propuseram em 1989 uma metodologia de analise da
resisténcia da interface de corpos bicamada. Os autores propuseram a avaliagdo da
energia de fratura da interface utilizando-se um corpo bicamada no formato
retangular. Este corpo de prova depois de confeccionado recebeu um entalhe na
camada de revestimento que seria uma regido de iniciagdo da trinca. ApOs as
guebras os autores propuseram férmulas para os calculos da energia de fratura. Os
autores observaram um patamar de carga formado nos gréficos que seria a forca em

Newtons propagada na interface dos materiais. Além desse patamar, outros fatores
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entram nos célculos, como o coeficiente de Poisson e o moddulo eléstico dos
materiais, a espessura das camadas e total e a largura da amostra. Além disso, uma
abordagem por elementos finitos foi utilizada para caracterizar a intensidade das
tensbes e deslocamentos no material com relacdo as dimensdes da amostra,
propriedades elésticas e comprimento do entalhe. Segundo os autores, este método
€ mais preciso para avaliar a fratura ao longo da interface zirconia/porcelana por
onde a trinca se propaga, e a partir dos valores resultantes é possivel calcular a taxa
de liberagdo de energia elastica armazenada no carregamento para formacdo da
trinca.

Taira et al.” (1990) avaliaram a tenacidade (K) de varias ceramicas
odontologicas, esmalte natural e ceramicas industriais pelo uso do método de
microfratura por indentacdo, chamada de tenacidade por indentacdo. Para o0s
autores essa propriedade é importante porque afeta a capacidade de manutencao
da protese na cavidade oral. Esta técnica é baseada nas fraturas radiais oriundas de
indentacdes Vickers. Observou-se que niveis de carga apropriados devem ser
selecionados em cada amostra para induzir a propagacdo de trincas
radiais/medianas. Para porcelanas odontolégicas feldspaticas, foram necessarias
cargas maiores que 10, 20 e 30 kgf para determinar seus valores de K, no intervalo
de 1,5 a 2,1 MPa.m*2 Para o esmalte dentario natural e uma nova vitroceramica
moldavel a base de apatita, uma forca menor que 1 kgf foi suficiente para decidir os

Y2 'Os valores de K da maioria das

respectivos valores, de cerca de 0,9 e 1,8 MPa.m
ceramicas odontologicas examinadas foram ligeiramente superiores aos do vidro
soda-cal (os vidros de janela ou embalagem), mas menos que um terco do da
zircbnia. O método por indentacdo foi considerado simples e econ6mico para
avaliagcdo da tenacidade de ceramicas odontoldgicas.

Hayashi et al® (1992) avaliaram a biocompatibilidade da zirconia,
comparando-a com a afinidade de uma ceramica bioinerte (Al,O3) e aco inoxidavel
(SUS-316 L) com o osso. Implantes roscados foram implantados em epifises
femorais distais de cées e observados por 4 a 96 semanas de pos-operatorio. O
indice de afinidade foi calculado como a razdo entre a espessura de novo 0SSO,
adjacente ao implante, sem membrana fibrosa ou medula dssea interveniente, em

relagdo ao comprimento total da interface osso-implante, em %. Os autores nao
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detectaram diferencas no indice de afinidade para os trés materiais de 4 a 96
semanas apoés o implante.

Piconi e Maccauro® (1999) revisaram as propriedades mecanicas,
microestruturais, estabilidade e biocompatibilidade da zirconia. Dentre as vantagens
do material, os autores salientam o mecanismo de tenacificacdo por transformacéo
como principal responsavel pelas propriedades mecanicas elevadas da zircOnia,
neste processo, a transformacao de fase t->m ocorre com expansao volumétrica,
que gera tensOes internas compressivas, capazes de fechar microtrincas,
tenacificando o material. Nenhum dos estudos avaliados relatou reacdo adversa
local ou sistémica do material. Como conclusdo, os autores defenderam que as
propriedades mecanicas e a estabilidade da zirconia estdo associadas ao processo
de fabricag&o, havendo a necessidade de uso de materiais com maior pureza.

1.*8 avaliaram a adesdo na interface

Ainda em 1999, Suansuwan et a
metal/porcelana de cobertura medindo a taxa de liberacdo de energia elastica
armazenada associada a fratura na interface. Amostras fundidas a partir de titanio
comercialmente puro e 3 ligas metalicas (ligas de ouro, paladio e niquel-cromo)
foram fabricadas nas dimensdes de 25 mm x 8 mm x 2,5 mm e espessuras
semelhantes entre a porcelana e metal. Um entalhe foi produzido na face de
porcelana dos corpos de prova, com um disco diamantado, e uma pequena pré-
fratura iniciada. As amostras foram submetidas a um nimero limitado (tipicamente
menor que 4) de ciclos de carga e descarga sob flexdo em 4 pontos a uma
velocidade de 0,1 mm/min, com a face da porcelana sob tracdo. A forca de carga e
descarga associada a extensdo estavel da trinca ao longo da interface foram
registrados, a partir da qual foi calculada a taxa de liberacdo de energia elastica
armazenada, transformada em superficie de trinca. A superficie de fratura dos
corpos de prova foi examinada ao microscopio eletrénico de varredura (MEV). As
taxas médias de liberacdo de energia elastica armazenada (também conhecido
como trabalho de fratura) foram de 72,7 + 10,0 J/m? 58,5 + 13,5 J/m?, 39,4 + 4,3
Jim? e 16,6 + 2,5 J/m? para as amostras de ouro, paladio, ligas de niquel-cromo e
titdnio, respectivamente. As imagens obtidas em MEV mostraram que a trinca se
propagou ao longo da porcelana proxima a interface. Os autores concluiram que a

liga de ouro obteve a maior aderéncia e a de titdnio a menor. O teste provou ser uma
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abordagem simples e confidvel para determinar a ligagdo em sistemas bicamadas
de biomateriais.

Em 2000, Kosmac et al.*® averiguaram o médulo de Weibull e resisténcia a
flexdo em zirconias Y-TZP ap0s desgastes produzidos por fresamento e jateamento,
além de envelhecimento e tratamento térmico a 900 °C por 1 h. Foram utilizadas duas
ceramicas a base de zirconia de mesma composi¢cdo, mas tamanho de grédos
diferentes, e uma terceira com 0,25% de alumina. Fresas diamantadas (150 um e 50
pm de didmetro de abrasivo) foram utilizadas para realizar desgastes com e sem
irrigacdo, e particulas de 6xido de aluminio (Al,O3) de 110 um foram utilizadas para
jateamento. O envelhecimento das amostras foi realizado em meios acido e alcalino
por 16 h. Todos os desgastes por fresa diminuiram a resisténcia a flexdo e o moédulo
de Weibull, enquanto que o jateamento aumentou a resisténcia do material, porém
diminuiu 0 médulo de Weibull, além de ter promovido maior transformacao de fase
t->m. Os grupos jateados foram submetidos ao tratamento térmico e observou-se que
além de diminuir a quantidade dos grdos monoclinicos, 0 aquecimento também
diminuiu a resisténcia a flexdo das amostras desse grupo. Apds o envelhecimento,
grande quantidade de fase monoclinica foi identificada por DRX, sendo o meio acido
0 mais prejudicial para a zirconia. Os autores concluiram que a ceramica contendo
uma pequena quantidade de alumina mostrou uma maior tolerancia ao desgaste e
superior estabilidade em meio acido, sendo um material promissor para o uso na area
odontolégica.

.46 (2004) examinaram o efeito do Goldbonder™ na ades&o entre

Yamada et a
titnio e porcelana, medida pela taxa de liberacdo de energia elastico armazenada
(G) associada a fratura interfacial de porcelana e titanio. A influéncia do tratamento de
superficie de titanio antes da aplicacédo de Goldbonder™ e Pastebonder também foi
examinada. A face de porcelana dos espécimes foi entalhada com um disco de
diamante fino e, em seguida, foi produzida uma pré-trinca com um gabarito. As
amostras foram submetidas a um teste de flexdo em quatro pontos, com a face de
porcelana sob tracdo, resultando em extenséo estavel de trinca a partir da qual G foi
calculado. Tanto a secdo transversal da interface quanto a superficie da fratura
delaminada foram examinadas com microscépio eletronico de varredura (MEV). Os

valores médios de G (J/m?) foram: jateado com Goldbonder™ = 81,57, polida com
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Goldbonder™ = 46,01 e 15,98 para a superficie jateada com Pastebonder™. Os
valores de G revelaram diferencas significativas (p <0,01) entre Goldbonder™ e
Pastebonder e entre as superficies jateadas e polidas com Goldbonder™. As
micrografias e as analises dos elementos (EDS) mostraram que Goldbonder™
desenvolveu ligacdes quimicas e mecéanicas em titanio e porcelana.

Guazzato et al.'? (2005) avaliaram os efeitos do jateamento, da orientacéo do
desgaste, do polimento e do tratamento térmico sobre a resisténcia a flexdo da
zirconia. O jateamento foi realizado com Al,O3 (110 um), o desgaste com pedra
diamantada com irrigacdo (91 pm), o polimento com discos diamantados de
diferentes granulacdes e o tratamento térmico em dois ciclos, um a 930 °C e o outro a
910 °C com tempo de permanéncia de um minuto em cada com resfriamento lento a
partir de 600 °C. Foram realizados testes de flexdo em 3 pontos, DRX para quantificar
a fase monoclinica e a determinacdo do modulo de Weibull para avaliagdo da
confiabilidade. A resisténcia a flexdo e o conteudo de fase monoclinica foram:
jateamento = 1540 MPa e 9,5%, jateamento e tratamento térmico = 955 MPa e 0,3%,
desgaste paralelo = 1330 MPa e 8,3%, desgaste perpendicular = 1525 MPa e 8,3%,
desgaste paralelo e tratamento térmico = 1225 MPa e 0%, desgaste perpendicular e
tratamento térmico = 1185 MPa e 0%, polimento = 1095 MPa e 0,8% e polimento com
tratamento térmico = 1165 MPa e 0%. Os resultados mostraram que tanto o
aquecimento quanto os tratamentos de superficie influenciam a resisténcia a flexao
da zirconia, sendo o grupo somente jateado o com maior valor de resisténcia. Os
autores defendem que o desgaste pode ser indicado para aumentar a resisténcia da
zirconia, porém ndo recomendam o tratamento térmico posteriormente. Além disso,
defendem que o polimento pode remover a camada de tensdo compressiva
superficial, diminuindo a resisténcia a flexao.

Denry e Holloway™ (2006) avaliaram alteracdes microestruturais e
cristalograficas apos desgaste da zirconia 3Y-TZP. Os autores compuseram quatro
grupos: controle, desgaste, desgaste seguido de polimento e desgaste seguido de
aquecimento a 1000 °C por 1 h. Discos diamantados (30-40 um) sob irrigagéo foram
utilizados para a realizacdo do desgaste e para o polimento utilizou-se uma série de
abrasivos e pasta diamantada até se chegar a uma rugosidade final de 0,5 um. Para

avaliacdo utilizou-se MEV, DRX e flexdo biaxial, cujos resultados de resisténcia
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méaxima a flexado foram usados para o calculo do médulo de Weibull. O DRX mostrou
que o0s grupos controle e o “desgastado e aquecido” possuiam somente fase
tetragonal. A média de resisténcia a flexdo biaxial do grupo controle (944 MPa) foi
significativamente menor que a do grupo desgastado (1189 MPa) e o mdodulo de
Weibull foi o inverso (controle = 5,54 e desgastado = 4,4). Zirc6nia romboédrica sem
identificacdo de fase monoclinica foi identificada nos grupos desgastados e polidos
apos desgaste, porém essa fase sumiu apos o tratamento térmico. Defeitos
superficiais como perda de graos foram identificados nas micrografias, e segundo os
autores, esses defeitos podem afetar o comportamento mecanico do material em
longo prazo.

