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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar a resisténcia ao cisalhamento do titanio
comercialmente puro (cp) Tritan (Dentaurum) e as cerémicas Titankeramik (Vita),
Triceram (Sprident-Dentaurum), Super Porcelain Ti 22 (Noritake), submetidas a
ciclagem térmica e mecéanica, e a analise da interface por MEV e EDS. O grupo
controle foi confeccionado com liga alrica (Olympia-Jelenko) e a ceramica Omega
900 (Vita). Foram confeccionados 96 corpos-de-prova separados em quatro grupos
(n=12): Grupo G1- liga adrica + Vita Omega 900, Grupo G2-Ti cp + Triceram, Grupo
G3: Ti cp + Super Porcelain TI122, Grupo G4: Ti cp + Titankeramik. As amostras
foram submetidas a ciclagem térmica (6000 ciclos, 5° /55°C+1 com banhos de 30 s)
e mecanica (20000 ciclos, 50N e 1.0 Hz). Metade dos corpos-de-prova de cada
grupo néo foi ciclada. O ensaio mecénico foi realizado em maquina de ensaio
universal (EMIC) com capacidade de 500 kgf e velocidade de 0,5 mm/min utilizando
dispositivo especifico. Apds o ensaio de cisalhamento as superficies fraturadas
foram analisadas em MEV. Dois corpos-de-prova adicionais de cada grupo, néo
submetidos ao teste mecénico, foram levados ao MEV acoplado a um analisador
(EDX) para a observacao da interface metalo/ceramica. Os resultados mostraram 0s
seguintes valores (em MPa) dos grupos sem ciclagem (médiatdp) G1= 61,28 (+
8,4), G2= 63,71 (+ 11,5), G3= 42,91 (= 8,9) e G4= 42,74 (+ 5,2); e quando
submetidos a ciclagem G1= 60,68 (£ 13,7), G2= 52,32(x 10,5), G3= 33,38(x+ 4,2) e
G4= 32,11(x 4,8). O tratamento estatistico (Andlise de Variancia e Tukey)
demonstrou que houve diferencas estatisticas apresentando valores superiores 0s
grupos G1 e G2 sem ciclagem. As imagens do MEV dos grupos 2, 3, 4 (com ou sem
ciclagem) evidenciaram falhas na zona de interacéo titdnio e 6xido de titanio cp.
Considerando o ensaio mecénico aplicado e os resultados obtidos parece-nos licito
concluir que a diminuicdo da resisténcia de unido esta diretamente relacionada a
ciclagem mecénica e térmica para a interface Ti cp/ceramica.

PALAVRAS-CHAVE: Resisténcia ao cisalhamento, ligas de ouro, titanio, ceramica,

microscopia eletrdnica de varredura.
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1 INTRODUCAO

No desenvolvimento da Odontologia, diversas substancias
e materiais foram utilizados na tentativa de promover a cura das doencas
bucais, bem como substituir os elementos dentais perdidos. A busca por
novos metais e ligas também tem sido norteada, entre outros fatores, pelo
grau de biocompatibilidade.

Os materiais metdlicos utilizados para a confeccdo das
préteses dentarias devem cumprir as seguintes exigéncias: resisténcia a
corrosao na cavidade bucal, estabilidade as forcas fisicas e mecéanicas
(ANUSAVICE?*, 2005).

O uso do ouro é relatado desde antes do nascimento de
Cristo (1000-600 a.C.). Os etruscos modelaram dentes artificiais a partir
de dentes de cadaveres e animais, utilizando fios de ouro como meio de
fixacdo, confeccionando assim, as primeiras restauracfes protéticas
(ZIESCHE®®, 1988; ANUSAVICE®* 2005). O fato de apresentar excelentes
gualidades como material puro, foram uma limitante para seu uso nas
restauracdes metaloceramicas. Ligas com outros elementos metalicos
nobres e ndo nobres foram introduzidas para melhorar as qualidades
fisicas e mecanicas destas restauracdes (ZIESCHE®®, 1988;
ANUSAVICE?®, 2005).

O desenvolvimento das ceramicas odontolégicas e o
aumento no preco do ouro nos anos 60 impulsionaram pesquisas com
ligas de paladio e alternativas (WANG & FENTON®>!, 1996). O alto custo
das ligas nobres e os efeitos adversos, como o poder alergénico,
mostrados pelas ligas alternativas contendo cobre, niquel e berilio tém
sido relatados, determinando assim, o emprego de ligas mais
biocompativeis (JONES et al.?®, 1986; MORRIS*, 1987; WANG&
FENTON>!, 1996), como o titanio.
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O titdnio, chamado “metal maravilhoso” pela industria
aeroespacial no final dos anos quarenta, desenvolveu potencial e
relevancia na aplicacdo médica e odontoldgica. Por suas caracteristicas
de biocompatibilidade e excelente resisténcia a corrosédo, é usado para
marcapassos, valvulas cardiacas, implantes 6sseos e dentérios e, mais
recentemente na confeccdo de coroas e prétese parciais removiveis.
Desta forma, tornou-se uma alternativa para ligas de metais basicos aos
quais alguns pacientes tém reportado hipersensibilidade (AKAGI et al.?,
1992; WANG & FENTON>!, 1996; ANUSAVICE?*, 2005).

O titAnio € um metal reativo, de dificil extracdo em forma
pura, é considerado o quarto metal estrutural mais abundante na terra,
depois do aluminio, o ferro e o magnésio (WANG & FENTON®!, 1996).
Tem numero atbmico 22, peso atdmico 47,9 e ponto de fusdo de
aproximadamente 1670°C (LAUTENSCHLAGER & MONAGAN?®, 1993;
BROWN?, 1997; ANUSAVICE®, 2005).

As principais vantagens do titanio sdo: biocompatibilidade,
resisténcia a corrosdo, baixa densidade (4,5g/cm?), baixo coeficiente de
expansao térmica (8,4 x 10°/°C), baixo médulo de elasticidade (110GPa)
e baixa condutibilidade térmica (LAUTENSCHLAGER & MONAGAN®,
1993 KONONEN & KIVILATHI®®, 1994; WANG & FENTON®, 1996;
BROWNS?, 1997; FISCHER'®, 1997; YODA®', 2001). Para aplicacbes
odontoldgicas, o titanio apresenta passividade, muda de um estado ativo
guimicamente para um estado menos reativo pela formacdo de uma
camada de oOxido extremamente fina na superficie, esta passividade
fornece alto grau de resisténcia ao ataque de acidos minerais ou cloretos
(ANUSAVICE?®, 2005).

A desvantagem que apresenta o titanio puro, comparado
com as ligas convencionais para restauracdes metaloceramicas, € que o
tithnio € um material de dificil fundicdo. Quando fundido tem alta
afinidade pelo oxigénio e nitrogénio. Aquecido a temperaturas superiores

a 650°C, forma uma camada de TiO, que provoca endurecimento da
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camada superficial (alfa-case) e pode produzir corroséo (KIMURA et al.?’,

1990; ADACHI et al.!, 1990; KONONEN & KIVILAHTI?®, 2001;
ANUSAVICE®, 2005).

Apesar dos avancos, valores satisfatérios de resisténcia
de unido com a cerdmica convencional ndo foram obtidos, devido a
camada alfa-case que se forma no processo de fundicdo da liga. A
formacdo desta camada pode ser controlada por meio de técnicas
melhoradas de fundi¢cdo por inducdo em ambiente com gas protetor
(como o argdnio ou hélio), em atmosfera de alto vacuo possibilitando uma
fusdo sem oxidacdo; e com o uso de revestimentos refratarios com
adicdo de 6xidos como os de magnésio, zirconio e célcio (HERD et al.?,
1993; WEN-CHENG et al.®®, 1994; SYVERUD & HER@ *', 1995;
FISCHER®™, 1997).

O recobrimento do titanio tornou-se possivel pelo
desenvolvimento de ceramicas fundidas a baixa temperatura com
coeficiente de expansdo térmica compativel com o titanio
(LAUNTENSCHALER & MONAGHAN®, 1993; GILBERT et al.'®, 1994;
WANG et al.>!, 1996; ESQUIVEL et al.*, 1996; GRAIG & POWERS™,
2004).

O sucesso das restauracfes metaloceramicas depende
da forte unido entre a ceramica e a subestrutura metalica (YILMAZ &
DINCER®®, 1999, GRAIG & POWERS!, 2004; ANUSAVICE*, 2005). Na
Odontologia atual, os esforcos dos pesquisadores na busca por ligas
biocompativeis como o titanio, junto com o desenvolvimento de materiais
como ceramicas, materiais refratarios, e sistemas de fundicdo especiais
ndo sdo suficientes para o sucesso das restauracdes metaloceramicas
(WANG & FENTON®!, 1996). Também é essencial, o entendimento dos
mecanismos de unido para 0S quais existem varios conceitos e teorias
divididos em tensfes causadas por for¢as de cisalhamento, tracédo, flexdo
e torcdo (HAMMAD & TALIC?, 1996).
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Os testes de fadiga mecéanica controlados em ambiente
umido parecem constituir-se nos métodos que melhor predizem o
comportamento clinico de diferentes materiais e técnicas restauradoras
(WHITE et al.*>, 1997; POLJKA-GUBERINA et al.*°, 1999; DIAS', 2002;
ITINOCHE?*, 2002). Da mesma forma, a ciclagem térmica e mecanica da
unidao metaloceramica induz tensdes repetidas nesta interface, resultando
numa diminuicdo da resisténcia de unido (PROBSTER et al.*', 1996;
POLJAK-GUBERINA et al.**, 1999; TROIA et al.>°, 2003)

O titanio tem muitas vantagens e propriedades favoraveis,
mas a adesdo entre a ceramica e o titdnio puro e suas ligas, tem sido

motivo de varios estudos e controvérsias como relatado na literatura.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Por motivos didéaticos, a revisdo da literatura foi dividida
em quatro partes, considerando especialmente: o titdnio, oS ensaios
mecéanicos estudados, unido metal/ceramica, e a ciclagem térmica e

mecanica.

2.1 Titanio

Kasemo?®, em 1983, com o intuito de estudar algumas
propriedades de implantes de titanio, dentre elas a composicéo quimica e
cristalografia de sua superficie, relatou que quando o titanio
comercialmente puro entra em contato com a atmosfera, imediatamente
inicia-se a formacao rapida e espontanea de uma camada de 6xidos em
sua superficie, sendo que em menos de um milésimo de segundo, pode
atingir uma espessura maior do que 10 angstrons, e em um minuto a
espessura podera ser da ordem de 10 a 100 angstrons. Esta camada,
denominada de passivadora, € composta por varios oxidos estaveis, tais
como: TiO, TiO,, Ti,O3, entretanto o TiO, € 0 mais comumente formado.
Além disso, € responsavel pela grande biocompatibilidade e alta
resisténcia a corrosédo deste metal.

A estrutura metallrgica, as propriedades mecanicas e
resisténcia a corrosdo in vitro do Ti cp e de guatro ligas de titanio: Ti-4Al-
4V, Ti-15V, Ti-20Cu, Ti-4V e Ti-30Pd foram estudadas por Taira et al.*®,
em 1989, onde as amostras foram recobertas com um camada de 6xido
de zircbnia, antes de verter o revestimento fosfatado, com o intuito de

minimizar as reag¢des na interface metal/revestimento. As medidas de
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microdureza, determinadas na secc¢ao transversal, mostraram que o Ti cp
e suas ligas apresentam maior dureza na superficie do metal, fato
explicativo pela interacdo com o revestimento (alfa-case), onde os valores
de dureza se tornam decrescentes, a medida que caminham para o
interior. Os autores constataram que o titanio cp apresenta propriedades
mecéanicas semelhantes as da liga de ouro tipo 1V, e concluiram que todos
0S grupos apresentaram alta resisténcia a corrosdo no meio oral, ou até
mesmo sob condi¢des de alto teor de acidez.

Lautenschlager & Monaghan® (1993) relataram que o
tithnio comercialmente puro passa por uma transformacao cristalina de
uma fase alfa (estrutura compacta hexagonal) a uma fase beta (estrutura
cubica de corpo centrado) quando € aquecido a 882°C e permanece
nesta forma cristalografica abaixo de 1672°C. Outros elementos podem
ser associados ao titanio para melhorar as propriedades mecéanicas e
fisicas da liga. Os metais adicionados como: Al, Ga, Sn e elementos néo
metalicos como: B, C, O e N, sdo denominados alfa estabilizadores,
porque promovem o aumento da temperatura de transformacdo de fase
alfa a beta. Metais como: V, Nb e Ta reduzem esta temperatura e séo
denominados beta estabilizadores.

O titdnio comercialmente puro € composto de 99,5% de Ti
e 0,5% de elementos intersticiais como o C, O, N, Fe. A variacdo da
guantidade destes elementos ira determinar quatro diferentes graus de Ti
CP, com propriedades fisicas e mecanicas diferentes (A.S.T.M. Grades |
to 1V). No entanto, os graus 1 e 2 sdo 0s mais utilizados na confeccao de
restauracdes metaloceramicas. O titnio ainda pode-se combinar com
outros elementos como o vanadio, aluminio, prata, cobre, arsénico, ferro,
galio, uranio, zinco e formar ligas, sendo que a mais utlizada na
confeccdo de protese € a liga de titanio-aluminio-vanadio (Ti-6Al-4V),
como descrito por Wang & Fenton®! em 1996, Brown® em 1997.

O titanio apresenta um baixo coeficiente de expansao

térmica, fato que dificulta a sua unido com as ceramicas. Adicionalmente,
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as modificagOes na estrutura cristalina sob altas temperaturas séo razdes
gue motivaram o desenvolvimento de ceramicas especificas (WANG &
FENTON®!, 1996). Essas ceramicas, chamadas LFC (low-fusing
ceramics), fundem-se a temperaturas menores de 800° C, e possuem um
coeficiente de expanséo térmica aproximado ao do titanio. Deste modo,
sédo geradas menores tensdes na interface, o que tende a proporcionar
maior resisténcia de unido da combinagdo. Os ciclos de queima a
temperaturas mais baixas, por sua vez, tendem a prevenir o excesso de
oxidacdo do metal, diminuindo a ocorréncia de falhas de unido
(ESQUIVEL et al.**, 1996).

Wang et al.? (1998) descreveram o efeito do uso de
oxidos de itrio e zircbnia no revestimento para reduzir as reacdes
guimicas do titanio durante a fundicdo. O grupo controle foi o titanio cp +
revestimento fosfatado convencional (Prevest), e 0s grupos experimentais
foram titanio cp + revestimento para titanio (Tycast) e titdnio cp +
revestimento experimental (6xidos de itrio e zirconia). Observou-se,
através do MEV e energia dispersiva de raios-X, a formacado de camadas
de 7 a 10 um de espessura devido as reacdes com o revestimento. Esta
reacao interfacial foi reduzida quando utilizado o revestimento com éxidos
de itrio e zirconia.

Craig & Powers'' em 2004, descreveram que as altas
temperaturas de fusdo do titanio e ligas derivadas, requerem
procedimentos especiais de fundicdo, ciclos de resfriamento,
revestimentos e equipamentos para prevenir contaminacfes. Em altas
temperaturas,reagem com elementos gasosos tais como o N, O e H,
devendo ser manipulados em ambiente controlado, sob pena da formacao
de uma camada espessa de 6xidos, que tende a reduzir a resisténcia e a
ductilidade da estrutura obtida. Além disso, devido ao baixo peso
especifico, a injecdo do metal liquefeito no molde do revestimento,

requere cuidados no processo de fundicdo, como a utilizacdo da camara
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de véacuo, o que tornava a técnica de centrifugacdo convencional

inadequada para o titdnio comercialmente puro e suas ligas.

2.2 Ensaios mecanicos

Riley*? (1977) afirmou que apesar da ciéncia dos materiais
poder indicar as propriedades fisicas que uma liga ideal deve possuir, ndo
poderia dizer objetivamente ao clinico quais das diferentes ligas deveriam
ser utilizadas na confeccdo de restauracdes metaloceramicas, ja que
condi¢des bucais como tensdes funcionais e parafuncionais sao dificeis
de analisar previamente. A unido entre a ceramica e o metal tem sido
atribuida ao embricamento mecanico, forcas de Van der Waal, forcas
compressivas originadas pelas diferencas de coeficientes de expanséo
térmica de cada material. A maioria dos pesquisadores concorda que a
unido € o resultado de uma combinacdo dessas forcas. Porém, a
importancia quanto a relevancia de cada fator para o aumento na adesao
tem mostrado discordancia. O problema observa-se nos valores relatados
pelas pesquisas que sdo obtidos com testes e condicbes diferentes,
resultado da inexisténcia de um método universal aceito para a avaliacdo
da resisténcia a uniao.

Em 1980, Anusavice et al.” analisaram onze testes que
avaliam a unido metal/porcelana por distribuicdo de tenséo interfacial ao
cisalhamento usando andlise de elementos finitos. Os testes foram: RPS |
(cisalhamento paralelo regular — carga na interface), RPS Il (cisalhamento
paralelo regular — carga distribuida), CS (cisalhamento interfacial cénico),
PULL (teste de compresséo), PUSH (teste de tensdo), TS (tensdo ao
cisalhamento), SF (flexdo de arco semi-circular), 3BC (teste dos trés
pontos — porcelana sob compresséo), 3BT (teste dos trés pontos —
porcelana sob tracdo), 4 BC (teste dos quatro pontos — porcelana sob

compressao), e 4BT (teste dos quatro pontos — porcelana sob tracéo). O
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efeito de concentracdo de estresse foi significante em dez dos onze
(excecdo do RPS I). A alta probabilidade de falha de tensdo dentro da
porcelana ou na regiao interfacial foi encontrada em oito dos onze testes
analisados (excecéo dos grupos RPS I, 3BC e 4BC).

