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Figura 24 - Cimentacdo de uma PPF nos pilares de G10. A) cimentagcéo do pré-
molar; B) remocao dos excessos de cimento; C) aplicacdo do cimento no pilar

distal; D) cimentagao CONCIUIdA...........coceeiiiiiiieeee e

Figura 25 - Matriz de aluminio para padronizacao dos corpos de prova. A) matriz
desmontada; B) parafuso que possibilitava a abertura da matriz para remocéo do
bloco de poliuretano; C) aplicacdo de vaselina sélida com pincel antes da
inclusdo em poliuretano; D) ponte fixa cimentada sobre pilares de G10, sendo

posicionada para inClusao em poliuretano..............uuueveeiiiiiiniiieee e

Figura 26 - Ensaio monotdnico em maquina de testes universal (EMIC). A) pistao
aplicador de forca em carbide-tungsténio; B) posicionamento do pistdo na
vertente interna da cuspide vestibular do primeiro molar inferior (pbntico); C)
dispositivo com inclinacdo de 30° submerso em tanque com agua destilada; D)

AMOSITA FTAUIAUA. .. e et et e e e e e

Figura 27 — Posicionamento de uma amostra na maquina para teste staircase.
A) verificacdo da posicéo do pistdo no sentido vestibulo-lingual; B) verificacdo da
posicdo do pistdo no sentido mésio-distal; C) amostra a ser testada submersa
em tanque com agua destilada; D) maquina de ensaio com dispositivo angulado
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Figura 28 — Perfis staircase dos trés grupos experimentais. As formas

geométricas sem preenchimento indicam as amostras que fraturaram..................
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Figura 29 - Padrdes de fratura nos grupos experimentais. Apenas os grupos CTL
e GZG apresentaram origem na face oclusal (amostras A e B respectivamente),
sendo esse o0 padrdo predominante no grupo GZG; C, D e E) amostras dos
grupos controle (C), silica sol-gel (D) e GZG (E), mostrando que em todos o0s
grupos algumas fraturas tiveram origem no conector mesial. As fraturas
iniciavam na face vestibular do conector mesial e corriam para oclusal e lingual.
Em alguns casos ocorria evento secundario no conector distal (D e E). Esse foi 0
padrdo predominante no grupo SSG; F, G e H) amostras dos grupos controle
(F), silica sol-gel (G) e GZG (H), com origem da fratura no conector distal. As
fraturas iniciavam na face vestibular do conector distal e corriam para oclusal e
lingual do pdntico e cervical do pilar 47. Em alguns casos ocorria evento

secundario no conector mesial (F G € H).......oooooeiiiiiiiiiiece e

Figura 30 - Sequéncia de andlise da amostra 6 pertencente ao grupo GZG: A)
remontagem dos fragmentos recuperados apés a fratura; B) vista vestibular da
area de conector distal; C) mesma area sem o fragmento interposto entre as
porcdes vestibular e lingual do pontico; D) pesquisa de marcas de fratura no
fragmento, pintado com caneta a base d’agua; E) vista lingual do pilar 45; F)
mesma area apos a remocao do fragmento maior. E possivel observar os danos
na regido subjacente ao ponto de aplicacdo da carga; G) porcao vestibular do
fragmento mostra cone cracks, compression curl e twist hackles; H) vista oclusal
do poéntico onde é possivel identificar as marcas dos pontos de contato entre o
pistdo e a superficie, e a separacao do péntico em porcdes vestibular e lingual; 1)
porcdo lingual do pontico; J) porcdo vestibular do péntico apds pintura com

caneta @ Dase A'AQUA..........oiieiiiiii i

Figura 31 - Mapeamento da origem da fratura na amostra 7 do grupo controle. A)
a remontagem dos fragmentos da amostra indica que a fratura correu de distal
para mesial e o circulo amarelo delimita a regido supeita de conter a origem da
fratura; B) vista vestibular do poéntico na regido de conector distal, com seta
apontando a area investigada; C) vista interna do conector distal apos a
metalizacdo, sendo que a regido delimitada por linhas pontilhadas contém a

origem da fratura; D) Fotomicrografia com aumento de 40x da area mostrada em
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C; E) aumento de 100x da area delimitada por linhas pontilhadas em D, com
setas indicando a direcao de propagacéao da fratura, partindo do defeito iniciador;
F) semicirculo tranlicido restringe a area suspeita sob investigacao

(magnificacdo de 400x); G) a estrela indica a origem da fratura (magnificacéo:

Figura 32 - Mapeamento da fratura na amostra 2 do grupo SSG. A) a
remontagem dos fragmentos da amostra indica que a fratura correu de mesial
para distal e o circulo azul delimita a regido supeita de conter a origem da
fratura; B) vista vestibular do pré-molar na regido de conector mesial; C e D)
vista vestibular e interna do conector mesial apdés a metalizacdo, com seta
apontando a area investigada; E) Fotomicrografia com aumento de 40x da area
mostrada em D; F) Aumento da &rea delimitada por linhas pontilhadas em E,
com setas indicando a direcdo de propagacao da fratura, partindo do defeito
iniciador (magnificacdo: 100x); G) semicirculo tranlicido restringe a éarea
suspeita sob investigacdo (magnificacdo de 400x); H) a estrela indica a origem

da fratura (magnificagao: B00X)........ceeeiiiiiiiiiiiiiiiiiee et e e ee s

Figura 33 - Mapeamento da fratura na amostra 15 do grupo GZG. A) a
remontagem dos fragmentos indica que a fratura iniciou na oclusal, correu para
distal e depois para mesial (setas); B) o circulo delimita a regido supeita de
conter a origem da fratura; C) vista interna do fragmento vestibular do péntico
apos a metalizacdo, com seta apontando a curva de compressado e asteriscos
indicando arrest line; D) aumento da area delimitada por linhas pontilhadas em
C; E) fotomicrografia com aumento de 40x da area mostrada em D; com seta
indicando a regido investigada; F) aumento da éarea delimitada por linhas
pontilhadas em E, com setas indicando a direcdo de propagacdo da fratura,
partindo do defeito iniciador (magnificacdo: 100x); G) semicirculo translicido
restringe a area suspeita sob investigacdo (magnificacdo de 400x); H) a estrela

indica a origem da fratura (magnificagao: 800X)..........uvveeriiiiiiiiiiiieeiniiiieiiiiee

Figura 34 — Caracteristicas topograficas nas amostras dos diferentes grupos. A)

amostra do grupo controle mostrando camada irregular de glaze que foi perdido
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na area onde o pistdo aplicador de carga contactava a superficie oclusal. No
corpo € possivel identificar alguns elementos fractograficos: arrest lines, cone
cracks and twist hackles; B) amostra do grupo GZG mostra superficie lisa da
camada de vidro e o dano na area onde o pistdo contacta a face oclusal; C)
superficie interna e externa da amostra SSG. Imagens da linha 1 com aumento
de 40x; D) amostra do grupo controle mostrando a regido proxima a interface
adesiva onde ndo ha camada de glaze; E) dano provocado pelo contato com o
pistdo, mostrando perda gradual da camada de vidro na amostra do grupo GZG,
expondo a zirconia em diferentes niveis de profundidade; F) superficie externa
da amostra SSG mostrando ranhuras, provocadas pelo processo de fresagem,

parcialmente preenchidas pPor SiliCa.........cccceiiiiiiiie i e
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Rocha RFV. Efeito de duas técnicas de gradacao da zircbnia no limite de fadiga de
proteses parciais fixas monoliticas de trés elementos [tese]. Sdo José dos Campos
(SP): Instituto de Ciéncia e Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar os efeitos de duas técnicas de gradacédo da
zircbnia no limite de fadiga de préteses parciais fixas (PPFs) de 03 elementos.
Blocos pré-sinterizados de 3Y-TZP (zircOnia policristalina parcialmente estabilizada
por 3% mol de itria) foram fresados para obter 69 PPFs, que foram divididas em 3
grupos (n = 23). O grupo controle (CTL) foi sinterizado e glazeado odedecendo os
parametros usuais. Nos dois grupos experimentais as PPFs receberam silica/vidro
antes da sinterizacdo. O grupo silica sol-gel (SSG) foi graduado pela rota de
processamento sol-gel, enquanto o grupo vidro-zircénia-vidro (GZG) foi graduado
pela técnica de suspensao (slurry). Os grupos graduados nédo receberam a camada
de glaze apés a sinterizacdo. Todas as PPFs foram cimentadas nos pilares de
compaosito com cimento resinoso de dupla polimerizacao, incluidas em poliuretano e
armazenadas em agua por cinco dias. A carga inicial do teste de fadiga foi calculada
com base nos resultados do ensaio monotbnico de trés amostras de cada grupo.
Para determinar o limite de fadiga 20 amostras de cada grupo foram submetidas ao
método da escada ou staircase (100.000 ciclos/5 Hz). Os limites de fadiga (em
Newton) foram: CTL = 1607,27; SSG = 1824,31; GZG = 2006,57 e o teste de Dixon
e Mood indicou diferenca estatistica entre os grupos (intervalo de confianca de
95%). As infiltracdes de silica e vidro no corpo da zirconia, por dois diferentes
métodos de gradacdo, aumentaram o limite de fadiga de PPFs em zircbnia
monolitica.

Palavras-chave: Acido silicico. Diéxido de silicio. Estresse mecanico. Protese
dentéria. Vidro. Zirconio



Rocha RFV. Effect of two grading zirconia techniques on the fatigue limit of full-
contour 3-unit fixed dental prothesis [doctorate thesis]. Sdo José dos Campos (SP):
Institute of Science and Technology, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effects of two grading zirconia techniques
on the fatigue limit of 3-unit fixed dental prostheses (FDPs). Presintered blocks of 3Y-
TZP (3 mol% yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystal) were milled to obtain
sixty-nine 3-unit FDPs, which were divided into three groups (n = 23). The control
group (CTL) was sintered and glazed following the usual parameters. In the two
experimental groups presintered FDPs received silica/glass before sintering. Silica
sol-gel group (SSG) was graded by the sol-gel processing route, while the glass-
zirconia-glass group (GZG) was graded by a slurry technique. Graded groups did not
receive a glaze layer after sintering. All FDPs were then luted with a dual-curing resin
cement on composite abutments, embedded in polyurethane and stored in water for
five days. The initial load of the fatigue test was calculated based on the results of
the monotonic testing applied on three specimens of each group. To determine the
fatigue limit, 20 samples of each group were subjected to staircase testing (100,000
cycles/5 Hz). The fatigue limits (in Newtons) were CT = 1607.27, SSG = 1824.31,
and GZG = 2006.57, and the Dixon and Mood test indicated statistically significant
differences among groups (95% confidence interval). The infiltration of silica and
glass on zirconia bulk, by two different grading methods, increased the fatigue limits
of monolithic zirconia FDPs.

Keywords: Glass. Dental prosthesis. Silicic acid. Silicon Dioxide. Stress, mechanical.
Zirconium.



1 INTRODUCAO

O uso de zirconia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por itria
(Y-TZP) como infraestrutura de préteses dentérias fixas, unitarias ou multiplas, esta
bem documentado na literatura cientifica, com taxas de sucesso semelhantes as das
proteses metaloceramicas (gold standard) (Raigrodski et al., 2012; Burke et al.,
2013; Larsson, Wennerberg, 2014; Pjetursson et al., 2015, Rinke et al., 2015; Pang
et al., 2015). Os relatos de fratura de infraestruturas sdo raros e as proteses
baseadas em Y-TZP apresentam bom desempenho clinico (Pihlaja et al., 2014;
Tartaglia et al., 2015; Mordguez et al., 2015), com baixo indice de falhas
principalmente relacionadas ao lascamento da porcelana de cobertura (Koenig et al.,
2013; Heintze, Rousson, 2010; Schley et al., 2010; Shi et al.,, 2015), caries
secundéarias e complicacdes endodbnticas (Anusavice, 2012; Burke et al., 2013;
Pjetursson et al., 2015; Sailer et al., 2015).

O uso da tecnologia CAD/CAM (computer-aided design/computer-aided-
manufacturing) tornou possivel a producao de restaura¢des anatbmicas em zirconia
monolitica, que ndo necessitam da cobertura ceramica (Hmaidouch, Weigl, 2013;
Zhang Y et al., 2013; Gracis et al., 2015). Além disso, as restauracées em zirconia
monolitica com 1 mm de espessura apresentam resisténcia a fratura semelhante ou
superior as coroas metaloceramicas, e coroas de dissilicato de litio,
respectivamente, e ainda preservam a estrutura dental (Sun et al., 2014; Johansson
et al., 2014; Zhang Y et al, 2016). Em estudo retrospectivo, o indice de
sobrevivéncia de restauracdes em zircbnia monolitica foi de 100% nos primeiros oito
meses de acompanhamento (Belli et al, 2016), e a probabilidade de falha foi proxima
a zero, mesmo apo6s 10 anos, em estudo de simulacdo (Fischer et al., 2003).

Entretanto, os desafios em conseguir adesédo entre ziconia e substrato
(Edelhof, Ozcan, 2007), envelhecimento (degradacdo hidrotérmica) (Kim HT et al.,
2009, Kim JW et al.,, 2010a; Lughi, Sergo, 2010; Swain, 2014; Nakamura et al.,
2015), e o desgaste do dente antagonista (Stober et al., 2014) tem limitado a
indicacdo de restauragdes em zircGnia monolitica.

Revisdes sistematicas apontam a perda de retencdo de préteses com

infraestrutura de Y-TZP (Raigrodski et al., 2012), que ocorrem mais frequentemente
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em proteses cimentadas com cimentos de fosfato de zinco e iondmero de vidro do
que aquelas cimentadas com cimento resinoso (Le et al., 2015). Algumas técnicas
foram propostas para melhorar a adesao a zircénia, como silicatizacao triboquimica
(Blatz et al., 2007; Passos et al., 2010; Melo et al., 2015), glazeamento (Valentino et
al.,, 2012; Bottino et al., 2014; Vanderlei et al., 2014), uso de agentes de unido
contendo MDP (10-methacryloxydecyl dihydrogen phosphate) (Ozcan, Bernasconi,
2015), deposicdo de nanoparticulas de silica (Ogliari, 2012, Oliveira-Ogliari et al.,
2015), e deposicdo de nanofilme de silica por pulverizacdo catédica por magnétron
(Queiroz et al., 2011; Druck et al., 2015). Dentre elas, a que se mostra mais efetiva é
a silicatizacao triboquimica seguida do uso de agentes com MDP, com a ressalva de
que o jateamento promove defeitos na superficie da zirconia (Ozcan, Bernasconi,
2015).

Quanto ao envelhecimento, a vantagem das restauragbes de zircOnia
revestidas por porcelana é que a camada de cobertura protege a zircbnia da
exposicao direta ao ambiente umido, as alteracbes de temperatura e de pH e ao
impacto de forcas mastigatorias (Alghazzavi et al., 2012). Por outro lado,
restauracdes em zirconia monolitica recebem apenas o glaze em sua superficie. De
fato, al-Wahdani e Martin (1998) mostraram que a aplicacdo do glaze impede a
degradacédo hidrotérmica, mas temos que considerar que essa camada fina pode ser
removida, por desgaste, durante a funcdo (Lawson et al, 2014) e,
consequentemente, zirconia estaria propensa ao envelhecimento novamente.

