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RESUMO

Okada CY. Efeito do envelhecimento por ciclagem mecanica ou ciclagem em
autoclave na resisténcia a flexdo de ceramicas odontolégicas [Tese]. Sdo Paulo:
Universidade de Sao Paulo, Faculdade de Odontologia; 2009.

Os objetivos deste trabalho foram: a) realizar a analise microestrutural de cerdmicas
odontoldgicas e relaciona-la aos valores de resisténcia a flexdo obtidos, b) avaliar o
efeito de dois tipos de envelhecimento (ciclagem mecanica e ciclagem em autoclave)
sobre a resisténcia a flexdo desses materiais e c) avaliar se a configuragdo do
espécime (discos versus barras) € capaz de alterar o efeito da ciclagem mecanica
sobre a resisténcia a flexdo. Cinco materiais foram utilizados: zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por itrio (YZ), alumina policristalina (AL), alumina infiltrada
por vidro/reforgada por zirconia (ICZ) e duas porcelanas (VM7 e VM9). Espécimes
em forma de barra (2 x 4 x 16 mm) e disco (12 mm x 2 mm) foram confeccionados
conforme as recomendagdes dos fabricantes. A densidade foi determinada pelo
método de Arquimedes, as constantes elasticas foram determinadas pelo método do
pulso-eco ultrassdnico. Microscopia optica e eletrénica de varredura foram utilizadas
para determinar a fragao e tamanho médio de poros e particulas e a analise de EDS
para a realizagdo de analise quimica dos microconstituintes. O efeito do
envelhecimento por ciclagem mecanica (YZ, AL e ICZ: 80 N por 105 ciclos e VM7 e
VM9: 45 N por 104 ciclos, a 2 Hz) ou por ciclagem em autoclave a 134°C, pressao
de 2,2 kgf/cm2 durante 5h, foi avaliado nos espécimes em forma de barra e
comparados com um grupo controle, ndo ciclado. O efeito do envelhecimento por
ciclagem mecanica foi comparado entre os espécimes em forma de barra e disco
para as porcelanas estudadas. Houve diferengas significativas entre os valores de
resisténcia em funcdo do material, causadas pelas diferencas em sua
microestrutura, sendo que as porcelanas apresentam baixos valores de resisténcia
(VM7: 69,4 MPa e VM9: 64,7 MPa), enquanto que a AL e a ICZ apresentaram
valores intermediarios (462,8 MPa e 408,6 MPa, respectivamente) e a YZ
apresentou o maior valor de resisténcia a flexdo (869 MPa). Apoés a ciclagem
mecanica, somente o material AL apresentou redugdo estatisticamente significativa
da resisténcia a flexdo (389,2 MPa). A ciclagem em autoclave nao resultou em
degradagao significativa da resisténcia de nenhum dos materiais testados. A
configuragdo do espécime (barra ou disco) nédo alterou o efeito da ciclagem
mecanica sobre a resisténcia das porcelanas testadas (nenhum material apresentou
queda da resisténcia apos ciclagem). Entretanto, nos espécimes em forma de disco
a resisténcia a flexdo da VM7 foi significativamente maior que a da VM9 (69,6 MPa e
57,6 MPa, respectivamente), enquanto que nos espécimes em forma de barra néo
houve diferenca estatistica entre os valores de resisténcia das duas porcelanas
(VM7: 61,1 MPa e VM9: 68,8 MPa).

Palavras-Chave: ceramicas odontolégicas, analise microestrutural, resisténcia a
flexdo, envelhecimento



ABSTRACT

Okada CY. Mechanical and autoclave cycling effect on flexural strength of dental
ceramics [Tese]. S&o Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade de Odontologia;
2009.

