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Alves LMM. Resisténcia a flexdo biaxial, rugosidade e dureza de zircbnias
monoliticas: efeito da infiltracdo de silica pelo método sol-gel e da simulacdo do
desgaste fisioldgico [dissertacdo]. Sdo José dos Campos (SP): Universidade
Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2016.

RESUMO

Este estudo avaliou as propriedades mecanicas (resisténcia a flexdo biaxial e
dureza) e de superficie (rugosidade) da zirconia monolitica infiltrada com silica,
glazeada, ou polida. Foram confeccionados 198 discos de zirconia (14 mm de
diametro, 1,2 mm de espessura). As amostras foram polidas com lixas de SiC
#1200 e divididas em trés grupos principais (n=66). No primeiro, os discos foram
infiltrados com silica, no segundo foram glazeados e no terceiro foram polidos
com borrachas abrasivas. Apos isso, foram divididos em dois subgrupos (n=33),
nos quais somente um de cada tratamento foi submetido a simulacéo do desgaste
fisioldgico com esteatitas. Em seguida, as amostras foram submetidas a analises
de rugosidade, dureza e ao ensaio de flexdo biaxial (ISO 6872) em 4gua. Também
foram realizadas analises de difracdo de raios-X. Os valores de resisténcia (MPa)
foram ranqueados e submetidos a anélise de Weibull para calculo de mddulo e
resisténcia caracteristica dos materiais (IC 95%). As amostras também foram
analisadas em microscopia eletronica de varredura para a visualizagdo do
desgaste. Os difractrogramas mostraram que os tratamentos, glaze e infiltrado ndo
induziram a transformacao de fase, assim como o desgaste, porém o polimento
induziu a formacdo de uma fase cubica comprimida na superficie. A MEV
mostrou as superficies das amostras, com a formacdo de estrias nas amostras
polidas, silicato de zirconia nas infiltradas e irregularidades nas glazeadas.
Também foi possivel verificar a remoc¢do do tratamento de superficie apos a
simulacdo do desgaste. O glaze apresentou rugosidade e dureza superior, com
diferenca significativa, comparado aos demais tratamentos, quando ndo houve
desgaste. Nos grupos com desgaste ndo houve diferenca significativa. Nos
resultados do teste de flex&o, o grupo que apresentou a maior média foi o polido
sem desgaste e ap0s a realizacdo da analise de Weibull, ndo houve diferenca
significativa entre eles.

Palavras-chave: Materiais dentarios. Ceramica. Zirconia. Dureza. Rugosidade.



Alves LMM. Biaxial flexural strength, roughness and hardness of monolithic
zirconias: effect of silica infiltration by sol-gel method and physiological wear
simulation [dissertation]. Sdo José dos Campos (SP): Sao Paulo State University
(Unesp), Institute of Science and Technology; 2016.

ABSTRACT

This study evaluated the mechanical properties (biaxial flexural strength and
hardness) and surface properties (roughness) of infiltrated, glazed or polished
monolithic zirconia. 198 zirconia discs were prepared (14 mm diameter, 1,2 mm
thickness). The specimens were polished with SiC abrasive paper #1200, and then
specimens were divided into three main groups (n=66). In the first, the discs were
infiltrated with silica, in the second were glazed and and in third were polished
with abrasive rubbers. Thereon, were divided into two subgroups (n=33), in
which only one group of each treatment was subjected to wear with steatite, in
order to simulate the physiological wear. The specimens were then subjected to
roughness analysis, hardness and biaxial bending test (ISO 6872) immersed in
water. The groups were evaluated by x-ray diffraction (XRD). The strength values
(MPa) were ranked and subjected to Weibull analysis to calculate the Weibull
modulus and characteristic strength of the material (Cl 95%). The samples were
also analyzed by SEM to visualize the wear. In the XRD, it was showed that the
treatments did not induce phase transformation as well as wear, however the
polishing induced the formation of a compressed cubic phase on the surface. SEM
showed the surfaces of the samples with grooves formation on polished, zirconium
silicate on infiltrated and irregularities on glazed. It was also possible to verify
the removal of surface treatment after simulated wear. The glaze showed higher
roughness amd hardness, with a significant difference compared to the other
treatments, when there was no wear. In groups with wear there was no significant
difference. The results of the bending test, the group with the highest average was
polished without wear and after the Weibull analysis, there was no significant
difference among them.

Keywords: Dental materials. Ceramics. Zirconia. Hardness. Roughness.
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1 INTRODUCAO

As coroas metaloceramicas foram utilizadas por muito anos com uma
opcdo de tratamento para dentes com grande comprometimento estrutural ou
como proteses fixas. O metal proporciona grande resisténcia a fratura, porém nao
é estético. Pesquisas na Odontologia mostraram que alguns materiais ceramicos
podem substituir com sucesso as ligas metalicas (Potiket et al., 2004; Fischer et
al., 2008; Biscaro et al., 2013), assim surgiram as restauragdes livres de metal.

Dentre 0s materiais estéticos ceramicos, a zirconia € a que apresenta maior
resisténcia e alta tenacidade a fratura (Piconi, Maccauro, 1999). Apresenta como
vantagem o mecanismo de tenacificacdo por transformacdo martensitica de fase
tetragonal para monoclinica que ocorre quando, sob tensdo, tensbes de
compressao geradas pelo aumento de volume de aproximadamente 3% inibem a
propagacédo de uma trinca (Chevalier et al., 2009).

Em restauragc6es bilaminadas com infraestrutura em zirconia, tem-se um
revestimento estético com propriedades Opticas semelhantes ao dente natural
(ceramica feldspatica). Devido a diferencas de coeficientes de expansao térmica
(CET) entre os dois materiais e a baixa condutividade da zirconia, falhas clinicas
como lascamento ou soltura da porcelana sdo comuns (Swain, 2009).

Por isso, estudos buscam um material que seja a0 mesmo tempo resistente
e estético e elimine as diferencas entre os materiais, diminuindo a susceptibilidade
de falhas. A zircbnia monolitica surgiu para contornar as limitacdes das
restauragdes recobertas. Sua principal vantagem foi eliminar o elo fraco
constituido pela ceramica de cobertura. Apesar disso, os desafios como a baixa
adesdo aos cimentos resinosos, potencial para desgaste do antagonista e

degradacdo em baixa temperatura persistem.
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Em estudo preliminar (Campos et al., 2016) do presente grupo de pesquisa
foi realizada a infiltrag&o de silica em uma zirconia pre-sinterizada comercial, em
temperatura ambiente. A formacdo de uma camada de silica sobre a zircénia ndo
reduziu sua resisténcia, manteve o mecanismo de tenacificagdo e aumentou a

homogeneidade estrutural (Figura 1).

Figura 1- Micrografias de zirconias monoliticas

Legenda: zircbnias monoliticas: ndo infiltrada (A) e infiltrada (B). A zirconia convencional apresenta
grdos em evidéncia e a infiltradas apresenta os grdos recobertos por filme de silica.
Fonte: Elaborado pelo autor.

A zirconia foi infiltrada de forma simples, com baixo custo pelo método
conhecido como sol-gel. Esse método consiste na sintese de materiais por via
quimica com hidrdlise e condensacéo de sois, formando um gel que serve como
precursor ceramico. O gel pode ser seco em temperatura ndo muito alta e infiltrado
nas porosidades de outra ceramica (Miyamoto et al.,1999).

A principal vantagem da zirconia infiltrada é a melhora na distribuig&o das
tensdes e a protecdo contra a degradacdo em baixa temperatura (Zhang Y, Kim,
2009, 2010).

As zirconias monoliticas podem apresentar diferentes caracteristicas de
superficie e propriedades que influenciam no seu comportamento, como potencial
de desgaste do antagonista e dureza (Amer et al., 2014; Kimetal., 2012). A dureza

dos materiais dentarios esta relacionada a sua abrasividade e a resisténcia ao
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desgaste, mas estudos tém demonstrado outros fatores que influenciam as
propriedades de desgaste de uma ceramica, tais como microestrutura, porosidade,
rugosidade de superficie e meio ambiente (Faria et al., 2014).

Stober et al. (2014), estudaram o desgaste de esmaltes opostos a coroas de
zirconias monoliticas e dentes naturais e concluiram que o maior desgaste esta
associado as coroas de zirconia. Porém, sua aplicacéo clinica € justificavel porque
a quantidade de desgaste do esmalte antagonista apds 6 meses foi comparavel, ou
mesmo inferior, ao desgaste causados por outros materiais.

Sabe-se que as restauracOes em zircOnia sao recobertas com glaze,
sobretudo para prevenir a degradacdo hidrotérmica lenta do material (\Valentino
et al., 2012). Contudo, um estudo mostrou que o desgaste provocado em uma
hidroxapatita sintética foi mais severo quando o antagonista foi a zirconia
glazeada, do que quando a zirconia foi apenas polida, mas a exposi¢do desse
material em boca sem qualquer recobrimento ainda deve ser vista com precaucéo
(Sabrah et al., 2013). O desgaste provocou dano significativo na cobertura de
glaze.

Janyavula et al. (2013), analisaram a rugosidade e o desgaste de zirconias
com diferentes tratamentos: polidas, glazeadas, polidas e glazeadas. Foi utilizado
como antagonista o esmalte humano. Eles concluiram que a zirconia polida é
preferivel a zircbnia glazeada; e, se a protese exige estética, é aconselhavel polir
a superficie antes de glazear.

Este estudo avaliou as propriedades mecanicas (resisténcia a flexdo biaxial
e dureza) e de superficie (rugosidade) da zircbnia monolitica infiltrada ou
glazeada, ap0s a simulacdo do desgaste fisiologico. As hipoteses serdo de que
zirconias monoliticas infiltradas com silica pelo método sol-gel apresentam
melhores propriedades apos simulacdo de desgaste fisiolégico e menor dano ao

antagonista do que a zirconia glazeada. Analises complementares como estudo
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das superficies fraturadas e microestrutura das zircdnias também foram realizadas

para melhor compreensao dos resultados.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Por muito tempo as proteses metaloceramicas foram a Unica opcéo de
tratamento para dentes anteriores com comprometimento estrutural ou estético.
Porém, com o passar do tempo eventualmente, o metal sofria oxidacdo, formando
um alo escuro na cervical das restauracdes, comprometendo a estética do sorriso
e a satisfacdo do paciente.

