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Carvalho RLA. Efeito dos diferentes tratamentos de superficie na resisténcia a fadiga
do dissilicato de litio [tese]. Sdo José dos Campos (SP): Instituto de Ciéncia e
Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

RESUMO

Este estudo avaliou o crescimento subcritico de trincas de uma ceramica a base de
dissilicato de litio, levando em consideracgéo dois tipos de tratamento de superficie.
Blocos de dissilicato de litio parcialmente cristalizados, foram usinados até obter um
cilindro com 12 mm de diametro. Apdés este processo, os cilindros foram cortados de
forma a obter discos com espessura de 1,2 mm = 0,2 mm, segundo norma ISO
6872/2008. Em seguida, 160 discos foram divididos em 2 grupos de estudo, de
acordo com o tratamento de superficie: jateamento (Jateamento com particulas de
30 um de alumina modificadas por silica); e Acido (Acido Fluoridrico 5% por 20
segundos). As superficies tratadas dos discos de todos os grupos receberam
aplicacdo do agente de unido silano, e foram submetidos ao tratamento térmico em
um forno sob a temperatura de 100°C durante 2 min. Todos 0s grupos receberam
uma camada de cimento resinoso Panavia F. Vinte amostras de ambos os grupos
foram submetidas ao ensaio mecanico de compressdo, para a determinacdo da
resisténcia a flexao biaxial, e vinte e cinco amostras de cada grupo foram submetidas
ao ensaio de compressdo para obtencdo da resisténcia inerte. Trinta e cinco
amostras de cada grupo foram submetidas ao teste de crescimento subcritico de
trinca. Este ensaio foi realizado em cinco taxas de tensdo: 102, 101, 109 10! e 10?
MPal/s. Valores obtidos pelo ensaio mecanico de compresséao: Jateamento (257,53 £
21,22 MPa) e Acido (279,44 + 31,42 MPa). Valores obtidos pela resisténcia inerte:
Jateamento (235,70 + 28,63 MPa) e Acido (343,30 + 47,93 MPa). Os dados do
coeficiente de crescimento subcritico de trincas (n), parametro do CST (D),
resisténcia caracteristica (oc) e médulo de Weibull (m), com base no teste de
crescimento lento de trincas foram: Jateamento (n=18 % 1,7; D=205,38 + 0,02;
0c=246,72 | 236,86-256,99 MPa; m=10,46) e Acido (n=15 + 1,5; D=222,88 + 0,02;
0c=362,72 |/ 345,38-380,93 MPa; m=8,48). Pode-se concluir que o tratamento de
superficie com &cido fluoridrico 5%, tornou o dissilicato de litio mais susceptivel ao
crescimento subcritico de trinca do que com o jateamento de 6xido de aluminio
revestido por silica.

Palavras-chave: Ceramica. Fadiga. Resisténcia de materiais.



Carvalho RLA. Effect of different surface treatment in resistance fatigue of lithium
disilicate [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos (SP): Institute of Science and
Technology, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

ABSTRACT

This study evaluated the fatigue behavior of a lithium dissilicate ceramic regarding
different surface treatments. Partially cristalized lithium dissilicate blocks (IPS e.max
CAD) were shaped into cilynders (12 mm in diameter). Cylinders were sectioned into
disc shaped specimens with 1.2 mm in thickness (x 0.2 mm), according to ISO
6872/2008. Half of the specimens were sandblasted with 30 pm silica particles
(Rocatec soft system) and received a layer of silane + resin cement (Pavavia F). The
other half of the specimens was etched with hydrofluoric acid (HF 5%, 20 s) and also
received a layer of silane + resin cement (Pavavia F). Previously to resin cement
application, the silane was heat treated at 100°C. The biaxial flexural strength was
determined for each surface treatment (n=20), as the subcritical crack growth behavior
at 5 stress levels: 10-2, 101, 109, 10 and 102 MPa/s. The fatigue limit will be determined
with the stair case approach. Values obtained for the biaxial flexural strength teste
were: Sandblasting (257.53 + 21.22 MPa) and Acid (279.44 = 31.42 MPa). values
obtained by inert strength were: Sandblasting (235,70 + 28,63 MPa) and Acid (343,30
*+ 47,93 MPa). Slow crack growth behavior parameter (n), and CST (D), characteristic
strength (oc) and Weibull modulus (m) were: sandblasting (n=18 = 1.7; D=205.38 £
0.02; 0c.=246.72 | 236.86-256.99 MPa; m=10.46) and Acid (n=15 + 1.5; D=222.88 *
0.02; 0.=362.72 / 345.38-380.93 MPa; m=8.48). It can be concluded that the surface
treatment with 5% hydrofluoric acid, lithium disilicate become more susceptible to
subcritical crack growth than with the sandblasting aluminum oxide coated silica.

Keywords: Ceramic. Fatigue. Material Resistance.



1 INTRODUCAO

O aumento da demanda por restauracdes ceramicas em razao da reducao do
uso do amalgama, e das tradicionais restauracdes metalicas fundidas, tem motivado
inimeras pesquisas envolvendo materiais livres de metal. Apesar do sucesso das
restauracdes metaloceramicas, a necessidade de uma melhor estética aliada a
biocompatibilidade impulsionam, ainda mais, o desenvolvimento de materiais para
infraestrutura de restauragdes totais ceramicas (Etman, Woolford, 2010).

O desenvolvimento continuo de materiais ceramicos e técnicas de fabricacéo
permitiu a introducdo de novos sistemas totalmente ceramicos (Bindl et al., 2006). Um
exemplo desta evolucdo é a associacao de ceramicas reforcadas por varios tipos de
oxidos, com ceramicas tradicionais (Aboushelib et al., 2007). Entre estes materiais, a
ceramica vitrea acrescida de cristais de dissilicato de litio recebe destaque especial
devido a sua alta resisténcia (Bindl et al., 2006, Suputtamongkol et al., 2008), porém,
a evidéncia para resultados clinicos ainda néo é clara (Pieger et al., 2014).

O dissilicato de litio, que pode ser processado pelo sistema CAD/CAM (por
exemplo, IPS e.max CAD, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (Bindl et al., 20086,
Wiedhahn, 2007; Lee et al., 2008) ou pelo sistema prensado (por exemplo, IPS e.max
PRESS, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (Drummond et al., 2000), é indicado
como uma coroa monolitica ou como uma infraestrutura para revestimento com
ceramica feldspética. Em pesquisas clinicas recentes de 2 anos de duracdo, coroas
monoliticas de dissilicato de litio mostraram resultados promissores em termos de
integridade, com poucos eventos de fratura ou lascamento (Fasbinder et al., 2010;
Reich et al., 2010). As propriedades mecanicas e quantidade de carga para fratura
desse material, ndo dependem somente da sua microestrutura (Della Bona,
Anusavice, 2002; Della Bona, 2009), mas também da técnica de fabricacéo (Attia et
al., 2006; Drummond et al.,, 2000; Taskonak et al.,2006) e das condi¢cdes de
armazenamento antes da aplicacdo da carga para a fratura (Attia et al., 2006; Stappert
et al., 2005).

