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Toyama DY. Efeito da bioinspiragdo e infiltragdo de zirconia por silica nas
propriedades mecanicas de bicamadas ceramicas [dissertacdo]. Sdo José dos
Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia, 2017.

RESUMO

Neste trabalho avaliou-se o comportamento mecanico e a homogeneidade
estrutural de bilaminados ceramicos com configuracdo convencional
(compressdao da zirconia) e bioinspirada (tragdo da zirconia) com e sem
infiltragdo de silica. Além disso, determinou-se a distribuicdo de tensdes
utilizando a analise de elementos finitos, e avaliou-se o modo de falha e o
mecanismo de adesdo da interface porcelana/zirconia. Amostras bilaminadas
foram confeccionadas com Y-TZP e ceramica injetavel e divididos em 4 grupos
(n=30): zirconia sob compressdo (T), zirconia infiltrada sob compressdo (1),
zircoOnia sob tragdo (B) e zirconia infiltrada sob tragdo (BI); para teste da
resisténcia a flexdo biaxial. A infiltragdo por silica ocorreu pelo método sol-gel.
Os dados (MPa) do ensaio mecanico foram avaliados com andlise de Weibull
(IC 95 %). Analise de elementos finitos utilizou o critério de tensdo maxima
principal para avaliar a distribuicdo de tensdes nos modelos e seus resultados
foram apresentados em forma de figuras e graficos da tensdo méxima principal
(TMP). A camada de infiltracdo foi caracterizada usando DRX e microscopia
(MEV, MEV-FEG e EDS). O comportamento da interface foi analisado usando
resisténcia ao risco ¢ dureza. O grupo mais homogéneo estruturalmente foi o BI
(m= 9,59). A concentragdo de tensdo na ceramica feldspatica foi menor nos
grupos bioinspirados. Houve formacao de silicato de zirconia na superficie dos
discos de zirconia infiltrados e preenchimento de defeitos superficiais e internos.
A zirconia tradicional teve desempenho melhor do que a zirconia infiltrada no
teste de resisténcia ao risco. A endentacdo interfacial mostrou que o elo mais
fraco do conjunto ¢ a ceramica feldspatica. Conclui-se que para melhorar o
desempenho de bilaminados ¢ preciso melhorar o material de recobrimento e
nao a adesdo entre os materiais.

Palavras-chave: Ceramica. Infiltragdo. Silica gel. Dureza. Raios X.



Toyama DY. The effect of bioinspiration and zirconia infiltration with silica on
mechanical properties of bilayered ceramics [dissertation]. Sdo José dos
Campos (SP): Sao Paulo State University (Unesp), Institute of Science and
Technology; 2017.

ABSTRACT

This study analyzed the mechanical behavior of bilayers using conventional
arrangement (leucite ceramic under traction) and a bioinspired arrangement
(zirconia under traction) with or without sol-gel silica infiltration, analyze stress
distribution using FEA, characterize infiltration layer and observe interfacial
behavior. 120 bilayered specimens were produced for biaxial flexural strength
testing using Y-TZP and pressed ceramic and divided into 4 groups (n=30):
zirconia under compression (T), infiltrated zirconia under compression (1),
zirconia under traction (B) and infiltrated zirconia under traction (Bl). The
zirconia was infiltrated using sol-gel method. The results for the biaxial flexural
strength (MPa) were analyzed using Weibull analysis (CI 95 %). Stress
distribution within the models were examined using maximum principal stress
and the results were presented as graphs and figures. The infiltration layer was
characterized using XRD and microscopy (SEM, FEG-SEM and EDS). The
interfacial behavior was analyzed using scratch test and micro-hardness
indentation. The BI group was the most reliable (m=9.59). The stress
distribution in the feldspar ceramic was better for the bioinspired groups. The
infiltrated zirconia discs presented zirconia silicate formation on the surface
and plugged internal flaws. The traditional zirconia had a better scratch
performance compared to the infiltrated zirconia. The interfacial indentation
showed that the weakest link of the set is the feldspar ceramic. To improve the
performance of bilayers, a better coverage material is needed rather than an
improvement in adhesion.

Keywords: Ceramics. Infiltration. Silica gel. X-Rays.
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1 INTRODUCAO

As ceramicas vém sendo utilizadas na odontologia devido as suas
propriedades estéticas e mecanicas favordveis, tais como altos valores de
resisténcia mecanica, tenacidade a fratura e dureza; assim como, resisténcia ao
desgaste e bom comportamento a friccdo (Della Bona, 2009). As coroas livres
de metal sdo produzidas frequentemente a partir de uma infraestrutura de
zirconia e uma ceramica de cobertura (vitrea) ou monoliticas (zirconia,
dissilicato de litio ou feldspatica).

A zircOnia apresenta alta biocompatibilidade e excelentes propriedades
mecanicas (Piconi, Maccauro, 1999). Além disso, a zircOnia possui um
mecanismo de tenacificagdo que ocorre através da transformagdo de fase
tetragonal para monoclinica. No entanto, apesar de ser um material com boa
estabilidade quimica e dimensional, ela ndo possui boa translucidez como as
ceramicas de cobertura porque se trata de uma ceramica policristalina com alta
densificag¢do (Della Bona, 2009), o que a torna opaca. Assim, a zirconia precisa
ser recoberta devido a sua propriedade estética desfavoravel quando comparada
com outras ceramicas, mesmo que as ceramicas de recobrimento possuam
propriedades mecanicas inferiores a da zirconia. Inclusive, os baixos valores de
resisténcia e tenacidade a fratura das porcelanas combinadas com as tensoes
residuais térmicas induzidas pela diferenga dos coeficientes de expansdo
térmica, fazem com que ceramica de cobertura seja mais suscetivel a
lascamentos e fraturas sob fadiga (Swain, 2009; Tholey et al., 2011). Em coroas
livres de metal estes problemas se agravam quanto mais espessas forem as
camadas de ceramica de revestimento porque acumulam mais tensoes residuais

(Hsueh et al., 2006).
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Assim, o problema do lascamento da ceramica de cobertura continua
sendo uma preocupacdo em restauragdes estéticas, mesmo em copings
anatoOmicos. Para tentar solucionar o problema de lascamento e adesdo da
zirconia, Zhang e Kim (2009) utilizaram uma zirconia infiltrada por vidro para
melhorar a distribuicao de tensdes e afirmaram que as propriedades de adesdo ao
cimento melhoraram devido a presenca de vidro. O lascamento melhorou devido
a unido mais forte entre zirconia e porcelana. A interagdo da cerdmica de
revestimento com a camada de vidro funcionaria como uma camada graduada,
que diminuiria a mudanga brusca de temperatura e mddulos eléasticos entre as
camadas de zirconia e de porcelana de cobertura (Zhang et al., 2012). Essa
interface gradual entre dois materiais pode ser comparada com a juncao esmalte-
dentina (JED) (bioinspiracao) que resulta em uma distribuicao linear do moédulo
elastico (Cui, Sun, 2014). A resisténcia ao dano da ceramica pode ser melhorada
pela gradacdo do modulo elastico, pois o gradiente transfere a tensdo para dentro
do material ceramico ¢ diminui a intensidade de tensdo de tracdo, evitando
danos superficiais que poderiam levar a fratura. Os dentes apresentam grande
tolerancia ao dano e as fraturas porque se comportam como sistemas bioldgicos
com multiplas camadas, com arquitetura especifica e que seguem determinado
padrdo de orientacdo (Zhang, 2014). Assim, a bioinspiracdo também advém da
configuragdo dos tecidos dentarios, onde o esmalte que representa o material
mais rigido fica na parte externa e vai gradualmente se tornando menos rigido na
porcao interna, onde ha a JED e finalmente a dentina (parte interna).

Com isso este trabalho seguiu o desenho bioinspirado de multicamadas
do dente, invertendo a ordem das camadas de ceramicas para melhorar a
resisténcia do conjunto (zirconia sob tracdo e ceramica leucitica sob
compressao) e com essa alteracdo obtemos uma superficie interna acido sensivel

passivel de silanizagdo com uma melhor adesdo devido a superficie vitrea.
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Embora a dureza da zirconia, localizada na parte externa, seja superior a do
esmalte, estudos clinicos e laboratoriais tém mostrado que, ainda assim, ¢ menos
danosa ao esmalte antagonista que ceramicas vitreas (Jung et al., 2010;
Albashaireh et al., 2010; Mundhe et al., 2015). Portanto, o estudo analisou se a
bioinspiragdo afetariam as propriedades mecanicas dos espécimes infiltrados ou

ndo com silica.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Restauracoes ceramicas

Devido as propriedades do material ceramico, pesquisadores e
profissionais preferem as ceramicas de alto desempenho na hora de escolher um
material com o qual trabalhar. A coroa livre de metal ¢ uma op¢ao dentre as
restauracoes que utilizam as ceramicas. Pode ser composta por exemplo por
zircOnia revestida por uma ceramica de cobertura (vitrea) ou monoliticas, isto &,
composta de um Unico material (exemplo: zirconia ou dissilicato de litio) (Della
Bona, 2009).