Com a busca de um material restaurador estético, foram propostos varios
sistemas ceramicos, tendo em vista que a condigcdo primordial da estética esta
associada a qualidade dos tecidos moles que ficardo em contato com proéteses
parciais fixas, e serdo influenciados por dois fatores: o bidtipo gengival e o
material restaurador. Restauracdes livres de metal, permitem, preservar a cor do
tecido mole de forma semelhante ao dente natural, se comparada a
metaloceramicas (Jung et al., 2007).

Quando comparada as ceramicas existentes, a zircbnia é a que apresenta
as melhores propriedades mecénicas, permitindo ao clinico a confeccdo de
proteses parciais fixas em dentes posteriores com reducdo substancial na
espessura do coping. Estes recursos sdao importantes na elaboracdo das proteses,
onde a resisténcia e a estetica sdo fundamentais (Denry, Kelly, 2008).

A zirconia € um policristalino que apresenta trés fases alotrdpicas:
monoclinica, tetragonal e cubica. Além disso, apresenta um mecanismo de
aumento de tenacidade a fratura, que acontece devido a transformacdo de fase
tetragonal para monoclinica. Essa transformacao pode promover um aumento do
volume em media de 3% em areas localizadas ao redor de micro-fissuras, que
ocasiona tensfes de compressdo, a qual inibem ou dificultam a propagacao da
trinca (Chevalier et al., 2009).
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Raigrodski, em 2004, analisaram em uma revisao de literatura, a evolucéo
e o desenvolvimento de materiais e tecnologias para préteses parciais fixas em
ceramica. Concluiram que a maior parte dos sistemas sdo limitados as
restauracdes de dentes anteriores e pré-molares. J4, como opcdo de tratamento
alternativo para substituir um dente, tanto na regido anterior como na posterior,
existem alguns sistemas que utilizam a zirconia, como o material para o coping.
Além disso, tais sistemas sdo simples de manusear e proporcionam aos pacientes
estética e restauracdes funcionais.

Em restauragOes bilaminadas livres de metal se tem uma infraestrutura
confeccionada a partir de um material com altas propriedades mecanicas, como
exemplo a zirconia, e um recobrimento com uma ceramica mais estética. No
entanto esses materiais apresentam diferentes coeficientes de expansao térmica
(CET). Esta incompatibilidade entre a infraestrutura e a ceramica de recobrimento
geram tensdes (DeHoff, Anusavice, 1998) que podem ocasionar falhas e o
insucesso das restauracdes. A fim de contornar as limitagOes das restauracoes
recobertas, surgiram as ceramicas monoliticas, dentre elas a zirconia, que
apresenta resisténcia e estética associadas.

Zhang Y et al. (2013) testaram a hipotese de que as ceramicas monoliticas
podem ser estéticas e apresentar resisténcia a fratura superior aos materiais usados
com a mesma indicacdo e, com isso, contornar 0 processamento e desempenho
inconvenientes de coroas de ceramicas tradicionais, constituidas por um coping
duro e forte com uma faceta de porcelana estética. Especificamente, para
demonstrar que préteses monoliticas podem ser produzidas com uma reduzida
susceptibilidade a fratura. Apos os testes e analise dos resultados, notou-se que
zirconias monoliticas tém resisténcia a fratura e resisténcia a flexao superiores aos

seus homdlogos revestidos, enquanto eles tém estética superior.
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Johansson et al. (2014), estudaram a resisténcia a fratura de coroas
confeccionadas com duas zirconias monoliticas, copings de zirconias monoliticas
revestidas de porcelana e coroas de dissilicato de litio monolitico. Eles concluiram
que as zirconias puras apresentam uma resisténcia a fratura consideravelmente
superior, comparada aos outros materiais e isto promove uma grande margem de
seguranca, tendo sua utilizacdo clinica adequada para a maioria dos pacientes.

As ceramicas monoliticas variam em propriedades e indicacfes. A dureza
e a rugosidade sdo propriedades que influenciam no desgaste entre o antagonista
e a prétese (Dupriez et al., 2015; Bai et al., 2016), sendo assim antes de selecionar
0 material, devemos conhecer suas propriedades e carateristicas, afim de conhecer
0 seu comportamento mecanico. Por isso a importancia de se estudar os materiais,
sua composicdo quimica e seu desempenho clinico, resultando em longevidade
no tratamento.

Para estudar o comportamento de um material podemos submeté-los a
testes clinicos, que expde o material a uma real situacdo, porém, ha uma limitagédo
no controle de variaveis, como forgcas mastigatérias e condic¢des bucais individuais
(Condon, Ferracane, 1997).

Como alternativa, estudos in vitro sdo amplamente utilizados, sendo
possivel a simulacdo de situacbes como o desgaste fisioldgico bucal, fadigas
térmicas e mecanicas. Lambrechts et al. em 2006, analisaram os fatores que
contribuem para o processo de desgaste fisiologico e os testes de simulacdes que
buscam imitar as condi¢Oes bucais mais utilizados na Odontologia. Dentre os
fatores sdo citados: forca, frequéncia, temperatura, lubrificacdo, ph e quantidade
de ciclos, associados a testes de simulacdo de abrasdo por escovacdo dental,
desgaste clinico e desgaste entre materiais. Para os autores, dentre as diversas

vantagens desse modelo de teste estdo, a padronizacdo e a possibilidade de
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controlar inUmeras variaveis, sendo extremamente Util para demonstrar a
propensdo de um material ao desgaste.

Lawson et al. (2014), estudaram o desgaste entre duas ceramicas: zircbnia
e dissilicato de litio e seus tratamentos. As amostras foram divididas em grupos
com diferentes tratamentos de superficie: ajuste oclusal (A); ajuste oclusal e
polimento (AP); ajuste oclusal e glaze (AG), para as duas ceramicas. Concluiram
que a zirconia é mais resistente ao desgaste comparada ao dissilicato de litio. Apds
0 polimento, as duas ceramicas apresentaram menor desgaste, e por isso é
importante realizar o devido polimento apds os ajustes das restauracdes. Quando
comparados 0s grupos AP e AG para a zirconia, o grupo com polimento apresenta
menor desgaste ao antagonista do que o grupo glazeado.

Em 2014, Park et al. avaliaram o desgaste de trés zirconias monoliticas e
uma zirconia revestida com porcelana contra o esmalte humano. A Y-TZP da
Zirkonzahn foi tratada de trés maneiras: um grupo recebeu polimento, outro
polimento e coloracgéo e o terceiro coloracdo e glaze. Foram confeccionadas oito
amostras para cada grupo. Antes e apos os desgastes, as amostras foram analisadas
pelo MEV e foram mensuradas as rugosidades. Os desgastes foram realizados em
uma maquina simuladora de mastigacdo, com as amostras posicionadas as contra
cuspides de pré-molares. Foram realizados 240.000 ciclos, com uma carga de 49
N. Foi concluido que as zirconias puras suportam mais o desgaste do que a
revestida, porque suas superficies sdo mais uniformes e homogéneas. Entre os
grupos com a mesma ceramica e tratamentos diferentes, concluiu-se que o grupo
que recebeu colaracéo e glaze, a abraséo foi significativamente maior do que 0s
outros. No entanto, foi menos abrasivo do que a zirconia revestida com porcelana.

Mitov et al. (2012), avaliaram a influéncia de diferentes tratamentos de
superficie sobre o desgaste de uma zircbnia contra o esmalte natural. Foram

obtidas amostras com dimensdes de 10 mm x 10 mm x 2 mm, de uma Y-TZP, que



23

foram distribuidos em quatro grupos (n=16), de acordo com os tratamentos:
polido, grdo de diamante fino, grdo de diamante grosso e glazeado. Também
foram obtidas amostras de uma ceramica de vidro reforcada com leucita para o
grupo controle. As amostras foram submetidas a um simulador de mastigagéao
(Willytec), por 120.000 ciclos, com uma forca de 5 Kg e como antagonista foram
utilizadas cuspides de primeiros molares. Com isto, o desgaste das amostras e dos
antagonistas foram analisados por perda de substancia vertical com um scanner a
laser, e a rugosidade de superficie também foi quantificada. Os resultados de
rugosidade mostraram diferencas significativas entre os grupos (p <0,05). Os
resultados da andlise de variancia (ANOVA 1-fator) indicaram que o tratamento
de superficie afeta 0o desgaste do esmalte. As amostras tratadas com gréo de
diamante grosso provocou maior desgaste ao antagonista, ao contrario dos polidos
que apresentaram o0 menor desgaste, e ndo diferiram do grupo controle. Os autores
concluiram que restauracdes de zirconia devem ser bem polidas, apos a realizacéo
de ajustes oclusais, e que o polimento reduz o desgaste do esmalte antagonista.
Chong et al. (2015), estudaram o efeito dos procedimentos laboratoriais e
clinicos de acabamento da zirconia no desgaste do esmalte antagonista. Quarenta
e oito amostras de zirconia foram preparadas e divididas em quatro grupos de
acordo com o tratamento de superficie: polimento laboratorial (LP); polimento
laboratorial e glaze (G); ajuste clinico com brocas (CA); ajuste com broca e
polimento clinico (CAR). A rugosidade de cada grupo foi determinada usando um
perfildmetro de contato. O teste de desgaste de dois corpos foi realizado utilizando
um simulador de mastigacéo, as amostras foram submetidas a 120.000 ciclos em
agua destilada (frequéncia de 1.6 Hz, com 49 N). As perdas volumétricas e
verticais do esmalte foram mensuradas por um scanner tridimensional a laser. Os
resultados foram submetidos a analise estatistica ANOVA e teste Bonferroni (o=
0,05). Nao houve diferenca estatistica na perda volumétrica e vertical do esmalte
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entre CAR, G e LP. O grupo ajuste e polimento clinico produziu menor perda de
volume do antagonista do que o grupo que recebeu somente o0 ajuste clinico. Com
isso, a realizacdo do polimento de restauracdes de zircdnia ap06s o ajuste clinico
com brocas € eficaz na reducdo do desgaste antagonista.