The aims of this study were: to perform a microestrutural analysis of dental ceramics
and correlate the results with the flexural strength obtained; to evaluate two aging
process (mechanical cycling and autoclave cycling) on the flexural strength of the
materials and to evaluate the specimen configuration (bar or disc) on the flexural
strength of mechanical cycling aged specimens. The five ceramics tested were:
yttria-stabilized zirconia (YZ), polycrystalline alumina (AL), glass-infiltrated
alumina/zirconia reinforced (ICZ) and two dental porcelains (VM7 and VM9). Bars (2
X 4 x 16 mm) and discs (12 mm x 2 mm) were produced according to the
manufactures instructions. Density was obtained by Arquimedes method and the
elastics constants were obtained by ultrasonic pulse-echo method. Optical and
Scanning Electron Microscope were used to determine the fraction and size of both
pores and particles while the chemical composition was obtained by EDS. Aging
effect on flexural strength after mechanical or autoclave cycling was evaluated on bar
specimens and compared to a control group, which was not cycled. The specimen
configurations (bars or discs) were compared after mechanical cycling for porcelains.
Microestrutural differences between material resulted on flexural strength values
statistically different, porcelains presented lower values of flexural strength (VM7:
69,4 MPa and VM9: 64,7 MPa), while AL and ICZ presented intermediate flexural
strength (462,8 MPa and 408,6 MPa, respectively) and YZ presented the highest
flexural strength (869 MPa). Only AL presented a significant lower flexural strength
after mechanical cycling (389,2 MPa). Autoclave cycling did not influence the flexural
strength of the studied materials. Also, the specimen configuration did not influence
the flexural strength values before or after mechanical cycling. It should be noted that
disc specimens of VM7 presented significantly higher flexural strength values than
VM9 (69,6 MPa and 57,6 MPa, respectively), however for bar specimens no
statistical difference was noted between the mean strength of both porcelains (VM7:
61,1 MPa and VM9: 68,8 MPa).

Keywords: dental ceramics, microstructural analysis, flexural strenght, aging
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1 INTRODUGCAO

O maior desafio da industria produtora de ceramicas odontoldgicas é criar
um material que substitua por completo as proteses metalo-cerdmicas em todas as
suas indicacdes clinicas. Entretanto, essa substituicdo ainda n&o ocorreu até os dias
de hoje ja que nenhuma ceramica utilizada em odontologia alcangou os altos indices
de sucesso clinico das proteses metalo-ceramicas.

O material ceramico que chegou mais perto de substituir as infraestruturas
metalicas € a zircénia tetragonal estabilizada por itrio (Y-TZP). Essa ceramica foi
introduzida recentemente na odontologia para a constru¢cdo de infraestruturas de
coroas totais e proéteses fixas até quatro elementos na regido posterior, entretanto
existe uma falta de dados de acompanhamento clinico com mais de 5 anos para
comprovar a sua eficiéncia como substituta das ligas metalicas. Os resultados
clinicos iniciais mostram que apesar dos baixos indices de fratura, estruturas de
Y-TZP ainda podem apresentar falhas nos conectores das préteses fixas de trés ou
mais elementos e mais recentemente tem sido relatado com frequéncia o problema
do lascamento da porcelana de recobrimento aplicadas sobre infraestruturas de
Y-TZP.

O estudo da mecénica da fratura dos materiais mostra que a principal
limitagdo dos materiais ceramicos € a sua fragilidade, o que fica evidente quando
sao reportados os valores de tenacidade a fratura (K|c) desses materiais. Enquanto
0s metais e ligas metalicas apresentam valores de tenacidade a fratura que podem
chegar a 100 MPa.m®® para alguns tipos de ago, as porcelanas dentarias

apresentam Kj; ao redor de 1 MPa.m®°. Ja a Y-TZP apresenta tenacidade a fratura
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de 9 MPa.m%°, mas ainda assim esse valor estd bem abaixo daquele reportado para
os metais. O alto valor de tenacidade a fratura da Y-TZP em relagcdo as outras
ceramicas se deve a mecanismos de tenacificagcao presentes nesse material como a
transformacao martensintica de cristais que aumentam de volume ao redor da ponta
da trinca evitando a sua propagacgao de forma catastrofica. Esses mecanismos seréao
discutidos em detalhes na revisao da literatura.

Ainda faltam estudos clinicos controlados que indiguem como infraestruturas
de Y-TZP se comportam mecanicamente em comparacao com as estruturas
metalicas. Portanto, a comunidade cientifica tem lancado mao de estudos
laboratoriais que consigam prever o comportamento clinico em longo prazo da
Y-TZP com o intuito de ajudar a tomada de decisdo na clinica. Um dos principais
problemas que tem sido estudado em laboratério é o fenbmeno da fadiga desses
materiais.

