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RESUMO

Cruz BS. Energia para fratura da interfase de uma zircbnia multicamadas em modo
misto de teste. Sdo José dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp),
Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2024.

As zircOnias odontolégicas sdo notadamente conhecidas por suas propriedades
biomecénicas, e evoluiram de um material branco e opaco para um material com
gradiente de translucidez e multiplas indicacdes clinicas. Dentre a ultima geracao
destes materiais, estdo as zirconias multicamadas gradadas, que possuem um
gradiente microestrutural com gradacéo de itria. A zona de transicdo, ou interfase,
entre essas camadas ainda € pouco descrita pela literatura. O presente estudo se da
diante da hipotese de que a interfase seja uma zona fragil das zircénias multicamadas,
e investiga a energia necessaria para separa-las, ou seja, a tenacidade a fratura da
interfase. Espécimes do tipo Brazil-nut foram confeccionados para o calculo da
energia necessaria para a fratura interfasica em diferentes angulagdes da zircénia
multicamadas, verificando modalidades de falhas mistas, por tracdo ou por
cisalhamento em testes de compressao, utilizando 3Y-TZP e 5Y-PSZ puras como
controle. Os grupos foram divididos de acordo com a zircbnia testada, o angulo de
teste e o envelhecimento hidrotérmico; a tenacidade a fratura da interfase se deu em
N/m. Os espécimes fraturados foram submetidos a uma andlise fractografica
detalhada, com classificagéo dos tipos de falha, caracterizacdo em MEV e EDS. Os
resultados dos testes da multicamadas foram submetidos ao teste ANOVA de 2
fatores, indicando diferenca estatistica entre os angulos, mas ndo quanto ao
envelhecimento. O teste post-hoc de Tukey revelou que a energia para fratura
interfasica em 25° predominantemente por forca de cisalhamento, ¢é
significativamente maior do que os demais grupos [baseline: 964,74 (x 202,43);
envelhecido: 1389,12 (+ 978,47) N/m], exceto quando comparado a 15° [baseline:
1006,09 (£ 373,13); envelhecido: 798,43 (+ 108,67) N/m], que nédo difere
estatisticamente de nenhum dos outros grupos. Os valores da energia interfasica para
fratura de uma zirconia multicamadas se mostraram intermediérios entre a 5Y-PSZ e
a 3Y-TZP, sem diferenga significante da multicamadas com a 3Y-TZP e ambas com
diferenca significativa para a 5Y-PSZ. A tenacidade a fratura da interfase de uma
zircbnia multicamadas, uma importante propriedade para o bom desempenho clinico
do material, ndo foi afetada pelo envelhecimento hidrotérmico e € menor sob tensbées
de tracdo do que de cisalhamento. Os padrdes de fratura variaram mas nédo houve
diferencas em comparacéo aos grupos controle.

Palavras-chave: zirconia multicamadas; tenacidade; zona de transi¢cdo; interfase;
Brazil-nut.



ABSTRACT

Cruz BS. Energy for interphase fracture of a multilayered zirconia in mixed test mode.
Sao José dos Campos (SP): Sao Paulo State University (Unesp), Institute of Science
and Technology; 2024.

Dental zirconias are well known for their biomechanical properties, and have evolved
from a white, opaque material to one with a gradient of translucency and multiple
clinical indications. Among the latest generation of these materials are graded
multilayer zirconias, which have a microstructural gradient with yttria gradation. The
transition zone, or interphase, between these layers is still poorly described in the
literature. This study is based on the hypothesis that the interphase is a fragile zone in
multilayer zirconias, and investigates the energy required to separate them, i.e. the
fracture toughness of the interphase. Brazil-nut specimens were made to calculate the
energy required for interphase fracture at different angles of the multilayer zirconia,
checking for mixed, tensile or shear failure modes in compression tests, using pure
3Y-TZP and 5Y-PSZ as a control. The groups were divided according to the zirconia
tested, the test angle and hydrothermal ageing; the fracture toughness of the
interphase was measured in N/m. The fractured specimens were subjected to detailed
fractographic analysis, with classification of failure types, SEM and EDS
characterization. The results of the multilayer tests were submitted to the 2-way
ANOVA test, indicating a statistical difference between the angles, but not in terms of
aging. Tukey's post-hoc test revealed that the energy for interphase fracture at 25°,
predominantly by shear force, is significantly higher than the other groups [baseline:
964.74 (+ 202.43); aged: 1389.12 (x 978.47) N/m], except when compared to 15°
[baseline: 1006.09 (£ 373.13); aged: 798.43 (x 108.67) N/m], which does not differ
statistically from any of the other groups. The interphase energy values for fracture of
a multilayer zirconia were intermediate between 5Y-PSZ and 3Y-TZP, with no
significant difference between the multilayer and 3Y-TZP and both with a significant
difference for 5Y-PSZ. The fracture toughness of the interphase of a multilayer
zirconia, an important property for the good clinical performance of the material, was
not affected by hydrothermal ageing and is lower under tensile than shear stresses.
Fracture patterns varied but there were no differences compared to the control groups.

Keywords: multilayer zirconia; toughness; transition zone; interphase; Brazil-nut.
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1 INTRODUCAO

A odontologia restauradora, especialmente no ramo de prétese dentéaria, €
responsavel por uma alta movimentagdo econdémica e bastante lucrativa, sendo que
até pequenas melhorias nos materiais e nos seus processos de fabricacao, bem como
nas tecnologias envolvidas nesse processo, podem ter alto impacto econémico, tanto
para os fornecedores como para os pacientes. A tecnologia CAD/CAM (“computer-
aided-design/computer-aided-manufacturing”),  especialmente  em  chairside
(Wiedhahn et al., 2016), junto com o processamento e sinterizacdo rapida (Kaizer et
al., 2017), permitiu que a fabricacdo de restauracbes fosse automatizada, em um
tempo curto e alcancando alta precisdo. O grande objetivo da indUstria e da ciéncia
dos materiais dentarios é o desenvolvimento de materiais com estética excelente e de
longa durabilidade, com tempo de processamento e custos reduzidos (Zhang and
Lawn, 2018).

As ceramicas odontoldgicas sdo materiais versateis, com multiplas indicacées
clinicas, desde restauragdes parciais em um unico dente, até reabilitacdes completas.
Dentre eles, existem as ceramicas vitreas, compostas por uma matriz vitrea com
diferentes tipos de particulas imersas; e as ceramicas policristalinas, que sao
compostas por um conglomerado de diferentes tipos de gréaos, formando um sdélido
acido-resistente (Kelly, 2008). As ceramicas ndo tem a mesma tenacidade ou
capacidade de deformacéao plastica que os metais e polimeros (Cesar et al., 2017), o
gue significa que uma trinca ou falha nesse material tendem a se propagar até a sua
falha catastréfica. As restauracdes dentérias devem sobreviver a forcas mastigatorias
gue possam exceder 500 N em um ambiente hostil como o ambiente oral, e as fraturas
que ocorrem ao longo do tempo podem vir de uma variedade de modos de falha
(Zhang et al., 2013; Zhang and Lawn, 2018).

As zirconias odontolégias sdo um tipo de ceramica policristalina, que séo
usadas em trabalhos protéticos confeccionados atualmente através principalmente da
manufatura subtrativa. Existem diversas variantes das zirconias, dependendo de sua
configuracdo microestrutural e estabilizadores. Esses materiais comecaram a ser
desenvolvidos no mercado odontolégico com uma alta resisténcia mecéanica e baixa
translucidez, com uma apresentacédo branca e opaca, 0 que o0s tornava ineficientes

para o seu uso monolitico, principalmente em reabilitacbes em regides estéticas. No
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entanto, esses materiais apresentam importantes vantagens, como uma excelente
biocompatibilidade, alta resisténcia a flexdo e a corrosdo, e ainda uma facilidade na
manufatura. Logo, € um material que despertou grande interesse pela industria e
academia, sendo alvo de diversas pesquisas e grandes desenvolvimentos nos ultimos
anos (Garvie et al., 1975; Green et al., 1989; Zhang and Lawn, 2018).

Para que a zirconia odontoldgica atinja um bom potencial de aproveitamento
clinico, a sua composicao € uma combinacdo de 6xido de zircénio (ZrOz) e éxido de
itrio (Y203), bem como outros componentes em menor quantidade, como o éxido de
aluminio e 6xido de héafnio (HfO,, Al203). As primeiras geracdes de zirconia foram
estabilizadas com 3 mol% de 6xido de itrio, sendo conhecidas como 3Y-TZP (zircbnia
tetragonal policristalina estabilizada com itria), e com uma microestrutura composta
principalmente por gréos tetragonais, que sdo menores, formam uma estrutura
bastante resistente e transmitem pouca luz.

A primeira solucdo para a alta opacidade das primeiras geracdes de zirconia,
foram as aplicacfes de porcelana sobre uma infra-estrutura de 3Y-TZP (Rekow et al.,
2007), porém essas combinac¢des de materiais em dupla camada eram vulneraveis ao
lascamento e delaminacgdo, 0 que era exacerbado por estresses térmicos residuais.
Algumas solugdes foram tentadas, como a fresagem separada da infraestrutura e da
ceramica de recobrimento (Vita Rapid Layer technology) ou queima de fusédo (lvoclar
IPS e.max CAD-on technology), porém continuaram sem solucionar de fato os
problemas das bicamadas. A solucdo seria mesmo o uso desse material de forma
monolitica (Zhang and Lawn, 2018).

