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Candido LM. Caracterizacdo morfoldgica e cristalografica da zircbnia apos desgaste
com pedra diamantada e elaboracdo de um protocolo para tratamento térmico
regenerativo [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2016.

RESUMO

As infraestruturas de zircénia (Y-TZP) comumente necessitam de ajustes
que podem causar alteracbes nas propriedades do material. Estudos para a
elaboracdo de um protocolo de desgaste menos prejudicial dessas infraesturuturas e
determinacdo de um tratamento térmico regenerativo sdo pertinentes. Portanto, o
objetivo deste estudo foi avaliar a superficie da zirconia tetragonal policristalina
parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP) ap6s desgaste com pedra diamantada
com e sem irrigacdo em relacdo as fases cristalinas, composi¢cdo quimica,
morfologia superficial, rugosidade (Ra) e molhabilidade e também determinar o
tempo e a temperatura necessarios para reversdo de fase (m—>t) a fim de se
elaborar um protocolo de tratamento térmico regenerativo. Amostras sinterizadas de
Y-TZP (Lava™) foram distribuidas em 4 grupos: pré-sinterizado (PS), sinterizado
(C), desgastado sem irrigacdo (DS) e desgastado com irrigacdo (DI). Foram
realizados desgastes de 0,3 mm na superficie das amostras em dispositivo
padronizador utilizando pedra diamantada em baixa rotagdo. As superficies foram
avaliadas em difratdbmetro de raios X (DRX), microscopio eletrdnico de varredura
(MEV) com espectroscopia de raios X por dispersao em energia (EDS), goniémetro e
rugosimetro. Para a determinacdo da temperatura do tratamento térmico
regenerativo (R) utilizou-se difratdmetro de raios X in situ em temperatura (DRX in
situ). As médias de angulo de contato e Ra foram submetidas respectivamente, ao
teste ANOVA one way seguido de Tukey (a=0,05) e Kruskal-Wallis seguido de Dunn
(a=0,05). A sinterizacdo eliminou a fase monoclinica das amostras do grupo PS.
Houve uma maior quantidade de grdos monoclinicos na superficie das amostras do
grupo DI em relacdo ao DS. O MEV indicou crescimento e acomodacao dos graos
apos a sinterizacdo do grupo PS e para os grupos DS e DI a presenca de riscos
longitudinais paralelos ao sentido de desgaste, sem evidenciacdo dos gréaos, sendo
os vales de DI mais profundos. O EDS mostrou semelhanca na composicdo dos
grupos. As medianas e desvios padrdo de Ra dos grupos PS, C, DS e DI foram
respectivamente, 0,15 + 0,02; 0,14 + 0,02; 1,44 £ 0,13; 3,24 £ 0,75; sendo PS=C <
DS < DI (p<0,01). As médias e desvios padrdo de angulo de contato para a mesma
sequéncia dos grupos foram: 66,7 + 2,2; 60,6 + 4,1 e 56,6 + 4,0; sendo C > DS = DI
(p<0,01). O DRX in situ indicou reversao total de fase m=>t a partir de 700°C, porém
o tratamento térmico soé foi eficaz com temperatura de 800°C por 1 h. Concluiu-se
que a melhor forma de se desgastar a zirconia com pedra diamantada é sem
irrigacdo por causar menores alteracbes superficiais e que protocolos de
agquecimento de 800°C e 900°C por 60 minutos ou 1000°C por 30 minutos s&o
eficientes para a reversao total de fase m-t.

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



Candido LM. Morphological and crystallographic characterization after zirconia
grinding with diamond stone and development of a regenerative thermal treatment
protocol [Dissertacdo de Mestrado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP; 2016.

ABSTRACT

The zirconia infrastructures (Y-TZP) commonly need adjustments that can
cause changes in their properties. Studies for developing a less harmful grinding
protocol and for a regenerative heat treatment are relevant .The aim of this study was
to evaluate the surface of tetragonal polycrystalline zirconia partially stabilized by
yttria (Y-TZP) after grinding with diamond stone with or without irrigation comparing
the crystalline content, chemical composition, surface morphology, roughness (Ra)
and wettability and also determinate the time and temperature required for reversal
phase transformation (m—>t) to create a regenerative thermal treatment protocol. Y-
TZP sintered samples (Lava™) were divided into four groups: pre-sintered (PS),
sintered (C), dry grinding (DG) and wet grinding (WG). The grinding (0,3 mm) was
performed on the sample surface in a equipment using diamond stone at low speed.
Y-TZP surface was evaluated in X-ray diffractometer (XRD), scanning electron
microscope (SEM) with X-ray energy dispersive spectroscopy (EDS), goniometer and
profilometer. It was used a temperature in situ X-ray (in situ XRD) to determinate the
temperature of the regenerative thermal treatment (R). Means of contact angle and
Ra were analyzed respectively by ANOVA one way followed by Tukey (a=0.05) and
Kruskal-Wallis followed by Dunn (a=0.05). The sintering process eliminated the
monoclinic phase of the PS group. There were more monoclinic grains in the WG
when compared with the DG. SEM showed growth and accommodation of grains
after the sintering process of PS group; for groups WG and DG it were found the
presence of parallel longitudinal scratches to the direction of wear, without disclosure
of grain, with deeper valleys observed in the WG group. EDS showed similarity in
groups’ composition. Ra medians and standard deviations of groups PS, C, DG and
WG were, respectively, 0.15 = 0.02; 0.14 = 0.02; 1.44 + 0.13; 3.24 + 0.75; being
PS=C < DG < WG (p<0.01). Means and standard deviations of contact angle for the
same sequence for the groups were: 66.7 + 2.2; 60.6 + 4.1 e 56.6 + 4.0; being C >
DG = WG (p<001). The in situ XRD registered fully reversed phase transformation
(m->t) from 700°C, but the regenerative thermal treatment was only effective with
800°C for 1 h. It was concluded that the best way to ground zirconia with diamond
stone is without irrigation because it causes minor surface changes and heating
protocols of 800°C and 900°C for 60 minutes or 1000°C for 30 minutes are effective
to fully reversed phase m-t.

Keywords: Zirconium. Ceramics. X-ray Diffraction. Surface properties. Thermal
treatment.
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1 INTRODUCAO

No ano de 1969, Helmer e Driskell ?° foram um dos primeiros autores a discutir
sobre as diferentes aplicacdes biomédicas da zirconia, iniciando pesquisas para seu
desenvolvimento como biomaterial. O dioxido de zirconio (ZrO;), ou zircbnia, ndo é
encontrado puro na natureza; sendo obtido na forma de um p@ cristalino branco de
alto ponto de fusédo, com propriedades acidas e basicas, ap0s processamentos
quimicos e fisicos®®. A zirconia possui trés disposicdes tridimensionais: monoclinica
(m) com prismas em forma de paralelepipedo; tetragonal (t) na qual o material forma
um prisma reto com laterais retangulares e cubica (c) na qual forma um prisma com
lados quadrados®.

A zirconia pura é estavel na fase monoclinica até 1170°C. Acima dessa
temperatura ela se transforma em tetragonal e posteriormente em cubica a
2370°C*. Mudancas de fases podem ocorrer de acordo com fatores
termomecanicos, interferindo diretamente as propriedades do material. Para evitar
tais mudancas e tornar a zirconia estavel em temperatura ambiente, realiza-se a
adicdo de 6xidos estabilizadores, tal como a itria’® > 1% %647 Ta| adicdo conferiu
resisténcia ao material de forma que os estudos passaram a investigar quase que,
exclusivamente, as ceramicas de o0xido de zirconia parcialmente estabilizada por itria
(Y-TZP) 19,1547

A zircbnia possui maior resisténcia a fratura em relacdo as outras ceramicas,
sendo essa qualidade atribuida a um processo chamado de tenacificacdo por
transformac&o*®*® *®. Essa propriedade pode ser descrita como sendo a capacidade
gue a zirconia possui, quando na fase tetragonal, de impedir a propagacdo de
pequenas trincas. Assim, as particulas da fase tetragonal absorvem a energia da
trinca e se transformam em particulas monoclinicas que, ao aumentarem de
tamanho (= 4,5% em volume), exercem tensdes compressivas sobre a trinca
impedindo-a de se propagar %3¢ 48,

Devido ao mecanismo descrito acima, as ceramicas a base de zirconia sdo os
materiais mais apropriados para resistir a elevada tenséo que incide sobre proteses
multiplas sem metal, podendo ser utilizada para a confec¢do de estruturas com até

cinco elementos®, além de outras aplicacdes como implantes, pilares e braquetes
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ortodénticos'® 2% 4% 4> 48 Além da alta resisténcia a flexdo e a fratura, a Y-TZP
possui propriedades bastante interessantes como, boa biocompatibilidade, baixa
radioatividade, elevada estética, alta dureza, resisténcia ao desgaste, bom
comportamento friccional, auséncia de magnetismo, alta resisténcia & corrosdo em
acidos e alcalis, médulo de elasticidade similar ao agco e coeficiente de expanséo
térmica semelhante ao ferro'? 1> 3¢ 48,

Entretanto, mesmo sendo um material em potencial para uso odontolégico,
algumas falhas, tais como a degradacdo em longo prazo, o lascamento e a
delaminacéo ainda séo relatadas® * 2" *>*3. A degradac&o est4 associada ao contato
prolongado com um meio aquoso (4gua, saliva, sangue, liquido sinovial) que
favorece uma lenta transformacdo de fase t->m na superficie do material, a qual
acarreta na perda de grdos, aumento da rugosidade, formagédo de microtrincas, além
da diminuicdo da dureza e da resisténcia do material®%.