A fadiga dos materiais ceramicos pode ser estudada de varias formas como,
por exemplo, determinando-se o coeficiente de susceptibilidade ao crescimento
subcritico de defeitos (n) por meio de ensaios de resisténcia realizados com
diferentes taxas de carregamento do espécime. Outra forma mais classica de
estudar fadiga é por meio da utilizagdo de maquinas de ensaios universais
servo-hidraulicas ou eletromagnéticas que aplicam em cada espécime um protocolo
de cargas ciclicas e computam o numero de ciclos até ocorrer a fratura do espécime.

Uma terceira forma de se estudar o fenbmeno da fadiga, e que foi a forma
escolhida para a realizacdo do presente estudo, € por meio de simuladores da
mastigacédo. Nesse caso, os espécimes sado submetidos em um primeiro momento a
um determinado numero de ciclos mastigatérios com carga e frequéncia fixas no

simulador para posteriormente serem carregados até a fratura em uma maquina de
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ensaios universal. O objetivo desse tipo de experimento é verificar o grau de
degradagao da resisténcia do material apds ser submetido a ciclagem mecanica.

O presente estudo teve como objetivo avaliar o efeito da ciclagem mecanica
realizada em simulador de ciclos mastigatérios sobre a resisténcia de diversos
materiais ceramicos (Y-TZP, alumina policristalina, alumina infiltrada por
vidro/refor¢gada por zircOnia e duas porcelanas). Adicionalmente, o efeito da ciclagem
em autoclave também foi avaliado ja que esse tipo de ciclagem tem sido proposta
por alguns autores para verificar a resisténcia da Y-TZP a transformacao espontanea
e indesejada de graos. Para compreender o comportamento mecanico dos diversos
materiais, uma anadlise microestrutural detalhada também foi realizada. Outro
objetivo do estudo foi avaliar se a configuragdo do espécime de porcelana (discos
versus barras) € capaz alterar o efeito da ciclagem mecanica sobre a resisténcia a
flexdo. Esses resultados podem ajudar pesquisadores a decidir sobre qual a melhor

configuragédo de espécimes para realizar esse tipo de estudo laboratorial.
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2 REVISAO DA LITERATURA

As ceramicas odontolégicas podem ser utilizadas em Odontologia para a
confeccdo de proteses parciais fixas (PPFs) devido a sua excelente
biocompatibilidade, estabilidade quimica e grande capacidade de mimetizar os
tecidos dentais. Entretanto, essas PPFs podem falhar por causa de microinfiltracao,
descolamento ou fratura da peca. As falhas por fratura estdo relacionadas a
caracteristica fragil desses materiais, sendo que estudos clinicos apresentam taxas
de insucesso variadas dependendo do sistema ceramico avaliado. Dentre os
sistemas existentes, o0 mais utilizado para a confeccdo de PPFs é o metalo-
ceramico, que apresenta taxa de sucesso variando de 72 a 87% apdés 10 anos, 69 a
74% apos 15 anos, e 53% apds 30 anos (Creugers; Kayser; van 't Hof, 1994,
Scurria; Bader; Shugars, 1998; Holm; Tidehag; Tillberg et al., 2003), sendo que as
falhas ocorrem principalmente devido a carie secundaria (Raigrodski; Chiche, 2001).
Dessa forma, as PPFs metalo-ceramicas tornaram-se uma referéncia de sucesso
clinico, sendo esperado que outros sistemas ceramicos alcancem o mesmo indice
de sucesso para que possam substitui-las (Tinschert; Natt; Mautsch et al., 2001).