Quanto ao tratamento de superficie, as ceramicas podem ser classificadas em
acidossensiveis e acidorresistentes, de acordo com a possibilidade ou ndo de serem

degradadas pelo acido fluoridrico (Valandro et al., 2006). As acidossensiveis sofrem
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modificagdo superficial pelo acido fluoridrico permitindo uma unido micromecéanica
com o cimento e uma unido quimica pelo agente silano (ceramicas feldspatica,
leucitica e os dissilicatos de litio). JA as acidorresistentes apresentam pouca ou
nenhuma modificacdo superficial pelo acido fluoridrico, obtendo uma limitada unido
micromecanica dos agentes de unido (ceramicas aluminizadas e a Y-TZP) (Bottino et
al., 2009), desta forma, com o intuito de proporcionar uma adequada unido, destaca-
se como tratamento de superficie a silicatizacéo (jateamento com particulas de 6xido
de aluminio revestidas por silica), como, por exemplo, o sistema Rocatec Soft
(Particula de 30 um, 3M-ESPE, Saint Paul, EUA). Este tipo de tratamento modifica a
superficie da ceramica, criando micro retengcfes e impregnando-a com uma camada
de silica, a qual € mais reativa ao silano e aos agentes resinosos (Ozcan et al., 2008).
O &cido fluoridrico é um material que apresenta uma composi¢cdo extremamente
caustica (Brentel et al., 2007) o que faz com que o seu uso na clinica odontolégica
deva ser realizado com muita cautela. Frente a isso, neste estudo, o dissilicato de litio
foi condicionado com ambos os tratamentos de superficie (Jateamento e Acido),
sendo que segundo Borges et al. (2003) afirmou que ambos os tratamentos de
superficie promoveram irregularidades no IPS Empress 2, e estas irregularidades
seriam fundamentais para melhorar a resisténcia de unido com cimentos resinosos.

Apbés o tratamento de superficie, recomenda-se o0 uso de substancias
guimicas como o silano, um monémero composto de radicais organicos reativos e
grupos monovalentes hidrolisaveis, que propicia uma unido quimica entre a fase
inorganica da ceramica e a fase organica do agente de unido aplicado sobre a
superficie cerdmica por meio de unides siloxanas (Brentel et al., 2007; Della Bona,
Anusavice, 2002). A unido gquimica promovida pelo agente silano € o principal
mecanismo de adesdo de ceramicas feldspaticas a cimentos resinosos. Soma-se a
isso, o fato do silano aumentar a energia de superficie do substrato ceramico e
melhorar o molhamento do cimento, otimizando a interagdo microscopica entre este e
a ceramica (De Goes, 1998).

Para a verificagdo do comportamento mecéanico, ap0s a cimentacdo, 0s
espécimes podem ser submetidos aos testes monotdnicos que consistem da
aplicacdo Unica de uma carga crescente, até a fratura do corpo de prova, sendo
amplamente utilizados para a caracterizacado de materiais e avaliacdo da influéncia de

diversas variaveis nas propriedades mecéanicas destes. Desta forma, os materiais ndo
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falham pelo dano cumulativo (fadiga), como o ocorrido quando os materiais estdo em
funcdo (Scherrer et al., 2003). Nos testes de fadiga, as aplicacdes de carga séo
bastante repetitivas e subcriticas, tais como aquelas que ocorrem em ambiente bucal,
caracterizando o comportamento a fadiga e a degradacdo da resisténcia do
material. Para restauragbes ceramicas, experimentos in vitro de fadiga tém se
mostrado bons preditores de sua sobrevivéncia in vivo (Lohbauer et al., 2008). Além
da aplicacdo ciclica de carga, ainda deve ser considerado o numero de ciclos
aplicados, tanto para envelhecimento quanto para fadiga completa do material (Mair,
Padipatvuthikul, 2010), sendo a carga ciclica o tipo mais comum de tensdo que atua
no ambiente bucal (Baran et al., 2001; Wassermann et al., 2006).

Desta forma, as ceramicas também séo susceptiveis ao processo de fadiga,
gue envolve a iniciagcédo e evolucao de trincas sob cargas que sdo muito baixas para
causar uma fratura catastréfica, denominado crescimento subcritico de trincas (CST),
causado por fatores do ambiente, como umidade e carga oclusal. O fendmeno é
representado pelo parametro n (coeficiente de susceptibilidade ao crescimento da
trinca) que é uma constante do material. Quanto maior o valor de n, menor a
susceptibilidade de ocorréncia de CST. Por meio deste parametro, € possivel
estabelecer um cenario onde se reproduzem as falhas clinicas (Anusavice, 2012), que
sdo importantes para conhecer o comportamento do material a médio prazo.

Ao escolher dissilicato de litio como material restaurador para coroas
unitarias, os profissionais devem estar cientes de que a sobrevivéncia a curto prazo
para este tipo de restauracdo € excelente, mas atualmente, existem poucos estudos
sobre a sobrevivéncia a médio prazo (Pieger et al., 2014). Por isso a importancia de
se estudar o comportamento deste material submetido a fadiga.

Dentro desse contexto, este estudo propde avaliar o crescimento subcritico
de trincas de uma ceramica a base de dissilicato de litio, levando em consideracao as

diferentes possibilidades de tratamento de superficie.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramicas Odontologicas

As ceramicas odontolégicas, na maioria dos casos, constituem o material de
eleicdo em trabalhos restauradores estéticos, uma vez que apresentam algumas
propriedades como: alta resisténcia a compressao e abrasédo, estabilidade quimica,
biocompatibilidade, propriedades estéticas favoraveis, translucidez, fluorescéncia e
coeficiente de expanséo térmica proximo ao da estrutura dentaria (Anusavice, 2012;
Carvalho et al., 2011; Della Bona, 2009).

Os sistemas ceramicos tiveram suas propriedades mecanicas e estéticas
recentemente aprimoradas principalmente quando se refere aos sistemas ceramicos
CAD/CAM, introduzidos na odontologia em 1970 por Duret (sistema CAD/CAM de
Duret). Os sistemas CAD/CAM usam blocos ceramicos pré-fabricados para
confeccionar restauracdes livres de metal, que apresentam uma estética natural, sdo
biocompativeis, duraveis e relativamente resistentes a fratura. Essas caracteristicas
ocorrem devido ao fato desses blocos ceramicos pré-fabricados serem homogéneos
e compactos. Dentre os varios tipos de blocos ceramicos pré-fabricados usados para
restauracdes ceramicas, os blocos de dissilicato de litio tem sido comumente usados
para a confeccdo de restauracfes parciais do tipo onlays, inlays, overlays, facetas
laminadas e para restauracoes livres de metal em dentes anteriores (Souza et al.,
2012).

Em definicdo, ceramicas sdo compostos inorganicos com propriedades néo-
metalicas especificamente formuladas para diversas finalidades. A porcelana
odontologica convencional é uma ceramica vitrea baseada em uma rede de silica
(SiO2) e oOxido de potassio feldspato (K20.Al203.6Si02) ou soda-feldspato
(Na20.Al203.6Si0z2), ou ambos. Pigmentos, opacificadores e vidros sdo adicionados
para controlar a temperatura de fusdo, temperatura de sinterizagéo, coeficiente de
contracao térmica e solubilidade. Os feldspatos usados para porcelanas odontolégicas
sao relativamente puros e sem cor. Portanto, pigmentos devem ser adicionados para

produzir a estética dos materiais ceramicos (Guerra, 2007).