Ja os dois tipos de fratura, delaminagcédo e lascamento, estédo relacionadas a
incompatibilidade térmica, defeitos mecanicos microestruturais na porcelana, areas
de porosidades, defeitos de superficie ou de suporte impréprio da infraestrutura,
sobrecarga, fadiga e baixa resisténcia a fratura da ceramica de cobertura®**342%_Qu
seja, enquanto o lascamento resulta de falhas coesivas da porcelana de cobertura, a
delaminacdo provém de falhas adesivas entre a infraestrutura de zircbnia e a
porcelana de cobertura®*?.

Na tentativa de melhorar a adesé@o da interface zirconia/porcelana de
cobertura e com isso os problemas de delaminacédo e lascamento, a superficie da
zirconia tem sido tratada com diferentes métodos, tais como jateamento, aplicacao
de liner, polimento, desgaste, condicionamento acido, condicionamento por laser e
silicatizagao'®#>20:30:31:32.3839 ' A hroposta destes tratamentos consiste na modificacéo
da superficie da zircbnia para aumentar a rugosidade ou para aumentar a energia
superficial, melhorar a molhabilidade, e assim, favorecer a interface adesiva®>3383.

Apesar de esses métodos serem estudados como alternativas para melhorar a
adeséao da porcelana, eles podem promover alteragdes que ndo sdo benéficas para a
zircbnia ao induzirem tensbes que promovem grande transformacéo
t->m?/18:222629.4046 Agqim apesar de tal transformacéo tenacificar a zirconia, podera

ao longo do tempo gerar efeitos negativos na estabilidade mecanica de proteses fixas
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em funcao da perda total ou parcial da capacidade de o material impedir ou retardar a
propagacao de trincas, tornando-o criticamente friavel*>18:22:24:26,

Uma atencéo especial deve ser dada a realizacdo do desgaste, pois apesar de
ser estudado como um tratamento de superficie € um procedimento comumente
realizado pelo cirurgido-dentista nos ajustes das infraestruturas de zirconia’2%3%33,
Independente do método de desgaste utilizado, as modificacbes podem ora
favorecer, ora prejudicar as propriedades mecanicas e superficiais da zirconia,
havendo resultados contraditérios a respeito do temal®”!417.21222637.38  Ag
modificacdes podem aumentar a rugosidade, os defeitos superficiais e o volume

percentual de transformacdo t>m do materiall®"1"21.26:3538

, dependendo da
severidade do desgaste, da temperatura desenvolvida localmente e da
metaestabilidade da transformacgédo t>m'"*2?%% A zircénia que estara mais sujeita
aos impactos da degradacdo e da diminuicdo da resisténcia mecanica em longo
prazo sera aquela com maior conteddo monoclinico, maiores valores de rugosidade e
maior quantidade de defeitos superficiais®?:221:242931 'Aqsim, diante de resultados
contraditérios alguns autores salientam a importancia de estudos em relacdo ao
desgaste com diferentes instrumentos em alta e baixa rotacdo®>**%%*®_ varios tipos

de desgaste ja foram estudados!®?23°40:46

, porém pesquisas com novos instrumentos
sempre sao indispensaveis para o desenvolvimento de técnicas menos prejudiciais
para a zirconia.

Considerando a transformacao de fase promovida pelo desgaste e o possivel
comprometimento do material, um tratamento térmico previamente a aplicacdo da
porcelana de cobertura pode ser indicado®#%*®. H4 a sugestdo de que o aquecimento

»13

atuaria como um tratamento denominado “regenerativo podendo induzir

transformacdo reversa de fase (m->t), retornando a zircbnia a uma
metaestabilidade®®*°.

Essa transformacéo reversa pode diminuir todos os problemas acima citados,
tornando-se de suma importancia para a durabilidade da prétese®*#%%°. Além desta
transformacao que torna o material mais estavel do ponto de vista cristalogréafico, a
realizacdo de um tratamento térmico regenerativo da zirconia ap0s desgaste e antes
da aplicagcdo da porcelana de cobertura € importante porque este aquecimento

também atuaria fechando as microtrincas superficiais provocadas pelo desgaste®,
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agregando vantagens na realizacdo desse tratamento e assegurando a durabilidade
da zirconia.

Em associacdo com uma técnica menos invasiva de desgaste, um protocolo
com parametros adequados de tratamento térmico tornaria o material mais estavel e
diminuiria os problemas ja citados. Apesar de varios autores estudarem o tratamento

11,1314,17,26,29.40.46 ' 3inda ndo ha na literatura

11,13,14,17,26

térmico apos o procedimento de desgaste

29,40,46 ou nao

um consenso a respeito de se realizar este tratamento; isto
pode estar relacionado a alteragbes inadequadas devido a falta de parametros de
temperatura e tempo, tornando imprescindiveis mais estudos para elaboracdo de um

protocolo para o tratamento térmico regenerativo.
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2 REVISAO DA LITERATURA

A zirconia vem sendo estudada para fins biomédicos desde a década de

sessenta, tendo Helmer e Driskell %°

publicado em 1969 o primeiro trabalho sobre
suas diferentes aplicacbes. Para avaliarem a biocompatibilidade da zircGnia em
relacdo aos implantes cirargicos ortopédicos, discos de zircbnia foram implantados
em fémur de macacos. Segundos o0s autores ndo houve reacOes adversas,
confirmando-se o carater biolégico do material e impulsionando as pesquisas para o
desenvolvimento da zirconia como biomaterial.

Desde entdo, estudos vém sendo realizados para melhor caracterizagédo do
material. Garvie e Nicholson®® (1972) ao estudarem a microestrutura da zircénia,
observaram que este material possui polimorfos divididos em zirc6nia monoclinica,
tetragonal e cubica, com evidéncias de um mecanismo de alivio de tensdes durante
um choque térmico. Os autores defenderam o uso de uma zircbnia parcialmente
estabilizada ao invés de totalmente estabilizada ou pura, devido a maior resisténcia
ao choque térmico.

Em 1999, Piconi e Maccauro® fizeram uma revisdo de literatura acerca de
propriedades mecanicas, microestruturais, de estabilidade e biocompatibilidade da
zirconia. Dentre as vantagens do material, os autores salientam o mecanismo de
tenacificacdo por transformacdo como principal responsavel pelas propriedades
mecanicas elevadas da zircbnia; neste processo, a transformacédo de fase t>m tem
a capacidade de selar microtrincas, tenacificando o material. Nenhuma reacao
adversa local ou sistémica foi relatada pelos estudos avaliados. Fora concluido que
as propriedades mecanicas e a estabilidade da zircbnia estdo associadas aos
processos de fabricagdo, havendo a necessidade de uso de materiais com maior
pureza.

Em 2000, Kosmac et al.?®

pesquisaram o efeito do desgaste e do jateamento
na resisténcia a flexdo e médulo de Weibull de cerdmicas a base de zircbnia bem
como o processo de envelhecimento e o tratamento térmico (900°C por 1h). Duas
ceramicas de mesma composi¢cdo, mas com tamanho de grdos diferentes e uma
terceira com 0,25% de alumina foram utilizadas. Desgastes com e sem irrigacéo

foram feitos utilizando fresas diamantadas (150 um e 50 um), além de ser realizado
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jateamento com particulas de 6xido de aluminio (Al,O3) de 110um. O envelhecimento
das amostras foi realizado em meio alcalino e em meio acido por 16 horas. Os
autores observaram que o desgaste diminuiu a resisténcia e o médulo de Weibull
enquanto que o jateamento aumentou a resisténcia do material, porém diminuiu o
modulo de Weibull além de ter promovido maior transformacédo de fase. Os grupos
jateados foram submetidos ao tratamento térmico e foi observado que além de
diminuir a quantidade dos grdos monoclinicos, o0 aquecimento também diminuiu a
resisténcia a flexdo das amostras desse grupo. Apés envelhecimento, grande
quantidade de fase monoclinica foi identificada por meio de difratometria de raios X,
sendo o meio acido o mais prejudicial para a zirconia. Os autores concluiram que a
ceramica contendo uma pequena quantidade de alumina mostrou uma maior
tolerancia ao desgaste e superior estabilidade em meio &cido, sendo um material
promissor para o uso na area odontolégica.

Em 2001, Wang et al.* investigaram a queima da ferramenta de corte e suas
propriedades apds desgastes. Os testes foram avaliados em ferramentas
metallrgicas com refrigeracéo utilizando um sistema de emisséo acustica. Os autores
salientam que o processo de desgaste faz com que ocorra um aumento de
temperatura na regido gerando um dano na superficie do material e da ferramenta de
corte, atentando assim para uma refrigeracdo adequada da ferramenta de corte.