Além das propriedades anteriormente citadas, ceramicas como a zirconia
tem alta biocompatibilidade, o que favorece seu uso ndao somente na
odontologia, mas também em outras aplicagdes biomédicas (Piconi, Maccauro,
1999). Della Bona (2009) comenta sobre o poder de tenacificacdo da zircOnia
como sendo uma vantagem, pois essa caracteristica ¢ a que eleva o valor de
tenacidade a fratura do material ao gerar uma transformacao de fase tetragonal
para monoclinica. Apesar de todas essas propriedades positivas, a zircOnia
possui translucidez baixa quando comparada com a das porcelanas, que

compromete a estética da restauragao.
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2.1.1 Coeficiente de expansio térmica e uniio entre zirconia e porcelana

As coroas livres de metal em zirconia, para obterem melhor aparéncia,
necessitam da cobertura de porcelana. Porém, as mesmas possuem tensoes
residuais térmicas advindas de espessas camadas de ceramica de revestimento,
diferencas de coeficientes de expansao térmica (CET) entre os materiais ¢ baixa
condutividade térmica da zirconia as quais acumulam estresse residual o qual
faz com que a restauracdo se torne mais susceptivel a trincas e lascamento
(Hsueh et al., 2006; Swain, 2009). Fischer et al. (2009) concluiram que a tensao
residual formada entre o conjunto, zirconia e ceramica de cobertura, contribuem
para a tendéncia a fratura na interface do conjunto.

Apesar disso, o mecanismo de adesdo entre zircOnia e ceramica
feldspatica, ainda ¢ objeto de estudo. Alguns autores acreditam que haja uma
zona de interdifusdo entre ceramica feldspatica e zirconia, formando uma
interfase entre esses materiais ¢ ndo somente uma interface. Isto pode ser
explicado através do uso da microscopia confocal Raman da interface entre
esses materiais ¢ do uso de analises feitas com técnicas de espectroscopia de
energia dispersiva de raio-X (EDS) no modo linear para andlise da camada de
transi¢do elementar como fez Durand et al. (2012).

Em outras pesquisas, se obteve conclusdes semelhantes sobre a
importancia do CET na adesdo e propagacdo de tensdes. Uma pesquisa
constatou que quanto maior a diferenga de CET, mais provavel a fratura
catastrofica entre a ceramica de cobertura e a de infraestrutura (Aboushelib et
al., 2008) e que a zirconia colorida e zirconia convencional tem forcas de adesao
diferentes. Swain (2009) concordam ao relatar que a baixa resisténcia e dureza

da porcelana combinados a tensdo residual térmica induzida pelo CET
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descasado ¢ baixa difusdao térmica da Y-TZP, fazem da camada vitrea uma
regido mais suscetivel aos danos causados por contatos deslizantes levando a um
indice elevado de trincas e fraturas nesse tipo de restauragdes. Uma diferenga
menor entre os CET pode aumentar significantemente a capacidade de carga das
restauracdes ceramicas, apesar do efeito do mddulo elastico sobre a resisténcia a
fratura ser secundario (logjo) quando comparado a resisténcia da ceramica (Ma
et al., 2013).

Por outro lado, com a analise estrutural e quimica, da interface entre
zirconia e porcelana, verificou-se tensoes residuais de tracdo formadas pela
diferenca de CET entre a zirconia e a ceramica de cobertura, através do micro-
Raman (Inokoshi et al., 2016) e ndo tensdes compressivas. Além disso, nao
foram encontradas evidencias suficientemente conclusivas que sugerissem a

interagdo entre as ceramicas (Inokoshi et al., 2016).

2.2 Evoluc¢ao da ceramica vitrea

As primeiras ceramicas odontologicas eram feitas majoritariamente a
base de feldspato, no entanto com o passar do tempo, o avanco dessas foi
inevitavel devido a coloragdo branca que ndo agradava estética- ¢
mecanicamente (Della Bona, 2009). Para que isso fosse possivel adicionaram-se
particulas cristalinas a matriz vitrea, a leucita e criou-se a ceramica feldspatica.
Essa possui um contetudo de 5 a 25 % de material cristalino (Denry et al., 1996).

Além disso, a resisténcia da ceramica feldspatica (um vidro) teve de ser
melhorada através da adicao de materiais que melhorassem essa caracteristica. A

leucita € um dos cristais utilizado nesse processo, assim tem-se ceramicas
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feldspaticas com maior conteitdo de leucita (35 % a 45 %), chamada de
ceramicas feldspaticas reforcadas por leucita (Shenoy, Shenoy, 2010).

No entanto, as ceramicas refor¢adas por leucita continuaram evoluindo,
porque além da forma pé/liquido (VM 9), criou-se a forma injetavel (PM 9) e
usinavel (Anusavice, 2013). Essas novas formas do material simplificaram o
trabalho laboratorial, assim como geraram maior homogeneidade estrutural
como consequéncia da menor quantidade de defeitos incorporados. Esse menor

numero de poros elevou a resisténcia a fratura das ceramicas reforcadas por

leucita (Shenoy, Shenoy, 2010).

2.2.1 Restauracoes ceramicas CAD/CAM

O avango da tecnologia CAD/CAM, na odontologia possibilitou
concomitantemente o avango das restauracoes em zircOnia, pois estas possuem
contracdo de sinterizacdo de 20% (Tinschert et al., 2000; Della Bona, 2009),
sendo elas monoliticas ou bilaminadas. CAD/CAM ¢ uma técnica de fresagem
de coroas a partir de desenhos de restauracoes feitas no computador. Por isso,
estudos utilizando zirconia e CAD/CAM sao frequentes. Schmitter et al., 2014,
estudaram coroas bilaminadas de zirconia e dissilicato de litio feitas em
CAD/CAM e unidas por fusdo (em forno) ou cimentacdo adesiva. A andlise de
elemento finitos mostrou que a regido de interface entre infraestrutura de
zircOnia e vitroceramica foi a que mais sofreu estresse devido ao acimulo de

tensoes (cores quentes) nessa regido (Figura 1).
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Figura 1 — Imagem da analise de elementos finitos mostrando acimulo de tensao
formado na interface entre dissilicato de litio e zirconia

IPS e.max CAD veneer connected to a zirconia frame via

glass fusion ceramics resin cement
(IPS e.max Crystall./Connect) (Multitink Implant)
Fum= 1440 N Fum=1218N
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Legenda: Fun—= carga aplicada representa a carga maxima média obtida no teste in vitro com e sem
envelhecimento em ambos 0s casos; o1, o1 . o= tensdes principais. As tensdes sdo apresentadas por
cores, quanto maior a concentragao de tensdo mais quentes as cores (escala de cores).

Fonte: Schmitter et al., 2014.
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As coroas fusionadas, portanto, tétm melhor desempenho do que as
coroas tratadas com acido e cimentadas, apesar de ambas as técnicas estarem
dentro do padrao de resisténcia a fratura clinicamente aceitavel (for¢a maxima

de 600 N em um dente) (Schmitter et al., 2014).
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Outro estudo semelhante ao supracitado, onde se utilizou a porcelana ao
invés do dissilicato de litio, obteve resultados parecidos de resisténcia a fratura,
pois a aplicagdo manual do material (VM9), fusdo por injecao (PM 9) obtiveram
desempenho superior a das cimentadas sobre a infraestrutura em zircOnia.
Porém, o desempenho do material injetado foi inferior ao do material aplicado
manualmente (Kanat-Ertiirk et al., 2014).

Schmitter e colaboradores (2012), estudaram a influéncia do
recobrimento de infraestruturas em zirconia com disilicato usando duas técnicas,
CAD/CAM e aplicagdo manual. Eles concluiram que a confeccdo com
CAD/CAM era uma forma promissora de reduzir falhas por fadiga do material
de recobrimento. As coroas recobertas manualmente mostraram alta resisténcia a
fratura inicialmente. Porém houve uma reducao expressiva da resisténcia apos o
envelhecimento. O recobrimento produzido a partir de blocos apresenta menor
numero de defeitos propriamente dito. Os recobrimentos feitos manualmente
incorporaram falhas independentemente da precisdo com que sdo produzidos.
Isto segue de acordo com as conclusdes do estudo prévio de Kanat-Ertiirk et al.
(2014), sobre a fusdo ser um alicerce da resisténcia a fratura, por ser um material
industrializado, porém discordando de Schmitter et al. (2014) de que a aplicacao

manual seja melhor.

2.3 Restauracoes monoliticas

Uma grande preocupagao atual na odontologia, ¢ a preservagao das
estruturas remanescentes € o desgaste do antagonista. Por isso, o fato das

restauragoes ceramicas estarem ficando cada vez mais finas, leva ao seu carater
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conservador. Ma et al. (2013) fizeram um estudo comparativo entre espessuras
finas de ceramicas monoliticas posteriores, de dissilicato de litio e de zirconia.
Apesar de ser um estudo tedrico, ele demonstra ideias bastante convincentes,
como por exemplo o fato de a resisténcia da ceramica as fraturas catastroficas,
de onlays oclusais, ser governada por sua resisténcia a flexao e a diferenca entre
modulo elastico da ceramica e do suporte dentario remanescente. Outro estudo
sobre resisténcia a fratura de coroas de zirconia com espessuras reduzidas
concluiu que, dentro das limitacdes do estudo, coroas monoliticas de zirconia
poderiam ter um chanfro de 0,5 mm e desgaste oclusal de 0,5 mm na regido
posterior € manter caracteristicas satisfatorias em termos de resisténcia a fratura
(Nakamura et al., 2015). Devido a maior resisténcia a flexdo da zirconia
(1000 MPa) do que a do dissilicato de litio (400 MPa), as coroas monoliticas de
zirconia com espessuras reduzidas mostraram-se mais resistentes do que coroas
monoliticas de dissilicato de litio com espessuras padrao.