As ceramicas odontologicas podem ser classificadas de diferentes formas.
Segundo a microestrutura: (1) cristalinas ou policristalinas, (2) parcialmente cristalinas
ou vidros com particulas e (3) vidros amorfos (Della Bona, 2009); didaticamente
classificaram em metaloceramicas (feldspaticas) e ceramicas puras ou livres de metal
(feldspéaticas com alto teor de leucita, alumina, zircbnia e dissilicato de litio) (Guerra,
2007); quanto ao grau de degradacdo superficial causado pelo &cido fluoridrico,
acidossensiveis e acidorresistentes (Valandro et al., 2005); dentre outras formas.

No inicio dos anos 90, a Ivoclar Vivadent (Schaan, Liechtenstein) introduziu
no mercado uma vitroceramica reforgada por leucita, com o nome comercial de IPS
Empressl. Os finos gréos de leucita dispersos na matriz vitrea amorfa conferiam a
este material alta resisténcia e baixa propagacao de trincas, além da alta performance
clinica. Em 1998, o fabricante lancou o IPS Empress 2, uma ceramica de dissilicato
de litio, patente da empresa. A nova versao trouxe melhores resultados de resisténcia
mecanica, porém um menor desempenho estético (Ahmad, 2006; Kang et al., 2013).

Em 2001, chega ao mercado o IPS e.max Press, uma ceramica de dissilicato
de litio com a técnica injetada. Quatro anos depois € lancado entdo a ceramica IPS
e.max CAD, também um dissilicato de litio sé que agora desenvolvido em blocos para
tecnologia CAD/CAM (Ahmad, 2006; Kang et al., 2013).

Desde entdo o dissilicato de litio tem sido muito utilizado em préteses
estéticas. Consiste basicamente em uma subestrutura de vidro-ceramica a base de
dissilicato de litio 60% (Li2Si20s), com um recobrimento estético baseado em
fluorapatita (Dehoff et al., 2006).

Restauragbes com o sistema IPS e.max Press exibem uma taxa de sobrevida
variando de 96% em quatro anos e meio para 91% em sete anos. As caries
secundarias nao foram o fator preponderante de falha, sendo a fratura da restauracao
a maior causa de insucesso (El-Mowafy, Brochu, 2002). A fratura fragil de um material
normalmente € iniciada num defeito interno ou de superficie, na forma de microtrincas
que agem como concentradoras de esforcos. A fase cristalina é geralmente mais
resistente do que a fase vitrea, por isso a trinca normalmente se originara na fase
vitrea. A dimensao destas microtrincas pode ser limitada pela distancia entre os
cristais (Attia, Kern, 2004; Fabianelli et al., 2010).

O IPS e.max CAD é composto por quartzo, didxido de litio, 6xidos de fosforo,

de potassio, alumina e entre outros. Os blocos usinaveis sao processados por
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aguecimentos, fusdes e esfriamentos, com nucleacdo simultanea de dois cristais
diferentes. O processo de cristalizacao parcial forma cristais de metasilicato de litio
responsaveis pelas propriedades mecanicas de alta resisténcia e estabilidade das
bordas, mesmo antes da cristalizacdo. Quanto a microestrutura, os blocos pré-
sinterizados apresentam 40% de cristais de metasilicato de litio em forma de placas,
embebidas em uma matriz vitrea. O tamanho destes cristais varia de 0,2 a 1,0 pm.
ApoOs a sinterizacdo e completa cristalizacdo, a microestrutura muda para 70% de
cristais finos de dissilicato de litio embebidos em uma matriz vitrea (Ritter, 2010).

Um estudo de Kim et al. (2013) comparou a carga para fratura de coroas
monoliticas sobre implantes, de Dissilicato de Litio (IPS e.max CAD), de zircénia e de
zirconia veneer. A carga de fratura do dissilicato de litio foi maior do que a da coroa
de zirconia veneer, com valor médio de 3852,10 N. Um estudo clinico com coroas
monoliticas de IPS e.max CAD acompanhou os pacientes por 2 anos, ao final do
acompanhamento ndo houve fratura ou lascamento da ceramica em nenhuma das 62

coroas (Fasbinder et al., 2010).

2.2 Resisténcia mecéanica

As trincas sao consideradas o principal fator que controla a resisténcia
mecanica em materiais ceramicos. Se estas trincas forem minimizadas ou
eliminadas, os poros e as inclusdes, dependendo principalmente da forma e
dimensbes, serdo considerados o fator de maior severidade no controle da
resisténcia mecanica. Entretanto, ndo se pode descartar a hipétese de que as falhas
em materiais ceramicos podem ocorrer por um conjunto de defeitos provenientes
tanto do processamento ceramico como introduzidos pelo processo de usinagem ou
durante o uso (Green, 1998).

A grande maioria dos trabalhos sobre a resisténcia de materiais analisa o0s
resultados com base nos parametros que caracterizam a distribuicdo estatistica
normal (gaussiana), ou seja, a média e o desvio-padrao. Embora em muitos casos,
como para varias propriedades mecanicas, os resultados se ajustem a essa

distribuicdo de frequéncia, € comum encontrar conjuntos de dados cuja disperséao ao
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redor da média ndo é simétrica (como pressupde a distribuicdo normal). Entretanto,
dados que néo se apresentam de maneira simétrica ndo sdo bem representados pela
meédia e pelo desvio-padrédo (Gonzaga et al., 2011).

Além disso, a distribuicdo normal considera que a média representa o “valor
verdadeiro” e os desvios ao redor deste valor ocorrem ao acaso, devido a diferengas
na preparacdo das amostras ou a pequenas variages incontrolaveis ocorridas no
momento da realizacdo do ensaio. Ao se determinar a resisténcia de um material, o
“valor verdadeiro” é a resisténcia obtida por um corpo-de-prova ideal, livre de defeitos.
Desta forma, € possivel explicar valores de resisténcia abaixo do “verdadeiro”, mas é
dificil encontrar uma justificativa para valores muito acima da média, como ocorre em
materiais ceramicos (McCabe, Carrick, 1986).

A variacdo de resisténcia em materiais ceramicos esta relacionada a
distribuicdo de tamanhos de defeitos. Assim, o processo de fratura pode ser analisado
de um ponto de vista estatistico, j& que depende da probabilidade de um material
apresentar um defeito com tamanho maior ou igual do que o critico para uma dada
tensdo aplicada. A resisténcia deve variar em funcao da area ou volume do material,
ou seja, quanto maior a area ou volume, maior a probabilidade do material apresentar
um defeito capaz de iniciar a fratura e, portanto, maior a probabilidade da resisténcia
ser menor (Gonzaga et al., 2011).