Guazzato et al.*’

(2005) avaliaram a influéncia do jateamento, da orientagéo do
desgaste, do polimento e do tratamento térmico sobre a resisténcia a flexdo da
zirconia. O jateamento foi realizado com Al,O3; (110um), o desgaste com disco
diamantado sob refrigeracdo (91 um), o polimento com discos diamantados de
diferentes granulagdes e o tratamento térmico em dois ciclos, um a 930°C e o outro a
910°C com tempo de permanéncia de 1min para cada um. A resisténcia a flexdo e o
conteudo de fase monoclinica foram: jateamento — 1540 MPa, 9,5%, jateamento e
tratamento térmico - 955 MPa, 0,3%, desgaste paralelo — 1330 MPa, 8,3%, desgaste
perpendicular - 1525 MPa, 8,3%, desgaste paralelo e tratamento térmico — 1225 MPa,
0%, desgaste perpendicular e tratamento térmico - 1185 MPa, 0%, polimento — 1095
MPa, 0,8% e polimento com tratamento térmico - 1165 MPa, 0%. Os resultados
mostraram que tanto o aquecimento quanto os tratamentos de superficie influenciam

a resisténcia a flexdo da zirconia, sendo o grupo somente jateado o com maior valor
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de resisténcia. Os autores defendem que o desgaste pode ser indicado para
aumentar a resisténcia da zircbnia, porém nao recomendam o tratamento térmico
posteriormente. Além disso, defendem que o polimento pode remover a camada de
tensdo compressiva superficial, diminuindo a resisténcia a flexao.

Denry e Holloway'! (2006) avaliaram mudancas microestruturais e
cristalograficas apds desgaste da zircénia Y-TZP por meio de MEV e DRX.
Avaliaram quatro grupos: controle, desgaste, desgaste seguido de polimento e
desgaste seguido de aquecimento por 1h a 1000°C. O desgaste foi realizado com
discos diamantados (30-40um) sob irrigacdo por um minuto e o polimento feito com
uma série de abrasivos e pasta diamantada até se chegar a uma rugosidade final de
0,5 um. O DRX mostrou que o controle e o grupo que foi desgastado e aquecido
possuiam somente fase tetragonal. Zircbnia romboédrica sem identificacdo de fase
monoclinica foi identificada nos grupos desgastados e polidos apds desgaste.
Defeitos superficiais com perda de grdos foram identificados, e segundo os autores,
esses tipos de defeitos podem afetar o comportamento do material em longo prazo.

Fischer et al.,'* em 2008, avaliaram o efeito de diferentes tratamentos
superficiais da zircOnia na adeséo de porcelanas de cobertura por meio de teste de
cisalhamento. Foi avaliado o efeito do polimento, do jateamento, da silicatizacdo, da
aplicacéo de liner e do tratamento térmico (1000°C, 15min). Foram observadas mais
falhas coesivas do que adesivas da porcelana de cobertura e diminuicdo da adeséo
da porcelana ap6s o tratamento térmico. Os autores salientam que a adesdo da
porcelana na zirconia € um processo quimico ndo havendo a necessidade de um
pré-tratamento ou de um tratamento térmico regenerativo, além disso, afirmam que o
aumento da resisténcia das porcelanas de cobertura seria a melhor maneira de se
aumentar a resisténcia ao cisalhamento.

Neste mesmo ano, Sailer et al.** fizeram uma revisdo sistematica para avaliar
o indice de sobrevivéncia de proteses e comparar as complicacdes das proteses
fixas livres de metal com as metaloceramicas. Os estudos incluidos na pesquisa
foram os do tipo coorte com acompanhamento de no minimo 3 anos. Os autores
observaram que o indice de sobrevida das préteses metaloceramicas era maior
(94,4%) em relacdo as proteses livres de metal (88,6%). A frequéncia de fratura do

material (infraestrutura e porcelana de cobertura, respectivamente) foi
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significativamente maior para as proteses livres de metal (6,5% e 13%) em relagdo
as metaloceramicas (1,6% e 2,9%). Nao houve diferenca entre os dois tipos de
préteses quando outros tipos de complicacdes (perda de retencao, céaries e perda de
vitalidade pulpar) foram comparados. Os autores concluiram que o indice de
sobrevivéncia das préteses metaloceramicas € significativamente maior em relacao
as livres de metal, sendo a fratura da infraestrutura e do recobrimento as principais
falhas das ceramicas vitreas ou infiltradas de vidro. No entanto, quando a zirconia foi
utilizada como infraestrutura, as razdes das falhas eram primeiramente relacionadas
a problemas biolégicos e técnicos.

Karakoca et al.?

(2009) avaliaram a influéncia do desgaste e do jateamento
na rugosidade superficial, mudancas de fases e resisténcia a flexdo biaxial da
zirconia. Trés marcas foram utilizadas: Cercon (C), DentalCAD (DC) e Zirkonzahn
(Z2), e divididas em trés grupos (controle, desgaste e jateamento). O desgaste foi
realizado com fresa diamantada (100um) sem irrigacdo e 0 jateamento com
particulas de Al,O3; (110um) por 15 segundos. A rugosidade teve comportamento
diferente em relacdo a marca comercial. Para a marca C o desgaste e o jateamento
aumentaram a rugosidade, para DC n&o houve diferenca entre o grupo controle e o
desgastado, porém o grupo jateado teve aumento estatistico significante. Para o
grupo ZZ a rugosidade foi estatisticamente menor apds os tratamentos quando
comparada com o controle. Observou-se aumento de fase monoclinica apos os
tratamentos com diminuicdo da resisténcia a flexdo apds desgaste e aumento apos
jateamento independentemente da marca comercial. Os grupos submetidos ao
jateamento apresentaram modulo de Weibull menor que os desgastados, o que
pode sugerir um futuro enfraquecimento do material, resultando em falhas
inesperadas.

Em 2009, Vagkopoulou et al.*®, fizeram uma extensa revisdo de literatura
sobre a evolugdo, as propriedades fisicas, quimicas, biolégicas, Opticas e
mecanicas, 0s processos de envelhecimento, os efeitos de desgastes e polimentos,
os tratamentos térmicos e a adesdo com a porcelana de cobertura da zirconia.
Segundo os autores a zircbnia possui inumeras utilidades na industria, na medicina
e na odontologia; com propriedades mecanicas interessantes como alta resisténcia a

flexdo e elevada dureza superficial, além de elevada tenacidade a fratura devido ao
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mecanismo de tenacificagdo por transformagdo. Como problemas comuns da
zircdnia, os autores citam a delaminacdo e o lascamento da porcelana de cobertura,
sendo a interface zirconia/porcelana a grande responsavel pela origem destes
problemas. Referente aos desgastes, 0s autores observaram que geralmente ocorre
um aumento de resisténcia a flexao da zircbnia, um aumento de tensdo compressiva
superficial e um aumento de grdos monoclinicos superficiais. Segundo eles, essa
tensdo compressiva pode impedir a propagacdo de microtrincas, mesmo
promovendo mais defeitos superficiais. Os autores chamaram a atencédo para a
realizagdo de um desgaste menos invasivo com ferramentas mais delicadas para
uma menor inducdo de defeitos na superficie do material. Sobre o tratamento
térmico, os autores afirmaram que os resultados sdo contraditorios na literatura,
sendo necessarios mais estudos sobre o tema.

Aboushelib et al. investigaram em 2010 o efeito de 3 diferentes métodos de
restauracdo de zircbnia em sua resisténcia a flexdo. Apds polimento os espécimes
foram divididos em dois grupos: jateamento com Al,O3 (110um) e desgaste com
fresa diamantada em alta rotacdo sob irrigacdo. Amostras que foram somente
polidas serviram como controle e as jateadas ou desgastadas receberam alguns
tratamentos de acordo com o grupo experimental: polimento com ponta de éxido de
aluminio (2um) e pasta diamantada; aplicacdo de uma camada de glaze e aplicacéo
de um adesivo contendo o mondémero MDP. Para o grupo desgastado, todos os
tratamentos foram eficientes, sendo o melhor resultado de resisténcia a flexdo obtido
apos o polimento. Para o grupo jateado, a aplicacdo de adesivo foi a Unica técnica
efetiva. Para os autores os reparos dos danos de superficie aumentam a resisténcia
a flexao da zirconia.

Cameron et al.® (2010) avaliaram a importancia de uma limpeza adequada
do instrumento de corte. Foram avaliados a velocidade, vazao e sentido do jato de
refrigeracdo. Como resultados, o sentido do jato mostrou ndo influenciar, porém
observou-se gque os jatos com muita vazao e velocidade foram prejudiciais para 0s
instrumentos de corte. Segundo os autores, sem uma lubrificacdo adequada, o
material desgastado pode impregnar na superficie do instrumento de corte causando

um fendmeno chamado de empastamento. Este fenbmeno pode fechar os poros do
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instrumento, acelerando o aquecimento e danificando a superficie do material
desgastado.

Kim et al.** (2010) estudaram a associacéo de desgaste e de jateamento na
degradacdo da zircOnia. A hipétese dos autores era a de que pecas que recebiam
ajustes ou jateamento eram mais susceptiveis ao processo de degradagdo. Como
grupo controle os autores usaram amostras sem polimento ou desgaste. O desgaste
foi realizado com diversos tipos de discos diamantados (200, 162 e 30 um) e o
jateamento com Al,O3 (50 um, 10 mm; 5 s); todas as amostras foram posteriormente
submetidas a degradacdo em autoclave a 122°C; com 2 bar de presséo por 20horas.
Apoés o envelhecimento a quantidade de fase monoclinica foi de 55% para o grupo
controle, de 30% para o grupo jateado e de 15 a 20% para o grupo desgastado. O
grupo controle mostrou uma maior degradacdo sendo tal fendmeno atribuido aos
defeitos de fabricagdo do CAD/CAM e a falta de camada superficial compressiva
gerada pelos outros tratamentos. Os autores salientam que a utilizacdo da tensédo
compressiva para suprimir a degradacdo em longo prazo do material obtido por meio
de desgastes ou jateamento pode comprometer a resisténcia com o passar do
tempo.