Chevalier'®, em 2006, motivado pelas frequentes falhas de préteses de cabeca
de fémur, publicou um artigo com o objetivo de revisar e analisar o conhecimento na
época sobre o processo de envelhecimento e seu efeito no desempenho em longo
prazo dos implantes, a fim de distinguir entre fatos cientificos e especulacdo. O autor
defende que o estado da técnica naquele momento mostrava grande variabilidade da
zircOnia a degradacdao in vivo, como consequéncia da influéncia do processamento no
processo de envelhecimento. Como diferentes zirconias de diversos fornecedores
possuem variadas microestruturas relacionadas ao processamento, era necessario
avaliar sua sensibilidade ao envelhecimento com técnicas avancadas e precisas, e 0s
padroes ISO deveriam ser modificados de acordo. Para conservar sua estrutura
tetragonal em temperatura ambiente, a zircbnia precisa de Oxidos estabilizantes,
como, por exemplo, a itria. Nesse processo, a zircbnia é metaestavel em temperatura
ambiente e fica sujeita ao envelhecimento pela agua. O envelhecimento/degradacao
pode ocorrer devido a uma transformacéao lenta da superficie para a fase monoclinica
e um pequeno defeito que se propaga acaba formando uma trinca que facilita a
penetracdo da 4gua. Além disso, o autor defendia a existéncia de uma tendéncia de
desenvolvimento de compdsitos alumina-zircbnia como alternativa a alumina
monolitica e a zirconia.

Studart et al.® (2007) apontaram que as restauracdes dentarias totalmente
ceramicas possuem estética e biocompatibilidade aprimoradas em comparacdo as
préteses tradicionais baseadas em metal. Porém, a fadiga em longo prazo e o

crescimento subcritico de trinca na presenca de agua e cargas ciclicas podem
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diminuir sua resisténcia. Os autores investigaram trés materiais ceramicos
submetidos a fadiga ciclica em agua. Os materiais foram: uma zirconia 3Y-TZP, um
composito (Al,O3 — ZrO, — Vidro) e uma vitroceramica (Li,O 2SiO,). Testes de fadiga
e de fratura foram realizados e os resultados analisados através da estatistica de
Weibull para determinag&o da vida util e resisténcia mecéanica. Apesar de sua notavel
suscetibilidade a fadiga em agua, o material 3Y-TZP foi considerado o mais adequado
para a preparacdo de proteses posteriores totalmente ceramicas devido a sua alta
resisténcia mecanica inicial. Portanto, segundo os autores, estruturas contendo
zircbnia sdo as mais adequadas para a preparacao de proteses multiplas posteriores
com vida util prolongada e sdo as mais toleraveis no que diz respeito ao diametro do
conector da infraestrutura. Isso permite a confeccao de préteses posteriores de 3, 4 e
5 elementos com vida Gtil comparavel a obtida com préteses metaloceramicas (>20
anos), mas estética e biocompatibilidade vantajosas no caso das proteses totalmente
em ceramica. Contudo, é necessaria mais investigacédo para desenvolver materiais de
revestimento que suportem a carga severa aplicada a parte posterior sem fratura do
material de revestimento.

Ainda em 2007, Sailer et al.*® fizeram uma revisdo sistematica de literatura
com o objetivo de avaliar as taxas de sobrevivéncia e incidéncia de complicacdes
nas proéteses fixas sem metal, comparadas com as metaloceramicas. Foi utilizado os
sistemas eletrénicos MEDLINE e Dental Global Publication Research System (Dental
GPRS), além da pesquisa manual para procurar por estudos prospectivos e
retrospectivos de sistemas totalmente ceramicos e metaloceramicos com no minimo
3 anos de acompanhamento. Os autores observaram que o indice de sobrevida das
proteses metaloceramicas era maior (94,4%) em relacao as préteses livres de metal
(88,6%). A frequéncia de fratura do material (infraestrutura e porcelana de cobertura,
respectivamente) foi significativamente maior para as proteses livres de metal (6,5%
e 13%) em relacdo as metaloceramicas (1,6% e 2,9%). Nao houve diferenca entre
os dois tipos de proteses quando outros tipos de complicacdes (perda de retencéao,
caries e perda de vitalidade pulpar) foram comparados. Segundo os autores, 0
indice de sobrevivéncia das proteses metaloceramicas é significativamente maior em
relacdo as livres de metal, sendo a fratura da infraestrutura e do recobrimento as

principais falhas das ceramicas vitreas ou infiltradas de vidro. No entanto, quando a
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zirconia foi utilizada como infraestrutura, as razdes das falhas eram primeiramente
relacionadas a problemas biolégicos (carie secundaria) e técnicos (pequenas e
grandes fraturas da porcelana de cobertura).

Fischer et al.?’

, em 2008, por meio de testes de cisalhamento e medidas de
rugosidade, investigaram o efeito de tratamentos superficiais da zirconia na adesao
de porcelanas de cobertura. Foi utilizado um tipo de zirconia e sete de porcelanas.
Foram avaliados os efeitos do polimento, do jateamento, da silicatizacdo, da
aplicacao de liner e de um tratamento térmico a 1000 °C por 15 min. Os grupos
foram: polido, polido + liner, jateado, jateado + liner, silicatizacéo, silicatizacdo +
liner, polido + tratamento térmico e jateado + tratamento térmico. Para a realizacédo
do tratamento térmico, somente uma marca de porcelana foi utilizada. A rugosidade
superficial aumentou apds jateamento com alumina e silicatizacdo, sendo
estatisticamente iguais entre si e maiores que o do grupo polido. O tratamento
térmico ndo alterou a rugosidade. O tratamento térmico diminuiu significativamente a
resisténcia ao cisalhamento dos dois grupos testados. O liner e 0 aumento da
rugosidade provocada pelo jateamento e silicatizagdo ndo aumentaram a resisténcia
de unido. Foram observadas mais falhas coesivas do que adesivas da porcelana de
cobertura e diminuicdo da ades&o da porcelana ap6s o tratamento térmico. Devido
ao aumento de rugosidade nédo interferir na unido, os autores defendem que e
adesdo da porcelana na zircbnia é um processo quimico, ndo havendo a
necessidade de um pré-tratamento ou de um tratamento térmico regenerativo. Além
disso, afirmam que o aumento da resisténcia das porcelanas de cobertura seria a
melhor maneira de se aumentar a resisténcia ao cisalhamento.

Ainda no ano de 2008, Denry e Kelly* publicaram um artigo sobre as
principais caracteristicas, tipos e utilizacbes da zirconia, abrangendo o0s tipos
especificos de zircbnia disponiveis na odontologia, juntamente com suas
propriedades. Foram avaliadas as possiveis implicacdes e consequéncias clinicas
das duas principais técnicas de processamento, usinagem macia e dura, no
desempenho em longo prazo de zircbnia. A usinagem macia segundo as autoras
seria a técnica mais utilizada, que consiste na usinagem de blocos pré sinterizados e
apos a usinagem a realizacdo da sinterizagdo do material em altas temperaturas. J&

a outra técnica consiste na usinagem da zircbnia ja sinterizada. Para 0s autores, a
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segunda técnica ndo € muito utilizada devido a grande dificuldade de usinagem da
zirconia sinterizada, além de promover mais fase monoclinica no material. Como
principais falhas foram observadas nos estudos a presenca da fratura ou soltura da
porcelana de cobertura.

Em 2009, Vagkopoulou et al.? fizeram uma revisdo de literatura sobre as
propriedades fisicas, quimicas, biologicas, Opticas e mecanicas da zirconia. E sobre
o efeito do envelhecimento, do desgaste e polimento, dos tratamentos térmicos, e a
adesdo com a porcelana de cobertura. Segundo os autores, a zircOnia possui
inUmeras utilidades na industria, na medicina e na odontologia; com propriedades
mecanicas interessantes como alta resisténcia a flexdo e elevada dureza superficial,
além de elevada tenacidade a fratura, resultante da tenacificacdo por transformacao,
e que o uso da zircOnia tem aumentado na odontologia com o advento da tecnologia
CAD/CAM. Como problemas comuns da zircOnia, os autores citaram a delaminagéo
e o lascamento da porcelana de cobertura, sendo a interface zircénia/porcelana a
grande responsavel pela origem destes problemas. Referente aos desgastes, 0s
autores observaram que geralmente produzem um aumento de resisténcia a flexdo
da zirconia, um aumento de tenséo residual compressiva superficial e um aumento
de grdos monoclinicos superficiais. Sobre o tratamento térmico de recuperacao da
fase tetragonal, os autores afirmaram que os resultados sdo contraditorios na
literatura, sendo necessarios mais estudos sobre o tema.

Karakoca et al.'” (2009) avaliaram a influéncia do desgaste e do jateamento
nas mudancas de fases, rugosidade superficial e resisténcia a flexdo biaxial de
zirconias estabilizadas por itria (Y-TZP). Trés marcas foram utilizadas: Cercon (C),
DentalCAD (DC) e Zirkonzahn (ZZ), divididas em trés grupos: controle, desgaste e
jateamento. Fresa diamantada (100 um) sem irrigacao e particulas de Al,O3 (110
um) por 15 s foram utilizadas para o desgaste e jateamento, respectivamente. Os
dados foram analisados por Anova dois fatores. A rugosidade teve alteracdo em
relacdo a marca comercial. Para a marca C, o desgaste e o jateamento aumentaram
a rugosidade, para DC nao houve diferenca entre o grupo controle e o desgastado,
porém houve aumento para o grupo jateado. Para a marca ZZ a rugosidade foi
estatisticamente menor apds os tratamentos quando comparada com o controle.

Apés os tratamentos, observou-se aumento de fase monoclinica com diminui¢cdo da
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resisténcia a flexdo apés desgaste e aumento apés jateamento, independentemente
da marca comercial. O médulo de Weibull foi menor para os grupos submetidos ao
jateamento, o que pode sugerir um futuro enfraquecimento do material, resultando
em falhas inesperadas.

Aboushelib et al.?? (2009) analisaram e compararam o tipo de fratura e a
forca de fratura baseado nos principios da fractografia para identificar a localizacdo e
as dimensfes da falha critica de coroas totalmente ceramicas a base de zirconia,
que falharam clinicamente. Os autores analisaram fractograficamente as superficies
de fratura e criaram réplicas para testes de resisténcia a fratura. Foram analisadas
19 coroas unitarias e 17 proteses fixas de mais de um elemento. Em relacdo as
réplicas, realizou-se teste mecanico em que foi aplicada carga axial em maquina
universal de ensaios, a falha foi classificada de acordo com origem e tipo. As falhas
nas restauracdes e os valores de resisténcia obtidos foram: delaminagéo da
porcelana, 28 + 9 MPa; defeitos na interface, 28 + 6 MPa; tensdes rotacionais, 884 +
266 MPa; rachaduras radiais, 831 MPa e fratura do conector, 971 + 343 MPa. As
réplicas falharam principalmente devido a quebra da porcelana de cobertura (52 + 35
MPa) ou por fratura do conector (1099 = 259 MPa). A tensdo estimada no momento
da falha foi significativamente maior para as réplicas em comparacdo as
restauracdes clinicamente fraturadas (F = 6,8, p <0,01). Segundo os autores, 0
desempenho de restauracdes bicamadas com zirconia pode ser melhorado com
melhoramentos no design das proteses.

Nakamura et al.*? (2009) avaliaram a resisténcia de unido entre porcelana e
zirconia jateada. Os autores utilizaram espécimes em barra e em formato de coroa.
Todos os tipos de espécimes receberam jateamento com trés pressdes diferentes
(0,2, 0,4 e 0,6 MPa). A rugosidade da superficie de cada amostra (barras) foi medida
e, em seguida, foi realizado um teste de flexdo em 3 pontos. Trés tipos de porcelana
de cobertura foram aplicados na superficie das amostras de zirconia, e a resisténcia
a tracao foi avaliada. Quando a pressao do jateamento foi aumentada, a rugosidade
da superficie das amostras de zirconia aumentou, mas a resisténcia a flexao
permaneceu inalterada. Os espécimes apresentaram maior resisténcia de unido
guando jateados a 0,4 ou 0,6 MPa do que quando jateados a 0,2 MPa. Os

espécimes jateados com 0,4 MPa apresentaram resisténcia de unido a porcelana
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variando de 38 a 50 MPa. Segundo os autores, quando jateados com 0,4 MPa, os
espécimes de zirconia desenvolveram uma forte ligacdo com a porcelana,
independentemente do tipo de porcelana.

Kim et al.*®

(2010) avaliaram a influencia do desgaste e do jateamento na
degradacgéo da zircOnia. Os autores obtiveram 0s cinco grupos: controle (cortados,
sem polimento ou desgaste), jateado (50 pum (tamanho da particula), 10 mm
(distancia do jato), 5 s (tempo de jateamento), e trés tipos de desgaste com disco
diamantado (200, 162 e 30 um); todas as amostras foram posteriormente
submetidas a degradacdo em autoclave a 122 °C; por 20 h com 2 bar de presséo.
Apods o envelhecimento, a fracdo de fase monoclinica (%) foi de 55% para o grupo
controle, de 30% para o grupo jateado e de 15 a 20% para o grupo desgastado,
sendo o desgastado com maior granulacdo com menor quantidade de fase
monoclinica, os outros dois foram semelhantes. O grupo controle mostrou uma maior
degradacdo, os autores atribuiram tal fenbmeno aos defeitos de fabricacdo do
CAD/CAM, como por exemplo uma superficie mais grosseira e rugosa que 0S outros
tratamentos, além de que sem nenhum tratamento pode haver a falta de camada
superficial compressiva gerada pelos outros tratamentos.

