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Resumo

A zirconia tetragonal policristalina estabilizadarcitria ou zircénia Y-TZP, atualmente
é utilizada como biomaterial na odontologia, paraoafeccdo de proteses por meio da
tecnologia CAD/CAM, a partir de blocos comerciaig-pinterizados. A ceramica Y-TZP é
biocompativel, bioinerte e apresenta estética prigaades mecanicas adequadas a aplicacao.
Contudo, as caracteristicas mecanicas podem \@geiacordo com o metodo de fabricacéo
podendo estar sujeita a falhas por fratura framilsada por defeitos oriundos das etapas de
conformacdo, pré-sinterizacdo, usinagem da pratessnterizacdo. Dessa forma, o objetivo
do presente trabalho foi avaliar o processamentandeo e determinar as propriedades
mecanicas da zirconia Y-TZP. Os blocos foram conémlos por prensagem uniaxial e
isostatica a 200 MPa, pré-sinterizados com difeergarametros (900°C e 950°C) de
temperatura, submetidos a ensaio de microdurezkeidice usinados por CAD/CAM para
confeccdo de proteses. O material pré-sinterizamocdrtado em barras, sinterizado e
submetido aos ensaios mecanicos para a determidag&gsisténcia a flexdo, modulo elastico
dindmico e estatico. Os resultados indicaram gpeoocesso térmico de pré-sinterizacdo com
patamar a 950°C proporcionou material adequado amuseio e usinagem CAD/CAM com
microdureza similar aos materiais disponiveis cambnente. Os valores de modulo de
elasticidade do material apos a sinterizacao fielerminados pelos métodos dinamicos e
estatico, entre 205,7 e 231,9 GPa, estdo proximesedatados na literatura (entre 200 e 220
GPa). As andlises estatisticas pelo método ANOVAO,(@b) e testes de Tukey-Kramer
demonstraram que 0 processo de pré-sinterizacdoer@aeu influéncia na resisténcia
mecanica apos a sinterizacdo final. Assim, o pemee fabricacdo estudado neste trabalho
apresentou parametros que possibilitaram a cordabedproteses odontologicas, por meio da
tecnologia CAD/CAM, obtendo materiais com proprid@® mecanicas adequadas a
confeccdo deopingsodontoldgicos.

Palavras-chave zircnia, processamento ceramico, propriedadesinieas.



Kavashima, L. H.,Processing and mechanical characterization of Y-TZPzirconia
ceramic for dental copings manufacturing. Master of Science Dissertation (Master of
Science in Mechanical Engineering) — Engineeringle@e of Bauru, Post-Graduating
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Abstract

The polycrystalline tetragonal yttria stabilizedcoinia or Y-TZP zirconia is currently
used as a biomaterial in dentistry for the manufacbf prostheses by means of the CAD /
CAM technology with pre-sintered commercial block6TZP ceramic is biocompatible,
bioinert and presents aesthetic features and ppate mechanical properties for the
application. However, the mechanical charactegstan vary according to the manufacturing
method and may be subjected to failure by britdetlire caused by defects originated from
forming, pre-sintering, prosthesis machining ottesiimg. Thus, the goal of this work was to
evaluate the ceramic processing and determine thehamical properties of the Y-TZP
zirconia. Blocks were formed by uniaxial and iststaompression at 200 MPa, pre-sintered
with different temperature parameters (900°C and0°@) subjected to Vickers
microhardness test and machined by CAD / CAM fassfireses manufacture. The pre-
sintered material was cut into bars, sintered angmsited to mechanical tests in order to
determine flexural strength, static and dynamistedanodulus. Results showed that the pre-
sintering thermal process with 950°C as a basglingided a suitable material handling and
machining CAD / CAM with a microhardness similarthe materials commercially available.
The Young’'s modulus values of the material aftex fimal sintering, determined by the
dynamic and static methods were found between 28bd7 231.9 GPa are close to those
reported in the literature (between 200 and 220)GP@e statistical analyses via ANOVA
(p> 0.05) method and Tukey-Kramer tests showed tihatpre-sintering process had no
influence on the mechanical resistance after tha 8intering. Therefore, the manufacturing
process studied in this work presented paramelers dnabled the manufacture of dental
prostheses by means of the CAD / CAM technologytaioing materials with suitable
mechanical properties to dental copings confection.

Keywords: zirconia, ceramic processing, mechanical properties
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1 INTRODUCAO

As ceramicas a base de zirconia (Ar@m potencial em muitas aplicacdes como
biomaterial devido a sua alta resisténcia mecéaeicanacidade a fratura (PATEdt al,
2012). Ha aproximadamente 47 anos iniciaram-sguiss como biomaterial para uso
clinico na artroplastia total do quadril (MANICONE&t al, 2007). Posteriormente foi
introduzida na odontologia, devido a maior resigmecanica e tenacidade a fratura em
relacdo a alumina (WHITEt al, 2005), sendo utilizada como material basico paraas e
pontes em restauracdo, devido a forte demandaicast& preocupacdo com a
hipersensibilidade a materiais metéalicos (SAgQ@I, 2008).

A resisténcia mecanica adequada a aplicacdo #aoladicionando pequenas
quantidades de o6xido de itrio A8), para estabilizar a estrutura cristalina tetrafjaia
zircbnia, a temperatura ambiente, formando um nahteomposto de aproximadamente
100% de pequenos graos cristalizados na estrgtnagonal metaestavel, conhecida como
Zirconia Tetragonal Policristalina (Y-TZP) (SARIDA& al, 2013). A zircOnia em sua forma
pura apresenta a estrutura monoclinica a temparatabiente, a tetragonal ocorre somente
entre 1170-237CT e acima dessa temperatura a estrutura se trarssomeubica (SARIDAG
et al, 2013).

A zircbnia de grau biomédico contendo 3 mol% eia itomo estabilizante (3Y-TZP)
tem sido utilizada na fabricac@o de coroas e peétparciais fixas odontologicas, processadas
por meio da tecnologia CAD/CAM (Computer Aided Design/Computer Aided
Manufacturing). A usinagem € realizada em blocos totalmente shatdos ou pre-
sinterizados (DENRYet al, 2008). Os resultados de anos de estudo sugerera §Y-TZP
pode ser aplicada na restauracdo do dente postsgoido apoio para ceramicas de
revestimento (RAIGRODSKet al, 2012).

Estudosin vitro e in vivo confirmaram a alta biocompatibilidade da zircowid ZP.
Também foi demonstrado que bactérias se acumulammemor quantidade em torno de Y-
TZP comparada a prétese de titanio, o que poderiexplicado pelas diferentes propriedades
de adsorcdo das proteinas (SARIDAG al, 2013). Esse material € classificado como
bioinerte, ou seja, mantém sua estrutura apos amgpser introduzido no corpo e nao induz

qualquer reacao imunologica (PATELal, 2012).



Com propriedades mecéanicas similares aos acosdineis, apds a sinterizacgéao final, a
zircbnia tem elevada resisténcia a tracdo, 900-M\B@, resisténcia a compressao de 2000
MPa e as cargas de tenséo ciclica sédo bem toleraplisando-se uma forca intermitente de
28 kN foram necessarios 50 bilhdes de ciclos pashbm@ar uma amostra contudo uma forca
em excesso de 90 kN provocou falha estrutural gunas amostras ap0s apenas 15 ciclos
(SARIDAG et al, 2013).

Apesar das propriedades mecanicas da zircOnia ssupas outras ceramicas
(GUAZZATO et al, 2004), as restauracfes odontologicas sédo susiselivfalha por fratura
fragil que raramente sdo precedidas de deformagébeis ou qualquer aviso prévio. Essa
falha é atribuida a fatores como presenca de m$etsnsdes e defeitos pré-existentes,
oriundos do processo de fabricacéo, relacionadotamanho e forma do gréo e tipo ou
percentual de elementos estabilizantes. A junc&sedefatores pode iniciar o crescimento
catastrofico de trincas (fratura), acompanhadodaberioracdo da restauracdo odontologica
(MARX et al, 2004; ABOUSHELIBet al., 2008).

Para a prevencdo de falha em materiais ceramicostaldgicos produzidos pela
tecnologia CAD/CAM, normalmente € investigado o pomamento mecanico apos a
sinterizacdo final (DENRYet al, 2008), principalmente, por meio de ensaio mecade
flexdo trés e quatro pontos (QUINN al, 2010; STAWARCZYKet al, 2013; CHEVALIER
et al, 2009) e ensaio de dureza, a fim de determinlareza, resisténcia a flexao, tenacidade
a fratura e médulo de elasticidade (HARABRal, 2013; ZHANGet al, 2013).

Tendo em vista o futuro promissor de uma tecnolagiativamente nova e em
desenvolvimento, o presente trabalho investigotoogssamento mecanico necessario para a
fabricacdo de blocos pré-sinterizados utilizadoxofeccdo de proteses odontoldgicas. A
porosidade na etapa de pré-sinterizacdo (etUal, 2010), o tamanho de grdo do po
(LUTHARDT et al, 2004), moldagem do corpo a verde e dureza aousirado
(SCHERRER et al, 2013), ainda sao alguns dos desafios para oltergrau de
confiabilidade adequado a protese. Os blocos cet@nfiabricados a partir do p6 de zirconia
Y-TZP, por meio de compressdo a frio e pre-sindeliz a diferentes temperaturas. A
microdureza Vickers foi determinada para verifiganfluéncia da temperatura na resisténcia
mecéanica e usinagem deoping (componente de prétese odontolégica) em sistema
CAD/CAM odontolégico. Para o estudo das propriedadecéanicas apoés a sinterizagao final,

o0 material pré-sinterizado foi cortado para obterpos de prova em forma de barras e



submetido a aquecimento a 1420°C. Os corpos deapforam submetidos ao ensaio
dindmico n&o destrutivo pela técnica de excitagiomppulso para a determinacdo do médulo
de elasticidade e ensaio de flexdo trés pontosgeeaminar a resisténcia a flexdo e médulo
de elasticidade. Os resultados de microdureza, lmatuelasticidade e resisténcia mecanica
foram analisados por ANOVA (p>0,05) e multiplas gamacdes com os testes de Tukey-
Kramer e Dunnett para verificar a existéncia derdificas significativas entre os grupos.



2 OBJETIVO

2.1 Objetivo geral

Neste trabalho foi estudado o processamento cevamiéc zirconia Y-TZP para
aplicacdo em biomateriais confeccionados pela tegeoCAD/CAM. Os parametros de cada
etapa do processo foram analisados para estudaraaretacdo com as propriedades

mecéanicas.

2.2 Objetivos especificos

. Foram confeccionados blocos de zirconia (YTZP)quonpressao a frio, partir do po de
zircbnia comercial, formulados e processados exyialmente em laboratdrio.

. Os blocos foram pré-sinterizados com trés difereparametros de temperatura.

. A microdureza do material foi determinado para fii a sua relacdo com o
comportamento durante a usinagem em sistema CAD/Cplta proteses
odontoldgicas.

. Os blocos preé-sinterizados foram sinterizados enstidos a ensaios mecanicos para
estudar a relacdo entre a resisténcia mecanicaaagpiterizacao e a temperatura de pré-

sinterizacao.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Biomateriais

Os biomateriais sdo usados para substituir e/adaues a funcdo do tecido, 6rgéo
traumatizado ou degenerado em forma de implantgseelhos médicos. Devem apresentar
biocompatibilidade, propriedades mecéanicas adeguadsaisténcia a corrosdo, resisténcia a
fadiga e ndo apresentar toxicidade a menos qu@asgaima finalidade especifica, para o uso
em longo prazo no corpo, sem rejeicdo. Os matanais utilizados sdo metais e suas ligas,
polimeros, ceramicos e compaositos (PATélal., 2012).

Os metais e ligas metélicas mais utilizadas coromaieriais sdo: aco inoxidavel, liga
cobalto-cromo-molibdénio e ligas de titanio, queide a sua resisténcia mecanica, excelente
condutividade elétrica e térmica, biocompatibilid&dresisténcia a corrosao, sao direcionadas
a fabricacdo de implantes de suporte de cargacaai® proteses de quadril, pinos, parafusos
e placas. Por outro lado, em longo prazo, as ligastanio podem liberar ions de aluminio e
vanadio que séo associados a problemas de satne,acdoenca de Alzheimer e doencgas no
sistema nervoso (PATEEt al, 2012; OSMANet al, 2013). Os materiais poliméricos sao
disponiveis em maior variedade, normalmente aphsaein enxerto vascular e valvulas
cardiacas. Tem boa flexibilidade, boa biocompadiade, leve em relacdo a massa, com
adequadas propriedades fisicas e mecanicas, espodeanufaturado na forma desejada. Os
compdésitos sdo compostos de matriz e fibras natbiadegradaveis de plantas como linho,
juta e sisal, usados amplamente como “amigos do amabiente” e aplicados na engenharia
de tecidos e cosméticos. Eles imitam, frequentemnest estruturas dos materiais vivos
envolvidos no processo, como biocompatibilidadéualmente sé&o fabricados para o uso na
odontologia, enxertos vasculares, proteses, cin@s#eo, etc. (PATEEt al, 2012).

Ceramicos sao materiais policristalinos sendo as ptincipais caracteristicas a dureza
e fragilidade, grande resisténcia e rigidez, bdemasidade, resisténcia a corrosao e desgaste.
Séo utilizados em varios campos como odontologtapedia e sensores médicos, mas séo
menos utilizados extensivamente que os metaisimeals. Normalmente falham com pouca
ou sem alguma deformacéo plastica e sdo sensiygesanca de trincas ou outros defeitos.
Existem trés classes de ceramica biomaterial: &itenque compreende a Alumina {@4),
Zirconia (ZrQ) e carbono pirolitico; a bioativa que sdo os ldsegle vitroceramica; e a
bioreabsorvivel como o fosfato ceramico (PARK, 2008TEL et al, 2012; HENCH, 2013).



A primeira ceramica utilizada em proteses de de@@o de quadril foi a alumina
(Al,O3) de alta densidade e pureza (>99,5%), devido &xscelente resisténcia a corrosao,
alta resisténcia ao desgaste e robustez (durekargide 1800—-2000). Apesar dos resultados
clinicos favoraveis e da biocompatibilidade, a ahantem uso limitado a modelos com
propriedades mecéanicas modestas. Dessa formagaiai(Y-TZP) tornou-se uma alternativa
devido a sua maior resisténcia e tenacidade ardrghossibilitando novos projetos de
implantes os quais ndo eram possiveis com a alufRINAEL et al, 2012; CHEVALIERet
al., 2009).

3.2 Zircbnia Y-TZP

Os materiais ceramicos sao divididos em duas cassgas tradicionais e avancadas,
em funcdo de suas propriedades e aplicacbes. Amioas tradicionais sdo baseadas em
argila e silica, usadas ha mais de 10 mil anogjuzidas, geralmente, com tecnologia de
baixo custo e com alto volume de producdo. Jard@snieas avancadas, também denominadas
ceramicas de “engenharia’, foram desenvolvidas peoxanadamente 100 anos, séo
normalmente, produzidas em pequenas quantidadessmufe alta tecnologia no processo de
fabricacédo o que proporciona propriedades optioagnéticas, resisténcias mecanica, elétrica
e quimica, superiores as tradicionais (CART&RL, 2007).