Para uma boa compreensdo acerca desta classe de materiais, € de suma
importancia o reconhecimento da sua microestrutura, que é composta por diferentes
tipos de graos — tetragonais (t), monoclinicos (m) e cubicos (c) . Os grdos monoclinicos
sao presentes no material em temperatura ambiente, quando nenhum estabilizante
(como o Oxido de itrio) € adicionado. As 3Y-TZP sao compostas majoritariamente por
graos tetragonais (em torno de 85%) que sdo suscetiveis ao envelhecimento
hidrotérmico e podem se transformar em monoclinicos. Essa transformacgéo (t—m)
pode ocorrer em duas situacdes: (1) transformacdo martensitica — quando um
estresse ocorre sobre a superficie, como a propagacao de uma trinca, e € benéfica ao
material, uma vez que o aumento volumétrico decorrente da transformacédo do gréao

tetragonal para o monoclinico acaba por suprimir a propagacdo desta trinca,
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tenacificando o material; ou (2) degradacéo em baixas temperaturas (LTD) — quando
em um longo periodo de tempo em meio aquoso e em baixa temperatura
(envelhecimento hidrotérmico), os graos tetragonais superficiais se transformam em
monoclinicos e se destacam da superficie, gerando poros e defeitos superficiais, que
degradam o material a longo prazo (Garvie et al., 1975; Green et al., 1989; Denry and
Kelly, 2008; Zhang and Lawn, 2018; Cesar et al., 2024).

Com a adicdo de maiores concentracdes de itria, a sua microestrutura ja passa
a ser estabilizada com mais graos cubicos, que permitem melhor passagem de luz,
porém com menor resisténcia. Assim, com o avanco da tecnologia desses materiais,
surgiram as Y-PSZ (zirconia parcialmente estabilizada por itria) (Ban, 2021). As 4Y- e
5Y-PSZ, por terem uma quantidade maior de gréos cubicos, com maior quantidade de
estabilizante, sdo menos suscetiveis a transformagdo t—m. Ou seja, tendem a ser
menos degradaveis ao longo prazo, e menos tenazes a fratura (Pereira et al., 2016).

Com a evolucao deste material, foram criadas as zirconias multicamadas, que
trazem consigo a intencdo de mimetizar a gradual trasicdo de cores dos elementos
dentarios em pegas monoliticas (Kolakarnprasert et al., 2019; Kaizer et al., 2020;
Michailova et al., 2020). Essas zirconias podem ser encontradas tanto com uma
mesma configuracdo de grdos ao longo de toda a peca, que varia apenas em
pigmentacdo, bem como com uma configuragdo gradual dos graos, chamada pela
industria de “tecnologia de gradiente”. Essa tecnologia, em sua teoria, traz um material
com uma zona de “corpo”, que € mais opaca e com maior tenacidade, como a dentina;
e uma zona incisal/oclusal, que € mais translicida, como o esmalte dentério. Para que
essa tecnologia fosse alcancada, esses materiais implicam na gradual transicao de
camadas de 3Y-TZP, 4Y- ou 5Y-PSZ (Michailova et al., 2020; Inokoshi et al., 2023;
Strasser et al., 2023).

No entanto, apesar de pertencerem a mesma classe de materiais, essas
zircbnias sao em sua esséncia materiais com microestruturas diferentes e, quando
postos em um material monolitico, podem ter sua interacdo prejudicada, o que nédo é
totalmente compreendido pela literatura. A sua apresentacdo comercial, geralmente
vem em forma de discos para fresadoras de 5 eixos, que sdo compostos por uma fina
camada de 4Y- ou 5Y-PSZ, uma zona intermediaria, que chamaremos de “interfase”,
e 0 restante por uma camada maior de 3Y-TZP (Schonhoff et al., 2021). Essa

distribuicdo das camadas, por ndo ser simétrica, dificulta a confeccdo de amostras
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deste tipo de material para testes existentes nas normas atuais. Testes de flexao
biaxial, flexdo de 3 ou 4 pontos, exigem amostras em dimensdes especificas para
serem validos. Logo, quando séo feitas as amostras das zircOnias gradadas
comerciais para estes testes, a zona de interfase néo fica na regido central que é
testada, sendo que normalmente é a 3Y-TZP, que € a maior camada, que acaba
ficando nessa regido. Outra tentativa de estudo dessa interfase, € a confeccao de
amostras feitas em laboratoério (“in-house”) para estes testes mais tradicionais. No
entanto, essas amostras nao reproduzem fielmente a “tecnologia de gradiente” que
estd sendo comercializada e utilizada hoje no mercado odontologico, sendo
espécimes experimentais simplificados, que ajudam na compreensdo basica do
comportamento dessas interfases(Pereira et al., 2023).

Espécimes do tipo “Brazil-nuts” foram desenvolvidos para o estudo da energia
necessaria para fratura de interfaces. Eles consistem em espécimes redondos com
um entalhe eliptico bem no meio dessas interfaces, que serve como defeito iniciador
da fratura. O teste é realizado através da compressdo dessas amostras entre dois
planos em uma maquina de ensaios universal, e a angulagdo com que a elipse central
€ posicionada, ira resultar em diferentes tensdes para a iniciagao da fratura, podendo
ser por forcas de tracdo, mistas, ou por cisalhamento (Zhou et al., 2006; Melo et al.,
2011; Ramos et al., 2019; Lopes et al., 2021).

A tenacidade a fratura é uma propriedade mecéanica que indica a capacidade
de um material em resistir a propagacao de trincas, sendo um fator crucial na
mecanica da fratura e sendo relacionada a area sob a curva tensao x deformacéo, ou
seja, reflete a quantidade de carga que o material pode suportar antes de falhar.
Variaveis como o tempo e o0 angulo de aplicacdo das cargas podem influenciar essa
propriedade (Belli et al., 2015; Cesar et al., 2017). A tenacidade a fratura da interfase
de uma zirconia multicamadas ainda nao foi totalmente elucidada pela literatura, e é
importante para predizer o bom desempenho clinico deste material.

Diante do exposto, o presente estudo utilizou espécimes do tipo “Brazil-nuts”
para o estudo da tenacidade a fratura da interfase de uma zirconia multicamadas com
tecnologia de gradiente, em diferentes angulacbes e com envelhecimento
hidrotérmico, a fim de elucidar o comportamento da fratura dessa interfase em

diferentes cenarios.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Esta revisao de literatura foi elaborada de forma a abranger um conhecimento
geral sobre zirconias, sua evolucdo como material odontoldégico até as Ultimas

geracoes, bem como o teste que mensura a energia para fratura da interfase.

2.1 Zircbnio ou zircoHnia?

Martin Klaproth, um importante farmacéutico aleméo, desempenhou um papel
fundamental ao identificar o zircénio (Zr) como um novo elemento quimico (Oesper,
1959; Schofield, 1978; Denry and Kelly, 2008). Desde entdo, varios cientistas
contribuiram para o conhecimento e desenvolvimento desse mineral, que pode ser
encontrado na natureza com impurezas indesejaveis como metais e radionuclideos
como a urania, tornando-o até radioativo (Garvie et al., 1975).

O termo "zirconia”, frequentemente utilizado na odontologia, refere-se ao 6xido
de zirconio (ZrO2) estabilizado por itria. O zirconio (Zr) em si, € um metal de transicao
com numero atdbmico 40, caracterizado por sua alta reatividade, formando uma fina
camada de 6xido em sua superficie quando exposto ao ar ou solucdo aquosa, a qual
€ responsavel pela resisténcia a corrosao, uma das caracteristicas marcantes desse
elemento. Na natureza, o 6xido de zirconio foi identificado pela primeira vez por
Hussak em 1892, no Brasil, na sua forma mineral de baddeleyite, contendo de 80 a
90% de ZrOz2, e impurezas como TiOz2, SiO2, Fe203, entre outras (Ryshkewitch, 1960;
Garvie et al., 1975).

Além da resisténcia a corrosdo, outras propriedades como boa estabilidade
térmica, baixa absorcdo de néutrons e atoxicidade, tornaram o zirconio de grande
interesse em diversas areas, desde a industria nuclear até a medicina e odontologia.
Entretanto, o ZrO2 puro esta sujeito a formacao de trincas durante a sinterizagdo em
decorréncia da transformacgéao de fases.

A zircbnia € um material polimorfo, ou seja, existe em 3 estruturas
cristalograficas (alétropos) diferentes, dependendo da temperatura e da pressao em
gue se encontram (Garvie et al., 1975). Em pressdo ambiente, as fases sao:

¢ Monoclinica (m): em temperatura ambiente até 1170° C;

e Tetragonal (t): entre 1170° C e 2370° C;
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e Cubica (c): acima de 2370° C até seu ponto de derretimento.

2.1.1 ZircOnia parcialmente estabilizada (PSZ)

Para que fosse possivel haver estabilidade quimica da zircbnia nas fases
tetragonal e cubica em temperatura ambiente, Oxidos estabilizadores foram
incorporados ao material, entre eles o 6xido de célcio (CaO), 6xido de magnésio
(MgO), 6xido de cério (CeO) e 6xido de itrio (Y203).

A zircbnias odontolégicas sdo parcialmente estabilizadas por diferentes
concentracfes de itria (Y-PSZ), e apresentam a capacidade de transformacdo de
fases, ou transformacéo martensitica, o que lhe fornece uma tenacificacao frente a
estimulos, aumentando a tenacidade e a resisténcia a fratura. Este fendbmeno ocorre
guando um estimulo externo provoca um estresse que transforma graos tetragonais
em graos monoclinicos, acompanhado por um aumento volumétrico de 3 a 5%
(Shahmiri et al., 2018), conferindo ao material uma capacidade para suprimir trincas
em formacdo por uma tensdo de compressdo. Na pratica, quando uma energia de
ativacado leva a uma trinca superficial, hd essa transformacéo de fases e as tensdes
formadas tendem a comprimir e impedir a propagacdo da trinca (Denry and Kelly,
2008). Essa caracteristica singular contribuiu para a alcunha de “Ceramic steel”
atribuida as zirconias parcialmente estabilizadas por itria (Garvie et al., 1975; Christel
et al., 1989). E benéfico que a zircébnia odontolégica seja parcialmente (e nio
totalmente) estabilizada, pois a transformacéo de fases se inicia em gréos tetragonais
(t—m) frente a um estimulo quimico ou mecéanico na superficie (Garvie et al., 1975;
Guazzato et al., 2004).