Qeblawi et al.®

(2010) avaliaram o efeito de tratamentos superficiais na
zircdnia, em relacao a resisténcia a flexao e forca de adesdo a um cimento resinoso.
Quatro grupos foram obtidos (controle, jateamento, silicatizacdo e desgaste com
irrigagao). O grupo controle ndo recebeu nenhum tratamento, o jateamento foi
realizado com Al,O3 (50 um; 10 mm; 10 s), a silicatizacdo com particulas de Al,O3
modificadas com silica (30 um; 10 mm; 10 s) e o desgaste sob irrigacdo em alta
rotacdo com fresa diamantada (30 um; 10 s). Para o teste de adesdo além dos
tratamentos ja citados houve uma associacdo de aplicacdo de acido, aplicacao de
acido e silano e aplicacdo de primer na zirconia. Todos os corpos de prova foram
submetidos a envelhecimento em incubadora com 100% de humidade por 90 dias a
37°C, sendo submetidos a 2000 ciclos térmicos a cada 30 dias (5-55°C, 10 s). Como
resultados, as amostras submetidas aos processos de jateamento e de desgaste
tiveram sua resisténcia a flexdo aumentada. O grupo com silicatizacdo e silano
obteve a maior forca de adesdo seguida do grupo desgastado e com primer. O

envelhecimento diminuiu a forca de ades&do dos grupos silicatizados e dos com
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primer. Os autores salientam que modificagbes mecéanicas na superficie da zirconia
aumentam a sua resisténcia a flexdo e que uma associacao entre condicionamento
mecanico e quimico pode aumentar a adesao.

1.3 realizaram uma revisdo sistematica sobre

Em 2010, Nakamura et a
pilares protéticos de zirconia. Os artigos foram divididos em: propriedades
mecanicas, tecido mole ao redor do componente, acimulo de placa e taxa de
sobrevida do componente. Em relacdo as propriedades mecanicas, os autores
mostraram que pilares de zircbnia sdo confiaveis para ser usados na regiao anterior.
N&o apresenta danos aos tecidos gengivais, ressaltando sua biocompatibilidade. Em
relacdo a adesao de placa, a zirconia parece ser melhor que o titanio demonstrando
menor adesdo nas primeiras 48 horas. Apesar de poucos estudos terem sido
incluidos nesta revisdo, o0s mesmos ndo mostraram fratura dos pilares de zircénia e
lesdes peri-implantares num periodo de 4 anos. Os autores ressaltaram que a
zirconia tem potencial para ser utilizada como pilar, porém mais estudos devem ser
realizados abordando outros quesitos.

Anusavice®, em 2012, realizou uma revisdo sistematica sobre lascamentos
em zirconia a fim de mostrar para a comunidade cientifica a dificuldade em se
padronizar a linguagem para classificar esse problema. O autor afirma que o
lascamento é uma falha coesiva comum da porcelana de cobertura, mas que em
muitas vezes € um problema de origem desconhecida e que uma padronizacédo
desses eventos ajudaria em uma melhor compreenséo das propriedades da zirconia
e a criar acdes no futuro par prevenir ou reduzir significativamente a frequéncia das
fraturas por lascamento. Anusavice defende a ideia de se usar o termo fratura por
lascamento ao invés de somente lascamento da zirc6nia, uma vez que este termo
qgquando usado isoladamente pode dar a sensacdo de um evento de menor
consequéncia.

Iseri et al.*

(2012) compararam a resisténcia biaxial de uma zircénia depois
de diferentes desgastes e mensuraram a temperatura oriunda desse procedimento.
As amostras foram divididas em quatro grupos variando-se o desgaste com alta
(fresa diamantada, 150 um) ou baixa rotagdo (carbeto de silicio, 220 pum), continuo
ou intermitente, todos sem irrigacdo. Observaram que todos os procedimentos de

desgaste diminuiram a resisténcia a flexdo, sendo que a média de resisténcia do
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grupo desgastado com alta rotacao (815 MPa) foi maior que o de baixa rotacéo (718
MPa). A temperatura gerada na amostra desgastada com baixa rotagdo (127°C) foi
maior do que a com alta rotacdo (63°C). Os autores salientam que desgastar a
zircbnia diminui sua resisténcia a flexdo e indicam o desgaste continuo com alta
rotagéo causar menor redugao.

Queiroz et al.*® (2012) avaliaram a hipétese de que mudltiplas queimas e a
deposicao de silica na superficie da zircbnia influenciam na adesédo da porcelana.
Metade das amostras tiveram deposicdo de silica e a outra metade ndo recebeu
tratamento nenhum antes da aplicacdo de porcelana. O angulo de contato foi
mensurado (20°C; 15 pL; 20 s) antes e apds a aplicacdo da silica. A porcelana foi
aplicada e as amostras foram submetidas a duas ou trés queimas; totalizando quatro
grupos. Observaram que as amostras submetidas a trés queimas obtiveram maiores
valores de adesdo do que as com duas queimas. O angulo de contato foi menor
para as amostras com silica (abaixo de 20°) em comparacdo as amostras sem
tratamento (71,2°), mas essa diferenca néo teve influéncia sobre a adesdo da
porcelana. As amostras foram avaliadas em microscopio 6ptico apés a realizacdo da
fratura e mostraram que a maioria delas se iniciou na linha de unido
zirconia/porcelana e se propagaram pela porcelana. Os autores destacam que
mesmo nao alterando a adesdo, a deposicdo de silica aumentou o moédulo de
Weibull da zirconia.

Lee et al.?® (2012) investigaram o efeito dos tratamentos de superficie no
envelhecimento de zircbnias. Foram utilizadas quatro marcas comerciais de zircénia
Y-TZP (Cercon Base, Lava, ZioCera, Rainbow) e uma com alumina (ZirAce). Em
relagdo aos tratamentos de superficie as amostras foram divididas em trés grupos:
aguecimento (1200°C, 2 h) ap6s polimento especular, desgaste (disco diamantado —
180 um) e jateamento com Al,O3 (250 um; 10 s; 10 mm; 4 bar de pressao). Todas as
amostras foram posteriormente autoclavadas a 134°C por 1, 3, 5, 10 e 15 h. Apoés
esse envelhecimento, as amostras de todos os grupos foram submetidas a
aguecimento. Observou-se que para todas as zircOnias, com excecdo da zirconia
com alumina, o tamanho de gréo influenciou na degradagédo, sendo as com gréos
maiores mais susceptiveis. O desgaste e o jateamento promoveram transformacéao

para a fase monoclinica em todas as amostras, principalmente no grupo zirconia-
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alumina. Foi encontrada uma grande diferenca de fase monoclinica foi quando
comparados 0s grupos jateados e desgastados com o grupo polido com tratamento
térmico, sendo a quantidade do grupo com tratamento térmico aproximadamente 4x
menor; além disso, o tratamento térmico conseguiu reverter a transformacéo t->m
ocorrida apés a degradacao. Os tratamentos afetaram diferentemente o processo de
envelhecimento, porém com padrdes diferentes deste processo.

Amaral et al.® (2013), avaliaram as influéncias de tratamentos de superficie na
zircbnia em relacdo a degradacdo em longo prazo. Foram testados quatro grupos,
sendo metade das amostras de cada um submetidas a envelhecimento. Os grupos
foram: controle; jateamento com particula de aluminio modificado com silica (30 pm;
20 s; 10 mm; 2,5 bar de pressao); jateamento com Al,O3 (30 um; 20 s; 10 mm; 2,5
bar de presséo) e desgaste com discos diamantados (150 um). O envelhecimento foi
feito em autoclave (127°C; 1,5 bar de pressédo; 12 h). Todos os grupos envelhecidos
exibiram aumento de fase monoclinica. Houve transformacdo de fase no grupo
controle, porém com um aumento de resisténcia a flexdo. O grupo desgastado
também apresentou um aumento na resisténcia a flexao e baixa rugosidade inicial o
gue segundo os autores suprimiu a degradacdo. Ambos 0s grupos que receberam
jateamento exibiram elevada quantidade de fase monoclinica no inicio e um
pequeno aumento apos o envelhecimento, contudo, sem alteracdo de resisténcia a
flexdo. Segundo os autores, o envelhecimento é dependente da rugosidade da
superficie, sendo as superficies mais lisas menos afetadas, e da quantidade de fase
monoclinica inicial, sendo os grupos com maior quantidade de fase monoclinica os
menos afetados.

Monaco et al.*!

(2013) avaliaram o efeito do jateamento antes e apos
sinterizagdo da zircbnia. Foram avaliadas dureza, densidade, tamanho de gréo,
porosidade e tenacidade a fratura da zircénia Y-TZP. O jateamento foi realizado com
Al;,O3 (50 e 110 um) e alumina com silica (30 um) por 10 s, a 15 mm de distancia
com 2 bar de pressao. As amostras foram divididas em sete grupos: controle, trés na
condicao pre-sinterizada e trés sinterizadas. Independente do tamanho de particula
utilizada, o jateamento aumentou a rugosidade, sendo que quanto maior o tamanho
da particula, maior a rugosidade; para a zircbnia pré-sinterizada os valores foram

sempre maiores que para as sinterizadas. Os autores concluiram que jatear a
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zircbnia pré-sinterizada resulta em rugosidades maiores e que 0S Qraos
monoclinicos oriundos da abrasdo sdo totalmente transformados em tetragonais
ap0s a sinterizacdo. Nas zircOnias sinterizadas 0s jateamentos originaram
superficies menos rugosas, com graos monoclinicos e tensdo compressiva
superficial, o que foi associado com o tamanho da particula utilizada. Os autores
salientam que o aumento da particula abrasiva aumenta o dano no material e a
transformacdo t->m, sendo essas modificacdes fatores que afetam o processo de
envelhecimento do material.