Pesquisas recentes mostram que a zircbnia glazeada pode promover um
aumento do desgaste do dente antagonista em comparacdo com a zircOnia apenas
polida (Sabrah et al., 2013; Lawsson et al., 2014). Entretanto, Hmaidouch e Weig|
(2013) ponderaram que os estudos sobre esse tema estdo sujeitos a vieses de
avaliacdo e de confundimento, e que até aquele momento era impossivel associar o
desgaste dentario com qualquer agente causal especifico. Além disso, faltam dados
gue apontem os efeitos do glaze sobre as propriedades mecéanicas finais da zirconia.

Uma técnica promissora, recentemente proposta para aplicacbes
odontologicas € a gradacdo da zirconia (Zhang Y, Kim, 2009; Du et al.,, 2013;
Tsukada et al., 2014). O método de infiltragcdo de vidro, proposto por Zhang Y e Kim
(2009), na superficie da Y-TZP objetiva a melhor distribuicdo de tensdes, resultando

em aumento da resisténcia a flexdo (Zhang Y, Ma, 2009). O modulo elastico da
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zircbnia graduada varia de 125 a 250 GPa no corpo da zircdnia o que é a principal
razao para uma melhor distribuicdo das tensdes (Zhang Y, Kim, 2011; Zhang Y et
al.,, 2012b). A camada externa de vidro também protege contra a degradacéo
hidrotérmica, evita o desgate excessivo do dente antagonista e permite a variacao
de cor, melhorando a estética das restaura¢cdes em zircbnia monolitica (Ren et al.,
2011). Ao mesmo tempo, a camada de vidro na superficie de cimentacdo possibilita
o condicionamento e a silanizacdo da mesma, melhorando a adesdo aos cimentos
resinosos (Chai et al., 2015).

A principal caracteristica de um material com gradiente funcional
(Functionally Graded Material - FGM) é a variacdo gradual da composicao ou das
fases, e consequentemente, das propriedades do material (Miyamoto et al., 1999;
Jha et al., 2013; Bohidar et al., 2014). A zirconia para uso em odontologia pode ser
graduada pelo método descrito acima. Outra rota de processamento € a infiltracéo
de silica pelo método sol-gel, que permite a modificagcdo da superficie da zircbnia
pela difusdo reativa dos atomos de silica na rede de zirconia durante o processo de
sinterizacdo. Esse método ndo requer tratamento térmico adicional e forma um
silicato de zircbnio, que altera as propriedades mecéanicas do material (Campos et
al., 2016).

Quando sujeitos a fadiga e a umidade, os materiais a base de zircbnia
sofrem corrosao e tem sua resisténcia comprometida (Studart et al., 2007; Kohorst et
al., 2008; Alghazzawi et al., 2012; Swain, 2014). Entretanto, o comportamento desta
nova geracado de Y-TZP funcionalmente graduada sob fadiga, em préteses fixas

multiplas, ainda é desconhecido.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Nesta revisdo de literatura foram abordados os temas: classificacdo dos
materiais ceramicos aplicados em odontologia, materiais com gradiente funcional,

restauracfes em zirconia monolitica, fadiga da zirconia e testes de fadiga.

2.1 Classificacdo dos materiais ceramicos

Materiais cerdmicos constituem uma extensa classe de materiais, incluindo
vidros e vitroceramicas (Pereira MM et al., 2006). Tal extensdo possibilita a
existéncia de uma série de classificacbes. De acordo com Gracis et al. (2015), as
diferentes classificacdes podem ser baseadas em indicagBes clinicas, composicao,
habilidade em ser condicionada, métodos de processamento, temperatura de fusao,
translucidez e desgaste do dente antagonista. Entretanto, os autores observaram
que tais classificacdes tendem a ser vagas e imprecisas, além de dificultarem a
inclusdo de novos materiais restauradores.

Segundo Anusavice (2005), ceramica € um composto inorganico com
propriedades tipicamente ndo metélicas composta por elementos metalicos (ou semi
metalicos) e ndo metalicos. Na ceramica os a&tomos ocupam posicdes definidas e
ordenadas, ligando-se em arranjos geométricos que se repetem, formando
estruturas cristalinas. Giordano e McLaren (2010) salientaram que o termo
“‘ceramica” refere-se tecnicamente a um material cristalino, enquanto o termo
“porcelana” designa uma mistura de vidro e componentes cristalinos. Portanto, um
material de conteddo néo cristalino seria simplesmente um vidro, mas os dentistas
costumam referir-se aos trés tipos de material supracitados como ceramicas dentais
(Giordano, McLaren, 2010). A classificacdo de materiais ceramicos proposta pelos
referidos autores foi baseada na microestrutura (quantidade e composi¢cao das
fases) e no processamento dos materiais (pé/liquido, prensagem, usinagem).

E importante ter em mente que o vidro é um soélido amorfo, formado por um
arranjo de atomos que nao apresenta um ordenamento periédico a médias e longas

distancias, e que exibe uma regido de transicao vitrea. Ele possui ligagbes cujas



propriedades ndo permitem que 0s atomos se alinhem em estruturas cristalinas
quando o liquido é resfriado. A mobilidade limitada de seus atomos, na forma liquida
do material, impede a formacdo de um solido cristalino. Mesmo materiais que Ssao
normalmente cristalinos como os metais, podem ser transformados em vidro pelo
rapido resfriamento do material fundente a uma temperatura muito abaixo daquela
de seu ponto de solidificacdo. Vidros também podem ser obtidos por processos que
nao envolvem o resfriamento a partir do liquido, como por exemplo, 0 processo sol-
gel (Pereira MM et al., 2006). Portanto, qualquer material inorganico, organico ou
metal, formado por qualquer técnica, que exibe um fendmeno de transicao vitrea, é
um vidro (Shelby, 1997).

O vidro de silica é o mais comum dos vidros formados por um 6xido simples.
Nele cada atomo de silicio é rodeado por quatro atomos de oxigénio, formando
tetraedros de silica (Figura 1A). Embora cada tetraedro possua isoladamente uma
estrutura organizada e bem definida, no vidro de silica estdo arranjados de forma
desordenada no espaco. Diferentes arranjos destes tetraedros no espaco déao
origem as diversas estruturas cristalinas da silica. Portanto, o diéxido de silicio ou
silica (SiO,), pode apresentar-se em seu estado cristalino (por exemplo: quartzo o
ou B3, tridimita) ou no estado vitreo (silica vitrea ou vidro de quartzo), como mostra a
figura 1B e C. O quartzo, juntamente com o feldspato e o caulin sGo componentes
basicos das porcelanas empregadas na odontologia. Em contraponto ao vidro de
silica, a maioria dos vidros € formada por mais de um Oxido, formando silicatos,

boratos, fosfatos e haletos (Pereira MM et al., 2006).

Figura 1 — A) Representagdo tridimensional de tetraedros de silica: quatro atomos de oxigénio
(representados em vermelho) ao redor de um atomo de silicio; B) di6xido de silicio com tetraedros de
silica arranjados de forma desordenada (estado vitreo); C) diéxido de silicio no estado cristalino
(quartzo). (Adaptado de Pereira MM et al., 2006).
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O mais recente sistema de classificacdo dos materiais totalmente ceramicos
e tipo-ceramicos utilizados em odontologia foi proposto por Gracis et al. (2015) e
esta representado pelo diagrama da figura 2. O critério utilizado pelos autores para
diferenciar os materiais foi baseado na composicdo quimica da fase ou fases
presentes. O sistema classifica os materiais em trés familias, de acordo com a
presenca ou auséncia da fase vitrea, e ainda pela existéncia de uma matriz organica
altamente reforcada por particulas ceramicas (>50% em peso). Na definicdo das
familias, os autores consideraram ceradmicas de matriz vitrea 0os materiais ceramicos,
inorganicos e ndo metélicos, que contém uma fase vitrea. A familia das ceramicas
policristalinas, também € composta por materiais ndo metalicos e inorganicos,
porém, ndo apresentam nenhuma fase vitrea. Os materiais de matriz polimérica,
contendo predominantemente compostos inorganicos refratarios, foram agrupados
na familia das ceramicas de matriz resinosa. Por conterem matriz orgéanica,
teoricamente deveriam ser excluidos, mas a justificativa dada pelos autores para a
inclusdo dessa familia, foi a recente codificacdo destes materiais pela American
Dental Association (ADA). O novo cédigo da ADA, a saber, Code on Dental
Procedures and Nomeclature (CDT), definiu como “porcelana/ceramica” os materiais
prensados, fresados, queimados em forno ou polidos, com predominio de
compostos inorganicos, incluindo porcelanas, vidros, ceramicas e vitroceramicas
Além disso, tais materiais devem possuir propriedades semelhantes as das
ceramicas.

No sistema de Gracis et al. (2015), a familia das ceramicas policristalinas foi
subdividida em trés subgrupos: alumina, zircOnia estabilizada e zirconia tenacificada
por alumina/alumina tenacificada por zirconia.

A zirconia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por 3% mol de
itria (3Y-TZP) pertence ao subgrupo das zirconias estabilizadas.

E importante destacar a diferenca entre as ceramicas infiltradas das
tenacificadas. As infiltradas estdo no grupo das ceramicas de matriz vitrea enquanto
as tenacificadas pertencem ao grupo das ceramicas policristalinas. As tenacificadas
estdo descritas nos subgrupo alumina tenacificada por zirconia (do inglés zirconia-
toughned alumina — ZTA) e zirconia tenacificada por alumina (do inglés alumina-

toughned zirconia — ATZ).
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Feldspatica: IPS Empress Esthetic, IPS Empress CAD, IPS Classic, VMKB8
A base de leucita: IPS d.Sign, VM7,VM9,VM13,Noritake EX

Dissilicato de litio e derivativos:Suprinity,Celtra Duo, e.max

A base de fluorapatita: IPS e.max Ceram, ZirPress

Alumina: In-Ceram Alumina

Matriz Vitrea

Ceramicas de

Alumina e magnésio: In-Ceram Spinell

Alumina e zirconia: In-Ceram Zircdnia l

l Alumina: Procera AllCeram, In-Ceram AL

Zirconia estabilizada: NobelProcera Zircénia, Lava/Lava
Plus, In-Ceram YZ, Zirkon, Katana Zircénia ML, Prettau
Zirconia, IPS e.max ZirCAD, Cercon ht, Zenostar

Ceramicas
Policristalinas

Resinas nanoceramicas: Lava Ultimate

Vitroceramica em uma resina de matriz interpenetrante:

Enamic

Figura 2 - Diagrama representativo do sistema de classificagdo dos materiais cerdmicos e do tipo-
ceramicos proposto por Gracis et al. (2015), com alguns exemplos de marcas disponiveis
comercialmente.

No sistema ceramico alumina-zircbnia (Al,03-Zr0;), a alumina tenacificada
por zircbnia tem como fase continua a alumina (70-95%) e a segunda fase é de
particulas de zircbnia (5-30%). A transformacdo de fases da monoclinica para a
tetragonal (transformation toughening) e a estabilizagdo da fase tetragonal na
zirconia por adicdo de um dopante adequado resulta no fortalecimento e
tenacificacdo do sistema ceramico (Myiamoto et al., 1999). As aluminas
tenacificadas por zircbnia devem ter um um percentual maior que 50% em peso de
alumina, enquanto as zirconias tenacificadas por alumina devem ter mais de 50%
em peso de zirconia.

Gracis et al. (2015) salientaram que as ceramicas graduadas ainda nédo se
encontram disponiveis comercialmente. Apesar de comentarem sobre algumas
zircbnias graduadas, os autores nao as incluiram na classificacdo dos sistemas

ceramicos. Além da técnica experimental de infiltracdo de silica pelo método sol-gel
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(Campos et al., 2016), descreveremos em seguida as zircOnias graduadas com vidro
(Zhang Y, Kim, 2009), com metal (Smirnov et al., 2013), com porcelana (Tsukada et
al.,, 2014), em multicamadas (Niu et al.,, 2009) e com silica (Ogliari, 2012;
Samodurova et al., 2015; Oliveira-Ogliari et al., 2015).

2.2 Materiais com gradiente funcional

O conceito de Materiais com Gradiente Funcional (do inglés Functionally
Graded Materials - FGM), foi proposto inicialmente em 1984 no Japdo, apds um
acidente com um 6nibus espacial, provocado por falha no material de revestimento
térmico. Durante o primeiro programa japonés de FGM (1987-1991) foram
desenvolvidos processos de gradacdo para obter o relaxamento do estresse térmico
em sistemas de protecdo térmica para Onibus espaciais (Space Shuttle). Os
primeiros processos de gradacdo foram: metalurgia do pd, deposicdo quimica e
fisica de vapor, pulverizacédo por plasma, sintese por combustado auto-sustentada a
alta temperatura (SHS), e galvanoplastia (Myiamoto et al., 1999). A partir de 1991
surgiram novas rotas de processamento e, desde entédo, a possibilidade de combinar
propriedades e funcionalidades ndo encontradas em materiais com estruturas
convencionais tem atraido pesquisadores de areas diversas como engenharia
aeroespacial, industria automobilistica e engenharia tecidual. Um material com
gradiente funcional pode ser definido como aquele que apresenta variacao, discreta
ou continua de composicao, estrutura e propriedades ao longo de sua estrutura, com
o0 objetivo de apresentar propriedades superiores aos materiais de composicdes
homogéneas. Os gradientes podem ser compostos de um mesmo material em
escala microscopica ou serem formados por metais, polimeros, ceramicas e
compostos. As fases diferentes que surgem a partir da gradacdo dos constituintes
apresentam diferentes fun¢des (Jha et al., 2013; Bohidar et al., 2014). Os FGMs sé&o
materiais avancados que pertencem a familia de compdsitos de engenharia. A
estrutura de desenvolvimento dos materiais modernos estd representada no

diagrama da figura 3.
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Figura 3 — Representacdo da moderna hierarquia dos materiais. (Adaptado de Jha et al.,2013).

Os materiais com gradiente funcional também sdo encontrados na natureza.
Alguns exemplos naturais de FGM sé&o pele, ossos e dentes (Jha et al., 2013), que
apresentam estruturas ndo homogéneas, nas quais a geometria muda de acordo
com as condi¢des de contorno e de carga defindas pelo ambiente, adequando-as a
funcdo (Henriques, 2013). Os mecanismos de fratura dos dentes ainda n&o estéo
completamente elucidados. E especialmente intrigante a constatacio de que trincas
surgem de modo relativamente facil no esmalte dentario e se estabilizam de tal
forma, que é necessario um aumento consideravel na carga aplicada para que a
fratura se complete (Lawn et al., 2013). Sabe-se porém, que um dos fatores
responsaveis pela resisténcia a fratura dos dentes é a gradacdo funcional que
acontece naturalmente nestes. A gradacao possibilita a prote¢cdo contra o dano pela
transferéncia de tensdes para as camadas internas em dentina. Outros fatores séo:
a intersecédo das trincas do esmalte impedindo sua propagacao, 0 auto-reparo com
“cicatrizagcdo” de novas trincas pela intrusdo de matéria organica no esmalte, o
suporte de grande parte das cargas compressivas pelas paredes do esmalte e a
configuragéo oclusal (Lucas et al., 2008; Chai et al., 2009).