A zircbnia Y-TZP é classificada como ceramica aealacpara diversas aplicagdes,
como: ferramentas de corte, trocadores de calegekdmicas (CARTERet al, 2007),
componentes eletronicos (FOSCHIétlal, 2001), sistemas aeronauticos (NARAPARAcU
al., 2014), sistemas microeletromecanicos (MEMS), eemitros (CHEAHet al, 2012).
Sendo a sua estrutura quimica distinta para cddzaggo, a exemplo de alguns componentes
eletrbnicos como a zirconia estabilizada por o@e0—Zr0,) (FOSCHINIet al, 2001) ou a
zircOnia estabilizada por 7 mol % em itria (NARARAIU et al, 2014).

A bioceramica encontra-se na classe dos mategeisnicos desenvolvidos para reparar
ou substituir partes do corpo danificadas, sena@aiar parte destinada ao esqueleto, sistemas
cardiovasculares, 0sso0s, juntas 6sseas e dentdesMasses materiais estdo em contato com
0 0SSO, assim requerem uma interface de conexde ondomportamento mecanico e
funcional € compativel com o tecido biolégico a sebstituido. A zircbnia e a alumina
apresentam essa compatibilidade devido aos ionsligitam a toxicidade, ou seja, sao
quimicamente inertes (HENCH, 2013).



Em 1969 a zirconia foi introduzida como bioceramaea aplicagdes médicas, com o
objetivo de substituir o titnio e a alumina emtesés de quadril, onde o foco dos
pesquisadores ortopedistas era o comportamentoninecé a integracdo com 0S 0SSOS e
musculos (MANICONEet al, 2007). Em 1990 a zircOnia foi introduzida na midéngia
como material para produzir implantes de postesdinticos e pilares devido as excelentes
propriedades mecanicas, estética e biocompatiddid@ILATHADKA et al,, 2007).

3.2.1 Aplicacéo odontoldgica

A confeccdo de implantes odontolégicos de matedarémicos, como a zirconia Y-
TZP esta em crescimento devido a hipersensibilidbme pacientes a materiais metalicos,
biosseguranca e o desejo por melhoria na est@&ssa forma busca-se a substituicdo das
proteses metalicas por ceramicos de igual ou sup@sisténcia mecanica. Com a introducéo
da tecnologia CAD/CAM, foi possivel melhorar a prodidade, uma vez que a tecnologia
odontoldgica convencional ndo oferece facilidadepeoduzir o implante na forma desejada.
Assim blocos de Y-TZP compactados ou pré-sinteaga¢blank) sao usinados para
proporcionar a forma do implante e posteriormer#ie sinterizados para promover a
resisténcia mecanica solicitada em um ambiente Lb@s implantes odontolégicos de
zirconia mais produzidos sé&o coroas, pontes eegilaFAMAKI et al, 2010). A Figura 1
mostra uma protese dentaria com os componentea,qufar e parafuso (ARNETZEt al,
2013). A coroa normalmente é composta por uma a&megm o formato ou morfologia do
dente, denominadeoping,que pode ser constituido por zirconia e recoh@stocamadas de
dissilicato de litio (ceramica) para promover a natural do dente (MARCHACKet al,
2008). O pilar (zircbnia) também conhecido coabaitmentem a fungéo de fixar a coroa no
parafuso que sera introduzido no osso para a fixdgdprotese (ARNETZEt al, 2013).
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Figura 1 - Componentes ceramicos de uma prétese odontoladaptado dérnetzlet al (2013).

A zircOniaé muito utilizad na confecgéo deopingdevido a suicor opaca e perolada e
resisténcia mecanicdJm bloco de zircbnia p-sinterizado € inserido na maquina
fresamento CAD/CAMgue por meio de um programa de computador conesrienagen:
digitalizadas do dente a ser restaurado em cooddsnde usinagem e assimcoping €
usinado e posteriormente sinterizado a fim de papoar resisténcia mecanica estrutu
somente enta@ recoberto por porcelana feldispaiqueproporcionara a c¢ e brilho natural
do dente (estéticdPROTOPAPADAKIet al, 2013; SANTOSet al, 2015.

Atualmente, sdo utilizados diferentes tipos de ro@a de zircbnia em aplicacoe
odontoldgicas: a zircdnia estabilizada com o6xidadtdo (Y-TZP), zircénia estabilizada co
oxido de itrio e 6xido demagnéso (Y-Mg-PSZ) ealumina tenacificada por zirconia (ZTA).
alumina tenacificada por zirconia (ZTA) € obtpor retencdo da fase tetragoido dioxido
de zircbniopela compressi damatriz de alumina por tenséo induziA sinterizacao inicial
ocorre a 11060C por 2h, antes o0 composito de ceramica poroséltado em vidro. O grau
de porosidade é maior quezircbnia 3YTZP. A zircbnia parcialmente estabilizada c
magnésia (M@?SZ) ndo obteve sucesso em aplicacdes biomédicédoda presenca
porosidade associada a grandes tamanhos de gr8-60 um), baixas propriedad

mecanica® menor estabilidade, e podem induzir o desgagi2ENRY et al, 2008).



3.3 Processo de fabricacdo da zirconia Y-TZP

3.3.1 Obtencéo do po de zircbnia

O elemento zircénio foi descoberto pelo quimicaréle Martin Heinrich Klaproth em
1789, a partir do 6xido proveniente do mineral siticato de zirconio e foi isolado em forma
impura pelo quimico suecors Jakob Berzelius, em 1824. Em 1940 esse elernmniou-se
significativo para o desenvolvimento da energialearg com a contribuicdo de William
Justin Kroll que desenvolveu um processo para aucéad no custo de producéo
(VAGKOPOULOU et al, 2009).

O zircdnio (Zr) é um metal de nimero atdmico 40naensidade de 6.49 g/&nponto
de fusdo a 1852°C e ponto de ebulicdo de 358Wf&Lestrutura cristalina é hexagonal, ndo
ocorre na natureza em estado puro, mas pode semteawo em jungdo com Oxido ou como
oxido livre (ZrQy).Tais minerais ndo podem ser usados como matepiasarios de
biomateriais devido a impureza de varios elememetilicos que afetam a cor e devido aos
radionuclideos naturais como urania e torio, quioedivos, devem ser purificados. Séo
necessarios processos complexos e demorados paf@aecao efetiva desses elementos a

fim de produzir o p6 de zirconia puro (SARIDABal, 2013).

Existem varias rotas de producdo de pé zirconiaqaais podem ser: sol-gel,
precipitacdo, processo hidrotérmico e técnica dagam por esferas entre outros (BANSBI
al., 2013; EGGERet al, 2004).

3.3.2 Compactacédo

Para obter um bloco de zirconia sédo utilizadasidg@sncomo compactacdo de po,
fundicdo, moldagem e extrusdo. O pé de zirconia pecebe aditivos polimeéricos para
controlar a uniformidade da compactagdo, os quam fs fungbes de aglutinante,
plastificante, dispersante e lubrificante (RAHAMA2003).

As dimensdes finais podem ser pré-estabelecidastapa de compactacdo por
prensagem uniaxial de simples ou dupla acdo déegisique proporciona a confeccao de
formas simples com dimensdes precisas. O processorndpactacdo consiste em inserir o po
no molde, aplicar uma carga de compactacdo e ejggamaterial compactado. Embora

pareca simples, esse processo exige cuidados inacégl da carga e ejecdo do compactado,
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caso contrario, podera ocorrer diferencas signifiaa no gradiente de densidade,
delaminagdes e descolamento das extremidades agserio compactado (REED, 1995).

O compactado a verde pode ser entdo levado a gesngaostatica a frio ou a quente,
para a aplicacdo de pressao hidrostatica unifopragorcionando densidade uniforme. A
qualidade da compactacédo influencia no maior nurder@oordenagdo entre as particulas,
possibilitando a reducdo do tamanho dos porositaesio em um corpo a verde com maior
densidade (RAHAMAN, 2003).

Duran et al. (1996) compactaram a zircbnia Y-TZP a 3 mol %ia#iido pressdes
isostéticas variadas até 350 MPa e perceberamdjuwa a@e 250 MPa nao houve diferenca
significativa na densidade apés a sinterizacaMakdaet al (2003) utilizaram 700 MPa para
a compressao isostatica a frio, de p6 nanoceradec¥-TZP a 1,5 e 3 mol % em itria e
observaram que a pressao elevada resulta em redogamanho dos poros. Vasyllat al
(2003) aplicaram compresséo isostéatica a frio d&eMPa, apds a consolidagdo em molde de
fundicdo, do pé nanoceramico de zirconia estabiizzom 3 mol % em itria, para formar um

corpo a verde, e perceberam que a compressaaisag@porciona maior densificacao.

3.3.3 Usinagem proxima a forma final

A usinagem de produtos proxima a forma final, tambgonhecidacomo near-net-
shape,é um conceito de manufatura industrial que seco@ com a reducdo de etapas de
producao, reducao de custos e garantia da qualdtageoduto para se adquirir a forma final
de componentes. Compdsitos e ceramicos sdo cazades pela baixa usinabilidade, dessa
forma o principio do near-net-shape elimina passesnecessarios, sendo a forma final
adquirida com técnicas que nao fragmentam o mh{8#d.VENDY, 2007).

A usinagem de materiais ceramicos de geometriglenm e sinterizados requer alto
custo, o que favorece a usinagem no estado “veade$eja, somente compactado, devido a
reducdo de custo de processo e pelo efeito nadgdalida forma apos a sinterizacdo. Essa
qualidade é atribuida a reducédo das distorcoemaaffinal, porque a usinagem ajuda a
minimizar os gradientes de densidade oriundos elaspgem (WESTERHEIDé& al, 1997).

Esse conceito near-net-shape é muito utilizadoonéeccdo de préoteses odontoldgicas
as quais, a forma final é alcancada a partir demaaiceramico a verde. Embora esse tipo de
usinagem enfrenta algumas dificuldades como fdegle e dimenséo inadequada da protese
devido a retracdo apos sinterizacdo, estas podesugeradas melhorando-se a qualidade da
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compactacdo e dureza, ferramentas adequadas, dQa&wmpodo agente aglutinante e
parametros de usinagem (MOHANEY al, 2013).

As proteses odontologicas de zirconia Y-TZP normealt® sdo confeccionadas por
usinagem no sistema CAD/CAM, mas a partibtinks(blocos prensados) pré-sinterizados
com dureza o suficiente para o0 manuseio, mas rgjodiriais a usinabilidade (DENR#t
al., 2008).

3.3.4 CAD/CAM na odontologia

O sistema CAD/CAM aplicado a odontologia foi des#wvdo em 1971, pelo Dr
Francois Duret, que utilizou impressdo otica em dresadora numericamente controlada
para confeccionar coroas dentarias. Contudo Weérdemann foi o primeiro a desenvolver
um sistema comercial Sui¢co, chamado de dispos@iZ®EC, o qual utilizava Optica para
digitalizar o dente e reconstruir em material cecémusando a combinacdo entre scanner
Optico e fresadora em um sistema assistido por atadpr. Em 1980, criou-se o Minnesota
System, um sistema odontolégico CAD/CAM projetadoapadquirir dados usando fotos e
um scanner de alta resolucéo. Mais tarde, em I®B8gesenvolvido o sistema Procera, um
método de fabricacdo de coroas dentarias de a#ieisp. A popularidade do sistema
CAD/CAM aumentou nos consultorios odontolégicosaparais 30.000 dentistas no mundo.
Assim, atualmente, os sistemas disponiveis comererde sdo o CEREC (Sirona, Charlotte,
NC, USA), E4D Dentist (D4D Technologies, RichardsdriX, USA), iTero (Cadent,
Carlstadt, NJ, USA), e o Lava COS (3M ESPE, St Pdil, USA) (DAVIDOWITZ et al,
2011).

O sistema CEREC consiste em um sistema de aquisigAduz azul intensa a partir da
emissdo de diodos, a camera projeta luz azul pardentes, que reflete de volta em um
angulo ligeiramente diferente, sendo esse méetodondi@ado como triangulacdo ativa. O
dente inteiro a ser scanneado € coberto por umadzate pd de titdnio especial, que torna
areas translucidas do dente em opaco permitinégistro de todo o tecido, pela camera. As
impressdes opticas sdo tomadas a partir de umatapd® oclusal do dente a ser restaurado, e
seus dentes adjacentes e opostos, por scanneitdu@bé focar automaticamente. Apos a
impressao estar completa, wemder(representacdo do produto final) tridimensionatidote
a ser restaurado aparece no monitor. O dentistaamaessa imagem, o local onde sera o

inicio da moldagem e o programa gera uma prop@stastauracdo baseado na comparacao
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dos dentes adjacentes, e assim 0 processo dgemsir@iniciado. O equipamento também
habilita o dentista a obter uma impresséo digitaéneiar os dados a um laboratorio

odontoldgico que pode entdo desenhar e fresatauragdo usando a tecnologia CAD/CAM

ou fabricar um modelo com resina dura para seizatib de maneira convencional.

Futuramente as restauracdes feitas no mesmo thansedo mais populares e provavelmente
ocorrera uma expansao nas proteses parciais fixasm®viveis confeccionadas por

CAD/CAM (REKOW, 1987; DAVIDOWITZet al, 2011).

Atualmente, sdo realizados estudos em relacdo mpartamento da usinagem, como
avaliacdo da rugosidade do material usinado, qade pfetar a retencdo micromecanica do
cimento utilizado na aplicacdo da resina feldspasobre ocoping. Também tem sido
investigado o tempo de vida util da ferramenta sieagem, uma vez que esta diretamente
relacionada a dureza do material (LEB@ial, 2015).

3.3.5 Processo térmico

A maioria dos materiais ceramicos necessita sanstilo ao agquecimento a elevadas
temperaturas para que a microestrutura do mafamglorcione as propriedades desejadas.
Um dos processos mais utilizados € sinterizacde, @pnsiste em aquecimento a uma
temperatura abaixo da temperatura de fusdo, ondeeo@a mudanca na microestrutura.
Embora todos os constituintes permanecam solid@s densidade maxima do material
atingida pela mudanca na forma dos gréos, a enéengala superficie do sistema é reduzida,
tendendo a atingir o estado de menor energia lacempanhada de reducdo nas areas das
superficies de interface das particulas do p6 cotaga. Entdo forma-se o0 “pescoc¢o” entre as
particulas, com a eliminacdo dos poros no contoio® grdos. Assim essas trés mudancas
(aumento do tamanho do grdo, mudanc¢a no formafodne mudanga no numero de poros
gerando uma porosidade decrescente) resultam nga@dda porosidade e elevacdo da
resisténcia mecanica (CALLISTE® al, 2013). Durante e apos a sinterizacdo algunssgréo
crescem consumindo outros menores devido a ocdaréacdifusdo de material resultando
em retragcdo do material e maior densidade (CAREERi, 2007). A densificacdo e a
nucleacdo do grao no processo de sinterizacaemdflam a microestrutura e as propriedades
mecanicas (STAWARCZYket al, 2013).

A zircbnia, em sua forma pura (ZfQ¢€ polimoérfica, podendo apresentar as estruturas
cristalinas monoclinica, tetragonal e cubica, entéo da temperatura e pressdo (FOSCHINI
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et al, 2004). A Figura 2 mostra que nas condi¢cdes desfice e temperatura ambiente,
somente a fase monoclinica da zirconia é estaudACKELFORD et al, 2008). Essa
estrutura, estavel até 1170°C, apresenta baixat&asia mecéanica. Para a aplicacdo como
biomaterial, a resisténcia adequada € alcancadaaceimtonia de estrutura tetragonal, mas
este é estavel somente entre 1170°C e 2370°C as@inadicionados dopantes como o 6xido
de itrio(Y>03), para estabilizar a fase tetragonal a temperamizente.