A necessidade da substituicdo do sistema metalo-ceramico se deu por causa
de duas desvantagens principais em relagdo a sistemas totalmente ceradmicos:
menor biocompatibilidade do metal e menor translucidez da restauragcdo como um
todo. Com relacdo a biocompatibilidade, alguns estudos mostram que as ligas
metalicas sdo mais toxicas do que as ceramicas e, apesar do reconhecido sucesso
de restauragdes metalicas em odontologia, existe uma tendéncia de se substituir as

ligas metalicas por ceramicas, mais biocompativeis (Reuling; Wisser; Jung et al.,
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1990; Lucas; Lemons, 1992; Uo; Sjogren; Sundh et al., 2003). Em relagdo a
translucidez, muitas ceramicas (principalmente porcelanas e vitro-ceramicas)
apresentam grande vantagem em relagdo ao metal, ja que sdo mais translucidas e
permitem mimetizar com mais perfeicdo os detalhes estéticos dos dentes.
Entretanto, é importante lembrar que algumas ceramicas apresentam pouca ou
nenhuma translucidez (por ex. zirconia), sendo seu alcance estético semelhante ao
das metalo-ceramicas (Heffernan; Aquilino; Diaz-Arnold et al., 2002a; Heffernan;
Aquilino; Diaz-Arnold et al., 2002b) (esta observagdo nao leva em conta a regido
cervical da coroa, onde as coroas totalmente ceramicas apresentam a vantagem de
nao apresentarem o halo escuro comumente observado quando se utiliza a metalo-
ceramica).

As restauragdes totalmente ceramicas podem ser utilizadas em diversas
situacdes clinicas e combinando-se diferentes tipos de materiais. Portanto, é
importante que se saiba em cada situacdo, e para cada material, quais sao os
indices de insucesso e as causas das falhas observadas. Esta reviséo ira apresentar
principalmente os modos de fratura dos diferentes materiais nas variadas situagbes
clinicas.

Restauragbes ceramicas de camada unica (monoliticas) s&o aquelas
confeccionadas com porcelanas (ou vitro-ceramicas) e cimentadas sobre o dente
com um cimento resinoso, utilizando-se técnicas adesivas. Varios modelos de
restauragcoes desse tipo podem ser produzidos, como as inlays, onlays, overlays e
coroas totais, com espessura variando de 1,0 a 2,0 mm (Kelly, 1999), dependendo
da regido do dente restaurado. O indice de insucesso dessas coroas quando
realizadas em molares varia de 4 a 6% por ano para vitro-ceramicas a base de

tetrassilica fluormica (Dicor) (Malament; Socransky, 1999; Sjogren; Lantto; Tillberg,
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1999; Apholt; Bindl; Luthy et al., 2001) e de 3 a 4% por ano para vitro-ceramicas a
base de leucita (Empress 1) (Fradeani; Aquilano, 1997; Sjogren; Lantto; Granberg et
al., 1999). O modo de fratura desse tipo de restauracgao ja foi bastante investigado
por meio de analise fractografica em pesquisas clinicas, concluindo-se que a origem
da fratura encontra-se na face de cimentagcdo da peca (Kelly; Campbell; Bowen,
1989; Kelly; Giordano; Pober et al., 1990; Thompson; Anusavice; Naman et al.,
1994). Assim, a distribuicdo dos defeitos nessa superficie € de fundamental
importancia para a longevidade da restauragao (Anusavice; Hojjatie, 1992).

Com o intuito de melhorar o desempenho clinico das restauragdes
monoliticas, foram desenvolvidos os sistemas ceramicos de duas camadas (bilayers)
cujo desenho se assemelha ao das metalo-ceramicas, com uma infraestrutura feita
de uma ceramica de maior tenacidade a fratura recoberta por uma porcelana ou
vitro-ceramica com propriedades térmicas compativeis. A restauragdo em duas
camadas é vantajosa, pois 0 uso de uma porcelana de recobrimento mais
translucida permite que se contorne o problema das ceramicas de infraestrutura
apresentarem baixa translucidez. Quando utilizadas para a confecgao de coroas em
molares, essas restauragdes feitas em duas camadas apresentam indice de
insucesso menor do que o das monoliticas. Estudos clinicos utilizando
infraestruturas de alumina (Procera) e alumina infiltrada por vidro (In-Ceram
Alumina) apresentam indice de fratura de 1 a 2% por ano (Oden; Andersson;
Krystek-Ondracek et al., 1998; Haselton; Diaz-Arnold; Hillis, 2000; McLaren; White,
2000). Entretanto, outros estudos avaliando coroas de alumina infiltrada por vidro
(In-Ceram Alumina) mostram um prognostico mais promissor com taxa de insucesso
de menos de 1% apods 4 anos (Scotti; Catapano; D'Elia, 1995; Probster, 1996).