As caracteristicas dos cristais de zircOnia ditam as suas propriedades
mecanicas e opticas. Sendo uma ceramica policristalina com polimorfismo, diferentes
tipos de zirconia podem ser encontradas no mercado de acordo com sua configuracao
cristalografica. As Y-PSZ possuem excelente combinacdo entre resisténcia e
tenacidade, este tipo de zircbnia é o mais estudado e desenvolvido nas ultimas 4
décadas, muito por conta da contribuicdo de empresas como a japonesa Tosoh, que
é o principal fornecedor mundial de p6 de zircbnia de alta qualidade, com alta pureza
e uniforme tamanho submicrométrico das particulas (Chevalier et al., 2009).

Dentre as Y-PSZ, as mais comuns sao estabilizadas com 3 a 6 mols de itria.



19

Quando estabilizada com 3 mols de itria (~ 5.2 wt%), a zirconia pode ser sinterizada
em sua forma totalmente tetragonal (Y-TZP), composta 100% por uma densa malha
de gréos tetragonais (Garvie et al., 1975; Christel et al., 1989), muito resistentes e
pouco translucidos.

Porém, quanto menor a quantidade de graos tetragonais, menor a resisténcia
mecanica do material. Um bom avanco na translucidez veio com maior quantidade de
zircbnia cubica, com a adicdo de maior concentracdo de itria nas zircbnias
parcialmente estabilizadas (4Y- e 5Y-PSZ). Entretanto essa melhora estética também
veio acompanhada de uma diminuicdo de resisténcia mecanica, pois essas novas
geracdes de zirconia possuem consideravelmente menos zirconia na fase tetragonal,
e a fase cubica da zircbnia ndo permite a tenacificacao por transformacdo de fases
(Zhang and Lawn, 2018).

Outro conhecido comportamento das zirconias é o da degradacgéo superficial
em baixas temperaturas (LTD) durante um processo de envelhecimento (Pereira et
al., 2016; Park, 2023). Segundo a revisdo sistematica de Pereira et. al, em 2016,
diversos estudos ja investigaram essa propriedade e comprovaram que a LTD
prejudica a sua resisténcia a flexdo. A teoria mais aceita € que o0 aumento de estresse
associado a penetracdo de agua na superficie aflora a transformacao “t—m”. Esse
aumento volumétrico na superficie favorece ainda mais a penetragdo de agua entre
os gréos, fazendo com que eles se destaquem da superficie e formem pequenas
trincas superficiais. (Denry and Kelly, 2008; Pereira et al., 2016; Shen et al., 2020).
Como as 3Y-TZP tém maior concentracdo de graos tetragonais, consequentemente,

elas estdo mais sujeitas a sofrerem o descolamento de gréos superficiais com a LTD.

2.1.2 A evolugéo das zirconias odontoldgicas

A odontologia restauradora avanga com a incessante busca por materiais com
Otima durabilidade e estética. As ceramicas odontoldgicas, por se encaixarem no
crescente aumento de exigéncia estética do mercado, abrangem uma classe de
materiais que podem ser compostos por fases vitreas ou cristalinas, apresentam
excelente biocompatibilidade e boa durabilidade, e tem como limitacéo sua fragilidade
(Ardlin, 2002; Zhang and Lawn, 2018).
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As zirconias odontologicas evoluiram de um material opaco e branco, para um
material translicido e até com formas policromaticas, devido ao surgimento das
zirconias multicamadas (Tong et al., 2016; Kaizer et al., 2017; Pereira et al., 2018).
Tal evolucdo se deu em diferentes geracdes, com alteragcdes microestruturais, o que
proporcionou mudancas em suas propriedades Opticas e mecanicas. A zircOnia
tetragonal parcialmente estabilizada por itria (3Y-TZP), caracterizada como primeira
geracao, contém 3% de mol de itrio (Denry and Kelly, 2008), tem como destaque altas
propriedades mecénicas como resisténcia a flexdo de até 1200 MPa (Zhang and
Lawn, 2018), resisténcia a compressao de 2000 MPa (Manicone et al., 2007) e
tenacidade a fratura de 9-10 MPa.m1/2 (Zhang and Lawn, 2018). O comportamento
mecanico deste material € favorecido pela transformacdo martensitica. Além disso,
como esta geracao possui contetido predominantemente de grédos em fase tetragonal,
0S quais apresentam anisotropia, ha refracdo e espalhamento da luz. Assim, esta
geracao é caracterizada pelo alto grau de opacidade (Ghodsi and Jafarian, 2018).

A segunda geracao, também 3Y-TZP, apresentou diminuicdo da quantidade de
graos tetragonais, diminuicdo da concentracdo de alumina e alteracbes de
temperatura de sinterizacdo, com o objetivo de melhorar a translucidez do material
(Miyazaki et al., 2013). Ha relatos na literatura de uma resisténcia a flexdo de 1000
MPa (Ban, 2021), estudos demonstram uma diminuigdo das propriedades mecéanicas
quando comparada a geracdo anterior (Ghodsi and Jafarian, 2018). Apesar da
possibilidade de serem confeccionadas restauracdes monoliticas com a tecnologia
CAD/CAM, as caracteristicas Opticas permaneceram desfavoraveis (Shahmiri et al.,
2018).

Na terceira geracao, houve um aumento da concentracdo de grdos em fase
cubica, chegando até a 53% do seu conteudo cristalino (Pereira et al., 2018) e
aumento do teor de 6xido de itrio (>3 mol%) (Stawarczyk et al., 2017). Diferentemente
dos grdos na fase tetragonal, os grdos na fase cubica sdo isotrpicos, e tal
caracteristica faz com que a luz ndo seja tdo dispersa e sim emitida e transmitida mais
uniformemente nos contornos de graos, favorecendo a translucidez do material
(Stawarczyk et al., 2017). Dessa forma, pode ser indicada para restauracdes estéticas
(Souza et al., 2018). Por outro lado, esta geragao apresenta reducéo significativa de

suas propriedades mecanicas, pois 0 mecanismo de tenacificagdo por transformacao
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é afetado pela menor quantidade de fase tetragonal, ndo ocorrendo como nas
geracdes anteriores (Shin et al., 2023).

A quarta geracao de zirconias foi desenvolvida com o objetivo de mimetizar as
camadas da estrutura dentaria, sdo as chamadas zirconias multicamadas
(Kolakarnprasert et al., 2019; Kaizer et al., 2020; Michailova et al., 2020).

2.1.3 Zircbnias policromaticas e multicamadas

O termo "multicamadas" para zircénias odontolégicas pode abranger
diferentes conceitos. Primeiramente foi associado a peg¢as ndo monoliticas,
compostas por um nucleo ou copping de alta resisténcia e uma camada ceramica de
recobrimento com propriedades Opticas favoraveis. Estes sistemas, apesar de
bastante verséteis, apresentavam falhas por delaminac&o, motivando a industria e a
ciéncia a focarem no desenvolvimento de pecas monoliticas (Stawarczyk et al., 2017).

A primeira zirconia multicamadas monolitica (do grego, “mono” = ”Unico”,
“lithos” = "rocha”) multicamadas foi a “Katana multi-layered zircénia”, langada ao
mercado em fevereiro de 2015 pela Kuraray Noritake (Japao). Inicialmente, o
gradiente das zircbnias multicamadas consistia apenas na policromia ou variagéo de
cor com pigmentos em um mesmo bloco de um unico tipo de zirconia (Schonhoff et
al., 2021), possibilitando a caracterizacdo de uma restauracdo com diferentes tons,
desde a regido incisal mais translicida as regides mais opacas € com maior croma e
saturacdo da cervical dentaria (Kolakarnprasert et al., 2019). Entretanto ndo havia
variacdo de propriedades mecéanicas para cada camada ja que o bloco era composto
da mesma geracédo de zirconia com pigmentacdes diferentes (Michailova et al., 2020).
Posteriormente, foram introduzidas as zircbnias com gradiente de resisténcia, devido
a uma alteragdo gradual na concentragdo de itria ao longo do material, unindo as
excelentes propriedades mecéanicas das primeiras geracdes com as qualidades
estéticas das Ultimas geracdes de zircOnia (Kaizer et al., 2020; Michailova et al., 2020;
Schonhoff et al.,, 2021), sendo possivel restauracbes com um corpo com as
caracteristicas mecénicas da 3Y-TZP e camadas mais oclusais e incisais com a
translucidez de uma zirconia 5Y-PSZ (Schonhoff et al., 2021), bem como diferentes
tonalidades (Cho and Seol, 2023). Desse modo, as zircbnias evoluiram na busca de

materiais versateis e com ampla aplicacdo clinica, como um material restaurador
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“‘universal” (Michailova et al., 2020). Sendo o material composto por camadas com
diferentes caracteristicas microestruturais e com incorporacdo de substancias para
pigmentacao, surgiu o questionamento sobre como essa composi¢cao poderia afetar a
sua integridade estrutural (Kaizer et al., 2020; Inokoshi et al., 2023).