Para o quesito translucidez foi comprovado que a mesma ¢ material e
espessura dependente, com relacdo exponencial com a redugdo da espessura do
material (Wang et al., 2013). Até mesmo a zircOnia, através de testes realizados
com um fundo preto e pardmetros de translucidez, demonstrou grau de
translucidez para espessuras entre 0,4 - I mm (Wang et al., 2013). A zircOnia
entdo ndo pode ser considerada simplesmente opaca porque possui, apesar de
pequeno, grau de translucidez em espessuras reduzidas. Em outro estudo
dirigido por Baldissara et al. (2010), a translucidez da ZrO, foi 71,7 % da
translucidez da ceramica vitrea, com uma espessura entre 0,3 a 0,5 mm,
utilizando-se método de transmissdo direta com um fotoradidmetro digital
disposto em uma camara escura. Esses resultados sdo favoraveis, futuramente,

para a confec¢ao de uma zirconia mais translicida e de espessura fina.
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A preservagao do dente e estruturas adjacente tem se tornado por vezes
mais importantes do que a resisténcia do material restaurador para alguns
pesquisadores, pois a restauracdo pode ser substituida enquanto a estrutura
dentaria estaria para sempre perdida. Estudos divergem opinides sobre o
desgaste feito pela da zirconia versus o desgaste feito pelo dissilicato de litio.
Em revisdo sistematica, Esquivel-Upshaw et al. (2013) diz que o dissilicato de
litio teve mais desgaste material e rugosidade superficial do que coroas de metal
e esmalte. Concluiu-se, também, que coroas monoliticas de zirconia produziram
o maior desgaste ao antagonista seguido da coroa de dissilicato de litio. Em um
estudo randomizado controlado (randomized controlled trial=RCT) o desgaste e
a rugosidade superficial do dissilicato revestido foi mais acentuado do que em
coroas metaloceramicas. J4 no estudo feito por Lawson et al. (2014), sobre
desgaste, concluiu-se que a zirconia apresentou menor desgaste do esmalte
adjacente comparado ao dissilicato de litio. Os resultados foram estatisticamente
iguais para o desgaste entre a zirconia ajustada e polida, o dissilicato de litio
ajustado e polido, e o esmalte. Isso os levou a concluir, que ceramicas de alta
resisténcia tem menos probabilidade de fratura, consequentemente mantém uma
superficie lisa durante o uso, gerando menos desgaste. O menor desgaste de
esmalte observado contra a porcelana polida e com glaze em estudos
laboratoriais seria meramente um retardamento no desgaste do esmalte oposto
porque assim que a camada superficial formada pelo glaze ou porcelana polida
desgastasse a porcelana causaria um desgaste igual ao de uma porcelana
somente ajustada. A porcelana ajustada foi a que mais causou desgaste de

esmalte no estudo, apos ciclagem mecanica durante 400.000 ciclos (Lawson et

al., 2014).
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2.4 Gradacao da zirconia e bioinspiracdo das restauracoes ceramicas

Para se entender melhor a questdo da gradacdo da zircOnia precisa-se
saber um pouco mais sobre as funcdes do esmalte e dentina. Chun et al. (2014)
pesquisaram exatamente isso em seus estudos. Através de ensaios de
microtragdo, eles obtiveram dados em MPa e os converteram em tensao de
compressao e deformacdo. Com esses novos dados eles entdo adquiriram o
modulo de elasticidade das estruturas: dentina e esmalte. A dureza Vickers foi
encontrada aplicando-se a uma ponta de diamante carga de 300 g e realizando-se
quatro endentagdes por material. A partir dos resultados concluiu-se que: o
esmalte (1338,2+ 307 MPa) tende a fraturar antes da dentina
(1653 £ 277,9 MPa) fazendo dele um material mais fridvel. No entanto a dureza
do esmalte (274,8 £ 18,1 HV) ¢ 4,2 vezes maior que a da dentina
(65,6 £ 3,93,9 HV), fazendo com que este seja mais resistente ao desgaste. O
esmalte ¢ mais apropriado para esmagar e triturar os alimentos e a dentina tem
maior resisténcia a forca de compressdo, o que faz dela, um material mais
apropriado para absorver a for¢a da mastigacao.

Esses dois tecidos com propriedades distintas se unem através da jungao
amelo-dentinéria (AD). O modelo biomimético da juncdo AD serve para guiar a
unido de materiais desiguais (Marshall et al., 2003). Por 1sso, o entendimento do
mecanismo de falha da zona AD e tenacidade a fratura ¢ importante (White et
al., 2005). Os dentes apresentam grande tolerancia ao dano e as fraturas porque
se comportam como sistemas biologicos com multiplas camadas, que possuem
arquitetura especifica e que seguem certo padrao de orientacao (Zhang, 2014).

O modulo elastico da juncdo AD tem mudanga linear, do esmalte para

dentina, fazendo dele uma zona graduada (Marshall Jr et al., 2001). Essa
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descoberta gerou ideias para se criar um material com modulo elastico similar ao
da jungdo AD, que transferisse as caracteristicas da zona AD para o material,
que passaram a se chamar camadas graduadas.

Huang et al. (2007) criou camadas funcionalmente graduadas em uma
simulagdo 2D de elementos finitos que revelou uma reducdo de tensdo e
aumento do tamanho critico de trinca do material. Henriques et al. (2013)
concluiram que o uso de um novo sistema, funcionalmente graduado, em
protese, pode melhorar significantemente o desempenho clinico de novos
materiais restauradores. Essa mesma ideia de gradacdo na regido de cimento,
obteve resultados similares de reducdo de tensdo na camada de transicao,
validando, novamente, a gradacdo como mecanismo redutor de tensdes (Niu et
al., 2009; Du et al., 2013; Cui, Sun, 2014).

Zhang e Kim (2009) foram os pioneiros em aplicar a gradacao a zirconia,
através da infiltragdo de cerdmica vitrea por capilaridade no material pre-
sinterizado. Nesse estudo eles concluiram que a zirconia graduada oferece
melhor resisténcia a danos de flexdo imediatos, melhor estética e potencialmente
melhores propriedades de recobrimento e cimentagdo da ceramica vitrea sobre a
zirconia convencional. A camada vitrea infiltrada (mesma técnica de Zhang e
Kim) fornece opg¢des de cor, previne o desgaste do antagonista e protege a
zirconia da degradacdao hidrotérmica, com desgaste semelhante ao da zirconia

monolitica (10 milhdes de ciclos com carga de 200N) (Ren et al., 2011).
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2.5 Caracterizacio mecianica de materiais ceramicos

Além da resisténcia a flexdo, propriedades comumente estudas da
ceramica como dureza e¢ unido das porcelanas podem ser pesquisadas com
técnicas bastante sofisticadas. Por ser um material extremamente friavel, a
ceramica pode ser caracterizada utilizando-se de técnicas especificas como a

dureza e micro scratch test.

2.5.1 Dureza

As medidas de dureza sdo utilizadas na industria para controlar
processos de producdo, além de avaliar materiais. Se trata de uma técnica pratica
por isso ¢ bastante utilizado na area de pesquisa e desenvolvimento. Apesar da
dureza ser um dado empirico, ela pode ser considerada um indicador de
resisténcia ao desgaste, ou seja, a capacidade de um material desconhecido
resistir a penetracdo de outro material conhecido. Na analise de dureza, aplica-se
uma carga conhecida sobre uma ponta de diamante com geometria conhecida,
apoiada sobre a parte que se quer avaliar. Ao final do teste, tem-se uma marca
ou impressao formada da ponta de diamante, que no caso de se utilizar uma
ponta piramidal ter-se-4 uma base de piramide. Com a analise de microscopio
optico mede-se as diagonais desta impressao para obten¢ao do valor da dureza
(Rocha-Rangel, 2011). Maiores valores de diagonais ou impressoes estao

associadas a materiais de menor dureza.
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Na Figura 2 ¢ mostrada a impressao da ponta Vickers que possui a forma
geométrica piramidal de base quadrada e possui quatro faces. Um angulo de

136° ¢ formado entre as faces opostas da ponta (Garcia et al., 2000).

Figura 2 — Esquema da impressao residual deixada pela ponta de Vickers

di

136°

Legenda: Um angulo interno de 136° é formado pela endentag:-aio.
Fonte: Garcia et al., 2000.

A dureza Vickers foi calculada utilizando a seguinte formula:

F F F
HV =—= = 1,854 —

A d2/
2 sen(136°/2)

onde:
F ¢ a carga em kgf utilizada durante o teste, d € a média aritmética entre
as duas diagonais, d; e d,, em mm e HV ¢ a dureza Vickers. Essa equagdo nao

pode ser utilizada para area de interface pois ndo ¢ uma area homogénea.
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2.5.2 Teste de riscamento ou Scratch Test

O principio do teste de riscamento ou scratch test consiste em se realizar
riscos com uma ponta (tipo Rockwell C de diamante com raio de 100 pm) com
velocidade constante sobre a superficie recoberta testada. O carregamento pode
ser de forma constante ou progressivo. Os defeitos do recobrimento
evidenciados no teste de riscamento sio uma combinagdo de mecanismo
elastico-plastico do estresse de endentagdo, friccdo e residual interno, que geram
eventos denominados de carga critica (critical load). O numero de eventos que
ocorre em um material pode variar, porém o primeiro evento ou primeira carga
critica (first critical load), geralmente, sdo notadas durante surgimento de uma
marca ou risco na amostra: o trincamento conformal ou de tensdo do
recobrimento ainda totalmente colado. O ultimo evento observado ¢ o
descolamento do revestimento do substrato via spalling (espalacoes), buckling
(empilhamento) ou chipping (lascamento).