Materiais bioinspirados e biomiméticos s&o desenvolvidos para areas
diversas com a engenharia civil e a medicina. Inspirados na natureza, 0s

pesquisadores de biomateriais e materiais dentarios buscam entdo, desenvolver
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materiais restauradores que mimetizem a gradagao que acontece naturalmente nos
dentes (Zhang Y, Kim 2009; Coldea et al., 2013; Du et al., 2013; Petrini et al., 2013,
Tsukada et al., 2014). Para um melhor entendimento, abordaremos alguns conceitos
e técnicas de processamento.

Os processos de manufatura dos FGMs sao divididos em gradacao
(construgdo de uma estrutura ndo homogénea espacialmente) e consolidagao
(transformacao dessa estrutura em um material).

Os processos de gradacao podem ser classificados de maneiras distintas. A
classificagcdo de Mortensen e Suresh (1995) divide os processos em construtivos e
de transporte de massa. Nos construtivos, 0 FGM é construido camada por camada,
comecando com uma distribuicdo adequada dos constituintes do FGM, muitas vezes
em um precursor do componente. Sdo chamados construtivos porque os gradientes
séo literalmente construidos no espaco. Os processos de transporte de massa séo
diferentes dos contrutivos, porque dependem de fen6menos naturais de transporte
tais como fluxo de fluidos, difusdo atdbmica ou conducdo de calor, para criar
gradientes dentro de um componente. Os processos de fabricacdo de FGM podem
ainda ser classificados em constitutivos, homogeinizadores e segregadores.
Segundo Bohidar et al. (2014), os materiais com gradiente funcional podem ser
obtidos por método centrifugo e método de fabricacdo de forma sdélida livre.

A classificacdo sugerida por Myiamoto et al. (1999) divide os processos em
quatro categorias: massa (bulk), camada (layer), pré-forma (preform) e massa
fundida (melt). A principal diferenca entre as categorias se da no objeto dentro do
qual o gradiente ¢é introduzido. Os processos para alcancar o objetivo podem incluir
um ou mais mecanismos construtivos ou de transporte de massa, ou uma
combinacéo destes, bem como agregacdo de estados solidos, liquidos ou gasosos.
As categorias encontram-se descritas a seguir e foram resumidas no diagrama da

figura 4.

a) Massa (bulk) - processamento de particulas e solidos secos a granel.
Utiliza os métodos que criam inicialmente um material a granel com
porosidade, composicdo, ou configuracdo de fase graduadas. Isto é
conseguido em grande parte através da formacéo de pilhas de po, fibras,

ou mesmo tecidos, por meio de gravidade normal, for¢as centrifugas ou
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fluxo de pressédo induzida. As pilhas sdo, em seguida, consolidadas pela
eliminacdo de poros, que resulta no seu encolhimento, ou por infiltragao
sem contragdo concomitante;

b) Camada (layer) — processamento em camadas. Pode ser obtido por
deposicdo mecénica, que inclui laminagdo e aspersdo térmica. Também
pode ser conseguida pela deposicéo fisica ou quimica de moléculas ou
atomos ou com mecanismos baseados em eletrotransporte ou reacdes
guimicas. A maioria dos métodos de deposicdo de camada também pode
ser utilizada para a producdo de FGM a granel se um tempo adequado for
atribuido, ou se outros parametros de processamento especificos forem
aplicados. Além disso, 0 processamento envolve camadas intercalares
gue podem, por exemplo, ser formadas pela ligacdo em fase liquida
transiente de componentes a granel ou tecido;

c) Pré-forma (preform) - processamento de pré-forma. E aplicado para iniciar
ou para modificar gradientes existentes num pré-molde. Os métodos de
processamento convencionais sdo de estado solido, em fase liquida ou
difusdo de vapor. Campos graduados podem ser utilizados para introduzir
os gradientes no FGM. Os arcaboucos podem ser porosos ou densos,
homogéneos ou ndo homogéneos e podem conter ou ndo gradientes
introduzidos intencionalmente;

d) Massa fundida (melt) - o processamento de massa fundida compreende
tanto elementos de processamento construtivo como de transporte de
massa. A separacdo gradual de fases sob gravidade normal ou
aumentada pode ser tratada de forma semelhante a sedimentacdo no
processamento de particulas. Métodos especiais de solidificacdo, tais
como a técnica Verneuil (ou fusdo em chama), para o crescimento de
monocristais graduados pode ser tratada de forma semelhante a
pulverizacdo térmica, enquanto a formacdo de gradientes durante a
solidificacdo de pocas de fusdo pode ser considerada como um

mecanismo dominado pelo transporte de massa.

Existem ainda, técnicas avancadas de manufatura, como: fabricacdo de

sélidos de forma livre (ou manufatura em camadas) pela técnica de prototipagem



rapida; empilhamento de fibra pelo processo sol-gel (técnica quimica); e soldagem
por difusdo utilizando superplasticidade. Existem varias técnicas de manufatura em
camadas (Solid Free From — SFF) como: manufatura de objeto laminado,
estereolitografia, sinterizacdo seletiva a laser, impresséao tridimensional, modelagem
por fusdo e deposicéo, fabricacdo de forma livre por extrusao. Podemos citar como
exemplo, a obtencdo de componentes em ZTA graduada pelo processo de

impressao 3D.

Consolidagao das pilhas:

« Eliminagao de poros

« Infiltragao

Deposi¢cao molecular: Deposi¢do mecanica:
+ Vapor + Laminagao
+ Eletrodeposicao « Pulverizagio (spray)
Difusao: Campos graduados:
- Solidos - Térmicos
» Liquidos + Elétricos
+ Vapor « Outros
. Segregacao Solidificagdo

Figura 4 — Esquema representativo dos métodos de processamento para fabricagdo de FGM.
(Baseado em Myiamoto et al., 1999).

Algumas técnicas de obtencdo de zircbnia graduada estdo descritas a
sequir.

Em 2009, Zhang Y e Kim desenvolveram um tipo especial de vidro com
coeficiente de expans&o térmica (10,4 x 107 °C™, de 25 a 450°C), semelhante ao da
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zircdnia Y-TZP (10,5 x 107° °C™, de 25 a 450°C). Os componentes mais importantes
desse vidro (>1% em peso) sao: SiO; (65,5 %), Al,O3 (11,7%), KO (10,0 %), Na,O
(7,3%), CaO (3,0 %) e ThsO7 (1,9 %). Para produzir o material com gradiente
funcional, a 3Y-TZP é pré-sinterizada em ar, com temperatura variando entre
1100°C a 1400°C, com intuito de promover a formagdo de poros para posterior
infiltracdo do vidro. O vidro é aplicado na forma de po6 sobre as superficies interna e
externa da zirconia pré-sinterizada. A zircbnia entdo € novamente levada ao forno e
permanece sob temperatura de 1450°C por 2 horas em ar, para que 0S pProcessos
de infiltracdo do vidro e densificacdo da zirconia ocorram de forma simultanea. A
taxa de aquecimento e de resfriamento é de 900°C/h. O objetivo de fazer a
densificacdo e infiltracdo simultaneamente é evitar a desestabilizacdo da fase
tetragonal e o crescimento de graos da zirconia.

A zircOnia graduada produzida por eles foi caracterizada (Quadro 1) e
testada em estudos posteriores (Zhang Y, Ma 2009; Zhang Y et al., 2010; Zhang Y,
Kim, 2010; Kim JW et al., 2010a; Ren et al., 2011; Zhang Y et al., 2012a, 2012b.,
2013; Chai et al., 2014, 2015; Srikanth et al., 2015).

Quadro 1 — Propriedades da zirconia infiltrada por vidro pelo método de Zhang Y e
Kim (2009)

Propriedade

Modulo de Dureza (H)
Camada elasticidade (E)
Camada residual de vidro (d=50um) nas 68,3 £ 2,9 GPa 8,2+ 0,2 GPa
superficies interna e externa (n=12)*

Camadas de zirconia graduada 137,2 GPa a 10,5 GPaa
(d=120um). Do exterior para o interior 212,7 GPa 16,0 GPa
Interior da zircbnia 240,8 £ 9,5 GPa 17,6 £ 0,5 GPa
(n=49)*

*n= nUmero de identacbes

O quadro 2 apresenta em ordem cronologica as publicagcbes e o tema

principal dos estudos feitos com a zirconia infiltrada por vidro.
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Quadro 2 — Autores, ano de publicacdo e tema principal dos estudos feitos com a
zirconia graduada por infiltrag&o de vidro

Autor/Ano Tema principal do estudo Formato da amostra
(Zzhang Y, Resisténcia ao dano e carga critica  Placas 20 mm x 20 mm
Kim, 2009) para fratura radial
(Zhang Y et  Nanoidentacao das camadas Placas 12 mm
al., 2010)
(Zhang Y, Distribuicdo de tensbes no material Barras 1,2 x4 x 25 mm?
Ma, 2009) graduado
(Zzhang Y, Resisténcia ao dano por contato Placas 12 x 12 x2,5mme 12
Kim, 2010) oclusal X 12 x 1,5 mm.
(Kim JW et Resisténcia ao contato deslizante Placas 12 x 12 x 2,5 mm
al., 2010b) friccional
(Ren et al., Resisténcia ao dano por contatos Placas 12 x 12 x 1,5 mm
2011) ciclicos deslizantes
(Zhang Y et  Resisténcia ao lascamento de Coroas monoliticas de 1,5
al., 2012a) coroas anatdmicas feitas em mm de espessura
zircOnia graduada
(Zhang Y et  Viabilidade de fabricacdo de Placas com 0,4; 0,7 e 1,0 mm
al., 2012b) materias graduados com diferentes  de espessura
modulos de elasticidade
(Zhang Y et  Resisténcia a flexado e ao Placas com1,0; 1,5 e 2,0 mm
al., 2013) lascamento de espessura
(Chai et al., Processo de fratura em sistemas de Placas 30 x,7 x 2,5
2014) zircOnia recoberta por porcelana
(Chai et al., Energia de fratura interfacial Barras 3,8 x 3,8 x 35 mm®
2015)
(Srikanth et Resisténcia a flexdo (4 pontos) e Placas com12x 12x 1,5 2,0
al., 2015) aos contatos Hertzianos mm
(Zzhang Y et  Resisténcia a fratura Coroas monoliticas
al., 2016)

Ogliari (2012) e Oliveira-Ogliari et al. (2015) propuseram a deposicéo direta

e indireta de nano-silica sobre a zircOnia estabilizada por itria com intuito de

melhorar a adesdo aos agentes cimentantes. A técnica, considerada simples,

consiste na deposicdo de precursores organicos de silica (ortosilicato de tetraetila e

de zirconia (tert-butoxido de zirconio), diluidos em hexano, sobre o substrato de

zirconia, seguida por adequada calcinacdo e condensacédo da rede de siloxanos.

Foram testados os efeitos da deposicdo sobre a zircbnia antes e apds a

sinterizacdo. No depdsito pré-sinterizagéo, a solucdo era aplicada sobre o material
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com auxilio de uma pipeta graduada e a amostra era levada ao forno com taxa de
aquecimento de 100°C/h até 1350°C, sendo esta temperatura mantida por 2 h. Na
deposicdo poés-sinterizacdo a solucdo era aplicada sobre a zircbnia previamente
sinterizada e depois levada ao forno com taxa de aquecimento de 10°C/min até
800°C, sendo esta temperatura mantida por 2 h. Os autores fizeram avaliacao
microestrutural das amostras graduadas com MEV e energia dispersiva de raios X
(EDS), e testaram a resisténcia ao cisalhamento da unido entre a zircbnia tratada e
cimento resinoso. Foi observada diferenca estatistica nos valores de adeséo entre
0S grupos experimentais e controle. Porém, ndo foi investigada a influéncia da
gradacédo na resisténcia do material.

A incorporacao de fases metalicas ducteis na zircbnia aumenta a tenacidade
a fratura da mesma. Bartolomé et al. (2008) observaram que o refor¢co da 3Y-TZP
com particulas de niébio (20% vol) melhorou as propriedades mecénicas,
especialmente a tenacidade a fratura, quando as amostras foram sujeitas ao teste
de flexdo. Os autores realizaram as analises das superficies fraturadas em MEV, e
concluiram que o aumento a tenacidade era justificado pelo crack bridging e pela
deformacédo plastica das particulas metalicas, associado a defleccdo das trincas e
desunido na interface. Esse método enquadra-se na categoria de processamento de
particulas (bulk).

Smirnov et al. (2013) estudaram a vida em fadiga e a propagacéao de trincas
em um compdsito de zircdnia e nidbio. Para isso produziram uma zirconia 3Y-TZP
com incorporacdo de 20% de volume de particulas de niébio (como descrito por
Bartolomé et al. 2008). A sinterizacdo do pé foi realizada a 1400°C por 1 h. As
amostras foram submetidas ao ensaio de fadiga em maquina eletromagnética de
testes, com frequéncia de 20 Hz e numero de ciclos limitado a 10.000.000. Os
valores médios do teste de flexado biaxial foi de 960 MPa para a 3Y-TZP/Nb e de 908
MPa para a 3Y-TZP monolitica (controle). A média da tenacidade a fratura também
foi maior (15 MPa m”) para o compésito 3Y-TZP/Nb, quando comparado &
monolitica (6 MPa m*). Os autores atribuiram o aumento da tenacidade & absorcéo
da energia de propagacgédo da trinca durante a fratura pelo mecanismo de crack
bridging e pela deformacao plastica das particulas metalicas. Além disso, relataram
que a presenca de solu¢bes sélidas de oxidos pentavalentes como o Nb,Os melhora

a tranformabilidade da zirconia. Entretanto, ao submeterem o compdsito 3Y-TZP/Nb
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ao teste de fadiga, os autores observaram que o limite de fadiga do composito foi
inferior (400 MPa) ao limite de fadiga da zircénia monolitica (930 MPa). Os autores
creditaram a reducado do limite de fadiga ao acumulo de dano durante a ciclagem
mecanica.

Tsukada et al. (2014) propuseram a gradacdo da zirconia pelo método da
sinterizacdo por plasma (do inglés Spark Plasma Sintering). O processo permite a
sinterizacdo em temperaturas mais baixas e em tempo menor. Os autores criaram
diferentes composicOes a partir de particulas de 3Y-TZP com tamanho médio de 40
nm e porcelana de alta fusdo com particulas de tamanho médio de 12,23 um. Apds a
mistura, o tamanho médio das particulas foi de 0,53 ym, que foram misturados em
diferentes proporcdes nos grupos experimentais. A taxa de aquecimento foi de
88°C/min e a permanéncia na temperatura de sinterizacdo aos 1350°C foi de apenas
4 min. Os autores observaram aumento da resisténcia a flexdo dos compdsitos
YZ/porcelana. Porém, o comportamento do material sob fadiga ndo foi avaliado.

Samodurova et al. (2015) infiltraram amostras de 3Y-TZP com silica sol
sintetizada in situ pelo método sol-gel a partir da hidrolise de uma solucao
precurssora a base de siloxano oligomérico (Dynasylan 6490). As amostras eram
imersas em uma mistura de etanol absoluto com a solucdo a base de siloxano e a
hidrélise acontecia pela adicdo de aménia (25% em peso) em temperatura ambiente.
As amostras eram sujeitas a um ciclo anico de imersao por 30 min, lavadas em
etanol, secas em temperatura ambiente por 24 h e pirolizadas a 800°C por 1,5 h com
taxa de aquecimento de 120°C/h. A sinterizacéo final era realizada a 1450°C por 4 h
com taxas de aquecimento e resfriamento de 5°C/min. Os autores observaram que
pequenas quantidades de silica ou de alumina ndo alteraram drasticamente a
densidade, o tamanho dos grédos e nem as propriedades mecanicas da 3Y-TZP.