A distribuicdo de Weibull, descrita em 1951, vem sendo adotada como
alternativa a distribuicdo normal, pois permite a descricdo de fenébmenos ou
propriedades de materiais representados por um conjunto de dados simétricos ou
assimétricos (McCabe, Carrick, 1986). O uso da distribuicdo de Weibull permite uma
abordagem diferente de projeto, envolvendo a probabilidade de falha (ou de
sobrevivéncia) e a tenséo aplicada no produto. Esta probabilidade depende do valor
do modulo de Weibull (m), calculado levando em consideracéo os desvios, simétricos
ou assimetricos, da distribuicdo de frequéncia dos dados em estudo. Quando o
modulo m assume valores préoximos a 3,6, a distribuicdo de Weibull assemelha-se
muito a distribuicdo normal (McCabe, Carrick, 1986).

Weibull propés um modelo de tratamento estatistico que pode ser usado para
descrever a distribuicdo dos valores de resisténcia de um material fragil, com base

na probabilidade de sobrevivéncia (S) dada por (Barsoum, 1997):
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onde Vet € 0 volume efetivamente tensionado, or é a tensdo, oo é a
resisténcia caracteristica e m é o modulo de Weibull, cujo valor esta inversamente
relacionado com a largura da distribuicio dos valores. De maneira alternativa,
podemos descrever a mesma equacdo baseada agora na probabilidade de falha,

considerando Vet unitario:

onde a resisténcia caracteristica (0o) € definida como o valor no qual a
probabilidade de ocorrer fratura no espécime é de 63%.

Para ensaios de resisténcia mecénica, o parametro m (modulo de Weibull) é
considerado como um indicador da confiabilidade do valor da resisténcia
caracteristica obtida pelo material. Um valor alto de m significa que os dados
apresentam uma pequena dispersao. Essa informacao é importante na medida em
que existem situacdes em que é preferivel optar-se por um material com resisténcia
caracteristica ligeiramente menor, mas com médulo de Weibull maior (McCabe,
Carrick, 1986).

Pode-se esperar que a reprodutibilidade estatistica dos parametros
mensurados diminua com o aumento do numero de amostras testadas. A escolha do
namero de amostras para um determinado teste, para um determinado nivel de
tensdo e para a variacdo dos niveis de tensdo a serem utilizados dependera de um
balanco entre um grau de reprodutibilidade aceitdvel e o custo do teste para um
grande numero de amostras. Para a analise estatistica de Weibull, um minimo de 20
espécimes, tem sido sugerido para que se obtenha um valor mais confiavel de modulo
de Weibull (Cattell et al., 1997).

21



2.3 Crescimento subcritico de trincas em ceramicas

Fadiga mecanica é a degradacéo estrutural localizada e progressiva de um
material sob carregamento ciclico ndo-critico que eventualmente resulta em falha do
material (Loughran et al., 2005). Nao se devem confundir o ensaio de fadiga dinamica
com o ensaio de fadiga ciclica (Barsoum, 1997). O objetivo do primeiro ensaio é a
determinacao dos parametros do CST, enquanto que o segundo, além dos parametros
de CST, ira fornecer o limite de fadiga do material.

Quando os materiais ceramicos se encontram sob influéncia de uma tenséao
aplicada (tensdo menor que a necesséria para fratura), trincas ou defeitos podem
crescer de maneira lenta e estavel até um nivel critico. A fratura das ceramicas ocorre
quando o fator de intensidade de tensé&o (Ki) atinge um valor critico (Kic), definido por
uma combinacdo de tensdo aplicada e tamanho do defeito presente no material.
Quando o material ceramico é submetido a niveis de K| bem abaixo do valor critico,
ocorre o crescimento subcritico de trincas ou slow crack growth (SCG) (Green, 1998).

Gonzaga et al. (2011) mostraram que a partir dos parametros deste
crescimento subcritico de trincas pode-se prever a longevidade clinica de
restauracdes ceramicas e determinar a susceptibilidade de um material ao fendbmeno
de corrosao. A corrosdo sob tenséo é o principal mecanismo do CST, decorrente da
reacao quimica da ponta da trinca com a agua, ou seja, a propagacao de trincas se
deve ao ataque corrosivo do vapor d’agua na ponta da trinca. Nesta regido, o
crescimento da trinca é controlado pela taxa de reacao entre a 4gua e a ceramica (ou
vidro), e intensificado pela tenséo aplicada. Este crescimento depende também da
umidade relativa do ar, da temperatura do ambiente, do pH e da magnitude de K (Pinto
et al., 2008; Wachtman et al., 2009). Albakry et al. (2004) revelaram que a ceramica
de dissilicato de litio apresenta boas propriedades mecéanicas, porém, apresenta alta
susceptibilidade ao CST.

Os meétodos diretos para determinacdo da curva v-K sdo geralmente
complexos, empregam espécimes de grandes dimensdes e utilizam trincas longas
(por exemplo, 12 mm de comprimento de trinca inicial em barras de cerca de 40 mm
de comprimento), o que pode nao corresponder ao comportamento das trincas curtas

presentes nas pequenas restauracdes dentérias, principalmente se o material
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apresentar o comportamento de curva R (aumento da tenacidade com o aumento do
comprimento da trinca) (Fett, Munz, 1992).

Os dois principais métodos indiretos utilizados para a determinacdo dos
parametros de CST séo os ensaios de fadiga dinamica, onde a resisténcia a flexdo é
determinada em diferentes taxas de carregamento, e fadiga estatica, onde o tempo
de ruptura é medido para diferentes niveis de tensdo aplicada, sendo também
denominado de teste estatico para determinacédo do tempo de vida. Nestes métodos,
empregam-se o0s ensaios de flexdo convencionais, uniaxial (em trés ou quatro pontos)
ou biaxial, e a fratura dos espécimes ocorre a partir das trincas curtas "naturais"
presentes no material. O ensaio de flexao biaxial ttm a vantagem de n&o apresentar
interferéncia dos defeitos de borda do espécime, pois a fratura propaga-se a partir da
regido central da face tracionada (Green, 1998; Callister, Rethwisch, 2013).

Estudos mostram que quanto maior a taxa de tensdo, maior sera a resisténcia
a fratura do material, e consequentemente, com a menor taxa de tensdo o material
apresentara menores valores de resisténcia a fratura. Isto deve-se ao maior tempo
gue o material tera até a fratura com a menor taxa de tensao, maior tempo que permite
0 crescimento das trincas tornando o defeito maior (Taskonak et al., 2008; Gonzaga
et al., 2011). Quando o material se encontra sob a influéncia de uma tenséo aplicada,
abaixo da tensdo de fratura, trincas ou outros defeitos podem crescer de maneira
estavel e lenta até atingirem um tamanho critico, resultando na fratura fragil da peca.
Assim, o tempo decorrido até o momento da falha é associado ao tempo necessario
para que a trinca cres¢a de um tamanho subcritico até um tamanho critico para aquela
determinada tenséo (Guin, Wiederhorn, 2003).

