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Bitencourt SB. Analise da interface zirconia/ceramica de cobertura apos diferentes
tratamentos de superficie e envelhecimento, por meio da caracterizacdo estrutural e resisténcia
de unido [dissertacdo]. Aracatuba: Faculdade de Odontologia da Universidade Estadual
Paulista; 2017.

RESUMO

A obtencdo de uma unido duradoura da interface zirconia/ceramica de cobertura é uma
preocupacdo para sucesso clinico de restauracfes livres de metal e ainda ndo existem
evidéncias que indiquem uma técnica de tratamento dessa zircbnia com melhor
previsibilidade e durabilidade. Assim, o objetivo desse estudo foi desenvolver e caracterizar
fisico-quimicamente um novo filme por vapor quimico melhorado por plasma (plasma
enhanced chemical vapor deposition — PECVD) na superficie da zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por 6xido de itrio (Y-TZP) para melhorar sua resisténcia de unido
com ceramica de cobertura. Para isso, um total de 192 amostras de Y-TZP (13%x5,4x5 mm)
foram divididas em 6 grupos, de acordo com o tratamento de superficie: controle — sem
tratamento (C), jateamento com particulas de 6xido de aluminio de 27 um (Alz7), jateamento
com particulas de 6xido de aluminio de 110 pum (Alw10), jateamento com particulas de 6xido
de aluminio de 250 pum (Alzso), aplicacdo de liner para zirconia (L) e o filme por PECVD (P).
A superficie da Y-TZP foi caracterizada por meio da microscopia eletrénica de varredura
(MEV), espectroscopia de energia dispersiva (EED), microscopia de forca atomica (MFA),
perfilometria e energia livre de superficie. A resisténcia de unido entre a Y-TZP e uma
ceramica de cobertura foi testada antes e apds fadiga térmica (20.000 ciclos de 5 e 55 °C). Os
dados foram submetidos a anélise de variancia e teste Tukey HSD (0=0,05). Como resultados,
foi encontrado que o grupo P ndo alterou a rugosidade de superficie da Y-TZP (P>0,05 vs
controle), enquanto os grupos Aliio, Alxso € L apresentaram os maiores valores (P<0,05).
Todos os tratamentos melhoraram a energia livre de superficie da Y-TZP, exceto o Alx7. O
grupo P mostrou os maiores valores de resisténcia ao cisalhamento (P<0,05), sendo

semelhante apenas ao grupo Alz7 (P=0,107). Os demais grupos foram similares ao controle
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(P>0,05). A fadiga térmica ndo afetou a interface Y-TZP/ceramica de cobertura. Filmes
produzidos pela deposicdo por plasma ndo promovem alteracdes estruturais na Y-TZP e sdo

promissores para melhorar a interface de unido Y-TZP/ceramica de cobertura.

Palavras-chave: Zirconio. Ceramica. Gases em plasma. Resisténcia ao cisalhamento.
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Bitencourt SB. Analysis of the interface zirconia/coating ceramic after different surface
treatments and aging, by means of structural characterization and bond strength [dissertation].
Aracatuba: UNESP — Séo Paulo State University; 2017.

ABSTRACT

The obtainment of a durable zirconia/veneer ceramic interface bond is a preoccupation for
clinical success of metal-free restorations and did not exist evidence indicates that the
technique with the best predictability and durability. Thus, the aim of this study was to
develop and to physico-chemically characterize a novel film formed after plasma enhanced
chemical vapor deposition (PECVD) on the yttria stabilized tetragonal zirconia (Y-TZP)
surface aiming to improve its bond strength to the veneer ceramic. For this, a total of 192 Y-
TZP samples (13%5.4x5 mm) were divided in 6 groups, according the surface treatment:
control — no treatment (C), airborne-particle with 27 um aluminum oxide (Alz7), airborne-
particle with 110 um aluminum oxide (Alwo), airborne-particle with 250 um aluminum oxide
(Al2s0), zirconia liner (L) and the film by PECVD (P). The Y-TZP surface was characterized
through scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), atomic
force microscopy (AFM), surface roughness and surface free energy. The bond strength
between Y-TZP and veneer ceramic was tested before and after thermal fatigue (20,000
cycles of 5 and 55°C). The data were submitted to analysis of variance and Tukey HSD test
(0=0.05). The results were that the roughness of Y-TZP surface was not modified in the P
group (P>0.05 vs control), while the Al:, Also and L groups showed higher roughness
values (P<0.05). All the treatments improved the surface free energy of Y-TZP, except for the
Alz7 group. The P group showed higher shear bond strength (P<0.05), similar only to the Alz7
group (P=0.107). The other groups were similar to control (P>0.05). The thermal fatigue did
not affect the Y-TZP/veneer ceramic interface. Films produced by the PECVD deposition did
not promote structural changes on the Y-TZP and are promising to improve the bond interface
Y-TZP/veneer ceramic.