Assim, enquanto alguns autores (Lawn; Deng; Thompson, 2001) avaliam que essas
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taxas de insucesso, apesar de pequenas, ainda ndo se comparam aquelas
observadas para as metalo-ceramicas, outros (Chong; Chai; Takahashi et al., 2002;
Guazzato; Albakry; Swain et al., 2002) consideram que as restauragées em duas
camadas devem ser aceitas como uma alternativa para coroas totais em molares.

O modo de fratura de coroas totalmente cerdamicas em duas camadas ainda
nao foi determinado com a mesma exatiddo que para as porcelanas monoliticas
(Lawn; Deng; Thompson, 2001). Alguns estudos laboratoriais indicam que neste
caso a fratura ocorre de forma semelhante a observada em coroas monoliticas, isto
€, a partir de trincas radiais nucleadas na ceramica de infraestrutura, na face em
contato com o cimento (Kelly; Campbell; Bowen, 1989; Anusavice; Hojjatie, 1992;
White; Caputo; Vidjak et al., 1994; Zeng; Oden; Rowcliffe, 1998; Wakabayashi;
Anusavice, 2000; Proos; Swain; lronside et al., 2002). Dessa forma, a resisténcia da
restauracdo € regida pela resisténcia do material de infraestrutura e ndo pela
porcelana de recobrimento. Entretanto, existem poucos estudos clinicos com
analises fractograficas que apresentem esse modo de fratura. Thompson,
Anusavice, Naman et al. (1994) analisaram coroas do sistema Cerestore
(infraestrutura de espinélio) fraturadas clinicamente e notaram que o ponto de
iniciacdo da fratura se localizava na interface entre a porcelana e a infraestrutura ou
dentro da infraestrutura. Recentemente, Quinn, Quinn, Kelly et al. (2005)
apresentaram um estudo fractografico com 3 coroas fraturadas em fungéo, sendo as
infraestruturas de alumina, alumina infiltrada por vidro ou dissilicato de litio,
respectivamente. Segundo os autores, a determinagdo do ponto exato de inicio da
falha foi muito dificil devido a rugosidade das superficies de fratura, mas foi possivel
observar que os defeitos iniciadores poderiam encontrar-se na superficie de

cimentagdo ou no interior do material. Além desses achados, esse estudo clinico
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também mostrou que a as fraturas podem se iniciar na margem da restauragao,
onde ha acumulo de tensdes circulares (hoop stresses), fato este consistente com os
achados de um recente estudo de analise por elementos finitos (De Jager; de Kler;
van der Zel, 2006)

As PPFs totalmente cerdmicas s&o confeccionadas com sistemas de duas
camadas (bilayers), sendo que o desenho da prétese se assemelha ao das metalo-
ceramicas, com uma infraestrutura feita de uma ceramica de maior tenacidade
recoberta por uma porcelana ou vitro-ceramica com propriedades térmicas
compativeis. Nem todas as ceramicas odontolégicas apresentam propriedades
mecanicas suficientes para suportar as tensdes geradas em uma PPF. Em 1990,
PPFs de trés elementos com infraestrutura de alumina infiltrada por vidro (Sistema
In-Ceram Alumina) foram introduzidas para uso em dentes anteriores (Probster;
Diehl, 1992). Em 1998, a vitro-ceramica a base de dissilicato de litio (Empress 2)
também foi introduzida para confecgao de infraestruturas de PPFs até o primeiro
pré-molar (Sorensen; Cruz; Mito et al., 1999). A indicacdo de materiais ceramicos
para a confecgdo de PPFs na regido de molares somente se tornou possivel com o
surgimento de materiais para infraestrutura com maior tenacidade a fratura como a
alumina infiltrada por vidro e reforgcada com zircénia (In-Ceram Zirconia) (Guazzato;
Albakry; Ringer et al., 2004a), e a zircOnia tetragonal policristalina estabilizada por
itrio (yttrium oxide paritally-stabilized tetragonal zircénia polycrystals — Y-TZP) (Filser;
Kocher; Weibel et al., 2001; Denry; Kelly, 2008; Kelly; Denry, 2008).