Sun et al. (2016), investigaram o efeito de diferentes tratamentos de
superficie em uma zircbnia. As amostras foram divididas em cinco grupos
variando o tratamento de superficie: A) somente ajuste com broca, B) ajuste com
broca e polimento, C) ajuste com broca, polimento e polimento com pasta
diamantada, D) ajuste com broca e glaze, E) ajuste com broca, polimento e glaze.
Como antagonista foram utilizadas cuspides vestibulares de pré-molares, em um
simulador de desgaste com saliva artificial. A perda de volume do antagonista foi
medida utilizando um scanner 3D. A superficie de desgaste foi observada com
microscopia eletronica de varredura para determinar as caracteristicas de
desgaste. Os grupos apresentaram diferenca estatistica quanto a perda de volume
do antagonista (p<0,05). O antagonista do grupo D apresentou a maior perda de
volume ([0,905 £ 0,018] mm3) e o antagonista do grupo C, apresentou a menor.
Com isso, concluiu-se que dentre os tratamentos para zirconia, 0 polimento
promove uma menor perda de volume do antagonista do que o glazeado e, que
polir com pasta diamantada pode diminuir ainda mais o desgaste do antagonista.

Em 2016, Nakashima et al., estudaram o desgaste de quatro ceramicas
contra o esmalte humano. As ceramicas utilizadas foram: disilicato de litio (e.max
Press), leucita (GN-Ceram), zirconia estabilizada com itria (Aadva Zr) e ceramica
feldspatica (porcelana AAA). Foram realizados 100.000 ciclos em um simulador
de desgaste de dois corpos. Apds isso, determinou-se a perda de volume das
amostras e do antagonista. A média e o desvio padrdo para oito amostras foram
calculadas e analisadas estatisticamente usando um teste ndo-paramétrico (Steel-
Dwass) (oo = 0,05). O GN-Ceram apresentou maior perda de altura e volume,
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comparado a feldspatica. O dissilicato e a feldspatica ndo apresentaram diferenca
significativa, enquanto a zirconia apresentou a menor perda de volume e altura.
Ap0s as analises do antagonista, ndo houve diferenca estatistica significante entre
0S grupos, exceto para o grupo desgastado com zirconia, que resultou em valores
mais baixos de perda de volume. Com isso, concluiu-se que dentre as ceramicas
avaliadas, a zirconia promove a menor perda de volume do antagonista.

Com o desgaste fisiologico, ocorre uma deterioracdo na superficie do
dente ou material restaurador antagonista a protese. Isso pode ocorrer por
consequéncia do atrito decorrente da degluticdo e de movimentos oclusais
(Ghazal et al., 2008a). Sabendo dos efeitos que o desgaste dentario pode causar,
Mundhe et al. em 2015, estudaram diferentes materiais dentarios restauradores
antagonistas ao esmalte natural. Foram avaliados e comparados coroas de
zircbnia, coroas metaloceramicas e esmalte contra dentes naturais como grupo
controle. Concluiram que as coroas de zirconia desgastam menos o esmalte
antagonista quando comparadas as coroas metaloceramicas.

Esmaltes dentarios sdo utilizados como antagonistas em testes de
desgaste, porém apresentam morfologias das estruturas diferentes, isso dificulta a
padronizacdo. Como alternativa, tém sido amplamente utilizada a esteatita
(Ghazal et al., 2008b; Raja et al., 2014; Preis et al., 2013), que corresponde a um
andlogo do esmalte. E possivel produzi-la com formas iguais, tornando a
avaliacdo das propriedades de desgaste mais adequada.

Preis et al. (2011), estudaram o desgaste in vitro de zircbnias e porcelanas
contra diferentes antagonistas. O teste de desgaste de dois corpos foi realizado em
um simulador de mastigacdo com esteatita e cuspides de esmalte. Foi utilizada
forca vertical de 50 N durante 120.000 ciclos (F = 1,6 Hz, movimento lateral: 1
mm, abertura da boca: 2 mm). A rugosidade de superficie foi mensurada e a
profundidade de desgaste foi determinada usando um perfildometro (Laserscan 3D,
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Willytec, G). Foram utilizadas imagens de microscopia eletronica de varredura
(Quanta FEG 400, FEI, EUA) para avaliar o desgaste das ceramicas e dos
antagonistas. Nenhum desgaste foi encontrado para a zircOnia. A porcelana
apresentou desgastes entre 186,1 £ 33,2 um e 232,9 = 66,9 um (antagonista de
esteatita) ¢ 90,6 £ 3,5 um e 123,9 £ 50,7 um (esmalte). O antagonista de esmalte
apresentou rachaduras e alguns apresentaram fraturas no cume,
independentemente de se opor a zirconia ou porcelana. A porcelana proporcionou
maior desgaste do que a zirconia. Concluiu-se que o desgaste do antagonista a
zircbnia € menor do que o desgaste contra a porcelana.

Em 2015 um estudo de Preis et al., investigou as propriedades de
superficie de duas zircénias monoliticas ap0s procedimentos de ajuste oclusal e
simulacdo de desgaste. Foram confeccionadas 10 amostras para cada grupo. As
amostras foram sinterizadas e realizou-se ajustes com broca e em seguida foram
polidas com 3 borrachas sequenciais. A cada etapa, duas amostras ndo passavam
para 0 proximo tratamento e se realizavam nelas simulacdo de desgaste com
esteatita (d=10 mm) como antagonista, forca de 25 N em movimentos circulares
percorrendo 8 mm, totalizando 120.000 ciclos a uma velocidade de 20mm/s em
meio aquoso. Foram realizados, testes de rugosidade de superficie (Ra), analise
de EDX e difracéo de raios-X (DRX). As amostras também foram analisadas por
microscopia eletronica de varredura (MEV). Os resultados apontaram que o ajuste
com broca aumentou a rugosidade da zircénia e ap0s o polimento reduziu. Com o
MEV, os procedimentos de ajuste apresentaram imagens com profundos sulcos
que foram suavizados por polimento. A analise de EDX mostrou que houve
transferéncia de material entre antagonista e a zircOnia, durante o desgaste.
Desgaste ndo induziu transformacao de fase, resultado apds as medicdes de DRX.

Com isso, demonstrou-se que o polimento adequado, reduz a rugosidade de
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superficie da zirconia, apesar da rugosidade néo ter influenciado a transformacao
de fase do material.

Kontos et al., em 2013, avaliaram a influéncia de tratamentos de superficie
no desgaste de uma zirconia (Lava Multi, 3M ESPE). Para isso, confeccionou-se
50 amostras, que foram divididas em cinco grupos de acordo com o tratamento:
a) sinterizado, b) sinterizado e jateado, c) desgastado com broca, d) desgastado
com broca e polimento, €) desgastado com broca e glaze. A simulagéo do desgaste
foi realizada em um aparelho de desgaste (Abrex), foram utilizadas esteatitas
como antagonistas, com uma forga de 5 N, 45° de inclinacdo, durante 5.000 ciclos,
imersos dgua. A mensuracdo do desgaste foi realizada com um perfilométro, que
mediu a perda de altura do antagonista e a profundidade de desgaste da zirconia.
Nos grupos a,b,c e d o valor de desgaste ndo pode ser determinado, pois foi menor
que 1 mm. Ja os valores de desgaste para os antagonistas foram semelhantes para
0S grupos a), b), c) e e), sendo o grupo glazeado mais abrasivo, porém com
diferencas néo significativas. O grupo polido apresentou um menor potencial de
desgaste, comparado aos demais grupos. Concluiram que dentre os tratamentos
de superficie testados para a zirconia, o polimento proporciona 0 menor desgaste
ao antagonista.

Em um estudo recente (2016), Preis et al., investigaram o desgaste de
ceramicas apos diferentes tratamentos de superficie. Foram obtidas 72 amostras
de cada ceré@mica: duas zirconias, uma porcelana e um dissilicato de litio. As
amostras foram submetidas aos tratamentos com glaze, desgaste com broca e
polimento. Apos cada tratamento, 24 amostras de cada grupo foram mantidas no
tratamento obtido. Para o teste de desgaste foram utilizadas esferas de esteatita,
com uma forca de 50 N, 1,6 Hz de frequéncia, deslizando 1 mm, sob simulagéo
de termociclagem (5/55°, 2 min/ciclo), a quantidade de ciclos variou de 40.000,
80.000 e 120.000. A rugosidade de superficie, a profundidade do desgaste e 0
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desgaste do antagonista foram determinados por um microscopio 3D. As
zirconias apresentaram menores profundidades de desgaste, comparados com 0s
outros materiais. Conforme o aumento do nimero de ciclos o desgaste aumentou
para a porcelana e para o dissilicato de litio, porém, para a zircbnia 0 nimero de
ciclos ndo influenciou no desgaste. Os autores também relataram que as
superficies polidas da zirconia apresentaram o menor desgaste do antagonista,
sendo possivel concluir que os tratamentos de superficie influenciaram no degaste
e que o polimento € o tratamento que promove menor desgaste.

Restauragbes em ceramica, frequentemente sofrem desgaste e/ou
fraturam. Zhang Y et al. (2012a), estudaram a infiltracéo de vidro em zirconia e
alumina. Apoés testes de flex@o, foi possivel concluir que alumina e zirconia
infiltradas por vidro com um baixo médulo elastico apresentaram propriedades
mecéanicas 20% a 50% superiores comparados aos seus homaélogos puros.