Keywords: Zirconia. Non-thermal plasma. Shear bond strength. Ceramics.
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INTRODUCAO

A ceramica vitrea de nano-fluorapatita destaca-se por suas excelentes qualidades
estéticas, como translucidez, fluorescéncia, opacidade, brilho e textura, biomimetizando a
estrutura dentaria [1,2]. Contudo, apresenta alto grau de friabilidade, alto modulo de
elasticidade, além de baixa tenacidade a fratura, podendo resultar em fraturas internas [3,4].
Objetivando superar essas limitagdes, a zirconia tetragonal policristalina estabilizada por
Oxido de itrio (Y-TZP) destaca-se devido ao seu alto conteudo cristalino, apresentando
excelentes resultados de resisténcia a fratura, porém com propriedades estéticas reduzidas [5-
7]. Ainda, a zircbnia é considerada o material ceramico com suas propriedades mecanicas
superiores as demais ceramicas odontolégicas [6,8,9]. No entanto, devido a sua alta opacidade
e caracteristicas estéticas reduzidas, tornou-se o material de escolha para a fabricacdo de
infraestrutura de proteses dentérias fixas, unitarias ou multiplas [10-12].

A associacdo desses materiais ceramicos gera uma restauracao altamente resistente,
devido & utilizagdo da zirconia como infraestrutura, e altamente estética, devido a ceramica
vitrea a base de nano-fluorapatita utilizada como cobertura dessa estrutura em zirconia
[3,9,13,14]. Contudo, a interface presente entre esses dois materiais ceramicos é um dos
aspectos mais relevantes e criticos, pois uma forca de unido é diretamente influenciada pela
inércia quimica apresentada pela Y-TZP [2,7,15]. Assim, o lascamento da cerdmica de
cobertura é descrito na literatura como o maior problema das restauracdes livres de metal a
base de Y-TZP [5,6,16]. Diversos estudos [2,16,17] propdem tratamentos de superficie da Y-
TZP para controlar essa questdo, uma vez que uma suficiente resisténcia de unido entre a
ceramica de cobertura e o substrato de zirconia € uma preocupacdo para o sucesso clinico a
longo prazo [7,16].

Dentre esses tratamentos, o jateamento com particulas de 6xido de aluminio (Al203) é
0 mais frequentemente utilizado, apresentando bons resultados com relacdo a resisténcia de
unido [10,18]. Entretanto, seu efeito ainda & controverso pois, segundo alguns autores [7,19],
uma alteracdo na rugosidade superficial da zircbnia € imprescindivel para se obter uma boa
unido entre esses dois materiais. Porém, para outros [20,21], pode gerar zonas de tensdo e
trincas na superficie de zirconia. Além do jateamento, a indicacdo de liners para zirconia é
igualmente controversa [7,22]. Enquanto muitos fabricantes recomendam sua aplicacéo,

previamente a da ceramica de cobertura, a fim de melhorar a resisténcia de unido [18] através
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Sutrodugio

de melhora na molhabilidade da zirconia [7], ha relatos que sua aplicacdo pode aumentar a
possibilidade de falhas interfaciais, reduzindo a resisténcia de unido na interface desses
materiais [7,18,22].

O tratamento pela deposicao de filmes a plasma frio tem mostrado ser promissor na
modificacdo das propriedades quimicas e fisicas de biomateriais [23,24], no controle
bacteriano [23], na melhora da adesdo de restauracfes ao substrato dentario [23], além de uma
nova opcdo de tratamento de superficie de materiais ceramicos [22,24]. O tratamento pela
deposicdo de filmes através de vapor quimico melhorado por plasma (PECVD - Plasma
Enhanced Chemical Vapor Deposition) consiste em uma combina¢do de mondmeros e/ou
gases ionizados, contendo uma mistura de particulas altamente reativas, incluindo moléculas,
elétrons, ions e radicais livres, depositados na superficie da zirconia apds excitacao por
radiofrequéncia [21,23,25].

Com a utilizacdo de mondmero de hexametildissiloxano (HMDSO) e de gases como
argonio (Ar) e metano (CHa), é possivel produzir um filme capaz de melhorar as propriedades
superficiais da zirconia [23,25,26], transformando sua superficie inerte em quimicamente
ativa, sem que haja algum dano estrutural a sua superficie [2,25,27]. Esse filme fino é
depositado sobre a zircnia apds tratamento por PECVD, alterando a hidrofilicidade e
molhabilidade, produzindo regiGes quimicamente ativas para a unido com outras moléculas
[2,21,23,25-27]. Apesar desses efeitos sobre os sistemas ceramicos, nenhum estudo avaliou a
associacdo de HMDSO, Ar e CH4 para melhora da resisténcia de unido entre a zirconia Y-
TZP e uma ceramica vitrea de nano-fluorapatita.