Esse tipo de teste tornou-se o mais confiavel em termos de detectar
danos de revestimentos, pois ele ¢ capaz de diferenciar entre falha coesiva
dentro do revestimento e falha adesiva na interface entre o sistema substrato —
revestimento, quando se observa a trilha deixada pelo risco através do
microscopio (Tournier-Fillon, 2015).

Sendo assim, nds vamos utilizar essa revisdo de literatura para

desenvolver o nosso projeto seguindo as proposi¢des a seguir.
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3 PROPOSICAO

Os objetivos do estudo sdo:

a)

b)

Avaliar o comportamento mecanico de espécimes bilaminados com
configuragdo tradicional (zirconia sob compressao/porcelana sob
tracdo) e bioinspirada (porcelana sob compressdo/zirconia sob tragdo)
com ou sem gradacdo (infiltragdo de silica), através do teste de
resisténcia a flexao biaxial, analise de Weibull e de falha;

Analisar a distribui¢do de tensdes nas camadas graduadas pela anélise
de elementos finitos;

Caracterizar a camada formada pela infiltragdo da silica na zirconia
através da analise DRX e Microscopia;

Avaliar interface da zirconia e ceramica feldspatica pelo teste de
resisténcia ao risco e dureza;

Determinar o mecanismo predominante de adesdo da zirconia com a

ceramica feldspatica.

O estudo testou as seguintes hipoteses nulas:

a)

b)

A resisténcia a flexdo dos espécimes ceramicos bioinspirados € com
camadas gradadas (pela infiltracdo de silica na zirconia e inversdo das
camadas) nao difere da das bicamadas cerdmicas com configuragdo
tradicional,;

Independente da configuracao, a distribuicao de tensdo nos espécimes

nao difere.



29

4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparacio das amostras de Zirconia

Blocos retangulares cerdmicos de zirconia (Vita InCeram YZ, Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) foram desgastados com lixas de carbeto
de silicio (SiC) (# 120 e # 180), em sua forma pré-sinterizada, na forma de
cilindros com 18 mm de didmetro (Figura 3a). Em seguida, uma das
extremidades do cilindro foi fixada a maquina de corte ISOMET 1000 (Biihler,
Lake Bluff, Illinois, EUA) para corte do cilindro em formato de discos de
0,6 mm # 0,05 mm de espessura sob refrigeragdo constante com agua (Figura
3b). Nesta etapa considerou-se os efeitos da contracdo de sinterizagao (20 %)
conforme norma ISO 6872. Os discos foram regularizados e polidos com lixas
de SiC (#400, #600, #800 e #1200), removendo-se irregularidades periféricas

inerentes ao corte (Figura 3¢) uniformizando a superficie das amostras.

Figura 3 — Etapas para confec¢do das amostras de zirconia em formato de discos

Legenda: a) cilindro de zirconia com haste de fixagdo; b) etapa de corte do cilindro em discos
utilizando uma serra circular de corte de precisao; c) discos pré-sinterizados.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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A sinterizacdo ocorreu em forno especifico (Zyrcomat T, Vita
Zahnfabrik, Alemanha) cuja programacao do ciclo de queima executado seguiu

a indicagao do fabricante (Figura 4).

Figura 4 - Rampa de sinterizacao da zirconia

1600 - 2 horas

1400 —
1200 —
1000 —
O 800 —

600

T e A e R

200

Fonte: Forno Vita Zahnfabrik.

ApoOs a sinterizacdo, os discos de zircOnia apresentaram espessuras

médias de 0,5 mm + 0,1 mm (Figura 5).
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Figura 5 — Amostras de zirconia em formato de discos ap0s a sinterizag@o

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.1 Infiltraciao dos discos

A infiltragdo da silica foi realizada da seguinte forma: obteve-se acido
silicico (sol de silica) através da passagem de metassilicato de sodio
(Na,S103-5H,0) em solugdo aquosa (10 % m/m) atraveés de uma resina de troca
i6nica (IR120 — Rohm and. Haas). A resina de troca i6nica foi saturada com
hidréxido de sodio e entdo transferida para um deionizador ou tubo de troca
10nica. Esta entdo foi lavada com 3 L de H,O para remover o excesso de
hidroxido de sodio. Apos essa primeira lavagem, a resina foi submetida a mais 2
ciclos de lavagem. Cada ciclo tinha 3 L de acido sulfurico a 0,1 % e 3 L de agua
deionizada.

ApoOs a utilizagdo da resina, esta foi tratada com uma solugdo aquosa de
hidroxido de sédio 3 mols/L, em quantidade suficiente para cobri-la totalmente
por 24 horas. A seguir, ela foi lavada com agua destilada, até que o pH da agua
sobrenadante fosse o mesmo da agua de lavagem (fita de pH). Ap0s esta etapa, a
resina foi tratada com uma soluc¢do de acido sulfurico e armazenada, estando

entdo em condigdes para ser novamente utilizada.
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Para a preparacao do sol com a composi¢ao estequiométrica da zirconita
¢ necessario conhecer a concentragao de silicio do acido obtido apds a passagem
do metassilicato de sodio pela resina de troca i6nica.

Para determinar a concentracdo de silicio, retirou-se duas aliquotas de
10 ml do 4cido silicico e, para cada uma delas, fez-se o procedimento descrito a
seguir: adicionou-se uma solu¢do de 3 g de NaF dissolvidos em 20 ml de agua
destilada, e, apos a dissolucdo, adicionou-se 33 gotas de HF e 40 gotas do
coquetel de indicadores composto por fenolftaleina, na concentracdo
0,1 % (m/m), azul de bromotimol, na concentragdo 0,2 % (m/m), etanol e agua
destilada. Com o uso de uma bureta preenchida com a solugdo de hidroxido de
sodio padronizada de concentracdo proxima a 3 mol/L, adicionou-se algumas
gotas da solucdo até obter-se coloragdo azul-esverdeado. A seguir foram
adicionados 200 ml de dgua destilada em ebulicdo. O volume de NaOH gasto foi
anotado e a titulagdo prosseguiu até que a solugdo apresentasse coloragdo de
azul intenso. A variagdo do volume de NaOH gasto foi utilizada para a

determinacdo da concentragao de silicio.

Figura 6 - Infiltragdo das amostras pelo método sol-gel

Legenda: a) amostras dispostas dentro de um recipiente plastico; b) solugdo junto as amostras; c) gel
de silica junto as amostras.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Os discos de zirconia permaneceram por cinco dias na solucao (Figura
6a e 6b), at¢ a mesma geleificar (Figura 6¢). Decorrido este tempo os corpos
ceramicos foram retirados do gel, lavados com 4gua destilada, secos com papel
toalha e colocados no forno de cera a 100 °C por 30 min para secagem final
(Figura 7). Apos a secagem, as amostras foram sinterizadas a 1530 °C por duas

horas.

Figura 7 - Secagem das amostras dentro do forno de cera apds lavagem
cuidadosa com agua destilada

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2 Analise de Difracao de Raios X (DRX) dos discos infiltrados e nao
infiltrados

O DRX foi utilizado para analisar as ligagdes formadas pela zirconia e
pela silica apds a sinterizacdo dos discos tanto infiltrados como os ndo
infiltrados (n=1). A analise foi realizada, em parceria com o LAS/INPE
(Laboratorio Associado de Sensores e Materiais/ Instituto Nacional de Pesquisas

Espaciais), através de radiacio CuK com comprimento de onda
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Cu=0,15418 nm em um intervalo (26) entre 10 °C e 100 °C, uma velocidade
de varredura de 2 °min’!, tensio de 40kV e corrente de 20 mA (Philips
PW 1830/1840).

A identificagdo das fases cristalinas foi dada apds comparacdo dos
espectros experimentais com espectros de difracdo padrdoes do banco de dados
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards) e 1CSD (Inorganic
Crystal Structure). Um programa chamado HighScore ajudou com as atribui¢des

dos espectros.

4.3 Injecao da PM 9 sobre o disco de Zirconia

As camadas de porcelana sobre os discos de zircOnia sinterizados, foram
depositadas utilizando-se a técnica de injecdo ceramica. Seguindo-se a sequéncia
para obtencao dos discos de zirconia, blocos de CAD-Waxx (Vita Zahnfabrik,
Bad Sickingen, Alemanha) foram arredondados e cortados em discos com
espessura de 1 mm. Esses discos foram fixados com cera sobre os discos de

zirconia com didmetro 0,05 mm menor que o do disco de zirconia (Figura 8).
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Figura 8 - Usinagem dos padrdes que foram injetados sobre as amostras

Legenda: a) bloco de Cad-Waxx com cilindros metalicos para regularizagdo; b) cilindros com fixac¢des
metalicas; c) cilindro sendo cortado em formato de discos na maquina de corte; d) padrdes recortados
em forma de discos; ¢) padrdo fixado sobre discos de zirconia.