1.1 realizaram uma revisio sistematica sobre

Ainda em 2010, Nakamura et a
pilares protéticos de zirconia usados em odontologia. Avaliaram o0s artigos em
relacdo as propriedades mecanicas, ao tecido mole ao redor do componente, ao
acumulo de placa e a taxa de sobrevida do componente. A zircdnia se mostrou
confiavel tanto biolégica como mecanicamente. Em relacdo as propriedades
mecanicas, 0s autores mostraram que pilares de zircdnia sdo confiaveis para serem
usados na regido anterior e sdo biocompativeis, ndo apresentando danos aos
tecidos gengivais. Em relacdo a adeséo de placa, a zirconia parece ser melhor que o
titnio, demonstrando menor adesdo de placa. Os estudos ndo mostraram fratura
dos pilares de zircénia e lesdes peri-implantares num periodo de 4 anos. Os autores
ressaltaram que a zircOnia tem potencial para ser utilizada como pilar em proteses
sobre implante, porém mais estudos devem ser realizados abordando outros
guesitos.

Qeblawi et al.?® (2010) estudaram o efeito de diferentes tratamentos de

superficie na zircbnia. Avaliaram a resisténcia a flexdo e cisalhamento a um cimento
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resinoso. Quatro grupos foram projetados (controle, jateamento, silicatizagdo e
desgaste com irrigacdo). O grupo controle ndo recebeu nenhum tratamento, o
jateamento foi realizado com Al,O3 (50 um; 10 mm; 10 s), a silicatizacdo com
particulas de Al,O3; modificadas com silica (30 um; 10 mm; 10 s) e o desgaste em
alta rotagcdo com fresa diamantada (30 um; 10 s) sob irrigacdo. Além desses
tratamentos, para o teste de adeséo, houve uma associacdo de aplicacdo de acido,
aplicacdo de acido e silano e aplicacdo de primer na zircbnia aos tratamentos
realizados previamente. Todos o0s corpos de prova foram submetidos a
envelhecimento em incubadora com 100% de umidade por 90 dias a 37 °C, sendo
submetidos a 2000 ciclos térmicos a cada 30 dias (5-55 °C, 10 s). As amostras
submetidas ao jateamento e ao desgaste tiveram sua resisténcia a flexado
aumentada. O grupo com silicatizagdo e silano obteve a maior forca de adeséo,
seguido do grupo desgastado e com primer. O envelhecimento diminuiu a forca de
adesdo dos grupos silicatizados e dos com primer. Os autores afirmam que
modificacbes mecéanicas na superficie da zirconia aumentam a sua resisténcia a
flexdo e que uma associacdo entre condicionamento mecénico e quimico pode
aumentar a adeséo.

1.6 avaliaram os niveis de tensées na

Ainda nesse mesmo ano, Bonfante et a
infraestrutura e na porcelana de cobertura por meio da andlise pelo método dos
elementos finitos, em coroas de zircOnia, comparando uma infraestrutura alternativa
versus padrdo. Houve simulacdo mecéanica/térmica e de fadiga por movimentos
bucais em maquina de ensaios em laboratorio. Os testes foram realizados em
coroas e por elementos finitos. As dimensdes de um primeiro molar inferior foram
utilizadas para confecgcdo de um modelo em CAD/CAM. A coroa foi projetada
usando o espaco entre o dente original e o dente preparado. A infraestrutura
alternativa apresentava um ombro lingual adicional que diminuia a quantidade da
porcelana. Nesse tipo de coroa, a porcelana na lingual revestia somente as cuspides
indo até o terco médio. Foi realizada uma analise pelo método dos elementos finitos
para avaliacdo das tensfes residuais na zircOnia e na porcelana. O modelo foi
termicamente carregado de 900 a 25 °C. A mudanca de temperatura mostrou baixo
nivel de tensdes residuais nos dois grupos. A simulagdo mecéanica mostrou melhores

resultados para a coroa de design alternativo. Foi encontrada confiabilidade
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significativamente mais alta para a coroa alternativa. Os autores concluiram que o
design alternativo proposto por eles gerou valores de resisténcia superiores aos de
uma coroa convencional. Segundo eles, com as condi¢cfes propostas, houve uma
maior confiabilidade do desenho alternativo da infraestrutura.

Andreiuolo et al.'!

(2011) realizaram uma revisdo de literatura sobre os
principais aspectos da zircbnia, como sua tenacificacdo, degradacao, cimentacédo e
tratamento de superficie. Segundo o0s autores, a zirconia surgiu em busca de
melhores propriedades mecénicas dos materiais ceramicos. O notavel desempenho
da zirconia, ja explorado em diversas aplicacdes médicas e de engenharia, deve-se
principalmente a transformacdo da fase tetragonal metaestavel para a fase
monoclinica (t — m). Segundo os autores a zircOnia ja € comprovadamente indicada
sob os aspectos bioldgicos, funcionais e estéticos e cabe ao cirurgido-dentista estar
informado quanto as suas propriedades, sistemas disponiveis e suas rotas de
processamento.

Gostemeyer et al.*® (2012) avaliaram o efeito de diferentes coeficientes de
expansdo das ceramicas de cobertura na adesdo com a Y-TZP, usando uma
abordagem de mecanica de fratura. Sete tipos de porcelana de cobertura (VM7,
VM9, VM13, Lava Ceram, Zirox, Triceram, Allux) e um tipo de zirconia (Lava frame)
foram estudados. As porcelanas indicadas para recobrimento de zircénia sdo: Lava
Ceram, VM9 e Triceram. Os autores realizaram entalhes e utilizaram o teste de
flexdo em quatro pontos para posteriormente calcular a taxa de liberacdo de energia
elastica armazenada (G). Os valores de coeficiente de expanséao térmica entre 50° e
450°C em ppmK™, foram para as porcelanas, seguindo a ordem escrita acima, foram
respectivamente de 7,2; 9,2; 13,4; 9,7; 9,5; 8,6; 7,4 e para a zirconia foi de 10,6. Os
autores obtiveram valores de estresse residual variando de 48,3 MPa (VM7) até 36,1
MPa (VM13) com diferenca significativa entre todos os grupos (p < 0,05). Para G
obtiveram valores de 8,2 J/m? (Lava Ceram) até 17,1 J/m? (VM9). Para as marcas
VM7, Allux e VM13 néo foi possivel obter os valores para G devido a descolamentos
espontaneos da porcelana ou desenvolvimento instavel da trinca. Como concluséo
0S autores salientaram que o estresse residual e a taxa de liberacdo de energia

estdo correlacionadas. Segundo eles, um estresse de aproximadamente 20 MPa foi
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benéfico para a adesdo do conjunto zirconia/porcelana, porém valores maiores ou
menores que isso exibiram diminuicdo da adeséao.

Anusavice®®, em 2012, teve como objetivo padronizar a nomenclatura em
relacdo aos lascamentos da porcelana de cobertura. O autor realizou uma revisao
sistematica sobre lascamentos em zirconia para mostrar a dificuldade em se
padronizar a linguagem para classificar esse problema. O autor afirma que o
lascamento € uma falha coesiva comum da porcelana de cobertura, mas que em
muitas vezes é um problema de origem desconhecida. Segundo o mesmo, uma
padronizacdo desses eventos ajudaria em uma melhor compreensdao das
propriedades da zircbnia além de criar acbes no futuro para prevenir ou reduzir
significativamente a frequéncia das fraturas por lascamento. Anusavice defendeu a
ideia de se usar o termo fratura por lascamento ao invés de somente lascamento,
uma vez que este termo quando usado isoladamente pode dar a sensacdo de um
evento de menor consequéncia. Além disso, classificou as fraturas por tamanho e
sugeriu um guia de tratamento para eventuais falhas. Como por exemplo, para
fraturas pequenas da porcelana o polimento ou uma restauracdo com resina da
porcelana e para fraturas grandes da porcelana onde o polimento ou uma
restauracdo ndo seria suficiente a troca da coroa seria indicada.

Lee et al.?® (2012) estudaram o efeito dos tratamentos de superficie no
envelhecimento em autoclave de zirconias. Quatro zirconias policristalinas e uma
com alumina foram utilizadas. Espécimes em formato de disco foram fabricados e os
tamanhos de graos analisados por MEV. Em relacdo aos tratamentos de superficie
as amostras foram divididas em trés grupos: aquecimento a 1200°C por 2 horas
apos polimento especular, desgaste com disco diamantado (180 um) e jateamento
com Al,O3 (250 um; 10 s; 10 mm; 4 bar de presséo). Todas as amostras foram
posteriormente autoclavadas a 134°C por 1, 3, 5, 10 e 15 h. Observou-se que
somente para a zircbnia com alumina o tamanho de grdo nao influenciou na
degradacédo, sendo as com grédos maiores mais susceptiveis. O desgaste e 0
jateamento promoveram transformacao (t->m) em todas as amostras, principalmente
no grupo zircbnia-alumina. Foi encontrada uma grande diferenca de fase
monoclinica quando comparados 0s grupos jateados e desgastados com o grupo

polido com tratamento térmico, sendo a quantidade do grupo com tratamento
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térmico aproximadamente quatro vezes menor; além disso, o tratamento térmico
conseguiu reverter a transformacéo t->m ocorrida apdés a degradacao. Segundo os
autores, € esperado que nem todas as ceramicas de zircOnia apresentem
transformacao de fase semelhante por autoclave apdés tratamentos de superficie.

Liu et al.** (2013) estudaram tratamentos de superficie para aumentar a
adesdo da porcelana na zirconia. Trés métodos foram testados compondo os
seguintes grupos: sem tratamento (controle), jateado (grupo J — particulas de
aluminio de 50 um, 15s, 3,5 bar), jateamento + tratamento térmico (1000°C/15min -
grupo JT) e irradiacdo a laser de CO, (Nd:YAG modo pulsado - grupo L). Apds os
tratamentos na superficie da zirconia foi realizada a aplicacdo de porcelana. Metade
dos espécimes de cada grupo foram avaliados imediatamente em relacéo a forca de
adesdo e metade mantidos em agua por um més antes do teste de cisalhamento.
DRX foi utilizado para averiguar as alteracdes cristalograficas na superficie da
zirconia. O grupo controle mostrou valores de resisténcia adesiva estatisticamente
menores do que 0s outros grupos, entre os grupos J, JT e L ndo houve diferenca
estatistica. Além disso, ndo houve diferenca entre o inicial e os mantidos em agua. O
jateamento causou transformacdo t->m e o tratamento térmico reverteu essa
transformacdo. No grupo tratado com laser ndo houve modificacdo cristalografica.
Segundo os autores, tanto o jateamento quanto o laser aumentaram a adeséo,
portanto a aplicacdo do laser pode ser uma alternativa viavel para aumento da
adesao entre zirconia/porcelana.

Ainda em 2013, Elsaka®’ utilizando o célculo da taxa de liberacdo de energia
(G) avaliou tratamentos superficiais com condicionamento quimico na adesédo de
sistemas de cimento resinoso em titanio. Corpos de titanio comercialmente puro (cp
Ti) foram divididos em cinco grupos experimentais: Gr C (usinado, controle), Gr A
(jateamento), Gr E15, Gr E30 e Gr E60 (grupos com solugcdo condicionante
experimental aplicada por 15, 30, ou 60 minutos, respectivamente). Para o teste de
G cada grupo foi subdividido em dois, de acordo com o tipo de cimento utilizado (i
CEM ou Multilink Speed). O valor de G foi avaliado apos 24h dos corpos mantidos
em agua destilada ou apés a termociclagem (10.000 ciclos, 5°C a 55°C), tal valor foi
alterado estatisticamente pelo tipo de cimento, tratamento de superficie e a

termociclagem. Apés a termociclagem os grupos cp Ti/i CEM (Gr E30 e Gr E60)
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apresentaram maiores valores de G. As micrografias (AFM e MEV) mostraram
modificacdes superficiais apds os tratamentos. O G entre o cimento e o titanio pode
ser aumentado com o uso do condicionamento a quente proposto pelo estudo antes
da aplicacdo do cimento.