Sabe-se que obtencdo de uma unido duradoura da interface Y-TZP/ceramica de
cobertura é uma preocupacdo para sucesso clinico de restauragdes livres de metal. No entanto,
devido a grande variedade de métodos de tratamento de superficie, as evidéncias existentes

indicam que a técnica com melhor previsibilidade e durabilidade ainda néo foi determinada.
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PROPOSICAO

Com base no exposto, o presente estudo teve por objetivos:

e Desenvolver e caracterizar um novo filme por PECVD assistido por bombardeamento
ibnico sobre a superficie da Y-TZP;

e Caracterizar a topografia das amostras de zirconia apés o tratamento por PECVD,
comparando com diferentes tratamentos de superficie;

e Avaliar as propriedades de superficie por meio da rugosidade superficial e energia de
superficie; e

e Auvaliar a resisténcia de unido entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura, antes e apos a

fadiga térmica.

A hipotese do estudo foi a de que o tratamento por PECVD melhoraria as propriedades

de superficie da Y-TZP e aumentaria sua resisténcia de unido a ceramica de cobertura.
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MATERIAIS E METODOS

Delineamento experimental

Amostras de Y-TZP foram randomizadas em 6 grupos, de acordo com o tratamento de
superficie: controle — sem tratamento (C), jateamento com particulas de 6xido de aluminio de
27um (Alx7), 110um (Alwo), 250um (Alzso), aplicagdo de liner para zirconia (L) e pela
deposicdo de filmes por PECVD (P). A superficie da Y-TZP foi caracterizada por meio da
microscopia eletrénica de varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva (EED),
microscopia de forca atbmica (MFA), perfilometria e energia livre de superficie. A resisténcia
de unido entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura foi testada antes e apds o ensaio de fadiga

térmica (Figura 1).

e e e

| Caracterizagao superficial | |  Resisténcia de unido |
| MEV H- Rugosidade | | Inicial H-| Fadiga termica |
| EED HH MFA |

Energia de

superficie

Figura 1: Desenho esquemaético do delineamento experimental.

Confecgao das amostras

Foram confeccionadas 192 amostras retangulares (13x5,4x5 mm) a partir de blocos
pré-sinterizados de zirconia Y-TZP (ICE Zirkon Translucent, Zirkonzahn GmBh), sendo 72
(N=14) para caracterizacdo e analise das propriedades superficiais e 120 (N=20) para analise
de resisténcia de unido. Os blocos foram fresados de acordo com a recomendagdo do
fabricante, sendo submetidos a sinterizagéo final com 1530°C de temperatura durante 5 horas
e 52 minutos.

As amostras foram polidas em politriz automética (AutoMet 250, Buehler), com
irrigacdo constante de agua e pressdo manual por meio de lixa metalogréafica de granulacdo
#320 (CarbiMet 2; Buehler) [25,28]. Em seguida, foram submetidas a banho de ultrassom

(Lavadora Ultrasonic Cleane, Unique) em agua deionizada por 1 minuto, seguido de banho
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em solucdo de alcool etilico a 99,3° por 5 minutos e, novamente em banho em agua
deionizada por 1 minuto, para remocdo das impurezas presentes na superficie das mesmas
[27].

Tratamentos de superficie

No grupo C néo foi realizado nenhum tratamento de superficie apds a limpeza das
amostras. Para 0s grupos que receberam o jateamento, o mesmo foi realizado com particulas
de éxido de aluminio de 27 um (grupo Alz7) (Aluminum Oxide, Danville Materials), 110 pum
(grupo Al110) (Famox, Polidental® Ind. e Com. Ltda) ou 250 pum (grupo Also) (Famox,
Polidental® Ind. e Com. Ltda) em um microjateador (Basic Master; Renfert), sob pressao de 0,4
MPa por 20 segundos, a uma distancia de 10 mm perpendicularmente a superficie das
amostras, realizando movimentos circulares a fim de tratar toda a face da amostra [29]. No
grupo L, o protocolo de aplicacdo seguiu rigorosamente as orientacdes do fabricante, onde o
po do liner (IPS e.max Ceram ZirLiner; Ivoclar Vivadent) foi misturado com o respectivo
liquido (Build-up Liquid; Ivoclar Vivadent) até se obter uma consisténcia cremosa, aplicado
sobre a superficie das amostras e queimado de acordo com as recomendac@es do fabricante.