Al-Amleh et al.?, em 2014, avaliaram a influéncia da espessura da porcelana
de cobertura em molares em relacdo ao estresse residual apos resfriamento rapido e
lento. As grupos foram divididos em espessuras de 1, 2 e 3 mm; sendo que metade
das amostras receberam resfriamento lento e o restante resfriamento rapido.
Observou-se que no resfriamento rapido houve estresse compressivo enquanto que
no lento houve estresse de tensdo. O maior estresse residual foi observado na
cuspide de 1 mm com resfriamento rapido, seguido da de 2 e 3 mm também
resfriados rapidamente. Nenhuma diferenca significativa foi encontrada nas
diferentes espessuras para as amostras resfriadas lentamente. Segundo os autores,
o modo de resfriamento e a espessura da porcelana possuem influéncias no
estresse residual.

Fonseca et al.'*

(2014) avaliaram o efeito do desgaste e do jateamento na
resisténcia biaxial e na transformacdo de fases de uma zircbnia e também se a
gueima da porcelana de cobertura inviabilizaria o tratamento térmico previsto pelo
fabricante. Parte das amostras foram desgastadas com fresas diamantadas sob
irrigacdo e receberam ou nao tratamento térmico (1000°C por 30 min). Metade das
amostras desgastadas foi submetida ao tratamento térmico antes da simulacéo de
um ciclo de queima de porcelana de cobertura e a outra metade né&o.
Posteriormente, as amostras ndo desgastadas sem nenhum tratamento térmico, as
amostras desgastadas com tratamento térmico e as desgastadas sem tratamento
térmico foram submetidas a simulacdo de queima da porcelana de cobertura.
Posteriormente, todas as amostras foram submetidas ao jateamento, dando origem
a outros trés grupos (Al,O3 com 120 um e Al,O3; modificado por silica com 30 um e

com 110 pum). Os autores observaram que o0s trés tipos de jateamento nao
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influenciaram na resisténcia biaxial dos grupos néo tratados termicamente, porém
influenciou no que foi tratado. No entanto, todos iniciaram transformacéo de fase,
resultando em aumento de fase monoclinica nas amostras. O desgaste diminuiu a
resisténcia das amostras sem promover transformacao de fase, o tratamento térmico
nao alterou a resisténcia do grupo desgastado, porém diminuiu o0 modulo de Weibull.
Os grupos jateados apresentaram maior quantidade de fase monoclinica, e o0s
grupos desgastados e controle foram semelhantes em conteddo. Os autores
salientam que mesmo com irrigagdo o desgaste comprometeu a resisténcia da Y-
TZP e que o jateamento influenciou na resisténcia da zirconia quando submetido a
tratamento térmico. Concluiram ainda que o tratamento térmico previamente a
aplicacao da porcelana de cobertura é desnecessario, pois segundo eles, o ciclo de
queima da porcelana de cobertura j4 atua como um tratamento térmico.

Pereira et al.®

(2014) compararam os efeitos do desgaste na morfologia
superficial, transformacéo de fases, resisténcia a flexdo biaxial e modulo de Weibull
da zircbnia Lava, utilizando discos de diamante e fresas. Os grupos foram: sem
tratamento, desgastados com fresas (25 um e 181 um) ou desgastados com discos
diamantados (25 um e 160 pm). Os desgastes com fresas foram realizados com
peca de mao e contra angulo com 170.000 rpm, enquanto que para os discos foi
utilizado uma politriz, ambos com refrigeracdo. Anélises da morfologia mostraram
padroes diferentes entre desgaste com fresas e discos, independente da
granulacdo. As amostras desgastadas com baixa granulacdo foram estatisticamente
semelhantes entre si e com resisténcia a flexdo maior que o controle (917,58 MPa).
Para desgastes com alta granulacdo, as desgastadas com fresa apresentaram
maiores valores de resisténcia a flexdo (1136,32 MPa) do que as com discos
(727,47 MPa). O Modulo de Weibull foi semelhante entre os grupos. Os autores
destacaram que, de um ponto de vista metodologico, discos de diamante nao
deveriam ser empregados para simular a abraséo feita por fresas diamantadas.
Subasi et al.*® (2014) investigaram a influéncia de alguns procedimentos na
superficie da zirconia e o efeito de queimas no contetdo monoclinico e resisténcia a
flexdo e rugosidade da zirconia antes da cimentacdo. Barras de zircbnia foram
divididas em controle, desgaste com fresa (110 um) e jateamento com Al,O3 (110

um). Foram realizadas 2 ou 10 queimas (900°C — 1min) para mimetizar a aplicacdo
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da porcelana de cobertura. Os autores observaram uma rugosidade aumentada e
maior quantidade de fase monoclinica nas amostras apds o0s tratamentos. A
resisténcia a flexdo ndo foi afetada pelo desgaste ou jateamento nem pelas
queimas, mas o0 modulo de Weibull das jateadas diminuiu apds a décima queima. O
autores destacam que as queimas podem ser feitas para reversao de fase, mas a
probabilidade de fratura pode aumentar em superficies rugosas apos varias
gueimas.

Chavali et al.? (2015) avaliaram o brilho, a rugosidade e a producéo de calor
em zircbnia Y-TZP ap0s testarem dois sistemas de polimento e trés velocidades.
Como controle utilizou-se um grupo sinterizado sem polimento e com glaze. Para os
outros grupos, primeiramente as amostras foram desgastadas com fresa diamantada
sob irrigacdo e depois polidas com dois sistemas diferentes (ZR Polishing Kit ou
CeraMaster Polishing Kit). Cada kit foi testado nas velocidades de 5.000, 15.000 e
40.000 rpm. Os autores observaram que 15.000 rpm produziu maior brilho e
menores valores de rugosidade. Nenhum sistema produziu temperaturas maiores
que 41°C. Os dois sistemas foram capazes de deixar as amostras com brilho e
rugosidade semelhante ou superior ao grupo controle. Como concluséo os autores
afirmam que a velocidade de 15.000 rpm é uma velocidade 6tima para polimento e
gue, seguindo-se os passos de cada fabricante é possivel se obter bons valores de
brilho e rugosidade.

.18 avaliaram o efeito de tratamentos de

Ainda em 2015, Glngor et a
superficie na resisténcia a flexao biaxial, transformacéo de fase e rugosidade média
da zirconia bilaminada (Kavo e Noritake). Os grupos foram: controle, jateamento,
desgaste e desgaste com jateamento. O jateamento foi realizado com particula de
Al;O3 (110 um) e o desgaste com fresa diamantada (100 um). Foi encontrada maior
guantidade de fase monoclinica e maiores rugosidades para ambos 0s materiais nos
grupos desgaste e jateamento. Maior valor de resisténcia foi encontrado apos
jateamento para a marca Kavo, porém com menor valor de médulo de Weibull. Os
autores frisam que os tratamentos de superficie afetam a transformacéo de fase,
rugosidade superficial e a resisténcia a flexdo dos materiais estudados.

Canneto et al.” (2016) avaliaram danos superficiais e subsuperficiais em

diferentes ceramicas: 3Y-TZP (Lava), Al,O3 densa (In-Ceram AL), alumina infiltrada
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de vidro (In-Ceram Alumina) e alumina-zirconia infiltrada de vidro (In-Ceram Zirconia)
apos desgaste com disco diamantado (75 um, 54 um e 18 um) e estimaram a perda
de resisténcia a flexdo baseada nas trincas. O desgaste foi avaliado com MEV para
a observacdo de lascamentos. O desgaste afetou todas as zircOnias avaliadas
sendo que para a 3Y-TZP observou-se lascamento na superficie com profundidade
de 12,7 ym e perda de 12% na resisténcia a flexdo, para a alumina densa
lascamento com profundidade de 48,2 um e 49% de perda de resisténcia, para a
alumina infiltrada de vidro 62,4 um e 38% de perda de resisténcia e para a alumina-
zirconia infiltrada de vidro 56,8 um com 34% de perda de resisténcia. As maiores
alteracdes foram obtidas com os discos de 75 um, ja para desgastes de 18 um nao
houve lascamento em nenhum grupo.

Ramos et al.*®

(2016) estudaram o efeito do desgaste na rugosidade,
resisténcia a flexdo, médulo de Weibull antes e apds tratamento térmico. Sete
grupos foram testados, sendo o controle e outros seis grupos desgastados com
discos diamantados (200 pm, 160 um e 25 um) sendo que desses desgastados
metade recebeu agquecimento por 2 h a 1200°C. N&o foi observada correlagdo entre
a rugosidade e a resisténcia a flexdo. O médulo de Weibull ndo foi afetado pelo
desgaste ou pelo aquecimento, mas a resisténcia caracteristica foi maior depois do
desgaste. Os dados de difratometria de raios X mostraram maior fase monoclinica
apos o desgaste e uma reversao de fase apds o aquecimento. Apds o0 aquecimento
a maioria dos grupos apresentou maiores valores de resisténcia. Além disso, os
autores destacam que quando a zircOnia precisa ser ajustada, uma superficie mais
lisa pode ser obtida empregando-se discos mais finos, porém um tratamento de

aquecimento apdés o ajuste € indicado para a reversdo da fase e diminuicdo da
degradacéo do material.
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3 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo avaliar a superficie da zircbnia apés
desgaste com pedra diamantada com e sem irrigacdo com relacdo as fases
cristalinas, composicao quimica, morfologia superficial, rugosidade e molhabilidade e
também determinar o tempo e a temperatura necessarios para reversao de fase a
fim de se determinar um protocolo de uso de um tratamento térmico regenerativo.