Os precursores a base de silicio sdo investigados desde 1939 (Livage,
1997). Porém, a técnica de infiltragcdo de silica na zirc6nia pelo método sol-gel
descrita por Campos et al. (2016) e utilizada no presente estudo € recente e
encontra-se em fase experimental. Para a obtencéo de filmes sol-gel a zirconia pré-
sinterizada deve ser imersa na solucao de partida (acido silicico), que é armazenada
durante cinco dias a fim de garantir suficiente formacao de grupos silanois. Apés a
imersdo o material € submetido a um processo denominado cura. Neste processo 0s

grupos silandis reagem com os hidroxidos metalicos, formando as ligacdes metalo
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siloxano, e entre si, formando ligagbes siloxano, as quais possibilitam a geracao de
uma rede de silica acima da superficie. Posteriormente, a zircbnia é sinterizada
segundo o ciclo recomendado pelo fabricante. Nesse processo nao ha incorporacéo
de fase amorfa/vitrea no material ceramico. A formacédo de um silicato de zircénio
cristalino se dé pela reacédo de difusdo dos atomos de silicio na rede de zirconia,

como mostra o esquema da figura 5.
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Figura 5 — Esquema representativo do processo de infiltragdo. Os atomos de silicio (circulos claros)
difundem-se na rede de zirconia (circulos escuros) quando o material é aquecido durante a
sinterizacao.

2.3 Restauracdes em zircbnia monolitica

Restauracfes em zircbnia monolitica foram propostas com intuito de reduzir
os problemas de delaminagéo e lascamento da porcelana de cobertura nas pecas
protéticas do tipo bicamadas (Hmaidouch, Weigl, 2013; Gracis et al., 2015). PPFs
em zircbnia monolitica apresentaram alta taxa de confiabilidade mecéanica a longo
prazo no estudo de simulagcédo feito com o pds processador da NASA chamado
CARES/LIFE - Ceramic Analysis and Reliability Evaluation of Structure Life
Prediction. O programa calcula a confiabilidade tempo-dependente dos
componentes ceramicos submetidos ao carregamento mecanico. Os autores
encontraram uma probabilidade de falha das PPFs de zirconia proxima de zero,
mesmo apos 10 anos (Fischer et al., 2003). A zircOnia utlizada pelos autores para
fazer a simulacéo foi a 3Y-PSZ (zirconia parcialmente estabilizada por 3% mol de
itria), o indice de Poison (v) atribuido foi de 0,31 e o mddulo de Young (E) foi 205
GPa.

A zircbnia possui propriedades mecanicas e bioldgicas comprovadamente

compativeis para uso na cavidade bucal. Porém, ndo atende aos requisitos de
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exceléncia estética. Como a zircbnia € opaca, a industria desenvolveu zircbnias com
maior translucidez para serem utilizadas com forma anatdmica correta, sem a
cobertura de porcelana. Estas zircOnias policristalinas de alta translucidez que
requerem desgaste minimo da estrutura dental encontram-se disponiveis para
comercializagao desde 2011 (Gracis et al., 2015; Belli et al., 2016). Segundo Zhang
(2014), o aumento da translucidez da zircénia Y-TZP nas ultimas décadas foi
possivel gracas ao aumento da densidade da zirconia e a eliminacdo dos aditivos de
sinterizacdo de alumina pelos fabricantes. Entretanto, as zircbnias conhecidas
comercialmente como de alta translucidez (do inglés high translucent - HT)
permanecem predominantemente opacas quando em espessura superior a 0,5 mm
e, por ainda apresentarem limitacbes estéticas, ndo sdo indicadas para dentes
anteriores. A reducdo do percentual dos aditivos de sinterizacdo de alumina
promove um aumento do conteldo de fase monoclinica e da velocidade de
transformacao de fase tetragonal para monoclinica, mas ndo se sabe ainda se esse
fato é relevante clinicamente.

A resisténcia da Y-TZP é dependente da habilidade de transformacéo de
fases e a adicdo de dopantes, como por exemplo 3% mol de itria, influencia essa
habilidade. Para melhorar a translucidez, alguns fabricantes tem alterado o tamanho
dos gréos e os dopantes (Zhang Y, 2014; Nordhal et al., 2015), e isso pode afetar as
propriedades mecanicas do material. A resisténcia a fratura de coroas de zirconias
translucentes (high translucent zirconia) foi avaliada por Nordhal et al. (2015) e
comparada com as coroas de zirconia de baixa translucidez (low translucent
zirconia) e com as de dissilicato de litio. As coroas de zircbnia, com alta ou baixa
translucidez, apresentaram resisténcia superior as de dissilicato. Entretanto, nao foi
encontrada diferenca de resisténcia entre os dois tipos de zirconia.

A espessura minima para coroas de zirconia monolitica foi objeto de estudo
de Sun et al. (2014). Os autores submeteram coroas de zirconia monolitica com 1,5
mm, 1,2 mm, 1,0 mm, 0,8 mm e 0,6 mm de espessura ao ensaio monoténico e
compararam com coroas metaloceramicas, coroas monoliticas em dissilicato e
coroas de zircOnia revestidas por porcelana. Concluiram que coroas de zircOnia
monolitica com 1 mm de espessura apresentam resisténcia a fratura similar as
coroas metaloceramicas (gold standard) e superior as coroas de dissilicato de litio.

Zhang Y et al. (2016) testaram coroas monoliticas anatomicamente corretas
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em zircOnia, dissilicato de litio, e resinas compostas nano-reforcadas. Os autores
observaram que as coroas de zirconia apresentaram a maior resisténcia a fratura,
enquanto as de dissilicato apresentaram resisténcia intermediaria. As de resina
tiveram resisténcia a fratura semelhante a do esmalte dos dentes naturais.

Oilo et al. (2016) compararam a resisténcia a fratura monoténica de coroas
de zircbnia monolitica com contorno anatdmico, com coroas bicamadas com e sem
colar cervical de zirconia. Foi observado que as coroas monoliticas com formato
anatdbmico suportaram cargas maiores que as coroas bicamadas tradicionais, com
coping de zircénia. As coroas de zirconia bicamada com colar cervical apresentaram
resisténcia maior que as de desenho convencional, porém, menor do que as coroas
de zircbnia monolitica.

Por terem sido lancadas ha pouco tempo, os resultados de estudos clinicos
com restauragcbes em zircOnia monolitica sdo escassos. Porém, em um estudo
retrospectivo, no qual foram coletados dados de restaura¢gées manufaturadas em um
centro de fresagem de escala industrial, as zircbnias monoliticas apresentaram
desempenho clinico promissor, com taxa de sucesso de 100% nos primeiros oito

meses de acompanhamento (Belli et al., 2016).

2.4 Fadiga do material

A fadiga de estruturas tornou-se evidente no século 19, apés a revolucao
industrial e foi considerada como um problema de engenharia. Na época foi
reconhecida como um fenbmeno de fratura que ocorria apdés um grande namero de
carregamentos ciclicos, onde uma carga Unica de mesma magnitude ndo seria
capaz de provocar qualquer dano. Por outro lado, a fadiga como problema do
material comegou a ser investigada no inicio do século 20, com os estudos
microscopicos sobre o aparecimento e a propagacao de trincas. Desde entdo, o
estudo da fadiga vem evoluindo, principalmente devido ao desenvolvimento de
computadores e programas que facilitam a analise de tensdes nos experimentos
(Schijve, 2013). As falhas por fadiga muitas vezes ocorrem repentinamente, com

7

resultados catastroficos. Quando uma estrutura € carregada, uma trinca sera
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nucleada (crack nucleation) em uma escala microscopica. Essa trinca crescera
(crack growing) e ocorrerd entdo a falha completa da amostra. Todo 0 processo
constitui a vida em fadiga do componente em questao, e esta ilustrada na figura 6. A
correlacdo entre o crescimento de trincas e os fatores de concentracdo e de
intensidade de tensdes foi estabelecida nas décadas de 50 e 60. De acordo com
Schijve (2003), uma previsdo razoavel de fadiga para o projeto ou andlise s6 pode
ser feito se a fadiga néo for vista apenas como um problema de engenharia, mas
também como um fendmeno do material, que € um processo que envolve um inicio

de trinca em escala micro até que ocorra uma falha por fadiga em escala macro.

Deslizamento Nucleagao

ciclico da trinca

Microcrescimento
o _ o
da trinca
‘ : i i

- Surgimento da trinca

K K
Fator de
Fator de concentracao de tensoes intensidade de

tensio

Figura 6 - Diferentes fases da vida em fadiga e fatores relevantes. (Baseado em Schijve, 2003)

O autor propds um diagrama (Figura 7) no qual demonstra a
complexidade e os muitos aspectos da fadiga de estruturas. Modelos preditivos sdo
encontrados na literatura e em programas disponiveis comercialmente. A predicédo
da performance de uma estrutura sob fadiga é o resultado de vérias etapas dos
procedimentos adotados, e em geral uma série de estimativas/assunc¢des plausiveis
estdo envolvidas. Portanto, a precisdo do resultado final pode ser limitada, ainda
mais se variaveis estatisticas forem consideradas. A confiabilidade da previsdo deve
ser cuidadosamente avaliada, o que exige um julgamento profundo, e também o
chamado “julgamento de engenharia”, a experiéncia e a intuicdo. O autor enfatiza
que a compreensdo fisica dos fendbmenos de fadiga é essencial para a avaliagéo de
previsdes de fadiga e ndo se pode simplesmente confiar na validade de equacdes.
Isso porque, atras de uma equacdo esta um modelo fisico e a questdo é se o
modelo é fisicamente relevante para o problema considerado. Isto implica que cada

topico da figura 7 também deve ser um assunto relevante para a investigagédo e que
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0 numero de variaveis que podem afetar o comportamento de fadiga de uma
estrutura € grande. Sem um entendimento satisfatério de aspectos envolvidos, as
previsdes sobre a fadiga tornam-se inconcebiveis.
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Figura 7 — Diagrama representativo do cenario e dos varios aspectos envolvidos nos problemas de
fadiga de estruturas. (Adaptado de Schijve, 2003).

Posto isto, ficam evidentes os cuidados que devemos ter ao planejarmos
um ensaio de fadiga. Na cavidade bucal, a regido de molares € a que esta sujeita ao
maior esforgco mastigatorio, e é a regido onde incidem 69% dos contatos oclusais
(Shinogaya et al., 2001; Hattori et al., 2009). Por esse motivo, em estudos de
simulagdo por modelos numéricos e nos ensaios laboratoriais 0os pesquisadores
costumam fazer uso de molares (Bonfante et al., 2010; Lin KR et al., 2011; Schmitter
et al., 2012). Durante a mastigacdo, as pontas das cuspides funcionais tocam as
vertentes internas das cuspides do antagonista, deslizam em dire¢cdo ao centro da
face oclusal, desocluem e voltam a contactar, fazendo um movimento que reproduz
a forma de uma gota. A carga raramente é aplicada perpendicular a superficie
oclusal. Pelo contrario, geralmente é obliqua.

Para simular o que ocorre na mastigacdo, os ensaios de fadiga s&o

44



realizados com as amostras inclinadas em relacao ao solo (Kim JW et al., 2008; Ren
et al., 2011). Kou et al. (2015) utilizaram um novo modelo computacional em 3D para
analisar o comportamento da fratura de infraestruturas de pontes ceramicas sujeitas
a cargas obliquas. Os autores aplicaram as cargas com angulacédo de 30°, 45°, 60°,
75° e 90° em relacdo a superficie oclusal, nas cuspides vestibulares e linguais. O
programa permite o acompanhamento passo a passo da fratura e os autores
puderam identificar diferencas nos padrdoes de fratura. A capacidade de carga e
rigidez da infraestrutura foram menores quando a carga foi aplicada com inclinacao
de 30°.

A umidade e a incidéncia frequente de forcas mastigatérias fazem com que a
cavidade bucal seja considerada um ambiente hostil (Alghazzawi et al., 2012; Swain,
2014). Quando sujeitos a alteracdes de pH, de temperatura, ciclos mastigatorios e
umidade, os materiais restauradores podem sofrer degradacéo e sua resisténcia a
fratura pode ser diminuida (Swain, 2014). Kohorst et al. (2008) testaram, in vitro, a
influéncia da fadiga ciclica em agua sobre PPFs de zirconia revestidas por porcelana
e observaram reducao da resisténcia a fratura em até 40%.

Segundo Studart et al. (2007), os materiais a base de zircbnia, apesar de
alta resisténcia caracteristica, quando sujeitos as cargas funcionais na cavidade
bucal sofrem fadiga e o crescimento lento de trincas pode reduzir sua resisténcia
com o passar do tempo.

Alghazzawi et al. (2012) ponderaram que, apesar de ndo existir um
mecanismo universalmente aceito para explicar a origem da transformacéao de fase
tetragonal para monolitica na presenca de umidade, existem 3 teorias para explicar
tal fenbmeno. A primeira (proposta por Lange et al., 1986) seria que a agua (H,0)
reagiria com a itria (Y.03), formando hidroxido de itrio [Y(OH)3], que exaure 0s
oxidos estabilizadores de modo suficiente para causar a transformacéo para a fase
monoclinica. O segundo mecanismo (Yoshimura et al., 1987) seria que a agua
atacaria as ligacdes Zr-O, levando a um acumulo de tensdes devido ao movimento
de —OH na estrutura cristalina. Esse movimento geraria defeitos no reticulado
cristalino que atuaria como agente de nucleacéo para a subsequente transformacao
de fases de tetragonal para monoclinica. A terceira teoria seria que o oxigénio —O5, e
nao a hidroxila (OH-) da dissociacdo da agua ocuparia as lacunas da rede.

Samodurova et al. (2015) avaliaram o efeito de dois dopantes (alumina e
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silica) na resisténcia a LTD. Os autores infiltraram silica sol em amostras pré-
sinterizadas de 3Y-TZP com baixo teor de alumina (0,05 e 0,25% em peso). Apos a
sinterizacdo submeteram as amostras ao envelhecimento em agua destilada a
134°C por 6 a 48 h. Por meio de difracdo de RX quantificaram a transformacéo de
fases de tetragonal para monoclinica. Os autores também fizeram analise
microestrutral da camada que sofreu transformacdo com microscopia eletronica de
varredura (MEV). Realizaram ainda teste de identacdo de Vickers e de resisténcia a
flexdo. Concluiram que pequenas quantidades de silica ou de alumina ndo alteram
drasticamente a densidade, o tamanho dos grdos e nem as propriedades mecanicas
da 3Y-TZP. Entretanto os dopantes reduzem significantemente a LTD. A adicao de
ambos, silica ou alumina, tem pontencial para influenciar a nucleacdo e a
propagacao de trincas na regido onde induziram transformacéo, mas de maneiras e
com extensdes diferentes. A zirconia dopada com alumina exibiu fratura
predominantemente transgranular, limitando microtrincas da camada transformada.
Por outro lado, a zircbnia dopada com silica apresentou grdos arredondados, com
fase vitrea nas juncdes dos graos, reduzindo as tensdes internas. Segundo os
autores do estudo, os dois aditivos tem modos diferentes de desaceleragdo de LTD
da 3Y-TZP, mas a combinacdo desses mecanismos aumenta a resisténcia a
degradacdo sem reduzir a tenacidade a fratura da zirconia.