Um estudo de sobrevida de ceramicas CAD/CAM apresentou n = 19,3 para
uma ceramica vitrea (IPS Empress, Ivoclar Vivadent), n = 16,8 para ceramica
feldspatica (Vita Mark IlI, Vita Zahnfabrik) e n = 36,5 para uma ceramica a base de
Alumina (In-Ceram, Vita Zahnfabrik), o que significa que a ceramica feldspatica possui
maior propensao ao crescimento de trincas, e a ceramica a base de alumina possui
menor propensao a propagacao de trincas. Isso pode ser explicado pela reacdo de
corrosdo da agua com a fase vitrea das ceramicas; a ceramica feldspatica do estudo
possuia 80% de silica e a ceramica a base de Alumina apenas 25% (Lohbauer et al.,
2008).

Um estudo de caracterizacdo da microestrutura de quatro ceramicas
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odontolégicas CAD/CAM, desenvolvido por Ramos et al. (2016) avaliou a
susceptibilidade a corrosao sob tensdo. Os espécimes foram submetidos ao ensaio
de flexao biaxial sob cinco taxas de tensao constante (0,006; 0,06; 0,6; 6 e 60 MPa/s),
a fim de se determinar os parametros de crescimento subcritico da trinca (CST) (n =
coeficiente se susceptibilidade ao CST). Vinte e cinco espécimes foram ensaiados na
maior taxa de tensdo em 6leo mineral para determinar a resisténcia inerte e realizar
a analise de Weibull. Duzentos e quarenta discos ceramicos (12 mm de diametro e
1,2 mm de espessura) foram feitos de quatro ceramicas: ceramica infiltrada por
polimero - CIP (Vita Enamic, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), ceramica
feldspatica - FEL (Vita Mark I, Vita Zahnfabrik), ceramica de dissilicato de litio - DSL
(IPS e.max CAD, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) e ceramica de silicato de
litio reforcada por zircbnia - SLZ (Vita Suprinity, Vita Zahnfabrik). A CIP foi
caracterizada como geopolimero reforcado com polimeros, apresentando uma fase
organica e outra inorganica, obteve n = 29,1 + 7,7 e médulo de Weibull (m) de 8,96.
A FEL apresentoun=36,6 + 6,8 e m = 8,02. O DSL mostrou uma estrutura com graos
afilados de dissilicato envoltos em uma matriz vitrea e obteve o menor valor de n (8,4
+0,8) e m = 6,19. O SLZ mostrou graos semelhantes a bastonetes,n =112+ 14 e
m = 9,98. FEL apresentou menor susceptibilidade a corroséo sob tensdo, DSL e SLZ
apresentaram maior susceptibilidade. A CIP apresentou menor mdédulo elastico e
nenhum cristal em sua composicdo. SLZ mostrou a presenca de zircbnia tetragonal

e a maior confiabilidade estrutural dentre os materiais estudados.
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3 PROPOSICAO

Avaliar a influéncia de dois tratamentos de superficie no crescimento

subcritico de trincas de uma ceramica a base de dissilicato de litio.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Preparo dos discos de dissilicato de litio

Vinte blocos de dissilicato de litio parcialmente cristalizados (IPS e.max CAD,
cor LTA1/ C14, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), foram arredondados em
maquina de usinagem (Retificadora Cilindrica CNC CB71N) (Figura 1) até obter um
cilindro com 12 mm de diametro (Figura 2).

Figura 1 - Retificadora Cilindrica CNC CB71N.

te.max-CAD
LTA1/C14

Figura 2 - Bloco de dissilicato de litio antes (esquerda) e apds usinagem (direita).
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ApOs este processo, os cilindros foram levados a maquina de corte Isomet
1000 (Buehler, Estados Unidos) (Figura 3), envolvidos por silicone de adicdo, e
cortados de forma a obter discos com altura de 1,2 mm = 0,2 mm, segundo
recomendacdes da norma ISO 6872/2008. Em seguida, os discos foram polidos em
lixas de granulacdo 400, 800 e 1200 (Nakazato et al., 1999).

Figura 3 - Maquina de corte Isomet 1000.

ApoOs o processo de polimento, a integridade dos discos foi avaliada por
microscopio optico (40x de aumento, Mitutoyo MF, Mitutoyo Ltda,Tokyo, Japan).
Aqueles que apresentassem trincas ao longo de sua extensdo, bem como lascas
foram descartados (Zogheib, 2010).

Os discos foram levados ao interior de fornos ceramicos (EP5000, Ivoclar
Vivadent, Schaan, Liechtenstein) (Figura 4) para o processo de cristalizacdo da
ceramica, que conferiu a resisténcia final do material. Entre o disco e a base refrataria,
foi colocado a pasta Object Fix Flow (lvoclar Vivadent). Neste forno ha um programa
especifico para este procedimento, que regula a velocidade gradual de
fechamento/abertura do mesmo, bem como aquecimento e resfriamento. A

temperatura maxima para a cristalizacao foi 850°C (Figura 5).
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Figura 4 - Forno Ivoclar EP5000.

Figura 5 - Programa especifico para cristalizacédo do dissilicato de litio.
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Em seguida, os discos foram divididos 2 grupos de estudo, conforme
tratamento de superficie, e submetidos a trés testes mecanicos (Tabela 1).

Tabela 1 - Grupos de estudo

Tratamento de

superficie Teste mecanico n
Resisténcia a flexdo biaxial 20

Jateamento Resisténcia Inerte 25
Crescimento subcritico de trincas 35

Resisténcia a flexdo biaxial 20

Acido Resisténcia Inerte 25
Crescimento subcritico de trincas 35

4.2 Tratamento de superficie

Inicialmente, as superficies dos discos do grupo Jateamento foram jateadas
com particulas de 30um de Al20s3 revestidas com silica (Rocatec Soft, 3M-ESPE,
Campinas, Brasil) utilizando um dispositivo de abraséo intraoral de ar, a uma pressao
de 2,8 bar, a partir de uma distancia de 10 mm por 15 segundos (Cristoforides et al.,
2012) (Figura 6).

Figura 6 - Jateamento de uma amostra com particulas de 30um de Al.Os revestidas com silica.
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Os discos do grupo Acido foram condicionados com &cido fluoridrico (HF) a
5% (Formula & Acdo; Sao Paulo; Brasil) por 20 segundos, em seguida, lavados com
jatos de agua por 60 segundos, limpos em ultrassom com agua destilada por 4 minutos

e posteriormente, secos com jatos de ar por 30 segundos (Carvalho, 2014) (Figura 7).

Figura 7 - Condicionamento com &cido fluoridrico a 5%.

As superficies tratadas dos discos de ambos 0s grupos receberam aplicacéo
do agente de unido silano (Monobond S, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein), que
foi aplicado em Unica camada e friccionado durante 30 segundos. Em seguida, a
superficie ceramica foi completamente seca com jato de ar por 30 segundos (Carvalho
etal., 2011). Apé6s aplicacdo do agente de unido silano, as amostras foram submetidas
ao tratamento térmico em forno F-1800 (EDG, Séo Paulo, Brasil) sob a temperatura
de 100°C durante 2 minutos (Figura 8), para otimizacdo da ades&o ao cimento
(Carvalho et al., 2011; Hooshmand et al., 2002).