Liguida

rd

2370 -

Cibica

1170 =

Tetragona y——,
727 =

Ortorrombica-IT

Temperatura (°C)

27

Monoclinica
Otorrombica-1

0

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Pressao (GPa)
Figura 2 - Diagrama de fases da zirconia (ZrO2) mostraratesa cristalina em funcdo da temperatura e
presséo, adaptado de Shackelford e Doremus (2008).

A Figura 3 mostra o diagrama de fases da zircémpadia com 6xido de itrio onde pode
ser observada essa estrutura a temperatura migteima 500°C. Com a adi¢éo de 2 a 3 mol
% em oOxido de itrio e aquecendo acima de 1170°Ggénolse o material com
aproximadamente 100% de pequenos graos cristatizada estrutura tetragonal
(aproximadamente 0,2 um) conhecido como zircOniBZP-(ziconia tetragonal policristalina
estabilizada por itria) (VAGKOPOULOE#¥t al. 2009).
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Figura 3 - Diagrama de fases da zirconia estabilizada pidiode itrio (Y-TZP), adaptado de Shackelford e
Doremus (2008).

A zircOnia utilizada pela tecnologia CAD/CAM nedéssda pré-sinterizacdo, que
consiste em aquecer os blocos compactados, atattgeraturas de aproximadamente 70%
da temperatura de sinterizagdo com uma taxa lemtagdecimento fim de proporcionar
dureza/resisténcia e usinabilidade.Uma contradipéts a dureza/resisténcia € necessaria
para proporcionar estabilidade ao sofrer esforgosotte, mas se muito duro, pode dificultar
a usinagem, uma vez que altas temperaturas denpeézacao podem afetar a rugosidade do
material usinado. Apos a usinagem, e aplicacd@czbrimento no caso da coroa, 0 material

€ sinterizado acima de 1000°C a fim de confergsasténcia mecanica desejada (DEN&Y
al., 2008).

A retracdo da zirconia Y-TZP inicia a 500°C, chegé&% a 800°C e aproximadamente
26% a 1250°C. A 620°C a média do diametro dos pér6s015 um enquanto a 980°C a
média chega a 0,030 um, isso significa que até@@Xbrre o rearranjo das particulas e
acima dessa temperatura inicia o crescimento l@atgrao. A analise de microestrutura da
zirconia fraturada em trés estados, a verde, caiag@em prensa isostatica a 350 MPa e
sinterizada a 620°C e 980°C, mostrou a evolucadodmato do poro de esférico para

cilindrico. Esse comportamento € provocado peloesonde temperatura, formando um



15

novo poro no ultimo estagio da fase inicial daesigagdo e consequentemente ocorr
rearranjo das particul§dURAN et al, 1996).

Menani et al (2014) investigaram a superficie de zirconia-sinterizada comercial
(Lava Frame Y¥ZP;3M ESPE) por meio de microscopia (MEV) aposupesficie dc
material ser lavado com equipamento de ultrassmuj@ito a ataque quimico com ac
fluoridrico gel 10% &cido fluoridrico 40% e acido sulfurico -98% e observarana

microestrutura maiporosa quando comparada com a sinterizada a 1566Armemostra

Figura 4.
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Figura 4 - MEV da zircénia ¥TZP (A) comercial Lavd" (Lava, 3M ESPE) préinterizad e (B) sinterizada a
1500°C conforme a pesquisaMenaniet al (2014).

De acordo conDenryet al (2008), a zirconia YFZP de grau biomédico que cont
3mol % em Oxido de itricomo estabilizante, posspiopriedades mecéanicas que depen
fortemente do seu tamanho de grdo. Acima do tamdehgrdo critico, € menos estave
mais suscetivel a transformacao tetragonal paraodhioica espontanea, enquanto tama
de grdo menor (<1um) sédo associados comixa taxa de transformacdo. As condicdes
sinterizacdo tém um forte impacto em ambas, estalldé e propriedades mecéanicas
produto final, pois também influencia no tamanho gl@o. A sinterizacdo em alt
temperaturas e a longo tempo levam a tamae graos maiores.

A Figura 5mostra o crescimento de grdo de acordo com o aonuentemperatur:
onde é possivel visualizar 0s menores que 1pum na zircogiaterizada a 1300°C e mu
maiores a 1700°CA Tabelal compara a temperatura de sinteriza média da resisténcia a
flexaq, onde pode ser observado o aumento de resis#ci®d00°C e o declinio acima de
temperaturdSTAWARCZYK et al, 2013).
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Figura 5 - Tamanho de grao obtidos por Stawarcetykl (2013), da zirconia ap0s sinterizacao a difesente
temperaturas. a 1300°C, b 1350°C, ¢ 1400°C, @125 1500°C, f 1550°C, d 1600°C, h 1650°C e iQPT0

Tabela 1- Relacao entre a temperatura de sinterizacaog BSesisténcia a flexaex), obtidas por Stawarczyk

et al (2013).

Material TS (°C) o; (MPa)
1300 969,8

1350 950,9

1400 1119,3

1450 1214,5

Ceramill ZI (zirconia) 1500 1281,1
1550 1256,7

1600 979,2

1650 856,4

1700 585,6

3.4 Resisténcia mecanica

A resisténcia mecéanica da Y-TZP é totalmente degr@eddo tamanho de grdo, uma

vez que, acima de um tamanho critico de grdo, éosa@stavel e mais suscetivel a
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transformacado de tetragonal para monoclinica (DENR¥L, 2008). De acordo com Basu
(2005), a zirconia Y-TZP possui um mecanismo dadelade por transformacao de fases,
que ocorre ao sofrer tensdo. A fase tetragonalimped»a ponta de uma microtrinca se
transforma em fase monoclinica, os graos aumentar al 5% de volume causando tensao
compressiva na ponta da trinca, resultando em &dna intensidade de tenséo e forca de
propagacdo de trinca nessa regido e consequentm@mentando a tenacidade a fratura.
Esse mecanismo tem aspecto de plasticidade posfdremacdo localizada causada pela
relacdo tensdo-deformacéo nao linear. Conforme &gt al (1993), o diagrama tenséao-
deformacéo ilustrado na Figura 6 mostra que a teatyp@ ambiente, a Y-TZP inicialmente
comporta-se em regime elastico (segmento OA) conduib6éde Young de 210 GPa,
acompanhado por um regime inelastico (AB) iniciamd8,3 GPa, sendo que essa porgao
inelastica representa a transformacdo ao sofres@ter satura apdés a exaustdo da porcao
transformavel (tetragonal), e finalmente o declifsegmento CD) que representa o0
descarregamento pela liberagcdo da carga, e assomrva tende a direcdo da origem,

representando a deformacéo recuperada devidosddraracao reversa.

4000 -
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Deformacao

Figura 6 - Diagrama tenséo X deformacéo da Y-TZP (3 molrégresentando os regimes: OA, elastico; AB,
transformacé&o e microtrinca;BC, elastico; CD, est&r da carga e as regides de deformagéo por ca@pres
tracdo, adaptado de Subhashal (1993) .

3.5 Falha fragil

Embora zircnia Y-TZP ofereca inUmeras vantagensedagdo a outras ceramicas, 0s

implantes estdo sujeitos a falha por fratura fréagile pode ser atribuido as diferencas de
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densidade apés a sinterizagdo devido as variamedequadas, nas etapas de fabricacdo
(CHEVALIER et al, 2009). Outras falhas séo atribuidas a geometidequada do implante
(GAHLERT et al, 2012) ou crescimento lento de trincas provenideteorrosao e tensédo na
ponta da trinca ou outro defeito pré-existente (VAR al, 2004).

Os materiais que falham de maneira fragil apresenthgacdo quimica
predominantemente composta por elementos metaticodo metalicos atraidos uns aos
outros por suas cargas elétricas resultantes gadate ligacdo de Coulomb, caracteristico
dos materiais ceramicos. A falha envolve um praxessfratura composta por formacgéao e
propagacédo de trincas quando o material € submatidoa determinada tensdo, sendo que o
mecanismo de propagacdo da trinca determinaragdidesle ou ductilidade. Uma fratura
fragil apresenta trincas que se espalham de mameiit® rapida e com pouca ou nenhuma
deformacédo plastica e baixa absorcdo de energimeocaracteriza a falha catastréfica, ou
seja, sem aviso prévio e com consequéncias tragislgmmas superficies de fratura
apresentam linhas ou nervuras que iniciam no pad&trigem da trinca e irradiam em forma
radial. Em torno da origem da trinca existe umaaeeglana e lisa denominadaefjido
espelhadg acima existe uma regido mais nebulosa e rugoshulosa) caracteristica da
mudanca de direcdo da propagacéo trinca, como adosira Figura 7. Medindo-se o raio da
regido espelhada é possivel obter informacdestgtindis em relacdo a magnitude da tensao
gue provocou a fratura (WACHTMAB al, 2008; CALLISTERet al,, 2013).

Regido rugosa

P Regido nebulosa

Vi,
Origefna—.I ﬁ:§ \?}Jﬁ U}\A Zg
A

SNy
:2;;

__Regiéo
espelhada lisa

== 2re =
Figura 7 - Diagrama esquematico de uma fratura fragil (CISTERet al, 2013).

Ja os materiais que falham de maneira ductil, aptasn em sua estrutura cristalina,
ligacBes atdbmicas do tipo metdalicas. Essas ligas@e®xplicadas pelo modelo da “nivem de

elétrons”, onde os elétrons se movimentam entreatiens de posi¢oes fixas e mantém os
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nacleos ibnicos unidos. Sao mais encontradas ntasre suas ligas. Quando submetido a
uma carga de tracdo, a falha ocorre em variosiestagrimeiro formam-se microvazios na
secado transversal do material, apdés o inicio dooagsento, caracterizada pelo
empescocamento inicial, em seguida os microvaziogeatam de tamanho e coalescem para
formar uma trinca eliptica com eixo maior perpeunldic a direcdo da tensdo. Essa trinca
cresce paralelamente a direcdo do eixo principamdterial e a fratura final ocorre por
deformacéo de cisalhamento a um angulo de aprozimexte 45° em relacdo a direcdo de
tracdo. Uma extensa deformacéo plastica € prodgsliamovimento das discordancias, de

maneira lenta o que demonstra evidéncia da ocoaréedalha (CALLISTERet al, 2013).

3.6 Caracterizagdo mecanica

Para a caracterizacdo de propriedades mecanicasil&Zamlos ensaios destrutivos e nédo
destrutivos, podendo ser classificados quanto @cidelde de aplicacdo da carga, em ensaios
estaticos e dindmicos. Os ensaios destrutivotas 0s ensaios de tragdo, dureza, flexdo,
torcdo, fadiga, fluéncia e tenacidade a fraturavgwam a inutilizacdo parcial ou total do
corpo de prova. Ja os ensaios ndo destrutivos aréprometem a integridade do corpo de
prova, ou seja, ndo deixam vestigios permitindeewilizacdo do material, sendo muito
requisitados em inspecdo de maquinas ou pecasteuwagmeriodo de vida util. Os ensaios
mais utilizados s&o raios X, raigsultrassom, particulas magnéticas e liquidos pamets.
Quando a carga € aplicada de maneira lenta, indlmzen uma sucessao de estados de
equilibrio, o ensaio € denominado estatico. Umead@snplos de processo quase estatico € o
ensaio de flexdo, o qual o corpo de prova é dispssbre os apoios e a carga de flexdo é
aplicada lentamente. Nos ensaios dinamicos, a éggdicada com consideravel velocidade

ou de forma ciclica, a exemplo dos ensaios de daglighpacto (GARCIAet al, 2012).

3.6.1 Ensaios destrutivos

Em 1925 Smith e Sandland introduziram um métoderdmio de dureza que consistia
em aplicar sob a superficie de um material, umgacpor meio de um penetrador de diamante
em formato piramidal de base quadrada com angulb3@é entre as faces. O resultado da
forca aplicada sobre a superficie seria uma imficessn formato losango regular, e as

diagonais da geometria medidas com ajuda de umosaei@pio acoplado a maquina, sao
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utilizadas na determinagao de dureza a partir kdgde HV. A esse ensaio foi dado o nome
de Vickers em homenagem a Companhia Vickers-Armgtratda, fabricante dos
equipamentos (GARCIAt al, 2012).

Para determinar a dureza Vickers de ceramicas adlasg a superficie do corpo de
prova onde serd submetida a impresséo deve edida papresentar rugosidagg ou RMS
(rugosidade quadratica média) (SANT@tsal 2006)inferior a 0,1um, exceto se o material
investigado n&o permitir esse acabamento supefiaal’M C1327, 2008)Vasylkiv et al
(2003) utilizaram polimento com pasta de diamante conforme o protemulio para a
micrografia, para determinar a dureza de zirconi&ZP a 3 mol % sinterizada a 1150°C,
obtendo um acabamento isento de riscos. A carfjzadt na impressao pode causar trincas
nos vertices da geometria que podem ser utilizpdess avaliar a tenacidade a fratura, assim,
Haradaet al. (2013), utilizaram corpos de prova de zirconia ZPTa 3 mol % (¥Os), pré-
sinterizado da marca Kavo Evefédirconium Soft, e sinterizados a 1450°C por 1fabce
polidos com lixas d"agua de granulacdo 150 mesb0@ thesh e pasta de diamante de 1.0
um, para determinar as cargas de 196 e 294 N parg#todo de ensaio de fratura por
impressao VickerdNa Tabela 2 estdo relacionados os métodos de dghBoce a dureza dos

materiais investigados.

Tabela 2— Relagao entre método de compressao (pressaoRa)) Mmperatura (°C) e tempo de sinterizagao
(horas) e dureza Vickers (HV e carga utilizada @f), klo material zircénia Y-TZP, investigados.

. L . Tamanho
A Compresséo Sinterizagdo Densidade ~
Referéncia o 3 de grao Dureza
(MPa) (°C - horas) (g/cm’) (um)
Vasg’z'g'(‘)’?)e)t al Isostatica (400) 1150 - 50 6,06 0,11 1193 HV 1
Haradeet al.
(2013) Kavo Everest 1450 - 10 - - 2073 HV 1

Em materiais frageis como a ceramica, o0 comporttortensdo-deformacéo geralmente
é avaliado por meio de ensaio de flexdo. Os méatiacteis utilizam o ensaio de tragdo, mas
no caso de ceramicos, 0s corpos de prova sao nfigsiside preparar devido a geometria
exigida. O ensaio de tracdo também exige uma fixag@ pode causar fraturas e corpos de
prova perfeitamente alinhados para evitar tenséagotiramento ou flexdo. Ja para o ensaio
de flexdo € necessario um corpo de prova com geansgnples o qual € apoiado em dois

apoios e o carregamento é feito na superficie BUpECALLISTER et al, 2013).
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De acordo com a norma para materiais ceramicostoldgitos, o ensaio de resisténcia
a flexdo em trés pontos deve ser realizado comarpoale prova posicionado sobre roletes
com a distancia de 12 a 40 mm de seus centroxerpss de prova devem ter largura de 4
mm e espessura entre 1,2 a 3,0 mm. Para célculigstsos, sdo necessarios no minimo 10
corpos de prova (ISO 6872, 2008).