A transicdo entre os diferentes tipos de zircbnia € gradual segundo os
fabricantes, sem pontas ou limites nitidos, mas sim um gradiente com uma transicao
suave (Inokoshi et al., 2023), formando uma zona de interfase e ndo uma interface
propriamente dita. Ha estudos que apontam para a possivel disparidade no coeficiente
de expansédo térmica (CTE) devido as diferencas na microestrutura cristalina das
camadas (Pereira et al., 2023). Esta disparidade pode resultar em estresses residuais
apos os protocolos de sinterizacdo. Ao considerar a sinterizacdo rapida ou super
rapida, esses estresses podem tornar-se ainda mais pronunciados (Alshahrani et al.,
2023). No entanto, a literatura ainda carece de estudos que esclarecam se a
sinterizacdo rapida pode induzir maiores estresses residuais nas regides de interfase.

A analise das zirconias multicamadas apresenta desafios, especialmente em
relacéo aos testes de resisténcia, devido a complexidade das zonas intermediérias. A
presenca de uma camada transitéria entre diferentes zirconias gera questdes sobre
sua composicao e propriedades. Além disso, ha divergéncias na literatura quanto a
fragilidade dessas zonas. Pereira et al (2023) e Kaizer et al (2020) encontraram em
seus estudos indicativos de que tais zonas formam uma regido mais fragil, no entanto
um desses estudos foi feito com um material experimental e o outro com uma zircénia
policromatica. Ja Inokoshi et al (2023) trabalharam com zircénias gradadas em itria e
apontaram que as interfases se mostraram fortes o suficiente para ndo serem
consideradas um link fragil. H& espaco na literatura para que a comunidade cientifica
invista em estudos para quantificar quais sdo as forcas e estresses que atuam sobre
essas zonas interfasicas e como suas propriedades séo afetadas, tanto nas zirconias

policromaticas como nas zirconias gradadas em itria.
2.2 Energia para fratura da interfase
Pensando na forma de fratura das ceramicas, onde as trincas se iniciam na

zona de tracao, presente nas areas de conectores, € importante que o posicionamento

da restauracéo no disco seja bem planejado, visto que a variacao desta posi¢cao pode
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afetar a performance das proteses fixas ao longo prazo (Rosentritt et al., 2022).
Pensando na microestrutura do material, esse fato faz sentido, visto que as diferentes
concentracdes de itria resultam em propriedades diferentes. Porém, alguns autores
notaram que esta questao do posicionamento no disco parece ter efeitos minimos nas
propriedades mecanicas das restauracdes (Strasser et al., 2022).

As zirconias gradadas em itria muitas vezes nado apresentam zonas
simetricamente divididas ao longo do disco, como por exemplo uma zona de 3 mm
composta por zirconia translicida, seguida por uma zona de transi¢ao (interfase) de 4
mm, e o restante (9 mm ou mais) constituido por zircbnia tetragonal.

O ambiente oral e os movimentos mastigatérios sdo extremamente complexos
e acabam sendo hostis para os materiais colocados em boca, que ficam sujeitos a
diversos vetores de forgas, criando um cenario misto e complexo de cargas que nao
se resumem a pura tragcéo ou puro cisalhamento (Oh et al., 2002).

A tenacidade a fratura é uma propriedade inerente ao material, através da
mecanica da fratura é possivel quantificar a resisténcia de um material ou de uma
interface a propagacédo de trincas (Mesmar and Ruse, 2019). Os mecanismos de
fratura interfacial fornecem informacdes que podem ser usadas para avaliar a
integridade estrutural das interfaces que séo relevantes nas restauracfes dentais. Ha
diferentes métodos de mensurar a energia interfacial de fratura, através de flexao de
quatro pontos, duplo cantilever, espécimes sanduiche, Brazil-nuts, espécimes
assimétricos para flexdo, dentre outros (Wang et al., 2014).

Espécimes do tipo Brazil-nut sdo utilizados para determinar a tenacidade a
fratura interfacial através do alcance dos modos de falha mistas entre 0 modo de falha
| (tragcdo) e o modo de falha II (cisalhamento). Os modos mistos s&o alcangados
variando a angulagdo da inclinag&o da interface entre 0° e 25°. E importante mensurar
a tenacidade a fratura interfacial sob condi¢cdes que simulem essas variacdes dos
modos mistos que podem ocorrer na cavidade oral (Zhou et al., 2006; Melo et al.,
2011; Ramos et al., 2019; Lopes et al., 2021). Estes espécimes sao geralmente
usados para avaliar as interfaces entre cerdmica/metal, ceramica/polimeros e mais
recentemente para avaliar as interfaces entre ceramicas e cimentos resinosos (Zhou
et al., 2006). No presente estudo, eles serdo utilizados para avaliar uma zona de
interfase gradual (regido), e ndo apenas uma interface propriamente dita.
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3 PROPOSICAO

Os objetivos do presente estudo sao:

a) Verificar a tenacidade a fratura da interfase em uma zircénia multicamadas em
modo misto de teste, usando 3Y-TZP e 5Y-PSZ puras como controle;

b) Verificar se o envelhecimento influencia a tenacidade a fratura interfasica das
zircOnias testadas;

c) Caracterizar o padréo de fratura da zircOnia testada e verificar a transformacao
de fases apds o envelhecimento.

A hipotese nula € que a propriedade de tenacidade a fratura da interfase das
zircbnias multicamadas nédo tera diferenca estatisticamente significante entre os
diferentes modos de teste (misto, tracdo ou cisalhamento) ou envelhecimento.
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4 MATERIAL E METODOS

A zircbnia multicamadas selecionada como objeto de estudo desta pesquisa foi
a IPS e-max® ZirCAD Prime, cor Al (Tabela 1). Os discos dessa zirconia sao
compostos por uma camada de 5Y-PSZ, uma camada interfasica e uma camada de
3Y-TZP e, segundo o fabricante, possuem respectivamente 3 mm, 4 mme 9 a 16 mm,
a depender da espessura total do disco (Figura 1). Como controle, foram utilizadas as
zirconias InCoris TZI (3Y-TZP — Tabela 1) e Cercon XT (5Y-PSZ — Tabela 1).

Figura 1 — Guia de posicionamento da IPS e.max ZirCAD Prime.

Fonte: Ivoclar. Elaborado pela autora.

Tabela 1 — Materiais utilizados e a sua composicao

Material Nome comercial Fabricante Composicéo Lote

ZrO2, Y203, Al203

Multilayered* IPS e.max voclar Z028ML
zirconia ZirCAD Prime *3Y-TZP/5Y-PSZ
2011381928
3Y-TZP InCoris TZI Dentsply Sirona  #/O2HfOz+Y20s - 2071187292
ZrO2, Y203, HfO,,
5Y-PSZ Cercon XT Dentsply Sirona Al203,, SiO2 18038130

Fonte: Ivoclar e Dentsply Sirona. Elaborado pela autora.
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4.1 Design do estudo
Os espécimes foram divididos aleatoriamente de acordo com o envelhecimento
e de acordo com a sua inclinagéo durante o teste de compressao, com n=5 em cada

um dos dez grupos de estudo, de acordo com a Tabela 2.

Tabela 2 — Design do estudo

Zirconia 3Y-TZP 5Y-PSZ Multilayer
Envelhecimento BL BL BL AG
Angulos o° 25° o° 25° o° 50 10° 15° S

Teste de compressao — Calculo para energia da fratura da interfase

Andlises complementares

Fonte: Elaborado pela autora. BL = Baseline, AG = Envelhecido.

4.2 Preparagao das amostras

As amostras do tipo “Brazil-nut” foram usinadas de modo a obterem a medida
de 10 mm g x 5 mm, com um entalhe eliptico central de 1,2 mm x 2,0 mm. Na zircénia
multicamadas, o entalhe se da no centro da zona interfasica entre as camadas dos
materiais (3Y-TZP e 5Y-PSZ), e deve ser o defeito iniciador da fratura. As diferentes
inclinacdes (angulagdes) da linha do entalhe em relacéo a direcédo de aplicacdo da
carga, determinardo os modos de teste. (Figura 2). A usinagem de alta precisao das
amostras a partir do disco de zirconia multicamadas (98.5 mm g x 16 mm), se deu
primeiramente pela remocdo do excesso da camada de 3Y-TZP para entdo a
cilindragem, fatiamento e por ultimo a confeccao do entalhe eliptico. Este entalhe teve
sua superficie finalizada com pontas diamantadas de granulacdo extra-fina a fim de
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eliminar marcas da usinagem que pudessem interferir na origem da fratura. A
confeccdo das amostras controle (3Y-TZP e 5Y-PSZ puras) se deu através da mesma

sequéncia, com o entalhe posicionado exatamente no centro da amostra.

Figura 2 — Desenho esquematico frontal e lateral do espécime Brazil-nut da zircénia

multicamadas (medidas pré-sinterizacao).
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Fonte: Elaborado pela autora.

 —

4.2.1 Sinterizacao

A sinterizacao dos espécimes foi em forno especifico para zirconias (inFire HTC
Speed, Dentsply Sirona, Alemanha). Para as zirconias puras (InCoris e Cercon) foram
utilizados os programas fechados de sinterizacdo padrao do proprio forno, visto que
sdo do mesmo fabricante. Para a zircbnia multicamadas, o forno foi programado de
acordo com o ciclo de queima regular recomendado pelo fabricante para fornos
terceirizados (Tabela 3). ApOs a contracao de sinterizacdo (~20%), a dimensao final
das amostras ficou em 8 mm g x 4 mm, e o entalhe eliptico central com 1 mm x 1,5

mm.
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Tabela 3 — Programa de sinterizacao regular da zircénia multicamadas, em fornos

terceirizados.

Temperatura Temperatura - . Tempo de
inicial (°C) final (°C) Taxa (°C/min) — ochara (min)

Fase 1 20 900 10 30
(aquecimento)

Fase 2 900 1500 3.3 120
(aquecimento)

Fase 3 1500 900 10 -
(resfriamento)

Fase 4 900 300 8.3 i

(resfriamento)

Tempo total: 9h 50min

Fonte: Ivoclar. Elaborado pela autora.