Malhotra & Maickel®* (1980) avaliaram a resisténcia ao
cisalhamento da unido formada pelas combinagdes utilizando trés
porcelanas e cinco ligas com diferentes porcentagens de ouro. Utilizaram
0 ensaio de cisalhamento para avaliar a unido metal/porcelana através
dos testes de compresséo e tensdo. Os autores concluem que nédo houve
um sistema de porcelana mais efetivo para todas as ligas e que o ensaio
de cisalhamento € um método efetivo para avaliar a unido metal-
ceramica.

Chong et al.*® (1980) estudaram a resisténcia ao
cisalhamento da interface entre ligas a base de ouro e né&o nobres, e
materiais ceramicos. Utilizaram uma ponta de aco em forma de cinzel
para promover a ruptura entre os materiais, aplicando forca com trajetoria
paralela ao plano formado pela interface dos materiais com velocidade de
1mm/min. Relataram ser impossivel desenvolver um teste que simulasse
todas as situacdes clinicas, e sugeriram que o teste de cisalhamento
deveria apresentar 0s seguintes requisitos: a) avaliar somente a
resisténcia ao cisalhamento; b) simples performance; c¢) amostras com
desenhos simples; d) ter poucas variaveis; €) o Unico tipo de aderéncia
deve ser a unido das faces e f) avaliacdo quantitativa dos dados.

Hammad et al.*

(1987) avaliaram a resisténcia de unido
metal/ceramica utilizando um teste de cisalhamento de “interface circular”
desenhado para prevenir o0 movimento durante a aplicacdo e as queimas
da ceramica. Descreveram como vantagens: - o fato de considerar a
resisténcia friccional e o modulo de elasticidade entre os materiais
constituintes como nao critico; - a direcdo da forca diretamente na
interface metal/ceramica; - a obtencdo de uma camada de opaco

homogénea nas amostras; - e a presenca de falhas interfaciais
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consistentes. No entanto, a precisdo do desenho das amostras seja a
exigéncia para a confiabilidade do teste.

Hammad & Stein® (1990) avaliaram os efeitos de vérios e
repetidos ciclos de queima, tipos de ligas na resisténcia da unido
ceramica/metal, por meio de um teste de cisalhamento especificamente
na interface do opaco/metal e da jungcéo opaco/corpo da porcelana. A liga
nobre Olympia (Jelenko & CO), a liga de metal basico V&P Talladium
(Talladium Inc.); e duas ceramicas Vita VMK 68 (Vident) e Ceramco Il
(Ceramco Inc.) foram utilizadas. A combinagdo Talladium/Ceramco I
mostrou uma resisténcia adesiva significantemente maior que a
combinagcdo Olympia/Ceramco Il. Com relagdo a porcelana Vita nédo
houve diferencas estatisticamente significantes para ambas as ligas.
Concluiram que incrementando a temperatura de queima aumentava
significativamente a resisténcia de adesdo para ambos o0s sistemas,
enquanto o numero de queimas maior diminuia. Os autores nao
encontraram diferenca significante na analise da interface. Os autores
salientaram que nao existe um teste ideal que registre a resisténcia
adesiva precisa na interface metal/ceramica. O problema principal é a
falta de teste padronizado para a interpretacéo e correlacédo clinica.

Stannard et al.*

(1990) utilizaram o teste de resisténcia
ao cisalhamento planar da unido metal/ceramica, nas combinacfes de
duas ceramicas e duas ligas nobres contendo aproximadamente 50% de
ouro (WillCeram/W1 e Vita/Olympia). Sobre as amostras, aplicou-se o
opaco segundo as especificacdes dos fabricantes, e a dentina foi testada
ap6s com um, trés, cinco, sete, e nove diferentes ciclos de queima. As
amostras tiveram o formato de discos metélicos aderidos a cilindros de
ceramica, que foram incluidos em resina acrilica antes de realizar o
ensaio mecanico. O ensaio foi realizado em uma maquina universal de
teste, “Instron”, a uma velocidade de 0,5mm/min. Nao houve redugao
significante na adesdo entre as camadas do opaco e dos metais.

Destacaram que a confeccdo e geometria das amostras, assim como a
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espessura do material ceramico deve ser considerada como importante
para aplicacdo deste teste, sendo assim, que um valor elevado de
coeficiente de variagdo pode-ser obtido.

Hammad & Talic® (1996) ao realizar uma anélise dos
testes para avaliacdo da unido metal/ceramica, relataram a existéncia de
uma constante discussdo tedrica referente aos mecanismos da unido
metal/ceramica, devido a complexidade do uso dos testes. Estes sdo
classificados pela natureza das for¢cas submetidas aos corpos-de-prova
estudados. Em muitas investigacfes foram utilizados os seguintes testes:
cisalhamento, tracdo, cisalhamento com tenséo, flexdo e torgcdo. Os
estudos experimentais podem diminuir as variaveis que agem no ultimo
estresse residual da interface metal/ceramica.

ltinoche”® (1999) desenvolveu, para o teste de
cisalhamento na interface metal/resina um dispositivo cilindrico com
adaptacdo planificada em uma das paredes, contendo no seu interior,
outro cilindro de mesmo formato justaposto, contendo um orificio de 4 mm
na superficie plana. A superficie plana do dispositivo externo, com 4 mm
de espessura, possuia a mesma medida da por¢cdo metalica dos corpos-
de-prova , com 4 mm de diametro , assim quando 0s corpos-de-prova
eram introduzidos, a por¢cado metalica situava-se no dispositivo externo e a
porcdo do material estético, no dispositivo interno, ocorrendo a forca de
cisalhamento na interface metal/resina.

Elias & Lopes®® (2001) relataram, que além dos ensaios
realizados pela industria fornecedora de materiais e equipamento,
pesquisas sdo executadas como o objetivo de predizer o comportamento
do material ou instrumento ou até mesmo avaliar os novos materiais
desenvolvidos. Cada ensaio tem por objetivo quantificar uma determinada
propriedade, fazendo com que 0s ensaios sejam complementares. Nao
existe ensaio capaz de determinar todas as propriedades mecanicas dos
materiais, quanto maior o numero de propriedades que se deseja

quantificar mais diversificado devem ser os ensaios. Os corpos-de-prova
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com formas e dimensbes padronizadas sédo testados em maquinas e
equipamentos em condi¢cOes de temperatura e taxa de carregamento que
possam predizer o comportamento do material em servico.

Segundo Anusavice* (2005), a resisténcia é uma
propriedade mecéanica do material que garante que a protese atenda as
funcdes para as quais foi desenhada de maneira adequada, segura e por
um periodo de tempo razoavel. A resisténcia se refere a capacidade da
prétese resistir as tensdes induzidas, sem que haja fratura ou deformacéo
permanente. Elas podem ser: tensdes a tracdo, cisalhantes ou
compressivas. E sabido que em condi¢bes experimentais, quanto mais
longe de uma interface a forca for aplicada nos testes de resisténcia ao
cisalhamento, maior sera a tendéncia de ocorrer falha por tracdo em vez
de falha por cisalhamento, porque o potencial para tensdes por flexao

aumenta nessas situacgoes.

2.3 Uniao metal/ceramica

As ligas com alta porcentagem de ouro tipo | foram as
primeiras a serem introduzidas para restauracdes metalo/ceramicas. Elas
tém entre 96% a 98% de conteudo de metal nobre. A platina e o paladio
aumentam o ponto de fusdo e diminuem o coeficiente de expanséo
térmica, o indio e o estanho contribuem para formar uma boa adeséao
entre metal e ceramica. As do tipo Il possuem maior quantidade de
palddio e ndo contém prata e as do tipo Ill, também possuem maior
guantidade de paladio e contém prata. Ambas possuem ferro ou platina
para o mecanismo de endurecimento. Também podem conter ferro, indio,
galio ou cobalto que aumentam a resisténcia da liga e diminuem o ponto
de fusdo (CRAIG & POWERS?', 2004; Anusavice*, 2005).

|.21

Hammad et a (1987) introduziram um novo método

para avaliacdo da resisténcia ao cisalhamento na unido metal/porcelana.
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Duas ligas foram usadas: Olympia (J. F. Jelenko & Co.), uma liga
preciosa, e Talladium (Talladium Inc.), uma liga bésica. A porcelana
utiizada foi a Ceramco Il Paint-O-Pake (Ceramco). Cada liga foi
preparada de maneira similar antes da aplicacdo da porcelana para obter
superficies uniformes. Um grupo adicional de amostras da liga béasica foi
submetido a tratamento eletrolitico e seguidamente, recebeu jateamento
com 6xido de aluminio. O opaco da porcelana foi aplicado seguindo as
instrucdes do fabricante em um grupo, e no outro se utilizou uma
temperatura 65°F acima da recomendada. A resisténcia de unidao foi
comparada por andlise estatistica e apdés o teste, as amostras foram
avaliadas visualmente através do microscopio eletronico de varredura.
Concluiu-se que a resisténcia ao cisalhamento de ambas as ligas foi
estatisticamente significante sendo maior pela elevagdo da temperatura
de queima (65°F acima da temperatura recomendada pelo fabricante). A
resisténcia ao cisalhamento das amostras de Talladium foi
significantemente maior quando comparadas com as amostras de
Olympia, ambas em temperatura recomendada e acima da recomendada
pelo fabricante. Para a liga Olympia a separacao interfacial foi
principalmente coesiva dentro do opaco.

Craig & Powers'! (2004), citaram a formacéo de ligacdes
guimicas fortes, embricamento mecanico entres os materiais, tensao
residual e também formacao de 6xidos sobre a superficie do metal, como
fatores que controlam a unido metal/ceramica. O autor menciounou que
as falhas de unido ceramica/metal podem ocorrer em seis locais

diferentes (Figura 1).
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FIGURA 1 — Classificacdo das falhas de uni&o porcelana X metal®

Adachi et al.! (1990) estudaram a unido da camada de
oxidos do titanio cp e da liga Ti-6Al-4V a uma porcelana experimental de
baixa fuséo através da analise de espectrometria de raios X, que registrou
a area que permanece coberta pela porcelana apds uma deformacao
controlada do substrato metélico. Os valores de resisténcia adesiva foram
medidos a 750°C (camada de Oxidos entre 32 e 11 nm) e 1.000°C

1
Adaptada de O’Brien, 1989.
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(camada de oxidos de 1um). O efeito da oxidacao posterior, que poderia
ocorrer durante a queima da porcelana, foi avaliado via simulacdo de
gueimas da porcelana sem aplicagdo dessa. As amostras foram
submetidas ao teste de flexdo de trés pontos, até que a porcelana
soltasse completamente do metal, deixando menos que 1% da superficie
coberta com porcelana. A aderéncia pelos 6xidos das amostras oxidadas
em 750°C foi adequada, porém reduzida para a porcelana testada. A
explicacéo destes resultados seria devido a: a) o tratamento de oxidacao
pela simulagcédo da queima da porcelana faz com que a camada original de
oxidos torne-se ndo aderente ao substrato; e, b) diferenca nos
coeficientes de expansado térmica entre a cerdmica e o metal, gerando
tensdes na interface que diminuiam a forga de unido.

Kimura et al.?’ (1990) analisaram os efeitos da camada de
oxidos na interface titanio/porcelana e resisténcia de unido. O titanio e
suas ligas sdo extremamente sensiveis pela reatividade da camada de
oxidos quando aquecida acima de 600°C, o qual produz uma oxidacao
excessiva, e conseguentemente uma reducdo na aderéncia das
ceramicas sobre o titdnio. A porcelana foi aplicada e queimada em um
forno com temperaturas de 600°C a 1.000°C a vacuo ou ao ar. A
resisténcia ao cisalhamento do sistema titanio/porcelana foi menor depois
de 900°C. A microscopia metalografica da interface titanio/porcelana
revelou uma zona como uma faixa de formacdo de oOxidos. Concluiram
gue o procedimento de queima por oxidacdo ndo era recomendado para o
tithnio e suas ligas, e que os ciclos de queima inferiores aos 800 °C,
preveniriam um excesso de camada de Oxidos e uma diminuicdo da
resisténcia de unido metal/porcelana.

Akagi et al.? (1992) estudaram as propriedades fisicas de
guatro ligas experimentais de titanio com diversos conteudos de niquel,
palddio, estanho e iridio comparando com ligas metaloceramicas
comerciais, titanio puro e liga Ti-6Al-4V. A avaliacao foi feita através de

testes de tensado, ponto de fusdo, de dureza Vickers, coeficiente de
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expansdo térmica e a quantidade de producdo de oxido na superficie e
forca de unido metal/ceramica através de andlise com microscopia
eletrénica de varredura (MEV) e de difracdo de raios X. Das ligas
experimentais, a 10Ti-Ir apresentou boas propriedades fisicas e
mecéanicas. Teve melhor resisténcia a adesdo que as outras ligas
testadas, porque apresentou maior compatibilidade térmica com a
ceramica utilizada (Unibond Vintage, Shofu). A fundi¢cdo do titanio na
presenca de oxigénio permitiu a formacdo de maior quantidade de TiO»
gue, por sua vez, diminuiu a forca de adesdo com a porcelana. Segundo
0 autor, o aquecimento do titanio a temperaturas superiores a 800°C
produziu a formacdo de uma camada de Oxido de titanio de
aproximadamente 1um de espessura.

Com o intuito de estudar os problemas relacionados a
gueima da porcelana de baixa fusédo aplicada ao titanio comercialmente
puro, Kénénem & Kivilahti®® (1994) analisaram a regiéo interfacial entre a
porcelana e o titanio, usando um microscépio acustico de varredura (C-
MAS) e eletrbnico de varredura (MEV). O titanio foi jateado ou
eletroliticamente polido. O estresse térmico da unido foi avaliado atraves
de um modelo de elemento finito baseado na analise de tenséo elastica
de multicamadas. Os resultados do C-MAS e o MEV deram evidéncias
gue a integridade da unido titanio/porcelana sdo melhores nas amostras
jateadas que nas eletropolidas, onde os defeitos sdo maiores. Pelas
camadas de 6xidos serem mais continuas nas amostras eletropolidas, as
fraturas propagam-se mais facilmente durante os procedimentos de
resfriamento. Concluiram que a causa da fratura na zona de reacédo € a

camada relativamente espessa de solucéo solida da Ti e oxigénio.

Gilbert et al.'® (1994) estudaram as caracteristicas
adesivas de: titanio usinado/ceramica com agente adesivo, titanio
usinado/ceramica sem agente adesivo e liga com alto conteddo de
Pd/ceramica convencional. Foram confeccionados cilindros metalicos com

6 mm de diametro e 13 de comprimento obtidos a partir de fundicdo da
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liga a base de Pd (A-37) ou da usinagem do titanio cp (Procera). Divididos
em quinze estruturas por grupo: a) titdnio/procera; b) titanio/procera sem
agente adesivo; c) A-37/Ceramco Il. A resisténcia de adesao foi avaliada
a traves de testes de cisalhamento e flexdo. No teste de cisalhamento, o
ensaio mecanico foi realizado por uma maquina de teste universal
"Instron”, uma ponta com forma de cinzel foi adaptada (30°) para
promover a ruptura da interface. A andlise da superficie de fratura
realizou-se por meio de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e
espectroscopia de energia dispersa (EDS). Concluiram que o grupo com
agente adesivo teve pouca resisténcia adesiva (26,3 MPa), mas foi
significativamente melhor que o grupo Pd/ceramica (22,6 MPa) . Sem o
agente adesivo a resisténcia ao cisalhamento (18,7 MPa) da
ceramica/titanio foi significativamente menor que 0s outros grupos.

.” (1995) comparam a resisténcia a ades&o

Pang et a
entre: Pd-Cu/ceramica VMK 68 (Grupo ), titAnio grau 1 com ceramica
Duceratin (Grupo IlI) e titanio grau 2 usinado com ceramica Procera
(Grupo 1lI). Foi avaliado: a) a resisténcia da unido entre as combinacdes
anteriormente citadas, bem como o tipo de falha de adesé&o ocorrida nas
mesmas; b) o efeito de cinco ciclos de queima para o grupo lll. Os grupos
foram submetidos a o teste de flexdo. Dois corpos-de-prova de cada
grupo foram completamente separados, e outros dois foram cortados
longitudinalmente, sendo analisados em MEV para a determinacao do tipo
de falha de unido. A resisténcia a adesao do grupo | foi significativamente
maior que 0s outros grupos. As falhas de unido foram predominantemente
adesivas para os grupos | e Il, e coesivas para o grupo controle. Nao se
encontraram diferencas significativas no efeito dos ciclos de queima para
o grupo lll.

White et al.>* (1996) estudaram a resisténcia de unido da
porcelana (Ti — Ceram - Nobelpharma) fundida a barras de titanio (Ti cp -
Nobelpharma) , analisaram as caracteristicas das fraturas e da interface

porcelana/titanio. A resisténcia da camada de porcelana foi limitada pela
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tensao coesiva ou resisténcia compressiva da porcelana, ndo pela adesao
interfacial porcelana/titanio, isto é, a falha da porcelana ocorreu com
carga inferior que a falha na interface porcelana/titanio. A resisténcia
adesiva do sistema porcelana/titanio foi ao redor de 26 MPa. A
microscopia eletronica de varredura e espectrometria de energia
dispersiva de raios X demonstraram que a adesao foi limitada pela
delimitacdo de uma fina interface de oxido de titanio/titanio.