A falha em um material restaurador ocorre, em geral nas interfaces entre
os diferentes materiais ou na superficie. Com o intuito de minimizar este
problema, alguns autores estudaram a infiltracdo de vidro na zircnia. Essa
modificacdo do material proporcionou uma melhora das propriedades mecanicas,
reduziu as deformacdes e as fraturas e aumentou a unido entre a zirconia e a
ceramica de cobertura (Zhang Y et al., 2012b; Chai et al., 2014).

Samodurova et al. (2015), investigaram o efeito da infiltracdo de alumina
e silica na resisténcia a degradacéo em baixa temperatura (LTD) de uma zirconia.
Apos envelhecidas as amostras foram avaliadas e os resultados mostraram que a
alumina e / ou silica em menores adicdes ndo alteraram drasticamente 0s
tamanhos de grdo, ou propriedades mecénicas da zircbnia, mas reduziu
significativamente a degradacdo em baixa temperatura. Contudo, verificou-se que
os dois aditivos funcionam de maneira diferente, pois possuem mecanismos

diferentes associados com a desaceleracdo do fenébmeno da LTD da zirconia, mas
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a sua combinacdo aumenta a resisténcia ao envelhecimento, sem reduzir a
resisténcia a fratura desta ceramica.

Porém, ainda ndo hé relatos na literatura sobre a influéncia da interacdo
da silica com a zirconia sobre o desgaste do antagonista e a resisténcia a flexao

biaxial ap0s o desgaste simulado.
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3 PROPOSICAO

O presente estudo tem como objetivo responder as seguintes hipoteses:

a) as zirconias infiltradas por silica pelo método sol-gel, glazeadas ou
polidas possuem a mesma resisténcia a flexdo, rugosidade de superficie
e dureza;

b)as zirconias infiltradas por silica pelo método sol-gel, glazeadas ou
polidas possuem a mesma resisténcia a flexdo, rugosidade e dureza apos
a simulacéo do desgaste fisioldgico;

c) as zirconias infiltradas por silica pelo método sol-gel, glazeadas ou
polidas possuem o mesmo potencial de desgaste ao material analogo do

esmalte.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparacdo das Amostras

4.1.1 Preparagao dos Discos de Zirconia

Os blocos ceramicos de zirconia (VITA YZ HT, VITA Zahnfabrik,
Alemanha) foram lixados na forma pré-sinterizada, com o desgaste das laterais,
até a obtencéo de cilindros de 14 mm de diametro com uma lixa de SiC (#120 e
#180) (Figura 2).

Figura 2- Passos para confecgédo dos cilindros de zirconia

Legenda: a) bloco colado ao guia para arredondar; b) cilindro arredondado; c) cilindro pronto.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos, o cilindro foi fixado a maquina de corte (ISOMET 1000, Buehler,
Illinois, EUA) e cortado em discos com 1,5 mm de espessura sob refrigeracéo
(Figura 3).
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Figura 3- Cilindro posicionado a maquina de corte (Isomet)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os discos foram regularizados em lixas de SiC (#1200), para remocéo de
irregularidades periféricas inerentes ao corte. Segundo a norma IS0 6872, os
discos terdo dimensdes 20% maiores para compensar a contragdo de sinterizacdo
(Figura 4).

Figura 4- Discos de zirconia YZ HT pré-sinterizados com 1,5 mm de espessura

Fonte: Elaborado pelo autor.

A sinterizagéo ocorreu no forno (Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik, Alemanha)
cujo ciclo de queima executado, indicado pelo fabricante, segue a programacéo:

tempo de elevacdo — 1 h; temperatura final - 1450°C; tempo de espera — 2 h;
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temperatura de resfriamento na qual pode-se baixar a bandeja dentro do forno —
400°C. ApOs a sinterizacdo, os discos de zirconia irdo possuir espessuras de 1,2
mm.

Apobs, os discos sinterizados, do grupo glaze receberam a aplicacdo de uma
fina camada de glaze (VITA AKZENT Plus BODY SPRAY, VITA Zahnfabrik,
Alemanha) e foram levados ao forno (Vita Vacumat 6000) seguindo-se o
protocolo recomendado pelo fabricante.

Nos discos polidos foram realizados os polimentos com o uso progressivo
de borrachas abrasivas (Kit EVE DIAPOL Ceramicas, EVE, Alemanha), com
duas granulac@es, uma grossa (azul) seguida de uma média (rosa), com velocidade
de 7.000 a 12.000 rpm por 15s.

Foram produzidos 198 discos (n=33), sendo 66 discos infiltrados por silica

antes da sinterizagéo, 66 discos polidos e 66 discos glazeados (Figura 5).

Figura 5- amostras tratadas

Legenda: da esquerda para a direita: polido, glazeado e infiltrado.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Segue a distribuicdo das amostras nos grupos (Figura 6).



Figura 6- Distribuicao das amostras nos grupos

Infiltrados com silica
(n=66)

Polidos (n=66)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Com desgaste
(n=33)
(ICD)

Sem desgaste
(n=33)
(I1SD)

Com desgaste
(n=33)
(GCD)

Sem desgaste
(n=33)
(GSD)

Com desgaste
(n=33)
(PCD)

Sem desgaste
(n=33)
(PSD)
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Foi confeccionada uma amostra de zircbnia HT, sem nenhum tratamento

para a realizacdo da analise comparativa, no DRX.

4.1.2 Preparacio do Acido Silicico para as amostras infiltradas.

A producdo do &cido silicico seguiu a metodologia de Campos et al.

(2016). O éacido silicico (sol de silica) foi obtido por passagem de metassilicato

de sédio (Na2SiO3-5H20) em solucdo aquosa (10% m/m) com uma resina de

troca ionica (IR120 — Rohm and. Haas). Foi adicionado a resina de troca ionica

uma solucdo de 2 mol/L acido nitrico, em quantidade suficiente para cobri-la.
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Apds 24 h, a resina foi lavada com agua destilada até o pH do filtrado atingir o
pH da 4gua de lavagem, medido com papel indicador. Em seguida, foi realizado
um teste qualitativo da presenca de sddio (teste de chama). Com o resultado do
teste negativo, a resina estava em condicdes de ser utilizada.

Apos a utilizacdo da resina, esta foi tratada com uma solucdo aquosa de
hidroxido de s6dio 3 mol/L, em quantidade suficiente para cobri-la totalmente por
24 h. A seguir, ela foi lavada com agua destilada, até que o pH da agua
sobrenadante atingisse 0 mesmo da agua de lavagem. Apoés esta etapa, a resina foi
tratada com uma solugéo de acido nitrico 2 mol/L e armazenada, estando entdo
em condicOes para ser novamente utilizada.

Para a preparacao do sol com a composicao estequiométrica da zirconita
€ necessario conhecer a concentracdo de silicio do acido obtido apos a passagem
do metassilicato de sodio pela resina. Este teor foi determinado pela titulacdo do
acido silicico com hidroxido de sodio (NaOH) padronizado. A solucdo de
hidroxido de sddio foi preparada a partir de pastilhas, e sua padronizacéo foi feita
com o biftalato de potéassio.

Para determinar a concentracéo de silicio, foram retiradas duas aliquotas
de 10 ml do &cido silicico, e, para cada uma delas, foi realizado o procedimento
descrito a sequir: foi adicionado uma solucdo de 3 g de NaF dissolvidos em 20 ml
de agua destilada, e, apos a dissolucédo, foram adicionadas 33 gotas de HF e 40
gotas do coquetel de indicadores composto por fenolftaleina, na concentracéo
0,1% (m/m), azul de bromotimol, na concentracdo 0,2% (m/m), etanol e agua
destilada. Com o uso de uma bureta preenchida com a solucao de hidroxido de
sodio padronizada em concentracdo proxima a 3 mol/L, foram adicionadas
algumas gotas da solucao até obter-se uma coloracéo azul-esverdeado. A seguir
foram adicionados 200 ml de agua destilada em ebulicdo. O volume de NaOH
gasto foi anotado e a titulagdo prosseguiu até que a solucéo apresentasse coloracéo
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azul intenso. A variacdo do volume de NaOH gasto foi utilizada para a
determinacdo da concentracdo de silicio, pois sabe-se que a titulacdo ocorre

segundo a reacdo quimica:

SiF62-(aq) + 40H-(aq) — Si(OH)4(aq) + 6F-(aq)

Os discos de zircbnia pré-sinterizados ficaram cinco dias na solucédo
(Figura 7). Ap0s este tempo, 0s corpos ceramicos foram retirados do gel, lavados
cuidadosamente com agua destilada, secos com papel toalha e colocados no forno
a 100°C por 30 min para remover o resto da umidade. Apds a secagem, as

amostras foram sinterizadas a 1450°C por 2 h.

Figura 7- Discos de zircnia pré-sinterizados imersos em solucéo de cido silicico

d ie®0¢ & o .
| T -

Legenda: primeiro dia na solugdo (A), quinto dia na solugdo (B).
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2 Simulacéo do desgaste fisioldgico

As amostras foram submetidas a simulacdo de desgaste fisiolégico em

uma maquina de ensaio (Biocylce V2, Biopdi, Sdo Carlos-SP), com cilindros de
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Esteatita (Ceramica Chiarotti, Jaguaritna, Sdo Paulo, Brasil), que serviram como
antagonistas (Figura 8), foram utilizadas 99 esteatitas, uma para cada amostra;
para isso foram adaptadas em mandris personalizados (Figura 9). Para o teste de
desgaste foi aplicada forca de 30 N, seguido por um movimento horizontal de 6
mm, a frequéncia de 1.7 Hz, totalizando 300.000 ciclos, imersos em dgua destilada
e temperatura ambiente. Foi realizado o peso inicial e final de 3 esteatitas por

grupo, para a quantificacdo da perda de volume.

Figura 8- Dimensdes do antagonista em esteatita, com um chanfro de 2 mm

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 9- Maquina de simulacdo do desgaste fisiologico

- BIOCYCLE !