4.3 Envelhecimento em reator hidrotérmico

O envelhecimento de metade das amostras da zirconia multicamadas (n=25)
foi realizado por imersédo dos discos sinterizados em agua deionizada em um reator
isotérmico a 134 °C e pressdo constante de 2 bar (Parr Instrument, modelo 4566,
lllinois, EUA, Instituto de Tecnologia Aeronautica, Sdo José dos Campos), por 20

horas ininterruptas.

4.4 Teste para o célculo da energia da fratura da interfase

As amostras foram randomizadas de acordo com o angulo de inclinacéo da
realizacdo do teste de compresséo seguindo a metodologia de Ramos et al. (2019),
sendo:

e Tracao pura: 0° (controle)

e Predominantemente tragao: 5°
e Modo misto: 10°

e Modo misto: 15°

e Predominantemente cisalhamento: 25°
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Com um teste de compresséo (Figura 3), a fratura interfacial foi conduzida em uma
maquina de ensaios universal (EMIC DL100, Emic, S&o José dos Pinhais, Brazil),
equipada com uma célula de carga de 10 kN. O teste foi realizado com velocidade de
deslocamento de 0,03 mm/min, usando-se angulos (© = inclinagdo da trinca em
direcédo a aplicacdo da carga) de 0°, 5°, 10°, 15° e 25° (Figura 4; n=5) para a zircbnia
multicamadas. Para as zirconias puras, o teste foi realizado apenas nos angulos de
0° e 25° (n=5). A carga critica para a fratura da interface (N) foi usada para o calculo

da taxa de liberacao de energia (G).

Figura 3 — Amostras posicionadas para o teste de compresséo. (A) 0°, (B) 25°.

Fonte: Elaborado pela autora.



Figura 4 — Angulos de teste dos diferentes grupos

0° 5° 10° 15° 25°

!
(.5\,[)(\/ /\

NVANVANIINANY,

Legenda: A seta vermelha indica a aplicagdo da for¢a, a linha tracejada indica o longo eixo do espécime
em relacao a elipse, indicando o angulo correspondente a cada grupo, em relacdo a forca aplicada.

Elaborado pela autora.

Quando uma carga compressiva, P, € aplicada sobre o Brazil-nut, a trinca é
submetida a uma combinacdo de modo | de tragdo e modo Il de cisalhamento. Os

fatores de intensidade de tenséo correspondentes aos modos | e Il sdo:

KI = f,Pa_l/Z

Ky = tfyPa'/?

Em que os sinais positivo e negativo significam as duas pontas,
respectivamente. Os fatores de calibracdo adimensionais, f; e f;;, sdo fungbes do
angulo ©, e do comprimento relativo da trinca, a/R.

A combinacdo dos modos | e Il € caracterizada pelo angulo de fase de
carregamento (¥) que é controlado pelo angulo de compresséao, ©. O espécime esta
sob pura tracdo quando ©=0°, e puro cisalhamento quando ©=25°. O angulo de fase

de carregamento serda calculado da seguinte forma:

K
Y= tan 14
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A condicao critica para o crescimento da trinca € dada pela taxa de liberacao
de energia, G, isto €, a energia que ¢ liberada por unidade de area para que ocorra a

fratura da interfase. Isso € dado por:
1 2 2
G.= G +Gz = E_l(KI + Kip)

Onde, G, e G, sao as taxas de liberagcdo de energia dos modos | e I,
respectivamente, e o E;€ o modulo de Young em estado de deformacéo plana.

Amostras representativas de cada grupo foram analisadas microscépio
eletronico de varredura (MEV) (TESCAN VEGA 3, Franga), a fim de mapear marcas
fractograficas, a origem e o percurso da fratura ao longo da microestrutura

policristalina da zirconia.

4.5 Analise fractografica

A analise fractogréfica foi realizada a fim de determinar a origem da fratura,

bem como o caminho percorrido por ela e a microestrutura superficial do material.

4.5.1 Classificacéo pelos tipos de falha

Todos os espécimes fraturados foram individualmente fotografados e
classificados de acordo com o tipo de falha. A classificacédo levou em consideracéo a
linha reta que atravessa a elipse (entalhe central acumulador de tensdes) de ponta a
ponta, cruzando o espécime, e a simetria entre as porcdes fraturadas. Dessa forma,

foi criada a classificagéo de acordo com os critérios da Figura 5.
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Figura 5 — Classificacdo dos tipos de falha.

Tipo A Tipo B Tipo C Tipo D

e Nenhuma linha e Uma linhareta o Tipo “espelho” e Duas linhas retas
reta como em um dos lados |e Duas linhas retas em lados
referéncia simétricas, uma opostos, uma em

e Perda em cada porgéo cada porgao

assimétrica em
lados e porcdes

da amostra

Fonte: Elaborado pela autora.

4.5.2 Analise microscopica

Amostras representativas de cada grupo foram analisadas em
estereomicroscopio (Discovery V20, Zeiss, Alemanha), a fim de localizar a origem da
fratura e compreenséo dos modos de falha. Dessas, algumas foram selecionadas para
serem analisadas em microscopio eletrénico de varredura (MEV - TESCAN VEGA 3,
Franca), com magnificacdes de 25X a 1500X, com o objetivo de identificar a origem

da fratura e o tipo de zircbnia na multicamadas.

4.5.3 Espectroscopia por dispersédo em energia (EDS)

A andlise quimica das regides fraturadas da zircbnia multicamadas
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(envelhecida e baseline) foi realizada através de um espectrometro de energia
dispersiva (TESCAN VEGA, Brno, Republica Tcheca) associado ao software Espirit
1.9 (Bruker), acoplado ao microscépio eletrbnico de varredura. O objetivo desta
andlise foi identificar a quantidade de 6xido de itrio presente na regido de origem da

fratura dessas amostras.

4.6 Difrac&o por raios-X (DRX)

A difracéo de raios-X (DRX) (Empyrean, Malvern Panalytical, Reino Unido) foi
realizada para avaliar a composicéao cristalina de duas amostras por grupo numa gama
de 10° a 90° (20), utilizando uma velocidade de escaneamento de 2°min-1, com uma
tensao de funcionamento de 40 kV e uma corrente de emissao de 40 mA. Os picos de
zirconia foram identificados e a quantificacédo foi efetuada comparando os espectros
obtidos com espectros de difracdo padrdo das bases de dados JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) e ICSD (Inorganic Crystal Structure). O
programa HighScore foi utilizado para ajudar na atribuicdo dos espectros.

4.7 Andlise estatistica

Todos os resultados foram analisados através do software IBM SPSS
Statistics 21.0, com nivel de confianca de 95% e nivel de significaAncia de 0,05. Os
resultados da energia interfasica para fratura foram analisados separadamente: (1)
considerando todos os angulos das zirconias multicamadas, envelhecido e nao
envelhecido; (lI) considerando apenas o0s angulos de 0° e 25° da zircbnia
multicamadas nao envelhecida e os grupos controle 3Y-TZP e 5Y-PSZ. Além disso,
também foi feita a correlacdo entre os tipos de falha (A, B, C e D) e a energia
interfasica para fratura (I), através de uma visualizacao grafica e ANOVA de um fator,
com 0s mesmos grupos avaliados na andlise Il. Os dados obtidos a partir das analises
complementares (MEV, EDS e DRX) foram submetidos a analise qualitativa.

Na analise I, a normalidade dos dados da zircbnia multicamadas foi dada

através do teste de Levene. O teste ANOVA de dois fatores foi aplicado para os
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resultados da energia interfasica para a fratura da zircbnia multicamadas,
considerando as variaveis angulo (0°, 5°, 10°, 15° e 25°) e envelhecimento (baseline
e envelhecido), seguido pelo teste post-hoc de Tukey.

Na andlise Il, os dados foram submetidos a transformacéo logaritmica (Log10)
e tiveram a sua normalidade dada através do teste de Shapiro-Wilk. Os resultados
destes grupos para a energia interfasica para a fratura foram analisados através do
teste ANOVA de dois fatores (tipo de zircbnia — 3Y-TZP, 5Y-PSZ e multicamadas
baseline; e angulo — 0° ou 25°), seguido pelo teste post-hoc de Tukey.

Na analise Ill, foi elaborado um grafico do tipo box plot mostrando a
distribuicdo da energia interfasica para fratura por tipo de falha (A, B, C e D). O teste
ANOVA de um fator considerou os dados em transformacéo logaritmica (Log10), com

normalidade dada através do teste de Levene e aplicacao do teste post-hoc Tukey.
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5 RESULTADOS

5.1 Energia para fratura da interfase

O objetivo do experimento foi avaliar a tenacidade a fratura da regido
interfasica de zona de transicdo entre 3Y-TZP e 5Y-PSZ em uma zircbnia
multicamadas. Os dados de fratura foram aplicados as férmulas citadas na
metodologia e foi calculada a tenacidade a fratura interfasica (G.) no software Matlab
(MathWorks, Boston, EUA) (Figura 6).

Figura 6 — Graficos de tenacidade a fratura interfasica (G.) pelo angulo de fase de

carregamento (V).
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Fonte: Elaborado pela autora.
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O teste ANOVA 2 fatores demonstrou diferencga estatistica entre os angulos

(p=0,0013), mas nao para o envelhecimento (p>0,05). A estatistica descritiva esta

exposta na Tabela 4. O teste post-hoc de Tukey revelou que os resultados do grupo

testado em 25° (predominantemente cisalhamento) foram significativamente maiores

do que em todos os outros angulos testados, exceto para o angulo de 15° (modo

misto), que ndo diferiu estatisticamente de nenhum outro grupo amostral.