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras em formato de disco foram conectadas a base formadora de
cadinho com fios de enceramento com comprimento de 3 - 8 mm e didmetro
minimo de 4 mm conforme orientado pelo fabricante (VITA, 2015) (Figura 9a).
A inclusdo em gesso refratdrio seguiu as normas do fabricante (Bellavest,
BEGO, Bremen, Alemanha) de 90 g/22,5 ml e para a espatulagdo do gesso
utilizou-se uma espatuladora a vacuo (Motova 100, BEGO, Bremen, Alemanha)
(Figura 9b e 9¢). O gesso permaneceu 75 min a 900 °C dentro do forno para
eliminagdo da cera (Figura 9d). O mesmo, em seguida, foi transferido ao forno
Vacumat 6000MP (Vita Zahnfabrik, Alemanha) que foi pré-aquecido a 700 °C,

onde as pastilhas e embolo foram inseridos (Figura 9e¢).
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Figura 9 - Injecao os padrdes de cera com ceramica feldspatica

Legenda: a) amostras conectadas a base formadora de cadinho com sprues; b) amostras dentro do anel
de revestimento; c) revestimento finalizado; d) aquecimento do revestimento dentro do forno de cera;
e) Pastilhas de PM9 e embolo; f) revestimento apds a inje¢do dentro do forno Vacumat; g) amostras
polidas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A injecao foi realizada conforme indicagdo do fabricante (Figura 10).
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Figura 10 - Rampa de inje¢ao da PM 9
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Fonte: Vita Zahnfabrik, 2011.

Apos a injecdo, as amostras foram desincluidas através de corte com
disco de carburudum e do jateamento com granulos vitreos de 50 um de 2-

4 bars. Por fim, as amostras foram regularizadas e polidas com lixas d’agua

usando se politriz (# 120, # 400, # 600 e # 1200).

4.4 Analise com Microscopias Eletronicas de Varredura (MEYV e FEG)

Uma amostra de cada grupo foi selecionada para a caracterizacdo da
morfologia de superficie. Para isso, foram usados dois microscéopios eletronicos:
o MEV (Inspect S 50, FEI Company, Brno, Republica Tcheca;) instalado na

UNESP, campus de Sao José do Campos, e para as analises de maior resolugao
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o MEV com canhdo de emissdo de campo (Field Emission Gun - FEG) em
microscopio da Tescan - Mira 3, instalado no Laboratério Associado de

Sensores e Materiais do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (LAS/INPE).

4.5 Analise de Espectroscopia por Dispersao de Energia (EDS)

Uma analise quimica dos microconstituintes do espécime infiltrado foi
realizada. A regido de intersec¢do foi escolhida para ser analisada utilizando-se
EDS (Bruker Nano GmbH 410, Berlin, Alemanha) associado ao Software
Espirit 1,9 (Bruker, Berlin, Alemanha) acoplado ao MEV para analisar a
distribuicdo dos microconstituintes na regido de interseccdo da zircOnia

infiltrada.

4.6 Ensaio de Resisténcia a Flexao Biaxial e Analise de Weibull

Finalizada a confec¢do, as amostras foram divididas em 4 grupos para o

ensaio de flexdo biaxial, conforme Figura 11.
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Figura 11 - Esquema da distribui¢ao das amostras nos grupos para o ensaio de

flexdao biaxial

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em seguida, a resisténcia a flexdo biaxial foi obtida através do
posicionamento das amostras sobre uma base circular metalica com trés esferas
de 3,2 mm de didmetro, equidistantes, com anel suporte de 10-12 mm de
diametro (ISO 6872) com a face de tracao voltada para baixo (Figura 12a). Uma
ponta romba de 1,6 mm de didmetro foi fixada a uma maquina de ensaio
universal (Emic DL-100, Emic, S3o José dos Pinhais, PR, Brasil), que aplicou a
carga sobre a amostra. Antes do teste de flexdo biaxial a amostra foi recoberta
com uma fita crepe do lado de compressdo para minimizar os defeitos
produzidos pelo contato da ponta aplicadora e assim como manter os fragmentos

em posicao (Figura 12b).
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Figura 12 - Ensaio de flexao biaxial

A

Legenda: a) Dispositivo para flexdo biaxial; b) amostras recobertas com fita crepe.
Fonte: Elaborado pelo autor.

O calculo da resisténcia a flexdo dos corpos de prova em bicamadas foi
realizado através do modelo matematico desenvolvido por Hsueh e Kelly.
(2009), considerando o, (Eq. 1) a camada de méaxima tensao (posi¢dao superior,

sob compressao) € 6, (Eq. 2) a camada inferior, sob tracao.

_ —Ei(z—2z*)P L4 2] (a)+1—v . c?]a?
01 = 8m(1 —v,)D * "o "1y 2a%| R? Eq. 1

sendo o) validapara(0<z<t er<c).

_ —Ey(z—z%)P L4 2] (a)_i_l—v1 c?]a?
%2 = 8m(1 —v,)D * " ¢/ 1+4v 2a%| R? Eq. 2
sendo o, valida para (t; <z <tj+t; er <c).

onde: P refere-se a forca maxima de fratura, a ¢ o raio do circulo

formado entre as esferas de suporte, ¢ € o raio do pistdo, R € o raio da amostra, r
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¢ a distancia no eixo x do centro do disco e z € o posicionamento da interface no

eixo y (Figura 13).

Figura 13 - Desenho esquematico das camadas do disco em visado transversal

Az
‘— - - - -
Superficie de compress3o _> Eixo de simetria axial
z="n2
Zirconia [1] t
= z=h1
Porcelana [2] t,
P z=0
Superficie de tracdo 7

Legenda: mostra o sistema de coordenadas utilizado nos calculos do presente estudo.
Fonte: adaptado de Hsueh e Kelly, 2009.

Além disso, foram calculados os valores de z*, D* e v que se referem a

posi¢do do plano neutro, a rigidez de flexdo e & média da razdo de Poisson para

espécimes bilaminados, respectivamente.

B B gt /(1= v2)
.2 ey F R/

E, t? E,t3
(1-vi) = (1-v3) Eq.3
D *
_ Et§ E,t5 4 Etita(t +t3)
C3(1-v®») 3(1-v) 1—v2
2

B BB g,/ - v)
2(1-v2) © 2(1-v3) 2M1%2 2

Eit; 2
+Et, /(1 —v
z 2t2/( 2 Eq. 4

1-v
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it + vyt,
t+ 1t Eq. 5

Os valores adotados para o mddulo de elasticidade e coeficiente de
Poisson para o material 1 (E; e vi) e material 2 (E; e v,) foram baseados em
estudo prévio. Para solugao das equacdes foi necessario informar a espessura da
camada 1 (t; mm) e a camada 2 (t, mm). Esses calculos foram feitos com ajuda
de um script criado no programa Matlab (MathWorks, Natick, Massachusetts,
Estados Unidos), para obten¢ao de valores em MPa.

Depois que os dados adquiridos pelo ensaio de flexdo biaxial foram
processados, prosseguiu-se para analise de Weibull, utilizando-se a distribuigdo

biparamétrica descrita por Quinn ¢ Quinn em 2010 (Eq. 6, Eq. 7 ¢ Eq. 8):

o m
= t-en|= () ] a6

In(1—P) = — (é)m

1
In [ln (1 — Pf>] == nlno — mlnog

Eq. 8

Nessa distribuicdo, a resisténcia caracteristica oo € o parametro de
localizacdo, no qual uma grande oo desloca os dados para a direita, enquanto
uma pequena oo desloca a distribuicdo para a esquerda. Este parametro
corresponde a resisténcia onde a probabilidade de falha (Pr) corresponde a
63,2%. O moédulo de Weibull, m, corresponde a forma do grafico da

distribuicdao. Quanto mais contida (menor a inclinacdo da reta) a distribuicao,
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menor a dispersao dos dado e maior o modulo, fazendo com que o material seja
mais confiavel.
As diferencas estatisticas significantes entre a resisténcias caracteristicas

foram determinadas pela sobreposi¢do dos intervalos de confianga de 95%.

4.7 Analise de Falha

A andlise de falha foi realizada em espécimes que falharam antes e ap6s
o ensaio de flexdo biaxial utilizando o estereomicroscopio (Discovery V20, Carl
Zeiss, Jena, Thuringia, Alemanha) e microscopio eletronico de varredura (MEV)
(Inspect S50, FEI Company, Brno — Moravia, Reptblica Checa). As falhas
consideradas para o estudo foram: trincas, lascamento (falha coesiva da
porcelana), delaminagdo (falha adesiva entre zirconia e porcelana) e fraturas

catastroficas.

4.8 Micro Scratch Test (Teste de riscamento)

O teste de riscamento permite a comparacdo da resisténcia ao risco de
uma pelicula ou filme (pelicula de silica) e analise da aderéncia da mesma sobre
um substrato (zirconia). Foram preparadas duas amostras para o grupo:
tradicional (zirconia nao infiltrada por silica) e o Infiltrado (zirconia infiltrada
por silica). Elas tinham cerca de 100 um de porcelana e 0,5 mm de Zirconia.

O aparelho utilizado para esse teste foi o Micro Scratch Tester (MST),

CSM Instrumental Antoon Paar com microscopio 6tico (Nikon Eclipse L 150)
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acoplado para visualizar as imagens. Os testes foram realizados no laboratorio
I[EAv —EFO. O teste seguiu a norma ASTM C1624 (Forca de adesdao de
Revestimentos Ceramicos, utilizando Teste de Scratch). Foi executado
utilizando-se uma ponta do tipo Rockwell de diamante (raio de 100 um), com
carga progressiva, frequéncia de aquisi¢ao de 30 Hz, por 2 mm a 5 mm/min de
velocidade. O teste progressivo comegou com carga inicial minima de 30 mN e

foi aumentando gradativamente até 15.000 mN.