Alguns estudos clinicos apresentaram indice de fratura de PPFs do sistema
In-Ceram Alumina variando de 10 a 12% apds 3 a 5 anos, entretanto em todos os
trabalhos a maioria das pecgas avaliadas n&o envolvia molares (Sorensen; Kang;

Torres et al.,, 1998; Vult von Steyern; Jonsson; Nilner, 2001; Olsson; Furst;



23

Andersson et al., 2003). J& um estudo em que as PPFs (do mesmo material)
envolviam somente molares, um indice de fratura de 35% foi observado apds 3 anos
(Kelly; Tesk; Sorensen, 1995). Outros estudos clinicos mostraram indices de fratura
de 7% apds 5 anos para PPFs com infraestrutura de dissilicato de litio (n&o
envolvendo molares) (Sorensen; Cruz; Mito et al., 1999; Esquivel-Upshaw;
Anusavice; Young et al., 2004).

Com relagdo ao modo de fratura de PPFs totalmente ceramicas, alguns
estudos mostraram que o ponto de fratura se localiza no conector da pega, regido
qgue concentra as tensdes de tragcao resultantes da carga da mastigacao (Kelly; Tesk;
Sorensen, 1995; Proos; Steven; Swain et al., 2000; Fischer; Weber; Marx, 2003).
Uma grande diferenca é notada quando se comparam os modos de fratura de PPFs
totalmente cerdmicas e metalo-ceramicas. Enquanto as proteses totalmente
ceramicas fraturam frequentemente na sua totalidade (porcelana de recobrimento e
ceramica de infraestrutura) (Tinschert; Natt; Mautsch et al., 2001; Luthy; Filser;
Loeffel et al., 2005; Sundh; Molin; Sjogren, 2005), as metalo-cerdmicas sé exibem
falhas na porcelana de recobrimento (delaminagéo), sendo que a estrutura metalica
fica sempre integra (Kilicarslan; Kedici; Kucukesmen et al., 2004). Esses achados
refletem o fato de que a tenacidade a fratura dos metais € muito maior (da ordem de
10 vezes) do que a das ceramicas de infraestrutura.

O ponto de origem da fratura nos conectores de PPFs totalmente cerédmicas
depende da forma como este é construido. O estudo clinico de Kelly, Tesk e
Sorensen (1995) mostrou que, quando o conector é feito de alumina infiltrada por
vidro e recoberto por uma porcelana, a fratura se origina na interface entre a
infraestrutura e a porcelana. Esses achados foram comprovados por um recente

estudo laboratorial no qual demonstrou-se que a concentragcdo de tensdes na
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interface se da por causa da grande diferenga entre os moédulos de elasticidade da
zircbnia de infraestrutura e da porcelana de recobrimento (Guazzato; Proos; Quach
et al., 2004). Ja outros estudos laboratoriais mostram que a fratura também pode se
iniciar na porcelana (face gengival) e se propagar na interface, gerando uma
delaminagao (Guazzato; Proos; Sara et al., 2004; White; Miklus; McLaren et al.,
2005; Taskonak; Yan; Mecholsky et al., 2008). Esses estudos mostraram que o
conector ndo deve ser recoberto com porcelana na area gengival (solicitada em
tracdo durante a mastigacéo). Quando a face gengival do conector ndo é recoberta
pela porcelana, a fratura se inicia na superficie do material de infraestrutura que se
situa em tragdo, porém trincas conicas (cone cracks) sdo observadas na porcelana
logo abaixo do indentador, com ocorréncia de delaminacdo (Guazzato; Proos;
Quach et al., 2004; White; Miklus; McLaren et al., 2005).

Com base nos indices clinicos de falha e nos modos de fratura descritos
acima, parece claro que PPFs totalmente ceramicas precisam ser melhoradas para
que possam suportar as condigbes adversas encontradas na regido posterior da
cavidade oral, com forgas mastigatorias de 100 a 700 N, aplicadas em meio umido a
37°C em mais de 10’ ciclos, por intermédio de clspides com raio de 2 a 4 mm,
resultando em uma area média total de contato de 50 mm?, o que gera tensdes
variando desde 3,5 até 890 MPa (Peterson; Pajares; Lawn et al., 1998; Kelly, 1999).
Uma das principais formas de melhorar o desempenho desse tipo de trabalho é
selecionar um material para infraestrutura com propriedades mecanicas (resisténcia
e tenacidade a fratura) que se assemelhem ao maximo as das ligas metalicas
usadas para metalo-cerdmica (Rekow; Harsono; Janal et al., 2006; Griggs, 2007).