As propriedades fisicas de duas ceramicas de baixa fusédo
(Procera e Duceratin) produzidas para serem utilizadas com titanio foram

comparadas por Esquivel et al.*

(1996). Foram realizados testes para
avaliar a contracao linear de queima, a resisténcia flexural e a solubilidade
guimica. A contracao linear de queima da porcelana Procera apresentou-
se maior quando comparado com as outras ceramicas testadas VMK 68 e
Duceratin, porém para 0s outros ensaios as diferencas ndo foram
significantes. Concluiram que em condi¢cfes intra-bucais ndo ocorre
dissolucéo destes materiais ceramicos.

Blume et al.” (1998) avaliaram a uni&o titAnio-ceramica
utilizando os sistemas ceramicos Duceratin, TiBond e Vita-Titankeramik
com o titanio grau 1. As pecas foram fundidas no aparelho Biotan (Shutz-
Dental, Rosbach) os residuos da camada alfa-case e o revestimento
refratario foram eliminados com jateamento de 6xido de aluminio de 250p.
Apés este procedimento aplicaram-se as ceramicas de duas formas: a
primeira, segundo as indicacdes do fabricante denominada grupo ciclo
base (CB), na segunda se duplicou a queima (D2), também se incorporou
0 uso do adesivo Vita Bonder. Apds, realizado o teste de flexdo de trés
pontos, metades dos corpos-de-prova foram utilizados para realizar
desgastes transversais. Foi avaliado a microdureza do titanio e
caracterizacdo precisa das linhas de fratura identificando de elementos
guimicos presentes meio da andalise de espectroscopia de energia
dispersa. Os resultados mostraram que a resisténcia de unido Duceratin-
Titanio foi de 51 N/mm?, TiBond-Titanio 41 N/mm? e Vita Titan-Titanio 29
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N/mm? , também aumentou-se a unido com o uso do Vita Bonder de 29
até 35 N/mm?. N&o houve diferenca significativa de acordo com tempos
de queima. A andlise de EDS evidenciou a presenca em quantidades
elevadas de Ti na superficie de fratura do substrato ceramico Duceratin,
no entanto, o oxigénio e silicio apresentaram quantidades elevadas na
superficie de fratura dos substratos cerdmicos Ti Bond e Vita. Da mesma
forma, o EDS mostrou quantidades elevadas de oxigénio na zona de
interacdo para o grupo CB quando comparado as simulacdes de queima.
A microdureza apresentou valores maiores para o grupo CB.

Taira et al.*®

(1998) avaliaram a influéncia da oxidagao
térmica, bem como um método adesivo duravel e adequado para o
tratamento de superficie do titanio (superficie polida com esmeril e
superficie com jato de alumina apos polimento). O grupo controle nao
sofreu tratamento superficial. Concluiram que o excesso de camada de
oxido superficial pode ser uma possivel causa da diminuicdo da
durabilidade adesiva. Uma durabilidade suficiente para o uso clinico foi
obtida quando o titanio foi jateado com alumina. Houve uma diminuicdo
na resisténcia de unido quando a temperatura do tratamento térmico foi

acima de 400°C.

O sucesso das restauracdes metaloceramicas requer a
utilizacdo de metais e porcelanas quimica, térmica, mecanica e
esteticamente compativeis. As ligas de metais ndo nobres possuem
propriedades mecéanicas superiores, embora desvantagens como
auséncia de bicompatibilidade, baixa resisténcia a corrosédo e alteracao
da cor na porcelana, sejam motivos de discussdo na escolha de uma liga
ideal. No entanto, o titdnio e suas ligas tém sido reconhecidos como um
material de grande interesse na odontologia. Contudo, ele possui uma
grande reatividade quando aquecido a temperaturas elevadas, o que
permite a formacdo de uma camada de 6xidos. Yilmaz & Dinger>® (1999)

analisaram a resisténcia de unidao entre a ceramica Vita Titankeramik e o
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Ti cp, através do ensaio mecanico de resisténcia a flexdo de trés pontos.
Adicionalmente, foi verificada a compatibilidade dos coeficientes de
expansao térmica e a aderéncia da camada de 6xidos ao metal. Como
grupo controle, utilizou-se uma liga de Ni-Cr juntamente com ceramica
Vita VMK 68. Seis amostras de cada grupo metaloceramico foram
confeccionadas para cada uma das trés condicdes de teste. Foram
observados como resultados, que no teste de flexdo de trés pontos, tanto
o Ti cp como a liga de Ni-Cr exibiram valores acima do nivel minimo
aceitavel (25 MPa), com médias de 37MPa para o Ti c.p./Titankeramik e
46,6 MPa para o Ni-Cr/VMK68. Quanto a compatibilidade dos
coeficientes de expanséo térmica, o sistema Ni-Cr/VMK68 demonstrou
melhores valores, sendo que para o Ti cp/Titankeramik, esta
compatibilidade era precaria. Com relacdo a aderéncia de Oxidos ao
substrato metélico, as duas ligas exibiram valores aceitaveis (39,1MPa
para o Ni-Cr e 32,1MPa para o Ti cp). Estes resultados levaram os
autores a concluir que a compatibilidade adesiva entre o titanio e
porcelana foi comparavel ao sistema convencional.

Suansuwan & Swain® (1999) avaliaram as caracteristicas
adesivas de sistemas de porcelana fundida ao metal pela determinacéo
da quantidade de energia de torcao liberada na fratura da interface da
porcelana e metal. As porcelanas Vintage Halo (Shofu) e Vita
Titankeramik (Vita) foram aplicadas em amostras de metais de trés ligas
ouro (KIK, Ishifugu Metal), paladio (KIK Wing, Ishifugu) e niquel-crébmo
(UniMetal, Shofu)] e em amostras titanio comercialmente puro (A.S.T.M.
Ti Grade 2, T-Alloy M, GC). As amostras foram submetidas a um namero
limite de ciclos de carga em quatro pontos a uma velocidade de
0,2mm/mim. As forcas foram registradas e a energia de tor¢ao liberada foi
calculada. A area interfacial foi também examinada ao microscopio
eletrébnico de varredura (MEV) apés o teste. A média de energia liberada
foi de 72,7 +/- 10,0 J/m?, 58,5 +/- 13,5 J/m?, 39,4 +/- 4,3 JIm?, e 16,6 +/-

2,5 JIm? para as amostras das ligas de ouro, paladio, niquel-cromio e
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titanio, respectivamente. As fotografias do MEV mostraram que a fratura
ocorreu na camada de porcelana proxima da interface. As ligas de ouro e
tithnio comercialmente puro obtiveram a melhor e a pior adeséo,

respectivamente.

Yoda et al.’

(2001) investigaram a resisténcia de uniao
entre ceramica Super Porcelain Titan (Noritake) e ligas binarias de titanio
experimentais (TiCr,TiPd,TiAg,TiCu) . Tiveram como grupo controle uma
liga urica com ceramica VMKG68, e titdnio cp com a ceramica Super
Porcelain Titan. Utilizaram o teste de trés pontos (ISO 9663). Os
resultados sugeriram que os componentes tém efeito sob o médulo de
elasticidade. A forca de unido foi similar para todos os grupos testados
(29,4-37,2 MPa) Os autores afirmaram que estas ligas podem ser
utilizadas porque tém os requerimentos minimos exigidos pela
especificacdo 1SO (25MPa). Sugerem realizar a andlise da interface
metal/ceramica por microscopia eletronica de varredura (MEV), em outros
estudos semelhantes.

Cai et al.” (2001) avaliaram os efeitos das modificacées
de superficie do titanio cp grau Il na aderéncia com ceramica
Titankeramik (Vita). Utilizaram cinco tipos diferentes de solucdes
causticas para remover a camada de reacdo superficial da estrutura do
titdnio (alfa-case): a) 35% HNO3;- 5% HF na temperatura ambiente por 1
minuto; b) 50% NaOH —10% CuSO4x 5 H,0 a 105°C por 10 minutos; c) a
solucdo NaOH-CuSO, seguida pela solugdo HNO3-HF; d) 50% NaOH-
10%NaSO, a 105 °C por 10 minutos; e) a solucdo NaOH-NaSO, seguida
pela solucdo HNOs-HF; f) 50% NaOH a 105°C a 10 minutos. As
superficies que foram somente jateadas foram usadas como controle. A
resisténcia a adesao foi avaliada com o teste de flexdo biaxial, e a area de
fratura foi analisada por meio de microscopia eletrbnica de varredura e
espectometria de energia dispersiva de raios X. A espectometria revelou

uma quantidade substancial (13-17% em peso) de Al no grupo controle, e



44

as amostras modificadas pelos métodos 2, 4 e 6. Uma nova fase de Ti
(Cu Al); foi identificada no estresse residual observado nos métodos 1, 3
e 5. Os autores concluiram que a unido titanio/ceramica melhora com o
uso destas solu¢Bes aquosas causticas como tratamento da superficie do
titanio .

A resisténcia de unido ao cisalhamento da interface
formada pela unido de duas ceramicas e o Ti cp fundido ou usinado foram
analisadas por Oyafuso®, em 2001. Vinte estruturas metalicas usinadas e
outras vinte fundidas de (4mm de didmetro x 4mm de espessura) foram
obtidas e jateadas com 6xido de aluminio (100um) antes da aplicacéo do
agente de unido e do material opaco de cada porcelana. As estruturas
foram divididas em quatro grupos de dez cada um, o material opaco dos
sistemas Triceram (Sprident) e Super Porcelain TI22(Noritake) foram
aplicados e sinterizados. Em seguida, as amostras foram posicionadas
no interior de uma matriz anti-aderente que auxilio na insercdo dos
materiais ceramicos referente a dentina. Apos o ciclo de queima, o ensaio
mecanico foi realizado utilizando uma maquina de ensaio universal
Instron. Os resultados demonstraram que nao houve diferenca
estatisticamente significante entre os grupos Ti cp/usinado (63,12 MPa) e
Ti cp/fundido (68,61 MPa), e as porcelanas Triceram (64,38 MPa) e
Noritake (67,35 MPa). A analise da fratura das amostras ap0s o0 ensaio
mecanico, sugere falhas do tipo metal-6xido metalico, indicando ser essa

interface a regido de menor resisténcia do conjunto.

Scolaro & Valle® (2002) estudaram a resisténcia de uni&o
de uma liga de Pd-Ag (Pors-On 4) com trés ceramicas (Ceramco, Noritake
e Vita VMK-68) utilizando forcas de cisalhamento na interface
metal/ceramica, além de testar a metodologia e as caracteristicas de
manipulacdo dos materiais estudados. Uma matriz cilindrica foi usada
para a preparacdo dos padrbes metalicos, aplicacdo das ceramicas e

execucdo dos testes de cisalhamento. Trinta padrbes metélicos
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receberam duas camadas de opaco e duas camadas de porcelana de
corpo. Os testes de cisalhamento foram executados em uma maquina de
ensaios universal a uma velocidade de 0,5 mm/min. Os valores de
resisténcia de unidao foram: 28,21 MPa (Ceramco), 28,96 MPa (Noritake) e
24,11 MPa (Vita VMKG68). N&o houve diferenga estatisticamente
significante entre os grupos. Concluiram que os trés sistemas ceramicos
sdo satisfatérios para a utilizagdo com a liga selecionada.

Em 2003, Olivieri*® avaliou a resisténcia ao cisalhamento
da unido entre titanio cp (Tritan — Dentaurum), em duas condi¢des
diferentes, e uma ceramica (Triceram - Dentaurum). O grupo controle foi
confeccionado com liga a base de ouro (Degudent U - Degussa - Hillls) e
ceramica compativel (Omega 900 - Vita). Foram confeccionados 30
corpos-de-prova divididos em trés grupos de dez: GC (grupo controle) -
liga a base de ouro + ceramica; Grupo G1 - titanio comercialmente puro
(Ticp) usinado + ceramica e Grupo G2 - titanio comercialmente puro (Ticp)
fundido e usinado + ceramica. O ensaio mecanico foi realizado em
maquina de ensaio universal (Instron 4301) com célula de carga de 500
kg e a uma velocidade de 0,5mm/min utilizando um dispositivo especifico.
Os resultados foram: GC= 40,55MPa (+/- 4,8), G1= 62,71MPa (+/- 2,12) e
G2= 65,67MPa (+/- 6,7). Nao houve diferencas estatisticas entre o0s
grupos G1 e G2 e os valores foram superiores aos do GC. Concluiu que,
tanto o titanio (cp) usinado quanto o fundido e usinado sdo alternativas
viaveis na confeccéo de restauracfes metaloceramicas.

Garbelini et al.'”, 2003, testaram dois substratos metalicos
(Ti cp ou grau 2 e a liga Ti-6Al-4V ou grau 5) combinados com trés
sistemas ceramicos de baixa fusdo (PBF) sobre a resisténcia de unido
pelo teste de flexdo de trés pontos e a natureza da fratura porcelana-
metal através da microscopia eletrénica de varredura (MEV). Os
resultados foram comparados a combinacéo da liga Pd-Ag com porcelana
convencional (Ducera VMK 68). Foram confeccionado sessenta tiras de

metal (25x3x0,5mm), sendo 30 de Ti grau 2 e 30 de Ti grau 5 sobre os
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quais foram aplicadas as porcelanas: Vita Titankeramik, Triceram e
Duceratin nas dimensdes de 8x3x1lmm. Os resultados indicaram que a
resisténcia de unido do grupo controle (48 MPa) foi estatisticamente maior
gue nos substratos Ti-2 (26,7MPa) e Ti 5 (25,2 MPa). Os resultados dos
substratos de Ti-2 e Ti-3 com a porcelana Duceratin foram menores
guando comparados ao Ti-2 com a porcelana Vitatitankeramik. A analise
pela MEV indicou fraturas predominantemente do tipo adesiva para as
amostras de Ti-2 e Ti-5, e coesivas para o grupo controle Pd-Ag/Duceram.
O grupo controle apresentou maior resisténcia de unido quando
comparado com 0s grupos que empregaram as PBF. Entre as porcelanas
de baixa fuséo, a porcelana Duceratin registrou os menores resultados de
resisténcia de uni&do com ambos os substratos de Ti. A analise pela MEV
confirmou os resultados do teste de flexdo.

Suansuwan & Swain® (2003) analisaram a resisténcia da
unido titanio/ceramica através do teste de flexdo, e a avaliacdo da
interface por meio do MEV e EDS. Confeccionaram-se corpos-de-prova a
partir de quatros sistemas titanio ceramicos (Ticp T-Alloy
M/Titankeramik+bonder pasta; Ticp T-Alloy M/Titankeramik+gold bonder;
Ticp T-Alloy M/Duceratin+bonder; Ti-Alloy Tough/ Titankeramik+bonder
pasta), com auxilio de uma matriz forma retangular compativel para
realizar o teste mecanico de flexdo de quatro pontos em maquina
universal. Os corpos-de-prova foram submetidos a um nimero limitado de
carga e ciclos a uma velocidade de 0,2mm/min. A resisténcia Interfacial foi
calculada para cada sistema. A interface foi analisada com MEV, e
microanalise de raios X. Concluiram que a resisténcia interfacial do Ticp
T-Alloy M/Titankeramik+gold bonder foi maior estatisticamente entre os
guatro sistemas metaloceramicos testados. A microanalise de raios X
evidenciou a difusdo de alguns elementos na interface, especialmente da
ceramica ao metal os quais podem favorecer a unido durante a queima.

Pretti et al.®® (2004), investigaram a resisténcia ao

cisalhamento da unido metal/ceramica de duas ligas de Co-Cr (Wirobond
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C, Bego; Remanium 2000, Dentaurum) combinadas com a ceramica
Omega (Vita Zanhfabrik). Foram confeccionados 11 corpos-de-prova
cilindricos para cada liga utilizada, sendo que a por¢cdo metélica foi obtida
por fundicdo pela técnica de cera perdida, através de enceramentos
padronizados com 4mm de altura por 4mm de diametro. A aplicacdo da
ceramica foi realizada segundo recomendacdes do fabricante, com auxilio
de uma matriz de teflon que permitia sua padronizagdo com as mesmas
dimensdes da porcdo metalica. Os corpos-de-prova foram submetidos ao
ensaio de resisténcia ao cisalhamento em maquina de ensaio universal
(EMIC), com auxilio de dispositivo desenvolvido para tal proposito. Sob
velocidade constante de 0,5 mm/min. As médias de resisténcia obtidas
foram 48,39 MPa para a liga Wirobond C, com desvio padrédo de 17,72, e
55,956 MPa para a Remanium 2000, com desvio padréo de 17,20. Apos
analise de variancia foi possivel observar que n&o ha diferenca
estatisticamente significante entre o0s valores de resisténcia ao
cisalhamento das duas ligas metaloceramicas.