I i Il il |

| |
r 1) W‘,iil LIy 418
. ™

Legenda: a) maquina de ensaio mecanico, b) vista dos prolongadores e mandris, ¢) mandril com
antagonista ajustado a amostra imersos em agua.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.3 Andlise de Difracdo de Raios X (DRX)

O Difratbmetro de Raios-X de Alta Resolugdo (GIXRD; Philips X’pert
PRO MRD, Almelo, Holanda) foi utilizado para analisar as ligagdes formadas
pela zircbnia e pela silica apos a sinterizacao dos discos e também para identificar
a cristalinidade das fases presentes apds os tratamentos. Foi analisada uma
amostra por grupo.

A analise foi realizada, em parceria com o LAS/ INPE (Laboratério
Associado de Sensores e Materiais/ Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais),
com uma radiacdo CuK com comprimento de onda Cu = 0,15418 nm em um
intervalo (-2) entre 10°C e 100°C, velocidade de varredura de 2 °min-1, tenséo de
40 kV e corrente de 20 mA (Philips PW 1830/1840).

A identificacdo das fases cristalinas foi dada ap0s comparacdo dos
espectros experimentais com espectros de difracdo padrdes do banco de dados
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards) e ICSD (Inorganic
Crystal Structure). Um programa chamado HighScore ajudou com as atribuicdes

dos espectros.

4.4 Andlise de superficie com Microscopias Eletrénicas de Varredura
(MEV e FEG)

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

Unesp, campus de S&o José do Campos, e para as analises de maior resolucéo o
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MEV com canhd de emissdo de campo (Field Emission Gun-FEG) em
microscopio da marca/modelo Tescan/Mira 3, instalado no Laboratorio
Associado de Sensores e Materiais do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais
(LAS/INPE).

4.5 Perfilometria e Rugosidade

A caracterizacao de superficie das amostras foi realizada, antes e apés o
teste de desgaste fisioldgico, em um perfildmetro dptico digital (Wyko, Modelo
NT 1100, Veeco, Tucson, EUA). O perfildmetro foi conectado ao computador por
meio do software Wyko Vision 32 (Veeco, EUA). O perfilometro gerou uma
imagem em 3D do perfil da superficie das amostras. As andlises de rugosidade
foram realizadas pelos parametros: Ra, Rz e Rg por um rugosimetro de contato
(Surftest SJ 400, Mitutoyo, Toquio, Japdo). As leituras foram realizadas no centro
do disco de 12 mm de didmetro, foram realizadas seis leituras em cada uma das
amostras, trés paralelas e trés perpendiculares, com velocidade de 0,5 mm/s, com
filtro Gaussian e o valor cut-off de 0,8 mm. Foram calculados valores médios para

cada amostra.

4.6 Analise de Dureza

Foram selecionadas aleatoriamente cinco amostras de cada grupo para o
teste de microdureza. A metodologia seguiu a norma ASTM C 1327-03, que
fornece o método de teste padréo para a obtencdo da dureza Vickers de ceramicas

avancadas. Foram realizadas 5 indentacdes nas superficies de cada amostra,
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utilizando um penetrador de diamante Vickers no microdurémetro HMV-G21
(Shimadzu, Japéao) com carga de indentacéo de 1 kgf durante 10 s. As impressoes
foram realizadas de tal forma que a distancia entre os centros das impressoes foi
de quatro vezes a diagonal da indentacdo. Foi utilizado o microscépio Optico, em
ampliacdo de 40X com analisador de imagens. Na Figura 10 € mostrada a
impressdo da ponta Vickers que possui a forma geométrica piramidal de base
quadrada e possui quatro faces. Entre as faces opostas da ponta um angulo de 136°

é formado.

Figura 10- Representacédo da impresséo residual deixada pelos penetradores

d:

136°

Vickers

Legenda: ponta Vickers de base quadrada usada no teste.
Fonte: Garcia et al., 2000.

A dureza Vickers € o quociente obtido dividindo a carga (em kgf) pela

area da indentacdo, conforme a equacéo:

F
HV = 1,854 iz

onde:

F= ¢é a carga em kgf,
d = é a média aritmética entre as duas diagonais, d; e d, em mm,
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HV = é a dureza Vickers.

4.7 Ensaio de Resisténcia a Flexdo Biaxial

Para a determinacéo da resisténcia a flex&o, a amostra foi posicionada em
uma base circular metalica com trés esferas de 3,2 mm de didmetro, equidistantes
uma das outras, formando um plano (ISO 6872). Uma ponta romba de 1,6 mm de
didmetro foi fixada a uma maquina de ensaio (Emic DL-1000, Emic, Sdo Jose dos
Pinhais, PR, Brasil), e a carga foi aplicada. O carregamento axial de compressao
foi aplicado utilizando célula de carga de 1000kgf e velocidade de 1 mm/min até
ocorrer a fratura da amostra. Os valores foram obtidos em Newton (N). Durante
0 teste de flexdo biaxial, a amostra foi recoberta com uma fita no lado de
compressao para que o0 contato com a ponta aplicadora da carga minimizasse
defeitos e para que se pudesse manter os fragmentos em posicdo. O teste foi

realizado em agua (Figura 11).
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Figura 11- Ensaio de flexao biaxial

Legenda: dispositivo para flexdo biaxial com uma amostra em posi¢éo imersa em agua.
Fonte: Elaborado pelo autor.

As seguintes equacdes foram utilizadas de acordo com as diretrizes da 1SO

6872, para o calculo da resisténcia a flexdo biaxial das amostras:

Y
S=-0,2387P (X_ﬁ>

Onde S é a tens@o maxima de tracdo em Pascal, P é a carga total aplicada
para se provocar a fratura, em Newton, e d € a espessura da amostra na origem da
fratura, em mm. X e Y foram determinados pelas equagdes,

X=(1+v)log (:—Z)Z + [1 ; v] (:—z)z

2

Y=>1+v) [1 +In+ (:—2)2] + (1) (:—;)
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Onde v ¢ o coeficiente de Poisson; rl é o raio do suporte circular, em mm,
r2 ¢ o raio da area sob carga em mm; r3 é o raio da amostra, em mm; d € a

espessura da amostra na origem da fratura, em mm.
4.8 Analise fractogréafica

As amostras fraturadas foram analisadas em estereomicroscéopio
(Discovery V20, CarlZeiss, Jena, Thuringia, Alemanha) para determinacdo das
origem e caracteristicas de fratura. Foram selecionadas amostras mais

representativas de todos 0s grupos.
4.9 Analises Estatisticas

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

biparamétrica descrita por Quinn e Quinn em 2010 (Eg. 1, Eg. 2 e Eq. 3):

=1l

Eq. 1

In(1-P;) =- <i>m

O-m
Eq. 2
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1
In [ln (1 — Pf)] == nlno — minoy
Eq. 3

Nessa distribuicdo, a resisténcia caracteristica oo € 0 parametro de
localizagdo, no qual uma grande oo desloca os dados para a direita, enquanto uma
pequena op desloca a distribuicdo para a esquerda. Este parametro corresponde a
resisténcia onde a probabilidade de falha (Ps) corresponde a 63,2%. O médulo de
Weibull, m, corresponde a forma do grafico da distribuicdo. Quanto mais contida
a distribuicdo, menor a dispersdo dos dados e maior 0 mdédulo, com isso,
considera-se o material mais confiavel.

As diferencas estatisticas significantes entre a resisténcias caracteristicas
foram determinadas pela sobreposicéo dos intervalos de confianca de 95%.

As médias de resisténcia a flexdo biaxial foram ainda analisados com
Anova 2-way e teste de Tukey.

Os resultados de rugosidade e de dureza foram submetidos ao teste ndo

paramétrico Kruskal-Wallis e Teste de Dunn (5%).



45

5 RESULTADOS

5.1 Analise de Difracdo de Raios X (DRX)

A Figura 12 apresenta os difratogramas de raios-X dos grupos: ISD, PSD,
GSD, e HT (sem nenhum tratamento). Pode-se analisar que os difratogramas de
HT e de GSD apresentaram picos caracteristicos da zirconia tetragonal, mostrando
que ndo ocorreu formacdo de outras fases nestes materiais. J& para ISD, o
difratograma apresentou picos pouco intensos de silicato de zircOnia (ZrSi),
mostrando que ocorreu a infiltracdo de silica, e essa infiltragdo formou uma fase
junto a zircbnia. O grupo PSD apresentou picos caracteristicos de zirconia
tetragonal, porém verificou-se que o polimento induziu a transformacéo de uma
fase cibica comprimida. Esta fase pode ser observada no difratograma (ZrC) e foi
quantificada pelo método Rietveld. A partir da simulacdo das curvas (Figura 13 e

Figura 14), obteve-se os resultados (Tabela 1).