Dentre as ceramicas disponiveis para confeccéo de infraestruturas de PPFs,

a Y-TZP é a que apresenta melhores propriedades mecénicas (Della Bona; Kelly,
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2008), tornando-se portanto uma potencial candidata para substituir as
infraestruturas metalicas (Lawn; Deng; Thompson, 2001). A superioridade mecanica
da Y-TZP sobre os outros tipos de ceramicas odontolégicas fica evidente ao se
compararem valores de algumas propriedades mecéanicas. Considerando-se a
resisténcia a flexdo e tenacidade a fratura, respectivamente, as porcelanas e
vitro-ceramicas (a base de leucita) apresentam valores em torno de 150 MPa e
1,5 MPa.m0,5, as vitro-ceramicas a base de dissilicato de litio (Empress 2)
apresentam valores ao redor de 300 MPa e 3,0 MPa.m®®, a alumina infiltrada por
vidro (In-Ceram Alumina) apresenta valores ao redor de 450 MPa e 4,0 MPa.m®® | a
alumina infiltrada por vidro e modificada com 33% de zircénia (In-Ceram Zirconia)
apresenta valores ao redor de 600 MPa e 5,0 MPa.m®?, e finalmente a Y-TZP
apresenta valores ao redor 900 MPa e 9,0 MPa.m%® (Lawn; Deng; Thompson, 2001;
Guazzato; Albakry; Ringer et al., 2004b; Guazzato; Albakry; Ringer et al., 2004a;
Raigrodski, 2004; Luthy; Filser; Loeffel et al., 2005). Por causa desses altos valores,
a Y-TZP é chamada de ceramica odontolégica “ultrarresistente” (ultra-strong) (Lawn;
Pajares; Zhang et al., 2004), sendo a unica indicada pelos fabricantes para a
realizacdo de PPFs de quatro elementos na regido posterior (Luthy; Filser; Loeffel et
al., 2005).

O notavel comportamento mecanico da Y-TZP deve-se principalmente ao
mecanismo de tenacificacdo presente nesses materiais que € chamado de
transformacdo martensitica. A zircdnia pura € uma ceramica polimorfica que
apresenta trés formas cristalinas: monoclinica (M), cubica (C), e tetragonal (T). A
temperatura ambiente, esse material apresenta-se na forma monoclinica, a qual &
estavel até a temperatura de 1170°C. Quando o material é aquecido além desta

temperatura, essa forma monoclinica transforma-se em tetragonal. Ao atingir
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2370°C, a fase tetragonal se transforma em cubica, sendo que esta forma existe até
que se atinja a temperatura de fusdo (2680°C). Durante o resfriamento, a
transformacado de tetragonal para monoclinica (T-M) ocorre em temperaturas
inferiores a 1070°C. Essa transformacdo se da por meio de um processo de
cisalhamento nao difusional em velocidades proximas a do som. Além disso, durante
O processo ocorre uma expansao volumétrica que pode variar de 3 a 5%. Quando
um aditivo como a itria é adicionado em uma proporgédo de 3% em mol a zircbnia,
ocorre uma estabilizacdo da fase tetragonal a temperatura ambiente. Entretanto,
quando o material é submetido a tensdes (por ex., da mastigagcdo, desgaste e
polimento), estas induzem a transformagao T-M, produzindo tensées de compressao
ao redor de defeitos pré-existentes no material e dificultado sua propagacéo, o que
resulta em um aumento significativo da tenacidade a fratura.