A hipotese nula é que o desgaste com pedra diamantada ndo provoca

alteracbes na superficie da zirconia em relacdo a cristalografia, morfologia,
rugosidade média e molhabilidade.
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4 MATERIAL E METODO

Composicéo dos grupos experimentais

A composicao dos grupos experimentais esta representada na Tabela 1.

Tabela 1- Nomenclatura adotada para 0s grupos experimentais

Grupo Condicéo
PS ZircOnia preé-sinterizada
C ZircOnia sinterizada, ndo desgastada - controle
DS ZircOnia sinterizada, desgastada sem irrigacéo - desgaste a seco
DI ZircOnia sinterizada, desgastada com irrigacéo - desgaste sob irrigacéo

Fonte: Elaboracéo prépria

Obtencao dos espécimes de zirconia

Blocos de zirconia Y-TZP (Lava'™ Frame Zirconia, 3M ESPE AG, Seefeld,
Alemanha) pré-sinterizados foram usinados em cortadeira metalografica de alta
precisdo (ISOMET 1000, Buehler, Lake BIuff, lllinois, EUA) utilizando-se disco
diamantado (Series 15LC Diamond, Buehler, lllinois, EUA) sob irrigacdo com agua
com o intuito de se obter espécimes pré-sinterizados com as configuragées: 10mm X
10mm X 1,9mm para os grupos submetidos ao desgaste (DS e DI) e 10mm X 10mm
X 1,5mm para o grupo controle (C).

Apos o corte, 0s espécimes receberam acabamento com pontas de silicone
(Exa-cerapol, Edenta, Labordental, Hauptstrasse, Suica) para remocdo de
irregularidades das margens oriundas da usinagem. As margens foram biseladas, e
as superficies sequencialmente polidas com lixas de carbeto de silicio #1200, #1500
e #2000 (401Q, 3M ESPE, Sumaré, SP, Brasil) com o intuito de padronizar a

rugosidade média inicial das superficies.



34

Os espécimes foram mensurados em paquimetro digital (500-144B, Mitutoyo
Sul Americana, Suzano, SP, Brasil) e levados ao forno (Lava Furnace 200, Dekema
Dental-Keramikofen, Freilassing, Alemanha) para a sinterizacdo durante 8 horas a
1500°C. As dimensdes apds a contracdo volumétrica de sinterizacdo (= 20%) foram
iguais a: 8mm X 8mm X 1,2mm para C e 8mm X 8mm X 1,5mm para DS e DI.

Formas de desgaste da zirconia

Com auxilio de um aparelho padronizador de desgaste desenvolvido na
Faculdade de Odontologia de Araraquara - UNESP (Figura 1) foram desgastados
0,3 mm de zirconia dos grupos DS e DI, variando-se 0 uso ou néo de irrigacao. Este
aparelho é capaz de controlar a quantidade de desgaste e a velocidade de rotacdo
(= 20.000 rpm)*14°.

Uma Unica pedra diamantada cilindrica (MasterCeram®, MCE 133 104,
Eurodental Comercial Importadora Ltda, Sdo Paulo, SP, Brasil) foi utilizada para o
desgaste dos corpos de prova de um mesmo grupo. Durante o desgaste a pedra
permaneceu com seu longo eixo paralelo ao longo eixo da amostra (Figura 1b).
Desgastes controlados foram realizados uma vez que o equipamento estabilizou a
amostra enquanto um cabecote mével automatizado movimentava o micro motor
elétrico (Micro Motor Elétrico de Bancada para Protese LB 100, Beltec, Araraquara,
SP, Brasil). Para cada passada da pedra houve a retirada de 0,01 mm de zircénia.
Para o grupo DI foram realizados desgastes sob irrigacdo com agua destilada por

meio de uma seringa triplice (Figura 1c).
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Figura 1- a) Maquina de desgaste, b) desgaste sem irrigacéo e pedra
diamantada, c) desgaste com irrigacdo e pedra
diamantada

by

Fonte: Acervo pessoal

Propriedades de superficie

As técnicas realizadas para caracterizacdo da superficie da zircbnia com o
tamanho da amostra (n) em cada grupo experimental estdo especificadas na Figura
2.
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Figura 2- Técnicas realizadas e numero de corpos de prova utilizados

segundo 0s grupos experimentais

Difrag&o de raios X
convencional

(n=3; todos 0s grupos)
_/

MEV e EDS
(n=2; todos os grupos)

vy

Rugosidade

ZircOnia {
L(nzlo; todos os grupos)

Molhabilidade
(n=5; grupos C, DS e DI)
p. vy
I ™

Difragéo de raios X in
situ em temperatura

(n=3; Grupo DI)

Fonte: Elaboracéo prépria

Difragéo de raios X convencional e in situ em temperatura

Com o intuito de identificar a estrutura cristalina realizou-se anélise em
difratdmetro de raios-X (Bruker D8 Advance, Karlsruhe, Alemanha), utilizando-se
anodo de Cobre A Koy = 1,5406 A e kay = 1,5444 A, lay/lay = 0,5, com varredura
entre 20° e 80°, passo angular de 0,02° e 3 segundos de varredura continua. As
fases monoclinica e tetragonal foram identificadas segundo as estruturas cristalinas
descritas por Gualtieri et al.'® e Bondars et al.® Para a execucéo da difracéo de raios
X in situ em temperatura utilizaram-se 0s mesmos parametros anteriormente
descritos em difratdbmetro de raios X com camara de aquecimento acoplada. A taxa

de aquecimento adotada foi de 10°C/min. Os difratogramas foram medidos em 0,5
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segundos no modo continuo nas temperaturas de 25, 100, 200, 300, 400, 500, 600,

700, 800 e 900°C. O tempo total das medidas foram aproximadamente 4 horas.

Microscopia eletrdonica de varredura (MEV) / Energia Dispersiva de raios X (EDS)

Para caracterizacdo morfoldégica e quimica qualitativa da superficie, as
amostras receberam recobrimento com carbono e foram analisadas em microscopio
eletrbnico de varredura (Inspect F50, FEI, Achtseweg Noord 5, Eindhoven, Holanda)

associado com espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS).

Rugosidade média (Ra)

A rugosidade média (Ra) foi mensurada em rugosimetro (Mitutoyo SJ 400,
Mitutoyo Corporation, Yokohama, Kanagawa, Jap&o) com precisao de leitura de 0,01
pMm, comprimento de leitura de 2,5 mm, velocidade da ponta ativa de 0,5 mm/s, e
raio da ponta ativa de 5 um. Trés medidas foram realizadas em cada corpo de prova
para obtencdo de uma média final. Para os grupos desgastados as leituras foram
feitas no sentido perpendicular ao desgaste.

Molhabilidade

A molhabilidade das amostras foi determinada por meio da mensuracdo do
angulo de contato estatico com agua destilada pelo método da gota séssil em
gonidbmetro automatico (Dataphysics, OCAZ20, Filderstadt, Baden-Wirttemberg,
Alemanha)®.

A leitura foi realizada em temperatura controlada (20°C) apés o tempo de
acomodacdo (20 s) da gota de agua destilada (15 pL)**. A média do angulo de
contato foi calculada a partir de trés leituras realizadas na superficie de cada
amostra. Antes de cada leitura as amostras permaneceram em dissecador por 7

dias.
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Tratamento térmico regenerativo

As amostras com maior conteddo monoclinico identificado pelo DRX (Grupo
DI) foram submetidas a tratamento térmico regenerativo em forno convencional para
ceramica (AluminiPress, EDG Equipamentos e Controles Ltda, Sao Carlos, SP,
Brasil), adotando-se tempos e temperaturas compativeis com os resultados de DRX
in situ, que foram 700°C, 800°C, 900°C e 1000°C, com tempos de 30 ou 60 minutos
para cada temperatura. Mesmo a analise em DRX in situ ter indicado transformacéao
total de fase antes de 900°C, optou-se também por realizar a queima a 1000°C por

30 minutos devido & presenca de trabalhos na literatura™**®

gue usaram essa
temperatura e tempo. Apds o tratamento as amostras foram removidas do forno e
resfriadas em bancada até a temperatura ambiente. A estrutura cristalina apés

tratamento térmico regenerativo foi avaliada em DRX convencional.