No grupo P, as amostras foram submetidas ao tratamento por PECVD em um reator de
aco desenvolvido no Laboratério de Plasmas Tecnoldgicos (LaPTec, Faculdade de
Engenharia/UNESP, Sorocaba, Brasil). Inicialmente, foi realizado o sputtering das amostras
com gases de Ar durante 10 minutos, previamente a deposicdo por PECVD. O sputtering foi
realizado com presséo de 20 Pa de Ar, com 70 W de poténcia de sinal de radiofrequéncia de
13,56 MHz aplicados no eletrodo inferior (porta-amostras), enquanto o superior permaneceu
aterrado. Apos o sputtering, o reator foi preparado para as condigdes de deposicédo de filmes
por PECVD. A aplicagdo do filme foi realizada com presséo base de 3,4 Pa, com a mistura de
78% de CHs, 14% de HMDSO e 8% de Ar, com 250 W de poténcia de sinal de
radiofrequéncia de 13,56 MHz, sendo aplicada no eletrodo superior. O eletrodo inferior
recebeu pulsos de 500 V negativos por meio de um autotransformador (Variac) durante todo o
processo. A presséo total de trabalho foi mantida constante a 9,2 Pa durante os 30 minutos de
deposicéo. Apos esse periodo, os gases de HMDSO e CH4 foram interrompidos e apenas o Ar

foi mantido no reator durante 8 minutos, mantendo iguais todas as condices.
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Caracterizacao de superficie da Y-TZP
Microscopia eletronica de varredura (MEV) e Espectroscopia de energia dispersiva (EED)
Uma amostra adicional de cada grupo (n=2) foi utilizada para o teste em um
microscopio eletronico de varredura (JSM 610LA, JEOL) com o objetivo de caracterizar a
superficie antes e ap06s os tratamentos. Foram registradas imagens com aumento de 2.000x
10.000x. A caracterizacdo da composi¢cdo quimica elementar foi realizada em pequenos
volumes, na ordem de 1 um3 por meio de espectroscopia de energia dispersiva, com o intuito
de caracterizar a composicdo quimica da superficie das amostras com e sem 0s tratamentos

propostos [25].

Microscopia de forca atbmica (MFA)

Um microscdpio de forca atdbmica (Park NX10 AFM, Park Systems Inc.) foi utilizado
para observar a topografia de superficie das amostras antes e ap6s os tratamentos (n=2).
Imagens de tamanho 20x20um foram obtidas utilizando o True Non-Contact Mode. Foi
utilizado o software Gwyddion (Gwyddion v2.37; GNU General Public License) para o

processamento da imagem.

Perfilometria

Foi realizada a analise da rugosidade de superficie (n=10) por meio de um
perfildometro (Dektak d-150; Veeco), sendo realizadas trés leituras em cada amostra. Foram
mensurados os valores de Ra (média aritmética da rugosidade de superficie), Rq (média
guadratica da rugosidade de superficie), Rz (altura entre os pontos maximo e minimo do
perfil, no comprimento de amostragem) e Rt (distancia vertical entre o pico mais alto e o vale

mais profundo), com varredura de 300pm, no tempo constante de 12 segundos [25].

Energia livre de superficie

A energia de superficie foi avaliada por meio de um gonidmetro (Ramé-Hart 100-00;
Ramé-Hart Instrument Co.) associado a um software (DROPimage Standard, Ramé-Hart
Instrument Co.), utilizando a técnica da gota séssil (n=10) [25]. Foram realizadas 20 leituras

em cada amostra, onde 10 leituras determinaram o angulo de contato do componente polar
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(Agua deionizada) e 10 do componente dispersivo (diiodometano) com a superficie da
zirconia. A relacdo entre o &ngulo de contato e a energia superficial foi avaliada pelo método
de Owens-Wendt [2].

Resisténcia ao cisalhamento

Para realizacdo do ensaio de resisténcia ao cisalhamento, foi aplicada a ceramica vitrea
de nano-fluorapatita (IPS e.max Ceram, Ivoclar Vivadent AG) sobre os blocos de Y-TZP,
pelo método da condensacdo, de acordo com as orientagcBes do fabricante para preparo da
massa, condensacdo, temperatura e tempo de cocg¢do. O forno de sinterizacdo utilizado foi o
recomendado pelo fabricante da ceramica (Programat P300, Ivoclar Vivadent AG). A
ceramica foi aplicada manualmente na forma de um retangulo com 3 mm de altura, 5,4 mm de
largura e 4 mm de profundidade, seguindo o0 método Schmitz-Schulmeyer [30] para analise de
resisténcia de unido entre dois materiais.

Apds a aplicacdo da cerdmica de cobertura, 60 amostras (n=10) foram submetidas ao
ensaio de resisténcia de unido, 24 h ap6s armazenamento em agua destilada, em uma méaquina
de ensaio universal (Instron Model 4400 Universal Testing System, Instron Coorporation)
com velocidade transversal de 1 mm/min na interface entre os dois materiais [31]. Um
dispositivo foi utilizado para fixar os espécimes na maquina e o valor da carga, até que
houvesse a fratura, foi determinado em MPa. Na sequéncia, outras 60 amostras (n=10), as
quais foram submetidas a fadiga térmica, por meio de 20.000 ciclos de termociclagem (Model
MSCT-3, Convel), com banhos de 30 segundos de dura¢do com temperatura variando entre 5
e 55°C [32], também foram submetidas ao mesmo protocolo de analise para resisténcia de
unido previamente descrito.