Bondioli & Bottino® (2004) estudaram resisténcia de unido
de dos sistemas de porcelana (Triceram/Sprident e Vita Titankeramik) ao
titnio cp grau | injetado no molde a trés temperaturas diferentes (430°C,
700°C e 900°C), pelo teste de cisalhamento. Confeccionaram-se sessenta
amostras a partir de barras de titanio, divididas em seis grupos (n=10)
com trés combinacbes para porcelana x temperatura. As amostras foram
usinadas com 4mm de didametro x 4mm de altura, com base de 5 mm
diametro e 1mm de altura e, posteriormente, jateadas com oéxido de
aluminio antes da aplicacdo do correspondente agente de unido de cada
sistema ceramico. As amostras receberam o material opaco, que foi
gueimado antes da camada de dentina, através de uma matriz de teflon
especialmente concebida para este fim. O teste de cisalhamento foi
efetuado numa maquina Instrom, com célula de carga de 500Kg,
velocidade constante de 0,5mm min até a fratura da amostra , e as

interfaces registradas num MEV, com analise de EDS para determinar 0s
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elementos presentes nas camadas de energia. Ap6s a obtencdo dos
dados relativos ao aumento de ruptura (em MPa) os mesmos foram
submetidos a analise do ANOVA e o teste de Tukey. Os resultados
mostraram que a porcelana Triceram teve diminuigdo da resisténcia da
unido diretamente proporcional ao aumento de temperatura. A porcelana
Vita, com melhores resultados chegou a registrar o seu valor mais alto a
700°C

Melo et al.*® (2005) avaliaram a resisténcia ao
cisalhamento da unido entre a ceramica (IPS d.Sign) e quatro ligas
alternativas, duas de NiCr (4ALL e Wiron 99) e duas de CoCr (IPSd.Sign
20 e Argeloy NP). Confeccionaram-se 44 corpos-de-prova (n=11). O
corpo-de-prova foi constituido de um cilindro ceramico (4 mm de altura x
4mm de diametro) aderido a um cilindro metéalico usinado com 4mm de
altura e 4mm de didmetro, com base de 5mm de diametro e 1mm de
altura. Cada corpo-de-prova foi posicionado no interior de um dispositivo
metalico composto de dois cilindros (interno e externo) concebido para
realizar o teste mecanico. O teste mecanico de resisténcia ao
cisalhamento foi realizado em maquina de ensaio universal (Instron) a
uma velocidade constante de Imm/min. A interface de um corpo-de-prova
de cada grupo foi observado com microscopio eletrénico de varredura. Os
resultados mostraram que ndo houve diferenca estatisticamente

significativa entre os grupos testados.

2.4 Ciclagem térmica e mecanica

Probster et al.*

, em 1996 compararam a resisténcia
de unido de trés marcas comerciais de ceramica de baixa fusédo (Vita
Titanium Ceramics - Vita; Ti Bond — De trey e Duceratin — Ducera) com Ti

cp, tendo como grupo controle a liga NiCr (Viron 88) com a ceramica Vita



49

VMK68. Estas amostras foram submetidas a trés condicdes: a)
termociclagem de 3000 ciclos de 4°C a 55°C em agua com imersdo de
10s cada banho; b) armazenagem de 90 dias em solucdo corrosiva
padrdo com pH 3,2; ¢) sem armazenagem e sem ciclagem. Depois foram
submetidas a teste de flexdo de trés pontos. Os sistemas ceramicos que
nao utilizaram agente de unido antes da aplicacdo da ceramica sobre o
metal foram os piores resultados (Vita Titanium Ceramics e Ti-Bond). O
melhor desempenho em relagcdo ao controle foi da ceramica Duceratin,
fato que os autores atribuiram a utilizacdo do agente adesivo. Este agente
atuaria prevenindo a formacdo de uma camada excessiva de oxidacéo
durante os ciclos de queima de ceramica, contribuindo para a melhor
resisténcia da unido.

White et al.>® (1997) investigaram se as fadiga quimica
estatica e mecéanica sédo independentes, ou se elas interagem para
produzir uma maior ou menor resisténcia numa porcelana feldspatica. A
técnica de endentacdo foi utilizada para investigar a resposta das
porcelanas feldspaticas as fadigas. Todas as amostras foram
confeccionadas em ambiente seco, submetidos a ciclagem mecanica e
testados a resisténcia em trés ambientes: nitrogénio seco, natural e
umido. As superficies foram analisadas por meio do MEV e nao foi
detectada fadiga quimica na exposicdo inicial a umidade, entretanto
ocorreu uma pequena extensdo da falha durante a fadiga mecanica
ciclica, denominado de fenbmeno estresse corrosdo. Este experimento
sugere que as fadigas: quimica e mecanica ciclica reduziram
significantemente a resisténcia dos espécimes, contudo agem
independentemente.

Gale & Darvell®

(1999) realizaram uma revisao de 130
estudos que descreveram as variacdes de temperatura em dentes in vivo,
usando testes de ciclagem térmica. Concluiram que quando as
restauracdes foram submetidas as severas mudancas de temperatura,

podem ocorrer tensdes devido as diferencas nos coeficientes de
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expansdo térmica, resultando em fendas marginais. As variacdes no
procedimento de testes de ciclagem térmica fazem dificil a comparacéo
entre os estudos realizados. Embora a importancia da termociclagem seja
reconhecida, ndo existe um consenso sobre o numero de ciclos e as
variacdes de temperaturas necessarias. As propostas de ciclagem térmica
utilizados em dentes com restauracbes na literatura sédo: 35°C(28s),
15°C(2s), 35°C(28s), 45°C(2s). A frequéncia de ciclos in vivo ainda ndo
esta determinada, mas estes poderiam ocorrer entre 20 e 50 vezes por
dia, ou 10 000 vezes por ano.

Leibrock et al.®* (1999) investigaram a resisténcia ao
cisalhamento entre sistemas de reparo para ceramica e o efeito da
termociclagem e ciclagem mecéanica nesta unido em comparagdo com o
sistema Rocatec para adesdo resina-metal. Foram confeccionadas
amostras em liga de Co-Cr-Mo e ceramica Vita VMK-68. Vinte amostras
cilindricas em resina foram cimentadas a ceramica com sistemas
correntes de reparo. A resisténcia ao cisalhamento foi avaliada apos 24h
e apos simulacdo de uso em ambiente oral artificial. Foram utilizados
2400 ciclos térmicos (5°/55°C) e 480000 ciclos mecéanicos com forca de
50N e frequéncia de 1,66Hz, simulando aproximadamente dois anos de
uso. Dois dos grupos testados (Silistor e All-Bond 2) sofreram decréscimo

significativo na resisténcia adesiva apoés as ciclagens térmica e mecanica.

As restauracbes metaloceramicas se encontram
submetidas a mudancas de temperatura e pH nas condi¢cfes bucais. Além
disso, existe um estresse permanente causado pela mastigacdo, o qual
promove o crescimento de microfendas. O comportamento da interface
metalceramica utilizando testes estaticos e dinamicos tem sido pouco
relatados. Poljak-Guberina et al.**, em 1999 determinaram a resisténcia a
fadiga do sistema metaloceramico Oceramduo/Duceragold e a influéncia
da termociclagem nesta interface. Divididos em dois grupos: a) amostras
submetidas ao teste de flexdo modificado por Schwickerath que possuia

uma ponta pulsétil, com freqiéncia de 100 Hz, e uma forca dinamica
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graditativa desde 550 até 1200 N; b) amostras com termociclagem previa
de 1000 ciclos e 5 °C a 55 °C em agua e teste de flexao ja descrita. Os
valores da forca dindmica e o numero de ciclos foram registrados até a
ruptura da interface. O resultado revelou uma for¢a dindmica maior para a
ruptura da unido metaloceramica para o grupo sem ciclagem (850 N), que
guando, comparado com o grupo com ciclagem (550 N). Os autores
concluiram que a termociclagem reduz a resisténcia a fadiga de 30 até
50%.

Em 2000, Zavanelli et al.*® discorreram sobre algumas
propriedades do Ti cp, dentre elas a sua grande resisténcia a corrosao,
estudando a fadiga do Ti cp e do Ti-6Al-4V sob a acdo de meios de
armazenagem, fendmeno denominado de fadiga-corrosao, haja vista que
toda protese era submetida a cargas mastigatérias ciclicas quando em
funcdo. Para cada tipo de metal, avaliaram trinta corpos-de-prova,
submetidos as seguintes condi¢cdes: dez corpos-de-prova sem
armazenagem, dez corpos-de-prova imersos em saliva artificial e dez
corpos-de-prova imersos em saliva artificial fluoretada. Para as amostras
gue sofreram armazenagem, carregamentos ciclicos foram aplicados
durante a imersdo das mesmas no meio correspondente, até que se
observasse a fratura. Os resultados mostraram que a liga de Ti-6Al-4V
mostrou maiores valores de resisténcia a fadiga, porém sem diferenca
estatisticamente significativa em relacdo ao Ti cp. A saliva artificial e a
saliva artificial fluoretada demonstraram reduzir a resisténcia a fadiga para
os dois tipos de ligas avaliadas, em comparacdo com as amostras
testadas sem armazenagem, havendo diferenca estatisticamente
significativa. Finalmente, a saliva artificial fluoretada demonstrou ter um
maior poder de reducéo na resisténcia a fadiga para os dois tipos de ligas,
mas sem diferenca estatisticamente significativa com a saliva artificial.

ltinoche?** (2002) avaliou a influencia da ciclagem
mecanica sobre a resisténcia a flexdo biaxial de materiais ceramicos

(Procera AllCeram, In-Ceram Alumina, In-Ceram Zirconia e IPS
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Empress?2). Para isto, o autor desenvolveu um equipamento especifico
para a realizacao do teste de fadiga. Os corpos-de-prova foram fixados a
uma plataforma, a carga induzida foi de 50N por 2 X 10* ciclos, com
frequéncia de 1 Hz, os corpos-de-prova permaneceram submersos em
agua a 37°C durante tudo o teste de fadiga. ApGs os corpos-de-prova
foram submetidos ao teste de flexdo de trés pontos, e os resultados
apontaram que a ciclagem diminuiu significativamente a resisténcia de
todos os materiais ceramicos testados.

Dias (2002) analisou a influéncia das caracteristicas
guimicas e microestruturais nas propriedades mecanicas dos materiais de
infra-estrutura (IPS Empress2 e In-Ceram Alumina) e de recobrimento
estético (Empress ceramico e Vitadur Alfa). Para a determinacdo dos
valores parametros de propriedades mecéanicas foram utilizados os
ensaios de flexdo de quatro pontos, cisalhamento (com ou sem ciclagem
mecanica) e microdureza superficial Vickers. Os valores de resisténcia a
fratura por flexdo foram coerentes com 0s compostos presentes nas
ceramicas e os desvios padrOes foram relacionados a quantidade de
defeitos microestruturais. Nao foi observada diferenca significativa entre
os valores de resisténcia obtida nos ensaios de cisalhamento estatico, e
por ciclagem mecanica para um mesmo sistema. No ensaio sem ciclagem
mecanica, verificou-se uma maior resisténcia adesiva para o sistema para
o sistema IPS Empress2/Empress ceramico, que foi associado a
formacédo de interface quimica.

Andreatta Filho et al.®> (2003) estudaram o efeito da
ciclagem térmica sobre a resisténcia adesiva entre as superficies
ceramica do In-ceram e o cimento resinoso Panavia. Obtiveram-se
sessenta corpos-de-prova (10x1xlmm) a partir de nove blocos de
ceramica+ cimento resinoso+ resina composta. Os corpos-de-prova foram
divididos em trés grupos de (n=20): G1- armazenagem durante 14 dias
em agua destilada a 37°C; G2- 6000 ciclos térmicos (5 °C- 55°C, 30s em

cada temperatura); G3- 12000 ciclos térmicos (5 °C- 55°C, 30s em cada
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temperatura). Apds a ciclagem térmica, os corpos-de-prova foram
submetidos ao teste de microtracdo em maquina de ensaio universal
(EMIC-DL-1000) com velocidade constante de 0,5mm/min. Os resultados
indicaram que os valores médios de ruptura (MPa) de G1(14,97+4,68) ndo
diferiram estatisticamente de G2 (12,27+4,72), porém houve diferenca
significativa entre G1 e G3 (9,89+4,16). Foi possivel concluir que a
termociclagem reduziu os valores de resisténcia adesiva
significativamente quando os corpos-de-prova foram submetidos a 12 000
ciclos.

Troia et al.*°

(2003) avaliaram o efeito da termociclagem
na interface e as caracteristicas adesivas do titdnio cp e uma liga de
titanio (Ti-6Al-4V) com ceramicas compativeis, tendo como grupo controle
uma liga de paladio-prata com uma ceramica convencional. A metade das
amostras foram submetidas a ciclagem térmica desde 4°C (+/-2 °C) a
55°C (+/-2°C). Depois, foi realizado o teste de flexdo (DIN 13.927). Os
resultados evidenciaram que a termociclagem nédo enfraqueciam as
interfaces de titanio/ceramica. N&o houve diferenca estatistica significante
para o titanio cp (23.60 MPa com ciclagem térmica e 24.99 MPa sem
ciclagem) e a liga Ti-6Al-4V (24.98 e 25.60 MPa, com e sem ciclagem
térmica respectivamente). O grupo controle obteve valores maiores de
resisténcia adesiva (47.98 e 45.30 MPa, respectivamente). Concluiram

gue a ciclagem térmica néo teve um efeito negativo nos grupos testados.
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3 PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo foi avaliar a resisténcia da
unido ao cisalhamento de trés sistemas metalo-ceramicos, utilizando o
titAnio comercialmente puro (cp), submetidas ou nao a ciclagem térmica e

mecanica e a analise da interface por MEV e EDS.
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4 MATERIAL E METODO

Para a execucdo deste trabalho foi utilizado o titanio
comercialmente puro (cp) grau 1 Tritam com 99, 5 % de pureza de Ti, no
qual foram aplicados trés sistemas ceramicos Titankeramik,
Triceram/Triline Ti e Super Porcelain Ti 22. O grupo controle foi
confeccionado em liga aurica Olympia e ceramica Vita Omega 900
(Quadro 1e 2) .

Quadro 1 - Tipo de ligas metalicas, marca comercial e fabricante

Ligas Metalicas Marca comercial Fabricante
] ) Jelenko, N 'Y — Heraeus
Liga a base de ouro Olympia ®
Kulzer Inc, USA
Titanio CP Tritan Dentaurum , Alemanha

Quadro 2 - Tipo de ceramica, marca comercial e fabricante

Ceramica Marca comercial Fabricante
_ . . Vita Zahnfabrik -
Ceramica convencional Vita Omega 900
Alemanha
Ceramica de ultra . - _ Sprident — Dentaurum,
_ Triceram/Triline Ti
baixa fusédo Alemanha
Ceramica de ultra o .
_ Super Porcelain Ti 22 Noritake, Japdao.
baixa fusédo
Ceramica de ultra Vita—Zahnfabrik,

_ Titankeramik
baixa fuséo Alemanha
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A composicado da liga a base de ouro Olympia ® segundo
o fabricante é: 51,5% de Au (ouro), 38,4% de Pd (paladio), 8,5% de In
(indio), 1,5% de Ga (galio) e 0,1% de Ru (ruténio). E do tipo IV extradura,
cor branca e com peso especifico de 13,7 g/cm®.

A composicdo do titanio Ti cp segundo o fabricante é:
99,5% de Ti (titanio), 0,15% de O (oxigénio), 0,11% Fe (ferro), 0,014% de
Ni (nitrogénio) e 0,013% de C (carbono). O peso especifico é de 4,5

glem®,

4.1 Obtencéo dos corpos-de-prova

Foram confeccionados corpos-de-prova metaloceramicos,
padronizados em formato cilindrico. Para a confeccédo da porcao metalica
dos corpos-de-prova, foi utilizado um dispositivo para a padronizacao do
enceramento com dimensfes predefinidas representadas na Figura 2.
Este dispositivo é composto por duas partes usinadas em metal (Figura 3
e 4), sendo a primeira um anel metalico que serviu como uma matriz
onde, apoiada sobre uma base plana, foi vertida cera liquefeita (Cera
oclusal, Bego-Alemanha). A segunda estrutura teve o propoésito de

remover 0 enceramento padronizado pela primeira.

A
v

@ 4mm

4mm

I 1mm
@ 5mm

FIGURA 2 - Desenho esquemadtico da estrutura metalica do corpo-de-prova

A
v



57

4mm

FIGURA 3 — Desenho do dispositivo utilizado para a confec¢do do enceramento
padrao: a) anel cilindrico utilizado como matriz para verter a cera; b)
dispositivo para remocao do enceramento

FIGURA 4 - Dispositivo metélico: a) separado; b) em posicdo para remogéo do
enceramento; c) padrdo de cera no dispositivo; d) padréo de cera
final
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Assim, confeccionaram-se 104 padrdes de cera que foram

utilizados para a obtencao, da por¢éo metalica dos corpos-de-prova.

Foram seguidas as normas recomendagdes dos
fabricantes para ambas as fundi¢cbes e acabamento das ligas de ouro e
titanio, a saber:

4.1.1 Fundicao dos padrdes de cera em liga de Ouro

Os padrdes foram fixados a canais de alimentacéo (Figura
5) com didmetro de 5mm (Wax Wire for casting Sprues- Dentaurum-
Alemanha) e incluidas em revestimento na técnica de expansao livre, em
um anel flexivel de 9cm de diametro (Dentaurum- Alemanha). O
revestimento utilizado foi o Ceramvest (Polidental- Brasil) que é indicado
para alta fusdo e possui granulacéo fina. O material, com proporcao de
100g de po para 25ml de liquido diluido (a 80% de concentracéo: quatro
partes de liquido para uma parte de agua destilada), foi manipulado
incorporando, com uma espatula manual, o p6 ao liquido durante 15 s,
para depois ser espatulado sob vacuo (Polidental- Brasil) por 60 s e
vazado com auxilio de vibrador do préprio aparelho. Terminado o
vazamento, o molde de revestimento foi deixado sobre a bancada por 60

minutos.