Figura 12- Difratrogramas de raios X de uma amostra de cada grupo

ISD

PSD
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L

46

Legenda: infiltrado (ISD), Polido (PSD), Glazeado (GSD) e uma amostra controle da zircénia HT sem

nenhum tratamento (HT). Os picos de abaixo de: ZrT correspondem a zirc6nia tetragonal, ZrSi:
silicato de zirconia e ZrC corresponde a zircdnia cubica.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 13- Grafico de Rietveld para o refinamento da amostra HT

HT
20000 ~
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Intensidade (cts)
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Residuo
x Experimental
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Legenda: curva simulada apesentando 0 mesmo comportamento da curva experimental, evidenciando
que a simulacdo é coerente, pois a curva residuo esta minimizada

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 14- Grafico de Rietveld para o refinamento da amostra PSD

14000
|PSD
12000
10000
8000
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Intensidade (cts)
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Simulado
Linha de base
—— Residuo

= Experimental

60 80 100
20

Legenda: curva simulada apesentando o mesmo comportamento da curva experimental, evidenciando
que a simulacdo é coerente, pois a curva residuo esta minimizada.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 1- Quantificacdo das fases presentes para as zirconias sem tratamento (HT)
e polida (PSD)

Amostra a b c \V d %
HT ZrT 3.60 3.60 5.17 67.38 6.07gm/cm**3 81
HT ZrC 5.13 5.13 5.13 135.56 6.03gm/cm**3 19
PSD ZrT 3.60 3.60 5.17 67.34 6.07gm/cm**3 58
PSD ZrC1 5.13 5.13 5.13 135.55 6.03gm/cm**3 12
PSD ZrC2 5.10 5.10 5.10 132.80 6.16gm/cm**3 30

Legenda: Fases) ZrT = tetragonal; ZrC e ZrC1= cubica; ZrC2= cubica comprimida. Em a, b e ¢ tem-se
o0s parametros de rede; V, volume; d, densidade e o percentual das fases.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Com a Figura 15 podemos observar que nos grupos com desgastes 0s
difratogramas apresentaram semelhancas. Isso ocorreu porque apés a simulacdo
do desgaste fisioldgico os tratamentos de superficie foram removidos, expondo
assim a zirconia. Em todos os grupos foi encontrada apenas a zirconia tetragonal,
ou seja, a simulacdo do desgaste fisioldgico foi capaz de remover a camada de
silicato da zirconia infiltrada por silica e a camada de zirconia cubica tensionada

da amostra polida.
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Figura 15- Difratrogramas de raios X de uma amostra de cada grupo desgastado

ZrT
£ PCD B ]
GCD N

Legenda: infiltrado (ICD), Polido (PCD, Glazeado (GCD). Todos os picos abaixo do ZrT correspondem
a zircdnia tetragonal.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2 Andlise de superficie com Microscopias Eletronicas de Varredura
(MEV e FEG)

O primeiro grupo a realizar as Microscopias Eletronicas de Varreduras foi
o grupo GSD. Na Figura 16, temos quatro imagens, na primeira de menor aumento
(A), observou-se que o glaze ndo esta disposto de maneira uniforme, e sim com
uma topografia de diferentes niveis e irregularidades. 1sso ocasiona em areas de
grdos ndo recobertos por glaze.

Na imagem (B), o glaze esté entre os grdos e penetrou em alguns defeitos
da superficie da zirconia (setas). Nas imagens (C) e (D), em maior ampliacao,

observou-se varias formacdes de trincas e porosidades, mostrando que o glaze nédo
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é um recobrimento homogéneo e sim um recobrimento poroso, com uma grande
quantidade de defeitos.

Figura 16— Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de uma amostra
glazeada

MIRA3 TESCAN

25.00kV|1000x | 5.0 [11.8 mm|ETD ICT - UNESP n A Wwéi"’;eaitibaii LAS - INPE

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.01 mm MIRA3 TESCANJN SEMHV:200kVv =~ WD: L1 MIRA3 TESCAN
View field: 1.54 um SEM MAG: 180 kx 200 nm

Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE .0° LAS - INPE

Legenda: em A, observa-se uma superficie irregular e porosa, em B, o glaze penetrando em alguns
defeitos da superficie da zirconia (setas), em C e D, a formag&o de porosidades.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 17 apresenta quatro imagens obtidas das amostras polidas sem
desgaste, duas de MEV e duas de FEG, com ampliagOes diferentes. As ampliagdes
de MEV (A e B) apresentam a formacao de estrias na amostra, essas alteracoes
sdo geradas pelo polimento, e sdao explicadas em acdo do resultado de uma
deformacao nos gréos que causaram transformacao de fase.

As imagens de FEG (C) e (D) apresentam maiores ampliacdes, nas quais
é possivel observar 0s graos que estdo presentes nessas estrias, porém eles estdo

orientados na direc¢do do polimento.
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Figura 17- Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de amostras polidas

HV mag O |spot| WD L e —
ICT - UNESP 25.00kV|3000x | 5.0 |11.8 mm|ETD ICT - UNESP

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.96 mm : i e SEM HV: 20.0 kv WD: 8.96 mm | MIRA3 TESCAN,

View field: 2.77 ym  SEM MAG: 100.0 kx 500 nm View field: 1.38 ym  SEM MAG: 200 kx 200 nm
Det: SE . Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

Legenda: observa-se a superficie com estrias direcionadas apds o polimento.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para as amostras infiltradas (Figura 18), observou-se que ndo houve
recobrimento de silica em toda a regido, e que ha pontos do material que ndo tem
a formacéo de silicato de zirconia (A). A imagem (B) apresenta a formacao do
recobrimento de silicato de zirconia sobre o substrato. Nas imagens (C) e (D) ha

formacao de trincas geradas durante o processo de sinterizacéo.
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Figura 18— Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de amostras
infiltradas

’ il ) —— T -
SEM HV: 20.0 kV WD: 9.05 mm | MIRA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 9.05 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 5.54 ym  SEM MAG: 50.0kx 1 pm View field: 13.8 pm  SEM MAG: 20.0 kx 2 ym
Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

X

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.05 mm | MIRA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 9.06 mm | | MIRA3 TESCAN|
View field: 2.77 pm SEM MAG: 100 kx 500 nm View field: 1.38 pm | SEM MAG: 200 kx 200 nm
Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

Legenda: a) graos sinterizados da zirconia, b), a formacéo do silicato de zirconia (seta), c e d) formacéo
de trincas na superficie (setas).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Dos grupos com a realizacdo da simulacdo do desgaste fisiologico, o
grupo GCD, foi o primeiro a ser analisado, foram obtidas duas analises de MEV
e duas de FEG. Na Figura 19, temos a imagem (A), onde é possivel visualizar o
limite entre 0 glaze e o desgaste, verificou-se a remogdo do tratamento de

superficie ocasionado pelo desgaste. Nas imagens (B, C e D) temos uma
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ampliacdo da area desgastada, observa-se que todo o glaze foi removido da
superficie.

Figura 19— Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de amostras
glazeadas com desgaste

\ '

HV |mag OO|spot| WD | det | o—1 L LA HV  [mag Ospot| WD | det ———— 50 um
25.00 kV| 200x | 5.0 [11.9 mm|ETD ICT - UNESP 25.00 kv 2000x | 5.0 [11.9 mm|ETD ICT - UNESP

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.03 mm | | MIRA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 9.03 mm MIRA3 TESCAN

View field: 7.17 ym SEM MAG: 38.6 kx 2pm View field: 5.54 ym SEM MAG: 50.0 kx  1pm
Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

Legenda: A) limite entre area desgasta e ndo desgastada (seta). B, C e D) areas desgastadas, expondo a
zircdnia sem tratamento.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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No grupo PCD, na Figura 20, a imagem (A) apresenta o limite entre o
polimento e o desgaste, onde também é possivel observar a remocao do tratamento
de superficie pelo desgaste. Na imagem (B) temos uma ampliacdo dessa area de
desgaste, onde se visualiza deformacéo na superficie, formando estrias. Em C e

D, tem-se a area de desgaste em maior aumento.

Figura 20— Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de amostras polidas
com desgaste

HV mag O | spot
25.00 kV| 1000x | 5.0 |12.0 mm ETD ICT - UNESP

e

A S i i ; 4
SEM HV: 20.0 kV WD: 8.89 mm il MIRA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kv WD: 8.89 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 13.8 ym  SEM MAG: 20.0 kx | 2 um View fleld: 1.38 yum  SEM MAG: 200 kx 200 nm
Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

Legenda: A) limite entre desgaste e polimento (seta). B, C e D, aumento da area desgastada.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Nas amostras infiltradas desgastadas (Figura 21), a imagem (A) apresenta
o limite entre area desgastada e tratamento de superficie, é possivel visualizar a
alteracdo da superficie na area desgastada. O desgaste removeu os aglomerados

de silica, formando erosdes. Em (C) e (D), ha presenca de trincas e poros.

Figura 21— Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura de amostras infiltras
com desgaste.

HV [mag Ofspot| WD | mag O|spot| WD | det - 100 pm
25.00 kV| 200x [ 5.0 5 ICT - UNESP 25.00 kV|1000x | 5.0 |14.4 mm|ETD ICT - UNESP

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.56 mm | MIRA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 8.56 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 2.77 pm  SEM MAG: 100.0 kx 500 nm View field: 1.38 ym  SEM MAG: 200 kx 200 nm
Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE Det: SE Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE

Legenda: A) limite entre a area desgastada e a infiltracdo (seta). B, C e D area desgastada e maiores
aumentos.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3 Perfilometria Optica e Rugosidade

5.3.1 Perfilometria Optica

As Figuras 22, 23 e 24 apresentam as imagens obtidas em perfilometria
Optica digital em 2D e 3D para cada um dos grupos. As amostras glazeados sem
desgaste apresentaram mais irregularidades ilustrativamente em comparacédo aos
demais grupos, apresentando uma superficie com formacéo de ilhas e poros. Apos
a realizacdo da simulacdo do desgaste fisiologico, para todos os grupos, as
topografias de superficie apresentaram semelhancas, pois o desgaste removeu 0
tratamento da superficie. As amostras polidas apresentaram uma superficie com

ranhuras, promovidas pelo polimento.

Figura 22— Imagens de perfilometria Optica em 2D e 3D representando a
topografia de superficie das amostras glazeadas

Legenda: a,b) GSD; c,d) GCD.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 23— Imagens de perfilometria Optica em 2D e 3D, representando a
topografia de superficie das amostras infiltradas

Legenda: a,b) ISD; c¢,d) ICD.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 24— Imagens de perfilometria Optica em 2D e 3D, representando a
topografia de superficie das amostras polidas

Legendas: a,b) PSD; c,d) PCD.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3.2 Rugosidade

5.3.2.1 Estatistica Descritiva

Os valores de rugosidade foram obtidos e submetidos a estatistica. As
estatisticas descritivas dos parametros Ra, Rz e Rq sdo apresentadas mediantes 0s

gréaficos de colunas (Figuras 25, 26 e 27).

Figura 25- Grafico de colunas (médiazdp) dos valores de Ra segundo 0s grupos
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Fonte: Elaborado pelo autor.



60

Figura 26- Grafico de colunas (média+dp) dos valores de Rz segundo 0s grupos
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 27- Grafico de colunas (média+dp) dos valores de Rq segundo 0s grupos
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Houve diferenca de variabilidade (desvio padrdo) entre os grupos. Neste

caso, foi necessario aplicar uma abordagem estatistica ndo paramétrica.