Figura 8 - Tratamento térmico de uma amostra em forno F-1800.
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Depois de concluidos os tratamentos na superficie das ceramicas, todos os
discos receberam uma camada de cimento resinoso Panavia F (Kuraray Medical Inc.,
Okayama, Japan).

As pastas base e catalizadora do cimento resinoso foram proporcionadas de
acordo com as recomendacdes do fabricante, misturadas com espétula plastica até a
obtencdo de uma mistura homogénea, e aplicadas com espatula sobre a superficie
tratada do disco. O conjunto disco/cimento foi posicionado em um dispositivo
adaptado para cimentacdo (MetalCard, Sdo José dos Campos, Brasil), com a
superficie de cimentacao voltada para baixo, perpendicular a aplicacdo de uma carga
vertical estatica de 750 g durante 10 minutos (Figura 9). Apds o posicionamento do
conjunto disco/cimento, os excessos de cimento foram removidos com espétula
Suprafill Numero 01 (SSWhite Duflex, Brasil) e a fotopolimerizacao foi realizada por
40 segundos em 4 pontos laterais do disco utilizando-se uma unidade foto-ativadora
(UltraLED- Ultradent®, South Jordan, Utah, EUA).

Figura 9 - Amostra posicionada no dispositivo especifico para cimentacdo, com excessos de cimento a
serem removidos.

Os conjuntos disco/cimento foram armazenados em estufa durante 24 horas

até o momento dos ensaios mecéanicos.
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4.3 Determinacédo da resisténcia a fratura inicial

Vinte amostras de cada grupo, Jateamento e Acido, foram submetidas ao
ensaio mecanico de compresséao — flexao biaxial, para a determinacéo da resisténcia
a fratura. Os discos foram posicionados, com a interface tratada para baixo, sobre
uma base com trés esferas de aco inoxidavel com diametro de 3.2 mm cada, a 120°
distantes uma da outra, formando um triangulo equilatero contido em uma
circunferéncia, e em seguida, uma haste de aco inox, com ponta plana cilindrica de
1.6 mm de didmetro, foi montada numa maquina de ensaios universal (EMIC DL-1000,
Brasil), e aplicou uma carga (célula de carga de 1000 Kgf) no centro da amostra uma
velocidade de 1 mm/min, até a fratura (Attia et al., 2006) (Figura 10), seguindo a norma
ISSO 6872/2008.

A resisténcia flexural biaxial foi calculada de acordo com a equagéao:

6 = (- 0,2387 F (X-Y)) / d?
X=(1+v)In(r2/r3)2+[(1=v)/2](r2/ r3)?
Y=(1+Vv)[1+In(r1/r3) 2]+ (1- v) (ri / r3)?

onde 6 é a resisténcia flexural em MPa, F é a carga obtida na fratura do
espécime (N), rl € o raio da esfera de suporte, r2 é o raio da area de carga, r3 o raio
da amostra, d € a espessura da amostra na origem da fratura e o v € o coeficiente de
Poisson (Jin et al., 2004) do material. Ao final do ensaio, foi contabilizado o nimero

de pedacos de cada disco apods a fratura.

Figura 10 - Amostra sendo submetida ao ensaio mecéanico de compressao (flexao biaxial).
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4.4 Determinag&o da resisténcia inerte

Foram ensaiados 25 discos em condicdo inerte, na taxa de tenséo de 102 MPal/s
para os calculos do CST e para andlise de confiabilidade com a analise de Weibull.
Para realizacdo do teste, uma haste de a¢o inox, com ponta plana cilindrica de 1.6
mm de diametro, foi montada numa maquina de ensaios universal (EMIC DL-1000,
Brasil), e foi aplicada a taxa de tensdo com uma célula de carga de 1000 Kgf, no centro
da amostra. A superficie submetida a tracao foi recoberta com uma camada de 6leo
mineral para minimizar os efeitos do crescimento de trinca subcritico (Gonzaga et al.,
2011). A resisténcia inerte € a resisténcia do material na auséncia de CST, portanto,
€ a maxima resisténcia que uma ceramica pode alcancar (Green, 1998). Ao final do

ensaio, foi contabilizado o nUmero de pedacos de cada disco apés a fratura.

4.5 Crescimento Subcritico de Trincas (CST)

Os grupos Jateamento e Acido foram submetidos ao teste de crescimento
subcritico de trinca. Os ensaios foram realizados em cinco taxas de tensdo: 1072,
101, 100 10! e 10? MPa/s. Foram ensaiados 10 espécimes em cada taxa das
extremidades (102 e 10%) e 5 espécimes nas taxas intermediarias. Para realizacdo do
teste, uma haste de a¢o inox, com ponta plana cilindrica de 1.6 mm de diametro, foi
montada numa maquina de ensaios universal (EMIC DL-1000, Brasil), e foi aplicada a
taxa de tensdo com uma célula de carga de 1000 Kgf, no centro da amostra (Lohbauer
et al., 2002).

Na menor taxa de carregamento, 102 MPa/s, devido aos longos tempo de
ensaio, foi aplicada uma pré-carga com valor aproximado de 50% da carga de fratura.
Na préatica, os valores de pré-carga variam entre 41 e 56% da carga obtida no
momento da fratura. A Norma ASTM 1368 indica que uma pré-carga de até 80% da
carga de fratura pouco afeta os resultados do ensaio de fadiga dinamica, pois o

crescimento significativo da trinca sé ocorre em cargas proximas a da fratura.
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Os parametros de fadiga dinamica e seus respectivos desvios-padréo foram
calculados de acordo com as equacdes propostas na norma ASTM 1368 (American
Society for Testing Materials, 2011). Com base nos resultados obtidos através do
ensaio de fadiga dinamica e da analise estatistica de Weibull, foram construidos o
diagrama tensao-probabilidade-tempo, SPT. Ao final do ensaio, foi contabilizado o
namero de pedacos de cada disco apos a fratura e o tempo que foi necessério para
cada disco fraturar.

O principal parametro de CST € o coeficiente de susceptibilidade ao
crescimento subcritico (n), que indica a susceptibilidade a falha de um material
ceramico. Quanto maior o valor de n, menor € a susceptibilidade ao crescimento de
trinca subcritico. Sendo todos os outros fatores iguais, é esperado que o material com
maior n tenha uma maior vida util no uso clinico (Myers et al.,, 1994). Dentre os
parametros de CST, o expoente n é 0 mais sensivel e 0 que apresenta um efeito mais

significativo nas predi¢cdes de tempo de vida (Choi et al., 2005).

4.6 Andlise por Microscopio Eletrénico de Varredura

ApOs 0s ensaios mecanicos, um espécime de cada grupo foi avaliado por MEV
quanto a morfologia da area fraturada. Esta andlise foi utilizada para ilustrar se a

origem da fratura foi na area de tracdo ou na area de compressao.
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5 RESULTADO

5.1 Resisténcia Inicial

Os valores obtidos pelo ensaio mecanico de compressdo, para a
determinacao da resisténcia a fratura, estdo apresentados na Tabela 2. Foi realizado
estatistica descritiva dos valores de resisténcia e namero de fragmentos, e em
seguida, foi realizado teste estatistico t-test (p=0,033) para comparacdo entre 0s
grupos, revelando que o grupo condicionado com &cido fluoridrico a 5% apresentou

maior resisténcia a fratura em relagéo ao grupo com Jateamento.