Os padrdes de cera incluidos em revestimento sofreram o
processo de fundicéo pelo método da cera perdida (ANUSAVICE®* 2005).
Apbs a presa final do revestimento, os modelos foram colocados em forno
EDG modelo EDGCON 3P - 3000-Brasil de acordo com os ciclos
especificados no Quadro 3. A fundicao foi feita em centrifuga por inducéo
com atmosfera de gas argbnio. A maquina de fundicdo (modelo FLLI
MANFREDI — Neytrodun Easyti — Italia) possui uma unidade geradora

(quadro elétrico) para controle das temperaturas desenvolvidas durante o
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aquecimento da liga metélica. O intervalo de fusdo da liga de ouro,
segundo o fabricante € 1.220 - 1.350°C.

FIGURA 5 - Padrdo de cera: a) corpo-de-prova em cera; b) padrbes de cera
fixado a canal de alimentacao

Quadro 3 — Ciclos de expansao térmica utilizados para 0 revestimento

Ceramvest
CICLO TEMPERATURA VELOCIDADE DE TEMPO DE
FINAL AQUECIMENTO PERMANENCIA
°C °C/min min
1 250 30 40
2 900 7 60

Ap6s a fundicao (Figura 6), as estruturas foram separadas
dos condutos de alimentacdo (sprues) com disco de carborundum e
submetidos a jato de areia e em seguida sofreram acabamento, com o
propdsito de refinamento de suas formas, para que todas as estruturas
tivessem as dimensdes finais mostradas na Figura 1, para possibilitar o

perfeito relacionamento do mesmo com o dispositivo de cisalhamento.
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FIGURA 6 - Corpos-de-prova fundidos: a) antes da remocdo total do
revestimento; b) estrutura metalica final

4.1.2 Fundicao dos padrdes de cera em liga de Titdnio comercialmente
puro (Ti cp)

Esses padrbes foram fixados a canais de alimentacéo
com diametro de 5mm (Wax Wire for casting Sprues- Dentaurum-
Alemanha) e incluidas em revestimento na técnica de expansao livre, em
um anel flexivel de 9cm de diametro (Dentaurum- Alemanha). O
revestimento utilizado foi o Rematitan Ultra ® Dentaurum- Alemanha,
indicado para a elaboragdo de coroas e proteses parciais fixas. O material
foi manipulado mecanicamente sob vacuo (Polidental- Brasil) por 60s com
proporcao po/liquido de 100 gr/14ml e vazado com auxilio de vibrador do
préprio aparelho. Aguardou-se o tempo de 60 minutos para o processo de

pressa em ambiente livre de umidade, como indicado pelo fabricante.

A eliminacdo da cera e a expansao térmica do
revestimento foram realizadas em forno elétrico EDG modelo EDGCON

5P — Brasil, conforme os ciclos especificados na Quadro 4.
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Quadro 4 - Ciclos de aguecimento para o revestimento Rematitan Ultra

VELOCIDADE DE

RAMPA/ PATAMAR/ TEMPO DE
AQUECIMENTO/
TEMPERATURA TEMPERATURA PERMANENCIA
RESFRIAMENTO
°C min
°C/min

Preaquecimento

4 250 60
1" Fase
Preaquecimento
4 870- 900 20
2% Fase
Fase de esfriamento
400 30

3" Fase

O aquecimento da liga para fusédo Ti cp, foi realizado em
maquina de fundicdo ao vacuo equipada com arco voltaico em atmosfera
de gas argbnio (Rematitan® Autocast, Dentaurum-Alemanha),
apresentado na Figura 7. O processamento é totalmente automatico. Esta
maquina apresenta duas camaras inter-comunicadas: a superior, onde se
posicionava a pastilha (31 gr) da liga de Ti cp, , e uma inferior, onde era
posicionado o molde de revestimento. No momento da fundi¢do, a camara
superior é preenchida com gas argonio, ao passo que a camara inferior,

era submetida a vacuo (Figura 8).

Apés esfriamento e desinclusdo, o0s canais de
alimentacdo para fundicdo foram cortados com disco de carborundum
separando as estruturas um a um. Os cilindros sofreram acabamento,

como relatado no item 4.1.2.
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Céamara
superior

FIGURA 7- Equipamento utilizado para fundicdo: a) maquina de fundicdo
(Rematitan® Autocast); b) vista interna da maquina de fundicdo

FIGURA 8 — Processo de Fundi¢do: a) circulacdo do gas protetor; b) fazer
vacuo; c) fluxo do argbnio; d) fuséo da liga, e) injecdo do metal;
f) injecéo do ar nas camaras
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4.1.3 Tratamento superficial das estruturas metalicas

Foi realizado tratamento superficial das estruturas
metalicas segundo as normas recomendadas pelos fabricantes
previamente a aplicacdo da porcelana.

Realizou-se o jateamento nas superficies das bases dos
cilindros metalicos de 4mm de diametro, com particulas de 6xido de
aluminio durante 10 segundos a distdncia de 2,0cm e angulacdo
aproximada de 45°, conforme as instrucdes do fabricante (Quadro 5) .

Quadro 5 - Tratamento prévio das estruturas metalicas

Liga Jateamento Ultrasom
Tamanho da Presséo Meio Tempo
particula (um) Bar ( Min)

Au 110 2 Alcool isopropilico 10

Ticp 150 2 Alcool isopropilico 10

Apés o jateamento e limpeza dos corpos-de-prova, as
superficies tratadas ndo foram tocadas com os dedos nus. Em seguida
ajustou-se a temperatura do forno, que deve estar limpo e ser utilizado
segundo as normas estabelecidas pelo fabricante. O passo seguinte foi a
aplicacdo do opaco da ceramica sobre a superficie ja tratada do corpo-de-

prova.

4.1.4 Aplicacao da porcelana

A aplicacdo da ceramica foi realizada sobre a face do

cilindro com diametro de 4mm, com o auxilio de um dispositivo em teflon e
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aluminio contendo dez sitios para justaposi¢cdo das estruturas metélicas.
Este dispositivo metalico possui uma forma de ajuste manual para permitir
a aplicacdo do material ceramico em duas camadas de 2mm (Figura 9)
(ITINOCHE?®, 1999; OYAFUSO®, 2001). Foram seguidas as normas
recomendadas pelos fabricantes e a padronizacdo da aplicacdo da
ceramica foi feita por uma Unica pessoa.

Quatro combinacdo de 24 amostras foram realizadas
(Quadro 6)

Quadro 6 - Divisédo dos grupos

Grupos Materiais utilizados N° de amostras
Gl Au-Pd/ Omega 900 24
G2 Ti cp/ Triceram 24
G3 Ti cp/ Super Porcelain TI22 24
G4 Ti cp/ Titankeramik 24

FIGURA 9 — Dispositivo para aplicacdo da ceramica a) vista frontal da matriz em
teflon e aluminio; b) vista de perfil da matriz

Para elaboracdo das amostras do grupo 1, foram
aplicadas duas camadas do material opaco na forma de pd/liquido,
utilizando um pincel. Apés o ciclo de queima e esfriamento, cada estrutura

metdlica foi posicionada no orificio na parte inferior da peca, e pela porcao
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superior da mesma, inserida a ceramica (Figura 10). Desta forma, a
massa de dentina foi aplicada e o0s corpos-de-prova foram
cuidadosamente removidos e levados a queima, o qual obedeceu as
temperaturas e tempos mostrados no Quadro 7. A contracdo da massa
ceramica foi compensada em uma segunda queima, de forma a se obter
as dimensdes finais descritas na Figura 11. Todas as aplicacdes de
ceramica foram realizadas no mesmo forno usando 0S mesmos
procedimentos para cada corpo-de-prova (Vacumat 40, Vita Zahnfabrik —

Alemanha).

Quadro 7 - Ciclo de queima da ceramica Vita Omega 900.

Temperatura
Temperatura Tempo de T_er_nperatura Tempo
gl de ) inicial sob sob
Inicial aquecimento . ;
(o C) Seca.gem por minuto vacuo Vaquo
(min) o ¢ C) (min)
(° C)
Opaco 600 2 75 900 4
Dentina 600 6 50 900 6
Corregao 600 6 48 890 6

Para as estruturas metalicas em Ti cp dos grupos 2, 3 e
4, aplicou-se previamente um agente de unido preconizados pelos
fabricantes de cada sistema ceramico. Os passos seguintes para
aplicacdo do opaco e da dentina foram realizados em sequéncia como

descritos no grupo 1.

Para o grupo 2, a manipulacdo do agente de unido foi
através da mistura de po e liquido até a consisténcia cremosa e aplicada
sobre a superficie metalica limpa numa fina camada. O respectivo ciclo de

gueima da ceramica Triceram € mostrado no Quadro 8.
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FIGURA 10 — Aplicacédo da ceramica: a) estruturas metdlicas com a camada de
opaco; b) corpo-de-prova posicionado na matriz

i 4mm
ceramica

4mm

FIGURA 11 - Corpo-de-prova: a) esquema com as respectivas dimensoes; b)

corpo-de-prova finalizado

Para o grupo 3 foi utilizado o sistema de ceramica
Super Porcelain TI122. Apé6s da limpeza das estruturas metélicas, como
descrita no Quadro 5, os 24 cilindros foram levados ao forno para
tratamento prévio de oxidacdo do metal e mantidos por trés minutos sob
vacuo de 74 cm/Hg. ApGs a oxidacdao, foi feita a sinterizacdo da camada

do agente de unido, e realizou-se o procedimento ja descrito para a
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aplicacdo do opaco e dentina conforme as recomendag¢des do fabricante
(Quadro 9).

Quadro 8 Ciclo de queima da ceramica Triceram

Temperatura Tempo Temperatura Temperatura Temperatura

Inicial de de inicial sob Final sob
C) secagem aquecimento vacuo vacuo
(min) (°C/min) (°C) (°C)
Adesivo 500 4 65 795 795
Opaco 500 4 65 795 795
Dentina 500 6 40 755 755
Corregao 500 4 40 755 755

Quadro 9 - Ciclo de Queima de Ceramica Super Porcelain Ti 22

Temperatura
Tempo Temperatura Temperatura
Temperatura de L n :
. d . inicial sob Final sob
Inicial aguecimento . .
°C) secagem por MiNuto VAcuo VAcuo
(min) i (°C) (°C)
(°C)

Oxidacéao 500 3 50 790 800
Adesivo 500 5 50 790 800
Opaco 500 5 50 770 780
Dentina 500 7 40 750 760
Correcdo 500 7 40 750 760

O sistema ceramico Vita Titankeramik foi utilizado para as
estruturas metalicas em Ti cp do grupo 4, aplicou-se previamente ao

material opaco, uma camada do "bonder" ou agente de unido na forma de
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pasta, observando uma camada fina e uniforme sobre a superficie da

amostra. Os ciclos deste sistema ceramico estao descritos no Quadro 10 .

Quadro 10 - Ciclo de queima da ceramica Titankeramik

Temperatura
Tempo Temperatura Tempo
Tenrﬁiizgitura d a uegifnento inicial sob sob
o secagem g . vacuo Vvacuo
)] . por minuto o .
(min) 0 < (min)
<)
Adesivo 400 6 60 800 6
Opaco 400 2 110 790 4
Dentina 400 6 50 770 8
Corregao 400 6 50 770 8

Quadro 11 — Divisédo dos corpos-de-prova por grupos, ciclagem mecanica e

térmica, teste mecanico

N DE N DE
CORPOS | CICLAGEM | CICLAGEM TESTE
GRUPOS Coﬁgg\/sADE POR TERMICA MECANICA MECANICO
TESTE
12 X X X
G1 24
12 X
12 X X X
G2 24
12 X
12 X X X
G3 24
12 X
12 X X X
G4 24
12 X
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4.2 Ciclagem térmica e mecéanica

Os corpos-de-prova foram armazenados em agua
destilada e mantidos a temperatura ambiente (37°C+2 °C) (Estufa 002
CB- FANEM Ltda- Sao Paulo) por sete dias.

Previamente ao ensaio mecéanico, metade dos corpos-
de-prova de cada grupo foi submetida a ciclagem térmica e mecénica
simulando a condic¢ao bucal por um periodo de dois anos (Quadro 11).

Para ciclagem térmica utilizou-se maquina termocicladora
de marca Nova Etica’. Foram realizados 6000 ciclos de 5°C(+1) a
55°C(x1) em agua. O tempo de imersdo em cada banho foi de 30
segundos e o tempo de transferéncia entre os dois banhos em intervalos
de 1 segundo.

A ciclagem mecanica foi realizada em meio aquoso (agua
destilada), com auxilio de um dispositivo desenvolvido para tal fim, onde a
base é fixada na maquina de ciclagem, preenchida com agua e, dentro da
mesma, parafusada uma peca onde foi alojado o corpo-de-prova (Figura
12). A seguir, foram submetidos a uma carga de impacto perpendicular ao
longo eixo da amostra, na superficie do recobrimento estético ceramico.
Este ensaio, foi realizado em maquina de ciclagem (desenvolvida por
ITINOCHE?*)® aplicando carga de 50N com freqiiéncia de 1.0 Hz em
20000 ciclos.

2 Maquina de Ciclagem térmica desenvolvida com auxilio da Fapesp processo
N° 99,10831-8.

® Maquina de Ciclagem mecanica desenvolvida com auxilio da Fapesp processo
N° 99,10957-1.
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FIGURA 12 — Dispositivo para realizacdo da ciclagem mecénica: a) dispositivo
metélico com duas partes para posicionar o corpo-de-prova; b)
aplicacdo da carga sobre o corpo-de-prova posicionado nho
dispositivo

4.3 Teste de cisalhamento

Os ensaios para verificagdo da resisténcia ao
cisalhamento foram realizados em maquina de ensaio universal (EMIC,
Curitiba, Brasil) com cédula de carga de 500 kg. Para este teste foi
utilizado um dispositivo cilindrico confeccionado em aco temperado
composto de duas partes independentes: peca A e B (ITINOCHE?, 1999;
OYAFUSO?®, 2001). A primeira tem a configuracdo de um cilindro (Figura
13A), com adaptacéao planificada em suas paredes, de forma a possibilitar
a introducdo da segunda peca (Figura 13B) em seu interior. Esta, também
de formato cilindrico e com uma das paredes planificadas, exerceu a
funcdo de émbolo durante o ensaio mecanico. Nas faces planas de cada
uma das pecas existe uma perfuracao de 4mm de diametro que permitiu a
introducdo do corpo-de-prova simultaneamente nas duas pecas, quando
coincidentes as perfuracées, ficando alojada a porcdo metélica na peca A

e a por¢ao ceramica na peca B (Figura 13).
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O conjunto foi posicionado em uma maquina de ensaio
EMIC* com cédula de carga com capacidade de 500Kg. Sobre o
prolongamento cilindrico superior da peca B, foi aplicada forca com
velocidade constante de 0,5mm/min até que houvesse fratura das
amostras, obtendo, desta forma, o valor da carga maxima em MPa

suportada pela interface metal/ceramica.

FIGURA 13 - Dispositivo para 0 ensaio mecanico: a) peca externa; b) peca
interna; c) corpo-de-prova posicionado no dispositivo

I

T I

FIGURA 14 — Dispositivo para (f‘ensai(l) mecanico em corte longitudinal: a)
peca externa; b) peca interna; c) corpo-de-prova

4.4 Andlise do tipo de fratura

* Maquina de teste mecanico desenvolvida com auxilio da Fapesp processo N° 01/
13978-1.
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Ap6s a fratura, as superficies foram analisadas em lupa
estereomicroscopica Stemi 2000-C (Karl Zeiss, Inglaterra) e a imagem,
registrada por uma camara (Cybershot, modelo DSC S85, SONY) a ela
acoplada. A analise foi feita com 25 vezes de aumento, considerando a
trajetoria da fratura que ocorreram principalmente em trés pontos: a) ao
longo da regido interfacial entre a ceramica opaca e a zona de interagéo,
b) dentro da zona de interagéo centro; e c) ao longo da regiéo interfacial
entre o metal e a zona de interacdo (ANUSAVICE*, 2005).

4.5 Analise topografica com microscopia eletrbnica de varredura
(MEV)

A obtencado das imagens foi conseguida pelo principio da
reflexdo do feixe de elétrons secundarios que € projetado sobre a
superficie da amostra por meio de um microscépio eletrénico de
varredura. As estruturas metdlicas fraturadas, foram limpas em 99,9%
etanol, em ultrasom a alta frequéncia (35 kHz) (Vitasonic II, Vita
Zanhfabrik, Germany) durante 10 minutos. As amostras foram fixadas
numa plataforma de aluminio ou stub, e realizou-se recobrimento com
uma fina camada condutora de ouro (50 a 100 Angstron), depositado via
vaporizacao ou sputtering ibnico na maquina metalizadora Denton Vacum
Inc (Modelo Desk II).

A andlise topografica das superficies fraturadas foi
observada em microscopio eletrénico de varredura (MEV) marca JEOL
JSM-5310°, equipado com software digital, para andlise das condicées da
fratura e das interfaces.

4.6 Andlise quimica via MEV+EDS

® Laborat6rio Associado de Sensores e Materiais, ho Centro de Tecnologias Especiais,
no Instituto Nacional de Pesquisas Especiais - LAS/CTE/INPE
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A andlise dos elementos quimicos presentes nos
substratos metalicos e ceramicos foi feita utilizando a técnica de EDS
(Espectrometria por Energia Dispersiva de Raios X ou Energy Dispersive
Spectrometry — EDS). A técnica EDS é baseada na andlise das energias
caracteristicas de raios X emitidos por cada elemento componente de
uma amostra, como resultado da incidéncia de um feixe de elétrons na
superficie desta amostra em andlise. O espectrbmetro EDS esta
acoplado ao microscépio eletrdnico de varredura (MEV).