A engenharia de materiais busca solucdes para o conflito entre resisténcia
(strength) x tenacidade (thoughness) e dureza (hardness) x ductilidade (ductility) e
almeja materiais que apresentem tolerancia ao dano aumentada (Demetriou et al.,
2011; Ritchie, 2011). Dentre o novos materiais de engenharia podemos citar 0s
vidros metalicos a granel (bulk metallic glass material — BMGs). Na verdade, uma
das melhores combinac@es de resisténcia e tenacidade em um material estrutural foi
conseguida em vidros de Zr-Ti-Nb-Cu-Be contendo 42-67% em volume de dendritas,
que apresentaram tenacidade & fratura de 100-160 MPa m*2, em tensdes de
escoamento de 1,1-1,5 GPa (Figura 8).

A tenacidade extrinseca € a fonte principal, e em muitos casos a Unica fonte,
de tenacidade em materiais frageis. Nas ceramicas monoliticas, como carboneto de
silicio (SiC), nitreto de silicio e alumina por exemplo, a tenacidade intrinseca exigiria
mudar a resisténcia (0 que é inviavel), mas estes materiais podem ser facilmente

tenacificados extrinsecamente através da promocéo de deflexdo de trincas e pontes
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7

de gréos. A fratura intergranular é, geralmente, um requisito essencial para a

operacédo de tais mecanismos.
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Figura 8 — Grafico de dispersao de Ashby mostrando relacdes resisténcia-tenacidade para materiais
de engenharia. As linhas diagonais mostram o tamanho da zona plastica, K2/ 'ITO'y2, onde K. é a
tenacidade a fratura e oy a tenséo de escoamento. Os pequenos circulos na cor purpura indicam os
compdsitos de vidros metalicos. As ceramicas de engenharia e os silicatos apresentam menor
tenacidade a fratura e estao na parte inferior do gréfico. (Adaptado de Demetriou et al., 2011).

A tenacidade a fratura do SiC, é de aproximadamente 2-3 MPa mY? quando
fratura transgranularmente, ao passo que pode aproximar-se de 10 MPa m*? para a
fratura intergranular. A caracteristica microestrutural chave para tal diferenca é a
presenca de filmes vitreos frageis em nanoescala ao longo das fronteiras dos gréaos,
gue promovem a quebra das regibes de fronteiras, ponte de gréos e,

consequentemente, maior tenacidade.
O resumo dos mecanismos de tenacidade intrinseca e extrinseca sdo

apresentados na figura 9. A blindagem da trinca pode ocorrer pela deposicdo de
oxidos na trinca, pelas pontes de graos e de fibras. O esquema ilustrativo mostra a

competicdo entre 0S mecanismos intrinsecos de dano, que atuam a frente da ponta
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da trinca promovendo a progressdo da mesma e mecanismos extrinsecos de
blindagem da trinca, que atuam principalmente atras da ponta da trinca para impedir
a sua propagacao. A tenacidade intrinseca resulta essencialmente da plasticidade e
aumenta a inerente resisténcia ao dano do material; como tal, aumenta a resisténcia
ao aparecimento e ao crescimento da trinca. A tenacidade extrinseca atua na
reducado de tensdes locais na ponta da trinca. Uma vez que depende da presenca de
uma trinca, afeta apenas a resisténcia ao crescimento da mesma, especificamente

através da geracdo de uma elevacédo na curva R.

Tenacidade intrinsica

Tenacidade extrinsica

Zona
plastica

Ponte de gréos ﬁtura por clivagem

[l I'l -
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r'._h Cunha de 6xido

Coalescénciade lacunas

o o

Ponte de fibras )
Na frente da ponta da trinca

Por tras da ponta da trinca

Figura 9 - Esquema ilustrativo de como a resisténcia e o comportamento da fratura podem ser
considerados em termos de mecanismos de tenacidade intrinseca (plasticidade) versus tenacidade
extrinseca (blindagem) associados a extensao da trinca. (Adaptado de Ritchie, 2011).

Embora tenacidade e resisténcia sejam propriedades mutuamente
excludentes, existem mecanismos para obter ambas as propriedades em um mesmo
material, tornando-os mais tolerantes ao dano. Um exemplo € uma ceramica
bioinspirada, tipo madrepérola, com 85% de alumina em fase de polimetilmetacrilato

(PMMA), que tem tenacidade acima de 30 MPa m*2.
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2.5 Teste de fadiga

Como dito anteriormente, as falhas por fadiga ocorrem devido a aplicacao de
tensdes flutuantes que sdo muito menores do que a tenséo requerida para causar
falha durante uma Unica aplicacao de tenséo. Estima-se que a fadiga contribua para
aproximadamente 90% das falhas mecéanicas. A observagéo de fraturas de materiais
submetidos a cargas repetidas levou ao aperfeicoamento do estudo da fadiga e
estdo disponiveis varios desenhos como: vida infinita, vida segura, livre de falha e
tolerancia ao dano (ASM, 2008).

O método da escada (ou staircase, ou ainda up-and-down) é utilizado para
determinar as propriedades estatisticas de um limite de fadiga. Primeiro, deve-se
estimar o limite de fadiga e entdo um teste de uma vida em fadiga € conduzido com
esse nivel de tensdo. Se a amostra falhar antes da vida infinita (10’ ciclos), a
proxima amostra devera ser testada com um nivel de tensdo mais baixo. Se a
amostra n&o falhar dentro do limite de 107 ciclos, o novo teste é executado em um
nivel de tensdo mais elevado. Portanto, cada ensaio € dependente dos resultados
dos ensaios anteriores, e os testes devem continuar deste modo, em sequéncia,
com o nivel de tensdo sendo aumentado ou diminuido pelo incremento selecionado.

Normalmente sdo utilizados dois métodos de reducdo dos dados, para
determinacdo da distribuicdo estatistica dos resultados do teste staircase: Dixon e
Mood (1948) e Zhang J e Kececioglu (1998). O método de Dixon e Mood esta
baseado na estimativa da probabilidade maxima (do inglés maximum likelihood
estimation - MLE) e fornece férmulas para calcular a média e o desvio padrdo do
limite de fadiga. O método assume que o limite de fadiga segue a distribuicdo normal
e que os incrementos fixos devem variar entre metade a duas vezes o desvio
padrdao. O método de Zhang J e Kececioglu (1998) assume que o limite segue a
distribuicdo de Weibull. Os autores preconizam o0 uso de itens suspensos e MLE
para testar os dados. Esse método é utilizado quando ndo é possivel utilizar o
primeiro, porque o limite de fadiga ndo segue a distribuicdo normal e n&o pode ser
transformado em normal, ou quando os incrementos ndo s&o idénticos nos

diferentes niveis de tenséo, ou ainda, quando o incremento € duas vezes maior que
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0 desvio padréo (Lin SK et al., 2001).

As vantagens do método staircase sédo a reducao da ordem de 30% a 40%
do numero de observacdes necessarias e a facilidade de se tratar os dados
estatisticamente. Existem variaces nos métodos de avaliacdo dos dados do teste
staircase e o0 MLE é mais efetivo se usado no dominio de vida com modelos de
regressao vida (Grove, Campean, 2008).

O método empregado para o desenho do teste de fadiga e tratamento
estatistico dos dados do presente estudo foi o proposto por Collins (1993). O autor
salienta que a carga inicial € arbritaria e ndo influencia o resultado. Porém é
recomendavel iniciar com um nivel de carga mais alto do que a média estimada,
para otimizar o tempo. Se a carga inicial for muito baixa, o teste vai demandar mais
tempo, visto que uma amostra precisa falhar para o teste ser considerado iniciado. A
média estimada de resisténcia e desvio padrdo sdo empregados para calcular o
valor do incremento a ser somado ou diminuido conforme as amostras forem
falhando ou sobrevivendo a carga aplicada. E recomendéavel executar o teste com
15 a 30 amostras. O registro de falha e sobrevivéncia das amostras gera o padrao
de escada caracteristico, que da nome ao teste. Completado o teste, deve-se
construir uma tabela com cinco colunas, onde serédo inseridos: I) os valores de carga
nos quais ocorreu o evento (nesse caso a fratura); Il) um indice de ordenacéo (i); )
0 numero de corpos-de-prova utilizados dentro de cada carga (ni); 1V) os produtos
i*ni; V) o indice de ordenacdo multiplicado pelo nUmero de amostras em cada carga
(i2*ni) e as letras N, A e B (a soma de ni, i*ni e i2*ni, respectivamente). Com esses
dados é possivel determinar o limite de fadiga (LF) e desvio padréo (SD) a partir de
equacoes:

Para média estimada da resisténcia a fadiga utiliza-se:

Sm =So +d (AN £ 1/2)

onde:

Sp=menor carga com a qual o evento menos frequente ocorreu;
d=valor do incremento de carga;

A= soma da coluna IV;

N= namero total de eventos menos frequentes.
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O sinal do interior dos parénteses sera de adicdo (+) se o evento menos
frequente for sobrevivéncia. Caso o evento menos frequente seja falha, o sinal sera

de subtracao (-).

Para o célculo do desvio padrdo emprega-se a formula:

o”=1,62*d((NB-A?)/N2 + 0,029)

Para o célculo de intervalo de confiancga:

Sm -1,96*om S p < Sm - 1,96*om

2.6 Andlise fractografica

A andlise de falhas inclui o exame do componente fraturado a fim de
investigar as circunstancias que cercam o0 evento, na expectativa de elucidar a
causa do mesmo. De acordo com Quinn G (2007), as marcas da propagacdo da
fratura em uma superficie permitem a avaliacdo do estado de estresse que levou a
falha do material, da velocidade da trinca que se propagou, do local e possivel
motivo da falha. Quanto maior a tensdo no local, maior € a energia acumulada e
maior € o numero de marcas de fratura. Quando h& pouca energia acumulada,
existem poucas marcas e normalmente o material € quebrado em apenas dois
fragmentos.

Aléem de identificar a origem da falha, a andlise fractografica pode ser
utilizada na determinacdo da tenacidade a fratura e contribuir para o entendimento
do comportamento mecanico do material. Por meio de analise fractografica
guantitativa e qualitativa, Ramos et al. (2016) mostraram que a tenacidade a fratura
e a resisténcia de ceramicas Y-TZP podem estar relacionadas com as
caracteristicas microestruturais das mesmas.

Dentre as diversas marcas fractograficas podemos citar:



a)

b)

d)

e)

f)

9)

h)

7

origem da fratura: conhecida por falha ou defeito critico, é onde se
originou a fratura do material. As falhas podem ser superficiais ou
internas, oriundas de processamento ou fabricacdo do material,

espelho: regido relativamente plana centrada na origem da fratura. E uma
marca muito comum em vidros puros, mas dificil de ser determinada em
ceramicas, especialmente nas de microestrutura heterogénea. O
tamanho da area de espelho pode ser mensurado (mirror size) e utilizado
para estimar o estresse no momento da fratura;

curva de compressdo: um sinal importante de que a amostra foi
carregada principalmente em flexdo ou teve um forte componente de
flexdo. Ocorre imediatamente antes da fratura completa;

hackle: séo linhas correndo na superficie da fratura em direcédo ao local
de inicio da falha. Sdo comumente formadas quando a trinca se move
rapidamente;

wake hackles: sdo excelentes indicadores da dire¢do de propagacgédo da
trinca. Ocorre quando a trinca encontra uma singularidade em seu
caminho, como uma incluséo ou poro, ela tende a se dividir e passar pelo
obstaculo, muitas vezes em diferente plano, gerando um aspecto de
cauda. Essa cauda pode desaparecer rapidamente ou persistir por
alguma distancia,

twist hackles: sédo geradas pela trinca primaria, especialmente quando ela
contorna cantos ou geometrias irregulares, ou quando as condi¢des de
estresse mudam. Normalmente a propagacgéo ocorre da regidao mais fina
e delicada para a regiao mais grossa do hackle. Os segmentos mais ou
menos paralelos apontam na direcdo da propagacao da trinca;

wallner lines: constituem um bom indicador da fratura, e s&o
normalmente curvadas na direcdo da propagacéao da trinca. Possuem um
contorno em forma de onda causada por uma excursdo da trinca para
fora do plano, em resposta a uma inclinagao do eixo de tensao principal.
Pode também ser causada pela passagem da trinca em uma regido com
campo de tensao deslocado;

arrest lines: também séo indicadores de direcdo de propagacao de trinca.

O comeco da trinca esta sempre localizado no lado céncavo da primeira
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arrest line. E uma linha bem definida na superficie de fratura onde trinca
parou momentaneamente e continuou sob uma configuracédo de estresse

mais ou menos alterado.
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3 PROPOSICAO

O objetivo desse estudo foi avaliar o efeito da infiltracdo de silica e de vidro
no limite de fadiga de PPFs de trés elementos, confeccionadas em 3Y-TZP
monolitica. A hipotese nula foi que o limite de fadiga das PPFs ndo é afetado pela

infiltrac&o de silica/vidro.
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4 MATERIAL E METODOS

Encontram-se descritos neste capitulo os materiais utilizados para confeccao
dos corpos de prova, as técnicas de infiltracdo de silica e de vidro, 0os ensaios
mecanicos, os testes estatisticas e os métodos para analise fractografica.

4.1 Material

Os dados técnicos referentes as propriedades do material, fornecidos pelo
fabricante da 3Y-TZP (VITA In-Ceram® YZ Vita for inLab®, Vita Zahnfabrik, Bad

Sackingen, Alemanha) utilizada no estudo estéo listados no quadro 3.

Quadro 3 — Dados técnicos fornecidos pelo fabricante da zirconia utilizada no
presente estudo (VITA In-Ceram® YZ Vita for inLab®, Vita Zahnfabrik)

Propriedade Valor Unidade de medida
Coeficiente de expansao térmica (CET) 10,5 10° K
Densidade apdés sinterizacéo 6,05 g/cm®
Dureza Vickers 1200 HV

Mdédulo de elasticidade (E)* 210 GPa

Ponto de fusédo 2706 °C
Resisténcia a flex&o >900 MPa
Solubilidade quimica (ISO 6872) <20 ng/cm?
Tamanho das particulas pés-sinterizacdao ~500 nm
Tenacidade & fratura - K;c (SEVNB)** 5,9 MPa-Vm

*Método de ressonancia
*SEVNB: Single-Edge-V-Notched-Beam.

Os nomes comerciais, nimero do lote e dados dos fabricantes de todos os

materiais utilizados no estudo estdo no quadro 4.



Quadro 4 — Nomes comerciais, fabricantes e numero do lote de fabricacdo dos
materiais utilizados para confec¢ao dos corpos de prova

Material Nome comercial Fabricante
Acido
Fuoridrico
2% Ac. fluoridrico 2% Férmula e Acao 1290-2
gel Farmécia
5%
Ac. fluoridrico 5%  Férmula e Acdo 1294-0
gel Farmacia
10% CondAc Porcelain  Dentscare Ltda
Adesivo Single Bond™ 3M do Brasi Ltda 1306600524
Universal
Single Bond 3M do Brasil Ltda 509461
Universal - OPC
Al;,03 30 pm Rocatec Soft Odontopar Comércio 1304010478/
revestidas por de Produtos 506373
silica Odontolégicos
Bastdes de fibra Nema Grade G10  Accurate Plastics Inc
de vidro em
resina epoxica
Cimento resinoso  Variolink Il Ivoclar Vivadent S09089
Gesso Sirona
antireflexivo
Glaze VITA Akzent Vita Zahnfabrik 22601 (F)
Glaze 077750 (P)
Poliuretano F 16 Polyol Axon Technologies 0010018040
F 16 1ISO 0015031021
Silano RelyX™Ceramic 3M ESPE N387580
Primer
Silicone de Express XT 3M do Brasil
adicao
Vidro em po6 Zhang e Kim Patente
Zirconia 3Y-TZP VITA In-Ceram®  Vita Zahnfabrik 36950
YZ Vita for inLab® 36520

Os dados fornecidos pelos fabricantes sobre a composicdo quimica da
zircbnia e dos materiais utilizados para cimentacdo e infiltracdo das pontes estédo

descritos no quadro 5.