Tabela 2 - Valores obtidos pelo ensaio mecéanico de compresséo (n=20)

Jateamento Acido
Média (MPa)* 257,53 A 279,44 B
Desvio Padrao 21,22 31,42
. L o
Média do n° fragmentos 38A 37A

apoés a fratura*

*letras diferentes significam diferenca estatisticamente significativa.

5.2 Resisténcia Inerte e Anélise de Weibull

A tabela 3 mostra os valores médios obtidos durante o ensaio de resisténcia
inerte, de acordo com o tratamento de superficie de cada grupo. Foi realizado
estatistica descritiva dos valores de resisténcia e numero de fragmentos, e em
seguida, foi realizado teste estatistico t-test (p=0,001) para comparacdo entre o0s
grupos, em relacdo aos valores de resisténcia (p=0,001) e ao numero de fragmentos

apos a fratura (p=0,001).



Tabela 3 - Valores obtidos na resisténcia inerte

Jateamento Acido
Média (MPa)* 235,70 A 343,30 B
Desvio Padréo 28,63 47,93
m Weibull 10,46 8,48
oc (Mpa)/IC* 246,72 / 236,86-256,99 362,72/ 345,38-380,93
Média e Desvio Padrédo do n° 3.2+0,59 A 39+057B

fragmentos apés a fratura*

*Intervalos de confianca (95%)/letras diferentes significam diferenca estatisticamente significativa.

O grafico abaixo (Figura 11) representa a estatistica de Weibull com a
distribuicdo dos valores em uma reta, quanto mais inclinada a reta, menor o modulo e

menor a confiabilidade do material.

Weibull - 95% ClI

99
Estatistica

m gc Corr n
10,4636 246,722 0,953 25
8,4895 362,723 0,984 25

920
80
70
60
50
40

30

—&— Jateamento
—m— Acido

20

Percentual

10

Figura 11 - Gréfico de representacao da analise de Weibull.
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5.3 Parametro de Crescimento Subcritico de Trincas

Os dados do coeficiente de crescimento subcritico de trincas (n),
parametro do CST (D) (E a resisténcia maxima, quando a taxa de tensdo é 1 MPa/s),
resisténcia caracteristica (oc) e médulo de Weibull (m) estdo apresentados na Tabela
4, e da estatistica descritiva de acordo com as taxas de tensdo estdo apresentados
nas Tabela 5 e 6. Pode-se observar nestas mesmas tabelas, que as amostras
apresentaram menor resisténcia a flexdo nas taxas mais baixas de aplicacdo de
tensdo, assim como menor niumero médio de fragmentos apds a fratura, em relagédo

as taxas mais rapidas de aplicacédo de tenséao.

Tabela 4 — Dados das propriedades mecanicas

Jateamento Acido
n 18+ 1,7 15+1,5
D 205,38 + 0,02 222,88 + 0,02

Tabela 5 — Estatistica descritiva de acordo com as taxas de tenséo para o Jateamento

Jateamento
Taxa de tensao 100 MPa 10 MPa 1MPa 0,1MPa 0,01 MPa
N 10 5 5 5 10
Média 256,5 247.4 2134 175,9 161,1
Desvio Padrao 33,05 15,96 19,69 18,53 9,452

Coeficiente de
Variagcéao

Média do n°
fragmentos

Tempo médio para 2,5+0,4 26,7¢0,6 2,1+0,3 20,4+3,2 99,3+28.,8
fratura Segundos Segundos Minutos  Minutos Minutos

12,88% 6,45% 9,23%  10,54% 5,87%

3,9 3,4 3,0 2,2 2,0
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Tabela 6 - Estatistica descritiva de acordo com as taxas de tenséo para o Acido

Acido

Taxa de tensao 100 MPa 10 MPa 1MPa 0,1 MPa 0,01 MPa

N 10 5 5 5 10
Média 302,8 250,0 234.8 186,1 1775
Desvio Padrao 47,19 37,27 22,00 16,42 19,35
Coeficiente de 1558%  14.91% 9.37%  8,82%  10.90%
Variagao
Média do n°
fragmentos apés a 4,1 2,8 3,0 2,4 2,0
fratura

Tempo necessario 2,9+0,4 28,2+7,5 2,2+0,6

21,2+,2,9 99,8+34,6
para fratura Segundos Segundos Minutos

Minutos Minutos

As imagens abaixo representam o padréo de fratura em relagdo ao nimero
de fraturas dos discos (Quadro 1). O numero de fraturas foi de dois a cinco por disco.

Quadro 1 - Imagem dos padrdes de fratura dos discos

2 Pedacos 3 Pedacgos 4 Pedacos 5 Pedagos

L




As Figuras 12 e 13 séo as representacdes graficas da média de resisténcia
em cada taxa de tensdo para os tratamentos de superficie do estudo. O Jateamento
apresentou o maior valor de n, mostrando-se menos susceptivel & propagacéo de
trincas. Opostamente, o tratamento de superficie com acido mostrou o menor valor de

n, com uma estrutura mais susceptivel a propagacao de trincas.

450
400 -~
350 -
300 -
250 -
200 -
150 ~
100 ~

Tenséo de fratura (MPa)

y = 213,33x0.0552
0 R2=0,9619

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

Taxa de carregamento (MPa/s)

a
o
|

Figura 12 — Gréfico dos valores de resisténcia em cada taxa de tensdo para o tratamento de
superficie Jateamento.
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Tensao de fratura (MPa)
(6}
o

0 T T T
0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

Taxa de carregamento (MPa/s)

Figura 13 — Gréfico dos valores de resisténcia em cada taxa de tenséo para o tratamento de
superficie com Acido.
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5.4 Microscopia Eletronica de Varredura

Com a andlise do MEV (JSM-5600LV, Jeol, Tokyo, Japao), foram obtidas
imagens da regido de inicio da fratura, sendo que em ambas as imagens, o inicio da
fratura foi na regido de tracdo da amostra, independente do tratamento de superficie
(Figura 14 e 15).

A o
-
25.00 kV| 160x | 5.0 |22.6 mm|ETD ICT - UNESP

Figura 14 - Micrografia de uma amostra do grupo Acido, com a fratura iniciando na area de trago.
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1 mm
NESP

Figura 15 - Micrografia de uma amostra do grupo Jateamento, com fratura iniciando na area de tragéao.
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6 DISCUSSAO

As ceramicas odontoldgicas, na maioria dos casos, constituem o material de
eleicdo em trabalhos restauradores estéticos, devido as suas excelentes propriedades
(Anusavice, 2012; Carvalho et al., 2011; Della Bona, 2009), sendo que neste estudo,
a ceramica de escolha foi o dissilicato de litio, que apés a sinterizacdo e completa
cristalizacdo, a sua microestrutura apresenta cristais finos de dissilicato de litio
embebidos em uma matriz vitrea (Dehoff et al., 2006; Ritter, 2010), sendo que a fase
cristalina € geralmente mais resistente do que a fase vitrea (Attia, Kern, 2004;
Fabianelli et al., 2010). A forma de apresentacéo escolhida para o estudo foi em blocos
para usinagem em CAD-CAM (Ahmad, 2006; Fasbinder et al., 2010; Kang et al., 2013;
Kim et al.,, 2013), devido a menor variabilidade estrutural em comparacdo as
ceramicas aplicadas manualmente ou injetadas (Souza et al., 2012). Por isso, neste
trabalho avaliamos a confiabilidade e susceptibilidade ao crescimento subcritico de
trincas de ceramica de dissilicato de litio para processamento em CAD-CAM,
submetida a dois diferentes tratamentos de superficie.