4.9 Analise de Dureza

Duas amostras foram confecionadas, uma com zirconia infiltrada e uma
com zirconia tradicional, para realizagdo do teste de dureza. Estas amostras
foram embutidas em tubo de PVC com resina acrilica. Foram feitas trés
endentacoes por area de interesse (intersec¢do: material e interface) (Figura 14)
na superficie de cada amostra, utilizando penetrador de diamante do tipo Vickers
acoplado a um microdurometro (HMV-G21 Shimadzu, Japao) com carga de
endentacdo de 0,5 kgf durante 10 segundos (Figura 15). Essa analise qualitativa
identifica a regido de maior fragilidade do composto.

A andlise seguiu a norma ASTM C 1327-99, que fornece o método de

teste padrao para a obtengdo da dureza Vickers de ceramicas avancadas.
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Figura 14 - Esquema de endentacdes por amostra

O O 0
=
FELDSPATICA <> O o

ZIRCONIA

Legenda: 3 endentagdes em 3 regides: interseccao — zirconia, interface e feldspatica.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 15 — Andlise de Dureza

Legenda: a) Microdurdmetro com amostra em posicao; b) aplicagdo de carga com penetrador do tipo
Vickers sobre superficie da amostra.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Utilizou-se microscopio optico, com ampliacdo de 40X com analisador
de imagens (software HMV — WIN 1.5, Shimadzu, Japao) para avaliar as

impressoes (Figura 15).
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4.10 Analise de Elementos Finitos

A Analise Estatica Estrutural foi realizada para 4 tipos de condicdes
experimentais. Os modelos utilizados durante essa andlise, foram
confeccionados pelo software CAD Rhinoceros 5.0 (McNeel North America,
Seattle, EUA) e exportados no formato STL para o software CAE ANSYS 17.2
(Ansys Inc. Canonsburg, PA, EUA) onde foi possivel a andlise das geometrias

conforme as configuracdes experimentais (Figura 16).

Figura 16 — Geometria utilizada para AEF

Legenda: Esquerda) modelo infiltrado; direita) modelo tradicional.
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.10.1 Atribuicao das propriedades dos materiais

Apo6s os modelos serem importados e verificados, foi feita a escolha dos
modelos de comportamento e atribuiu-se propriedades especificas para cada
material empregado durante a simulacdo. A verificacdo e consisténcia das
grandezas fisicas utilizadas no modelo junto a homogeneidade de sistemas

métricos foi de extrema importancia.
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No caso desta simulagao, todos os materiais foram considerados
isotropicos, homogéneos, elasticos e lineares com contatos colados. Para o
software simular o comportamento mecanico de compressao (10 N), foi
necessario informar o mddulo de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson de

cada material utilizado na simulagao.

Tabela 1 — Propriedades dos materiais empregados na simulacao

Material E (GPa) v
Ac¢o 1nox 200 0,30*
PM 9 88,68 0,21%*
Zirconia 218,26 0,31 %%
Zirconia Infiltrada 223 0,26%%*
Z1rS104 195 0,25 %

Fonte: Biblioteca *Ansys 13.0; **claborado pelo autor, ***Reis AFN, 2015, ****Barsoum e¢
Barsoum., 2002.

As propriedades dos materiais utilizados estdo listadas na Tabela 1. Elas
foram obtidas pelo equipamento Sonelastic® Atcp Engenharia Fisica para a
PM 9.

Uma barra (25 x 5 x 2 mm) de PM 9 foi confeccionada e posicionada no
equipamento Sonelastic® (Atcp Engenharia Fisica, Sdo Carlos, Brasil) para
caracterizacdo nao-destrutiva do modulo elastico e coeficiente de Poisson. O
equipamento registrou a frequéncia natural de vibracdo do material apos esse
receber um estimulo mecanico (técnica de excitacdo por impulso).

Os graos de silicato de zirconia foram simplificados em forma de um
filme de 10 um, sobre e abaixo da zirconia, de contato colocado sobre o corpo

da zirconia infiltrada.
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S RESULTADO

5.1 Analise de DRX do discos infiltrados e nao infiltrados

A Figura 17 apresenta dois difratrogramas de raios X, o espectro
superior (vermelho) ¢ de uma amostra de zirconia infiltrada apds sua
sinterizacdo e o espectro inferior (preto) ¢ de uma amostra de zircOnia

tradicional apos a sua sinterizacao.

Figura 17 — Difratrograma das amostras de zirconia analisadas

7T

7T

ZrSi

ZsSi ot
Zrl |

Intensidade relativa (u.a)

Zr JLM J\\ ﬁ}u N W
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Legenda: superior) amostra de zirconia infiltrada (Zrl); inferior) amostra de zirconia tradicional (Zr).
Os picos abaixo de ZrT correspondem a zircOnia tetragonal e os picos abaixo de ZrSi correspondem ao
silicato de zirconia.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ao analisar os difratogramas pode se observar a presenca dos picos da

zircOnia tetragonal (ZrT) nas duas amostras. Ao analisar o difractograma da
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amostra infiltrada (Zrl) pode se observar outros picos referentes a fase ZrSiOs,

esses picos sao indicados no difractograma como ZrSi.

5.2 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

Ao comparar as imagens das amostras infiltradas (Figura 18a) e
tradicional (Figura 18b) notou-se que as amostras infiltradas tém linhas mais
suaves. Essa amostra apresentou menor quantidade de defeitos em sua superficie

do que amostra tradicional.

Figura 18 - Imagens do MEV com aumento de 1000x

Legenda: a) amostra de zirconia infiltrado; b) amostra de zirconia tradicional.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.2.1 Analise de Microscopia MEV-FEG

A Figura 19 apresenta duas micrografias referentes a zirconia tradicional
e a zircOnia infiltrada. A Figura 19a apresenta a imagem referente a zircOnia
tradicional na qual pode se observar graos variando de 0,5 a 1 um. A Figura 19b
apresenta a imagem da zircOnia infiltrada na qual pode se observar duas
distribuicdes de graos diferentes. A primeira distribuicao, indicada pela seta de
cor azul, apresenta graos entre 0,5 a 1 um, essa distribuicdo ¢ referente a
zircOnia tetragonal, uma vez que ela ¢ semelhante a amostra ndo infiltrada (setas
azuis). A segunda distribuicdo, indicada pela seta vermelha, apresenta graos em

formato de placa com a distribui¢do variando entre 1,5 a 2,5 pm.

Figura 19 - Imagens obtidas pelo microscopio do tipo MEV-FEG (Field
Emission Gun)

— — e
SEM HV: 20.0 kV WD: 8.98 mm | J MIRA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 14.99 mm MIRASZ TESCAN

View fiald: 5.54 ym SEM MAG: 500 kx 1 pm View field: 13.8 pm SEM MAG: 20.0 kx 2 pm

Det: SE Stage Tilt 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage TIt 0.0° LAS - INPE
Legenda: uma amostra nao infiltrada e sinterizada (a); uma amostra infiltrada e sinterizada (b) com
graos de zirconia (setas azuis) e graos em formato de placa de silicato de zirconia (seta vermelha).
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.2.2 Analise de elétrons retro-espalhados e Espectroscopia por Dispersio
de Energia (EDS)

A Figura 20ae20c mostram 1magens obtidas usando elétrons
secundarios da sec¢do transversal da fratura de uma amostra infiltrada com
silica. A imagem ¢ majoritariamente homogénea, porém nota se a presenga de
algumas alteracOes microestruturais (seta vermelha). A Figura 20b apresenta
uma imagem obtida através de elétrons retro-espalhados da mesma sec¢do. A
imagem possui variagdo de coloracdo com regioes mais escuras € algumas mais
claras. Neste caso a coloragdo mais clara corresponde a zirconia que possui
maior peso atdmico e as regides mais escuras correspondem a formacdo de
silicatos, uma vez que o silicio possui menor peso atdmico que o zirconio, € por
1sso espalha menos elétrons. As mesmas alteragdes apresentadas nas amostras
obtidas a partir de elétrons secundarios, setas vermelhas, sdo mais escuras na
Figura 20b, que confirma a formacdo de silicato pela retro-espalhada. Ja a
Figura 20d apresenta a imagem referente ao mapeamento elementar do silicio
desta seccdo em cor de rosa. A intensificacdo desta cor indica maior
concentracdo de silicio. Neste caso, a coloracdo se intensifica na regido de
superficie e poros da amostra (setas roxas). Ha presenca de silicio no corpo da
amostra, porém em concentragcdes menores conforme a profundidade aumenta,

devido a diminui¢ao de intensidade da coloracao.
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Figura 20 — Imagem de secg¢do transversal usando elétrons secundarios (a e c),
elétrons retro-espalhados (b) e Espectroscopia por Dispersao de Energia (d)

g )

\ 425.0kV WD 11 6nmm. A | ARG 16405 V! 28,0KV IND: A6 = 5 4 Al |
Leganda: a) e c) seta vermelha aponta regides escurecidas, que corresponde a formacdo de silicatos
(menor peso atdmico); b) maior alteragdo de cor na regido superficial (setas laranjas); d) presenca de
silica sobre a amostra e o bulk (setas roxas).

Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3 Ensaio de Resisténcia a Flexao biaxial e analise de Weibull

Os dados obtidos pelo ensaio de flexdo biaxial foram utilizados para
realizar anélise de Weibull. O gréfico a seguir (Figura 21) mostra os resultados

do ensaio de flexdo biaxial e a linearizagao utilizando se o modelo de Weibull.