Dois corpos-de-prova adicionais de cada grupo foram
confeccionados, e reservados para a realizacao das leituras da interface
metal/ceramica. As amostras foram embutidas em resina acrilica epoxi
incolor com a finalidade de dar maior resisténcia ao conjunto para
posterior seccdo longitudinal. Realizou-se o acabamento das amostras®,
utilizando lixas com granulacdes sucessivamente mais finas, de 220 e
400 em magquina lixadora (Knuth- Rotor/300-RUM, Dinamarca); seguidos
de seu polimento em uma politriz mecanica (POLI PAN-2/PANAMBRA,
Brasil) com pasta de diamante de 6, 3, e 0,25um. Entre cada sequéncia
de polimento colocou-se o corpo-de-prova mergulhado em agua destilada

e levado a ultrasom durante 5 minutos (Figura 15).

® JAE/ AMR Departamento de Metalografia- CTA.
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FIGURA 15 — Amostras embutidas em resina epoxi, para a leitura do MEV e
EDS

A microandlise de raios X foi realizada na interface
metal/ceramica das amostras de cada grupo utilizando-se um MEV
modelo LEO1450VP (LEO-Zeiss, Inglaterra), e utilizando-se o sistema
EDS da Oxford com programa INCA Energy e detector EDS de 133 eV
de resolucdo’. As leituras de cada amostra foram realizadas a uma
distancia de trabalho de 15mm e 20kV de voltagem de aceleragéo (20
keV de energia de aceleracdo). As imagens das amostras e das
interfaces metal-ceramica foram obtidas utilizando o modo de elétrons
retroespalhados. Na microfotgrafia de cada amostra, foram marcados 11
pontos sobre uma linha reta perpendicular a interface metal/ceramica
onde foram obtidos espectros de energias de raios X, que foram usados
para a analise composicional de cada ponto (linescan). A intensidade lida
de radiacdo X para cada ponto foi em média de 3000 pulsos/s no metal e
de 5500 pulsos/s na ceramica, durante tempo de leitura de 50 s.

Desta forma, as analises composicionais foram
realizadas pela obtencdo de perfis de concentracdo de cada elemento
guimico presente em cada um dos 11 pontos de andlise préximos a
interface metal/ceramica. As concentracdes foram determinadas como

porcentagens em peso dos elementos quimicos em cada ponto.
4.6 Analise estatistica dos dados
Os dados obtidos no teste de resisténcia ao cisalhamento

foram submetidas a analise estatistica, sendo utilizado para o calculo dos

dados o programa Statistical Software para Windows (StatSoft, Inc.,

" Laboratério de Microscopia Eletrdnica. Departamento Engenharia de Materiais.
FAENQUIL.
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version 5.5, 2000, Tulsa, OK) e Statistix para Windows (Analytical
Software, Inc., version 8.0, 2003, Tallahase, FL, USA.

O experimento fatorial tipo 4 x 2 apresentou oito
condicdes experimentais em comparacao. Foram efetuadas 12 réplicas
(repeticdes) em cada condicdo experimental. Para cada réplica, foi
selecionada de forma aleatéria uma condigdo experimental. A unidade
experimental foi o corpo-de-prova (metal/ceramica) de formato cilindrico.

Neste experimento, as duas variaveis independentes
(fatores) consideradas foram: sistema metal/ceramico (Au/Vita Omega
900, Ti/Triceram, Ti/Super Porcelain TI22, Ti/Titankeramik), e ciclagem
térmica e mecéanica (com e sem ciclagem). A variavel dependente
(resposta) foi o valor da resisténcia obtido (em MPa) no ensaio de

cisalhamento.

A andlise estatistica dos noventa e seis dados foi
submetida a analise de variancia de dois fatores, e o teste de Tukey. O

nivel de significancia adotado para ambos foi o valor convencional de 5%.

5 RESULTADOS

5.1 Ensaio de cisalhamento

Os valores originais de resisténcia de unido, para cada
unidade experimental a partir do ensaio de cisalhamento, sao

apresentados no Apéndice A.
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Na Tabela 1 e na Figura 16 estédo ilustrados os valores

das médias e dos respectivos desvios padrdes da resisténcia de unido

(em MPa) para as condi¢Oes experimentais.

Tabela 1 - Média (xdesvio padrao) dos dados de resisténcia de uniao (MPa) para
0S quatro grupos metalo/ceramicos, com e sem ciclagem térmica e

mecanica

Grupos

Ciclagem

Sem

Com

linha
(médiaxdp)

G1

G2

G3

G4

61,283+8,338
63,704+11,542
42,907+8,960

42,740+5,208

60,687+13,789
52,327+10,521
33,377+4,206

32,104+4,799

60,985+11,146
58,015+12,265
38,142+8,399

37,422+7,314

coluna
(médiazdp)

52,658+13,120

44,624+15,273

n=12
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FIGURA 16 - Grafico da média (xdesvio padrdo) dos dados de resisténcia de
unido (MPa) para os quatro grupos metalo/ceramicos, com e sem
ciclagem térmica e mecénica

Verifica-se, com as informacdes acima, que o valor médio
de resisténcia de unido dos dados para o grupo Au/Vita Omega 900 sem
ciclagem sao proximos aos valores obtidos para o grupo Au/Vita Omega
900 com ciclagem; porém, comportamento contrario ocorre para 0S

demais grupos experimentais.

A andlise de variancia (2 fatores) aplicado aos dados é

apresentado na tabela 2.
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Tabela 2 — Analise variancia para os dados em MPa obtidos nas oito condi¢des
experimentais.

Efeito Graus de Somade Quadrado Razdo Probabilidade

Liberdade Quadrados Médio F p
Ciclagem 1 1549,3 1549,3 19,02 0,0001*
metaﬁg‘éﬁ’é"mico 3 11432,0 3810,7 46,79 0,0001*
Interacéo 3 453,1 151,0 1,85 0,143 NS
Residuo 88 7167,6 81,4
Total 95 20602,0

* diferenca estatisticamente significativa p<0,05 , NS — nao significante

Pela analise de variancia, pode-se verificar a possibilidade
de ndo rejeitar a hipotese de igualdade referente ao efeito interacao entre
as variaveis: ciclagem térmica e mecanica, e sistema metal/ceramico. No
entanto, pode-se rejeitar a hipétese de igualdade entre cada um dos dois

fatores considerados isoladamente.

5.1.1 Efeito da ciclagem térmica e mecanica

Pela analise de variancia (Tabela 2) pode-se verificar que
ha o efeito ciclagem (p=0,0001). A condicdo sem ciclagem
(52,65+£13,12MPa) foi mais resistente que a condicdo com ciclagem
(44,62+4,79MPa).
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5.1.2 Efeito sistema (grupos metal/ceramicos)

Por meio do teste de comparacdo mdultipla de Tukey (5%) efetuado
para os sistemas metal/ceramicos se pode estabelecer a presenca de dois grupos
homogéneos, Tabela 3.

Tabela 3 — Resultado do Teste de Tukey (a=5%) para o efeito sistema

Grupo metal/ceramica Izﬂl\/?g;? Grupos Homogéneos*
Au/Omega 900 60,985 A
Ti/Triceram 58,015 A
Ti/Super Porcelain TI-22 38,142 B
Ti/Titankeramik 37,422 B

* médias seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente entre si

Os sistemas Au/Omega 900 e Ti/Triceram apresentaram valores
estatisticamente superiores maiores de resisténcia de unido, quando comparados aos
sistemas Ti/Super Porcelain TI22 e Ti/ Titankeramik (p<0,05). Nenhuma diferenca
estatistica foi observada entre o Au/Omega 900 e Ti/Triceram e entre Ti/Super Porcelain

TI122 e Ti/ Titankeramik (p>0,05).

5.1.3. Efeito das condi¢Bes experimentais sobre a resisténcia adesiva

Um grafico de médias, referente as oito condi¢cdes experimentais é

apresentado na figura 17.
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FIGURA 17 - Grafico de médias, referente as oito condi¢cdes experimentais, para
os dados de resisténcia adesiva estabelecidas pelas variaveis:
sistema e ciclagem.

Quando se aplica o teste de Tukey (5%) para a comparacdo de
médias das condi¢cdes experimentais, pode-se estabelecer trés grupos de mesmo
desempenho (denotados pelas letras A, B e C), Tabela 4.

Na Tabela 4, pode ser observado, quanto a resisténcia de unido, que
as trés melhores condi¢Bes experimentais (indicadas pela letra A) foram: Ti/Triceram
sem ciclagem, Au/Omega 900 sem ciclagem, Au/Omega 900 com ciclagem. As duas
condigbes experimentais menos favoraveis (indicadas pela letra C) foram: Ti/Super
Porcelain, TI-22 com ciclagem e Ti/Titankeramik com ciclagem. As demais condi¢cdes

apresentaram um comportamento intermediario.
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Tabela 4 — Formacao de grupos de mesmo desempenho quanto a resisténcia de
unido (MPa), pelo Teste de Tukey (o = 5%), para as oito condi¢bes
experimentais

. A Grupo
Clclagerp mecanica metal/ceramica Média Grueos
e térmica Homogéneos*

Sem Ti/Triceram 63,704 A

Sem Au/Omega 900 61,283 A

Com Au/Omega 900 60,687 A

Com Ti/Triceram 52,327 A B
Ti/Super Porcelain

Sem TI-22 42,907 B C

Sem Ti/Titankeramik 42,740 B C
Ti/Super Porcelain

Com T1-22 33,378 C

Com Ti/Titankeramik 32,104 C

* médias seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente entre si

5.2 Anélise do tipo de fratura.

O padrao de fratura para os quatro grupos avaliados ocorreu ao longo

da interface metal/ceramica, apresentando remanescentes ceramicos, em algumas

amostras, de materiais previamente aplicados como o opaco, agente de unido, ou

camada superficial de Oxido de titdnio (Apéndice B). No grupo G1, a visualizacdo das

amostras ap6s ensaio de cisalhamento sugere que a fratura ocorreu ao longo da zona de

interacdo, com algum remanescente de porcelana sobre a superficie metalica (Figura 18)



FIGURA 18 - Fotografia (X25) das amostras fraturadas do G1. Sem ciclagem: a)
estrutura metdlica; b) estrutura ceramica. Com ciclagem: c)
estrutura metalica; d) estrutura ceramica

Nos grupos G2, G3, e G4 houve uma evidente visualizacdo de
camadas escurecidas nas superficies das ceramicas apds a separagdo dos materiais,

sugerindo a presenca de Ti, ou ainda de Ti,O como verificado nas Figuras 19, 20, 21.
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C D

FIGURA 19 - Fotografia (X25) das amostras fraturadas do G2. Sem ciclagem: a)
estrutura metdlica; b) estrutura ceramica. Com ciclagem: c)
estrutura metdlica; d) estrutura ceramica

A grande maioria das amostras do G2 ndo apresentou remanescente
de ceramica sobre a superficie metalica, sugerindo que a fratura ocorreu ao longo da
zona interfacial entre o metal e a zona de interacéo (Figura 19).

Entretanto, os grupos 3 e 4 mostraram uma maior por¢do de agente
adesivo ou material opaco sobre a superficie metélica, sugerindo nestes grupos que a

fratura aconteceu dentro da zona de interacéo (20, 21).



FIGURA 20 - Fotografia (X25) das amostras fraturadas do G3. Sem ciclagem:
a) estrutura metalica; b) estrutura cerdmica. Com ciclagem: c)
estrutura metalica; d) estrutura ceramica

FIGURA 21 - Fotografia (X25) das amostras fraturadas do G4. Sem ciclagem:
a) estrutura metalica; b) estrutura cerdmica. Com ciclagem: c)
estrutura metalica; d) estrutura ceramica

84
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5.2 Anélise topogréfica com MEV

A liga de Au combinada com a ceramica Vita Omega 900 foi que
apresentou maior quantidades de ilhas de remanescente cerdmico aderidas a superficie
de metal, quando observada com pequeno aumento (Figuras 22a e 23a). Quando
observada em maiores aumentos, verificou-se a presenca de particulas de ceramica

aderidas a superficie do metal, mesmo em regifes onde, com menor aumento, nao se

constatava a presenca de ceramica aderida (22b e 23b).

FIGURA 22a - Imagem da estrutura FIGURA 22b — Aspecto da superficie
metalica fraturada do G1 metalica do G1 (X500): A
sem ciclagem (X15). — metal e B — ceramica

aderida.
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FIGURA 23a - Imagem da estrutura FIGURA 23b — Aspecto da superficie

metélica fraturada do G1 metélica do G1 (X500): A
com ciclagem (X15). — metal e B — ceramica
aderida.

Por outro lado, para os grupos confeccionados com a liga de Ti CP
(24a-b, 25a-b, 26a-b, 27a-b, 28a-b e 29a-b) a ruptura ocorreu na interface éxido-metal,
observando-se poucas ilhas de ceramica residual aderidas a superficie do metal.
Adicionalmente verificou-se, em maior aumento, a presenca de irregularidades na
superficie metalica, possivelmente decorrentes do jateamento com 6éxido de aluminio
realizado previamente a aplicagdo da cerdmica. Nas imagens, identificamos
adicionalmente, uma camada intermediaria entre a ceramica residual, correspondente ao
agente de unido, ilustradas nas Figuras 24a-b, 25a-b, 26a-b e 27a-b. Esta camada

mostrou-se mais evidente no grupo G4 (28a-b e 29a-b).



87

FIGURA 24a - Imagem da estrutura FIGURA 24b — Aspecto da superficie

metalica fraturada do G2
sem ciclagem (X15).

metalica do G2 (X500): A
— metal, B — agente
adesivo e C - ceramica
aderida.

FIGURA 25a - Imagem da estrutura FIGURA 25b — Aspecto da superficie

metalica fraturada do G2
com ciclagem (X15).

metdalica do G2 (X75): A
— metal, B - agente
adesivo e C - ceramica
aderida.
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FIGURA 26a - Imagem da estrutura FIGURA 26b — Aspecto da superficie

metalica fraturada do G3 metalica do G2 (X500): A
sem ciclagem (X15). — metal, B - ceramica
aderida.

FIGURA 27a - Imagem da estrutura FIGURA 27b — Aspecto da superficie
metalica fraturada do G3 metalica do G3 (X500): A
com ciclagem (X15). — metal, B - ceramica

aderida.
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FIGURA 28a - Imagem da estrutura

metalica fraturada do G4
sem ciclagem (X15).

FIGURA 28b — Aspecto da superficie

metalica do G4 (X500): A
— metal, B — agente
adesivo e C - ceramica
aderida.

FIGURA 29a - Imagem da estrutura
metélica fraturada do G4
com ciclagem (X15).

FIGURA 29b — Aspecto da superficie

metalica do G4 (X500): A
— metal, B - agente
adesivo e C - ceramica
aderida.
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5.4 Anédlise quimica da interface metal/ceramica via MEV+EDS

Com o auxilio do MEV, foram detectadas, apds seccado longitudinal
dos corpos-de-prova, trés regides distintas: a) substrato metdlico; b) zona de interagéao;
¢) substrato ceramico (Figuras 30, 32, 34 e 36). As distintas camadas foram confirmadas
pela analise de EDS que detectou nos quatro grupos a presenca de diferentes elementos
guimicos de acordo com a distribuicdo dos elétrons nas camadas de energia. Nas
Figuras 31, 33, 35 e 37 sdo mostradas as curvas dos espectros dos elementos quimicos
presentes na interface das amostras de cada grupo experimental, e registrou-se nos

quadros 12, 13, 14 e 15 (Apéndice C), o peso de cada um deles em porcentagem.

1 2 3 4N
i A W ) SR g
< X R TR Line Spectrum(11)
.‘:,.
[
r 100pm L

FIGURA 30 — MEV da interface Au/Omega 900 apos secdo longitudinal: a)
metal; b) zona de interagdo; c) cerdmica (X1000). A micro-anélise
com EDS foi realizada nos 11 pontos de marcacdo registrados
através da interface.
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FIGURA 31 — Grafico comparativo do peso (%) dos elementos quimicos
presentes na interface Au/Omega 900 obtidos a partir dos 11
pontos de marcacao.

Observando as Figuras 32, 34 e 36, verificou-se que todas as
interfaces apresentaram-se integras, sugerindo uma adequada unido entre os materiais.

Analisando as Figuras 33, 35 e 37, observaram-se 0s seguintes
elementos presentes na zona de interacdo: Titanio (Ti), Silicio (Si), Potassio (K), Calcio
(Ca), Magnésio (Mg), Aluminio (Al) e Oxigénio (O) nos grupos 2, 3 e 4. Apenas para a
ceramica Super Porcelain T122 (Figura 35) foi encontrada uma pequena quantidade de
Bario (Ba) e Enxofre (S), no entanto houve uma quantidade apreciavel de Estanho (Sn)

no ponto de marcacao 7, ilustrado no Quadro 15 (Apéndice C).
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FIGURA 32 — MEV da interface Ti cp/Triceram apds secao longitudinal: a) metal,
b) zona de interacdo; c) ceramica (X800). A micro-analise com
EDS foi realizada nos 11 pontos de marcacao registrados através
da interface.
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FIGURA 33 — Gréafico comparativo do peso (%) dos elementos quimicos
presentes na interface Ti cp/Triceram obtidos a partir dos 11

pontos de marcagao.