61

5.3.2.2 Estatistica Inferencial

Neste item pretende-se testar a hipdtese de igualdade entre os tratamentos,
quanto a rugosidade (Ra, Rz e Rq). Para testar essa hipdtese, foi efetuado o teste
da analise de variancia ndo paramétrica de Kruskal-Wallis (ANOVA, 1 fator),
para cada parametro, em cada uma das condicdes de desgaste.

Para o parametro Ra, na condicdo de auséncia, verificou-se que ha
diferenca entre os tratamentos (kw= 35.9756); p-valor = 0,0001< 0,05). Por meio
do teste de Dunnn (5%) pode-se estabelecer que os tratamentos diferem entre si
(Tabela 2).

Tabela 2- Estatistica inferencial dos dados de auséncia de desgaste (Ra) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 1,82 A
Infiltrado 0,27 B
Polimento 0,19 C

*medianas seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na condicdo de presenca, verificou-se que ndo ha diferenca entre os
tratamentos (kw = 0,61); p-valor = 0,734> 0,05) (Tabela 3).
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Tabela 3- Estatistica inferencial dos dados de presenca de desgaste (Ra) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 0,11 A
Infiltrado 0,10 A
Polimento 0,13 A

*medianas seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o pardmetro Rz, na condicdo de auséncia, verificou-se que ha
diferenca entre os tratamentos (kw= 39,13); p-valor = 0,0001< 0,05). Por meio do
teste de Dunnn (5%) pode-se estabelecer que os tratamentos diferem entre si
(Tabela 4).

Tabela 4- Estatistica inferencial dos dados de auséncia de desgaste (Rz) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 9,93 A
Infiltrado 3,01 B
Polimento 1,28 C

*medianas seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na condicdo de presenca, verificou-se que ndo ha diferenca entre os
tratamentos (kw = 0,14); p-valor = 0,92> 0,05) (Tabela 5).



63

Tabela 5- Estatistica inferencial dos dados de presenca de desgaste (Rz) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 0,83 A
Infiltrado 0,95 A
Polimento 0,86 A

*medianas seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o pardmetro Rq, na condicdo de auséncia, verificou-se que ha
diferenca entre os tratamentos (kw= 37,64); p-valor = 0,0001< 0,05). Por meio do
teste de Dunnn (5%) pode-se estabelecer que os tratamentos diferem entre si
(Tabela 6).

Tabela 6- Estatistica inferencial dos dados de auséncia de desgaste (Rq) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 2,27 A
Infiltrado 0,36 B
Polimento 0,23 C

*medianas seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na condicdo de presenca, verificou-se que ndo hé diferenca entre os
tratamentos (kw = 0,32); p-valor = 0,8505> 0,05) (Tabela 7).
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Tabela 7- Estatistica inferencial dos dados de presenca de desgaste (Rq) obtidos
segundo 0s grupos

Tratamentos Mediana Grupos Homogéneos*
Glaze 0,15 A
Infiltrado 0,14 A
Polimento 0,17 A

*medianas seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.4 Dureza

5.4.1 Estatistica Descritiva

Os valores de dureza Vickers foram obtidos e submetidos a estatistica. A
estatistica descritiva dos mesmos é apresentada mediante o grafico (Figura 28).

Figura 28- Grafico de colunas (médiazdp) dos valores de HV segundo 0s grupos
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Houve diferenca de variabilidade (desvio padrdo) entre os grupos. Neste

caso, aplicou-se uma abordagem estatistica ndo paramétrica.

5.4.2 Estatistica Inferencial

Neste item testou-se a hipdtese de igualdade entre os tratamentos, quanto
a dureza. Para testar essa hipotese, foi efetuado o teste da analise de variancia nao
paramétrica de Kruskal-Wallis (ANOVA, 1 fator), em cada uma das condicdes de
desgaste.

Na condicdo auséncia verificou-se que ha diferenca entre os tratamentos
(kw= 28,35/ p-valor= 0,0001 < 0,05). Por meio do teste de Dunnn (5%) pode-se

estabelecer que os tratamentos diferem entre si (Tabela 8).

Tabela 8- Estatistica inferencial dos dados de dureza (HV) na auséncia de
desgaste, obtidos segundo 0s grupos

Grupos Posto Médio Mediana Grupos Homogéneos*
GSD 131.96 2205 A
ISD 92.52 1481 B
PSD 79.66 1457 B

*medianas seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Na condicdo presenca verificou-se que ha diferenca entre os tratamentos
(kw= 14,28/ p-valor= 0,0008 < 0,05). Por meio do teste de Dunnn (5%) pode-se
estabelecer que os tratamentos diferem entre si (Tabela 9).
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Tabela 9- Estatistica inferencial dos dados de dureza (HV) na presenca de
desgaste, obtidos segundo 0s grupos

Grupos Posto Médio Mediana Grupos Homogéneos*
GCD 60.02 1368 A
ICD 48.78 1368 A
PCD 40.06 1397 B

*medianas seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.5 Analise do desgaste do antagonista

Foi mensurado 0 peso da esteatita (n=3) antes e apo6s a simulagdo do
desgaste fisioldgico, em uma balanca analitica (Ohaus Adventurer, Barueri, SP) a
fim de avaliar o desgaste promovido por cada tratamento. A porcentagem de
desgaste dos tratamentos: glaze, polimento e infiltracdo foram respectivamente:
12,14%, 2,28% e 3,62%.

5.6 Ensaio de Resisténcia a Flexao Biaxial e analise de Weibull

A Tabela 10 mostra os dados obtidos ap0s o teste de resisténcia a flexao
biaxial (MPa), média e desvio padrdo, mddulo de Weibull, resisténcia

caracteristica e intervalo de confianga para cada grupo testado.
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Tabela 10- Dados de resisténcia a flexdo biaxial, teste de Tukey e analise de

Weibul
Grupos Média (DP) e m (IC) co (IC)
teste de Tukey*

GSD 886,78 10,4 928,9
(102,48) (8,3-13,1) (895,5 - 963,5)

PSD 1157,6" 11,3 1208,7
(124,37) (9-14) (1168,6 - 1250,2)

ISD 851,38 10,8 891,8
(94,83) (8,9-13,1) (861 - 923,8)

GCD 412¢ 8,3 436,6
(58,60) (7,2-9,6) (416,6 - 457,5)

PCD 401,4¢ 10,1 4217
(47,63) (7,9-12)9) (406,2 - 437,8)

ICD 357,4¢ 11,1 374
(38,78) (9,6 —12,8) (361 —387,5)

Legenda: Média e desvio padrao (DP) dos valores de resisténcia a flexdo biaxial em MPa e Teste de
Tukey, modulo de Weibull (m), resisténcia caracteristica (¢O), intervalo de confianga (IC) dos grupos
(n=30).

* médias seguidas de letras diferentes diferem estatisticamente, Teste de Dunn (5%).

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir destes dados, podemos observar que os grupos infiltrados nao
apresentaram as maiores médias de resisténcia a flexdo biaxial porém, apds a
analise de Weibull, ndo houve diferenca estatistica significante entre ele e os
demais grupos.

O Anova 2-fatores da resisténcia a flexdo biaxial mostrou que houve
diferenca entre os tratamentos (p-valor = 0,000 <0,05). De acordo com o teste de
Tukey (5%) foi possivel determinar que o grupo com polimento foi
estatisticamente diferente em compara¢do com 0s outros grupos. Os grupos
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glazeados e infiltrados foram estatisticamente semelhantes, assim como 0s grupos
desgastados.

O gréfico a seguir (Figura 29) representa a estatistica de Weibull com a
distribuicdo dos valores em uma reta, quanto mais inclinada a reta, menor o
maodulo e menor a homogeneidade estrutural.

Com a Figura 30 podemos observar as fraturas dos discos em diferentes

numeros de pedacos, de 2 a 6.

Figura 29- Gréafico de Weibull para os dados de resisténcia a flexdo biaxial em
MPa
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 30- Imagem das fraturas dos discos em 2 até 6 partes

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.7 Analise fractografica

Os defeitos originadores da fratura das amostras estavam presentes nas
superficies. Abaixo, andlise de uma amostra de cada grupo, com o

estereomicroscopio (Figuras 31, 32, 33, 34, 35 e 36).

Figura 31- Superficie de fratura de uma amostra do grupo PSD

Legenda: amostra apds a coloracdo, evidenciando a zona origem da fratura (espelho, regido mais lisa)
(seta), 40X.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 32- Superficies de fratura de uma amostra do grupo PCD

Legenda: é possivel analisar o defeito originador da fratura na superficie (seta vermelha). Também é
possivel observar a presenca de twist hackles (setas rosas), 20x.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 33- Superficie de fratura de uma amostra do grupo GSD

Legenda: é possivel analisar o formato de torre de igreja, que € caracteristico de algumas fraturas, com
a presenca do defeito causador da fratura na superficie (seta), 30x.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 34- Superficie de fratura de uma amostra do grupo GCD

Legenda: é possivel analisar o defeito originador da fratura na superficie (seta vermelha), 30x.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 35- Superficie de fratura de uma amostra do grupo ISD

Legenda: é possivel analisar o formato de torre de igreja, que é caracteristico de algumas fraturas, com
a presenca do defeito causador da fratura na superficie (seta), 40x.
Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 36- Superficie de fratura de uma amostra do grupo ICD
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Legenda: visualizagdo do defeito originador (seta), aumento de 30X.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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6 DISCUSSAO

No presente estudo, foi analisado o comportamento de um material
ceramico submetido a diferentes tratamentos de superficie, apos a simulacdo do
desgaste fisiologico.