A resisténcia inerte, obtida em 6leo mineral com a alta taxa de tensédo (Ramos
et al., 2016), para minimizar os efeitos do crescimento subcritico de trinca (Gonzaga
et al., 2011), pode ser considerada uma referéncia para os valores de resisténcia, ja
gue ela considera os defeitos preexistentes no material em um meio inerte a umidade,
ou seja, na auséncia de crescimento subcritico de trincas, sendo portanto, a maxima
resisténcia que uma ceramica pode alcancar (Green, 1998). Esses valores ndo podem
ser extrapolados para situacdes clinicas, pois em ambiente oral a umidade é um dos
fatores que causara a corrosao sob tensédo. Neste estudo, os valores de resisténcia
inerte foram mais elevados do que os valores obtidos na resisténcia a compressao
inicial em meio umido, para o grupo acido. Em comparacao a resisténcia inerte, 0s
valores obtidos em meio umido no grupo acido, podem ser considerados como uma
medida relativa da degradacao da resisténcia devido a corrosdo sob tenséo.

O numero de pedacos em que o disco fraturou também esta correlacionado
com a resisténcia do material, semelhante aos estudos de Gonzaga et al. (2011) e
Ramos et al. (2016), sendo que uma possivel explicacdo para este fato, € que quanto

mais pedacgos sdo gerados apoés a fratura significa que mais energia foi necessaria
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para a fratura. Essa informacao foi comprovada, no ensaio de Resisténcia Inerte, uma
vez que foi realizado um teste estatistico (t-test) de comparacao entre 2 grupos, onde
o grupo do Acido obteve uma maior quantidade de fragmentos por grupo,
correlacionado a maior resisténcia inerte, quando comparado ao Jateamento (Tabela
3). A relacdo entre fragmentos por disco e a energia necessaria para fratura, também
foi observada no crescimento subcritico de trincas, onde para a menor taxa de tenséo
(0,01 MPa/s) foram obtidos os menores valores de resisténcia e média de apenas 2
pedacos de disco apoés a fratura, ja para a maior taxa de tenséo (100 MPa/s) os valores
de resisténcia foram maiores e a média de nimeros de pedacos do disco foi 3,9 para
o jateamento e 4,1 para o acido.

O crescimento subcritico de trincas que ocorre principalmente em ambientes
com a presenca de umidade, esta relacionado com a magnitude e a duracao de
tensdes desenvolvidas no material (Green, 1998). No caso do ensaio de fadiga
dindmica, este fendmeno esta relacionado com a taxa de carregamento utilizada.
Pode-se perceber que os valores de resisténcia a fratura aumentam conforme a taxa
de tensdo aplicada também aumenta, para os dois tratamentos de superficie. Este
comportamento era esperado, uma vez que se deve ao tempo que o defeito critico
tem para crescer, nas menores taxas o defeito cresce muito antes de iniciar a trinca e
a resisténcia sera menor. Nas maiores taxas, o defeito iniciador da fratura ndo tem
tempo de aumentar e a resisténcia do material sera maior. Na menor taxa de tenséo
(0,01 MPal/s), os tempos para fratura observados neste trabalho variaram entre 60
minutos e 148 minutos (aproximadamente 1 h e 2 h 30 min) enquanto que 0s tempos
para fratura na maior taxa de tensao (100 MPa/s) variaram entre 1,6 e 3,2 segundos.

Os resultados do presente estudo mostraram que a susceptibilidade ao
crescimento subcritico de trincas do dissilicato de litio depende do tratamento de
superficie adotado. Para o tratamento com jateamento, este estudo mostrou valores
superiores (n=18) aos do tratamento com acido fluoridrico (n=15). Este achado pode
estar relacionado sobretudo a degradacdo da superficie da ceramica pelo &cido
fluoridrico, levando a maior suscetibilidade de propagacao de trinca sob tens&o. O
ideal seria que os parametros do crescimento subcritico de trincas e os valores
resisténcia apresentassem valores elevados, pois poderiamos afirmar que o
tratamento de superficie atribuiria uma alta resisténcia mecéanica e uma baixa

susceptibilidade ao crescimento subcritico de trinca.
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Para o dissilicato de litio, foi encontrado um estudo de Ramos et al. (2016)
que calcularam o n para o sistema CAD, onde foi obtido o valor de n de 8,4, sendo
considerado um valor baixo. Albakry et al. (2004) ja haviam indicado que, apesar das
boas propriedades mecéanicas do material, ele apresenta alta susceptibilidade ao CST.
Entretanto diversos outros estudos calcularam o valor de n para 0 mesmo material,
porém obtido de forma injetavel, o antigo Empress 2, que possuem a mesma
composicdo, mas com técnicas de processamento diferentes. Estudos obtiveram
valores semelhantes e discrepantes de n em comparacao ao presente estudo, com o
Empress 2, Gonzaga et al. (2011) encontraram n = 17,2, Lohbauer et al. (2008)
encontraram n = 19,3 e Mitov et al. (2008) encontraram n = 28,07. O valor n
relativamente baixo para este material, pode estar relacionado com a sua
microestrutura, como por exemplo, o alinhamento dos cristais de dissilicato de litio
encontrado no estudo de Gonzaga et al. (2011), onde as trincas encontram um
caminho preferencial para se propagarem.

Ambos os tratamentos de superficie, segundo Borges et al. (2003) podem
promover irregularidades na superficie do dissilicato, porém o acido fluoridrico € um
material que apresenta uma composicdo extremamente caustica (Brentel et al., 2007)
e deve ser manuseada com muito cuidado. Neste estudo, o condicionamento com
acido apresentou uma maior resisténcia caracteristica em relacdo ao Jateamento,
porém, tornou o dissilicato de litio mais susceptivel ao crescimento subcritico de
trincas e com menor confiabilidade estrutural. Deste modo, segundo McCabe e Carrick
(1986), existem situagcbes em que é preferivel optar-se por um material com

resisténcia caracteristica menor, mas com moédulo de Weibull maior.
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7 CONCLUSAO

Pode-se concluir que:

O tratamento de superficie com acido fluoridrico 5% forneceu os maiores
valores de resisténcia mecanica inicial e resisténcia inerte do que o tratamento com o
Jateamento, porém, o acido fluoridrico 5% tornou o dissilicato de litio mais susceptivel
ao crescimento subcritico de trinca e com menor confiabilidade estrutural do que com

0 jateamento de 6xido de aluminio revestido por silica.
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