Em um ensaio de flexdo 3 pontos podem ser detedména modulo de ruptura em
flexdo, tensédo de flexdo ou resisténcia a flexdy fnédulo de elasticidade em flexao (E),
modulo de resiliéncia em flexdo e médulo de termedem flexdo (GARCIAt al, 2012).
Para determinar a resisténcia a flexao de zirodmpada a 5,43 mol % em Oxido de itrio, Oh
et al. (2010) utilizaram ensaio de flexdo 3 ponto biaeim corpos de prova em forma de
disco, ja Borcherst al. (2010) utilizaram o mesmo método em ziconia ekzablia a 3 mol %
em oxido de itrio. Adamst al (1997) determinaram a resisténcia a flexdo e dutedde
elasticidade de zirconia com 6,5 mol % em Oxiotde por ensaio de flexdo 4 pontos, a partir
do pé prensado em sistema uniaxial a altas tempasabot pressinyj cortado e sinterizado,
com sensor de deformac¢air@in gauge colado na superficie de tracdo do corpo de prova.
Stawarczyket al (2013) utilizaram o ensaio de flexdo 3 pontos lesnra retangular e
determinaram resultados similares aos obtidos cemistos ceramicos. Na Tabela 3 estdo
descritos os processos de compactacao, sinterieagéapriedades mecanicas dos ensaios de

flexao.

Tabela 3— Valores obtidos de médulo de elasticidade E Jj@&eaisténcia a flexao aty (MPa), tamanho de
grao (um) e descricdo dos método de compactacaa)(Ppo, temperatura (°C) e patamar (horas) de
sinterizacao de cada material investigado.

A , Compactacdo  Sinterizacdo  grz0 ¢ E
Referéncia Material (MPa) —°C roras (M) (MPa) (GPa)
Y-TZP Uniaxial aaltas
Adamset al (1997) (6,5 mol %) temperaturas 1500 4 15 310 222
' ° (27,6)
Y-TZP Lava Frame
Borcherset al (2010) (3 mol %) (3M Germany) 1500 - 0,5 985 -
Uniaxial a
Y-TZP temperatura
Ohet al (2010) (5,43 mol %) ambiente 1450 - 0,15 1164 -
(2,2)
Stawarczylet al 1450 2 <1 1214 -

Y-TZP (Ceramill ZI, Austria
(2013) ( ) 1500 2 <1 1281 -
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3.6.2 Ensaio ndo destrutivo

Uma maneira de determinar o modulo de elasticidadenaterial sem comprometer a
integridade da mesma ¢€ utilizar a Técnica de E@&itapor Impulso (TEI). Esse ensaio
mecanico dindmico ndo destrutivo utiliza a freqieéree a atenuacdo da resposta acustica
emitida por um CP cortado em formato prismaticocdindrico. O sistema consiste em
suspender o CP por dois fios finos nos pontos spdacitado por um leve impulso mecéanico
por meio de uma batida que emite um som origindaidrequéncia natural de vibracdo do
material. O tempo de propagacao do pulso sénio® éuda duracdo e a massa, dimenséao e
geometria exercem grande influéncia na respostiaale calculo do modulo de elasticidade
(DIOGENESet al, 2011).

O equipamento consiste em um transdutor que detectasultado da vibracao
mecanica do corpo de prova e transforma em sigti@ que é analisado por um programa
de computador. A frequéncia da ressonancia é isaachedida por um analisador de sinal
gue fornece uma leitura numérica que sera utilizata calcular o modulo de elasticidade
dindmico, moédulo de cisalhamento dinamico e caafie de Poisson. A Figura 8 mostra um
diagrama de blocos de um aparelho de ensaio pocdiforme a norma para determinacao

de modulo de elasticidade dindmica em ceramicascadas (ASTM C1259, 2015).

AMPLIFICADOR TRANSDUTOR
SINAL IMPULSOR
DISPOSITIVO
LEITOR

SAIDA ANALISADOR CORPO DE PROVA

FREQUENCIA | |
/\ SISTEMA /\
DE SUPORTE
SISTEMA ELETRICO

Figura 8 - Diagrama de blocos de um aparelho de TEI adaptachorma ASTM C 1259 (2015).

7

A TEI é sensivel a irregularidades ou tratamentassuaperficie, dessa forma a
diferenca de rugosidade pode causar diferencagisagivas nos calculos. As dimensdes dos
corpos de prova dependem do tamanho do instrunmaptgdsionador uma vez que este deve
ser proporcional o suficiente para provocar a g@oa A superficie deve ser plana uniforme e
precisa. O médulo de elasticidade dinamico é detewho usando a frequéncia ressonante em
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modo de vibragdo em flexdo e o modulo de cisalhéonginamico pode utilizar o modo de
vibracéo torcional e ambos podem ser usados pknaaao coeficiente de Poisson (ATCP...,
2012).

Corderoet al (2003) determinaram o moédulo de elasticidaderdicd de um material
ceramico baseado em neodimio (Nd) utilizando af&tonfiguragéo de vibragéo flexional
de barras. O material foi submetido ao ensaio swilas temperaturas variando de 1.5 a 100
K, e perceberam que para esse material 0 moduleladticidade reduz com a queda de
temperatura.

Haachet al. (2013), determinaram o mdédulo de elasticidaderdematerial a base de
cimento Portland utilizando ensaio estético e dindméao destrutivo. Para o ensaio dindmico
nao destrutivo utilizaram um aparelho TEI com umgpama de computador Sonelastic®. O
ensaio estatico foi realizado conforme a norma ABNBR 13279:1995 (método de ensaio de
determinacao de resisténcia a compressao). A dépelos valores no ensaio estético foi na
amplitude de 5,95% a 8,32% enquanto na TEI foi @8% a 5,01%, sendo a maioria dos
erros associados a excentricidades de carga allareades na superficie dos corpos de
prova. Concluiram entdo que essa seria uma foidérasia da precisédo e exatidao dos ensaios
de ressonancia acustica, mostrando que os moduiésidos longitudinais e flexionais
podem ser uma opcdo de baixo custo, simples esprgmra determinar 0 moédulo de
elasticidade.

Pabstet al. (2012) utilizaram a TEI para medir o modulo desiétaddade a temperatura
ambiente de diversos materiais compositos alumncérda, com diferentes concentracdes de
zircOnia, sinterizada a 1350°C. Perceberam quédula de elasticidade apresentou valores

ligeiramente maiores que os reportados na liteaatur
3.6.3 Microestrutura

Para um grao microscopico tornar-se visivel ao blinmano, normalmente é utilizado o
microscopio de varredura eletrénica (MEV). Essepauento consiste em um filamento de
tungsténio aquecido como fonte de elétrons utiizaxsh um feixe de pequeno didametro para
explorar a superficie de um corpo, transmitindoimalsdo detector de uma tela catodica
sincronizada com o feixe incidente. O feixe faz waaedura na superficie resultando em um
sinal de imagem recolhido pelo detector. Ocorre ageleracdo do feixe por meio de alta

tensao criada entre o filamento e o anodo e emid&edocalizado sob a superficie por trés
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lentes magnéticas, interagindo com a mesma, pradéizons e fétons coletados por
detectores e convertidos em sinal de video. Isssilpiita um aumento de até 300.000 vezes
ou mais, aléem da capacidade de fornecer informagdbse a morfologia e identificar
elementos quimicos. As superficies a serem anabsatevem ser lixadas (lixas de
granulometria 120 até 600) e polidas (granulometiéa 1-0,05um) de acordo com a
necessidade. Os corpos de prova devem ser conslutevalo & necessidade de interagdo do
feixe eletrénico com a superficie, dessa formagnas ndo condutores podem ser recobertos
por camadas de materiais condutores como ouropmarbu platina, por um processo de

deposicéo a pressdo em uma camara de argonio (DEDéMaL, 2007).
3.6.4 Interpretacéo estatistica

Diversos métodos de deduc¢do ou inferéncia estai$stdo utilizadas para analisar as
diferencas entre os resultados de um experimeettiico, tais como ANOVA, teste de
Wilcoxon, Kruskal-Wallis, Tukey-Kramer entre outr@€EVINE et al, 2005).

Karaet al (2012), utilizaram a analise de variancia de atorf(one-way) ANOVA e
Tukey para avaliar a rugosidade superficial de coroaadenbaseada em vitroceramica de
dissilicato de litio submetido a abrasao, ataquéoae tratamento a laser, obervando que o
método estatistico indicou que apenas a abrasdersgamm rugosidade da superficie.

Leunget al (2015) utilizaram a analise de variancia de utorféone-way) ANOVA
para estudar a diferenca de microdureza entre isuateomerciais PS e.max CAD, Vitablocs
Mark 1l e Vita Enamic, com um material experimer&&@C, obtendo diferencgas significantes
entre eles o que levou a concluir que o materigleemental FGC tem a resisténcia
comparavel com a Vitablocs Mark Il.

Alao et al (2014), investigaram os efeitos do carregamerocomportamento
mecanico da zircOnia, utilizando ANOVA (p > 0,08ye mostrou o efeito significante da
taxa de carregamento no modulo de elasticidade.

O teste de “normalidade” de Anderson-Darling cdesa normal a distribuicdo que
apresenta o valor p maior que 0,05, o que signifiaana probabilidade maior que 5% em
cometer erro, ao rejeitar a hipotese de “normaétiaéa distribuicdo em andlise. Se o p-value
€ menor que 0,05, a distribuicdo ndo pode ser @ersda normal. ANOVA (p > 0,05) podera
ser utilizado somente se a distribuicdo dos dagossantarem distribuicdo normal, apos a

realizacdo de um teste de “normalidade”. Caso orvpl apresente-se menor que 0,05
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significa que os dados ndo apresentam uma distabuiormal, se o valor de p for maior que
0,05, pode-se considerar a distribuicdo normal. ERAESet al, 2006).

Fathi et al. (2016) utilizaram o programa compigiaal Minitab (Minitab, Release 13,
Minitab, USA) para analisar os resultados de ensioflexdo e avaliar os efeitos da
concentracdo de dioxido de titnio em vitrocerasiipara a aplicagdo odontolégica, onde
utilizou ANOVA com nivel de confianca de 95% e ésstle multiplas comparacdes, o que
ajudou a concluir que o teor de didxido de titamém influenciou a resisténcia mecanica, o
qual atendeu n norma para préteses odontol6gie@s6872 (2008).

J& Rohr et al. (2015) utilizaram o Minitab (Miitd6, Minitab, Coventry, UK) para
analisar estatisticamente os resultados de resigtén flexdo, médulo de elasticidade,
resisténcia a tracao e resisténcia a compresséer@mica hibrida para a utilizacdo em coroas
implanto suportada, os graficos mostraram a relagé®@ a carga de fratura e a resisténcia a
compressado, assim confirmaram a hipbtese de quesisténcia a fratura das ceramicas
hibridas (Vitablocs Mark II,VITA), sdo mais elevada
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4 METODOLOGIA

Neste capitulo sdo apresentadas todas as etafmwidacao, testes e analises de dados
dos ensaios mecanicos. Inicialmente é apresentgocesso de fabricacdo dos blocos pré-
sinterizados e suas caracteristicas mecanicaserPostente o material pré-sinterizado €
submetido a sinterizacdo final, para a realizagd@rmbaios mecéanicos para a determinagao
das propriedades mecanicas.

4.1 Matéria prima

Para o experimento foram utilizados 3 grupos erpamtais e 2 grupos de procedéncia
comercial, com base no material ceramico zircoriBZP que foram conformados em blocos.

Os 5 grupos séo apresentados na Tabela 4, ondesiejresentantes dos grupos foram
denominados T1, T2, T3, ZL e ZC. Os blocos T1, T2T& foram fabricados
experimentalmente, nas dimensdes 15,5 x 19,0 x @0 a partir do pé de zircdnia, por
meio de prensagem hidraulica uniaxial utilizandoaummensa Skay modelo 60t (Skay Rio
Preto Maquinas e Equipamentos Hidraulicos) a poedsd90 MPa seguido de prensagem
isostética (Prensa isostatica de vasos gémeos —LEESC - USP) a temperatura ambiente
(27°C) a pressédo de 200 MPa (FORTULANal. 2014) e posteriormente seguiram para a
pré-sinterizacdo. Ja os blocos ZL e ZC (RAM&SI, 2016), de procedéncia comercial, nas
mesmas dimensdes, foram adquiridos comercialmeate prg-sinterizados e foram
considerados como referenciais para a avaliacdosoegem. Para o experimento foram
utilizados 5 grupos com base no material ceramicdma Y-TZP que foram conformados

em blocos.

Tabela 4: Descri¢cdo dos materiais utilizados nos ensaios.

Bloco Material Fornecedor Composigéo
Tl . A - oy
T2 Zircbnia em pé MELox3Y-MELChemicals Zirconia (ZrQ) estabilizada com 5,0 %
em peso de itria (D3)

T3

2L InCoris ZL - Sirona Dental Systems ZrOy+HfO,+Y,05 > 99,0%
Zirconia em bloco GmbH - Benshein, Alemanha (Y203 > 4,5< 6,0%)

pré-sinterizado _ . 9 9
ZC Zircad - Ivoclar Vivadent Inc. 95,00% 2rQ + 5%

(Hf02+A| 203+Y203)




4.2 Blocos Pré-sinterizados
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A Figura 9 ilustra o fluxograma com as etapas awgsso de producdo dos blocos de

zirconia Y-TZP pré-sinterizados, confeccdo dasqses e ensaio de microdureza.

PG de zirconia Y-TZP experimental

]

prensagem uniaxial

]

prensagem isostética a frio

v

Pré-sinterizacao

]

Testes mecanicos

v

L 4

Teste de estabilidade no
manuseio e usinagem
CAD/CAM

Ensaio de
midrodureza

Figura 9 - Fluxograma com etapas do processo de produgamdantes de zircénia.

Foram confeccionados 6 blocos, a partir do pé debazia Y-TZP experimental, por

meio de conformagdo em prensagem hidraulica uhjgxiansagem isostética a frio e preé-

sinterizagéo.

4.2.1 Conformacéao

Para a conformacéo foi utilizado uma prensa hidrdauwniaxial (Skay 60 t) com carga de
160 kN, sendo a pressdo de 100 MPa (€&Hal, 2010) Cada bloco foi confeccionado

separadamente a partir do molde mostrado na Figyreom 80,00 g de p6 para obter pecas com

a altura de 16,10 mm. Antes de prensar, preparoussade retirand@ antioxidante da matriz e

macho, com algodé&o, e com outro pedaco de algadbelsdo em 1 gota de acido oleico e a

ajuda de uma pinca, limpou-se o0 molde, sendo geacho repetida a cada prensagem.
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Figura 10 - Conformacédo em prensa hidraulica uniaxiA) preparacao do moldeB) acomodacéo do p6 de
zircbnia. C) aplicagcdo da carga. (D) extracdo do bloco.

A conformacéacorreu lenta, aplican-se até atingir 160 k¢ apds o patamar de
segundos, a carg®i retiradalentamente @ mesmo ocorreu com extrator para evitar
delamhac¢fes no compacta

Os blocos foram preparados para a prensagem isass@éndo lixadas para chanfrar
cantos e retirar as pontas, posteriormente colgcanainvélucros de borracha para pro-
las da umidade. O chanfro foi necessario a fimvitar danos no invélucro e a penetracac
fluido de prensagem. Todos os invélucros foram lkeéimamente fechados a vac

Os blocos foram colocados na prensa isost onde foi apicada a pressao 200 MPa
(DURAN et al, 1996) permanecendo no patamar por 10 segundos e posterit
reduzindo-se lentamen{EORTULAN et al, 2014) como mostrado nFigura 11. O fluido

utilizado para a compresséo foi agua C (temperatura ambiente).
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Figura 11 - Prensagem isostatica. (A) blocos de zirconiaimaslucros, (B) fluido de compresséo, (C)
fechamento do sistema e (D) queda de pressdotdmais
Os blocos foram retirados cuidadosamente da plisnstética e seguiram para a pré-

sinterizacao.