Quadro 5 — Nome comercial e composicdo quimica da zircbnia e dos materiais
utilizados para tratamentos de superficie, cimentacgéo e infiltracdo das pontes

Nome comercial Composi¢do quimica

VITA In-Ceram®
YZ Vita for
inLab®

Dioxido de zirconio (ZrOy): 92,642 %mol; 6xido de itrio (Y203):
5,3% em peso; 6xido de hafnio (HiO,): < 3% em peso; 6xido de
aluminio (Al,O3): < 1% em peso; Oxido de silicio (SiO3): < 1%
em peso

RelyX™Ceramic
Primer

Alcool etilico, agua, metacril-oxipropil-trimetoxi silano

Single Bond™

Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato (BIS-GMA), metacrilato de

Universal 2-hidroxietila, silica tratada com silicio, alcool etilico,
decametileno dimetacrilato, agua, 1,10-decanodiol fosfato
metacrilato, copolimero de acrilico e acido itacénico,
canforoquinona, N,N-dimetilbenzocaina, metacrilato de 2-
dimetilamonoetilo, metil etil cetona.

Single Bond Alcool etilico, p-toluenosulfonato de sédio, metil etil cetona

Universal - OPC

Variolink Il Matriz de monémero: Bis-GMA, dimetacrilato de uretano e
trietilenoglicoldimetacrilato. Carga: vidro de bario, trifluoreto de
itérbio, vidro de fluorsilicato de bario e aluminio e 6xidos mistos
esferoidais. Catalisadores, estabilizadores e pigmentos.

CondAc Acido fluoridrico, agua, agente espessante, tensoativo e

Porcelain corante.

HF 2% e 5%

Rocatec Soft

30 um Oxido de aluminio (de elevada pureza) revestida com
silica ou di6xido de silicio

Vidro produzido
por Zhang e
Kim

SiO; (65,5 %), AlL,O3 (11,7%), K20 (10,0 %), Na,O (7,3%), CaO
(3,0 %) e ThsO7 (1,9 %).

Acido silicico

[SIO(OH) 424

VITA Akzent
Plus Glaze

111-29-5 pentano-1,5-diol

Foram utilizados sessenta e nove blocos de zircbnia policristalina
parcialmente estabilizada por 3% mol de itria - 3Y-TZP (VITA In-Ceram® YZ Vita for

inLab®, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha), com dimensdes de 40 x 15 x

14 mm. Cada bloco foi fresado para obtencdo de uma ponte fixa posterior de trés

elementos (um pontico suportado por dois pilares).

4.2 Preparo dos corpos de prova
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4.2.1 Confeccgéo dos pilares

Para simular uma ponte fixa de trés elementos que se estende de segundo
molar inferior ao segundo pré-molar inferior direito, foram preparados pilares de
malha de fibra de vidro continuas unidas por resina epéxica (NEMA grade G10,
Accurate Plastics Inc., Falmouth, MA, EUA), que possui propriedades elasticas e
adesivas semelhantes a dentina (Kelly et al., 2010). Os bastdes de G10 foram
usinados com pastilha de vidia em torno industrial convencional a seco (CECOMPI,
Sé&o José dos Campos, SP, Brasil), de modo que os preparos fossem padronizados
e fiéis as especificacbes do desenho apresentado na figura 10: chanfro
circunferencial (120°) com raio de curvatura de 0,5 mm; paredes axiais com angulo
de convergéncia de 6° e altura de 6 mm. Todas as transicbes das paredes axiais
para superficie oclusal foram arredondadas e a superficie oclusal repetiu a
inclinacdo das cuspides da coroa anatbmica. A vista oclusal do preparo mostra

formato circular em ambos os pilares.

Figura 10 - (A e D) Projetos dos pilares mesial e distal; (B e C) pilares 45 e 47 fabricados com
material analogo a dentina (NEMA grade G10). (Baseado em Corazza et al., 2013).

4.2.2 Desenho e fresagem assistidos por computador — CAD/CAM

O modelo master foi obtido a partir da moldagem de um conjunto de dois
pilares (um pré-molar e um molar) incluidos em poliuretano (PUR) (F 16 e F 16 I1SO,
Axson Technologies, Eaton Rapids, MI, USA), com material de moldagem do tipo

silicona de adicdo (Express XT, 3M). O vazamento de gesso especial antireflexivo
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(Sirona, Benshein, Alemanha) possibilitou a obtencdo de modelos fidedignos dos
pilares, que permitiu a digitalizacdo dos pilares com scanner 6ptico (InEos, Sirona,

Benshein, Alemanha), como mostra a figura 11.

Figura 11 — A) Scanner 6ptico com modelo master posicionado na base. A area delimitada por linhas
pontilhadas foi ampliada e pode ser vista em B; B) vista ampliada do modelo master assentado na
base. A area delimitada por linha pontilhada foi ampliada e € mostrada em C; C) troquéis vazados
em gesso antireflexivo.

O modelo biogenérico da biblioteca do programa foi utilizado para o desenho
da ponte fixa com forma anatbmica simplificada, sem sulcos secundarios e com
conectores do tipo anatdmicos, como mostra a figura 12. O desenho foi elaborado
com programa de CAD - do inglés computer-aided-design- (inLab SW4.0, Sirona,

Benshein, Alemanha) e esta representado na mesma figura.
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Figura 12 — A) Vista oclusal do modelo biogenérico da ponte fixa obtido com programa inLab SW4.2,
com anatomia simplificada; B) vista vestibular dos desenhos dos elementos 46 e 47 e imagem do
pilar do 45 em gesso. A seta indica o desenho conector do tipo anatémico.

Foi utilizada a forma basica posterior, que foi adaptada para obedecer as
especificacdes de restauracbes monoliticas (full-contour). Todas as PPFs
obedeceram os parametros descritos a seguir: espessura minima da parede axial
0,5 mm; espessura minima na regido de istmo e de mesa oclusal de 0,7 mm;
espessura mfnima no término cervical 0,2 mm e area minima de conector de 9 mm?.
A figura 13 mostra o desenho obtido pelo CAD e sua disposi¢éo virtual no bloco de
3Y-TZP.

O desenho CAD foi enviado para a fresadora de 03 eixos CEREC InLab
MC XL (Sirona, Benshein, Alemanha) e os blocos de zircénia pré sinterizada (VITA
InCeram® YZ Vita for inLab, VITA Zahnfabrik, Sackingen, Alemanha) foram fresados
com auxilio de computador (CAM computer-aided- machining) segundo as
recomendacdes do fabricante. O jogo de 02 pontas diamantadas (Step bur 20 e
Cylinder Pointed bur 20) foi substituido sempre que o programa indicou. Para
compensar a contracdo que ocorre ap0s a sinterizacdo final, as pontes foram
fresadas com dimensGes maiores, variando entre 20% a 30%. O percentual de
aumento foi determinado pelo programa, apds leitura do cédigo de barras de cada
bloco e cada ponte foi fresada individualmente (Figura 14).
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Figura 13 — Desenho da PPF de 3 elementos (45 a 47) auxiliado por computador. A) vista lingual; B)
vista vestibular; C) localizagdo virtual da ponte no interior do bloco de 3Y-TZP; D) vista interna dos
pilares; E) vista oclusal.

Figura 14 — Bloco de zircOnia pré-sinterizada e PPF de 03 elementos fresada com dimensdes
superiores para compensar a contracdo do material provocada pela sinterizacédo final.
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Concluida a fresagem a ponte fixa foi separada do montador metalico com
auxilio de disco de carborundum e a area foi planificada com pontas diamantadas

com granulacéo fina (Figura 15).

.
|

%
i
|

Figura 15 — Fresagem dos blocos de 3Y-TZP: A) insercdo do bloco na fresadora; B) processo de
fresagem concluido; C e D) separagdo da ponte do montador metdlico com disco de carborundum;
E) acabamento da face mesial do pré-molar; F) pontas diamantadas utilizadas para regularizagédo da
area de separagéo.

ApoOs a fresagem, as amostras foram avaliadas em estereomicroscéopio
(Zeiss Discovery V20, Zeiss, Goéttingen, Alemanha) com aumentos de 7,5 x e 25 X,
por um unico examinador e as imagens capturadas pelo sistema AxioVision 4.2

(Zeiss, Goettingen, Alemanha). Observou-se um padrdo de defeitos e
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irregularidades promovidas pelo processo de fresagem e pela separagao da amostra
do montador metélico. As principais irregularidades foram observadas em quatro
regides: uma area de maior dano na superficie mesial da coroa do pré-molar (regiao
onde o montador estava inserido); defeitos na regido vestibular da area de conector
mesial e na regidao cervical de ambos os pilares 45 e 47, como mostra a figura 16.
Os defeitos estavam presentes nas amostras dos trés grupos experimentais como
consequéncia do processo de fresagem. Como nenhuma amostra apresentou trinca

ou fratura, ndo foram excluidas.

Figura 16 - Irregularidades nas amostras antes da sinterizagdo. A) face mesial do pré-molar com
dano provocado por pontas diamantadas apds a sepac¢do do montador; B) face vestibular do pré-
molar mostrando defeito causado pelo processo de fresagem na area de conector; C e D) defeitos
na linha de término cervical das coroas de pré-molar e molar.

Em seguida foram limpas em agua destilada grau 3, em cuba ultrassonica,
por 10 min (Digital Dental Ultrasonic CD-4820, Shenzhen Codyson Electrical Ltd,
Guangdong, China).
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4.2.3 Gradacgao e sinterizagao das PPFs

As 69 PPFs fresadas foram divididas em trés grupos experimentais (n = 23),
conforme os processos de gradacdo e sinterizacdo da zircbnia, representados no

diagrama da figura 17.

69 BLOCOS DE 3Y-TZP PRE-SINTERIZADA

| CADICAM |

69 PPFs

A 4

| 586 (n=29) | oTL (n=29) |

| Pré-aquecimento1400°C/1 h I

|

A 4

Submersao em solugao de acido
silicico (0,5 mol/l) por 5 dias

Gradagao pela difusao reativa
de silica no interior da zirconia

I Sem glaze | | Glaze: 950°C/1 min I ﬁ

Figura 17 — Processos de gradacéo e sinterizacdo das PPFs dos trés grupos experimentais.




As PPFs do grupo controle foram limpas e sinterizadas em forno calibrado
(Vita Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik, Alemanha) sob temperatura de 1530°C por 2 h.
Apos o resfriamento, a adaptacdo marginal e a integridade das PPF foram avaliadas
sob magnificacdo de 25x, e se necessaro, ajustadas com pontas diamantadas de
granulagdo fina, sob baixa pressdo e abundante irrigagdo. Apos o resfriamento
receberam uma camada de glaze (VITA Akzent Plus Glaze, Vita Zahnfabrik,
Alemanha). A queima do glaze foi realizada sob temperatura de 950°C por 1 min.

Apoés a limpeza, as PPFs do SSG foram infiltradas por silica pelo método
sol-gel, seguindo a técnica proposta por Campos et al. (2016) e sob sua supervisao
direta, no laboratério de Protese e Materiais Dentérios do Instituto de Ciéncia e
Tecnologia da Unesp SJC. O &cido silicico foi obtido por passagem de metassilicato
de sédio (Na,SiO3-5H,0) em solucdo aquosa (10% m/m) através de uma resina de
troca idnica (IR120 — Rohm and Haas). As PPFs foram colocadas em um recipiente
plastico, com a face oclusal voltada para baixo e 450 ml da solu¢céo de acido silicico
0,5 mol/l foi vertida lentamente até que as pontes ficassem completamente
submersas, deixando 1 cm de liquido sobrenadante, para assegurar que as PPFs
permaneceriam submersas até se completar o periodo de infiltracdo de 120 horas. O
recipiente foi fechado hermeticamente para evitar evaporacdo da solucdo e
armazenado em temperatura ambiente por cinco dias. Completadas 120 h, as
pontes foram removidas do gel e deixadas em temperatura ambiente para secarem,
com a face oclusal voltada para cima (Figura 18). Em seguida foram sinterizadas no
mesmo forno (Vita Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik, Alemanha) segundo o programa
descrito acima. As pontes inflitradas por silica ndo receberam aplicacédo de glaze.
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Figura 18 — Infiltracdo das PPFs pelo método sol-gel. A) PPFs submersas com a face oclusal voltada
para baixo; B e C) liquido sobrenadante; D) secagem com face oclusal voltada para cima.

A infiltracdo por vidro das amostras do Grupo GZG seguiu 0 protocolo de
Zhang e Kim (2009), e foi realizada no laboratério de Biomateriais e Biomimética da
Universidade de Nova York, como descrito em seguida. As PPFs de zircbnia pré-
sinterizada foram pré-aquecidas a 1400°C por 1 h, e resfriadas. Apés o resfriamento,
uma suspenséo de silicato de vidro SiO; (65,5 %), Al,O3; (11,7%), K,O (10,0 %),
Na,O (7,3%), CaO (3,0 %) and Th4O7 (1,9 %) foi pincelada sobre as superficies
internas e externas. A composic¢ao do vidro foi especialmente desenvolvida para que
o vidro e a zircdnia tivessem coeficiente de expansédo térmica (CTE) semelhantes.
As PPFs revestidas por vidro foram sinterizadas a 1530°C por 2 h e nao receberam
aplicacéo de glaze.

A reducédo das dimensdes das pontes (da ordem de 20% a 30%) devido ao
processo de densificacdo que ocorre durante a sinterizacdo final é ilustrada pela
figura 19.
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Figura 19 - Comparacdo das dimensBes da PPF antes e apds a sinterizagdo, ilustrada por uma
amostra ap6s a fresagem e uma amostra do grupo controle ap6s da sinterizacdo final. A) vista
oclusal; B) vista vestibular; C) PPF sinterizada apoiada sobre a ponte ndo sinterizada, mostrando a
reducéo das dimensdes.

A inspecdo visual (macroscopica) das PPFs apds o processo de sinterizacdo
revelou diferencas tanto em relacdo a textura superficial, quanto a coloracédo e
translucidez. As PPFs infiltradas por vidro (GZG) apresentaram-se mais lisas e
brilhantes do que os grupos controle (CTL) e as infiltradas por silica (SSG). Foi
observada uma pequena diferenca de tonalidade entre os pilares e os ponticos no
grupo GZG, sendo os poénticos mais claros. O grupo SSG apresentou opacidade

aumentada, se comparado ao grupo CTL (Figura 20).
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Figura 20 - A inspecdao visual pés-sinterizagdo mostrou diferenga na cor e no brilho superficial.