Os padrdes de falhas de unido entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura foram
avaliados por meio de um estereomicroscopio (SteREO Discovery V20, Carl Zeiss) e foram
classificados e quantificados em falhas adesiva na interface entre a zirconia e a ceramica de
cobertura, coesiva na ceramica de cobertura ou mista [2]. Imagens representativas de cada
padrdo de falha encontrado foram obtidas usando um MEV (JSM 5600LV, JEOL) em
aumento de 25x% e 100x. Os espécimes foram montados sobre stubs de aluminio e cobertos

com ouro para analise em MEV.
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Andlise estatistica

A andlise de variancia (ANOVA) de um fator (fator 1: tratamento de superficie em 6
niveis) foi utilizada para investigar o efeito dos diferentes tratamentos de superficie na
rugosidade de superficie e energia livre de superficie da Y-TZP. A ANOVA de dois fatores
(fator 1: tratamento de superficie em 6 niveis e fator 2: fadiga térmica em 2 niveis) foi usada
para verificar a influéncia dos tratamentos de superficie, fadiga térmica e sua interacdo na
resisténcia de unido entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura. O teste de Tukey HSD foi
utilizado para comparar os valores médios entre os grupos (a = 0,05) (SPSS version 20.0 —

Statistical Package for the Social Sciences, IBM Corp).
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RESULTADOS

Caracterizacao de superficie

As imagens de MEV mostraram superficies homogéneas para o grupo C (Figura 2A).
Nos grupos onde houve o jateamento (Alzz, Alio e Alzsg), foram observadas depressdes e
elevacdes decorrentes da acdo mecanica das particulas de Al,Os3, tendo o Alz7 apresentado as
maiores alteracbes superficiais entre os grupos jateados (Figura 2B-D), decorrentes da
impregnacdo de aluminio (Al). Os grupos L e P apresentaram cobertura homogénea de toda
superficie com formagdes globulares (Figura 2E-F). Nas analises de EED, verificou-se a
presenca de picos de Al para o Al silicio (Si) e ferro (Fe) para o grupo P e zirconia (Zr) para

todos os grupos (Figura 2A-F).
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Figura 2: Imagens de MEV (magnificacdo de 2.000x e 10.000x) e andlises de EED da
composicdo encontrada na superficie das amostras de Y-TZP apds os diferentes tratamentos
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de superficie. (A) Controle (B) Alz7 (C) Al (D) Alzso (E) L (F) P.

Nas imagens tridimensionais obtidas pela analise de MFA, nota-se a presenca dos
cristais tetragonais na superficie do grupo C (Figura 3A), enquanto nos grupos Alzz, Alio €
Also foram observados vales e depressdes sobre toda a superficie (Figura 3B-D) decorrentes
da impregnacéo e ataque com as particulas de Al,O3. O tratamento com liner promoveu uma
superficie lisa (Figura 3E), enquanto que no grupo P foi notada superficie proxima a

encontrada no grupo C (Figura 3F).

3.4 pm
0.0 pm

5.9 ym
0.0 pm

1.8pym
0.0 ym

Figura 3: Imagens de MFA (20 pum x 20 um) das amostras de Y-TZP apds os diferentes
tratamentos de superficie. (A) Controle (B) Alz7 (C) Alio (D) Also (E) L (F) P.

O tratamento por PECVD ndo alterou os valores de rugosidade da Y-TZP quando
comparado com grupo controle (Ra: P=0,138; Rq: P=0,172; Rt: P=0,231; Rz: P=0,591). O
jateamento com particulas de Al;O3 de 110um e 250pum ¢ liner aumentaram a rugosidade de
superficie da Y-TZP (P<0,05 vs controle) (Figura 4).
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Figura 4: Valores de rugosidade (um) das amostras de Y-TZP ap0s os diferentes tratamentos
de superficie. Letras diferentes representam diferenca estatistica entre os grupos para um
mesmo parametro de rugosidade (P<0,05; Tukey HSD test).

Todos os tratamentos de superficie aumentaram os valores de energia de superficie da
Y-TZP (P<0,05 vs controle), com excecédo do Al7 (Figura 5).
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Figura 5: Valores de energia livre de superficie (nM/mm) das amostras de Y-TZP apds os
diferentes tratamentos de superficie. Letras diferentes representam diferenca estatistica entre
0s grupos (P<0,05; Tukey HSD test).
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Resisténcia de unido da interface Y-TZP/ceramica de cobertura

A resisténcia ao cisalhamento entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura foi
influenciada apenas pelo tratamento de superficie (P<0,0001). A fadiga térmica e a interacao
tratamento de superficie x fadiga térmica ndo foram significantes (P=0,714 e P=0,069,
respectivamente). O tratamento por PECVD aumentou os valores de resisténcia ao
cisalhamento da interface Y-TZP/ceramica de cobertura quando comparado a todos os demais
grupos (P<0,05), com excecdo ao grupo Alz7 (P=0,107). Apesar de ndo ter havido diferenca
estatistica entre o grupo P e o grupo Alz7, 50% dos valores de resisténcia ao cisalhamento do
grupo P estdo acima de 14 MPa, enquanto apenas 25% dos valores do grupo Aly7 sdo maiores
que 14 MPa (Figura 6).
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Figura 6: Valores de resisténcia de unido (MPa) entre Y-TZP e ceramica de cobertura em
funcdo dos diferentes tratamentos de superficie. Letras diferentes representam diferenca
estatistica entre os grupos (P<0,05; Tukey HSD test).