FIGURA 34
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FIGURA 35

93

I 100pm 1

— MEV da interface Ti CP/Super Porcelain TI22 apés secédo
longitudinal: a) metal; b) zona de interacéo; c) ceramica (X500). A
micro-analise com EDS foi realizada nos 11 pontos de marcacdo
registrados através da interface.
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— Gréfico comparativo do peso (%) dos elementos quimicos
presentes na interface Ti cp/Super Porcelain TI22 obtidos a partir
dos 11 pontos de marcacao.
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FIGURA 36 — MEV da interface Ti cp/Titankeramik ap6s secao longitudinal: a)
metal; b) zona de interacéo; c) ceramica (X500). A micro-analise
com EDS foi realizada nos 11 pontos de marcacdo registrados

através da interface.
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FIGURA 37 — Grafico comparativo do peso (%) dos elementos quimicos
presentes na interface Ti cp/Titankeramik obtidos a partir dos 11

pontos de marcacao.



95

6 DISCUSSAO

As restauragdes metaloceramicas tém sido utilizadas por
muito tempo como uma opcao de tratamento reabilitador, por combinar a
estética natural do material ceramico com a durabilidade e adaptacdo
marginal do metal fundido (RILEY*, 1977). Restauracbes aceitaveis
requerem metais e ceramicas quimica, térmica, mecanica e esteticamente
compativeis (YILMAZ & DINCER®®, 1999; CRAIG & POWERS", 2004).
A natureza da unido metaloceramica foi estudada extensivamente e, em
geral, concorda-se com a existéncia de trés mecanismos envolvidos:
retencdo micromecanica, adaptacdo compressiva e unido quimica
(RILEY*, 1977; CRAIG & POWERS", 2004; ANUSAVICE?*, 2005).

O sistema metal/ceramico selecionado como grupo
controle para este trabalho foi o ouro/ceramica, porque tanto suas
propriedades fisicas quanto as quimicas ja foram amplamente estudadas
e relatadas na literatura odontoldgica definindo-as como excelentes em
suas qualidades (HAMMAD et al.?}, 1987; PERSSON & BERGMAN?®,
1996).

O sucesso dos implantes osseointegrados em titanio e a
procura por ligas alternativas as tradicionalmente utilizadas para protese
metaloceramica, fez com que o titnio se tornasse um material de
interesse para os pesquisadores na area de protese (GARBELINI et al.’,
2003). A biocompatibilidade (KASEMO?, 1983; JONES et al.”, 1986;
LAUTENSCHLAGER & MONAGAN?®, 1993), resisténcia a corrosdo
(KASEMO?®, 1983; LAUTENSCHLAGER & MONAGAN®*, 1993),
resisténcia a fadiga (ZAVANELLI et al.®®, 2000), baixo peso especifico
(WANG & FENTON®, 1996; CRAIG & POWERS'!, 2004; ANUSAVICE?,
2005), ductilidade (BROWN®, 1997; CRAIG & POWERSY, 2004;

ANUSAVICE®, 2005), e baixa condutibilidade térmica (WANG &
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FENTON®, 1996; FISCHER™, 1997; YODA et al.>’, 2001) do titanio sdo
propriedades Unicas e atrativas. Assim, optou-se por testar a adesividade
da ceramica ao titAnio para avaliar a possibilidade de utilizacdo na

confeccao de coroas metaloceramicas.

Com o intuito de avaliar o desempenho clinico das
restauracbes, materiais e técnicas de confeccdo devem ser
minuciosamente avaliados em testes laboratoriais (ELIAS & LOPES®?,
2001; GARBELINI et al.'’, 2003). A longevidade das restauracoes
metaloceramicas é, normalmente, determinada por meio de testes de
resisténcia de unido, resultado da combinacéo do substrato metalico com
ceramica especifica.

Riley* (1977), Elias & Lopes™ (2001), Scolaro & Valle®
(2002) afirmaram a inexisténcia de um método universalmente aceito para
avaliagéo da resisténcia de unido entre ceramicas e substratos ceramicos.
A literatura relata diferentes pesquisas desenvolvidas com o intuito de
avaliar diversas metodologias, cada uma delas proposta na tentativa de
identificar a influéncia de cada mecanismo envolvido na unido
metaloceramica. Assim, nenhuma delas esteve totalmente isenta de erros
inerentes ao método, devido a complexidade da interface metal/ceramica
(ANUSAVICE et al.®, 1980; HAMMAD & TALIC?, 1996).

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento foi considerado o
método mais confiavel, por concentrar a forca exercida no ponto de
juncdo dos dois materiais (CHONG et al.’?, 1980; MALHOTRA&
MAICKEL%*, 1980; HAMMAD et al.**, 1987; HAMMAD & STEIN'®, 1990;
STANNARD et al.*, 1990; KIMURA et al.*’, 1990; OYAFUSO®, 2001;
OLIVIERI*®, 2003; BONDIOLI & BOTTINO®, 2004; PRETTI et al.*, 2004;
e MELO et al.*®, 2005). No entanto, outros pesquisadores como Gilbert et
al.’® (1994), Pang et al.* (1995), Probster et al.** (1995), Esquivel et al.**
(1996), White et al.>* (1996), Poljak-Guberina et al.*® (1999), Yilmaz &
Dincer®® (1999), Yoda et al.>” (2001), Garbelini et al.*” (2003), Tréia et al.*

(2003) indicam o teste de flexdo de trés pontos, ou o teste de flexdo de
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quatro pontos descrito por Suansuwan & Swain® (1999), Suansuwan&
Swain*® (2003), ou o teste de flex&o biaxial como fazem Cai et al.® (2001).

Neste estudo o ensaio mecanico utilizado foi o de
cisalhamento, seguindo a metodologia utilizada por Itinoche?® (1999),
Oyafuso® (2001), Olivieri*® (2003), Bondioli & Bottino® (2004), Pretti et
al.*® (2004), e Melo et al.** (2005). Assim, nossos resultados evidenciaram
valores mais elevados das médias obtidas pelo teste de resisténcia ao
cisalhamento da interface Au/Vita Omega 900, e Ticp/Triceram para as
guatro combinagdes metal/ceramicas avaliados.

Segundo Anusavice® (2005), o comportamento da
oxidacao de uma liga, determina amplamente seu potencial de unido com
as ceramicas. As ligas metalicas que formam Oxidos aderentes durante a
desgaseificacdo (oxidac&do), apresentam uma boa adesdo com a
porcelana, sendo o contrario também verdadeiro. Assim, ligas metalicas
gue apresentam unido fraca da camada de 6xidos, como é o caso do Ti
cp, necessitam de meios adicionais de retencdo, como agentes de uniao
especificos aplicados na forma de um liquido fino a superficie metalica e
gueimados de modo similar a porcelana opaca. A funcdo desses agentes
€ dupla: melhorando a unido metal/ceramica por limitar a espessura da
camada de o6xido na superficie de metais basicos durante a queima e
ajudar a estética bloqueando a cor escura do 6xido metalico.

A camada de 6xido de titanio formada na superficie da liga
fundida apresenta grande estabilidade quimica, porém esta camada pode
impedir que reacdes quimicas ocorram entre o Ti cp e 0S componentes do
bonder, enfraguecendo a unido titanio/ceramica. Além disso, esta camada
de oOxidos neoformada foi descrita como ndo aderente, porosa e
inadequada para a unido com a ceramica (Koénénen & Kivilathi?®, 1994).
Podemos verificar nos trabalhos de Kimura?’ (1990); Kénénen & Kivilathi?®
(1994), Yilmaz & Dinger™® (1999), Oyafuso® (2001), Tréia et al.*® (2003)

gue, ao ensaio de resisténcia de unido Ti cp/ceramica, as falhas e fraturas
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geralmente ocorriam na propria camada de oOxidos, ou na interface
oxido/metal.

No entanto, pesquisas de Gilbert et al.'® (1994) e Taira et
al.*® (1998) confirmam a importancia da utilizacdo de um agente de uni&o
(bonder) na superficie do titanio como procedimento anterior a aplicacao
da camada do opaco. Blume et al.” (1999) afirmaram que o bonder
poderia induzir a reatividade nessa camada de Oxidos com tempos
prolongados de queima, diminuindo assim a sua microdureza e propiciaria
a diminuicdo de oxigénio. Em nosso trabalho cada combinagdo de
Ticp/ceramica utilizou o agente de unido recomendado pelo fabricante.
Nos sistemas Triceram e Super Porcelain TI22 aplica-se o bonder a partir
da mistura do pé com o liquido. Entretanto, o sistema Vita Titankeramik
possui 0 bonder com apresentacdo em pasta. Pensamos ser importante
levar em consideracdo, a consisténcia e distribuicdo uniforme deste
agente de unido, sendo que, uma boa aderéncia seria dependente de
uma pelicula menos espessa e homogénea.

Especificamente para o Ti cp, alguns pesquisadores
(ADACHI et al!, 1990; KIMURA et al.?, 1990) avaliaram o
comportamento da oxidacdo, realizando tratamentos térmicos com
diversas temperaturas, sem aplicacdo da ceramica sobre o metal.
Observaram que o titanio apresenta grande capacidade de oxidacéo,
devido a sua alta reatividade em temperaturas elevadas, verificando que o
aumento da espessura da camada de 6xidos € diretamente proporcional a
elevacdo da temperatura. Até 800 °C ocorre apenas um aumento gradual
de TiO,, porém acima de 900 °C, a formacédo de 6xido é maior; assim, o
excesso ou auséncia da formacéo do TiO,, pode interferir na unido com a
ceramica (KIMURA et al.?’, 1990; LAUTENSCHLAGER & MONAGHAN®,
1993). Segundo Taira et al.*® (1998), acima de 900 °C, mesmo sob vacuo,
a camada de 6xido € capaz de dissolver-se para o interior do titanio.

Sendo assim, sugeriram o0 jateamento com Oxidos para a remo¢ao nao
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apenas de eventuais vestigios, mas também de parte da camada de éxido
metélico.

De acordo com Konénen & Kivilathi® (1994), o
acabamento da superficie do titanio influencia amplamente na integridade
mecanica das interfaces titanio/ceramica. Observou-se melhor integridade
nas amostras que foram submetidas ao jateamento com Oxido de
aluminio do que nas amostras que foram eletropolidas, as quais
apresentaram fendas na interface. Analisando as Figuras 28a, 29a, 30a,
3la, 32a e 33a, visualiza-se que as Iinterfaces apresentam
irregularidades. Essas irregularidades sao provenientes do jateamento
com oOxido de aluminio, fator pelo qual foi favorecida a unido mecanica
pelo embricamento entre o Ti cp e as ceramicas.

Encontra-se na literatura (WANG et al.*?, 1998; CRAIG &
POWERS", 2004) que o a-case é uma camada extremamente dura e
friavel que afeta negativamente a resisténcia de unido metal/ceramica se
a ceramica for aplicada sobre ela. No presente trabalho, esta camada foi
removida seguindo as recomendacdes dos fabricantes, deixando a
superficie livre dos produtos de reacdo com o revestimento, para que
pudesse reagir com o bonder. Este procedimento foi realizado em
concordancia com metodologias descritas nas pesquisas de Oyafuso>®
(2001), Olivieri®* (2003), Tréia et al.*® (2003), Garbelini et al.'” (2003), e
Bondioli & Bottina® (2004).

O Ti cp é um metal de dureza relativamente baixa (160
VHN), quando comparado as ligas de metais basicos (WANG &
FENTON®, 1996), o que permite a retencdo de particulas de Al,Os; na
superficie do metal (CAI et al.?, 2001). Isto implicaria na reducéo da area
livre para a unido da ceramica sobre o metal, inclusive podendo soltar-se
do substrato metalico, ap6s os ciclos de queima da ceramica, gerando
ndcleos de propagacao de fraturas. Por tanto, a presenca de particulas de
Al,O3 retidas sobre a superficie do Ti cp pode ser tdo importante na

reducdo da resisténcia de unido (CAI et al.®, 1999), quanto na formac&o
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excessiva de Oxidos, durante os ciclos de queima da cerdmica (ADACHI
et al.', 1990; PANG et al.*’, 1995; PROBSTER et al.*, 1996; TAIRA et
al.*®, 1998), ou & incompatibilidade de coeficientes de expansao térmica
entre a ceramica e o Ti cp (TROIA et al.*°, 2003).

Nas temperaturas entre 882-883°C o titanio sofre
transformacdao cristalina passando de fase alfa a fase beta. Esta mudanca
influencia  diretamente, alterando as  propriedades do Ti
(LAUTENSCHLAGER & MONAGAN?®’, 1993; KONONEN & KIVILATHI?®,
1994; CRAIG & POWERS', 2004), pois fases cristalinas diferentes
apresentam coeficientes de expansao térmica diferentes, implicando em
trincas ou fraturas da ceramica durante o periodo de esfriamento do
conjunto. Desta maneira € extremamente necessario que as ceramicas
utilizadas sobre o titanio apresentem temperaturas de coccao inferiores a
sua transformacao de fase.

Os sistemas ceramicos empregados neste estudo,
apresentam temperaturas de queima de cada camada entre 750-800°C
(Quadros 5-7), sendo portanto, inferiores a transformacao de fase do Ti cp
favorecendo a unido titanio/ceramica. Launtenschaler & Monaghan®,
(1993), Wang & Fenton., (1996), Esquivel et al.'*, (1996) e Craig &
Powers' (2004) citaram um possivel sucesso na unido entre titanio e
porcelana desde que fossem utilizadas ceramicas especificas para o
titanio, denominadas de ultra baixa fuséo, por apresentarem temperaturas
de queima entre 650-850 °C (ANUSAVICE*, 2005).

Estas ceramicas apresentam coeficiente de expanséao
térmica mais baixa, com a finalidade de serem compativeis com o titanio,
que apresenta um coeficiente de expans&o térmica inferior (9,6 X 10° K'1)
aos das outras ligas metdlicas, diminuindo assim o estresse transitorio e
residual na interface. E assim, que qualquer diferenca no coeficiente de
expansao entre o metal e a ceramica produzira forcas residuais ao longo
da interface que podem levar descolamento ou fratura da propria
ceramica (GARBELINI et al.'’, 2003; BONDIOLI & BOTTINO®, 2004;
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ANUSAVICE®, 2005). As ceramicas utilizadas neste trabalho variariam o
coeficiente entre 8,4 e 8,9 x 10°K™, motivo pelo qual ndo consideramos
este fator nos resultados obtidos na resisténcia de unido.

Quanto ao nosso estudo, os resultados mostraram médias
gerais de resisténcia de unido muito proximas entre os grupos de Ti
cp/Triceram (58,02+12,27 MPa) e o grupo controle (60,99+11,15 MPa),
sendo elas superiores aos grupos Ti cp/Super Porcelain TI22
(38,14+£11,15 MPa), e Ti cp/Titankeramik (37,42+7,31). Pesquisas
realizadas com a metodologia semelhante encontraram diferentes valores
de resisténcia de unido. Oyafuso® em 2001, demonstrou que n&o houve
diferenca significante entre os grupos de Ti cp fundido/ Triceram
(64,38+£11,74 MPa) e Ti cp fundido/Super Porcelain TI22 (67,35£14,02
MPa); Olivieri em 2003, obteve valores de resisténcia de unido maiores
para o sistema Ti cp fundido/Porcelana (65+6,7 MPa) quando comparado
ao Au/porcelana (40,55+4,8MPa). Bondioli & Bottino® em 2004,
encontraram que os sistemas de Ti cp/Triceram (44,58+16,40 MPa) e Ti
cp/Titankeramik (48,28+£21,29) se comportaram de maneira mais
homogénea. Outros autores (CHONG et al.!°, 1980; MALHOTRA&
MAICKEL%*, 1980; HAMMAD et al.*, 1987; HAMMAD & STEIN®, 1990;
STANNARD et al.**, 1990; KIMURA et al.?’, 1990) avaliando metodologias
diferentes na aplicacdo do testes de resisténcia ao cisalhamento de ligas
nobres, ndo nobres e alternativas como o Ti cp, obtiveram resultados
entre 15MPa e 60MPa. Portanto, é importante salientar que a minima
alteracdo na metodologia pode resultar em grande variacdo dos valores
de unido. Contudo, a literatura tem descrito que a resisténcia de unido ao
cisalhamento em valores superiores a 10 MPa indicariam desempenho
clinico satisfatério (CHONG et al.*®, 1980; HAMMAD & TALIC?, 1996;
POLJAK-GUBERINA et al.*, 1999; SCOLARO & VALLE®, 2002).

Cabe ressaltar que a falta de padronizacdo dimensional
dos corpos-de-prova € critico ha obtencdo de resultados confiaveis, é por

este motivo que acreditamos na metodologia empregada e introduzida por
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ltinoche?® (1999), a qual proporciona a confeccdo simples e reproduzivel
das amostras como indicado por Chong et al.*® (1980), Malhotra &
Maickel®* (1980), Hammad et al.?* (1987), Hammad & Stein®® (1990),
Stannard et al.** (1990) e Kimura et al.?’ (1990). Porém, a técnica de
aplicacdo da ceramica pode ser susceptivel a variacdo, ja que torna-se
dificil controlar, especialmente, a espessura das camadas do bonder e do
opaco, sendo provavelmente esta a causa do desvio padrédo alto
observado nas pesquisas de Oyafuso® (2001), Olivieri* (2003), Bondioli
& Botiino® (2004), Pretti et al.*° (2004) e Melo et al.*® (2005).