A observacdo em estereomicroscopio mostrou reducdo de defeitos
localizados nas margens cervicais de ambos os pilares, molar e pré-molar (Figura

21).

Figura 21 - Reducao dos defeitos cervicais apds a sinterizagao. A) linha de término cervical do pilar
47 antes; e B) apo6s a sinterizagéo.

4.2.4 Cimentacao

Os pilares de G10 foram condicionados com acido fluoridrico a 10%
(CondAC porcelana, FGM Produtos Odontoldgicos Ltda, Joinville, SC, Brasil) por 60
s, lavados em agua corrente, secos com jatos de ar livres de Oleo e silanizados
(RelyX™ Ceramic Primer, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA). A figura 22 ilustra a



sequéncia do tratamento de superficie dos pilares de G10 antes da aplicacdo do

agente cimentante.

Figura 22 — Tratamento de superficie dos pilares de G10. A) condicionamento com HF 10%; B)
lavagem; C) aplicacdo do silano; D) pilares prontos para cimentagao.

A superficie interna das PPFs de zirconia foram tratadas seguindo os
protocolos (Figura 23) descritos a seguir :

Jateamento com particulas de 6xido de aluminio revestidas por silica com
tamanho médio de 30 um (Rocatec Soft, 3M ESPE) e aplicacdo do agente silano
(RelyX™ Ceramic Primer, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA), para o grupo CTL.

No grupo SSG o condicionamento das PPFs foi feito com &cido fluoridrico a
2% (Férmula e Acdo Farmacia, Sdo Paulo, SP, Brasil) por 15 s. O adesivo e
otimizador de cimentacdo (OPC, 3M do Brasil Ltda, Sdo José do Rio Preto, SP,
Brasil) foram manipulados por 05 s, obedecendo a propor¢édo de 1:1, e aplicados
ativamente por 20 s (Radii-cal High Powered LED, SDI Limited, Victoria, Australia).
O excesso foi removido com jatos de ar livre de 6leo e a polimerizacao foi feita por
10 s.
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O grupo GZG foi condicionado com é&cido fluoridrico a 5% (Formula e Agéo
Farmécia, Sdo Paulo, SP, Brasil) por 60 s, lavado e seco. Aplicacdo da mistura,
obedecendo a proporcao de 1:1, do adesivo (Single Bond Universal, 3M do Brasil
Ltda, Sdo José do Rio Preto, SP, Brasil) e otimizador de cimentacédo (OPC, 3M do
Brasil Ltda, S&o José do Rio Preto, SP, Brasil). O adesivo e otimizador de

cimentacgao foram manipulados e polimerizados como descrito anteriormente.

)

Figura 23 - Tratamento de superficie das PPFs conforme grupos experimentais. A) silicatizagdo com
Rocatec de uma amostra do grupo controle; B) aplicacdo de acido fluoridrico 5% na amostra do grupo
GZG; C) aplicacao de acido fluoridrico 2% na amostra do grupo SSG; D) agente silano e E) sistema
adesivo empregados em todos 0s grupos experimentais.
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As PPFs foram cimentadas antes da inclusdo em poliuretano. Dessa forma
foi possivel cimentar um pilar por vez, evitando problemas por falta de paralelismo
dos pilares (Figura 24). Apés o tratamento de superficie dos pilares de G10 e da
superficie interna das coroas, porcfes iguais das pastas base e catalisadora do
cimento resinoso dual (Variolink II, Ivoclar Vivadent AG, Liechtenstein) foram
manipuladas sobre bloco de papel com espatula plastica por 10 s. O cimento foi
aplicado na superficie do pilar de G10, e a ponte foi mantida em posicdo sob um
peso de 750 g. Os excessos de cimento foram removidos e as faces vestibular,
lingual e oclusal foram fotopolimerizadas por 40 s cada (Radii-cal High Powered
LED). Passados cinco min, as pontes foram armazenadas em agua destilada grau 3

até o inicio do processo de inclusdo em poliuretano.

Figura 24 - Cimentacdo de uma ponte nos pilares de G10. A) cimentacao do pré-molar; B) remoc¢éao
dos excessos de cimento; C) aplicacdo do cimento no pilar distal; D) cimentacao concluida.
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4.2.5 Incluséo dos pilares em poliuretano

Uma matriz retangular em aluminio foi confeccionada para possibilitar a
inclusdo dos pilares de G10 em poliuretano (PUR), com dimensdes padronizadas.
Cada conjunto de dois pilares com uma PPF cimentada foi posicionado no centro da
matriz previamente isolada com vaselina solida. Porgoes iguais de PUR (polyol +
isocyanate) proporcdo 1:1 F 16 e F 16 ISO (Axson Technologies, Eaton Rapids, MI,
USA) foram manipuladas com auxilio de espatula e recipiente plasticos. A mistura foi
vertida dentro da matriz até o limite de 1 mm abaixo da linha de término de preparo
das coroas. O conjunto era mantido em posicdo por uma haste metalica,
posicionada no centro do pontico, até que se completasse o0 processo de cura do
PUR. Finalizada a cura, a matriz era desmontada e o0 conjunto removido e
armazenado em agua destilada grau 3 por cinco dias, até o inicio do ensaio (Figura
25).

Figura 25 - Matriz de aluminio para padronizacdo dos corpos de prova. A) matriz desmontada; B)
parafuso que possibilitava a abertura da matriz para remoc¢éo do bloco de poliuretano; C) aplicagédo
de vaselina sélida com pincel antes da inclusdo em poliuretano; D) ponte fixa cimentada sobre
pilares de G10, sendo posicionada para inclusdo em poliuretano.
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4.3 Ensaios mecanicos

4.3.1 Ensaio monotdnico

Para estabelecer a carga inicial do ensaio de fadiga foi necessério calcular a
média da carga de fratura monotbnica para trés amostras de cada grupo. As
amostras foram submetidas ao teste de compressao a 30° em relacdo ao longo eixo,
em uma Maquina de Testes Universal (EMIC, Sao José dos Pinhais, Brasil). A carga
foi aplicada por uma ponta esférica de tungsténio-carbide (6 mm de diametro) na
vertente interna das cuspides mésio-vestibular e vestibulo-mediana (célula de carga
1000 Kgf; velocidade 1 mm/min), com a amostra imersa em tanque de agua, até

fraturar (Figura 26).

Figura 26 — Ensaio monoténico em maquina de testes universal. A) pistdo aplicador de forga em
tungsténio-cabide; B) posicionamento do pistdo na vertente interna da cuspide vestibular do primeiro
molar inferior (pontico); C) dispositivo com inclinagdo de 30° submerso em tanque de agua destilada;
D) amostra fraturada.



4.3.2 Teste de fadiga — Staircase test

Foi determinado para esse estudo que a carga inicial para o teste de fadiga
pelo método da escada corresponderia a 70% da média da carga de fratura do
ensaio monotdnico. Os incrementos aplicados corresponderam a 5% da carga
inicial, que foi calculada para cada um dos trés grupos experimentais.

Os blocos de poliuretano foram montados em uma base inclinada de modo
gue a mesa oclusal das PPFs ficasse com inclinacdo de 30° em relacdo ao solo. O
dispositivo foi acoplado a uma maquina de testes dindmicos (Instron Electropuls E
3000, Instron, Glenview, IL, EUA) com célula de carga de 5 KN (Dynacell, Instron,
Glenview, IL, EUA) e submetidos ao teste staircase até ocorrer a falha. O nimero de
ciclos foi limitado a 100.000 e a frequéncia empregada foi de 5 Hz. O teste era
suspenso quando completados os 100.000 ciclos, mesmo que a amostra
sobrevivesse.

A primeira amostra de cada grupo foi testada com 70% da média da carga
do ensaio monotdnico. Se a amostra sobrevivesse, seria feito um incremento de 5%.
Caso fraturasse a carga seria reduzida em 5%. Esse procedimento foi feito até que
se completasse 20 amostras de cada grupo. Foi testado uma amostra de cada vez,
e quando ocorria fratura todos os fragmentos eram recolhidos e armazenados para
posterior analise de falhas. Os dados foram tabulados em planilha Excel (Microsoft,
Seattle, WA, EUA). A figura 27 mostra o posicionamento de uma amostra na
maquina de ensaio (Instron Electropuls E 3000), para teste staircase.
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Figura 27 — Posicionamento de uma amostra para teste staircase. A) verificagdo da posicdo do
pistdo no sentido vestibulo-lingual; B) verificacdo da posicao do pistdo no sentido mésio-distal; C)
espécime a ser testado submerso em agua destilada; D) maquina de ensaio com dispositivo
angulado em posicéo.

4.4 Andlises

4.4.1 Andlise estatistica

Os testes de Kolmogorov-Smirnov e Grubbs foram aplicados para verificar
se os dados de carga aplicada seguiam a distribuicdo Gaussiana e a presenca de
outliers, respectivamente. Em seguida, os dados foram tratados estatisticamente
pelo método de Dixon e Mood. Dixon e Mood utilizam técnicas de estimativa de
probabilidade maxima para resolver analiticamente o problema de determinar a
média e o desvio-padrao (Collins, 1993; Pollak et al., 2006).



4.4.2 Andlise das falhas

Os fragmentos de cada uma das amostras fraturadas foram recolhidos e
identificados para possibilitar a analise da fratura. Esses fragmentos foram
remontados e avaliados macroscopicamente para identificar o provavel modo como
a fratura correu. Para a andlise fractogréfica, a superficie de fratura foi observada
em esteromicroscopio (Zeiss Discovery V20) sem pintura. Em seguida os
fragmentos foram pintados com caneta a base de 4gua com ponta de feltro e tinta
verde (Paper Mate® Flair M, Atlanta, GA, EUA) para facilitar a identificacdo da
origem (Scherrer et al.,, 2008). Fragmentos suspeitos de conter a origem em
amostras representativas dos grupos foram selecionados para andlise por
microsocopia eletronica de varredura (MEV) (Quinn G, 2007; American Society for
Testing and Materials, 2015). As amostras selecionadas foram limpas em alcool
isopropilico em cuba ultrassénica (Digital Dental Ultrasonic CD-4820, Shenzhen
Codyson Electrical Ltd, Guangdong, China) por 10 min, secas e metalizadas com
camada de ouro de aproximadamente 12 nm (Emitech SC7620, Quorum
Technologies Ltd, Laughton, UK). Em seguida foram examinadas em microscopio
eletrbnico de varredura (INSPECT S50, FEI, Brno, Republica Tcheca) para
mapeamento da fratura, em alto vacuo, operando com 15 kV e distancia de trabalho
de 15 a 25 mm. Foram utilizados aumentos de 40x a 800x.
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5 RESULTADO

Este capitulo apresenta os resultados dos ensaios mecéanicos e o tratamento
estatistico dos dados. Também apresenta as analises de falha e os achados
fractograficos.

5.1 Distribuicéo dos dados

O teste de Kolmogorov-Smirnov indicou que nao houve violacdo do
pressuposto de normalidade. Nao foram encontrados outliers a um nivel de

significancia de 5% quando aplicado o teste de Grubbs.

5.2 Limite de fadiga — Staircase test

A distribuicdo normal dos dados, os valores dos incrementos (fixos para
cada grupo) situados entre metade e duas vezes o desvio padréo (0,5 ca 2,0 ), 0
namero de amostras por grupo superior a 15 e o fato de termos trés ou mais niveis
de carga tanto para falha como para sobrevida permitiram que a analise dos dados
fosse feita pelo método de Dixon e Mood, com baixo risco de viés (Lin SK et al.,
2001; Pollak et al., 2006; Grove, Campean, 2008; Azeez, 2013). A tabela 1 contém
0S parametros e os resultados do teste staircase com intervalo de confianca de
95%.

Pode-se observar que os trés grupos diferiram estatisticamente entre si. O
menor limite de fadiga foi encontrado no grupo controle e o maior no grupo GZG. O
grupo CTL apresentou o menor decréscimo em relacéo a carga inicial para fratura
(15,8% de decréscimo), e o grupo GZG apresentou um decréscimo de quase 40%
em relacdo a carga inicial (Tabela 1). O grupo SSG apresentou 0 menor desvio-

padréo.



Tabela 1 - Média da carga para fratura monotonica* (CF), parametros: carga inicial*
(C) e incremento* (I); e os resultados: limite de fadiga* (LF), desvio-padrao* (DP),
intervalo de confianca (IC) e decréscimo da carga para fratura (DCF) do teste

staircase. (* valores em Newtons)

Parametros Resultados Staircase
Grupos CF(N) C(N) I(N) LF DP IC (95%)**
GZG 3235,50 2264,85 113,24 2006,57 104,20 1934,3 -2078,7%
SSG 2619,17 1833,42 91,67 1824,31 69,7 1759,5 — 1889,1°
CTL 1907,66 1335,36 66,77 1607,27 91,4 1542,9 — 1671,6°

DCF
37,9
30,3
15,8

**etras diferentes indicam diferenca estatistica.

Os perfis gerados pelo teste staircase sdo mostrados na figura 28.

Perfis Staircase

2500

2250 +

2000 ~ 7 N

1500 N

Nivel de carga (N)

1250

1000 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

Amostra

1750 - e A&é\— ——CTL

SSG
GZG

Figura 28 - Perfis staircase gerados apds o teste, para cada grupo. Formas geométricas vazias

representam amostras fraturadas durante o teste.
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5.3 Andlise das falhas e caracteristicas topograficas

O quadro 6 traz a compilacdo dos dados sobre a localizagcdo da origem da
fratura, se houve descolamento dos pilares apoés a fratura e onde o remanescente de

cimento ficou predominantemente aderido.

Quadro 6 - Origem da fraturas, descolamento dos pilares apos fratura e local onde o
remanescente de cimento ficou aderido

Origem da fratura Descolamento Cimento
(ap6s fratura) aderido ao
Grupo CM o] CD PM PD Ambos G10 Coping
CTL 03 02 02 - - 1 - 1
SSG 07 - 03 3 1 2 - 10
GZG 01 06 04 4 1 1 11

CM: conector mesial; O: oclusal; CD: conector distal; PM: pilar mesial; PD: pilar distal.

As fraturas foram do tipo catastréficas com diferentes padrdes de falha. A
figura 29 mostra os padrdes de fratura nos grupos experimentais.

A figura 30 mostra a sequéncia de analise realizada antes da microscopia
eletronica de varredura.