Em 2014, Pereira et al.'* avaliaram os efeitos do desgaste na morfologia
superficial, transformacéo de fases, resisténcia a flexdo biaxial e médulo de Weibull
da zircbnia, realizando desgastes com discos diamantados (25 um e 160 um) e
fresas (25 ym e 181 um). Os grupos foram: sem tratamento, desgastados com
fresas e desgastados com discos diamantados. Peca de mdo e contra angulo
(170.000 rpm) foram utilizados para o desgaste com fresa, em relacdo aos discos foi
utilizado uma politriz, ambos com refrigeracdo. Observaram diferencas morfologicas
entre desgaste com fresas e com discos, independente da granulagdo. Os
desgastes com fresas foram muito mais agressivos superficialmente que com discos.
Para os desgastes com baixa granulacdo (25 um) os valores foram estatisticamente
semelhantes entre si e com resisténcia a flexdo maior que o controle (918 MPa).
Para desgastes com alta granulacéo (160 um e 181 um), as desgastadas com fresa
apresentaram maiores valores de resisténcia (1136 MPa) que as com discos (728
MPa). Os grupos apresentaram modulo de Weibull semelhantes. Como uma
observacdo importante, do ponto de vista metodolégico, os autores destacaram que
discos de diamante ndo deveriam ser empregados para simular a abrasao feita por
fresas diamantadas, visto que as alteragbes micromorfoldgicas sao diferentes,
mesmo nas mesmas granulacoes.

Subasi et al.*® (2014) avaliaram a influéncia de alguns procedimentos de
condicionamentos e repetidas queimas em relacdo ao conteddo monoclinico,
rugosidade e resisténcia a flexdo da zirconia antes da cimentacdo. Barras de
zirconia sujeitas a nenhum tratamento (controle), desgaste com fresa (110 um) e
jateamento com AlLOs (110 pm) foram utilizadas. Realizou-se avaliacdo da
rugosidade e de micrografias em MEV. Foram realizadas 2 ou 10 queimas (900 °C, 1
min) para mimetizar a aplicacdo da porcelana de cobertura. Os autores observaram
uma rugosidade aumentada e maior quantidade de fase monoclinica nas amostras
apos os tratamentos. A resisténcia a flexdo foi mensurada por meio da flexdo em 3

pontos e nao foi afetada pelo desgaste ou jateamento nem pelas queimas, mas o
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maodulo de Weibull das jateadas diminuiu ap6s a décima queima. Depois da queima,
uma quantidade insignificante de conteddo monoclinico permaneceu nas superficies
de zirconia. Superficies mais asperas permaneceram com mais contetudo
monoclinico do que superficies ndo tratadas. Os autores destacaram que multiplas
gueimas podem ser feitas para reversao de fase, mas a probabilidade de fratura
pode aumentar em superficies rugosas.

1.>> avaliaram o efeito do material da

Ainda em 2014, Sonza et a
infraestrutura no comportamento de fratura de coroas protéticas. As coroas foram
fabricadas utilizando uma matriz metélica simulando um dente preparado. Quatro
grupos foram avaliados: In-Ceram YZ, produzido por CAD-CAM; In-Ceram Zirconia,
produzido por CAD-CAM,; In-Ceram Zirconia produzido por fundicdo por suspensao;
e Wironia light (metal - fundigdo). Todas as infraestruturas foram revestidas com
porcelana de cobertura respectiva do seu fabricante e cimentadas em uma estrutura
semelhante a um preparo. Os espécimes receberam, em uma maquina de testes
universal, carga de compressao até a falha. Ap6s a quebra os espécimes foram
avaliados fractograficamente. Foram encontradas diferencas significativas entre os
grupos, as infraestruturas metalicas apresentaram o0s maiores valores,
estatisticamente semelhante ao In-Ceram YZ. Nao houve diferenca estatistica entre
0s grupos In-Ceram YZ, In-Ceram Zirconia, produzido por CAD-CAM e In-Ceram
Zirconia produzido por fundigdo por suspensdo. As infraestruturas metélicas e as In-
Ceram YZ ndo mostraram falhas catastréficas. Os dois tipos de In-Ceram Zirconia
apresentaram lascamento da porcelana e falhas catastroficas semelhantes.
Segundo os autores, 0s sistemas metalicos e as In-Ceram YZ apresentaram maiores
resisténcia de fratura e menos falhas que as coroas de In-Ceram Zirconia,
independente do tipo de fabricacao.

Wang et al.** (2014) realizaram um estudo a respeito da adesdo entre a
zirconia e a porcelana de cobertura. Segundo os autores, a fratura da porcelana, ou
sua delaminacdo sdo dois tipos de falhas comuns nas préteses de zirconia. De
acordo com os autores, isso pode estar relacionado a uma fraca adeséo. Para a
avaliacdo da resisténcia da interface os autores utilizaram o método do teste
mecanico de flexdo em 4 pontos e posteriormente a equacdo proposta por

Charalambides para o calculo da taxa de liberacdo de energia elastica armazenada
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(G) pela fratura na interface. Os espécimes bicamadas foram divididos em dois
grupos de acordo com a aplicacdo ou néo de liner e em trés subgrupos de acordo
com a espessura da porcelana (2,25, 1,5 e 1 mm). Segundo 0s autores, 0S grupos
sem o liner obtiveram maiores valores de G. Além disso, nos dois tipos de interface
(com ou sem liner) as fraturas foram semelhantes microscopicamente, com partes
de liner e de porcelana aderidos na zirconia. Os autores também concluiram que
esse método de avaliacdo de interfaces adesivas pelo calculo do G é um método
eficiente.

Ja em 2015, Giingér et al.*® avaliaram o efeito de tratamentos de superficie
na resisténcia a flexao biaxial, transformacao de fase e rugosidade média da zirconia
bicamada (Kavo e Noritake). Foram idealizados quatro grupos: controle, jateamento
com Al,O3 (110 pm), desgaste com fresa diamantada (100 um) e desgaste com
jateamento. O grupo desgaste com jateamento foi 0 que mostrou maior quantidade
de fase monoclinica e maiores rugosidades para os dois tipos de zirconia. Para a
marca Kavo foram encontrados maiores valores de resisténcia apds o jateamento,
porém com menor valor de moédulo de Weibull. Como conclusdo, os autores
afirmaram que os tratamentos de superficie utilizados afetaram a transformacéo de
fase, a rugosidade superficial e a resisténcia a flexdo dos materiais estudados.

Polli et al.*®

(2016) avaliaram o efeito do desgaste e do tratamento térmico
(TT) no limite de fadiga e na superficie de amostras de zircbnia. As barras de
zirconia receberam ou ndo desgaste de 0,3 mm com pontas diamantadas com e
sem irrigacdo. Metade das amostras sem desgaste e metade das amostras com
desgaste receberam tratamento térmico (1000 °C por 30 min). O limite de fadiga
(500.000 ciclos, 10 Hz) foi avaliado pelo método da escada com um dispositivo de
flexdo em 4 pontos. Os autores observaram que o desgaste aumentou o limite de
fadiga dos grupos néo tratados termicamente. Nao houve diferencga estatistica entre
0S grupos que receberam o tratamento térmico independente da realizacdo do
desgaste ou nédo, porém o TT aumentou o limite de fadiga do grupo controle. Os dois
tipos de desgaste provocaram ranhuras na superficie da zirconia. Além disso, 0s
autores observaram que o desgaste diminuiu a quantidade de fase monoclinica do

material e o TT praticamente zerou essa fase.



36

Ainda em 2016, Canneto et al.®

avaliaram os defeitos superficiais
produzidos em ceramicas apos desgaste com disco diamantado (75 um, 54 um e 18
pum) e por meio de calculos matematicos estimaram a perda de resisténcia a flexao
com base nas trincas. As ceramicas utilizadas foram 3Y-TZP (Lava™), Al,O3; densa
(In-Ceram AL), alumina infiltrada de vidro (In-Ceram Alumina) e alumina-zircOnia
infiltrada de vidro (In-Ceram Zirconia). Utilizou-se MEV para a observacdo dos
defeitos. O desgaste produziu defeitos superficiais em todas as zircOnias avaliadas.
O comprimento do maior defeito e as porcentagens de perda na resisténcia a flexao
foram, respectivamente: 3Y-TZP (12,7 pm; 12%), alumina densa (48,2 um; 49%),
alumina infiltrada de vidro (62,4 um; 38%) e alumina-zirconia infiltrada de vidro (56,8
um; 34%). As maiores alteracdes foram obtidas com os discos de 75 pm, ja para
desgastes de 18 um néo houve lascamento em nenhum grupo. Segundo os autores,
0 desgaste ap0s a sinterizacdo deve ser evitado com materiais com granulometria
superiores a 75 ym, como regra geral. Para a alumina e a alumina infiltrada em
vidro, o uso de abrasivos com granulometria de 54 um ainda induz danos que
podem afetar a resisténcia. A remocéao de tais danos de uma estrutura remodelada é
obrigatéria usando diamantes sequencialmente mais finos antes da aplicacdo de
ceramica de cobertura, especialmente em areas criticas, como margens, conectores
e superficies internas.

Ramos et al.?°

(2016) avaliaram o efeito do desgaste e do tratamento
térmico na rugosidade, resisténcia a flexdo e médulo de Weibull da zircénia. Os
autores obtiveram sete grupos, sendo o controle e outros seis grupos desgastados
com discos diamantados (200 pum, 160 um e 25 um) sendo que desses desgastados
metade foi submetido ao tratamento térmico (1200 °C por 2 h). Nao houve
correlacdo entre a resisténcia a flexdo e a rugosidade. O modulo de Weibull ndo foi
afetado pelo desgaste ou pelo aquecimento, mas a resisténcia caracteristica foi
maior depois do desgaste. Foi observada maior quantidade de fase monoclinica
apos o desgaste e uma reversdao de fase apOs o tratamento térmico. Apds o
tratamento térmico a maioria dos grupos apresentou maiores valores de resisténcia.
Além disso, os autores destacaram que quando a zirconia precisa ser ajustada, uma

superficie mais lisa pode ser obtida empregando-se discos mais finos. Em relacéo



37

ao tratamento térmico, os autores indicam ap0s o ajuste para a reversdo da fase
monoclinica e para a diminuicdo da degradacdo do material.

Hatanaka et al.®* (2017) estudaram o efeito dos ajustes feitos nas
infraestruturas de zirconia por meio de desgaste. Os autores avaliaram o0s aspectos
microestruturais, cristalograficos, resisténcia a flexdo e modulo de Weibull de uma
zirconia apos desgaste com ou sem irrigacao e tratamento térmico. Os grupos foram:
somente sinterizado (controle), sinterizado com tratamento térmico; desgaste sem
agua; desgaste sem agua e tratamento térmico, desgaste com agua e desgaste com
agua e tratamento térmico. O desgaste foi realizado com fresa diamantada (150 pum)
em alta rotacdo. O tratamento térmico foi efetuado a 1000 °C por 30 min. Os autores
observaram transformacdo de fase t->m apds o0 desgaste e reversdo da
transformacdo apds o tratamento térmico. Os grupos desgastados apresentaram
maiores valores de resisténcia a flexdo. O tratamento térmico avaliado néo
influenciou a resisténcia a flexdo. Em relacdo as micrografias, os autores avaliaram
as laterais das amostras e observaram pequenos lascamentos. Segundo os autores,
0 desgaste com alta rotacdo deve ser feito preferencialmente com irrigacéo e,
posteriormente ao desgaste, é interessante a realizacdo do tratamento térmico para
reverséo de fase m->t.