42



Resuliados

Falhas mistas e adesivas foram encontradas na interface Y-TZP/cerdmica de cobertura.
Ainda, apds o periodo de fadiga térmica, ocorreram falhas precoces na interface entre os
materiais, previamente ao teste de resisténcia ao cisalhamento. Independente do periodo, nos
grupos C, L e P ocorreram apenas falhas mistas. Falhas adesivas ocorreram apenas no grupo
Al110, tanto no periodo inicial (10%) quanto apos a fadiga térmica (20%) e no grupo Alxso no
periodo inicial (20%) (Figura 7).
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Figura 7: Distribuicdo percentual de falhas encontradas entre a Y-TZP e a ceramica de
cobertura ap0s o ensaio de resisténcia de unido antes e ap6s a fadiga térmica.

Imagens representativas de falhas adesivas e mistas foram registradas através de MEV,
tanto na superficie da zirconia, quanto na da cerdmica de cobertura (Figura 8A-D).
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X188  18681m

LS X188 180mm

Figura 8: Morfologia da superficie fraturada mostrando modos de fraturas combinados, falha
coesiva na ceramica de cobertura e adesiva na interface (magnificacdo de 25x e 100x%). (A)
Falha adesiva na ceramica (B) Falha adesiva na zirconia (C) Falha mista na ceramica (D)
Falha mista na zircnia. Legendas: Seta indica regido do inicio da falha coesiva na superficie
da ceramica de cobertura; Z — zirconia; VC — ceramica de cobertura.
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DISCUSSAO

A hipotese deste estudo de que o tratamento por PECVD promoveria alteracdo nas
caracteristicas superficiais da Y-TZP e nos valores de resisténcia ao cisalhamento foi aceita,
uma vez que o filme depositado por PECVD aumentou significativamente a energia de
superficie, bem como a resisténcia ao cisalhamento da Y-TZP com a ceramica vitrea de nano-
fluorapatita, sem causar alteracdo fisica na superficie da zirconia.

Os bons resultados obtidos pelo tratamento por PECVD foram alcangados diante do
desenvolvimento da composicdo do filme. Os elementos utilizados foram selecionados a fim
de somar os efeitos que os gases de Ar, CH4 e 0 mondmero a base de HMDSO proporcionam
individualmente na superficie da zirconia, quando excitados pelo processo de tratamento por
PECVD. O objetivo foi formar, em todos os passos, uma superficie super-hidrofilica. O filme
depositado foi elaborado utilizando o Ar como tratamento inicial (sputtering) e final das
superficies de Y-TZP, devido a sua capacidade de produzir uma superficie hidrofilica [33]. O
Ar proporciona uma limpeza e ativacdo superficial, gerando um aumento na molhabilidade e
energia de superficie [22]. Esses fatores influenciam diretamente no aumento da forca de
ligagdo entre materiais ceramicos. Além disso, induz ligacBes quimicas resistentes,
proporcionando novas regides quimicamente reativas sem causar efeitos deletérios a estrutura
da Y-TZP [2,25,26]. Assim, mesmo isoladamente, é capaz de promover um aumento nos
valores de resisténcia de unido entre a Y-TZP e a cerdmica de cobertura [22,24].

O PECVD composto por monémero de HMDSO, em associa¢do com gases de Ar, ja
foi previamente descrito [25] e apresentou bons resultados na manutencdo da topografia
superficial e melhora na energia de superficie de ceramicas vitreas odontoldgicas. A melhora
na energia de superficie deve-se ao aumento da capacidade hidrofilica da superficie tratada,
elevando os resultados de energia de superficie quando comparados com o grupo controle. O
PECVD com CHjs ja foi descrito previamente [34] apresentando um aumento na energia de
superficie de metais e polimeros. Assim, a escolha por uma deposi¢do de materiais que
promovem uma superficie super-hidrofilica foi bem-sucedida, uma vez que a molhabilidade e,
consequentemente, a resisténcia ao cisalhamento, foram beneficiadas apds o tratamento. O
grupo P apresentou maior valor de resisténcia de unido quando comparado ao restante dos
grupos, sendo estatisticamente igual apenas com o grupo Aly7. Contudo, vale ressaltar a
necessidade de uma avaliacdo minuciosa do efeito superficial que ambos os tratamentos

causam sobre a superficie da zircbnia, visto que, mesmo com particulas menores, pode
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ocorrer dano superficial [10,35] originado pelo jateamento com particulas de 27um, o que ndo
ocorre ap6s o PECVD.