Tabela 4 — Estatistica descritiva dos resultados da energia interfasica para fratura de

uma zirconia multicamadas (N/m).

0° 5° 10° 15° 25°
) 637,14 451,09 585,34 1006,09 964,74
Baseline
+ 159,67 A2 + 47,38 ha + 159,93 Aa + 373,13 ABa + 202,43 Ba
) 554,47 633,17 770,67 798,43 1389,12
Envelhecido
+ 211,47 Aa + 228,83 Aa + 59,69 Aa + 108,67 ~Ba + 978,47 Ba

Legenda: Média + Desvio padréo. Letras mailsculas indicam diferenca estatistica significativa entre

os angulos. Letras minusculas indicam diferenca estatistica quanto ao envelhecimento. Elaborado

pela autora.
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Para a comparacdo com as zirconias controle, o teste ANOVA 2 fatores
demonstrou diferenca estatistica entre os angulos testados e os tipos de zircbnia
(p<0,001), sem interacéo entre os dois fatores. O teste post-hoc de Tukey revelou que
a zircbnia multicamadas néo possui diferenca estatistica em relagéo a 3Y-TZP pura,
mas que a 5Y-PSZ pura tem diferenca estatistica em relacao a ambas. Os angulos de

0° e 25° também diferem estatisticamente entre si.

Tabela 5 — Estatistica descritiva dos resultados em transformacao logaritmica (Log10)
da energia interfasica para fratura de uma zirconia multicamadas, uma 3Y-TZP e uma
5Y-PSZ (N/m).

Multilayer 3Y-TZP 5Y-PSZ
0° 2,792 + 0,08 A2 2,878 £ 0,182 A2 2,258 + 0,158 B2
25° 2,976 £ 0,07 A° 3,328 £ 0,238 #° 2,774 £0,137°5°

Legenda: Média + Desvio padréo. Letras mailsculas indicam diferenca estatistica significativa entre o
tipo de zircbnia. Letras mindsculas indicam diferenca estatistica significativa entre os angulos testados.

Elaborado pela autora.

5.2 Andlise fractografica

Para a caracterizagao das falhas, as amostras fraturadas foram primeiramente
observadas sob microscopia 6ptica, a fim de localizar a origem da fratura. Em alguns
grupos, a origem nao pode ser localizada, visto que houve estilhagamento da zona do
entalhe, impossibilitando a observacdo de todas as superficies fraturadas. Nas
amostras em que foi possivel a localizacdo da origem, esta se deu majoritariamente

na regido do entalhe (Figura 7).
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Figura 7 — Imagens de microscopia 6ptica de amostras Brazil-nut de uma zircénia

multicamadas.

Legenda: As imagens A e C sao de uma amostra do grupo Baseline. As imagens B e D s&do de uma

amostra do grupo envelhecido. Os quadrados vermelhos indicam a regido de maior aumento. As setas
vermelhas apontam para a origem da fratura. Magnificacdo de 10X (A e B) e 25X (C e D). Elaborado

pela autora.

5.2.1 Classificacao pelos tipos de falha

A classificacdo dos tipos de falha foi feita de acordo com o proposto na
metodologia do presente estudo, assim como mostra o desenho esquematico na
Figura 8.

A Figura 9.A representa a distribuicdo dos modos de falha entre os grupos da
zirconia multicamadas baseline, nos diferentes angulos testados. A Figura 9.B

apresenta a distribuicdo dos modos de falha entre os grupos da zirconia multicamadas
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envelhecida, nos diferentes angulos testados. Em ambos os graficos, sob tracdo pura
(0°), o modo de falha tipo B foi predominante. Sob modo misto de teste (0°, 5° e 15°)
o0 modo de falha tipo A foi predominante. Sob cisalhamento predominante (25°), a
distribuicdo dos modos de falha entre baseline e envelhecidos foi a mesma, com
predominancia dividida entre falhas do tipo A e tipo C. A falha do tipo C tende a
aparecer mais sob forcas de cisalhamento.

A Figura 10 apresenta um grafico com a distribuicdo de tipos de falha entre os
grupos controle e baseline da multicamadas em 0° e 25° conforme os critérios
apresentados na metodologia deste trabalho. Os grupos 3Y-TZP, 25° e multicamadas,
0°, apresentam falhas predominantemente do tipo B. Os grupos 5Y-PSZ, 0° e 25°
apresentam apenas falhas do tipo A. Os grupos 3Y-TZP, 0° e multicamadas, 25°
possuem uma distribuicdo variada dos modos de falha. Falhas do tipo C foram notadas

apenas nos grupos da zirconia multicamadas.

Figura 8 — Desenho esquemaético dos diferentes modos de falha de acordo com a

classificagéo proposta na metodologia.
Falha do Tipo A Falha do Tipo C Falha do Tipo D
Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 9 — Gréficos de distribuicdo dos modos de falha de uma zircénia multicamadas.

A) Baseline. B) Envelhecido.

A

Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 10 — Gréfico de distribuicdo dos modos de falha das zircbnias controle e

multicamadas baseline, nos angulos de 0° e 25°.
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Angle and Material

Fonte: Elaborado pela autora.
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5.2.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Foi realizada microscopia eletrbnica de varredura (MEV) em espécimes
representativos de cada um dos quatro tipos de falha propostos, a fim de caracterizar
essas falhas e padrdoes de fratura. As Figuras 11, 12, 13 e 14 representam,
respectivamente, falhas do tipo A, B, C e D. Na falha do tipo A, a origem da fratura
esta localizada na margem externa da amostra. Ja nas falhas tipo B, C e D, a origem

da fratura se apresenta na borda do entalhe central.

Figura 11 — Caracterizacdo da falha do tipo A em aumentos de 35X (A), 100X (B) e
1500X (C).

e T
SEM HV: 5.0 KV SEM MAG: 35 X VEGAI TESCAN SEM HV: 5.0 %V SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN SEMHV: SOKV | SEM MAG: 1,50 kx VEGA3 TESCAN
WO: 1777 mm  View fiedd: 553 mm 1 mm WO: 1777 mm  View fiekd: 208 mm 500 ym WO 1777 me  View feld: 138 ym 20 ym
Det: SE BL: 10.00 ITASMART Det: SE BL: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 1000 ITASMART

Legenda: Os retangulos vermelhos representam as regides de aumento. A seta vermelha aponta para
a origem da fratura. Elaborado pela autora.
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Figura 12 — Caracterizacdo da falha do tipo B em aumentos de 35X (A), 100X (B) e
500X (C).

Falha Tipo B

A% ;

i
A

SEM HV: 5.0 KV SEM MAG: 35x | VEGA TESCAN SEM KV: 5.0 %V SEM MAG: 50 VEGA3 TESCAN SEM HV: 5.0 &V SEM MAG: 500 x ] VEGA3 TESCAN
WD: 17.38mm  View fiekd: 593 men | 1 mm WO 17.38mm | View fiekd: 4.15mm 1 mm WD:17.38mm  View flekd: 415 pm 100
Det: SE BL: 10.00 ITASMART Det: SE BL: 10.00 ITASMART Det: SE 8 10.00 ITASMART

Legenda: Os retangulos vermelhos representam as regides de aumento. A seta vermelha aponta para

a origem da fratura. Elaborado pela autora.

Figura 13 — Caracterizacao da falha do tipo C em aumentos de 50X (A), 100X (B) e
1500X (C).

Falha Tipo C

AL 12
SEM HV: 50KV SEM MAG: 50 x VEGAI TESCAN SEM HV: 5.0 KV SEM MAG: 100x | VEGA3 TESCAN SEMMHV: 50KV | SEM MAG: 1.50 kx | VEGA3 TESCAN

WD: 1501 mm  View fleld: 4.5 mm 1 mm WD: 1501 men | View fiekd: 208 mm | 500 ym WD 1501 mem | View Beld: 138 ym 20 pm
Det: SE BL: 10,00 ITASMART Det: SE 8I: 10.00 ITASMART Det: SE BI: 10.00 ITASMARY

Legenda: Os retadngulos vermelhos representam as regides de aumento. A seta vermelha aponta para

a origem da fratura. Elaborado pela autora.
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Figura 14 — Caracterizacao da falha do tipo D em aumentos de 50X (A), 100X (B) e
1500X (C).

Falha Tipo D

‘h
i

« ! 3 i ey ; £l kS
Mokl ‘ 2 7 X | \ N\ Y NN \
TR LY 2 | A |
SEM HV: 5.0 KV SUM MAG: S0x | VEGA TESCAN SEM KV: 5.0 %V VEGA3 TESCAN VEGA3 TESCAN

WO: 1466 mm  View fiedd: 4.15
Det: SE BL: 10.00 ITASMART ITASMART o ITASMART

Legenda: Os retangulos vermelhos representam as regides de aumento. A seta vermelha aponta para

a origem da fratura. Elaborado pela autora.

A andlise estrutural por MEV evidenciou também possiveis problemas na
compactacao do disco (Figura 15) na regido da zona de interfase, com uma linha de
compactacao bem demarcada e regides porosas evidentes.

Figura 15 — Analise em MEV da regido de interfase da zirconia multicamadas, proximo
ao entalhe central de um espécimen Brazil-nut, mostrando uma linha que
possivelmente foi consequéncia do processo de compactagdo do disco do material,
no processo de fabricacdo. Magnificacdes de 100X (A), 500X (B) e 1500X (C).