Lundberg et al.*! (2017) realizaram uma revisdo de literatura a respeito do
efeito do desgaste e do jateamento na unido zirconia/porcelana de cobertura. Os
autores realizaram a busca nas bases de dados PubMed, Cochrane Library e
Science Direct. Doze estudos foram selecionados. Os métodos de teste utilizados
nos estudos originais incluiram cisalhamento, teste de resisténcia de unido a tracéo
e teste de resisténcia de unido por microtracdo. A maioria dos estudos utilizou o
teste de cisalhamento. Os resultados mostraram uma grande variacdo dentro de
cada tratamento de superficie na zirconia, usando diferentes tamanhos de particulas,
tempo e pressao de jateamento. Como conclusdo os autores observaram que o
jateamento, de uma forma geral, resultou em melhora da unido zircénia/porcelana,
sendo considerado um tratamento viavel para o melhoramento da prétese. Em
relacdo ao desgaste, os autores afirmaram que na literatura existem trabalhos que
indicam o desgaste como forma de melhorar a superficie para a unido com a

porcelana, mas por outro lado ha outros que notam que o desgaste néo influencia.
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Vidotti et al.** (2017) avaliaram a influéncia da fadiga térmica e mecanica na
resisténcia ao cisalhamento de diferentes sistemas totalmente ceramicos. Os
sistemas ceramicos testados foram dissilicato de litio e zircOnia estratificados com
porcelana, os autores utilizaram uma liga metélica como grupo controle (CoCr). As
amostras foram submetidas a um teste de cisalhamento, sendo metade submetida a
termociclagem. As amostras foram termocicladas pela primeira vez por 6000 ciclos
entre 5 e 55 °C em agua deionizada com tempo de permanéncia de 15 s e tempo de
transferéncia de 5 s. Depois disso, os espécimes foram submetidos a ciclagem
mecanica em ambiente aquoso a 37 °C com uma maquina de ciclagem mecéanica
com indentador de 3,2 mm de diametro, induzindo carga de 50 N por 20.000 vezes
com uma frequéncia de 1 ciclo por segundo. A termociclagem nao influenciou na
resisténcia de unido. No entanto, houve diferenca significativa entre sistemas (p <
0,01). O grupo CoCr apresentou 0os maiores valores, seguido pelo dissilicato de litio
e zircbnia. Os modos de falha predominantes foram adesivos para CoCr, coesos no
nacleo para dissilicato de litio e coesos nha ceramica para zircbnia. Observou-se com
energia dispersiva de raios X zonas de interagdo para os grupos CoCr e dissilicato
de litio; para a zircénia esse teste foi inconclusivo. A fadiga nédo teve influéncia na
forca de unido dos grupos testados. Segundo os autores, 0s resultados sugerem que
existe uma ligacdo quimica entre os materiais do nucleo de CoCr e dissilicato de litio
com a porcelana de cobertura.

Ainda em 2017, Candido et al.*® caracterizaram a superficie de uma Y-TZP
frente ao desgaste com pedra diamantada e tratamento térmico. Os autores
avaliaram fase cristalina, morfologia, rugosidade média (Ra) e molhabilidade e
determinaram um protocolo de tratamento térmico para a reversao da transformacao
t->m oriunda do desgaste. O desgaste foi realizado com pedra diamantada com e
sem irrigacdo com agua. Foi observado aumento da rugosidade, da molhabilidade e
de conteudo monoclinico na superficie das amostras apés o desgaste a seco e a
umido. Para achar-se o protocolo de tratamento térmico utilizou-se DRX in situ de
alta temperatura, 0 que mostrou reversado da transformacéo da fase m->t, iniciada a
700 °C e concluida a 800 °C em um forno convencional. Como conclusdes 0s

autores salientaram que o desgaste com pedra diamantada € melhor ser feito a seco
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e que a transformacado t->m pode ser revertida por tratamento térmico a 800 °C ou
900 °C por 60 min ou 1000 °C por 30 min.

Polli et al.*?

(2018) avaliaram o efeito do desgaste e do tratamento térmico
no limite de fadiga flexural e caracterizaram a superficie da Y-TZP. Os grupos foram
sinterizado (AS = grupo controle), desgastado sem irrigacdo (G) e com irrigacéo
(WG). O desgaste (0,3 mm) foi realizado com pedra diamantada em baixa rotagao.
Metade das amostras foi submetida ao tratamento térmico (1000 °C, 30 min),
formando os grupos AS/R, WG/R e G/R. O limite de fadiga (500.000 ciclos, 10 Hz)
foi determinado por método de escada em um dispositivo de flexdo em 4 pontos.
Houve diferenca estatistica para o protocolo de desgaste (com ou sem irrigacao),
tratamento térmico e sua interacdo. Nos grupos nao submetidos ao tratamento
térmico, o limite médio de fadiga a flexdo do WG foi maior (P <0,05) do que 0 G e
AS, sem diferencga entre os dois ultimos. O tratamento térmico aumentou o limite de
fadiga do grupo AS e diminuiu os grupos G e WG (P <0,05). Os desgastes criaram
ranhuras evidentes na superficie de zircdnia. As porcentagens (% em peso) de fase
monoclinica antes do carregamento ciclico foram: AS 7,4, ASIR 6,5, G 2,8, G/R 0,0,
WG 4,4, WG/R 0,0; e ap0s carregamento ciclico foram: AS 8,6, AS/R 1,2, G 2,4, G/IR
5,7, WG 6,3, WG/R 0,0. O desgaste com irrigacdo ndo comprometeu o limite de
fadiga da zirconia, aumentando sua resisténcia mecanica. Segundo os autores, 0
tratamento térmico reduziu o limite de fadiga das amostras desgastadas, apesar de
reduzir a quantidade de fase monoclinica em todas as condi¢cdes experimentais.

Lee et al.>®

(2018) avaliaram o efeito da composicao quimica de liners sobre a
resisténcia ao cisalhamento entre a ceramica de revestimento de dissilicato de litio e
infraestrutura de zirconia. Quatro grupos foram obtidos de acordo com a composi¢cao
do liner: controle negativo (litio e fésforo removido do liner convencional), grupo Li
(litio adicionado ao grupo controle negativo), grupo P (fésforo adicionado ao controle
negativo) e Li + P como controle positivo (liner convencional). Apos a aplicagéo do
liner, o dissilicato de litio foi prensado sobre zirconia. As amostras foram
armazenadas em agua destilada (37 °C, 24 h) antes de se realizar o cisalhamento. A
presenca ou auséncia de litio e fésforo influenciou a eficacia do liner. Os grupos
controle negativo e P apresentaram falhas principalmente coesivas e o grupo Li,

principalmente, falhas mistas. Falhas adesivas e mistas foram observadas no grupo
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Li + P. Os grupos incluindo litio apresentaram resisténcia de unido significativamente
maior que o grupo controle negativo ou Li + P (p <0,05). O grupo que incluiu fésforo,
que apresentou maior cristalinidade, apresentou resisténcia de unido
significativamente menor que os grupos controle negativo e Li + P (p <0,05). Como
concluséo os autores afirmaram que as diferencas na composi¢ao do revestimento
podem afetar a molhabilidade e a reatividade e, como resultado, a resisténcia de
unido foi diferente.

Abdullah et al.*® (2019) avaliaram e compararam o efeito de diferentes
tratamentos e técnicas na resisténcia ao cisalhamento da interface
zirconia/porcelana. Cubos de zircbnia sinterizada (n=136) foram preparados e
divididos aleatoriamente em quatro grupos de estudo, de acordo com os métodos
correspondentes de tratamento de superficie e materiais: GLN (desgaste seguido de
tratamento a laser usando Noritake Cerabien ZR), SLN (jateamento seguido de laser
usando Noritake Cerabien ZR), GLV (desgaste seguido por laser usando VITA VM 9)
e SLV (jateamento seguido de laser usando VITA VM 9). Um rugosimetro, MEV,
DRX, EDS, uma maquina universal de teste e um estereomicroscopio foram
utilizados para caracterizar a rugosidade superficial (Ra), a morfologia da superficie,
a transformacéo de fases, composi¢cdes elementares, teste de cisalhamento e tipos
de falha, respectivamente. As amostras foram analisadas com (saliva artificial, 1
més) e sem envelhecimento. O desgaste e o GLN como primeiro e segundo
tratamentos de superficie forneceram valores menores de Ra em ambas as
condi¢cbes (1,05+ 0,24 uym, 1,30 + 0,21 um) em comparacdo com jateamento e
outros grupos (P <0,05). O grupo GLN mostrou maiores valores de resisténcia ao
cisalhamento em ambas as condicfes (31 £ 3 MPa, 29 + 4 MPa), enquanto 0 grupo
SLV registrou a menor (24 £ 4 MPa, 23 + 4 Mpa) (p <0,05). O jateamento mostrou
transformacao de fase t>m. O tipo de falha mista foi a mais comum entre todos os
grupos. Segundo os autores, o grupo GLN mostrou ser um método confiavel que
proporcionou resisténcia de unido satisfatoria entre o revestimento e a zirconia. Além
disso, eles afirmam que este método pode preservar a integridade das proteses.

Toyama et al.*

(2019) avaliaram a resisténcia e a confiabilidade estrutural de
espécimes bicamadas de zircbnia usando configuragdes convencionais (ceramica de

porcelana sob tenséo de tracdo) e configuracdes bioinspiradas (zirconia sob tenséo
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de tracdo). Utilizou-se uma infiltracdo de silica (sol-gel) que serviu como uma
transicdo suave entre a zirconia e a porcelana de cobertura. O modo de falha e o
mecanismo adesivo interfacial foram analisados usando o teste de arranhdo e a
indentacao interfacial. Amostras em duas camadas foram produzidas para testes de
flexdo biaxial com Y-TZP e ceramica prensada, que foram divididas em quatro
grupos (n = 30): convencional (C), convencional infiltrado (IC), bioinspirado (B) e
infiltrado bioinspirado (IB). Os dados do teste de resisténcia a flexdo biaxial foram
avaliados pela estatistica de Weibull (IC 95%) para determinacdo do moédulo de
Weibull (m). A camada de infiltragéo foi caracterizada por DRX e SEM, FEG-SEM e
EDS. O grupo infiltrado bioinspirado foi o0 mais confiavel (m = 9,59).

Bastos et al.®

(2020) caracterizaram um tratamento sonoquimico na
resisténcia de unido da ceramica Y-TZP/porcelana de cobertura. Os autores
obtiveram quatro grupos: somente aplicacao de liner (C), jateamento com particulas
de aluminio de (AOX), sonificacdo em zircOnia pré-sinterizada com 40% da potencia
nominal (S40) e sonificacdo pré-siterizada com ultrasson a 70% da potencia nominal
(S70). A topografia e a rugosidade da superficie foram analisadas por microscopia
confocal a laser, microscopia de forca atbmica e microscopia eletronica de
varredura. A transformacdo de fase foi identificada por meio de espectroscopia
Micro-Raman. As amostras foram submetidas ao teste de cisalhamento e os modos
de falha foram examinados e classificados por analise fractogréafica. O tratamento
sonoquimico foi realizado com ondas sonoras de baixa poténcia (S40) e ondas
sonoras de alta poténcia (S70), ambas produzindo cavitagdo acustica na superficie
das amostras, por meio de um processador de liquido ultrassénico. Ndo foram
observadas diferencas entre 0os grupos quanto a rugosidade superficial. Os grupos C
e AOX apresentaram as maiores medianas de cisalhamento significativamente
diferentes do S40, que apresentaram menores valores. Todas as amostras
apresentaram transformacéo de fase. A maioria das amostras apresentou falhas
mistas. Embora o tratamento sonoquimico alternativo nédo tenha levado a uma
resisténcia de unido suficiente no conjunto Y-TZP/ porcelana, causou menos danos
a superficie da ceramica do que o jateamento. Segundo 0s autores, apenas 0 uso do

liner pareceu ser melhor do que adicionar o tratamento sonoquimico.
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Li et al.®’

(2020) realizaram uma revisao de literatura a respeito das préteses
de zircbnia. Segundo os autores, a aplicacdo do sistema de zircOnia estratificada na
clinica dura algumas décadas devido ao excelente desempenho estético. Como
resultado, os autores observaram que em muitos casos ainda ocorrem a
delaminagdo da porcelana na interface entre a infraestrutura de zirconia e a
ceramica de cobertura. Os autores observaram ainda que sao realizados muitos
trabalhos para a melhora dessa unido, como o jateamento, tratamentos com laser e
desgaste. A maioria dos estudos focou nos fatores de influéncia que afetaram a
longevidade da restauracdo dentaria. Além disso, segundo eles, um novo tipo de
zircdnia, a zircbnia monolitica, veio para acabar com o problema da delaminacdo. A
zircdnia monolitica € uma zircénia utilizada como corpo unico, sem a necessidade do

revestimento pela porcelana de cobertura.
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4 MATERIAL E METODO

4.1 Composicdo Dos Grupos Experimentais

A nomenclatura adotada para 0s grupos experimentais € dada na Tabela 1.