4.2.2 Pré-sinterizacao

Para a pré-sinterizacéo foram determinadas tempasatiiferentes, a 900°C (DURAN
et al, 1996) com patamar de 2 horas (T1), 900 °C comnpat de 4 horas (T2) e 950°C (OH
et al, 2010)com patamar de 2 horas (T3), sendo utilizado doisols para cada temperatura.
As pecas foram inseridas no forno de sinterizagéo,um cadinho preparado com pé de
alumina na superficie inferior interna, para evita&wderéncia, e tampadas.

A programacdo de pré-sinterizacdo ocorreu confarm@gura 12, que mostra a curva
de pré-sinterizacdo. A rampa |, com taxa de aquationde 1°C/min., foi necessaria para
eliminar a umidade, a rampa Il com a taxa de 3°@/mmostra a regido de eliminagédo dos
ligantes, a rampa Il (5°C/min.) para a aceleragdademperatura, o patamar (2 horas) e o
resfriamento lento (10°C/min.).
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Curva de pré-sinterizaciao
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Figura 12 - Curva de pré-sinterizacéo da zirconia Y-TZP.

4.2.3 Ensaio de microdureza

A medida de dureza do material foi determinadarpeiro do ensaio de microdureza
Vickers a fim de determinar a resisténcia do maltgné-sinterizado antes da confeccéo de
protese por CAD/CAM.

Os materiais pré-sinterizados, T1, T2, T3 e doigenas comerciais distintos, ZL
(InCoris ZL - Sirona Dental Systems GmbH - Benshé&lemanha) e ZC (Zircad - Ivoclar
Vivadent Inc.), foram cortados utilizando-se a adeira Isomet 1000 (Buehler, LakeBluff,
IL, EUA), conforme a norma para ensaio de microar&icker (ASTM C1327, 2008).
Posteriormente, foram embutidos em baquelite coemautidora metalografica EM30D
(Teclago Industria e Comércio Eireli-ME). A supeidi das pecas embutidas foram lixadas
em uma sequéncia de lixas com granulometria 400, &M, 800, 1200, 1500 mesh e polidas
em politriz metalografica (Struers ApS) com pastadibmante de granulometriapin e
lubrificante a base de glicerina, com tempo denpatito de 20 min. Para a limpeza da
superficie polida foram utilizados algodéao e aldsopropilico.

A determinacdo da rugosidade Rq da superficibdseada na ASTM C1327 (2008),
utilizando o rugosimetro portatil Surtronic 3+ (TayHobson Brasil), cujo comprimento da

amostragem cut-off) foi de 0,25 mm, sendo obtidos 10 valores de ridgoe de cada
material.
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Para o ensaio de microdureza Vickers foi utilizadMicrodurémetro Mitutoyo HM-
211, com a carga de 0,1 a 1 kgf. Devido a cor laratoc material, foi necessério adicionar
uma fonte externa de luz para a visualizacdo daeisspo na superficie produzida pelo
penetrador de diamante (endentador). As diagomaleshngo impresso na superficie foram
medidas por meio de um microscopio acoplado a maqieé ensaio e a média foi calculada
conforme a equacéao (1), sendo utilizadas paraamdeiacdo da microdureza Vickeis\),
conforme a equacao (2), que expressa a relacéa ¢Jre a média das diagonaid).(Na
Figura 13 pode ser observada a representacao edtgeemo ensaio de microdureza, onde

apresenta a medida das diagonais impressas pdatador piramidal.

Angulo entre as
faces da piramide

endentador

! \
zirconia
¥, 4 L 9’
V. ¥ N\
\i"{
r

embutimento

formato
da impressio

Figura 13 - representacdo esquematica do ensaio de micaad\iekers.

d=(d +dy/2 (@H)
HV = 0,102 [2 P sen H{/2)/df] 2)

O numero de impressdes obtias foram 10 para catlxiatasendo o total de 50. Para
obter as imagens da impressédo, os materiais sulmeetio ensaio de microdureza com as
cargas de 0,1 a 0,5 kgf foram analisadas pelo sgémo (Olympus modelo BX 56). Os
materiais submetidos a carga de 1 kgf foram suldeefo recobrimento com plasma de ouro
em camara de vacuo e analisado por microscopiaadgedura eletrénica (MEV) com
ampliacdo de 500X (Zeiss modelo EVO LS15).
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4.2.4 Teste de estabilidade no manuseio/usinagem

Apoés a pré-sinterizagdo, foi necessario realiazrdicacdo da estabilidade do material
guando submetido a usinagem em sistema CAD/CAM woate

Foram cortados trés blocos de dimenséao 15,50 X 340,00 mm, conforme requisitos
do sistema de usinagem Cerec (Sirona, Charlotte, IN&A), a partir dos materiais pré-
sinterizados T1. T2 e T3. Todas as superficiesnfoizadas em sequéncia de lixas com
granulacao 600, 800 e 1200 mesh.

Um eixo flangeado de aluminio foi aderido no blooom resina (Araldite ® Hobby —
Cola epdxi Brascola) e mantido em um molde dur@dtéhoras para a reagdo do adesivo
(Figura 14). Esse procedimento foi necessério uma que o bloco necessita de um

dispositivo de acoplamento para ser utilizado stesia Cerec.

A D
B 1 0\ e
Figura 14 - Preparacéo do bloco para a usinagem CAD/CAMn{8lde e colagem do pino, (B) bloco pronto
para a usinagem.

Para a confeccdo da protese, foi utilizado o sst€@AD/CAM composto por scanner
para a digitalizacdo do densxftwaree fresadoraO processo (Figuras 15 e 16) tem inicio
com a digitalizacdo do dente pré-molar superiorimagem obtida é enviada ao programa
computacional Sirona. O dentista utiliza a imagemagrabalhar na melhoria da morfologia
da prétese, uma vez que o material a ser usinadooselemento estrutural que recebera
tratamento posterior, de recobrimento, além dessofitracdo apos a sinterizacao final. Apos
definido do desenho do produto, este é adaptadorasisdes dos blocos pré-programados no
software a zircénia € fixada por meio do dispositivo dengihio, a fresadora Cerec faz a
verificacdo da qualidade superficial do materi@hieia-se a usinagem. Foi utilizado agua a

temperatura ambiente, como fluido lubrificante.
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digitalizacao programacas fixacdo do verificagao usinagem
do dente (CAD) bloco do materia (CAM)

Figura 15 - Fluxograma da usinagem para confecc¢éo da pr

Figura 16 - Processo de confeccédo da pré: (A) digitalizacdo do dent€B) programacéo, (C) fixacao t
material na fresadora, (D) verificacao da supexrféc(E) usinager

4.3 Sinterizacéo final

Para a realizacéo dos ensaios para a determinasgwapriedades manicas, o

material seguiu conforme o fluxograma da Figur:
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Blocos pré-sinterizados

v

preparacado dos corpos de prova

v

sinterizacao
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Ensaio de flexdo 3 pontos TEl
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Figura 17 - Fluxograma de processo para a realizacdo déosnsacanicos ap0s a sinterizacéo final.

Os blocos pré-sinterizados T1, T2 e T3 foram fixxadm um suporte metélico com
godiva verde (composto de resina vegetal para wkmtologico) em bastdo (Lysanda
produtos odontolégicos, Sdo Paulo, SP, Brasil) aptadlos na cortadeira Isomet 1000
(Buehler, LakeBluff, IL, EUA). Os corpos de prowadm cortados para ensaio de flexdo 3
pontos conforme a norma ISO 6872 (2008). Cada biocoortado em formato retangular
com disco diamantado dupla face de alta concemtr@ienséao 102,00 x 0,30 x 12,70 mm)
a 275 rpm sob intensa refrigeragdo com agua a tamopa ambiente (aproximadamente 27
°C).

Foram obtidos 10 corpos de prova de cada matayisd, apdés submetidos uma
sequencia de lixas de granulacdo 600, 800 e 1280,rapresentaram dimensdes de 2,40 mm
x 4,80 mm x 38,50 mm, totalizando de 30 corposrdegque foram chanfrados conforme a
norma ISO 6872:2008. O comprimento, altura deulegde cada CP foi medido com
paquimetro universal (Digimess Instrumentos deifded.tda).

Todos os corpos de prova (T1, T2 e T3) foram daddos a 1420°C (STAWARCZYK
et al, 2013), sendo a taxa de aquecimento de 3°C/mar4@1°C com patamar de 1 hora e

5°C/min. até 1420°C com patamar de 2 horas, del@acom a curva mostrada na Figura 18.
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Curva de sinterizacao (T1, T2 e T3)

1500 A

1200

900 1

600

Temperatura (°C)

(5]

=]

o
!

0 2 4 6 8 10 12
Tempo (horas)
Figura 18 - Curva de sinterizacdo da zircénia Y-TZP.

4.3.1 Ensaio de flexdo 3 pontos

O ensaio de flexdo 3 pontos foi realizado em magule ensaio universal MTS
Bionix® Servohydraulic Test Systems com célula @ea de capacidade 15 kN e velocidade
constante de 0,2 mm/min. Os ensaios foram realizademperatura ambiente (27°C).

Os corpos de prova foram dimensionados previanwmepaquimetro digital (Starret,
Itu, S&o Paulo, Brasil) e os dados foram inseridosprograma de ensaios. Uma das
superficies foi limpa com acetona e apos secogdi@do o sensor de deformacédo, também
conhecido como strain gauge (HBM Hottinger BaldMesstechnik GmbH -1-LY11-3/120).
Cada corpo de prova foi colocado sobre dois aptisiantes 20,0 mm entre centros e a carga
foi aplicada no centro do corpo de prova, na siperbposta ao sensor de deformacgéo. Os
apoios consistiam em cilindros fixos em sua posm@@m de rolamento livre com um dos
apoios articulados. A carga foi aplicada por uningro articulado isento de rolamento
(ASTM C1161, 2013). A configuracéo do sistema dstcrita na Figura 19.

Os valores de resisténcia a flex@dforam determinados de acordo com a equacgéo 3 e
0 modulo de elasticidade em flexasf)(foi determinado de acordo com a equagéo 4 (ISO
6872, 2008; GARCIAet al, 2012; ASTM C1161, 2013). O modulo de elastidel&) foi
determinado, conforme a equacao 5, utilizando-selaabs de deformacédo especifiea (

obtidos com o sensor de deformacao, uma vez gee @dado na superficie de tragcdo do
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corpo de prova, mediu a deformacgao por solicitagitracdo (BEERt al, 1995; Belenkyet
al. 2012).

apoio articulado rolamento livre
J * EE
i contatos
L do sensor

Figura 19 - Configuracéo do ensaio de flexdo 3 pontos (1872262008; GARClAet al, 2012; ASTM C1161,

Corpo de prova

Apoio ndo articulado
rolamento livre

2013).
of = 3FL /2bH ©)
Ef = FL® / 4vbh® (4)
E=ole %)

ondeF é a carga de fratura (NI, € a distancia entre os apoios (20 mm§ a largura do
corpo de prova (mm}) € a espessura do corpo de prova (mm)p maximo deslocamento da
barra que ocorre no ponto de aplicacdo da cargaaetensao relacionada a deformacao

especificad).

4.3.2 Técnica de excitagdo por impulso

Para o ensaio dinamico nao destrutivo pela téciéca&xcitacdo por impulso, foram
utilizados 4 corpos de prova de cada material TRle T3) descritos na secao 4.2.3.

O modulo de elasticidade dinamico foi determinadm @ equipamento Sonelastic®
PC Based em modo de vibracdo em flexdo com coefiecide Poissonuj estimado em 0,31
conforme Callisteet al (2013). Os valores médios das dimensdes e daarf@ssn inseridos
no programa Sonelastic® e assim foi calculada aargaldensidade de cada grupo (T1, T2 e
T3) e o valor referente a 0,224 L (22,4% do compnitn) que foi utilizado para determinar

0S pontos nodais (dois fios) para a fixagdo do@#npulsionador foi posicionado no centro
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do CP conforme mostra a Fig 20. O médulo de elasticidadgrg)) foi calculado conforme

equacgao 6,
Ere = 0,9465 tnf: %/b) (L3/d)T, (6)

onde foramnseridos dos dados do Ca massam, a largurab, o compriment L, espessura d,
fi a frequéncia fundamental em modo flexional; o fator de corregdo. A incerte(4Erg)
foi calculada pela equaca@dATCP..., 2012).

AEre= (2E11,73205N [(Am/m?+ (2Af / f)> + (Ab/H? + (RAL/L)*+(BAd/ d? + (1A
W40u)*] 7

Paraset up(inicio do process: deste ensaio, foi utilizado parametro de 8,5 V
correspondente a tensao do puls e a largura do pulso em tempo de ms. Foram
utilizados 3 corpos de cada grupo (T1, T2 e T33litando 9 CP<Cada CP recebeu um cic
de 20 batidas.

. Nodais
(fios de
fixacao)

Ifigura 20 - Sistema de fixacdo do CP no equipamento d.

4.3.3 Exploracao dosdados numérico:

Os dados numéricos obtidos pelos ensaios foramsadat por meio da estatist

descritiva. A tendéncia central obtida pela média dos valores, porém, na presea:
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valores extremos, foi aplicado a mediana e os igudtvariacdo ou quantidade de disperséo
foi analisada por meio do célculo da amplitude pestudar a disperséo total e amplitude
interquartil para dispersdo central. O calculo @svib padrdo mostrou como os dados
flutuam em torno da média, ou seja, a dispersadargm torno da média aritmética. A

maneira de distribuicdo dos dados foi observadavédr do formato dos dados, onde foi
mostrado o conjunto de dados simétricos e assouétriA forma grafica dos dados foi

demonstrada utilizando-se o grafico de caixa, gegresenta a mediana, a amplitude
interquartil, o valor minimo e o maximo (LEVIN& al, 2005).

Para o teste de normalidade foi utilizado o de riradidade” de Anderson-Darlin com
p>0,05 (DE MORAES et al., 2006) e para verificaex#&téncia de diferencas estatisticas, foi
utilizado a analise da variancia pelo método ANO¥&Aum fator (ALACet al, 2014). Para a
deciséo de hipotese de igualdade entre os grupiostiiizado ANOVA com tese de Tukey-
Kramer, com nivel de significancia)(0,05 e o valor p > 0,05 para rejeitar a hipétedse
diferencas entre os materiais analisados (MINITA®16). Todos os calculos foram
realizados utilizando-se o programa computacionaithb (Minitab, Release 16, Minitab,
USA).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo é abordado o comportamento mecasomateriais pré-sinterizados
onde o foco € a microdureza e resisténcia ao maneseinagem. Apos a sinterizacao final,
as caracteristicas mecanicas apresentadas foradaorde elasticidade dinamico e estatico

em flexao, e a resisténcia a flexao trés pontos.
5.1.1 Rugosidade

Um dos requisitos para a obtencdo de impressdooemafo losango regular é o
acabamento da superficie do corpo de prova que siEvéxado e polido para garantir a
rugosidade necesséria para ndo causar uma impressdonada e rejeicdo da medida
(ASTM C1327, 2008).0s corpos de prova T1, T2, T3, ZL e ZC apresanta rugosidade
média Rq (RMS) entre 0,15 e 0,4.

A rugosidade média (Rq) para cada grupo, deswvitvpdgpae homogeneidade entre os
grupos, esta relacionada na Tabela 5, onde é pbssceber a tendéncia de similaridade
entre as superficies de T1 e T2 bem como entf@asZL. E observado que a rugosidade
menor para o grupo T3 € devido a maior temperalteinaré-sinterizacdo onde se encontra um
estagio mais avancado de formacédo de pescocosanparticulas e inicio de rearranjo e

formacdo dos graos ja na ocorréncia de retrac@nmsfttacao.