Figura 21 - Grafico de probabilidade de falha utilizando andlise de Weibull para
os dados de resisténcia a flexao biaxial em MPa dos grupos
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir dos dados obtidos na analise de Weibull obteve se a Tabela 2
onde estdo dispostos meédias e desvio padrdo, moédulo de Weibull e resisténcia

caracteristica para cada grupo com seus intervalos de confianca.
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Tabela 2 — Média e desvio padrao (DP), médulo de Weibull (m), resisténcia
caracteristica (o) e intervalo de confianga (IC) para cada grupo

Grupo Déllg’;l)i)a m IC Go IC
T (?(5)%) 6,05 460-7,84 8648  81,03-92,29
I (?8328) 534 4,06-7,03 97,64 90,47-105,39
B g;g:g;) 421 2,76-6,42 808,90 238863233
e e e

Fonte: Elaborado pelo autor.

De acordo com a andlise de Weibull o grupo BI apresenta maior
homogeneidade estrutural que os demais grupos uma vez que o modulo de
Weibull foi de 9,59 e os demais 6,05; 5,34 ¢ 4,21 para o grupo tradicional,
infiltrado e bioinspirado, respectivamente. Apesar disto a oo do grupo BI foi de
834,82 MPa (£ 33,33 MPa) ¢ a do grupo B foi de 808,90 MPa (+ 73,95 MPa),
ocorrendo sobreposicdo dos intervalos de confianca e consequentemente
indicando similaridade das resisténcias. Os intervalos de confianca da oo dos
grupos T e I se sobrepde sugerindo que os grupos sao semelhantes, 86,48 MPa
(5,63 MPa) e 97,64 MPa (+ 7,46 MPa). A anélise de comparacdo de modulos
mostrou que eles diferem entre si (p = 0,007) usando Chi-Quadrado. A diferenca
foi entre o grupo BI e o grupo infiltrado, assim como entre grupo BI e grupo
bioinspirado (Bonferroni 95 %), sendo que nenhuma diferenca foi encontrada

entre os demais grupos.
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5.4 Analise de falha

As falhas consideradas para os espécimes testados foram: trinca,

delaminagao e falha catastréfica de acordo com a Tabela 3.

Tabela 3 — Caracterizacdo de falhas para cada grupo para o numero total de
espécimes testados

T I B BI
Trinca 94% 87% 0 0
Lascamento 0 0 0 0
Delaminac¢ao 0 0 0 0
Catastrofica 3% 10% 97% 97%
Pré-test 3% 3% 3% 3%
Total de espécimes 30 30 30 30

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Tabela 3 mostra que todos os espécimes bioinspirados (infiltrados e
nao infiltrados) apresentaram falha catastrofica e um espécime de cada grupo foi
eliminado por pré-test. Enquanto que os espécimes tradicionais (T e I)
apresentaram maior numero de falhas por trinca, sendo 19 % falha catastrofica.
Foi realizada andlise de falha nos fragmentos de zirconia e ceramica feldspatica
dos grupos bioinspirados, onde pode se observar brilho caracteristico da
ceramica feldspatica, sugestivo de uma fina camada de feldspatica retida sobre a
superficie da zirconia, consequentemente observou-se que houve falha

catastrofica da ceramica feldspatica e ndo uma falha catastrofica interfacial

(Figura 22).
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A Figura 23 ilustra as falhas citadas na Tabela 3, onde € possivel analisar
os modos de falha ocorridos em cada grupo, sendo que as falhas foram

escolhidas conforme a sua representatividade em cada grupo.

Figura 22 — Falha de uma amostra com zirconia na face de tragdo

Porcelana
(PM9)

Zirconia

Legenda: Falha na porcelana e falha na zirconia, onde observa-se brilho caracteristico de ceramica

feldspatica sobre a superficie ndo polida da zirconia.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 23 — Modo de falha dos grupos testados

BI

Legenda: T e I: falhas por trinca na face de tragdo da porcelana; B e BI: cone do tipo Hertzian formado
na face da porcelana oposta a ponta aplicadora de carga. Imagem do grupo B (direita): dobrado;
Todas imagens com aumento de 25X.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.5 Micro Scratch Test

Os riscos feitos com uma ponta Rockwell a uma velocidade de
5 mm/min com carga inicial minima de 30 mN aumentada gradativamente até
15.000 mN, estdo dispostos na Figura 24. As trilhas do teste de resisténcia ao
risco foram feitas sobre a ceramica feldspatica recobrindo a zirconia tradicional

(a) e infiltrada (b) (vide APENDICE A).

Figura 24 — Trilhas do Scratch test

Legenda: a) amostra tradicional sem infiltracao de silica; b) amostra com infiltracdo de silica; ambas
sob estereomicroscopio corada (45 X).
Fonte: Elaborado pelo autor.

A trilha formada sobre a amostra com zirconia tradicional apresenta seu
primeiro evento ou primeira carga critica aparentemente a partir de 7.500 mN
(1°L;) onde comecam a parecer trincamentos conformais, exemplificadas na
Figura 25. A segunda carga critica acontece com 9.000 mN (2°L.), onde
aparecerem trincamentos hertzianos (Figura 26) com defeitos de tragdo
(convexa) e defeitos de compressdo (concava), além de danificagdes ao filme

(regides mais claras).
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Figura 25 — Exemplo de trincas formadas durante a primeira carga critica

Legenda: Trecho da trilha sobre amostra nio infiltrada onde apareceram trincas com carga
aproximadamente de 75000 mN.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 26 —Trincamentos Hertzianos

Legenda: Trincas concavas formadas por forca compressao e convexas por forca de tragdo.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Em seguida, a terceira carga critica ocorreu a partir de 13.500 mN (3°L,)

com o surgimento de espalagdes (arrancamento em forma de ‘asa de borboleta’)

do filme (Figura 27). Porém o que foi exposto tem caracteristicas semelhantes a

propria feldspatica, isto pode ter ocorrido devido ao arrancamento da feldspatica

da interfase zirconia/feldspatica ou silicato de zirconia/feldspatica, uma vez que

a zirconia nao polida ¢ opaca.

Figura 27 — Grafico de forca aplicada durante o teste de resisténcia ao risco com

imagem da trilha sobreposta de uma amostra ndo infiltrada

2°Le e =

e

e e e i e A A e g e A i Al

100.00

—&0.00

20,00

B
- M L i
Hm et )
.00 i}

I T T T T T T T T : b

0 mm 0.40 0.50 1.20 1.60 2.00

I i T ¥ T ¥ T . T J 1

3000 mN 3.02E03 68.02E03 9.01E03 1.2E04 1.5E04

Legenda: 1°L. — carga aprox. de 7.500 mN; 2°L. — carga aprox. de 9.000 mN; 3°L. — carga aprox. de

13.500 mN.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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A trilha formada sobre amostra com zirconia infiltrada apresenta sua
primeira carga critica aproximada de 5.000 mN formando trincamentos
conformais (1°L.). O segundo evento comega a aparecer em torno de 6.500 mN
apresentando trincamentos hertzianos e danos ao filme (2°L.). Seguido da

terceira carga critica de 12.000 mN com espalagdes do filme (Figura 28).

Figura 28 — Grafico de forca aplicada durante o teste de resisténcia ao risco com
imagem da trilha sobreposta de uma amostra infiltrada

—80.00

4000

20.00

RO T T T T T T T T T T
0 mm 0.40 0.80 1.20 1.60 2.00
. . . .

30,00 mh 3.02E03 6.02E03 9.01E03 1.2E04 I 1.5E04|
Legenda: 1°L. — carga aprox. de 5.000 mN; 2°L. — carga aprox. de 6.500 mN; 3°L. — carga aprox. de
12.000 mN.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ao comparar os valores de carga critica das duas trilhas, pode se concluir

que a amostra ndo infiltrada teve um melhor desempenho, foram superiores ao
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da amostra infiltrada. Além dos eventos de espalacdo ocorrem com uma carga
mais elevada para a zirconia ndo infiltrada, as espalacdes da zirconia infiltrada

foram mais severas.

5.6 Dureza

A seguir, a Tabela 4 contém média e desvio padrdo da dureza dos

materiais testados.

Tabela 4 — Média e desvio padrao da dureza dos diferentes materiais em suas
regides (interface — IF e interseccao - IS)

Material D(Er\e/z)a bP
Inﬁltr?fl%/PM 9 579,63 + 54,82
Tradici(oIrI;e)ll/PM 9 516,69 +24.41
lz?g? 433,89 + 37,84
Tra%igi)onal 594,46 + 11,48
Infgtsr?da 696,20 + 93,27

Fonte: Elaborado pelo autor.

A zirconia infiltrada (696,20 HV + 93,27) apresentou maior dureza do
que a zirconia tradicional (594 HV +11,48), isto pode ter ocorrido devido a
formagao de silicato de zircoOnia nas amostras infiltradas. Os valores de dureza

da zirconia tradicional e infiltrada foram maiores do que da ceramica feldspatica
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(433,89 HV £ 37,84). A dureza da PM 9 em ambas amostras foram similares. A
dureza da regido de interface ¢ intermedidria a das zirconias e da ceramica
feldspatica, porém o valor da dureza interfacial da zirconia infiltrada ¢ maior do
que a da zirconia tradicional porque a dureza da zirconia infiltrada ¢ maior. A
dureza calculada para interface seria uma estimativa pois a endentacdo nao
formou uma geometria uniforme como indicado pela equagao.

A Figura 29 mostra a imagem da endentacao feita pela ponta Vickers na
interface da amostra composta por zirconia infiltrada. Pode se observar a

formagao de trincas de maior extensao em dire¢do a ceramica feldspatica.