Tabela 1- Nomenclatura adotada para 0s grupos experimentais

Grupo Condicéao

C Zircdnia sinterizada, ndo desgastada, sem tratamento térmico - controle
C900 Zircbnia sinterizada + tratamento térmico a 900 °C por 60 min
C1000 ZircOnia sinterizada + tratamento térmico a 1000 °C por 30 min

D ZircOnia sinterizada, desgastada, sem tratamento térmico

D900 ZircOnia sinterizada, desgastada + tratamento térmico a 900 °C por 60 min

D1000 Zirconia sinterizada, desgastada + tratamento térmico a 1000 °C por 30 min

Fonte: Elaboragé&o prépria

4.2 Obtencao Dos Corpos De Prova De Zirconia

Blocos de zirconia 3Y-TZP (Lava'™ Frame Zirconia, 3M ESPE AG, Seefeld,
Alemanha) pré-sinterizados foram cortados em cortadeira metalografica de alta
precisdo (ISOMET 1000, Buehler, Lake BIuff, lllinois, EUA) utilizando-se disco
diamantado (Series 15LC Diamond, Buehler, lllinois, EUA) sob irrigacdo com agua
para obtencado de 90 barras de 25 x5 x 1,9 mm (Grupo D) e outras 60 barras de 25 x
5x1,5 mm (Grupo C).

Foi realizado acabamento com pontas de silicone (Exa-cerapol, Edenta,
Labordental, Hauptstrasse, Suica) para remocdo de irregularidades oriundas do
corte. As amostras foram sequencialmente polidas com lixas de carbeto de silicio
#1200, #1500 e #2000 (401Q, 3M ESPE, Sumaré, SP, Brasil) e mensuradas em
paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo Sul Americana, Suzano, SP, Brasil). A
sinterizacdo foi realizada conforme orientacdo do fabricante (tempo total de 8h com
temperatura final de 1500 °C) em um forno Lava Furnace 200 (Dekema, Dental-
Keramikofen, Freilassing, Alemanha), assumindo-se uma contracdo linear de

sinterizacdo de aproximadamente 20% resultando em espécimes com 20 x 4 x 1,5
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mm para 0s grupos submetidos a desgaste e 20 x 4 x 1,2 mm para 0S grupos

controle.

4.3 Desgaste Da ZircOnia

Com auxilio de um aparelho padronizador (ciclos, angulacdo e posicdo da
amostra e da pedra) de desgaste de concepcdo e fabricacdo prépria, foram
desgastados 0,3 mm da zircbnia do grupo D utilizando-se pedra diamantada
cilindrica, indicada para desgaste de zirconia, de granulometria média
(MasterCeram®, MCE 133 104, Eurodental Comercial Importadora Ltda, S&o Paulo,
SP, Brasil) (Figura 1). Os corpos de prova foram inseridos em um dispositivo
acoplado ao aparelho e por meio de um micromotor (Micromotor Elétrico de
Bancada para Prétese LB 100, Beltec, Araraquara, SP, Brasil) instalado em um
cabecote modvel automatica foram realizados desgastes sem irrigagdo com
velocidade de rotacdo de aproximadamente 20.000 rpm®3,

Figura 1 — A) Maquina de desgaste. B) Amostra posicionada na maquina para a

realizacdo do desgaste C) Pedra diamantada utilizada.

Fonte: Elaboracédo prépria

4.4 Tratamento Térmico Regenerativo

Para os grupos tratados termicamente (C900, C1000, D900 e D1000), o

tratamento foi realizado em forno convencional para ceramica (AluminiPress, EDG
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Equipamentos e Controles Ltda, Sao Carlos, SP, Brasil) a 900 °C por 60 min (grupos
C9 e D9) e 1000 °C por 30 min (grupos C10 e D10), conforme definido em estudo
anterior®™. As amostras foram colocadas no forno somente apés este ter atingido a
temperatura pré-determinada, prosseguindo o tratamento de forma isotérmica. Apos
0 tratamento térmico as amostras foram removidas do forno e resfriadas em

bancada até a temperatura ambiente.
4.5 Propriedades De Superficie

4.5.1 Difrag&o de raios X

Com o intuito de comprovar a completa reversdo de fase apds os tratamentos
térmicos, foi avaliada a presenca das fases na superficie tratada de 2 espécimes de
cada grupo em difratdbmetro de raios X (Bruker D8 Advance, Karlsruhe, Alemanha),
utilizando-se anodo de cobre A Koy = 1,5406 A e kay = 1,5444 A, loa/lag = 0,5, com
varredura entre 20° e 80°, passo angular de 0,02° e 3 s de varredura continua. As
fases monoclinica e tetragonal foram identificadas com as estruturas cristalinas
descritas por Gualtieri et al.*® e Bondars et al.>* Ap6s a identificacdo das fases, suas

proporcdes foram determinadas pelo método de Rietveld®?.

4.5.2 Rugosidade média (Ra)

A rugosidade média (Ra) foi mensurada (n=10) em rugosimetro (Mitutoyo SJ
400, Mitutoyo Corporation, Yokohama, Kanagawa, Japao) com precisdo de leitura de
0,01 um, fundo de escala de 2,5 mm, velocidade da ponta ativa de 0,5 mm/s e raio da
ponta ativa de 5 pm. Trés medidas foram realizadas em cada espécime para
obtencdo de uma média. As localizagbes das medidas foram as mesmas para todos
0S grupos, a saber, uma no centro e duas equidistantes ao centro (5 mm) no sentido

longitudinal do espécime.

4.5.3 Perfilometria 6ptica

A analise topogréfica foi realizada em perfilbmetro optico (PB1000, Nanovea,
Irvine, Califérnia, EUA) com varredura em uma area de 500 um x 500 um e passo de
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5 pum. A imagem gerada foi processada com o software Gwyddion 2.48 (GPL free

software).

4.5.4 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para caracterizacdo da microestrutura da superficie, duas amostras adicionais
de cada grupo foram limpas em ultrassom com acetona (5 min), agua destilada (5
min) e alcool isopropilico (5 min), receberam recobrimento com carbono e foram
analisadas em microscopio eletronico de varredura (Inspect F50, FEI, Achtseweg
Noord 5, Eindhoven, Holanda). Diferentes magnitudes foram utilizadas para melhor
observacgéo da superficie.

Além da caracterizacdo de superficie da zircbnia, o MEV também foi utilizado
para verificacdo da posicao da trinca na interface, no teste de adeséao (teste da taxa
de liberac&o de energia elastica armazenada) (n=2), e caracterizacdo da superficie de
fratura (n=2) apoOs os ensaios de flexdo dos espécimes bicamada, explicados abaixo.

Seguiu-se o0 mesmo protocolo de limpeza e de metalizacdo das amostras.

4.6 Aplicacdo Da Porcelana De Cobertura

Foi utilizada a porcelana de baixa temperatura de fusdo do sistema IPS e.max
Ceram (lvoclar Vivadent Ltda, Barueri, SP, Brasil), que consiste em uma
vitroceramica com nanocristais de fluorapatita em uma matriz vitrea. A porcelana foi
aplicada, de acordo com o recomendado pelo fabricante, sobre as barras de zircénia
a fim de compor corpos bicamadas de 2,4 mm de espessura.** Nos grupos
desgastados, a porcelana foi aplicada na superficie que recebeu o desgaste.
Inicialmente, as barras foram limpas com banho de agua em ultrassom e secas com
papel absorvente. Para a aplicacdo da porcelana utilizou-se um pincel fino de pelo
de Marta n° 3 (Kolinsky, Kota, Cotia, SP, Brasil), e para o processo de queima
utilizou-se o forno Programat P310 (Ivoclar Vivadent Ltda, Barueri, SP, Brasil). A
aplicacao foi conduzida em cinco etapas:

- liner (IPS e.max Zirliner + IPS Zirliner Build-Up Liquid allround);
- wash (IPS e.max Ceram Dentin A4 + IPS Build-UP Liquid allround);



47

- primeira camada de dentina (IPS e.max Ceram Dentin A4 + IPS Build-UP
Liquid allround);

- segunda camada de dentina (mesma porcelana da primeira camada) e

- glaze (Glaze paste).
Para todas as etapas seguiram-se queimas de acordo com 0s parametros

recomendados pelo fabricante (Tabela 2).

Tabela 2 — Parametros de temperatura e tempo utilizados para a aplicacdo do
sistema IPS e.max Ceram.

Material Ti ts q Tt tp Tvl Tv2 Ta
(°C)  (min) (*C/min) ~ (*C)  (min)  (°C) ((c)  (°0)
Zirliner 403 4 40 960 1 450 959 -
Wash 403 4 40 750 1 450 749 -
Dentin 403 4 40 750 1 450 749 -
Glaze 403 6 60 725 1 450 724 450

Ti — temperatura inicial; ts — tempo de secagem; q — taxa de aquecimento; Tf — temperatura final; tp — tempo de
permanéncia; Tvl — temperatura de inicio do vacuo; Tv2 — temperatura final de vacuo; Ta — temperatura de
abertura do forno.

Fonte: Elaboracédo prépria

Primeiramente foi aplicada uma camada (~0,1 mm de espessura) de uma
porcelana fluida chamada de liner (Figura 2A), segundo proposta pelo fabricante
como um agente de melhora da adesao entre a zirconia e a porcelana de cobertura.
Apds esse agente de unido, aplicou-se uma camada de porcelana convencional
fluida chamada de wash (Figura 2B), essa camada é constituida pela mesma
porcelana utilizada para a estratificacdo, porém em uma consisténcia mais fluida
para ter melhor adeséo ao liner, adequando a superficie para a aplicacdo da camada

de Dentina.
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Figura 2 — A) Aplicagéo do Zirliner. B) Aplicagéo do Wash.

Fonte: Elaboracédo prépria

A aplicacdo das camadas de dentina (IPS e.max Ceram Dentin A4) foi
realizada com o auxilio de uma matriz de silicone de laboratorio (Figura 3A)
(Zetalabor, Zhermack, Badia Polesine, Rovigo, Italia). A primeira queima foi realizada
utilizando-se a matriz e a segunda queima (Figura 3B) foi realizada sem a matriz
para correcdes de imperfeicdes e para a confeccdo de protuberancias laterais para
posterior regularizacdo. As massas ceramicas foram preparadas por meio da mistura
do p6é com os Build-Up Liquids e aplicadas com o pincel. Lencos absorventes foram

utilizados para remocgéo do excesso de agua.

Figura 3 — A) Matriz de silicone utilizada. B) Aplicacédo da
segunda camada de dentina.

Fonte: Elaboracgéo prépria
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Ap6s a queima das camadas de dentina 0s espécimes receberam
acabamento a fim de deixar as superficies paralelas. Na superficie da porcelana
utilizou-se uma retifica (Figura 4) com rebolo granulacdo fina Gr. 140/170 Mesh
(Dinser ferramentas diamantadas Ltda, Sacoma, S&o Paulo, Brasil). Nas laterais dos
espécimes utilizou-se fresa diamantada PM (Edenta, Labordental, Hauptstrasse,

Suica) seguido de pontas de borracha (126c¢, Edenta, Labordental, S&o Paulo,
Brasil).

Figura 4 — A) Retifica utilizada para a planificagdo da porcelana. B) Vista
ampliada do rebolo e das amostras montadas em dispositivo para
a planificagdo da superficie.

Fonte: Elaboracgé&o prépria

Apos a paralelizagcéo das superficies, foi realizado o glazeamento por meio da
aplicacao de Glaze (Figura 5) em consisténcia de pasta (Glaze paste),

Figura 5 — Aplicagéo do Glaze na amostra

Fonte: Elaboracéao prépria
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As dimensbes finais das amostras apdés a aplicagdo da porcelana de
cobertura foram de 20,0 mm x 4,0 mm x 2,4 mm (com margem de erro de +0,1mm
para cada dimenséo), obtendo-se proporcéo zircOnia/porcelana de cobertura de 1:1
4499 (Figura 6).

Figura 6 — Espécime bicamada zircbnia/porcelana de
cobertura (20,0 x 4,0 x 2,4 mm) com
proporgao de 1:1.

Fonte: Elaboracédo prépria

ApGs a aplicacdo da porcelana foi feito um entalhe na superficie da mesma de
0,7 mm de profundidade (Figura 7) para iniciar a fratura. O entalhe foi feito com
disco diamantado (0,1 x 22 mm) dupla face 7020 KG (KG Sorensen, Cotia, S&o
Paulo, Brasil) no centro do espécime, em profundidade padronizada com auxilio de
um relégio comparador acoplado ao dispositivo padronizador de desgaste. A
verificacdo da profundidade foi realizada em microscopio 6ptico Leica (Leica Leica
Microsystems, Wetzar, Alemanha) com programa de andalise de imagem Leica

Application Suite EZ (Leica Microsystems Ltd., Heerbrugg, Suica).
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Figura 7 — Em (A) dispositivo e disco utilizados para a confec¢do do
entalhe, em (B) entalhe realizado na superficie da porcelana
de cobertura e em (C) verificagéo da profundidade do entalhe
(0,7 mm) em microscopio oOptico.