Tabela 5: Valores médios de rugosidade (Rq), tamanho da aan@gt desvio padrao (DP) e grupos
homogéneos (GP) de acordo com o teste de Tukeydfram

MATERIAL n RUGOSIDADE (Rq) DP GP
T1 10 0,38 0,04 A
T2 10 0,42 0,04 A
T3 10 0,28 0,04 B
ZL 10 0,24 0,04 B
ZC 10 0,15 0,03 C

O gréafico de intervalos (Figura 21) mostra que, @mbiodas as médias apresentem
valores distintos, provavelmente, entre Tl e T2,ddsrencas sdo provavelmente néo
significativas uma vez que a barra dos intervalksahfianca se sobrepde. O mesmo ocorre

com T3 e ZL, indicando a mesma a qualidade supedrfic

As hipoteses apresentadas no grafico de intensfosreforcadas nas comparacdes

multiplas de Tukey-Kramer, Figura 22, onde T1 en&@ apresentaram diferencas estatisticas
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significativas na qualidade superficial e 0 mesmareeu com ZL e T3.

Grifico de Intervalos
IC de 95% para a Média de rugosidade
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Figura 21: Grafico de intervalos com os valores médios desistade de T1, T2, T3, ZL e ZC
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Figura 22: Mdltiplas comparacdes de Tukey-Kramer para a raigaks.

As analises estatisticas dos resultados de ruglesiddicaram que as endentacdes na
superficie de T1 e T2 foram realizadas em matecam a mesma qualidade superficial, o
mesmo ocorreu entre T3 e ZL.

A pré-sinterizacdo promoveu a ligacao entre asqudas, sendo que até 850°C ocorre
o transporte de massa em algumas particulas meerocesrescimento do pescoco. Até
1000°C essa ligacdo entre as particulas predomiaamentando a resisténcia mecanica e
dificultando a separacdo das particulas vizinhaarde o processo de retirada de material,
dessa forma, melhorando a rugosidade superficiat(al.,2012).
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5.1.2 Microdureza
A magnitude da for¢a aplicada também interfereanméto da impresséo. Aplicando-se
as cargas de 0,1 a 0,5 kgf em T2, as diagonaisipigessao apresentaram assimetria, pontas

deslocadas e cantos deformados (Figura 23), inaicedmo néo aceitaveis conforme norma
(ASTM C1327, 2008)

Figura 23 — Geometria deformada da impressao causada pedtrador piramidal, com as cargas: 0,1; 0,2; 0,3
e 0,5 kgf na superficie de T2.
J4, com a carga e 1 kgf, a impressao resultanseipexficie de T2 apresentou formato
losango conforme descrito na ASTM C1327 (2008kuperficie de todos os CPs T1, T2, T3,
ZL e ZC. A Figura 24 mostra a impressao, isenttades e contornos irregulares.
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Figura 24 — Impressao na superficie T2 causada pelo penetragoramidalcom carga de 1 kgf, do
ensaio de microdureza Vickers.

Na Tabela @sté relacionadameédia(HV 1), desvio padrdo DP, valore minirrum) e
valor méximo gm) de microdureza Vickerdos CPs os CPs T1, T2, T3, ZL e, com

tamanho da amostra n=10

Tabela 6- Valores médios de microdureza Vickers HV 1, degpédrédo (DP) e valores minimos e maximc-
10) dos materiais embutidos em baquelite.

Material HV 1 DP Minimo (um) Méximo (pm)
T1 49,67 1,8 47,00 52,50
T2 51,00 2,4 47,10 54,70
T3 55,50 1,0 54,00 56,90
ZL 56,20 1,8 54,30 58,90
ZC 63,20 1,1 61,50 64,60

No grafico de caixa da Figure5 € possivel observar a distribuicdo dos valore
microdureza, ondesta relacionade média (HV 1), desvio padrdo DP, valore minirum) e
valor maximo gm) de microdureza Vickers dos CPs os CPs T1, T2, T3 ZC. O material
experimental que apresentou o valor mais elevadoT® e entre todos 0s grupc

experimental e o comercial, foi 0 Z
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Microdureza Vickers

65 ,
Ba e Média
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Figura 25 - Distribuicéo dos valores médios de microdurezk&fs (HV1), amplitude interquartil (AL) e
valores minimos e maximos (amplitude) dos matefiaisT2, T3, ZC e ZL (n-10).

O teste de Tukey-Kramer (Figura 26) mostrou os nas$eque se encontram na regiao
zero, ou seja, hipétese nula onde ndo existemedifass entre os grupos (Tl e T2 - T3 e ZL),
e a regido onde os demais materiais ndo se engomizaregido zero o que significa que

existem diferencas entre 0os grupos.

Teste de Tukey-Kramer
Diferenca de Médias para T1,T2, T3, ZL e ZC

T2-T1

}

T3-T1 |
ZL-T1 e
ZC-T1 | S
T3 -T2 ! i
ZL -T2 S
ZC -T2 | e
ZL-T3 e
ZC - T3 | e
ZC-27L | .
0 4 8 12 16

Figura 26 - Teste de Tukey-Kramer para a microdureza (HV 1).

Na literatura, ndo foi possivel encontrar uma matmgla padronizada para a medida
de microdureza da zircbnia pré-sinterizada na teatye utilizada neste trabalho. Assim o
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procedimento foi baseado na norma para ensaio deodnreza Vickers para ceramicas
avancadas totalmente sinterizadas (ASTM C1327,)2@38e sugere a rugosidade de i
Rq quando o revestimento ou tratamento da supedizimaterial investigado permitir essa
condicdo. Contudo, os valores médios de rugosidatidos na presente pesquisa (entre 0,15
e 0,42 um RqQ) apresentaram-se superiores uma \&p quaterial se encontra em estagio
anterior ao do processo de transformacéo total.teksperaturas utilizadas nos blocos
experimentais podem estar de acordo com a hipétéestada por Lkt al. (2012), onde, em
torno de 900°C, a zircbnia se encontra em prociegemmediario ao da sinterizacao total,
com o rearranjo dos graos e baixa taxa de retrasando sujeito a presenca de poros. Os
blocos experimentais T1, T2 e T3, pré-sinterizadbaixo de 1000°C, ndo alcancaram a
maxima densificacdo, uma vez que a essa carac@riét encontrada em materiais
sinterizados acima de 1180°C (DURA&t al, 1996). Assim a rugosidade pode estar
relacionada a presenca desses poros. Contudoams ldpresentaram acabamento superficial
uniforme onde foi possivel realizar a impressaonderodureza Vickers com losango de
diagonais isentas de deformacdo. Dessa forma, asseimque a diferenca nos valores de
rugosidade ente os copos de prova experimentaismerciais ndo exerceram influéncia
significativa na endentacéo.

A inferéncia estatistica demonstrou que o temp@réesinterizacdo (2 e 4 horas) a
temperatura de 900°C néo influenciou na microdudzzanaterial, porém foi significativo
com o aumento de 50°C. Uma das limitacbes dassasatiomparativas foi a auséncia de

dados literarios de microdureza de zirconia Y-YZ&ginterizados a diferentes temperaturas.

As temperaturas de pré-sinterizacao utilizadashhmsos experimentais estdo entre 0s
valores investigados por Perlad al. (2012), que relataram o inicio da densificacaaeent
800°C e 900°C, quando utilizado mistura de pés Y T& tamanho de particulas nano (Mel
Chemicals) e sub-micron (Tosoh). Porém o p6 natiopiado puro entra em estagio inicial
da sinterizacdo a 600° sendo que a 900°C podeosmtatado o movimento entre duas
nanoparticulas formando o pescoco e leve compactR¢d com tamanho de particula 20 nm
e 356 nm (Mel Chemicals) também podem iniciar asifieacdo entre 800°C e 900°C e

aumentar lentamente em temperaturas abaixo de @qQQO et al, 1998).

7

Dessa forma, no presente trabalho é consideradaGtese de aumento resisténcia
mecanica da Y-TZP conforme o aumento de temperalergreé-sinterizacdo devido a
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densificaci DURAN et al., 199¢ Li et al.(2012), o que proporcionou maiores valaile:

microdureza com o0 acréscimo de tempere

5.1.3 Confecgédo @ protese

A proétese usinada foi coping com morfologia de um dente |-molar superior. Os
copingsapresentaram uma estrutura em forma de cascajauapesar de ser um eleme
estrutural, suas paredes sao finas (Figura 28pxmpadamente 0,6 mm na forma -
sinterizada. Essas paredesistiram aos esforcos provocados pelas ferraseetaisinagen
resultando em proteses com estabilidade dimensenabrfoldgica. Os blocos T1, T2 e
nao apresentaram problemas durante a usinagenitaneguemcoping livres de trincas ou
deformagbes A Figura 27 mostra o material T3 submetido a adaoferramenta d
fresamento, apresentando estabilidade ao passarppetesso de usinagem, com inte
lubrificagao.

As forcas geradas entre a ferramenta de diamamteziecOnia }-TZP pré-sinterizada
durante a fresagem estdo relacionadas as condicOesirdggem bem como as proprieda
mecanicas dos materigisUTHARDT et al, 2004) Portanto, estatisticamente, T3 aprese
comportamento similar ao material comercial Zlos resultados do teste de estabilidad
manuseio e usinagem confirmaram que T3 apresenthomresisténcia, em relacdo
grupo experimentalAssim foi possivel usinar um material com durez&reen limite de

desgaste da ferramenta eeaisténciimecanica.

Figura 27 - Confeccéo de coping para implante odontolégico,(GisiD/CAM.
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Figura 28 - Copingconfeccionado com o material T3: (A) morfologiadimte e (B) estrutura interna em forma

de casca.

Pesquisas (GOME#& al, 2008; GUESSt al, 2012; SANTOSet al, 2015) indicam que
0 material comercial ZL estatisticamente similaf& normalmente utilizado para usinar
componentes de proteses odontologicas em sisteMB$CBM, proporcionacopings de
morfologia e resisténcia mecéanica adequada a gpbicassim, os materiais comerciais ndo

foram submetidos a usinagem.

5.1.4 Mobdulo de elasticidade dinamico

O modulo de elasticidade dindmico obtido pela Téxmie Excitagdo por impulso foi
realizado com corpos de prova de média dimensamad a sinterizacdo de 2 X 4 X 32 mm.
A média da densidade ap6s a sinterizacao finaldd,6 g/cm para T1, 5,56 g/chem T2 e
5,75 g/cni para T3, préximo ao valor relatado por Calliteal, (2013) de 6,0 g/chn

A Tabela 7 mostra os valores médios do médulo dstieldade (), e desvio
padrdo (DP) e p > 0,05 do teste de normalidade mi#geson-Darlin (AD) que mostrou a
distribuicdo normal ou paramétrica para todas asstias assim possibilitando a analise das

diferencas entre os grupos, por meio de ANOVA.

Tabela 7— Valores médios de mddulo de elasticidade dindfRig,), desvio padréo (DP) e teste de
normalidade (AD.) para ANOVA (n=3).

Material E e (GPa) DP AD
T1 205,7 8,37 0,227
T2 206,2 6,29 0,445

T3 218,0 10,45 0,194
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O gréfico de intervalos (Figura 29) mostra a \@lidade e a tendéncia central dos
grupos. Um ponto exibe a média e uma barra comfénéervalo de confianca (IC) de 95%,
calculado com o desvio padrdo combinado, assinmeperse que o menor valor encontrado

foi o de T1 e o maior valor foi o de T3.

Gréfico de Intervalos (TEI)
IC de 95% para a Média

230
2220 - - Média
o T ;
S - [IC
210
E «
W 200
190 -
T1 T2 T3

Figura 29 - Grafico de intervalos (TEI).

No teste de Tukey-Kramer mostrado na Figura 30 {sedebservar que todos os

intervalos dos pares de material correspondem @odeeeixo X, mostrando que nao houve

diferenca estatistica entre T1, T2 e T3 apoés arizaicao final.

Teste de Tukey-Kramer

T2-T1 . |

T3-T1 | i . |

T3-T2 | : ‘

30 20 -10 O 10 20 30 40

Figura 30 - Teste de Tukey-Kramer para o médulo de elastigdzor TEI.

Dessa forma, percebe-se que a temperatura e o @enpie-sinterizacdo ndo exerceram

efeito na sinterizacdo final e consequentemente pnagriedades mecanicas. Resultados
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similares foram encontrados por Oh et al. (2010¢ quwestigaram a zirconia Y-TZP
estabilizada a 5,43 mol % em 6Oxido de itrio@¥) pré-sinterizados a 950°C, com patamar de
1, 1,5 e 2 horas, avaliando a resisténcia mecépcés a sinterizacdo a 1450°C e ndao

verificaram diferencas estatisticas em todos ogagru

5.1.5 Mobdulo de elasticidade estatico

Os valores médios de modulo de elasticidade estéi; desvio padrao (DP) e teste de
normalidade de Anderson-Darlin (AD), determinadesncdados obtidos pelo ensaio de
flexdo trés pontos, dos materiais T1, T2 e T3 szddos, estdo dispostos na Tabela 8. Os
valores superiores a 0,05 do teste de normalidadAmdierson-Darlin (AD) mostram que
cada amostra se ajusta melhor a distribuicdo nomeglsa forma, possibilitando o teste de

hip6teses de igualdade por ANOVA.

Tabela 8 Valores médio de médulo de elasticidade estdEgpdesvio padrao (DP) e teste de normalidade
(AD) para ANOVA (n=3).

Material Ef (GPa) DP AD

T1 226,4 20,4 0,139
T2 217,7 1,49 0,560
T3 231,9 5,22 0,227

A Figura 31 mostra a variabilidade e a tendénerdral de T1, T2 e T3, onde a média e
o intervalo de confianca (IC) de 95%, calculado comdesvio padrdo combinado,
apresentaram menor valor de modulo de elasticidatudlexao trés pontos (i do material

T2 e o maior valor em T3.

Gréfico de Intervalos (ensaio de flexao)

s e
260 IC de 95% para a Medli
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T1 T2 T3
Material

Figura 31 - Gréfico de intervalos do médulo de elasticidacheflexao (E).



49

J& na Figura 32observ-se queestatisticamente ndo houve diferencas entre 09§

T1, T2 e T3 uma vez ques intervalos dos pares de material corresponderer@odo eixo X

determinanda@ inexisténcia ¢ diferencas entre 0os grupos.

T2-T1

T3-T1

T3-T2

-50

Teste de Tukey-Kramer

-25

0 25

Figura 32 - Teste de Tkey -Kramer para os dados de médulo de elasticidadéesdiof trés ponta

5.1.6 Analise das propriedades elastic:

Embora T1 sbmetido . flex&o trés pontos (FLX) apresente o maximo ve®maodulc

de elasticidade e T1 submetido a técnica de exddtpor impulso (TEI) apresente o minil

(Figura 33, o presente estudo ndo apresentou diferencasststs entre as duas técnic
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Figura 33 - Comparacédo entre os valores de médulo de elastiidatido por TEI e flxao 3 pont
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Os intervalos calculados por ANOVA e teste de Dtinfréguras 34, 35 e 36) reforcam

essa hipotese de igualdade (nivel de confianga)95 %
Teste de Dunnett (TEI x T1 FLX)

T1 (TEI) - T1 (FLX)

T2 (TEI) - T1 (FLX) | : -

T3 (TEI) - T1 (FLX)

-60 -50 -40 -30 -20 -10 O 10 20
Figura 34 — Comparacéo entre T1, T2 e T3 (TEI) e T1 solafteX pontos (FLX), pelo teste de Dunnett.