SEM MV: 5.0 MV SEM MAG; 100x | VEGAS TESCAN SEM HV: 5.0 KV SEM MAG: 200 x | VEGA3 TESCAN SEMMV: SOKV  SEM MAG: 1.50 kx VEGA? TRSCAN
WO: 1548 mm  View fieid: 2.00 mm 500 pm WO: 1548 mm  View fleld: 415 pm 100 pm WO: 15.48mm  View fol d: 130 pm 20 pm

Det: 58 Bk 10.00 ITASMART Det: S8 B 10.00 ITASMART Det: 58 81 10.00 ITASMART

Legenda: Os retangulos vermelhos representam as regides de aumento. A seta vermelha aponta para

a linha decorrente da compactacgédo. Elaborado pela autora.
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5.2.3 Espectroscopia por dispersao em energia (EDS)

A analise por EDS (tipo ponto) da zirconia multicamadas confirmou a presenca
dos elementos esperados — Zr (zirconia) e Y (itria), bem como Hf (hafnio) em
guantidades nao significativas. Na zona do disco em que a linha de compactacéo se
mostrou evidente, foram identificadas quantidades de itria correspondentes a zircbnia
3Y-TZP (6,1 wt%) e 5Y-PSZ (9,6 wt%) (Figura 16). Na zircbnia multicamadas baseline
(Figura 17), a andlise pontual na origem da fratura mostrou uma quantidade de 7,4
mol% de itria, 0 que seria correspondente a uma 4Y-PSZ. J& na zirconia multicamadas
envelhecida (Figura 18), a analise pontual na origem da fratura mostrou uma

guantidade de 6,0 wt% de itria, correspondente a uma 3Y-TZP.

Figura 16 — EDS da zirconia multicamadas. O ponto vermelho localizado na regiao
central da imagem, correspondente a origem da fratura, aponta 9,6 wt% de itria,
correspondente a 5Y-PSZ. O ponto vermelho localizado no canto superior esquerdo

da amostra, aponta 6,1 wt% de itria, correspondente a 3Y-TZP.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 17 — EDS da zirc6nia multicamadas baseline. O ponto vermelho, localizado na

origem da fratura, aponta 7,5 wt% de itria, correspondente a uma 4Y-PSZ.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 18 — EDS da zircbnia multicamadas envelhecida. O ponto vermelho localizado

na origem da fratura, aponta 6,0 wt% de itria, correspondente a uma 3Y-TZP.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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5.3 Correlacéo — energia para fratura da interfase X tipos de falha

Foi realizado um célculo do valor médio da energia para fratura da interfase por
tipo de falha (Figura 19). Os valores foram de 540,17 N/m para o tipo A (n=15),
1406,55 N/m para o tipo B (n=10), 1036,68 N/m para o tipo C (n=3) e 1785,31 N/m
para o tipo D (n=2). Os dados em transformacéo logaritmica (Logl0) foram
considerados homogéneos segundo teste de Levene (p>0,05) e tiveram diferenca
estatistica segundo ANOVA 1 fator (p=0,029). O teste post-hoc de Tukey mostrou
diferenca estatisticamente significativa apenas entre os tipos A e B (p=0,028), sendo
gue a energia necessaria para fratura no tipo B (3,04+0,31) é significativamente maior
do que no tipo A (2,63+0,32). As falhas do tipo D apresentam a maior média de energia
necessaria para fratura, no entanto, apenas duas amostras apresentaram esse tipo
de falha.

Figura 19 — Grafico box plot entre tipos de falha (eixo X) e energia para fratura da
interfase (eixo Y). As colunas indicam a média da energia por tipo de falha e as linhas
indicam o desvio padrao.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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5.4 Difracao de raios-X (DRX)

A analise de difracdo de raios-X mostrou picos caracteristicos das fases
tetragonal e cubica na zirconia multicamadas. No entanto, apenas para a camada de
3Y-TZP e para a camada de interfase, sujeitas a envelhecimento hidrotérmico, foram
identificados picos caracteristicos da fase monoclinica, demonstrando que o
envelhecimento induziu a transformacédo de fase nestas camadas da zirconia. Os
difractogramas correspondentes aos grupos podem ser observados na Figura 19.

Figura 19 — Difratogramas de raios-X dos grupos testados. Linhas de cores diferentes
correspondem as diferentes camadas da zircbnia testada. Os picos m, t e C
correspondem as fases monoclinica, tetragonal e cubica da zirconia, respectivamente.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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6 DISCUSSAO

O objetivo do presente estudo foi verificar a tenacidade a fratura da interfase
em uma zirconia multicamadas usando outras duas zirconias como controle (3Y-TZP
e 5Y-PSZ), bem como avaliar a influéncia do envelhecimento sob essa propriedade e
caracterizar os padrées de fratura deste material. Os resultados obtidos confirmam
gue a tenacidade a fratura varia significativamente com o angulo de inclinagdo, mas
ndo com o envelhecimento, e apontam que a energia necessaria para a fratura
interfasica também aumenta significativamente de acordo com o aumento do angulo
de inclinacdo, com seu pico sob o angulo de 25° onde predominam forcas de
cisalhamento. Logo, a interfase entre as diferentes camadas da zircénia testada pode
ser mais resistente sob cisalhamento do que sob tracdo pura. Ja& o fator
envelhecimento ndo demonstrou diferenca significativa entre os grupos testados.
Sendo assim, a hipotese nula de que a tenacidade a fratura da interfase das zirconias
multicamadas n&o tem diferenca estatisticamente significante entre os diferentes
modos de teste ou envelhecimento, foi parcialmente rejeitada, visto que houve
diferenca significativa entre os angulos testados, mas ndo quanto ao envelhecimento.

As zirconias multicamadas com gradiente de composi¢ao séo consideradas a
42 geracdo de zirconias. Porém, a ZirCAD Prime da Ivoclar € diferente de outros
materiais da mesma classe, isso porque ela traz a proposta da tecnologia de
gradiente, sendo uma de suas camadas exatamente uma zona de transi¢cdo, e nao
apenas uma sobreposi¢cao de camadas como a ZirCAD MT Multi (Ivoclar), a Katana
YML (Kuraray Noritake), a Cercon xt ML (Dentsply Sirona), entre outras. A fabricacéo
desses materiais se d4 através da prensagem com incrementos de diferentes pés de
zirconia, 0 que pode resultar em defeitos interfaciais, além de impurezas e/ou
aglomeracdes mal sinterizadas (Cesar et al., 2024).

No presente estudo foram observadas zonas com problemas de compactacao
na interfase. Segundo Cesar et al., 2024, a fase de compactacao/consolida¢cédo do pé
de zirconia € uma das mais criticas na manufatura desses materiais. Embora a maioria
dos fabricantes obtenham o p6 (matéria-prima) de um mesmo fabricante, cada um é
responsavel pelo seu proprio processo de compactacdo. O comportamento do pé na
compactagao depende da morfologia e tamanho dos graos, bem como do tipo e da

quantidade de aglutinantes adicionados. O po tende a se aglomerar devido a uma alta
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energia superficial. Porém, se ndo forem totalmente compactados, vao gerar poros
remanescentes que nao serdo eliminados na sinterizacao, resultando em areas mal
densificadas. Tal questdo pode ser melhorada através de processamentos
especificos. Como por exemplo, a Shofu ZR Lucent Ultra, que é uma zircbnia com
mais de 5 mol% de itria, passa por um diferente tipo de processamento, chamado de
“cyclic cold isostatic pressure”, que implica na variagdo da pressao aplicada ao longo
do processo de prensagem fria, garantindo uma compactacdo mais densa e
homogénea (Cesar et al., 2024).

A tenacidade a fratura € uma propriedade intrinseca da resposta mecanica
dos materiais. Ao contrario da resisténcia a fratura, ela é dada em funcdo da
guantidade do estresse acumulado (tensdo), geometria e tamanho do defeito, e
aumenta até um ponto critico quando ocorre a falha catastréfica. Os materiais frageis,
como a ceramica a base de zirconia, tendem a falhar em modo | (tracdo pura ou modo
de abertura) (Cesar et al., 2017). Belli et al., 2015 demonstraram que em formas
assimétricas, como em conectores de pontes com 3 ou 5 elementos, as forcas
aplicadas sédo na verdade uma combinacdo de estresses de tensdo (modo I) e
cisalhamento (modo Il), e que a tenacidade a fratura nesses casos € melhor descrita
por um mix entre ambos os modos. Quanto mais distante do centro da aplicacao da
carga, mais o conector tende a sofrer pelo modo Il, bem como quanto mais préximo
ao centro, sera mais afetado pelo modo I. Em seu estudo, eles também aferiram a
taxa critica de liberacdo de energia Gc, relacionando os fatores de intensidade dos
modos | e Il, com a mesma equacéo utilizada no presente estudo, e verificaram que
materiais frageis tem a Gc maior de acordo com o0 aumento das forcas de
cisalhamento.

Os espécimes do tipo Brazil-nut sdo desenhados a fim de pemitirem o teste
de tenacidade a fratura de interfaces entre diferentes materiais. Geralmente, na
odontologia, esses espécimes sao desenhados de forma que esta interface seja unida
por um material adesivo. Neste estudo, foi proposto que o Brazil-nut seja uma peca
“monolitica”, cujas diferentes fases sejam testadas por essa configuracdo. Logo, em
vez de uma interface propriamente dita, o entalhe eliptico desses espécimes fica
localizado na zona de transicdo (interfase) entre as camadas da zircOnia
multicamadas, induzindo o inicio da fratura ao seu redor durante o teste de

compressdo. A manufatura destes espécimes € bastante sensivel, e alguns cuidados
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devem ser tomados para que ele cumpra adequadamente seu papel. A usinagem foi
feita a partir da zircénia pré-sinterizada, que € bastante fragil e suscetivel a fratura,
ocasionando na perda de parte do material ainda na fase de cilindragem do disco.
Com as amostras ja fatiadas, o desenho do entalhe eliptico deve ser feito de forma
gue a ponta da elipse seja de fato a origem da fratura. Caso a ponta utilizada ndo seja
ultrafina ou ndo esteja em boas condi¢des, o entalhe fica com marcas de usinagem,
provocando a origem da fratura fora do ponto de interesse. Para isso, diversos pilotos
foram feitos no presente estudo, até garantir que todo o entorno da elipse estivesse
bem polido e que as marcas de broca nédo influenciassem na origem da fratura.