Fonte: Elaboracédo prépria

4.7 Taxa De Liberacdo De Energia Elastica Armazenada (G)

O parametro G correspondente ao trabalho de fratura foi utilizado para avaliar
a resisténcia a fratura da unido entre a porcelana de cobertura e a zircbnia. Para seu
calculo utilizaram-se valores obtidos por meio da flexdo em quatro pontos dos
espécimes (n=13). O teste de flexdo em quatro pontos foi realizado com a face da
porcelana entalhada em tracdo, com o auxilio de um dispositivo acoplado a maquina
de ensaios mecéanicos (EMIC DL2000, Equipamentos e Sistemas de Ensaio Ltda.,
Sédo José dos Pinhais, Brasil) com célula de carga de 5 kN e velocidade de 0,1
mm/min*. Em relac&o ao dispositivo utilizado, os spans externos tinham distancia de
16 mm e os internos de 8 mm, seguindo-se a ISO 68723,

Para o célculo da taxa de liberacdo de energia elastica armazenada (G) foi

utilizada a equacéo proposta por Charalambides et al.**;

_n P -vi))

G E, b2 h3
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Sendo P = valor da carga no momento da propagacao da trinca pela interface
zirconia/porcelana de cobertura, obtido no ensaio de flexdo em quatro pontos. Cada
espécime gerou um grafico e nesse grafico pode-se observar um patamar
correspondente a forca no momento da fratura na interface, em Newtons.

[ = distancia entre os apoios cilindricos interior e exterior do mesmo lado, no
dispositivo de aplicacdo da carga em flexdo 4-pontos. No presente caso, [ = 4 mm.

E, = médulo de Young da zircénia, E; = 200 GPa*.

1, = coeficiente de Poisson da zirconia, v, = 0,32%.

b = espessura total da amostra bicamada.

h = largura total da amostra.

n = parametro adimensional calculado por:

3 1 A
n (E) l(h1|h)3 - (hz[h)3 + A (hy|h)® + 3 A (h;hy|h2)/ (h2|h+ A (h1|h))

Sendo h; e h, as espessuras da zirconia e da porcelana de cobertura,
respectivamente; A foi calculado da seguinte forma:
1- V%) Eq
A= ——
(1-vi)E,;
Sendo E, e 1, os médulos de Young (70 GPa)* e o coeficiente de Poisson,

respectivamente, da porcelana de cobertura (0,27)*.

4.8 Analise Dos Resultados

Os dados de DRX foram utilizados para a determinacdo quantitativa das
propor¢cdes das fases pelo método de Rietveld, e os de MEV e perfildbmetria
explorados descritivamente. Os valores de Ra, P e G tiveram a normalidade
conferida pelo teste de Shapiro-Wilk (a=0,05) e posteriormente analisados por meio
de Anova dois fatores seguido do pds teste de Tukey (a=0,05). O software utilizado

para os célculos estatisticos foi o BioEstat 5.0.
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5 RESULTADO

5.1 Difracdo De Raios X

A Figura 8 apresenta os difratogramas referentes as analises por DRX dos
grupos. A quantificacdo das fases apos refinamento pelo método de Rietveld esta
apresentada na Tabela 3.

Figura 8 — Difratogramas de raios X e fases encontradas na superficie dos
grupos experimentais.

m  Zircbnia Tetragonal
Y ZirconiaCubica

¢ Zirconia Monoclinica

=
:v)/ ; -] -]
2 L U 5 N _c
g N Vs . I\ Moo — 900
= 1 Ny M Mo — 1000
= j D1000
~“ A A — D900
—.—JL_J& A e A P - D

Fonte: Elaboracédo prépria

Tabela 3 — Fracdo volumétrica (vol%) das fases monoclinica (m),
tetragonal (t) e cubica (c) da Y-TZP, apos diferentes
tratamentos.

Grupos

Tratamentos Controle (C) Desgastado (D)

t m c t m c
Sem tratamento 85,9 1,2 12,9 66,1 2,6 31,3
900°C/60min 82,3 0,0 17,7 858 0,0 14,2
1000°C/30min 825 0,0 175 885 0,0 11,5

Fonte: Elaboracéo prépria
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A partir dos resultados de DRX, observa-se que o desgaste aumentou a
guantidade de fase monoclinica e cubica na superficie dos espécimes.

Com a realizacéo dos tratamentos térmicos (900 °C e 60 min, e 1000 °C e 30
min), houve reversao total da fase monoclinica em ambos o0s grupos (controles e
desgastados) e houve reversdo da fase cubica transformada no desgaste, voltando

a quantidade proxima do controle.

5.2 Rugosidade Média (Ra)

A Tabela 4 apresenta os valores de Ra para todos 0s grupos experimentais

Tabela 4 — Rugosidade média (Ra, um) e desvios padrao dos grupos

experimentais.

Grupos
Tratamentos
Controle (C) Desgastado (D)
Sem tratamento 0,17 + 0,042 1,16 + 0,24°°
900 °C / 60 min 0,18 + 0,03 1,07 + 0,08"°
1000 °C / 30 min 0,18 + 0,03 1,01 +0,11*°

Letras sobrescritas mindsculas diferentes indicam diferenca estatistica entre
colunas. Letras sobrescritas mailsculas diferentes indicam diferenca estatistica
entre linhas.

Fonte: Elaboracéo prépria

ApOs o teste estatistico, observa-se que em relacdo aos tratamentos néo

houve diferenca estatistica (p>0,05), porém houve entre os grupos (C e D, p<0,05).

5.3 Perfilometria Optica

Os resultados de perfilometria Optica séo apresentados na Figura 9.
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Figura 9 — Perfilometria Gptica dos grupos experimentais.

35 um
0um

C900 D900

9.2 um
0,0 uym

Fonte: Elaboragé&o prépria

As imagens de perfilometria Optica mostram o aumento da rugosidade
superficial nos grupos desgastados. Entre os diferentes tratamentos térmicos néo
foram visualizadas diferencas importantes.

5.4 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV)

As micrografias dos espécimes para caracterizacdo superficial antes da
aplicacéo da porcelana estdo apresentadas na Figura 10.



56

Figura 10 - Microestrutura superficial dos grupos experimentais. A barra
corresponde a 5 ym.

Fonte: Elaboracao prépria

Pode-se observar que nos grupos sem o desgaste a microestrutura da
superficie se apresentou integra, com graos regulares, sem alteracdes visiveis, e
com contornos e formatos preservados. Com a realiza¢do do desgaste aumentou a
irregularidade superficial dos espécimes. Consegue-se observar a presenca de
ranhuras longitudinais no sentido do desgaste, deformacdes plasticas, estruturas
semelhantes a escamas e trincas superficiais.

Apés o tratamento térmico, ndo houve alteracdo nos grupos C900 e C1000.
Para os grupos desgastados, o tratamento promoveu mudancgas sutis, deixando as
lascas e arestas um pouco menos evidenciadas, e com cantos mais arredondados.

As Figuras 11 e 12 mostram as imagens da superficie de fratura ao longo da
interface, apés ensaios de flexdo 4-pontos dos espécimes bicamadas.
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Figura 11 — Superficie de fratura dos grupos experimentais apds o teste de
flexdo em quatro pontos. Os grupos estdo especificados a
esquerda e o tamanho correspondente das barras acima das
micrografias. O * corresponde a porcelana e o # a zirconia.

500 pm

C900

C1000

D900

D1000

Fonte: Elaboracéo prépria
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Figura 12 — Superficie de fratura dos grupos experimentais apds o
teste de flexdo em quatro pontos em BSE
(Backscattered Electrons). As barras correspondem a
500 um. As regides claras sao zirconia e as regidoes
escuras séo porcelana.

Fonte: Elaboracgé&o prépria

Pbde-se observar nas superficies de fratura de corpos de prova dos
diferentes grupos, a olho nu, que aparentemente a superficie da zircénia nédo retinha
uma quantidade apreciavel de porcelana de cobertura, mas através das analises por
MEV (Figuras 11 e 12) foi possivel verificar grandes quantidades de porcelana (*)
aderida a zirconia (#). Isso indica que a fratura percorreu grande parte do caminho
através da porcelana de cobertura, rente a interface.
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5.5 Taxa De Liberacdo De Energia Elastica Armazenada (G)

Uma andlise por MEV foi realizada para verificar o caminho da trinca na

fratura. O resultado é mostrado nas imagens da Figura 13.

Figura 13 — Imagens da trinca na extremidade do entalhe (setas
indicativas) confirmando que a trinca iniciou na
extremidade do entalhe e propagou pela interface
zircdnia/porcelana, nos ensaios de flexdo 4 pontos,
para o calculo de G.

Fonte: Elaboracgé&o prépria

As imagens da Figura 13 foram obtidas em um corpo de prova submetido ao
ensaio de flexdo em quatro pontos, interrompido imediatamente apds o0 surgimento
do patamar na carga aplicada associado a propagacao da trinca pela interface. As
imagens confirmam que a trinca (setas) iniciou na extremidade do entalhe e
propagou-se pela interface porcelana/zirconia.

O calculo da taxa de liberacdo de energia elastica armazenada (G) foi
efetuado a partir da carga (P) dos patamares observados no teste de flexdo em
quatro pontos, associado a propagacao da trinca pela interface. Para cada espécime
obteve-se um gréfico e um patamar. Um exemplo da curva registrada em gréfico
para a obtencdo do valor de P encontra-se na Figura 14. Os valores obtidos das
regides de carga constante (P) estdo expressos na Tabela 5 e os valores de G na
Tabela 6. Os corpos de prova que nao apresentaram a regiao de carga constante (P)
bem visivel foram descartados do estudo, apds os descartes chegou-se em 13

corpos de prova de cada grupo que foram utilizados para os célculos.
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Figura 14 — Exemplo de grafico da for¢a vs. deslocamento obtido a
partir dos testes de flexdo em quatro pontos. A seta
aponta para o patamar de carga constante (P)
associado a fratura na interface.

Forca (N)

T T T T T T T T 1
-0.01 0.01 0.03 0.05 0.07 0.09 0.11 0.13 0.15

Deslocamento (mm)

Fonte: Elaboracéo prépria

Tabela 5 — Médias dos patamares de carga constante, P, em Newtons, e
desvios padréo dos grupos experimentais.

Grupos
Tratamentos
Controle (C) Desgastado (D)
Sem tratamento 51,4+ 10,9 55,8+ 3,7
900 °C /60 min 48,6 + 8,7 55,0+ 7,3
1000 °C /30 min 52,2+7,5 46,0 £ 8,5

A falta de letras indica semelhanca estatistica.
Fonte: Elaboracao prépria

Apés a realizacdo do teste estatistico para P observou-se ndo houve

diferenca estatistica entre os grupos (p=0,42) nem entre os tratamentos (p=0,15).



Tabela 6 — Médias de G (J/m?) e desvios padréo dos grupos experimentais.

Grupos
Tratamentos
Controle (C) Desgastado (D)
Sem tratamento 6,8+2,1 83+2,0
900 °C /60 min 6,6+1,4 80+27
1000 °C /30 min 76+1,3 57+1,7

A falta de letras indica nenhuma diferenca estatistica.

Fonte: Elaboracéo prépria
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Os valores de G seguiram 0 mesmo comportamento de P, ou seja, verificou-se

que ndo houve diferenca estatistica entre os grupos (p=0,52) nem entre 0s

tratamentos (p=0,29).
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6 DISCUSSAO

As proteses com infraestrutura de zircénia sdo ainda muito utilizadas. Mesmo
sendo fabricadas pelo sistema CAD/CAM, os ajustes de infraestruturas por desgaste
ainda sdo frequentes'®®*. Saber os danos que esses ajustes podem provocar no
material e conhecer estratégias que revertam esse dano sem prejudicar a adeséo da
porcelana de cobertura é de extrema importancia para aumentar a longevidade da
prétese.

Este estudo teve como objetivo avaliar a microestrutura e a rugosidade média
da superficie de uma zircbnia (Y-TZP) apds desgaste e tratamento térmico
regenerativo, e avaliar o efeito desses tratamentos na unido do conjunto
zirconia/porcelana de cobertura. A hipétese nula de que ndo ha diferenca entre os
fatores analisados em funcéo dos diferentes tratamentos térmicos realizados néo foi
suportada, uma vez que foram observadas diferencas para algumas propriedades
avaliadas.