Teste de Dunnett (TEI x T2 FLX)

T1 (TEI) - T2 (FLX)

T2 (TEI) - T2 (FLX)

T3 (TEI) - T2 (FLX)
30 20 -10 0 10 20
Figura 35- Comparacao entre T1, T2 e T3 (TEI) e T2 sob feXgpontos (FLX), pelo teste de Dunnett.

Teste de Dunnett (TEI x T3 FLX)

T1 (TEl) - T3 (FLX) | |

T2 (TEI) - T3 (FLX) 1 |

T3 (TEI) - T3 (FLX) | —
50 40 -30 20 -10 O 10

Figura 36 - Comparacao entre T1, T2 e T3 (TEI) e T3 sokéiel pontos (FLX), pelo teste de Dunnett.

Algumas investigacbes também apontam para a grdisgpersdo dos resultados de

modulo de elasticidade estatico em flexdo que segumesma tendéncia do ensaio dindmico
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com método sdnico (ADAM®t al, 1997). Ja os valores de Belendyal. (2012) para o
método dindmico foram superiores aos estaticosteNestudo, os dois métodos de ensaio
apresentaram a média do moédulo de elasticidadd d€ZTe T3, proximos aos encontrados na
literatura, entre 200 e 220 GPa (SUBHAS8tHI, 1993; ASTM F1873, 1998; CALLISTER
al., 2013; OSMANet al, 2013), embora a média dos valores estaticos Beseapiem
superiores, estatisticamente n&o houve diferengasisativas.

Contudo, para uma decisédo de escolha entre astéltr@sas, a TEI pode ser a opcao
mais adequada, uma vez que apresentou menor @iskrs resultados.

O moddulo de elasticidade esta diretamente reladm@aresisténcia a separa¢ado entre os
atomos, sendo uma consequéncia direta dos diferéptes de ligacbes atdbmicas existentes
no material (CALLISTERet al, 2013). Dessa forma, as propriedades elasticagapgara

a zirconia Y-TZP experimental, como adequado aexmédfo de proteses odontologicas.
5.1.7 Resisténcia a flexao

Em relacdo a analise das diferencas entre os grupcgalmente, o gréfico de
probabilidade relacionando todos os grupos (Fi@ifa mostra que os pontos de tenséo
maxima de flexdo seguem aproximadamente a linteg cewvalor-p € maior que 0,05, e a
estatistica de Anderson-Darling é baixa (AD > 0,0Bbela 7). Portanto, a distribuicdo
normal parece ajustar os dados amostrais razoantdrbem, podendo seguir para a analise
por ANOVA.

Grafico de Probabilidade de T1; T2; T3
Normal - IC de 95%

0,99 Tl/ y T2 R T3 -
/ x/ ,/ ,/ / / J/

94 /f/ /4
aysvd / L/ /o
/ /‘,,/ /’./ // //O 1’/ /f Jg‘/
// "/ ”/ /
// / /“”‘
v/
001 /f
0 200 400 O 200 400 O 200 400

Figura 37 - Grafico de probabilidade com teste de Andersarlib para a distribuicdo normal.
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Os valores médios de resisténcia a flex&@pdispostos na Tabela 9 indicam que
T2 € mais resistente a ruptura, contudo na Fig8rp&le ser observado que os valores
méximos (Max.) de T1 e T3 encontram-se na regidanaaitude interquartil (Al) de T2.
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Tabela 9— Média de resisténcia a flexéex), desvio padréo (DP), valores minimos (Min.) e miis (Max.),
valores do teste de normalidade (DP) e valor-p \n=8

Material o; (MPa) DP Min. Max. AD p
Tl 239,9 49,8 155,6 307,6 0,272 0,564
T2 308,1 44,1 237,3 356,5 0,318 0,451
T3 285,77 26,28 254,08 317,29 0,372 0,326

A ANOVA com o teste de Tukey-Kramer (Figura 39)iced que T3 ndo apresenta
diferenca significativa em relacdo a Tl e T2, unea que os intervalos destes pares
correspondem ao valor zero do eixo x, e o valoispperior a 0,05, ou seja, hipétese nula de
diferencas. Dessa forma, os parametros de pré&igatéo ndo exerceram influéncia

significativa na resisténcia mecanica da zirconid2P experimental.

Resisténcia a flexdo 3 pontos

350 L ® \Média
. —Mediana

é ’ /,/// T Min.
- 250 —

200 ‘

150

T1 T2 T3
Material

Figura 38 - Gréfico de caixa com os dados de resisténdexad 3 pontos.
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Teste de Tukey-Kramer(o)

T2-T1

T3-T1 H .

T3-T2 .
100 -50 0 50 100

Figura 39 - Teste de Tukey-Kramer em relagédo a resisténftexa@o 3 pontos.

Os valores de resisténcia a flexao apresentades tnasalho foram obtidos com corpos
de prova isentos de tratamento superficial apdstergacéo final, assim como coping que
na aplicacdo, normalmente, € somente sinterizade apsinagem, uma vez que a geometria
do implante dificulta o lixamento ou polimento (@Hal, 2015).

Os resultados de T1, T2 e T3 evidenciaram que aggm&tdo processo de fabricacao,
como usinagem (LUTHARDt al, 2004), método de prensagem (SCHERRERI, 2013),
lubrificacdo do molde (REED, 1995; RAHAMAN, 2003)prosidade (LIUet al., 2010),
processo térmico (STAWARCZYkt al, 2013; MENANI et al, 2014) e preparacdo da
superficie de corpos de prova para ensaios mecafk8TM C1161, 2013) exerceram
grande influéncia na resisténcia mecéanica. Naatilea podem ser encontrados diferentes
valores de resisténcia a flexdo que variam de 4Ba EGILMEZet al, 2014) a 1281 MPa
(PITTAYACHAWAN et al, 2007), porém estes valores foram obtidos comosode prova
que receberam tratamento superficial apds a siatgo final. Valores de resisténcia a flexao
(863,87 a 1090,8 MPa) como os determinados potasr&amo®t al. (2016) foram obtidos
com corpos de prova de material comercial, sirados, que receberam polimento com disco
diamantado de diferentes tamanhos de graos, degaesso com 80 um até o extra fino com
25 um. Ja Otlet al. (2010) utilizaram um processo de fabricacdo caapaet similares ao do
presente trabalho, porém com parametros distimto®@rensagem uniaxial a 2,2 MPa, pré-
sinterizacdo a 950°C, sinterizacao final a 1450f@serior polimento dos corpos de provas
com discos diamantados de 300 e 600 mesh e suspgagfidos de diamante policristalino

de 9um e 3um, obtendo resisténcia a flexdo de MIB4. Também é possivel alcancar a
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resisténcia em torno de 1800 MPa quando se uplieasagem isostéatica (147 MPa) a altas
temperaturas (1300°C), em atmosfera de argonaxj@k preparacdo da superficie dos corpos
de prova com polimento e espelhamento em siligateamento com alumina.

Os danos gerados durante a usinagem a verde (BUKNVAC 2012) e usinagem de Y-
TZP pré-sinterizados, como os lascamentos de daigenetirada de gréos, sulcos acentuados
e micro crateras sdo mantidos apds a sinterizd€sses defeitos se tornardo os principais
sitios de concentracéo de tenséo para o iniciogagacao da fratura (ALA& al, 2017). O
polimento, jateamento com areia ou espelhaments ainterizacdo podem alterar o estado
da superficie inicial decorrente da superficie ginéerizada, resultando em menor rugosidade
e defeitos microestruturais (MONAGC$D al, 2013).

Dessa forma, depreende-se que o0s resultados d&nesa mecanica a flexdo 3 pontos,
obtidos neste trabalho, podem ser melhorados sulsi@ente com um tratamento
superficial (tais como retificagdo ou polimento)sdoorpos de prova antes do ensaio.
Entretanto, este estudo proporcionou uma melhompoeensdo da importancia dos ensaios
mecanicos simularem a real condicdo superficiatamngapods a sinterizacdo, uma vez que
as trincas e outros defeitos microestruturais reduzonsideravelmente a resisténcia
mecanica da ceramica.

Os grupos experimentais apresentaram resisténaéanica adequada a aplicacao oral
uma vez que, a forca médxima de uma mordida em ume @® segundo pré-molar superior €
de aproximadamente 291 N (FERRAR#Oal, 2004) sendo a forca média da mordida de 105
N (36,2% da forca maxima da mordida) (GIBBSal, 1981). A maxima tensdo de tracéo
solicitada em um ambiente oral, por um dente prénsuperior, é de aproximadamente 40
MPa (GUIMARAESet al, 2014), muito inferior aos valores de resistérditidos nos trés

grupos de materiais analisados neste trabalhot 2 &,T3.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

6.1 Conclusoes

O processo de fabricacdo estudado neste trabalmesesmpou parametros de
compactacdo e pré-sinterizacdo que possibilitarasordeccdo decoping para proteses
odontoldgicas, por meio da tecnologia CAD/CAM.

A temperatura de pré-sinterizacdo de 950°C comnpmatade 2 horas proporcionou
material adequado ao manuseio e usinagem CAD/CAWM coicrodureza similar aos
materiais disponiveis comercialmente.

Os resultados demonstraram que o0 ensaio de miexalyode ser um qualitativo
mecanico para a usinagematgingsno sistema Cerec.

Foram obtidos valores de modulo de elasticidadendterial apos a sinterizagéo final,
determinados pelos métodos dindmicos e estatidoe 05,7 e 231,9 GPa, préximos aos
relatados na literatura (entre 200 e 220 GPa), @ dpmonstra o tipo de ligacdo atdbmica
existente no material, adequado a confeccao déssed

A técnica de excita¢do por impulso é um método @aldg a determinacdo do modulo
de elasticidade de zirconia Y-TZP, uma vez quesamteu valores préximos aos obtidos com
0 ensaio de flexdo 3 pontos e menor dispersaoaloseg, além de proporcionar a integridade
do material apos a realizacéo do ensaio.

A usinagem é um processo que, apesar da precis&addesistema CAD/CAM, as
solicitagbes mecanicas provocadas pela prépriarnfemta de fresagem ou pelo sistema de
refrigeracdo também podem induzir defeitos interAogesisténcia a flexdo da Y-TZP apos a
sinterizacdo final, proporcionou melhor compreenddamportancia de ensaios mecanicos
que simulem a real condicdo superficialodpingapos a sinterizacdo, uma vez que as trincas
e outros defeitos microestruturais do material ggnéerizado e usinado podem permanecer
apos a sinterizacao final, reduzindo consideravelena resisténcia mecanica. Assim, apesar
de realizar ensaios mecanicos nas melhores comdigéeprocessamento ou qualidade
superficiais do material, a resisténcia mecanicaajnng apds a sinterizacdo final, pode se
apresentar menor que a obtida no ensaio de flexao.

De acordo com as analises estatisticas pelo médddVA (p>0,05) e testes de

Tukey-Kramer e Dunnett, com as comparacdes doseslde modulo de elasticidade e
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resisténcia a flexdo entre os grupos pré-sintesiad 900°C e 950°C, o processo de pré-
sinterizac&o ndo exerceu influéncia na resisténeigénica apos a sinterizagao final.
De acordo com as propriedades mecéanicas deterrsimadaresente trabalho, espera-se

que a zirconia de fabricacdo experimental ress&ohcitacbes do ambiente oral.
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6.2 Sugestdes para trabalhos futuros

Os resultados obtidos no presente trabalho forneeempla perspectiva para o

aprimoramento do processo de producao da zircomiaF aplicada a confeccao de proteses

odontoldgicas pela tecnologia CAD/CAM. As etapadalgicacdo estdo sujeitas a inUmeras

condi¢cdes que podem influenciar a resisténcia nmeg@nvida Util da prétese. Neste ambito,

propdem-se como trabalhos futuros:

Andlise da microestrutura dos materiais pré-sindeids uma vez que o crescimento dos
gréos, porosidade e o tamanho de grdo podem gumtarhecer o estdgio de densificagédo
do material e mostrar as diferencas na morfologgagtaos de acordo com a temperatura
e tempo de aguecimento. Possibilita também a obg&ovda existéncia de rupturas
intergranulares, o que ajuda a identificar possi¥aihas do material. A qualidade da
densificagdo e a microestrutura estéo relacionada®rréncia de microtrincas durante a
usinagem CAD/CAM e consequentemente reducdo dat&msia mecanica apods a
sinterizacao final.

Andlise da microestrutura dos materiais ap0s @rsnaicao final para estudar o tamanho
de grédo em relacédo a resisténcia mecanica e ogsmake fabricacdo, uma vez que a
literatura relata um determinado tamanho de gragimw para alcancar a maxima
resisténcia.

Andlise da microdureza nos limites de usinagemeeatmaterial macio e propicio a
instabilidade de usinagem e o material mais dure gompromete a vida util da
ferramenta de fresagem.

Andlise da rugosidade superficial (via Confocal)mécrotrincas (MEV) do coping
usinado e sinterizado para a reproducdo das mesyndg;6es em corpos de prova para
realizar ensaios mecanicos. Assim, simular a readicdo superficial do coping no
momento do ensaio e obter a resisténcia mecanisapmixima a realidade da aplicacao.

Reproduzir as mesmas condi¢cdes para materiaidbdedado experimental e comercial.



58

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ABOUSHELIB, MOUSTAFA N.; KLEVERLAAN, CORNELIS J.; EILZER, ALBERT J. Evaluation of a high
fracture toughness composite ceramic for dentaliGgjwns. Journal of Prosthodontics v. 17, n. 7, p. 538-
544, 2008.

ADAMS, J. W.; RUH, R.; MAZDIYASNI, K. S. Young’'s Mdulus, Flexural Strength, and Fracture of Yttria-
Stabilized Zirconia versus TemperatuieAm. Ceram. Soc. v 80, p. 903-908, 1997.

ALAO, ABDUR-RASHEED; YIN, LING. Loading rate effecon the mechanical behavior of zirconia in
nanoindentationMaterials Science and Engineering: Av. 619, p. 247-255, 2014.

ATCP ENGENHARIA FiSICA. Manual de instalacdo e operagdo. Software Sonelasti Versdo 2.2.
Software para a caracterizagdo dos médulos ddcidaste e do amortecimento de materiais pela Téacde
Excitagdo por Impulso (técnica das frequénciasragtuae vibragdo). Sdo Carlos, AP, 2012.

ARNETZL, G. V.; ARNETZL, G. Die CAD/CAM-Abutmentknee. Stomatologie v. 110, n. 3, p. 19-24, 2013.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM).ASTM C1327-08 Standard Test
Method for Vickers Indentation Hardness of AdvanGsatamics, 2008.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM).ASTM C1161-13 Standard Test
Method for Flexural Strength of Advanced Ceramic&rmbient Temperature, 2013.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM).ASTM C1259-15 Standard Test
Method for Dynamic Young's Modulus, Shear Modulasd Poisson’s Ratio for Advanced Ceramics by

Impulse Excitation of, 2015.

BANGI, K. H. et al. Sol-gel synthesis of high sudaarea nanostructured zirconia powder by surfaeentcal
modification.Powder Technology v. 239, p. 314-318, 2013.

BASU, B. Toughening of yttria-stabilised tetragomeitonia ceramicdnternational Materials Reviews, v. 50,
n. 4, p. 239-256, 2005.

BEER, F. P.; JOHNSTON JR, E. Resisténcia dos materiais3 ed., Sao Paulo: Pearson Makron Books, 1995.

BELENKY, A.; RITTEL, D. Static and dynamic flexuratrength of 99.5% alumina: Relation to surface
roughnessMechanics of Materials v. 54, p. 91-99, 2012.