Em uma recente revisdo [23] sobre o uso do tratamento com filmes depositados a
plasma na odontologia, foi relatado que esse tratamento € eficaz na modificagdo das
propriedades quimicas superficiais de diversos materiais restauradores, além de ser
considerado um mecanismo auxiliar na adeséo desses materiais. Ainda, foi reportado que a
zirconia tratada pela deposicdo do filme apresenta baixos indices de carbono (C) em sua
superficie, atribuidos a contaminantes organicos [2,21,23].

Diante das analises topogréaficas e de rugosidade, € possivel observar a manutencéo da
topografia e caracteristicas superficiais da zirconia ap6s o PECVD. Os resultados encontrados
neste estudo corroboram com o que foi descrito por Lee e colaboradores [22], os quais
concluiram gue o tratamento com PECVD néo é capaz de promover alteracdes significativas
na topografia da zirconia. Ainda, apontaram que esse tratamento se mostrou um método mais
efetivo do que a aplicacdo de liner para aumentar a unido entre a Y-TZP e a ceramica de
cobertura.

Devido a composicdo e as propriedades dos liners se assemelhar a da ceramica de
cobertura, espera-se uma unido mais efetiva na interface ceramica/liner do que na interface
liner/zirconia [7,18]. Diante da capacidade de aumentar o molhamento da zirconia, o liner é
usado como material intermediario entre a zircbnia e a ceramica de cobertura [7]. Entretanto,
estudos [7,18,22] relatam que a acdo dos liners pode ser prejudicial a resisténcia de unido,
aumentando a possibilidade de falha interfacial entre a zirconia e a ceramica de cobertura.
Apesar de ser frequentemente descrito com bons resultados, no presente estudo o grupo L
apresentou resultados de resisténcia ao cisalhamento semelhante ao grupo controle. Assim,
apenas o0 aumento da energia de superficie ndo é o fator responsavel pelo aumento da
resisténcia de unido entre a Y-TZP e a ceramica de cobertura, uma vez que 0s grupos Alig e
Alzso apresentaram bons resultados de energia de superficie, mas apresentaram resultados
iguais ou abaixo dos encontrados pelo grupo controle.

Nos grupos onde foi realizado o jateamento com particulas de Al,O3 de 110um e
250um, apesar de apresentarem os maiores valores de rugosidade, obtiveram 0s menores
valores de resisténcia ao cisalhamento. A maior rugosidade apresentada por esses grupos
relaciona-se ao tamanho das particulas utilizadas, uma vez que o tempo, presséo e distancia
foram padronizados para todos os grupos jateados. Nas imagens obtidas por MFA verificou-
se que a profundidade das depressbes causadas aumentou gradativamente, de acordo com o

47

SDiscussio



aumento da granulacdo do Al>Os. Pode-se avaliar que a alteracdo nos valores de rugosidade
dos grupos jateados foi devido ao ato mecénico das particulas sobre a superficie das amostras
e ndo pela impregnacdo das particulas na superficie. Ainda, foram o0s Unicos grupos a
apresentarem falhas adesivas ap0s a aplicacéo da ceramica vitrea, uma vez que a utilizacdo de
maiores particulas de Al2Oz no jateamento gera menor taxa de sobrevivéncia da zirconia
[10,36]. Como o efeito do bombardeamento das particulas de Al>O3 provoca essas regides de
tensdo compressiva e presenca de microtrincas, ocasionadas pela mudanca de fase na Y-TZP
[37], fraturas da ceramica de cobertura podem ocorrer com mais frequéncia, como ocorrido
neste estudo, onde falhas adesivas e prematuras foram encontradas apenas nos grupos onde
houve jateamento, independentemente do tamanho da particula, sugerindo que o efeito
deletério de acumulo de tensdo na Y-TZP aumenta com a fadiga térmica. Assim, esse
tratamento pode influenciar negativamente na taxa de sobrevida da resisténcia de unido entre
esses materiais.

Entretanto, ao se utilizar particulas de menor tamanho, é possivel gerar uma
modificacdo superficial sem induzir dano excessivo e, consequentemente, concentracdo de
estresse a superficie tratada [10,35], gerando menos zonas de concentracdo de estresse. Tal
fato pode ser comprovado nos dados obtidos do grupo Alz7, onde as imagens de MEV e MFA
ilustraram uma alteracdo na rugosidade superficial da zirconia. Ainda, os valores de
resisténcia ao cisalhamento foram superiores quando comparados aos grupos jateados com
particulas maiores. Nas analises de EED nos grupos jateados, apenas no grupo Alz; foram
encontradas particulas de Al, enquanto nos grupos Aliio e Alxsp ndo houve a impregnacao de
Al na superficie. Esse fato pode ser decorrente do tamanho das particulas empregadas em
cada grupo, pois particulas menores, como as utilizadas no grupo Al7, podem ficar mais
facilmente impregnadas na superficie da amostra de zircbnia devido ao efeito do
bombardeamento do jateamento, auxiliando na retencdo micromecénica entre a zirconia e a
ceramica de nano-fluorapatita.