O desgaste pode exercer influéncia sobre a transformacdo de fases na
zirconia'®> 17192029 @ fatores associados como granulacéo, calor gerado, tempo de
desgaste, pressdo exercida, eficiéncia da ferramenta de corte estdo associados a
transformacédo da fase tetragonal para monoclinica (t>m)**1®*2° A partir dos
ensaios de DRX, observou-se (Figura 8 e Tabela 3) que o desgaste aumentou a
quantidade de fase monoclinica na superficie dos espécimes, assim como
observado na literatura®*-17:20:3031,

A transformacdo da fase tetragonal para a monoclinica (t->m) ocorre
juntamente a um processo de tenacificacdo onde graos tetragonais modificam sua
geometria espacial, aumentando seu tamanho e tornam-se monoclinicos,
geralmente devido ao alivio da compressdo microestrutural gerado durante o

16,17,30

procedimento de desgaste, jateamento e/ou tratamento quimico Essa

transformacdo pode aumentar a resisténcia a flexdo do material®®344

, porém pode
causar perda da capacidade do material de impedir a propagacao de trincas em seu
interior®®3!, favorecer a degradacéo em longo prazo, além de comprometer a ades&o
da porcelana de cobertura'**"2327,

No grupo desgastado (D) também se observou um aumento da fase cubica.

Essa fase cubica pode ser uma zirconia tetragonal parcialmente transformada
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chamada de romboédrica®®. A resolucdo do DRX utilizado pode n&o ter sido o
suficiente para a diferenciacdo entre essas fases. Essa fase também foi identificada
por Denry e Kelly®® em 2006 ap6s realizacdo de desgaste. Segundo os autores, a
fase romboédrica pode ser classificada como uma fase tetragonal deformada e sua
formacao esta intimamente associada ao estresse mecanico. Além disso, Kim et al.>*
mostraram que o envelhecimento em baixas temperaturas da 3Y-TZP também
causou transformacdo de t-ZrO, para r-ZrO, além da formacdo de m-ZrO,. Uma
zirconia com quantidade menores das fases monoclinica e romboédrica é mais

21015 & além

interessante, pois tente a sofrer menos degradacdo em longo prazo
disso a manutencdo da quantidade de fase tetragonal mantem sua capacidade de
impedir a propagacdo de trincas em seu interior, deixando-a mais resistente
mecanicamente®**°,

Com a realizacdo dos tratamentos térmicos (900 °C / 60 min e 1000 °C / 30
min) houve reversdo total da fase monoclinica para a tetragonal em ambos o0s
grupos. Dos trabalhos que verificaram a reversao de fase apds tratamento térmico,
podemos observar que esse comportamento também ocorreu, sendo que a maioria
deles observou uma reversdo total ou préxima a zero de fase monoclinica. 34343
Além disso, a fase romboédrica também se estabilizou em fase tetragonal, assim
como observado por Denry e Kelly™> em 2006, mantendo o material com sua
conformacdao cristalografica semelhante & anterior ao desgaste.

O desgaste também foi capaz de aumentar a rugosidade da zircOnia (Tabela

4), aumento este também observado na literatura*16:20:33:3°

, porém nenhum dos
trabalhos que avaliou o tratamento térmico ap0s desgaste avaliou seu efeito sobre a
rugosidade superficial. No presente trabalho ndo se observou nenhuma diferenca
estatistica nos valores de Ra oriunda do tratamento térmico. Tanto para oS grupos
controle quanto para os grupos desgastados, o tratamento térmico néo foi capaz de
influenciar a rugosidade com significancia estatistica. Pode-se observar nos grupos
desgastados uma pequena diminuicdo em Ra de 1,16 um para 1,01 pm apds o
tratamento térmico, porém esta alteracao nao foi estatisticamente significante.

Essas alteracdes foram corroboradas pelas imagens de perfilometria 6ptica
(Figura 9) e pelas imagens feitas em MEV (Figura 10). Pode-se observar que nos

grupos sem o desgaste a superficie estava integra, com os contornos de graos
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preservados e sem nenhuma alteracdo no formato dos graos. Com a realizagao do
desgaste, houve aumento da irregularidade superficial dos corpos de prova.
Consegue-se ver a presenca de ranhuras longitudinais no sentido do desgaste,
deformacdes plésticas, estruturas semelhantes a escamas e trincas superficiais,
dados semelhantes aos presentes na literatura'?434323

Apos o tratamento térmico, ndo houve nenhuma alteracéo nos grupos C900 e
C1000. Para os grupos desgastados, o tratamento promoveu mudancgas sutis,
deixando as lascas um pouco menos evidenciadas com arredondamentos dos
cantos vivos dessas lascas. Isso ocorreu porque o tratamento térmico forneceu
energia para difusdo atémica para arredondamento de arestas, para a diminuicdo da
energia de superficie. Essas mudancas sutis também foram observadas na

literatura?®’3432:36

Pode-se inferir que a pequena diferenca detectada pelo
rugosimetro em relacdo aos valores de Ra sdo oriundas dessas pequenas
alteracdes, notadas nas micrografias.

Para a avaliacao da interface de unido, optou-se pelo uso do método proposto
por Charalambides et al.** (1989), desenvolvido para avaliacdo da interface de
corpos bicamada por meio do calculo da taxa de liberacdo de energia elastica
armazenada (G) na forma de energia de superficie, pela propagacdo de trinca
através da interface. Acredita-se que esse método é mais preciso por ter a
capacidade de avaliar a fratura exatamente ao longo da interface entre os
materiais***°. Taxas altas indicam uma maior unido da interface, j& que é necessario
mais energia por unidade de superficie de trinca para causar a fratura.

Pode-se observar que a taxa de liberacdo de energia ndo se alterou nos
grupos experimentais (com desgaste e com tratamentos térmicos regenerativos,
Tabela 6), indicando que tais procedimentos nao influenciam a interface
zirconia/porcelana de cobertura no sentido de aumentar a resisténcia adesiva.
Numericamente, observou-se uma diferenca entre os trabalhos de fratura médios do
controle (6,8 J/m?) e do grupo desgastado (8,3 J/m?). Embora essa diferenca nédo
tenha sido estatisticamente significante, pode-se sugerir que essa pequena
alteracdo de energia seja devida as alteragbes superficiais de rugosidade e
conformacao provocadas pelo desgaste. No presente trabalho, o tipo de desgaste

utilizado néo foi suficiente para melhorar a adeséao, diferentemente do observado por
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Qeblawi et al.?®

(2010), que notaram melhora de adesdo apods realizacdo de
desgaste superficial. Os autores ndo avaliaram o padrdo de rugosidade nem as
alteracdes morfolégicas provocadas pelo desgaste, provavelmente foi diferente do

7

presente estudo. Esta informagdo ainda €& controversa na literatura, como

demonstrado por Lundberg et al.**

(2017), que por meio de uma revisao de literatura
mostraram que o0 desgaste nao exerce melhora na interface adesiva, mas o
jateamento seria um método mais eficiente para essa finalidade, por ter uma
modificacéo superficial e em rugosidade maior. Segundo os autores®!, o desgaste
pode ser realizado com diferentes metodologias, granulometria, for¢ca, o que pode
fornecer resultados diferentes na adeséo.

Em relacdo ao tratamento térmico em si, também néo foi observada alteracéo
estatisticamente significante. Numericamente, o trabalho de fratura médio do grupo
que recebeu o tratamento térmico a 1000 °C por 30 min (5,7 J/m?) foi menor do que
o do grupo que recebeu o tratamento a 900 °C por 30 min (8,0 J/m?). Este menor
valor numérico pode ser oriundo das modificacdes observadas nas imagens de MEV
(D1000), como por exemplo o arredondamento dos cantos vivos dos defeitos
superficiais. Vale lembrar que nenhuma dessas alteracdes foi estatisticamente
significante

Os valores de G obtidos no presente estudo foram semelhantes aos obtidos
no estudo de Gostemeyer et al.*® (2012) e Wang et al.** (2014), que também
estudaram a unido da interface entre zirconia e porcelana. Tais valores para a
interface zirconia/porcelana sdo menores do que para juncdes metaloceramicas®.
Suansuwan et al.*® (1999) obtiveram valores préximos a 72,7 J/m? para as amostras
de porcelana com infraestrutura de ouro, 58,5 J/m? para as com infraestrutura de
paladio, 39,4 J/m? para as com ligas de niquel-cromo e 16,6 J/m? para as de titanio.

Yamada et al.*®

(2004), que estudaram um tratamento a base de ouro para aumento
de energia de interface em espécimes de titanio/porcelana, obtiveram valores
préximos a 80 J/m?. Estes valores, mesmo sem nenhum tratamento, sdo maiores
gue os obtidos para a zirconia, por isso a chance de delaminacéo nas proteses com
infraestrutura de zircbnia € mais alta. Esses valores maiores para proteses

metaloceramicas podem ser explicados pela ligacdo quimica existente entre as
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porcelanas e o nlcleo metélico®, o que ndo é visto nas infraestruturas de zirconia,
assim como observado por Vidotti e colaboradores em 20174,
Varios trabalhos e métodos vém sendo realizados, buscando-se a diminuicéao

de falhas da interface zircoénia/porcelana®’

, com resultados satisfatorios para a
realizacdo de jateamento® e aplicacéo de laser** na superficie de zirconia antes da
aplicacao da porcelana. Mais recentemente, um método de ultrassom foi testado por
Bastos*® e colaboradores (2020), porém nao obtiveram aumento da adesdo. Para a
avaliacédo da interface, o método de determinacéo do trabalho de fratura foi realizado
de forma criteriosa no presente estudo, tendo-se o cuidado para que 0S cOrpos
estivessem com as superficies paralelas (Figura 6), que os entalhes fossem feitos da
forma mais padronizada possivel (Figura 7) e que a trinca estivesse saindo da
extremidade do entalhe e propagado ao longo da interface (Figura 13). Podem-se
obter resultados confiaveis em relacdo ao trabalho de fratura da interface
zirconia/porcelana, com grande exatiddo, porém € um teste com grande
complexibilidade em sua realizacdo e varios pilotos e calibrac6es foram realizados
para sua correta execucao.

Analisando-se os espécimes apdés a fratura (Figuras 11 e 12), corroboraram-
se os dados do trabalho de fratura, pois ap6s a fratura, mesmo a porcelana
aparentemente ter se soltado por completo da zircbnia, ao serem analisadas as
imagens, observou-se uma grande quantidade de porcelana e liner aderidos na
zirconia. De forma geral, quando as microestruturas sao observadas com contraste
composicional, através de elétrons retroespalhados (backscattered electrons — BSE)
no MEV, notou-se uma semelhanca entre todos 0s grupos, ou seja, nenhum grupo
apresentou mais ou menos areas sem porcelana que outro.

Apesar das limitacbes do estudo, como 0s espécimes nao possuirem o
formato de coroas, e cargas estaticas ndo produzirem valores de longo prazo,
resultados conclusivos foram obtidos sobre o desgaste e o tratamento térmico.
Portanto, o tratamento térmico pds-desgaste pode ser realizado nos dois protocolos
avaliados sem prejudicar a adesdo da porcelana de cobertura e melhorando a
recuperacdo da fase tetragonal da zircbnia, o que € benéfico para a longevidade do
material. Em geral, estudos com corpos de prova em formato de coroas e estudos

clinicos ainda precisam ser realizados para a avaliacdo das propriedades avaliadas.



67

Quando se faz um desgaste em uma infraestrutura de zircGnia, recomenda-se
a realizacdo de um tratamento térmico previamente a aplicacdo da porcelana de
cobertura, para recuperar a capacidade tenacificadora do material, sem que se
prejudique a unido da interface zircOnia/porcelana de cobertura o que em longo

prazo sugere ser uma abordagem segura na diminuigdo de eventos de fratura.
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7 CONCLUSAO

Considerando os dados obtidos e as limitacbes do estudo, € possivel concluir

que:

1. O desgaste aumentou a quantidade de fase monoclinica na superficie da
zircbnia e os tratamentos térmicos regenerativos foram capazes de reverter
essa transformacgéao para a fase tetragonal,

2. O desgaste aumentou a rugosidade superficial da zircbnia e os tratamentos
térmicos ndo exerceram nenhuma influéncia sobre esta propriedade;

3. O desgaste promoveu riscos superficiais, deformacdes plasticas e
microtrincas e 0s tratamentos térmicos tiveram uma influéncia sutil no
arredondamento das superficies, principalmente o de 1000 °C por 30 min;

4. O trabalho de fratura na interface zircénia/porcelana de cobertura ndo sofreu

influéncia apos os desgastes e tratamentos térmicos regenerativos.
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