O mapeamento da fratura de uma amostra representativa do grupo controle
(CTL) é apresentado na figura 31, enquanto o mapeamento de uma amostra dos

grupos SSG e GZG sdao apresentados nas figuras 32 e 33 respectivamente.
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Figura 29 - Padrbes de fratura nos grupos experimentais. Apenas o0s grupos CTL e GZG
apresentaram origem na face oclusal (amostras A e B respectivamente), sendo esse o0 padrao
predominante no grupo GZG; C, D e E) amostras dos grupos controle (C), silica sol-gel (D) e GZG
(E), mostrando que em todos os grupos algumas fraturas tiveram origem no conector mesial. As
fraturas iniciavam na face vestibular do conector mesial e corriam para oclusal e lingual. Em alguns
casos ocorria evento secundario no conector distal (D e E). Esse foi 0 padrdo predominante no grupo
SSG; F, G e H) amostras dos grupos controle (F), silica sol-gel (G) e GZG (H), com origem da fratura
no conector distal. As fraturas iniciavam na face vestibular do conector distal e corriam para oclusal e
lingual do pdntico e cervical do pilar 47. Em alguns casos ocorria evento secundario no conector
mesial (F G e H).
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Figura 30 - Sequéncia de andlise da amostra 6 pertencente ao grupo GZG: A) remontagem dos
fragmentos recuperados apos a fratura; B) vista vestibular da area de conector distal; C) mesma area
sem o fragmento interposto entre as por¢cdes vestibular e lingual do pbntico; D) pesquisa de marcas
de fratura no fragmento, pintado com caneta a base d’dgua; E) vista lingual do pilar 45; F) mesma
area apés a remocgdo do fragmento maior. E possivel observar os danos na regido subjacente ao
ponto de aplicacdo da carga; G) Porcao vestibular do fragmento mostra cone cracks, compression
curl e twist hackles; H) vista oclusal do p6ntico onde é possivel identificar as marcas dos pontos de
contato entre o pistdo e a superficie e a separacdo do pontico em porg¢des vestibular e lingual; 1)
porc¢éo lingual do pdntico; J) porcéo vestibular do péntico apds pintura com caneta a base d’agua.
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Figura 31 - Mapeamento da origem da fratura ha amostra 7 do grupo controle. A) a remontagem dos
fragmentos da amostra indica que a fratura correu de distal para mesial e o circulo amarelo delimita a
regido supeita de conter a origem da fratura; B) vista vestibular do pdntico na regido de conector
distal, com seta apontando a area investigada; C) vista interna do conector distal apés a metalizagéo,
sendo que a regido delimitada por linhas pontilhadas contém a origem da fratura; D) Fotomicrografia
com aumento de 40x da area mostrada em C; E) aumento da area delimitada por linhas pontilhadas
em D, com setas indicando a direcdo de propagacdo da fratura, partindo do defeito iniciador
(magnificacdo: 100x); F) semicirculo tranlicido restringe a &rea suspeita sob investigacédo
(magnificacdo: 400x); G) a estrela indica a origem da fratura (magnificacdo: 1000x).
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Figura 32 - Mapeamento da fratura na amostra 2 do grupo SSG. A) a remontagem dos fragmentos da
amostra indica que a fratura correu de mesial para distal e o circulo azul delimita a regido supeita de
conter a origem da fratura; B) vista vestibular do pré-molar na regido de conector mesial; C e D) vista
vestibular e interna do conector mesial apés a metalizagdo, com seta apontando a area investigada.
E) Fotomicrografia com aumento de 40x da area mostrada em D; F) aumento da area delimitada por
linhas pontilhadas em E, com setas indicando a direcdo de propagac¢éo da fratura, partindo do defeito
iniciador (magnificagdo: 100x); G) semicirculo tranliicido restringe a area suspeita sob investigagcdo
(magnificacdo de 400x); H) a estrela indica a origem da fratura (magnificacdo: 800x).
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Figura 33 - Mapeamento da fratura na amostra 15 do grupo GZG. A) a remontagem dos fragmentos
indica que a fratura iniciou na oclusal, correu para distal e depois para mesial (setas); B) o circulo
delimita a regido supeita de conter a origem da fratura; C) vista interna do fragmento vestibular do
pontico apds a metalizacdo, com seta apontando a curva de compressdo e asteriscos indicando
arrest line; D) aumento da area delimitada por linhas pontilhadas em C; E) fotomicrografia com
aumento de 40x da area mostrada em D; com seta indicando a regido investigada; F) aumento da
area delimitada por linhas pontilhadas em E, com setas indicando a dire¢éo de propagagéo da fratura,
partindo do defeito iniciador (magnificagdo: 100x);G) semicirculo tranltcido restringe a area suspeita
sob investigagcdo (magnificacéo de 400x); H) a estrela indica a origem da fratura (magnificacdo: 800x).
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As caracteristicas da superficie da 3Y-TZP apoés o teste de fadiga podem ser
observadas na figura 34. Os danos provocados na superficie e na subsuperficie
também diferiram entre os grupos experimentais. As ranhuras promovidas pelas

pontas diamantadas durante a fresagem assistida por computador sdo mais

evidentes nas amostras do grupo SSG.

Figura 34 - Caracteristicas topograficas nas amostras dos diferentes grupos. A) amostra do grupo
controle mostrando camada irregular de glaze que foi perdido na area onde o pistdo aplicador de
carga contactava a superficie oclusal. No corpo é possivel identificar alguns elementos fractogréficos:
arrest lines, cone cracks and twist hackles; B) amostra do grupo GZG mostra superficie lisa da
camada de vidro e o dano na area onde o pistdo contacta a face oclusal; C) superficie interna e
externa da amostra sol-gel. Imagens da linha 1 com aumento de 40x, D) amostra do grupo controle
mostrando a regiao proxima a interface adesiva onde ndo ha camada de glaze; E) dano provocado
pelo contato com o pistdo, mostrando perda gradual da camada de vidro na amostra do grupo GZG,
expondo a zircbnia em diferentes niveis de profundidade; F) superficie externa da amostra sol-gel,
mostrando ranhuras, provocadas pelo processo de fresagem, parcialmente preenchidas por silica.
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6 DISCUSSAO

Até onde conhecemos, esse € 0 primeiro estudo a testar PPFs de trés
elementos do tipo anatdmicas, confeccionadas em zirconia 3Y-TZP graduada. De
acordo com os resultados obtidos, as técnicas de infiltragdo de vidro e de silica nas
PPFs de zircbnia monolitica aumentaram estatisticamente os limites de fadiga em
comparacado ao grupo apenas glazeado. Portanto, a hipdtese nula foi rejeitada.
Discutiremos a seguir o método da pesquisa e os efeitos da gradacdo no
comportamento do material sujeito a fadiga.

6.1 Método de pesquisa

As zircOnias infiltradas por vidro ou por silica classificadas como FGMs
(Miyamoto et al., 1999) foram testadas em estudos anteriores no formato de placas
(plates), barras (beam) e discos (Zhang Y, Kim, 2009; Zhang Y, Ma, 2009; Campos
et al., 2016). A geometria das amostras exerce influéncia na concentracdo de
tensdes (Quinn GD et al., 2010) e o uso de amostras com geometria semelhante a
usada em clinica nos testes laboratorias de materiais ceramicos é importante para a
relevancia do mesmo (Bonfante, 2009; Zhang Y et al., 2016). Foi relatado que as
cargas para fratura em superficies curvas de coroas anatomicamente corretas foram
menores que as observadas em coroas planas (Zhang Y et al., 2012a). Além disso,
amostras com formato de coroas anatomicamente corretas, cimentadas em sobre
pilares com material analogo a dentina tornam as condi¢des do teste mais proximas
a situacdo clinica (Kelly et al., 2010). O posicionamento das amostras com
angulacdo de 30° faz com que sejam sujeitas a cargas obliquas e em condi¢des
extremas de estresses flexurais (Bonfante, 2009; Kou et al.,, 2015). Ademais, 0
ambiente Umido pode reduzir a resisténcia a fratura das ceramicas (Kohorst et al.,
2008; Aboushelib et al., 2009; Borges et al., 2009).
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6.2 Efeitos da gradacdo do material

O efeito da adicdo de pequenas quantidades de silica a 3Y-TZP ja foi
discutido em estudos anteriores, que observaram o0 aumento da resisténcia a
degradacdo hidrotérmica (low-temperature degradation - LTD), sem alterar a
resisténcia a propagacdo da trinca. As propriedades mecéanicas, o tamanho e a
densidade dos grdos também ndo foram alterados (Gremillard et al., 2002;
Samodurova et al.,, 2015). Observamos no presente estudo que nas amostras
infiltradas por silica pelo método sol-gel houve deposicdo de silica nas ranhuras
promovidas pelo processo de fresagem por CAD/CAM, preenchendo-as
parcialmente (Figura 30). ApOs aplicacdo do calor durante o processo de
sinterizagdo, a difusdo dos atomos de silica na rede de zircbnia resulta na formagéo
de um silicato de zirconio cristalino, sem fase vitrea amorfa. Portanto, a silica néo
estd em sua forma livre e o aumento do limite de fadiga das pontes infiltradas por
esse método ndo podem ser explicadas pela teoria de Charles e Hillig (1962), que
credita 0 aumento da resisténcia a dissolucdo e reprecipitacdo da silica na ponta da
trinca. Acreditamos que o silicato de zirconio (ZrSiO,4) formado na superficie da 3Y-
TZP reduz o numero de defeitos e consequentemente a possibilidade desses,
guando submetidos ao estresse mecanico, serem origem de trincas no material
ceramico.

O aumento do limite de fadiga no grupo GZG pode ser associado ao
preenchimento dos espacos intergranulares por vidro e também pela camada
residual de vidro na superficie das pontes infiltradas, que tem menor médulo elastico
e distribui melhor as tensbes (Zhang Y et al., 2010). O desvio padrao mais elevado
no grupo GZG deve-se ao modo de falha (danos por contato), envolvendo o
aparecimento e a propagacao de trincas da area de contato oclusal para a regido
cervical. Para os outros dois grupos, a falha é predominantemente causada por
flexdo, onde as trincas s6 crescem a um tamanho critico relativamente pequeno e,
em seguida, rapidamente tornam-se instaveis.

Problemas na interface adesiva e danos ou defeitos do material ceramico
propiciam o surgimento e crescimento lento de trincas (Gonzaga et al., 2011; Amaral
et al., 2013;. Zhang Y et al., 2013; Pereira et al., 2015, 2016), que levam a uma
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reducdo tempo-dependente da resisténcia das ceramicas (Fischer et al., 2003;
Zhang Y, Lawn, 2004). Zhang Y e Kim (2010), observaram que zirconia infiltrada por
vidro exibiu melhor resisténcia aos danos de deslizamento do que zirconias
monoliticas e zirconias glazeadas, o que pode justificar o limite de fadiga mais alto
entre 0s grupos experimentais.

Alguns estudos sugerem que a fratura pode originar-se na interface adesiva
(Chai et al., 2014, 2015) e que a umidade proveniente dos tubulos dentinarios pode
influenciar na transformacao de fases da zircénia (Jevnikar et al., 2000). Porém, no
presente estudo nao identificamos fraturas originarias da interface. Segundo Ren et
al. (2011) a infiltracdo de vidro na superficie interna das infraestruturas de zircdnia
protegeria a mesma da degradacdo hidrotérmica. Além disso, os autores também
concluiram que a zircOnia infiltrada apresenta uma superficie mais favoravel ao
condicionamento acido para posterior adesao aos cimentos resinosos do que uma
zirconia homogénea. Isso foi posteriormente confirmado pelo estudo de Chai et al.
(2015), no qual os autores observaram que a energia de fratura interfacial de
zirconia graduada era controlada pela energia de fratura do cimento resinoso. Como
resultado, a longo prazo, a forca de unido entre zircOnia graduada e cimento
resinoso foi tdo elevada como a de uma porcelana feldspatica.

No presente estudo o descolamento dos pilares apés a fratura foi observado
em 14 amostras, sendo mais comum nos grupos graduados. O maior numero de
descolamentos nos grupos graduados pode ter sido devido as cargas mais altas
aplicadas nos mesmos. Porém, apesar de o protocolo de cimentacéo ter sido fiel as
recomendac¢des dos autores das técnicas de gradacdo da zirconia, o local de fixacédo
do cimento foi diferente entre os grupos. No grupo GZG o cimento ficou aderido aos
pilares de G10, enquanto no grupo Sol-Gel o cimento permaneceu aderido a
superficie interna dos copings. Entretanto, o nimero de amostras que descolaram
apos a fratura foi pequeno, impossibilitando tratamento estatistico para estabelecer
inferéncias. Estudos futuros poderdo avaliar se h& diferenca de efetividade dos
protocolos de cimentacdo de cada um dos grupos experimentais. Esse é um ponto
importante, visto que estudos de revisdo de literatura e revisdes sistematicas com
metanalise demostraram que a cimentacao influencia na longevidade das préteses
de zircOnia unitarias ou mdaltiplas (Edelhof, Ozcan, 2007; Ozcan, Bernasconi, 2015;
Pjetursson et al., 2015; Sailer et al., 2015).
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N&o observamos ocorréncia de lascamentos nas amostras testadas,
provavelmente porque lascamento € mais provavel de ocorrer na porcelana de
cobertura, sob cargas oclusais mais baixas (Zhang Y et al., 2013). Todas as fraturas
foram catastroficas indicando uma alta resisténcia a fratura. Isto estd em
concordancia com o estudo de Srikanth et al. (2015), no qual observaram que além
de efetivamente melhorar a superficie de cimentacdo da zircbnia, a infiltracdo de
vidro também aumenta a resisténcia a flexao.

A andlise das amostras antes da sinterizacdo mostrou, além das
irregularidades caracteristicas da fresagem assistida por computador, alguns
defeitos nas margens cervicais dos pilares, no conector mesial e na face mesial do
pré-molar. Entretanto, ndo observamos fraturas iniciando nesses pontos. Diferente
dos materiais ducteis, a trinca ndo se inicia naturalmente em materiais ceramicos
friaveis. Tipicamente, ela se inicia em um defeito pré-existente, e quando sofre
carregamento, causa concentracao de tensdes, que levam a propagacao da trinca.
(Asoo et al., 2000; Vult Von Steyern et al., 2006). A regido onde se fez a separagao
do montador metalico da ponte fresada (face mesial do pré-molar) foi a maior area
de dano. Porém, acreditamos que por estar longe dos pontos de concentracdo de
tensdes, tais defeitos ndo estavam associadas aos locais de inicio das fraturas.

A regido cervical pode ser considerada como critica, por ser um local onde
observa-se maior percentual de transformacdo de fase de tetragonal para
monoclinica (Kypraiou et al., 2012) e por apresentar curvatura nos preparos
anatdmicos (Oilo, Gjerdet, 2013). Apesar de termos observado defeitos nas margens
cervicais das coroas tanto de pré-molares como molares, mesmo apdés a
sinterizacdo, ndo constatamos origem de fratura no término cervical do preparo. As
caracteristicas da regido cervical dos pilares do nosso estudo foram: espessura da
parede cervical de 0,2 mm e auséncia da curvatura caracteristica encontrada na
regido interproximal dos dentes naturais que acompanha a anatomia da linha
cemento-esmalte. E possivel que um maior percentual de fase monoclinica na
regido nao seja suficiente para iniciar a fratura e que o fator mais importante seja a
associacdo entre defeitos localizados nas margens com pequeno raio de curvatura
da linha de término, como mostra o estudo de Oilo et al. (2015). Esquivel-Upshaw et
al. (2014), consideram que as fraturas de FDPs totalmente ceramicas em dentes

posteriores pode ter causa multifatorial, incluindo desenho da prétese, distribuicdo
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de de defeitos, e dire¢éo da forca.
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7 CONCLUSAO

As duas rotas de processamento, infiltracdo por silica e por vidro, para obter
zircoOnia graduada, mostraram-se promissoras, com aumento do limite de fadiga em
comparagdo a zircbnia monolitica glazeada. A gradacdo por infiltracdo de vidro
resultou em um maior aumento do limite e alteracdo do padrdo de falha, indicando
um aumento de tolerancia ao dano. As PPFs graduadas por infiltracdo de silica pelo
método sol-gel além de um aumento no limite de fadiga, apresentaram um
comportamento mais estavel e previsivel, com pouca diferenga entre carga inicial e

as cargas com as quais as amostras fraturaram durante o ensaio de fadiga.
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