Diferentes testes sdo realizados para se avaliar a resisténcia de unido entrea Y-TZP e a
ceramica de cobertura, como teste de cisalhamento, teste de carga de trés ou quatro pontos,
teste de flexdo biaxial ou por compresséo direta [14]. Deve-se levar em conta que o0 ensaio de
resisténcia de unido por cisalhamento apresenta limitagdes quando comparado com situagdes
clinicas reais. Contudo, é um dos métodos mais amplamente utilizados quando se objetiva
avaliar a resisténcia interfacial de materiais odontoldgicos, necessitando interpretar 0s

resultados com cuidado [24]. Assim, o teste de cisalhamento proposto por Schmitz &
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Schulmeyer [30] utilizado neste estudo, pode ser considerado efetivo ao avaliar a resisténcia
de unido entre dois materiais ceramicos [32], uma vez que as tensdes geradas durante o teste
sdo dirigidas, principalmente, na interface entre os materiais, originando uma distribuicao
uniforme das tensdes interfaciais [32,38].

Sabe-se que h& manutencdo das propriedades fisicas e quimicas das estruturas
cerdmicas, principalmente da zirconia, quando exposta a diversas condi¢cdes do meio bucal
[39]. Assim, mesmo apds o longo periodo de fadiga térmica (20.000 ciclos), notou-se
manutencdo ndo so6 das propriedades das ceramicas, bem como da resisténcia ao cisalhamento
entre as duas estruturas, independentemente do tipo de tratamento de superficie realizado.

E preciso ressaltar que, apesar dos resultados laboratoriais promissores e satisfatorios,
poucos estudos na area odontoldgica foram realizados com este tipo de tratamento e, ainda,
estd avancando nas pesquisas a fim de obter melhores conhecimentos e resultados. Este
estudo apresentou como limitagdes ser um estudo in vitro, necessitando de extrapolagédo
clinica para a comprovacédo da real efetividade do tratamento por PECVD para a melhora da
resisténcia ao cisalhamento e manutencao das propriedades da Y-TZP. Sugere-se a utilizacéo
dessa metodologia de deposicdo de filmes a plasma em ensaios de fadiga mecanica com
coroas. Ainda, diante dos bons resultados apresentados por PECVD assistido por
bombardeamento idnico, motiva-se a presenca de um reator em laboratorios de prétese, a fim

de realizar esse tratamento previamente a estratificacdo da ceramica de cobertura.
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Goncluséo

CONCLUSAO

Pode-se concluir que o filme depositado por PECVD mostrou-se ser um tratamento de
superficie seguro do ponto de vista estrutural, além de apresentar bons resultados de
resisténcia de unido entre a Y-TZP e a cerdmica de cobertura. Ainda, mesmo ap6s um
prolongado periodo de fadiga térmica, manteve os resultados de resisténcia ao cisalhamento,

podendo concluir que o tratamento por PECVD apresenta um efeito duradouro.
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Figura 9: Aspecto da amostra de Y-TZP finalizada.

Figura 11: Aplicando o liner na amostra de Y-TZP.
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Figura 13: Amostras de Y-TZP dentro do reator, sendo depositado o filme por PECVD.
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TABELA

Tabela 1: Material, marca comercial e composi¢ao quimica dos materiais utilizados.

Materiais

Zirkonzahn CAD-CAM

Composicéo

99% de Oxido de Zircénia estabilizada com

Oxido de Hafnio e itrio e 1% de outros

oxidos

Fabricante

Zirkonzahn System, GmBh,
Bruneck, Italy

IPS e.max Ceram

Componentes: SiO;
Contetdo adicional: Al203, ZnO,, Na;0O,
K20, ZrO, Ca0, P,0s,

fluoreto e pigmentos

lvoclar Vivadent AG,

Schaan, Liechtenstein

ZirLiner Build-Up liquid
(allround)

Agua, butanodiol e cloreto

lvoclar Vivadent AG,
Schaan, Liechtenstein

Oxido de Aluminio (#27)

A|203 (27 um)

Danville Materials, San Ramon,
CA, US

Oxido de Aluminio (#110)

AlLO3 (110 pm)

Polidental® Ind. e Com. Ltda,

Sao Paulo, SP, Brasil

Oxido de Aluminio (#250)

A|203 (250 um)

Polidental® Ind. e Com. Ltda,
Sao Paulo, SP, Brasil

Sigma Aldrich, St. Louis, MO,

HMDSO Hexametildissiloxano (CsH1sOSiz)
USA.
) White Martins, Danbury, CT,
Argdnio e Metano Are CHa USA
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9. Normas da Revista

As normas de configuracdo do artigo da dissertacdo seguiram as normas exigidas pela
Dental Materials, estando disponivel em:

http://www.demajournal.com/content/authorinfo#idp1402848
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