Nos testes realizados com os espécimes em 0°, observou-se uma tenacidade
a fratura consideravelmente menor (baseline: 637,14 + 159,67 N/m; envelhecido:
554,47 + 211,47 N/m) em comparagdo com 0s espécimes testados em 25° (baseline:
964,74 + 202,43 N/m; envelhecido: 1389,12 + 978,47 N/m). Este resultado evidencia
a importancia da forca de cisalhamento na resisténcia interfasica. Estudos anteriores,
que utilizaram espécimes "Brazil-nut" para avaliar modos de falha mista em
ceramicas, corroboram esses achados (Zhou et al.,, 2006). Esses estudos
demonstraram que a variagcdo da angulacdo entre 0° e 25° permite uma analise
completa dos modos de falha mistos, validando a metodologia empregada no presente
estudo e os resultados obtidos. Por este motivo, 0os grupos controle das zirconias
puras, foram desenhados apenas para estes angulos, que sdo 0s mais contrastantes.
Tal resultado também corrobora outros estudos, que mostram que um material
ceramico tende a fraturar sob forcas de tracdo, e € mais resistente sob forcas de
cisalhamento (Belli et al., 2015).

A analise fractografica dos espécimes fraturados das zircbnias multicamadas
revelou que as fraturas ocorreram exclusivamente dentro da zona de transi¢ao entre
3Y-TZP e 5Y-PSZ, mesmo com a variacdo do angulo de inclinacdo, conforme as
informacdes providas pelo fabricante de que essa zona possui 4 milimetros de
extensdo. Em angulos menores, como 0° e 5°, as falhas ocorrem por forgas de tracao
(modo [), enquanto em angulos maiores, como 15° e 25° as falhas ocorrem
predominantemente por forcas de cisalhamento (modo IlI). Essa observagcdo é
fundamental, pois os modos de falha podem ocorrer de diferentes formas em
aplicacdes clinicas, visto que o ambiente bucal é bastante complexo e diferentes tipos

de forcas sdo aplicadas. A literatura apoia essas observacdes, conforme demonstrado
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por Ramos et al., 2019, que utilizaram espécimes Brazil-nuts para avaliar modos de
falha mista em interfaces ceramicas, confirmando a eficacia desse método para
simular condicdes reais de falha.

Além disso, a literatura recente sobre zirconias multicamadas, como o estudo
de Inokoshi et al., 2023, indica que as zonas de transicao em zirconias multicamadas
podem apresentar diferentes caracteristicas de fratura, sustentando a observacéo de
gue a zona interfasica é critica para a integridade estrutural. (Kaizer et al., 2020)
também destaca que as zirconias multicamadas apresentam uma combinacdo de
propriedades mecéanicas e estéticas, mas que a interface pode ser uma regido
suscetivel a falhas.

A classificacdo dos tipos de falha foi primordial para compreensdo dos
resultados, visto que pelo melhor esforco dos autores, ndo ha base de comparacao
na literatura para melhor interpretacdo dos padrdes de fratura encontrados no
presente estudo. Logo, diante a necessidade da busca por padrdes que explicassem
os resultados, foi desenvolvida a classificacdo apresentada na metodologia, tendo
como critérios a perda de referéncia (linha que atravessa o entalhe central de borda a
borda da amostra), o tamanho e a simetria da porcéo fraturada.

Nos Brazil-nuts confeccionados, o entalhe central € um acumulador de
tensdes, que serve como um ponto de fragilidade, ou defeito iniciador da fratura.
Sendo este ponto a origem, a fratura correu para uma ou outra por¢ao do espécime
(3Y-TZP ou 5Y-PSZ), e observamos que o caminho tende a correr em trés diferentes
direcbes: (1) reto — ao longo da linha que atravessa a elipse central; em direcdo a
interface entre a zona de transicdo e a 3Y-TZP (2) ou a 5Y-PSZ (3). Algumas vezes
estes caminhos eram percorridos simultaneamente nas diferentes por¢cdes da
amostra, e outras vezes nao. No modo de falha do tipo A, que foi relacionado aos
menores valores de tenacidade a fratura da interfase e a maior destruicdo com perda
da linha de referéncia, ndo foi possivel detectar o caminho percorrido pela trinca,
provavelmente devido ao fato de que os fragmentos estilhacados que continham
essas informacdes foram perdidos.

Os resultados da energia necessaria para fratura da interfase quando
correlacionados aos tipos de falha, mostram que as amostras que fraturam com menor
guantidade de energia, apresentam uma maior area destruida. A 5Y-PSZ pura teve

0S menores resultados e teve exclusivamente falhas do tipo A em ambos os grupos
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testados, perdendo totalmente a referéncia da elipse central dos Brazil-nuts. Ja as
amostras com falha do tipo B mantiveram uma linha reta nas amostras, apresentando
média significativamente maior de tenacidade a fratura da interfase. Na 5Y-PSZ
controle, foi observada uma homogeneidade da prevaléncia do tipo de falha (tipo A),
0 que pode estar relacionada a homogeneidade do padrdo microestrutural desses
materiais. Zhang et al., 2019 mostraram que a 5Y-PSZ tem uma homogeneidade
maior na proporcao entre graos de zircénia tetragonal/cubica (42/58) do que a 3Y-TZP
(87/13). A 3Y-TZP tem em torno de 15% de zircOnia cubica em sua composi¢ao, o que
faz com que os graos cubicos acabem atraindo mais cations de itrio do que os
tetragonais ao seu redor, que ficam mais empobrecidos e menos estaveis, trazendo
menos previsibilidade a este material (Denry and Kelly, 2008).

A analise por espectroscopia por dispersdo em energia (EDS) foi realizada a
fim de elucidar qual o tipo de zircOnia que estava presente no ponto de origem da
fratura. Tal método permite a identificacdo de elementos quimicos pela sua massa
atdbmica, e traz a sua quantificacdo em % por regido (ponto). Foram observadas
quantidades de itria correspondentes a 3Y-, 4Y- e 5Y-PSZ nas interfases, o que nos
leva a crer que elas coexistem ao longo dessa zona de transi¢cdo. Sabe-se que a trinca
caminha pelo caminho mais “facil”, ou seja, buscando os pontos de maior fragilidade
dentro do material (Quinn, 2016; Scherrer et al., 2017). Ainda h& espaco para a
realizacdo de outros testes complementares, como por exemplo uma andlise
detalhada de micro DRX, para a melhor compreenséo dos caminhos percorridos pela
trinca.

Os achados deste estudo indicam que a tenacidade a fratura da interfase de
zircbnias multicamadas é significativamente influenciada pelo angulo de inclinacao
durante os testes de compresséo, com forcas de cisalhamento demonstrando maior
resisténcia. Porém, o envelhecimento hidrotérmico n&o apresentou impacto
significativo na tenacidade interfasica, sugerindo que a resisténcia interfasica das
zircbnias multicamadas é robusta em relacao a essas condi¢cdes.

O envelhecimento hidrotérmico da zircOnia multicamadas ndo resultou em
diferencas estatisticamente significativas na tenacidade a fratura da interfase. Tal
resultado pode sugerir que, embora o envelhecimento impacte outras propriedades
mecanicas das zircbnias odontoldgicas, a resisténcia interfasica ndo varia nessas

condicOes. A andlise por difracdo de raios-X comprovou a transformacéo de fases na
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zirconia multicamadas, especialmente nas zonas de 3Y-TZP e na zona de interfase
(em menor intensidade). Pereira et al., 2016 em sua revisao sistematica sobre
degradacdo em baixa temperatura (LTD) de ceramicas Y-TZP mostraram que as
propriedades mecéanicas, como a resisténcia a flexdo desses materias sofrem com
este processo, especialmente quando mais de 50% de fase monoclinica € encontrada.
No entanto, as zircOnicas cubicas nao sofrem a transformacdo de fases da mesma
forma que as zircbnias tetragonais, corroborando os resultados da analise de DRX do
presente estudo. Logo, as zirconias multicamadas tendem a sofrer menos com este
processo, 0 que pode explicar a auséncia de diferenca significante entre os grupos
baseline e envelhecido do presente estudo.

O presente estudo foi baseado na avaliacdo das propriedades de uma zirconia
multicamadas de um fabricante em especifico, e os grupos controle (3Y-TZP e 5Y-
PSZ puras) foram confeccionados a partir de zirconias de diferentes fabricantes, visto
gue néo foi encontrado no mercado uma zircénia 5Y-PSZ do mesmo fabricante da
multicamadas, o0 que pode ter sido uma limitagdo. Os grupos controle também
poderiam ter sido testados em modos mistos de fratura. Ainda h& espago na literatura
para o estudo do comportamento da interfase das zirconias gradadas, especialmente
considerando os detalhes dos processos de compactacao dos discos e analises mais

detalhadas para melhor clarificacdo do caminho percorrido pela trinca.
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7 CONCLUSAO

As zirconias multicamadas com gradacdo de itria se apresentam como um
material cuja tenacidade a fratura da interfase é intermediaria entre uma 3Y-TZP e
uma5Y-PSZ. Essa propriedade néo é afetada pelo envelhecimento hidrotérmico deste
material, e € maior sob cisalhamento do que sob tracdo. Os padrdes de fratura tendem

a ocorrer dentro da interfase ou da interfase para as interfaces com as zirconias puras.
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