Anusavice (2005) afirmou que as distribuicbes complexas
de falhas sao resultantes das tensdes: compressivas, por tracdo e
cisalhamento e esta presente na maioria dos materiais sob condi¢cdes
praticas. Baseados neste fato, este estudo avaliou a resisténcia da uniao
do titAnio comercialmente puro as ceramicas compativeis, submetido a
fadiga mecéanica: dinamica e estéatica, conforme os trabalhos de Dias
(2002) e Itinoche (2002). O teste de fadiga mecanica constitui um método
capaz de prever in vitro o provavel comportamento clinico de materiais e
técnicas restauradoras. Desta forma, para estes testes reproduzirem de
modo mais real o comportamento clinico, algumas condicbes que 0s
materiais suportam na cavidade bucal devem ser reproduzidas: carga,
ndmero de ciclos e método do teste empregado (WHITE et al.>®, 1997).
Em concordancia com as pesquisas de ltinoche®* (2002) e Dias™ (2002)
aplicamos carga de 50 N, com freqiiéncia de 1 Hz e 2 X 10* ciclos.

A ciclagem térmica em laboratério € a simulacdo do
processo fisico existente no meio bucal que mais frequentemente
influencia a integridade da unido adesiva entre materiais restauradores
(GALE & DARWELL', 1999; LEIBROCK et al.**, 1999; ANDREATTA
FILHO et al.®, 2003). A discrepancia entre os coeficientes de expanséo
térmica gera tensdes na interface metal/ceramica, durante a dilatacdo dos
materiais no meio bucal em virtude da mudanca térmica originada pela

ingestdo de alimentos e liquidos em diferentes temperaturas (TROIA et
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al.®®, 2003). Para estudar a compatibilidade dos sistemas
metalo/ceramicos, a termociclagem tem sido incluida para a simulagéo de
condicdes bucais. Baseados nos trabalhos apresentados na literatura,
determinaram-se a quantidade de ciclos (ANDREATTA FILHO et al.?,
2003), e a variacdo da temperatura (PROBSTER et al.*!, 1996; POLJAK-
GUBERINA et al.*, 1999; ANDREATTA et al.®, 2003; TROIA et al.*°,

2003). Da mesma forma, Tréia et al.*

em 2003, sugeriu que periodos de
imersdo mais prolongados em cada banho poderiam gerar maiores
tensdes na interface metal/ceramica. Baseados nos trabalhos de Probster
et al.** (1996), e Leibrock et al.** (1999), que estabelecem uma
aproximacao entre o numero de ciclos térmicos e tempo em meio bucal, a
utilizacédo de 6000 ciclos térmicos equivaleria, em condic¢des fisioldgicas, a
aproximadamente cinco anos (ANDREATTA FILHO et al.’, 2003).
Portanto, nossa pesquisa considerou estes nimeros razoaveis.

Em nosso trabalho, metade dos corpos-de-prova de cada
grupo foi submetida a ciclagem térmica e mecéanica, sendo que, 0S
resultados evidenciaram diminuicdo da resisténcia de unido diretamente
dependente da ciclagem mecéanica e térmica. Porém, nossos resultados
sao dificeis de serem comparados pelo nimero escasso de trabalhos que
estudaram a interacao de sistemas titanio/ceramicas, e fadiga mecéanica e
térmica. Alguns autores estudaram estas variaveis de forma isolada
(PROBSTER et al.** 1996; TROIA et al.>°, 2003), entanto outros fizeram
uma avaliacéo conjunta, modificando a variavel fadiga mecanica repetitiva
ou de carregamento pela dinamica (POLJAK-GUBERINA et al.*, 1999).

Nao foi possivel visualizar a formacdo da camada de
oxidos definida nas interfaces dos grupos estudados, nem mesmo quando
utilizada a ceramica Super Porcelain TI22 (Figura 37), em que o
fabricante recomenda oxidacdo térmica previamente a aplicacdo da
ceramica; apresentando integridade na interface semelhante as outras

ceramicas.
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De acordo com a classificacdo de falhas entre a ceramica
e metal descritas por Craig & Powers'!(2004), podemos sugerir a falha do
tipo IV(metal/6xido metélico) com alguns remanescentes ceramicos no
substrato metalico nesse trabalho (STANARD et al.**1990; OYAFUSO®,
2001; OLIVIERI®*®, 2003, TROIA et al.>®, 2003; BONDIOLI & BOTTINO®,
2004).

As imagens e graficos obtidos pela MEV e EDS dessa
pesquisa evidenciaram alta concentracdo de Ti na superficie metalica. Na
andlise da camada de 6xido houve diminui¢cdo do teor de Ti e presenca
significante de oxigénio, indicando a composi¢édo do Oxido de titdnio. Na
camada corresponde ao agente de unido, os elementos predominantes
foram o Si, seguido do O, e pequenos picos de Na, Ca, e Ba, no entanto,
a ceramica Super Porcelain Ti22 apresentou também S, Sn. Estes
elementos, principalmente o Ca, podem ser resultado do revestimento
utilizado na fundicdo, ja que, Oyafuso®® em 2001, analisou a superficie da
liga utilizada em estudo (ou seja livre de massa refrataria), por meio do
EDS, e néo detectou a presenca de Ca, S, Ba ou Sn. Ja no ultimo
segmento as concentracdes de Si e O estiveram ainda mais elevadas, em
concordancia com a composic¢ao do material opaco.

A utilizacdo do titAnio comercialmente puro e as
ceramicas de ultra baixa fusdo é uma realidade, no entanto, diversos
trabalhos relatam valores de resisténcia de unido conflitantes, utilizando-
se metodologias semelhantes. Pelos resultados do presente estudo
comparado com os da literatura pode-se perceber a alta sensibilidade dos
testes realizados, porém ndo deixa de ser valido considera-los como
confiaveis, uma vez que pesquisas consideram valores de resisténcia
adesiva acima de 10 MPa como aceitaveis.

Os estudos deveriam ser conduzidos em uma situacéo de
simulacdo mais proxima possivel a realidade. Assim, as formulacbes de
hipéteses de duracdo em longo prazo sdo mais cientificamente aceitas do

gue as isoladas. A presenca de umidade e variacdo térmica fornece
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condicdes propicias para a ocorréncia de degradacdo juntamente com
esforcos mecanicos repetitivos, que sao fendmenos gerados durante o
ciclo mastigatério. Por tanto, acredita-se que a ciclagem mecéanica
associada a térmica, pode oferecer resultados mais préximos do
comportamento de restauragdes metal/ceramicas.

Neste estudo, pdde-se verificar que no caso da unido
tithnio/ceramica a ciclagem térmica e mecéanica influenciaram
negativamente na unido metalo/ceramica. Apesar de pesquisas
preliminares e resultados clinicos indicarem a possibilidade da utilizacao
do titanio, cria-se expectativa de estudos, que contribuirdo no
desenvolvimento de materiais e técnicas que otimizem a resisténcia de
unido do titanio e suas ligas as porcelanas, para que sua indicagdo possa

ser realizada com maior seguranca.
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Com base nas observacges realizadas neste estudo, é valido concluir

a) 0 grupo controle e o grupo Ticp/Triceram apresentaram valores
superiores de resisténcia frente aos grupos Ticp/Super Porcelain
TI122, Ti cp/Titankeramik;

b) a diminuicdo da resisténcia adesiva em MPa esta diretamente
dependente da ciclagem térmica e mecéanica nos grupos
Ticp/Super Porcelain TI122 e Ti cp/Titankeramik. No entanto, os
grupos Au/Omega 900 e Ticp/Triceram ndo foram afeitados;

c) a andlise de fratura nos grupos G2, G3 e G4 sugere falhas entre
o titAnio e sua respectiva camada de 6xido, indicando ser essa

interface a regido de menor resisténcia.
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Apéndice A — Os valores obtidos nos ensaios mecanicos dos corpos de prova estao

representados nas Tabelas abaixo com unidade em MPa.

Tabela 5 — Grupo G1: Au/Omega 900

Resisténcia de Unido (MPa)

Corpo-de-prova Sem ciclagem Com ciclagem
1 50,12 36,45
2 50,59 46,13
3 51,72 47,61
4 53,11 50,01
S 57,83 58,39
6 60,61 59,72
7 64,04 63,81
8 66,61 66,17
9 69,13 67,72
10 70,21 70,59
11 70,44 79,84

12 70,98 81,80
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Tabela 6 — Grupo G2: Ti cp/Triceram

Resisténcia de Unido (MPa)

Corpo-de-prova Sem ciclagem Com ciclagem
1 44,44 39,66
2 45,99 41,37
3 51,25 42,95
4 59,11 45,08
S 60,88 46,02
6 66,50 47,46
7 68,68 49,87
8 70,56 53,91
9 70,62 61,60
10 71,20 63,32
11 74,00 66,78

12 81,22 69,90
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Tabela 7 — Grupo G3: Ti cp/Super Porcelain TI22

Resisténcia de Unido (MPa)

Corpo-de-prova Sem ciclagem Com ciclagem
1 33,37 25,10
2 34,73 29,17
3 37,08 29,56
4 37,86 31,30
S 38,66 32,29
6 39,55 32,50
7 39,91 34,70
8 42,40 35,20
9 45,66 35,56
10 49,26 37,19
11 50,73 38,55

1 65,67 39,41
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Tabela 8 — Grupo G4: Ti cp/Titankeramik

Resisténcia de Unido (MPa)

Corpo-de-prova Sem ciclagem Com ciclagem
1 36,70 25,49
2 38,30 27,31
3 38,36 28,17
4 38,90 28,86
S 39,19 29,80
6 39,31 30,69
7 42,70 31,45
8 44,10 33,60
9 44,22 33,60
10 48,51 35,70
11 51,03 39,43

1 51,56 41,15
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Apéndice B — Fotografias (25X) dos remanescentes fraturados apds do ensaio mecanico

FIGURA 38 - Fotografias dos remanescentes fraturados metéalicos (M) e
ceramicos do grupo Au/Omega 900 (G1) sem ciclagem térmica
e mecanica
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FIGURA 39 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e
ceramicos do grupo Au/Omega 900 (G1) com ciclagem térmica e
mecanica
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)

FIGURA 40 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e ceramicos
do grupo Titanio cp/Triceram (G2) sem ciclagem térmica e
mecanica
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FIGURA 41 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e
ceramicos do grupo Titanio cp/Triceram (G2) com ciclagem
térmica e mecéanica
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FIGURA 42 - Fotografias dos remanescentes fraturados metélicos (M) e ceramicos
do grupo Titanio cp/Super Porcelain TI22 (G3) sem ciclagem térmica
e mecanica
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FIGURA 43 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e
ceramicos do grupo Titanio cp/Super Porcelain T122 (G3) com
ciclagem térmica e mecénica
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FIGURA 44 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e
ceramicos do grupo Titnio cp/Titankeramik (G4) sem ciclagem
térmica e mecéanica
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FIGURA 45 - Fotografias dos remanescentes fraturados metalicos (M) e
ceramicos do grupo Titnio cp/Titankeramik (G4) com ciclagem
térmica e mecéanica
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Apéndice C — Os valores registrados na andlise com EDS realizado na interface

metal/cerdmica dos quatro grupos experimentais estdo representados

nas Tabelas abaixo.

Quadro 12 — Peso dos elementos quimicos (em %) presentes na interface
Au/Omega 900 registradas em cada ponto de marcacao
Elementos Quimicos

Ponto] O Na Mg Al Si K Ca Cc Pd In Au
1 0 0 0 0 0 0 0 6,53 38,79 7,64 47,03
2 0 0 0 0 0 0 0 59 40,09 6,79 47,21
3 0 0 0 0 0 0 0 5,65 40,11 7,27 46,97
4 56,35 4,64 0,04 7,34 22,38 7,95 1,3 0 0 0 0
5 49,64 281 0,02 961 26,19 10,87 0,85 0 0 0 0
6 69,87 6,08 0 435 1563 39 0,57 0 0 0 0
7 59,63 4,24 0 558 2151 4,76 434 0 0 0 0
8 59,2 6,04 0 6,88 233 414 048 0 0 0 0
9 59,56 3,93 0,22 7,58 23,69 4,64 0,38 0 0 0 0
10 60,67 6,21 0,25 6,5 2323 253 0,61 0 0 0 0
11 63,02 54 0,27 642 2197 255 0,37 0 0 0 0

Quadro 13 — Peso dos elementos quimicos (em %) presentes na interface Ti

CP/Triceram registradas em cada ponto de marcacao

Ponto

© 0O N O O~ WDN P

ol
= O

Elementos Quimicos

0] Na Mg Al Si K Ti C
0 0 0 0 0 0 98,64 1,36
0 0 0 0 0 0 98,68 1,32
0 0 0 0 0 0 97,98 2,02
48,27 8,77 0,06 4,47 33,69 3,24 1,49 0
53,54 10,69 0,3 5,83 25,05 1,97 2,62 0
57,74 10,64 0,29 4,53 22,8 1,3 2,69 0
59,37 14,57 0,52 5,57 19,06 0,75 0,16 0
69,05 8,65 0,04 3,68 17,77 0,63 0,18 0
69,55 9,27 0 4,33 16,32 0,49 0,12 0
73,34 7,8 0,08 2,73 15,53 0,26 0,27 0
74,23 7,61 0 2,84 14,93 0,19 0,24 0
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Quadro 14 — Peso dos elementos quimicos (em %) presentes na interface Ti
CP/Super Porcelain TI22 registradas em cada ponto de marcacéo

Elementos Quimicos
Ponto ] o Na Mg Al Si K Ba Ca S Sn Ti C
1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 98,63 1,37
2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 98,63 1,61
3 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 98,64 1,36
4 4828 361 0 266 30556 429 37 017 O 0 0 6,73
5 48,72 554 04 325 2882 387 825 1,14 O 0 0 0
6 4921 438 0 308 363 558 144 O 0 0 0 0
7 39,15 212 0 1,13 11,23 214 335 0 07 3526 O 4,92
8 4882 412 0 219 27,72 37 507 O 0 0 0 8,38
9 68,61 465 0 1,55 16,16 0,74 O 0 0 0 0 8,1
10 723 624 0 2712 1868 058 O 0 0 0 0 0
11 7519 505 0 1,75 1756 045 O 0 0 0 0 0
Quadro 15 — Peso dos elementos quimicos (em %) presentes na interface Ti
CP/Titankeramik registradas em cada ponto de marcacgao
Elementos Quimicos
Pontos 0] Na Al Si K Ca Ti C
1 0 0 0 0 98,76 1,24
2 0 0 0 0 98,6 1,4
3 0 0 0 0 98,59 1,41
4 34,51 1,45 2,41 36,69 10,35 12,94 1,66 0
5 72,51 7,38 2,45 16,74 0,52 0,09 0,31 0
6 77,06 5,18 1,45 15,21 0,69 0,08 0,32 0
7 82,69 4,2 1,85 10,23 0,13 0,01 0,89 0
8 85,17 241 142 989 0 0 1,15 0
9 84,79 2,86 0,7 10,93 0,35 0,02 0,34 0
10 86,23 3 0,33 9,16 0,01 0 1,29 0
11 74,37 492 1,72 1824 0,65 0 0,11 0
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VASQUEZ, V. Z. C. Shear bond strength between metal alloys and
ceramic systems, submitted to thermo- and load- cycling, scanning
electron microscope (SEM) and energy dispersive spectrometer
(EDS) characterization interfaces. 2005. 128f. Tese de Doutorado
(Doutorado em Odontologia, Restauradora, Especialidade em Prétese
Dentaria) Faculdade de Odontologia de S&o José dos Campos,
Universidade Estadual Paulista. Sdo José dos Campos.

ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate the shear bond strength between
commercially pure titanium (Tritan — Dentaurum), with specific ceramics
(Triceram — Dentaurum, Super Porcelain TI22-Noritake, Vita Titankeramik- Vita
Zahnfabrik),submitted to thermo- and load- cycling, and to compare to control
group with gold alloy (Olympia) and ceramic (Omega 900 - Vita). 96 specimens
was prepared and divided in four groups (n=12) : G1 (control group) - gold
alloy+Omega 900 ceramic ; G2 group - commercially pure titanium +Triceram
ceramic, G3 group - commercially pure titanium+Super Porcelain TI22 ceramic,
and G4 group - commercially pure titanium+Vita Titankeramik ceramic. Half of
the samples of each group was thermo-cycled (6000 times, 5° /55°C+1), before
load-cycling (2x10* times, 50N). The shear bond strength mechanical assay was
performed in universal test machine (EMIC) with capacity of 500Kg and a velocity
of the 0,5mm/min. The interfaces of representative fractured specimens of each
group were examined with scanning electron microscope (SEM) and energy
dispersive spectrometer (EDS). The numerical results, put in tables, were to no
cycled groups: G 1= 61,28MPa (+/- 8,4), G 2= 63,71MPa (+/- 11,5), G3=
42,91MPa (+/- 8,9) and G4= 42,74MPa (+/- 5,2); and cycled groups G1=
60,68MPa (+/- 13,7), G2= 52,32MPa (+/- 10,5), G3= 33,38MPa (+/- 4,2) and G4=
32,11MPa (+/- 4,8). The statistical analysis (ANOVA and Tukey’s test) showed
significant statistically differences between groups. G1 and G2 values were
higher to compare G3 and G4. The SEM analysis indicated adhesive fractures for
the groups Ti cp. Considering the mechanical test used and the results obtained
we can concluded that the decrease the shear bond strength was dependent
load-, and thermo-cycling for the commercially pure titanium/ceramic interface.

KEYWORDS: shear bond strength, gold alloy, titanium, ceramic, scanning

electron microscope
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Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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