Figura 29 - Endentacdo realizada na interface entre zirconia infiltrada e ceramica
feldspatica

Legenda: Formagao de trinca em dire¢ao a ceramica feldspatica (setas azuis).
Fonte: Elaborado pelo autor.
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O mesmo ocorre na Figura 30 para uma amostra composta por zirconia
tradicional. Isso indica que a tenacidade a fratura da interface foi maior do que
da ceramica feldspatica, pois a trinca correu em direcdo a ceramica feldspatica e

ndo em dire¢do a interface.

Figura 30 - Endentacdo formada na interface entre zirconia tradicional e
ceramica feldspatica

Legenda: Formagao de trinca em dire¢ao a ceramica feldspatica (seta azul).
Elaborado pelo autor.

5.7 Analise de Elementos Finitos

A analise dos resultados foi feita através de figuras do critério de tensao
maxima principal apos a verificacdo de coeréncia pelo deslocamento total e
tensao de von Mises com auxilio de uma escala de cores, onde a tonalidade

representou a faixa de tensdo gerada nas estruturas avaliadas (cores frias



65

representam menos tensdo € cores mais quentes representam mais tensdo). As
malhas, geometrias, nimero de elementos e nods utilizados para andlise estdo

dispostas no APENDICE B.

Figura 31 - Imagens da face de tragdo da PM 9 para os grupos analisados

Tensdo Méaxima Principal
Grupos I B BI
PM 9
(tracdo)

Seccdo | —— — E—
aomeno| | | |
Valor 4,11 MPa 4,03 MPa 1,06 MPa 1,08 MPa

Escala

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 31 mostra as imagens obtidos durante a andlise de elementos
finitos. Pode se observar que a face de tracdo da PM 9 dos grupos tradicional e
infiltrado apresentaram forgas de tensdo semelhantes, 4,11 MPa e 4,03 MPa,
respectivamente. Os grupos bioinspirado e bioinspirado infiltrado também
apresentaram for¢as de tensdo equivalentes, 1,06 MPa e 1,08 MPa,
respectivamente. Porém os valores de tensdo méaxima principal para a face de
tracdo da PM 9, dos grupos com zirconia em sua face de tragdo, sofreram
concentracdo de tensdo 3 x menor do que nos grupos de disposicao

convencional.
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6 DISCUSSAO

Dos resultados obtidos por MEV observou-se a redugdo de
irregularidades, e consequentemente, reducdo de defeitos da superficie da
zircOnia infiltrada. Essa melhora na qualidade de superficie deve-se a formacao
de placas de silicato de zirconia que se encontram majoritariamente nos defeitos
conforme os resultados apresentados por andlise elementar ¢ DRX. Essa
formagao de placas ¢ compativel aos resultados obtidos por Campos et al.
(2016).

O presente estudo mostrou que as amostras bioinspiradas com infiltragao
apresentaram melhor confiabilidade estrutural quando comparadas aos demais
grupos, negando a primeira hipotese nula. Houve também aumento significativo
da resisténcia a flexdo dos grupos bioinspirados e bioinspirado - infiltrados. Essa
melhora pode ser explicada pela influéncia dos materiais da face de tracdo, uma
vez que a resisténcia da zirconia ¢ maior do que da cerdmica feldspatica em
acordo com Borba et al. (2011) e Della Bona et al. (2003) mostrando que o
substrato sob tragdo € o que influencia na resisténcia a flexao do conjunto.

Apesar da resisténcia caracteristica dos grupos bioinspirados e
bioinspirados - infiltrados ndo serem diferentes, o modulo de Weibull do grupo
bioinspirado - infiltrado foi melhor. Isto pode ser explicado pelo fato da zirconia
infiltrada ser um material com menos defeitos. Essa reducao de defeitos ocorreu
pela formacdo de silicatos, preenchendo os mesmos, como observado por
microscopia eletronica de varredura e por consequéncia aumentando a
confiabilidade do material, como mostrou a analise de Weibull. Além disso, a
infiltracdo ¢ vantajosa, pois Campos et al. (2016) afirmam que ela melhora a

adesdo entre coping € cimento resinoso.
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A analise de falha da interface dos fragmentos obtidos dos grupos
bioinspirados e bioinspirados - infiltrados mostrou que houve uma falha coesiva
entre a ceramica feldspatica e as zirconias, pois ainda havia um fino filme de
ceramica feldspatica sobre as mesmas. Isto difere de estudo prévio que
caracteriza delaminagcdo como falha adesiva (Fischer et al., 2009). Essa fina
camada pode ser a formacdo de uma interfase da zirconia com a ceramica
feldspatica, como foi observado por Durand e colaboradores (2012) entre
zircOnia e ceramica VM 9.

O mecanismo de adesdo depende de interdifusdo, compatibilidade
quimica e embricamento mecanico (Matthews et al., 1999). A ceramica
feldspatica e a zircOnia tradicional sdo pouco compativeis quimicamente, € por
1sso a formagao de silicato de zirconia através da infiltracao de silica aumentaria
a compatibilidade quimica entre esses materiais. Porém, a resisténcia ao risco
das amostras com zirconia infiltrada foi pior do que das amostras nao infiltradas.
Isto pode ter ocorrido devido ao fato da zirconia infiltrada possuir superficie
mais lisa, diminuindo os defeitos e consequentemente o embricamento
mecanico, favorecendo desta forma o arrancamento do filme de feldspatica
sobre a interfase silicato de zirconia/feldspatica que favorece a propagacdo da
falha. Isto sugere que o embricamento mecanico entre 0os materiais seja mais
relevante para adesdo do que a compatibilidade quimica.

A zirconia infiltrada se tornou mais opaca do que a zirconia tradicional, a
qual com espessuras pequenas possui translucidez (Wang et al., 2013). Isto pode
ter acontecido devido a formagdo dos graos de maior dimensao do silicato de
zirconia sobre o material que geram maior absor¢do de luz, resultando em uma
opacidade mais evidente. Zhang et al. (2015), afirmam que a translucidez de
uma ceramica policristalina, como a zirconia, depende da temperatura de

sinterizacdo e¢ do tempo de permanéncia para aumentar a densificacdo do
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material e diminuir o tamanho dos graos que compdem a ceramica. Esta reducao
dos graos seria a responsavel pelo aumento da translucidez da zirconia, pois
mais luz seria refletida dentro do material (Zhang et al., 2015).

A dureza da zirconia infiltrada foi maior do que da zirconia tradicional,
porém a dureza da zircOnia tradicional foi maior que a dureza da ceramica
feldspatica, por se tratar de uma cerdmica vitrea. O aumento da dureza da
zirconia infiltrada pode ser explicado pela formacao do silicato de zirconia sobre
a superficie do material, o tornando mais duro. Além disso, a dureza interfacial
das amostras foi intermedidria a das zirconias e feldspatica. Isto pode ter
ocorrido pela formagdo de uma interfase, como foi demonstrado por Durand et
al. (2012) utilizando-se de Raman e analise de EDS em linha, entre zirconia e
feldspatica, consequentemente proporcionando dureza intermédia entre os dois
materiais. Além disto, observou se que as maiores trincas decorrentes da
endentacdo interfacial foram em dire¢do a ceramica feldspatica e nao em direcao
a interface. Em sistemas onde a interface ¢ mais fragil entre cobertura e
substrato, a trinca corre na interface, uma vez que a interface ¢ a parte mais
fragil do sistema, como ¢ observado na literatura (Yamazaki et al., 2011; Lesage
et al., 2000). Isto sugere que o elo mais fragil do conjunto ¢é a ceramica
feldspatica e ndo a interface (Zhang et al., 2013).

A tensdao maxima principal dos modelos convencionais foram iguais na
zona de tragdo da ceramica feldspatica, ndo havendo interferéncia da camada de
silicato de zirconia sobre a distribuicao de tensao nesta regido. Isto coincide com
o resultado do ensaio mecanico, no qual nao houve diferenca entre os grupos
convencionais. Os modelos bioinspirados, por sua vez, apresentam melhor

desempenho mecanico, pois tiveram menor tensdo na zona de tragdo da PM 9.
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7 CONCLUSAO

Dos resultados deste estudo pode se concluir que:

e Apesar da infiltracdo ndo melhorar a distribuicdo de tensdo dentro do
conjunto bioinspirado/infiltrado, como foi proposto no trabalho, as
propriedades mecanicas do sistema sao mantidas e a confiabilidade estrutural
do material ¢ aumentada;

e Para o grupo com disposicao convencional, ndo se observou diferenga entre
os modulos, consequentemente da confiabilidade estrutural;

e Pode-se concluir que a bioinspiragdo melhorou a distribuicdo de tensao
dentro da ceramica feldspatica, que ¢ o elo mais fraco da restauragdo,
melhorando consequentemente a resisténcia do conjunto;

e Ao analisar as microscopias, EDS, resisténcia ao risco e dureza interfacial,
pode se concluir que ha uma interacdo entre zirconia e ceramica feldspatica

de interdifusdo gerando uma interfase.
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APENDICE A - Trilhas completas formadas pelo risco: superior com zirconia tradicional e inferior com zirconia infiltrada
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APENDICE B - Geometrias e malhas da anélise de elementos finitos

Geometria

Elementos/nos

46.933 /154.763 | 160.430 /633.443 | 38.414/136.256 | 152.407 /618.973

Legenda: Os grupos sem bioinspiragdo tiveram a carga aplicada sobre a zirconia e os grupos bioinspirados sobre a PM 9; as malhas dos grupos com infiltragdo
tiveram mais elementos do que os grupos sem infiltracdo por causa da camada criada para exemplificar a infiltragdo de silica.
Fonte: Elaborado pelo author.