BORCHERS, LOTHAR et al. Influence of hydrothermaidamechanical conditions on the strength of
zirconia.Acta biomaterialia, v. 6, n. 12, p. 4547-4552, 2010.

BUKVIC, G. et al. GREEN MACHINING ORIENTED TO DIMINSH DENSITY GRADIENT.Machining
Science and Technology. 16, p. 228-246, 2012.



59

CALLISTER, W. D.; RETHWISCH, D. GCiéncia e engenharia de materiais: uma introducaa ed., Rio de
Janeiro: LTC, 2013.

CARTER, C. BARRY; NORTON, M. GRANT Ceramic materials: science and engineeringSpringer
Science & Business Media, 2007

CHEAH, K. H.; KHIEW, P. S.; CHIN, J. K. Fabricati@f a zirconia MEMS-based microthruster by gel icast
on PDMS soft moldslournal of Micromechanics and Microengineering v. 22, n. 9, p. 095013, 2012.

CHEVALIER, JEROME; GREMILLARD, LAURENT. Ceramics fomedical applications: A picture for the
next 20 yearsJournal of the European Ceramic Societyv. 29, n. 7, p. 1245-1255, 2009.

CORDERO, F.; GRANDINI, CARLOS ROBERTO; FERRETTI, Mcoustic measurement of the low-energy
excitations in Nd 2— x Ce x CuO 4t Solid state communicationsv. 125, n. 11, p. 601-605, 2003.

DAVIDOWITZ, GARY; KOTICK, PHILIP G. The use of CAOZAM in dentistry.Dental Clinics of North
America, v. 55, n. 3, p. 559-570, 2011.

DEDAVID, BERENICE ANINA; GOMES, CARMEM ISSE; MACHAD, GIOVANNA. Microscopia
eletrdnica de varredura: aplicacdes e preparacdo demostras: materiais poliméricos, metélicos e
semicondutores Porto Alegre: EJiPUCRS, 2007.

DE MORAES, CELSO FRANCISCO; FERREIRA, JOAO ROBERTBALESTRASSI, PEDRO PAULO.
Analise critica da aplicagdo de métodos estatstmm processos definidos por dados que ndo apaesent
distribuicdo normaGepros: Gestao da Producéo, Operacdes e Sistemasl, n. 1, p. 7, 2006.

DENRY, ISABELLE; KELLY, J. ROBERT. State of the adf zirconia for dental applicationBental
materials, v. 24, n. 3, p. 299-307, 2008.

DIOGENES, H. J. F. et al. Determinacdo do modulo efisticidade do concreto a partir da resposta
acusticaRevista IBRACON de Estruturas e Materiais v. 4, p. 792-813, 2011.

DURAN, P. et al. Low-temperature sintering and mstructural development of nanocrystalline Y-TZP
powders.Journal of the European Ceramic Societyv. 16, n. 9, p. 945-952, 1996

EGGER, P.; SORARU, G.; DIRE,. Sol-gel synthesigpolymer-YSZ hybrid materials for SOFC technology.
Journal of the European Ceramic Societyv. 24, p. 1371-1374, 2004.

EGILMEZ, F. et al. Factors affectingthemechanichtbgorofY-TZP.Journal of the mechanical behavior of
biomedical materials v. 37, p. 78-87, 2014

FATHI, HAWA M.; JOHNSON, ANTHONY. The effect of TiQ concentration on properties of apatite-mullite
glass-ceramics for dental ug@ental Materials, v. 32, n. 2, p. 311-322, 2016.

FERRARIO, V. F. et al. Single tooth bite forceshmalthy young adultdournal of Oral Rehabilitation, v. 31,
p. 18-22, 2004.



60

FREITAS RAMOS, G. et al. Effect of grinding and h&@atment on the mechanical behavior of zirconia

ceramic.Brazilian Oral Research v. 30, n. 1, 2016.

FORTULAN, C. A.; PEDROSO, M. P. G.; PENAZZI, L. Awin vessel isostatic press: desi@eramica, v.
60, p. 199-204, 2014.

FOSCHINI, C. R. et al. AC impedance study of Ni, &1, Mn doped ceria stabilized zirconia ceramics.
Journal of the european ceramic societyv. 21, p. 1143-1150, 2001.

FOSCHINI, C. R. et al. On the stabilizing behawérzirconia: A Combined experimental and theorétstady.
Journal Of Materials Science v. 39, p. 1935 — 1941, 2004.

GAHLERT, M. et al. Failure analysis of fracturednti zirconia implantsClinical oral implants research, v.
23, p. 287 -293, 2012.

GARCIA, A.; SPIM, J. A.; DOS SANTOS, C. £nsaios dos Materiais2. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2012.

GIBBS, . C. H. et al. Occlusal forces during cheyvand swallowing as measured by sound transmis$tos.
Journal of Prosthetic Dentistry, v. 46, p. 443-449, 1981.

GOMES, E. A. et al. Ceradmicas odontoldgicas: odesttual.Ceramica, v. 54, p. 319-325, 2008.

GUAZZATO, et al. Strength, fracture toughness androstructure of a selection of all-ceramic matsrRart
Il. Zirconia-based dental cerami@ental Materials , v. 20, p. 449-456, 2004.

GUESS, C.P.; ATT, W. ; STRUB, J. R. Zirconia in &kImplant Prosthodontic€linical Implant Dentistry
and Related Researchv. 14, n. 5, 2012.

GUIMARAES, J. C. et al. Stress amplifications imt non-carious cervical lesions. Journal of Bichanics,
v. 47, p. 410-416, 2014,

HAACH, V. G. et al. Application of acoustic tests ftnechanical characterization of masonry mortd3T&E
International, v. 59, p. 18-24, 2013.

HARADA, K. et al. Effect of loading conditions orhé fracture toughness of zirconidournal of
Prosthodontic Researchv. 57, p. 82-87, 2013.

HENCH, L. L.An introduction to biorecamics. 2. ed. London: Imperial College Press, 2013.
International Organization for Standardizatit®0O 6872:08 Dentistry - Ceramic materials, 2008.

KARA, HALUK BARIS et al. Effect of different surfac treatments on roughness of IPS Empress 2
ceramic.Lasers in medical sciencev. 27, n. 2, p. 267-272, 2012.

LEBON, N. et al. Influence of CAD/CAM tool and matd on tool wear and roughness of dental prosthese
after milling. The Journal of prosthetic dentistry, v. 114, p. 236-247, 2015.



61

LEUNG, BRIAN TW et al. Comparison of mechanical pesties of three machinable ceramics with an
experimental fluorophlogopite glass ceramite Journal of prosthetic dentistry, v. 114, n. 3, p. 440-446,
2015.

LEVINE, DAVID M.; BERENSON, MARK L.; STEPHAN, DAVID Estatistica: teoria e aplicagdes-usando
Microsoft Excel portugués Rio de Janeiro: Ltc, 2005.

LI, J. Z. et al. Micro machining of pre-sinteredrammic green bodyJournal of Materials Processing
Technology, v. 212, p. 571-579, 2012.

LIU, X. et al. Elasticity and strength of partiabyntered ceramicdlournal of the Mechanics and Physics of
Solids, v. 58, p. 829-842, 2010.

LUO, J.; ADAK, S.; STEVENS, R. sintering of 3Y-TZferamics sintering of 3Y-TZP ceramidaurnal of
materials sciencev. 33, p. 5301 — 5309, 1998.

LUTHARDT, R. G. R. G. et al. CAD/CAM-machining effes on Y-TZP zirconiaDental Materials, v. 20, p.
655—-662, 2004.

MACA, K. TRUNEC, M. DOBSAK, P. SVEJCAR, J. Sintegnof bulk zirconia nanoceramicRev. Adv.
Mater. Sci., v 5, p. 183-186, 2003.

MANICONE, P. F.; IOMMETTI, P. R.; RAFFAELLI, L. Aroverview of zirconia ceramics: Basic properties
and clinical applicationslournal of dentistry, v. 35, p. 819-826, 2007.

MARCHACK, B. W.; FUTATSUKI, Y.; MARCHACK, C. B.;WHTE, S. N.Customization of milled zirconia
copings for all-ceramic crowns: A clinical repofhe Journal of Prosthetic Dentistry, v. 99, p.169-176, 2008.

MARX, R.; JUNGWIRTH, F.; WALTER, P.-O. Thresholdtensity factors as lower boundaries for crack
propagation in ceramicBioMedical Engineering OnLine, v. 3, p. 41-49, 2004.

MENANI, L. R. et al. Effect of surface treatment the bond strength between yttria partially stabili zirconia
ceramics and resin cemeihe Journal of Prosthetic Dentistry, v. 112, p. 357-364, 2014.

MINITAB. Minitab, c2016. Suporte ao minitdb17. Disponivel em: <http:/support.minitab.com/pt-
br/minitab/17/>. Acesso em: 06 jun. 2016.

MOHANTY, S. et al. Critical issues in near net shdprming via green machining of ceramics: A casgiof
alumina dental crownlournal of Asian Ceramic Societiesv. 1, p. 274-281, 2013.

MONACO, C. et al. Microstructural changes produbgdbrading Y-TZP in presintered and sintered
conditionsJournal of Dentistry , v. 41, p. 121 -126, 2013.

NARAPARAJU, R. et al. Degradation study of 7 wt.%rig stabilised zirconia (7YSZ) thermal barrieratiogs
on aero-engine combustion chamber parts due ttiration by different CaO-MgO-AI203-SiO2 variants.
Surface & Coatings Technologyv. 260, p. 73-81, 2014.



62

OH, G.-J. et al. Sintering behavior and mechanicaperties of zirconia compacts fabricated by uialapress
forming. The Journal of Advanced Prosthodonticsv. 2, p. 81-87, 2010.

OSMAN, R. et al. Titanium Versus Zirconia Implarf@apporting Maxillary Overdentures: Three-Dimensiona
Finite Element Analysidnt J Oral Maxillofac Implants , v. 28, p. E198-E208, 2013.

PABST, W. et al. Elastic properties and dampingavédr of alumina—zirconia composites at room terapee.
Ceramics International, v. 38, p. 5931-5939, 2012.

PARK, J., “Bioceramics: Properties, Characterizagjoand Applications”, 12 ed., chapter 6, lowa Ci\sA,
Springer Science Business Media, LLC, 2008

PATEL, N. R.; GOHIL, P. P. A Review on BiomaterialScope, Application Scope, ApplicationScope,
Application Human Anatomy Significancéternational Journal of Emerging Technology and Adranced
Engineering, v. 2, p. 91-101, 2012.

PERKO, S.; DAKSKOBLER, A.; KOSMAC, T. The densifitan and strength of porous Y-TZP materials with
a bimodal particle size distribution for dental bggtions.Journal of the European Ceramic Societyv. 32, p.
2633-2639, 2012.

PILATHADKA, S.; VAHALOVA, D.; VOSAHLO, T. The Zircaia: a new dental ceramic material. An
overview.Prague Med Repv. 108, n. 1, p. 5-12, 2007.

PITTAYACHAWAN, P. et al. The biaxial flexural strgth and fatigue property of LavaTM Y-TZP dental
ceramic.Dental materials, v. 23, p. 1018-1029, 2007.

PROTOPAPADAKI, M. et al. Comparison of fracture istance of pressable metal ceramic custom implant
abutment with a commercially fabricated CAD/CAM czinia implant butmentThe Journal of Prosthetic
Dentistry, v. 110, p. 389-396, 2013.

QUINN, J. B.; QUINN, G. D. A practical and systemateview of Weibull statistics for reporting stgths of
dental materialDental Materials, v. 26, p. 135-147, 2010.

RAMOS, C. M.; CESAR, P. F.; BONFANTE, E. A,; RUBQ@, H.; WANG, L.; BORGES, A. F. S.
Fractographic principles applied to Y-TZP mechahiehavior analysisJournal of the mechanical behavior
of biomedical materials,v. 55, p. 215-223, 2016.

RAHAMAN, M. N. Ceramic Processing and sintering2. ed. New York: Marcel Dekker, Inc, 2003.

RAIGRODSKI, A. J. et al. Clinical efficacy of verreel zirconium dioxide-based posterior partial fixdehtal
prostheses: five-year resulfthe journal of prosthetic dentistry, v. 96, p. 237-244, 2012.

REED, J. SPrinciples of Ceramics Processing2. ed. New York: John Wiley & Sons, 1995.

REKOW, D. Computer-aided design and manufacturimgiéntistry: A review of the state of the afhe
Journal of prosthetic dentistry , v. 58, p. 512-516, 1987.



63

ROHR, NADJA et al. Loading capacity of zirconia itapt supported hybrid ceramic crowiental Materials,
v. 31, n. 12, p. e279-e288, 2015.

SALVENDY, GAVRIEL. Handbook of industrial engineering: technology andoperations management
John Wiley & Sons, 2001.

SANTOS, HELTON MAX MASSARANDUBA et al. Obtencdo dpellets por extrusdo e esferonizagéo
farmacéutica. Parte II: avaliagdo das caracteasstifisica de pelletRevista Brasileira de Ciéncias
Farmacéuticas v. 42, n. 3, p. 309-318, 2006.

SANTOS, M. J. M. C. et al. Current All-Ceramic Sysis in Dentistry: A ReviewCompendium of continuing
education in dentistry, v. 36, p. 31 -7, 2015.

SARIDAG, S.; TAK, O.; ALNIACIK, G. Basic propertieand types of zirconia: An overvieWorld Journal
of Stomatology v. 2, p. 40-47, 2013.

SATO, H. et al. Mechanical Properties of Dentalcdiria Ceramics Changed with Sandblasting and Heat
TreatmentDental Materials Journal, v. 27, p. 408-414, 2008.

SCHERRER, S. S. et al. Post-hot isostatic pressidiealing treatment for process related defectd an
laboratory grinding damage of dental zircorixéhtal materials, v. 29, p. €180-e190, 2013.

SHACKELFORD, J. F.; DOREMUS, R. HCeramic and Glass Materials. Structure, Propertiesand
ProcessingNew York: Springer, 2008.

STAWARCZYK, B. et al. The effect of zirconia sinteg temperature on flexural strength, grain sized a
contrast ratioClinical Oral Investigations, v. 17, p. 269-274, 2013.

SUBHASH, G.; NEMAT-NASSER, S. Uniaxial stress beioav of Y-TZP. Journal of materials sciende v.
28, p. 5949--5952, 1993.

TAMAKI, Y. et al. CAD/CAM All ceramic dental restations on implants: a panacea or a challerigerial
Medicine Researchv. 30, p. 42-49, 2010.

VAGKOPOULOQOU, T. et al. Zirconia in Dentistry: PattDiscovering the Nature of an Upcoming Bioceramic.
The european journal of esthetic dentistryv. 4, n. 2, 2009.

VASYLKIV, O.; SAKKA, Y.; SKOROKHOD, V. V. Low-tempeature processing and mechanical properties of
zirconia and zirconia-alumina nanoceramidsurnal of the American Ceramic Society v. 86, p. 299 -304,
2003.

WACHTMAN, J. B.; ROGER CANNON, W.; JOHN MATTHEWSONM. Mechanical properties of
ceramics 2. ed. [S.L]: Wiley, 2008.

WESTERHEIDE, R. et al. Advances in characterisat@hmachined Green Compactdournal of the
European Ceramic Societyv. 17, p. 467/472, 1997.



64

WHITE, S. et al. Flexural strength of a layeredcania and porcelain dental all-ceramic systdniRrosthet
Dent., v. 94, p. 125-131, 2005.

ZHANG, Y. et al. Mechanical properties of zircomi@amposite ceramic€eramics International, v. 39, p.
7595-7603, 2013.