De acordo com os resultados, o0s trés grupos apresentaram
comportamentos diferentes em algumas propriedades e semelhantes em outras,
sendo possivel responder as questdes investigadas. As zirconias infiltradas pelo
método sol-gel, glazeadas e polidas apresentaram diferenca estatistica quanto a
resisténcia a flexdo biaxial, a rugosidade de superficie e a dureza. Apos a
simulacdo do desgaste fisioldgico, ndo houve diferenca entre 0s grupos nas
propriedades testadas, porém constatou-se que as zirconias glazeadas possuem um
potencial de desgaste ao analogo do esmalte cerca de 4 a 6 vezes mais, quando
comparadas as infiltradas e polidas.

O potencial de desgaste pode estar relacionado com os resultados das
analises de perfilometria Optica e rugosidade, pois constatou-se que o glaze
proporciona uma superficie mais irregular e rugosa (Figura 25), resultado que vai
de acordo com Sun et al. (2016) e Hmaidouch et al. (2014). Uma superficie rugosa
pode promover um maior desgaste ao antagonista (glaze = 12,14%), resultado de
uma maior abrasdo. Também foi possivel observar que apés a realizacdo do
polimento, a rugosidade diminuiu consideravelmente, pois o0 processo de
polimento consiste na remocdo das irregularidades do material, promovendo
alisamento. Esse tratamento desgastou 2,28% do antagonista. Assim, quanto
maior a rugosidade, maior o desgaste, corroborando com os resultados de Hara et
al. (2014) e Bai et al. (2016). Esses autores justificaram seus resultados com base
no pequeno tamanho dos gréos da zirconia monolitica (Hara et al., 2014) ou na



74

remocdo rapida de glaze durante o desgaste expondo a zircénia rugosa adjacente.
A segunda explicacdo ndo parece ajustar-se aos nossos resultados, porque todos
0s trés tratamentos promoveram a mesma exposi¢édo, portanto, pode-se dizer que
a rugosidade inicial deve ser mais determinante para a quantidade de desgaste
antagonista. Como exemplo, a zircdnia infiltrada com silica proposta no presente
estudo apresentou substancialmente menor rugosidade, pois a camada de
superficie formada por silicato de zircbnia € mais homogénea e regular, em
comparacdo as amostras glazeadas (Figuras 22 e 23), resultando no desgaste de
3,62% do analogo ao esmalte.

A partir dos testes de microdureza observou-se que o glaze proporciona
uma superficie mais dura e, que o polimento e a infiltracdo ndo diferem
estatisticamente (Tabela 8). Dureza e rugosidade dos materiais influenciam no
potencial do desgaste (Heintze et al., 2008), com isso podemos associar as maiores
médias de dureza e rugosidade do grupo glazeado ao maior desgaste ao
antagonista, enquanto menores médias, grupo infiltrado seguido do polido,
correspondem a menor desgaste.

Anselmi-Tamburini et al. (2007) e Zhang Y (2014), verificaram que a
translucidez estd associada a porosidade e a orientacdo cristalografica dos gréos.
Sendo assim, um material com menor quantidade de poros e maior densidade,
apresentara maior translucidez.

Na infiltracdo de silica pelo método sol-gel, a silica difunde-se e reage
com a zircOnia, a partir da penetragdo em poros e defeitos, dado verificado em um
estudo de Campos et al. (2016). Neste estudo foi proposto a infiltracdo de silica
em uma zirconia translicida, que apresentou estrutura mais densa comparada a
zirconia convencional, portanto, com menor porosidade. Esse fato resultou em
uma infiltracdo com menor potencial de difusdo e menor infiltracdo que levou a

remocédo da camada de silica ap6s a simulacédo do desgaste. Nesse sentido, a silica
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e 0 glaze apresentaram comportamentos semelhantes, pois podem ser rapidamente
desgastadas por um analogo do esmalte.

Estudos laboratoriais devem se aproximar das condicGes clinicas reais,
portanto a simulacdo do desgaste fisiolégico em meio Umido norteou essa
pesquisa para que os resultados apresentassem a maior veracidade possivel.
Também por isso, utilizou-se esteatita como antagonista, assim como o0s estudos
de Preis et al. (2012, 2016) e Hahnel et al. (2011). Esta proposta se deve ao fato
da esteatita ser considerada na literatura como um analogo ao esmalte dental, por
possuirem modos de elasticidade proximos (Esteatita: 90 GPa, Esmalte dental:
40-80 GPa), (Wassell et al., 19944, 1994b). No entanto, durante a realizacéo do
teste mecanico, observou-se fragilidade nas esteatitas muitas vezes nao
suportando a ciclagem até o final e precisou ser substituida. Assim, nem todos 0s
pistdes de esteatita puderam ser submetidos a quantificacdo de perda de massa.
Com isso, antagonistas em zirconia poderiam ser mais ideais porque mantém a
sua forma durante todo o periodo de teste, como o resultado obtido por Ghazal et
al. (2008b), mas um antagonista em esmalte talvez apresentasse a mesma
fragilidade da esteatita.

Além da composicdo do antagonista, outros fatores influenciam a
simulacdo do desgaste, como frequéncia e quantidade de ciclos. Ha na literatura
varios estudos com uma variacdo desses parametros. Para frequéncia pode-se
encontrar valores entre 1,2 a 1,7 Hz. J& quantidade de ciclos existe uma variacdo
mais significativa (Lambrechts et al., 2006). No presente estudo foi utilizado uma
frequéncia de 1,7 Hz e 300.000 ciclos. Segundo Woda et al. (2006), a média de
velocidade de mastigacdo para os individuos dentados é de 1,7 Hz e, Sakaguchi
et al. (1986), relataram que o desgaste produzido por 300.000 ciclos mastigatorios
em um simulador de mastigacéo corresponde em média a um ano e trés meses de

uso clinico.
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Apos as analises de MEV, observou-se a penetracao do glaze nos defeitos
da zircOnia, ocasionando depressdes na superficie e a formacao de trincas. Essas
trincas podem advir das diferencas de coeficiente de expansdo térmica dos
materiais (Serbena, Zanotto, 2012; Mackert et al., 1994) e podem influenciar na
resisténcia do material. E possivel observar na Tabela 10, que antes da simulag&o
do desgaste, 0 grupo glazeado apresentou média de resisténcia inferior ao grupo
polido. Para os grupos polidos, foi possivel observar ranhuras na superficie, tanto
na perfilometria dptica, como na microscopia eletronica de varredura, resultantes
do processo de polimento. Essas ranhuras indicam o tracionamento dos grdos na
superficie.

Com as andlises de DRX, observou-se que 0s grupos glazeados e
infiltrados apresentaram apenas a zirconia tetragonal, ou seja, 0s tratamentos e a
simulacdo do desgaste fisioldgico ndo induziram a transformacédo de fase do
material. Porém, no grupo PSD houve aumento do pico associado a formacao de
uma fase cubica comprimida (ZrC2), com base nas anélises de pico pelo método
de Rietveld. Portanto, apo6s uma quantificacdo abrangente das fases, foi possivel
verificar a presenca de uma fase cubica na zirconia transltcida (HT) (ZrC -19%).
No entanto, na amostra PSD, observou-se a presenca de duas fases cubicas: uma
com caracteristicas semelhantes a ZrC (ZrCl- 12%) e outra fase cubica
comprimida (ZrC2 — 30%). A fase ZrC2 é comprimida porque tem menores
valores de parametros de rede e volume, e maior densidade em comparacgéo a ZrC
e ZrCl.

Os grupos infiltrados com silica apresentaram as menores médias de
resisténcia a flexdo biaxial (Tabela 10), o que pode ser devido as diferencas na
formacéo de silicatos de zirconia e um certo grau de facetamento dos gréos de
zirconia (Figura 18C) causados pela umidade da infiltracdo de sol gel (Tholey et
al., 2009).
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Porém, apds a analise de Weibull os grupos ndo apresentaram diferenca
estatistica significante, o que significa que esse material também é homogéneo do
ponto de vista estrutural, provavelmente devido a minimizacdo dos defeitos na
superficie a partir da infiltracdo, levando a menor variabilidade das resisténcias,
resultado que corrobora com o estudo de Campos et al. (2016).

Apos o teste de resisténcia a flexdo biaxial, podemos correlacionar a
quantidade de pedacos em que o disco fraturou com a resisténcia do material.
Quanto mais pedacos sdo gerados apoés a fratura, significa que mais energia foi
necessaria para fratura-lo. Neste estudo, 0os menores valores de resisténcia, grupos
submetidos a simulacéo do desgaste fisioldgico, ocasionaram na fratura do disco
em 2 pedacos, ja os maiores valores de resisténcia, grupos ndo submetidos a
simulacdo do desgaste, resultaram em discos fraturados de 3 a 6 pedacos (Figura
30).

Dentre os grupos ndo submetidos ao desgaste, o grupo polido apresentou
a maior média de resisténcia a flexdo biaxial, esse fato pode ser resultado da
minimizacdo dos defeitos da superficie pelo polimento, diminuindo a
probabilidade do inicio de uma trinca.

Em todos os grupos, as médias de resisténcia a flexdo biaxial foram
diminuidas ap6s 3x10° ciclos. Assim como a aplicagdo de carga ciclica pode criar
microfissuras na superficie de uma YTZP convencional e consequentemente
reduzir a resisténcia mecanica (Cotes et al., 2014), a abrasdo do desgaste também
parece ser capaz de fazé-lo. Na realidade, tensdes de tracdo sdo geradas com
deslizamento do pistdo contra o substrato e apos a conclusdo de cada ciclo uma
fissura torna-se maior (Lee et al., 2014). Outros estudos clinicos sédo necessarios
para apoiar os resultados deste estudo in vitro.
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7 CONCLUSAO

Pode-se concluir que:

a)

b)

d)

as zirconias infiltradas por silica sdo menos rugosas e possuem menor
dureza se comparadas as glazeadas;

a homogeneidade estrutural dos grupos foi a mesma,
independentemente do tratamento de superficie ou da presenca de
desgaste na superficie;

polimento e infiltracéo por silica possuem menor potencial de desgaste
ao antagonista do que o glaze;

0s grupos polidos apresentaram fase cubica com graos contraidos.
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