Analise dos resultados

Os resultados de MEV e EDS foram submetidos & andlise descritiva. Os
dados de DRX convencional e DRX in situ foram analisados pelo método de
Rietveld. A rugosidade média (Ra), o angulo de contato e a quantidade de fases
monoclinica e tetragonal tiveram a normalidade conferida pelo teste de Shapiro-Wilk
(a=0,05). A comparacao entre grupos referente a quantidade de fases e as médias
de angulo de contato foram realizadas por meio do teste ANOVA one way seguido
de Tukey (a=0,05). As médias de Ra foram submetidas ao teste de Kruskal-Wallis

seguido de Dunn (a=0,05).
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5 RESULTADO

Difracao de raios X convencional (DRX convencional)

A quantificacdo da estrutura cristalina das amostras, referentes as analises

por DRX sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2- Percentuais de fases monoclinica e tetragonal da Y-TZP

Grupo Monoclinica Tetragonal
PS 85+0,2¢ 91,5+0,22
C 0,0+0,0°? 100,0 +0,0 ¢
DS 3,6+0,3° 96,4+0,3°
DI 56+0,3° 94,4+0,3°"

Letras sobrescritas diferentes indicam diferenca estatistica significante entre as linhas (p < 0,01)

Fonte: Elaboracao prépria

Como pode ser observado na Tabela 2, a sinterizagdo eliminou a fase
monoclinica. O grupo desgastado com irrigacdo com agua destilada (DI) apresentou
maior transformacédo de fase (t->m) do que quando o desgaste foi realizado sem
irrigacdo (DS). Desta forma, amostras do grupo DI, por possuirem mais quantidade

de fase monoclinica, foram utilizadas para a execugdo do DRX in situ.

Microscopia eletrdnica de varredura (MEV) / Energia Dispersiva de raios X (EDS)

As imagens da superficie dos corpos de prova de zircbnia obtidas em MEV

estdo apresentadas nas Figuras 3,4, 5,6 e 7.



Figura 3- Morfologia da superficie da zirconia pré-sinterizada em
diferentes aumentos. (a) 100x, (b) 500x, (c) 3.000x e (d)
15.000x.

Fonte: Acervo pessoal

40



Figura 4- Morfologia da superficie da zircbnia sinterizada sem
desgaste (C) em diferentes aumentos. (a) 100x, (b)
500x, (c) 3.000x e (d) 15.000x

Fonte: Acervo pessoal
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Figura 5- Morfologia da superficie da zircbnia sinterizada e
desgastada sem irrigacdo (DS) em diferentes
aumentos. (a) 100x, (b) 500x, (c) 3.000x e (d) 15.000x

Fonte: Acervo pessoal
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Figura 6- Morfologia da superficie da zirconia sinterizada e
desgastada com irrigacdo (DI) em diferentes aumentos.
(a) 100x, (b) 500x, (c) 3.000x e (d) 15.000x
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Fonte: Acervo pessoal

Com base na analise da morfologia da superficie das amostras de zircénia
(Figuras 3 a 6), observou-se grande crescimento e acomodacédo dos graos, havendo
o preenchendo dos espacos vazios nas amostras apoés a sinterizacao (Figura 4). No
grupo DS (Figura 5) verificou-se que o desgaste promoveu riscos longitudinais
paralelos ao sentido de movimentacdo da pedra diamantada e a presenca de uma
estrutura irregular em lascas, sem a evidenciacéo de gréos. No grupo DI (Figura 6)
observaram-se padrdoes de desgaste semelhantes aos observados na Figura 5,

porém com profundidade de vales maiores, inferindo que a lubrificacdo da ponta



44

diamantada promoveu maior desgaste, além de provocar perda de grdos da pedra
diamantada (Figura 7).

Figura 7- Morfologia da superficie do grupo DI. (a) MEV executado
no método convencional, (b) MEV executado no modo
BSE (Back Scattered Electrons). As setas apontam para

estruturas compativeis com parte oriunda da pedra
diamantada. Aumento de 3.000x.

Fonte: Acervo pessoal

Os resultados referentes as analises por energia dispersiva de raios X estao
representados na Tabela 3. Nenhuma diferenca foi encontrada na composi¢ao

quimica qualitativa dos grupos experimentais, demonstrando que o desgaste ndo
influencia nessa composicao.



Tabela 3- Porcentagens em peso e em mol de Y,03 e ZrO,

Grupo Elemento Peso% Mol%
Y,03 6,67 3,75
PS
ZrO, 93,33 96,26
c Y,03 6,70 3,77
ZrO, 93,30 96,23
Y,03 6,79 3,82
DS
ZrO, 93,21 96,18
ol Y,03 6,27 3,92
ZrO, 93,73 96,48

Fonte: Elaboracéo prépria

Rugosidade média (Ra)
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A Tabela 4 apresenta os valores de rugosidade média (Ra) dos corpos de

prova de zirconia de todos 0s grupos experimentais.

Tabela 4- Medianas e desvios padrdo de Ra (um) dos corpos de prova de

acordo com 0s grupos experimentais

Grupo Ra
PS 0,15 + 0,02°
C 0,14 + 0,02°
DS 1,44 +0,13"
DI 3,24 +0,75°

Letras sobrescritas diferentes indicam diferenca estatistica, p < 0,01.

Fonte: Elaboracgéo prépria

O desgaste, com ou sem irrigacdo, aumenta a rugosidade de superficie,

corroborando com as morfologias apresentadas nas Figuras 4, 5 e 6.
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Molhabilidade superficial

As imagens, médias e desvios padrdo do angulo de contato dos corpos de
prova estdo apresentados na Figura 8. Foram encontradas diferencas significantes,

ou seja, aumento de molhabilidade, apds o desgaste.

Figura 8- Espalhamento da gota de &gua destilada acompanhado com as
meédias e desvios padrdo dos angulos de contato. (a) grupo C, (b)

grupo DS e (c) grupo DI

- - ‘ -
66,7 + 2,2* 60,6 + 4,18 56,6 + 4,08

Letras sobrescritas diferentes indicam diferenca estatistica, p<0,01.

Fonte: Acervo pessoal

DRX in situ em temperatura

A Figura 9 e a Tabela 5 mostram a presenca de fases tetragonal e
monoclinica identificadas durante o DRX in situ em temperatura, destacando-se

auséncia de fase monoclinica (reversdao m->t) a partir de 700°C.



Figura 9- Difratograma in situ em temperatura do grupo DI
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Fonte: Elaboracéo prépria

Tabela 5- Porcentagem de fases tetragonal e monoclinica

em funcdo da temperatura de aquecimento
obtidas em DRX in situ

Temperatura (°C) Tetragonal (%) Monoclinica (%)
25 94,6 £ 0,3 54+0,3
100 952+1,7 4817
200 91,6+4,0 8,4+4,0
300 92,1+24 79124
400 91,6+2,0 8,4+20
500 94,4+15 56+1,5
600 96,0+0,4 40+04
700 100,0+0,0 0,0+0,0
800 100,0+0,0 0,0+0,0
900 100,0+ 0,0 0,0+0,0

Fonte: Elaboracao prépria
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Com base nos resultados apresentados acima, realizou-se o tratamento
térmico regenerativo com variacfes de temperatura e tempo. Para tanto, corpos de
prova foram aquecidos a 700°C, 800°C, 900°C ou 1000°C, durante 30 e 60 minutos.
O DRX in situ chegou apenas a temperatura de 900°C, porém optou-se também por
realizar queimas em temperatura de 1000°C, devido a trabalhos prévios que
utilizaram essa temperatura e tempo. Os resultados referentes a quantificacdo de

fases destas amostras encontram-se na Tabela 6.

Tabela 6- Porcentagem de fases monoclinica (m) e tetragonal () em funcdo da
temperatura e tempo (em minutos) de aquecimento referentes ao

tratamento térmico regenerativo

_ Conteudo
Temperatura Tempo (min) Monoclinico Tetragonal
5 30 1,7 98,3
. 30 1,0 99,0
800°C 60 0,0 100,0
. 30 0,5 99,5
o 30 0,0 100,0
1000°C 60 0,0 100,0

Fonte: Elaboracéo prépria
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6 DISCUSSAO

Embora as infraestruturas de zircbnia sejam obtidas pelo sistema CAD/CAM,
a realizacdo de desgastes, seja pelo dentista ou pelo laboratério, ainda é
necesséria’*°. Enquanto a maioria dos estudos avaliam os efeitos de desgastes com
fresas diamantadas''®*®, ha outras opcdes como por exemplo, 0 uso de pedras
diamantadas em baixa rotacdo, que devem ser avaliadas no que diz respeito a
possibilidade de alteragdes na superficie da zirconia.

Assim, este estudo avaliou a superficie da zircdnia apds desgaste com pedra
diamantada com ou sem irrigagcdo em relacdo as fases cristalinas, morfologia de
superficie, composi¢cdo quimica, rugosidade média e molhabilidade. Além disso,
determinar a temperatura e o tempo necessarios para a reversao de fase (m->t) a
fim de propor pardmetros para determinar um protocolo para um tratamento térmico
regenerativo. A hipétese nula foi negada visto que segundo os resultados obtidos,
apos o desgaste, alteracdes significativas de cristalografia, morfologia, rugosidade
média e molhabilidade foram observadas.

Fatores como granulacéo, tempo de desgaste, pressao exercida, eficiéncia da
ferramenta de corte, calor gerado no momento do desgaste, podem causar
diferentes alteracées no material*'®?**>4° as quais estdo geralmente associadas
com a transformacéo de fase (t->m) e suas consequéncias.

A transformacéo de fase t->m ocorre concomitantemente a um processo de
tenacificacdo onde grados tetragonais modificam sua geometria espacial,
aumentando seu tamanho e tornando-se monoclinicos, geralmente devido a energia
gerada durante o procedimento de desgaste, jateamento e/ou tratamento
quimico'®??4®. Essa transformacdo pode aumentar a resisténcia a flexdo do
material,*® porém pode causar perda da capacidade do material de impedir as
trincas em seu interior’>*’, favorecer a degradacdo em longo prazo, além da
possibilidade de comprometer a ades&o da porcelana de cobertura®'3223542,

Como visto na Tabela 2, o desgaste com pedra diamantada com (DI) ou sem
irrigacao (DS) promoveu transformagéo de fase (t->m) na superficie das amostras,
havendo uma maior transformacg&o no grupo DI. Apesar da auséncia de estudos que

avaliem o efeito do desgaste com pedra diamantada sobre as fases cristalinas da
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zircOnia, tais resultados estdo de acordo com relatos de outros autores que afirmam

que o desgaste promove um aumento de fase monoclinical®22404®

guando se utiliza
fresa diamantada. Sugerindo, desta forma, que o desgaste com pedra diamantada
em baixa rotacdo promove mudancas cristalograficas semelhantes ao desgaste
realizado com fresa diamantada em alta rotacao.

As diferencas encontradas em relacdo a quantidade de transformacao
mensurada nos grupos DS e DI podem ser atribuidas ao poder de corte da pedra
diamantada nestas diferentes situacdes, uma vez que a severidade do desgaste
estd diretamente relacionada & quantidade de transformacgdo t>m*'’. Foi
observado durante o desgaste com irrigacdo que a 4gua atuou como um agente de
limpeza, retirando o p6 da pedra, aumentando sua capacidade de corte e por
consequéncia, propiciando um desgaste mais severo. Segundo Wang et al.* (2010)
a irrigagcdo aumenta a funcdo do desgaste, tornando o instrumento de corte mais
eficiente. Por outro lado, a auséncia de lubrificacdo da pedra durante o desgaste
(Grupo DS) contribui para a impregnacao do p6 da zircénia na ferramenta, fendmeno
descrito como empastamento na area de engenharia®.

As imagens de microscopia eletronica de varredura mostraram o efeito do
desgaste na superficie do material. Pode ser observado para os grupos DS e DI que
o desgaste promoveu riscos paralelos no sentido longitudinal do movimento da
pedra diamantada e a presenca de uma estrutura irregular sem evidenciacdo dos
graos (Figuras 5 e 6). No grupo desgastado com irrigacado foram observados vales
mais profundos (Figura 6) e estruturas compativeis com parte da pedra diamantada
(Figura 7). A técnica Back Scattered Electrons (BSE) mostrou grande diferenca de
coloracdo entre as particulas que se assemelhavam a estrutura do carbono, principal
componente da pedra, e eram diferentes da superficie da zirconia (mais clara). Aléem
disso, as estruturas tinham tamanhos compativeis com os vales causados pelo
desgaste, demonstrando que o material da pedra diamantada fora depositado sobre
a superficie durante o desgaste.

Com relagcdo a rugosidade, maiores valores foram mensurados nas
superficies desgastadas sob irrigacdo. Tais resultados corroboram com as
micrografias, demostrando a influencia dos vales mais profundos e da deposicdo de

particulas provenientes da pedra diamantada sobre esta propriedade. O desgaste
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sem irrigacdo originou uma superficie menos irregular e com menor transformacao
de fase devido ao polimento propiciado pela ferramenta de corte, tal como descrito
anteriormente. A funcéo de polimento da ferramenta utilizada no presente estudo foi
estudada por Chavali et al.? (2015) que observaram uma boa funcéo de polimento da
pedra a uma rotagdo de aproximadamente 15.000 rpm sem irrigagao.

O desgaste promoveu um aumento da molhabilidade das amostras (Figura 8)
(p<0,05), no entanto ndo houve diferenca no espalhamento da gota em funcéo da
irrigacédo, diferentemente do que aconteceu com a rugosidade média das amostras,
ou seja, a diferenca de Ra entre os grupos DS e DI néo foi suficiente para modificar
o padrdo do molhamento na zirconia. A diferenca entre as medianas de rugosidade
dos grupos DS e DI foi de aproximadamente 1,8 um, enquanto que entre o grupo C
e DS foi de 1,3 pum. Essa ndo diferenca de molhamento entre os grupos
desgastados, mesmo com uma maior alteracdo de rugosidade, pode estar
relacionada ao padréo superficial e ndo somente ao valor numérico de Ra. Entre os
grupos desgastados, mesmo com um maior valor de Ra, a mudanca de padrdo
superficial foi menor do que a mudanca observada entre os grupos desgastados e 0
controle.

Segundo Noro et al.**

(2012) além da morfologia superficial, a fisico-quimica
do material também interfere na molhabilidade; portanto, além do padrdo de
rugosidade, a contaminacdo da superficie das amostras do grupo DI por partes
pertencentes a pedra diamantada (Figura 7) e possivelmente pela presenca de
hidrocarbonetos naturais presentes na atmosfera® pode ter feito com que o
espalhamento da gota fosse semelhante entre os grupos DS e DI. Mesmo com , foi a
limpeza em ultrassom, estes compostos podem ter ficado impregnados nos vales
mais profundos observados em DI. E observado que compostos quimicos
constituidos de carbono diminuem a molhabilidade da superficie da Y-TZP3*4.
Como ja mencionado, grdos monoclinicos podem aumentar a degradagéo da
zirconia em longo prazo. Tém sido sugerido por alguns fabricantes e pesquisadores
procedimentos capazes de induzirem uma transformagédo reversa (m->t). Tal
transformacdo tornaria a zircOnia mais estavel do ponto de vista cristalografico,
contribuindo para a resolugdo dos problemas jA& mencionados, como a degradacgéo

da zirconia, delaminacéo e lascamento da porcelana de cobertura®*#°,
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J4 é antiga a sugestdo de um tratamento térmico apds o procedimento de
desgaste, Denry e Hollaway!(2006) obtiveram reversao total de fase m->t apds um
aquecimento usando temperatura de 1000°C por 1 h. No entanto, varias sugestdes
de temperaturas entre 500°C e 1200°C e tempos entre 15 min e 1 h**131417.26 agzg
presentes na literatura.

No presente estudo, utilizando um método in situ foi possivel observar a faixa
exata de transformacdo de fase apdés o procedimento de desgaste (Figura 9 e
Tabela 5). Foi observado que nos espécimes do grupo com irrigacdo, que possuiam
maior contetldo monoclinico, a transformacéo reversa (m->t) ocorria completamente
a partir de 700°C, sugerindo uma temperatura nesta faixa para o tratamento térmico.

Assim, a temperatura de 700°C serviu de guia para estudo de um protocolo de
tratamento térmico. Quando o tratamento foi realizado em uma temperatura de
700°C, tanto em 30 como em 60 minutos, observou-se que a fase monoclinica,
eliminada quando da mensuracao in situ, permaneceu na superficie das amostras.
Isso pode ser explicado pelo tempo de permanéncia da amostra em altas
temperaturas durante o DRX in situ, a amostra permaneceu no equipamento durante
quatro horas até atingir temperatura de 700°C. Tempos maiores que 1 h seriam
inviaveis para a elaboracdo por parte do protético. A reversdo total de fase
monoclinica foi obtida a partir da temperatura de 800°C por um tempo de 1 h;
valores menores do que presentes na literatura. Para 900°C a reversao total foi

observada em 1 h, corroborando com o estudo de Kosmac et al.?®

(2000) que sugere
um tratamento por 1 h em 900°C. Essa faixa de temperatura é inferior a proposta por
Denry e Hollaway*'(2006) e Fischer et al.** (2008) de 1000°C por 15 minutos. Para
Denry e Hollaway'* (2006), temperaturas abaixo de 1000°C n&o seriam capazes de
reverter fase, enquanto que para Fischer et al.’® (2008), temperatura de 1000°C
poderia transformar fases mas nao seria capaz de fechar microtrincas na superficie
do material, o autor inferiu isso devido ao baixo valor de adesdo com a porcelana de
cobertura observado em seu estudo, devido a isso 0 autor sugere novos estudos na

area.
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Segundo o fabricante’, a pedra diamantada utilizada na pesquisa é para
utilizacdo sem irrigacdo, porém testou-se o desgaste com irrigagcdo para tentar
promover um procedimento menos agressivo, assim como proposto por estudos que
afirmam que desgastes com refrigeracdo causam menos defeitos superficiais, além
de promover uma camada compressiva superficial adequada na zirconia®®*®. Porém,
devido aos achados deste estudo, desgastar com agua tornou-se mais prejudicial
para a zirconia, sendo a MasterCeram indicada para desgastes sem irrigagdo com
aproximadamente 20.000 rpm. Além disso, do ponto de vista cristalogréafico, torna-se
oportuno realizar tratamentos térmicos regenerativos de 800°C, 900°C por 60

minutos ou 1000°C por 30 minutos.

" Informacédo fornecida pelo fabricante. G & Z Instruments Katalog Labor. MasterCeram diamond
grinders. Dia Schleifer. Alemanha. 2013. Disponivel em: http://www.g-z-i.at/files/GZ-Instrumente-
Katalog-Labor.pdf
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7 CONCLUSAO

O desgaste da zircbnia deve ser feito com pedra diamantada sem irrigacao
por causar menores alteragdes superficiais quando comparado ao desgaste com
irrigacdo. Efetuar tratamentos térmicos de 800°C e 900°C por 1h ou 1000°C por 30
minutos ap0s desgaste séo eficientes para reversdo total de fase m-t.
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