Apesar das excelentes propriedades mecanicas da Y-TZP, existe uma
duvida sobre a possibilidade de se obter sucesso com esse material em Odontologia
por dois motivos principais: a) existem poucos estudos clinicos de longo prazo com
PPFs (Vult von Steyern; Carlson; Nilner, 2005; Della Bona; Kelly, 2008) e b) existe
um alto indice de insucessos com a Y-TZP na area médica. Uma revisdo de 2006
(Chevalier, 2006) atentou para o fato de que em 2001, aproximadamente 400
préteses de cabecga de fémur (hip joint implant) fraturaram em um curto periodo de
tempo, o que colocou a comunidade médica diante de um dilema e levou a uma
queda de mais de 90% nas vendas da Y-TZP de marca Prozyr entre 2001 e 2002.
Segundo o autor, a comunidade odontolégica parece n&o estar suficientemente
preocupada com o problema do envelhecimento da Y-TZP no organismo, ja que o

mercado de vendas desse material tem crescido mais de 12% por ano.
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A degradacédo das propriedades mecanicas da Y-TZP no organismo (aging)
ocorre quando, na presenga de agua, os cristais tetragonais da superficie do
material transformam-se em monoclinicos (Deville; Gremillard; Chevalier et al.,
2005). Essa transformacao é induzida pela reagédo das moléculas de agua com o
oxido de zircénio, formando hidroxidos na superficie da trinca (De Aza; Chevalier;
Fantozzi et al., 2002). A transformagédo T-M de um grao leva a um aumento de seu
volume, gerando tensdes ao seu redor e resultando no surgimento de microtrincas.
Essas trincas funcionam como uma passagem, permitindo que mais agua penetre na
estrutura, levando mais graos a se transformarem e consequentemente gerando
mais trincas e aumentando a rugosidade da superficie (Chevalier, 2006). Esse
fendmeno pode ser agravado por outro chamado crescimento subcritico de trincas
(subcritical crack growth), que se caracteriza pela presenga de defeitos que crescem
lentamente antes da ocorréncia da fratura catastréfica. Esse tipo de crescimento é
extremamente sensivel as cargas aplicadas na estrutura, porém também depende
da concentragdo da solu¢do de imersao, temperatura, tamanho de grédo do material,
e concentracdo de itria. Assim, as trincas crescem lentamente até atingirem um
tamanho critico que, para um determinado nivel de tensdo, deflagra a fratura
catastrofica (fratura rapida). Como medida de seguranga, € importante que a
condigao de uso da Y-TZP seja tal que o fenébmeno de crescimento subcritico n&o
ocorra (velocidade de crescimento da trinca igual a zero) (Chevalier; Deville; Munch
et al., 2004).

Levando-se em conta os fenbmenos de aging, crescimento subcritico e a
alta taxa de insucesso de algumas marcas comerciais de Y-TZP na area médica,
surge na Odontologia o seguinte questionamento: as condigdes em que se

encontram as PPFs na cavidade oral sdo menos agressivas do que no caso das
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préteses articulares a ponto da degradacdo do material ser menor? De fato, é
possivel que a cavidade oral represente um desafio mecanico muito inferior ao que
estdo submetidos os implantes de cabecga de fémur. Entretanto, a pergunta proposta
parece ainda nao ter sido respondida, pois, como dito anteriormente, trabalhos
clinicos de longo prazo ainda sao incipientes.

Alguns estudos laboratoriais recentes simulando o envelhecimento da Y-TZP
na cavidade oral indicam algumas tendéncias sobre o comportamento mecéanico
desse material em meio umido e sob tensdes ciclicas. O estudo de Jung, Peterson,
Kim et al. (2000) mostrou que, dentre as ceramicas usadas em odontologia, a Y-TZP
¢ a Unica que ndo apresenta reducdo da resisténcia apos 10° ciclos mecanicos (em
agua) com carga de 500 N aplicada com uma esfera de raio de 3,18 mm. Porém,
neste estudo, o modo de fratura dos espécimes nao foi semelhante ao encontrado
em pegas fraturadas na clinica, ja que a fratura se iniciou por defeitos gerados pelo
indentador esférico na superficie de contato. Ainda neste trabalho, quando a carga
da ciclagem foi aumentada para 3000 N, notou-se uma queda (pela metade) na
resisténcia do material em comparagdo com a resisténcia medida apds ciclagem
com 500 N. Outros dois estudos similares a esse utilizaram uma configuragao tal que
as falhas (trincas radiais) na Y-TZP foram geradas na face oposta ao indentador, o
que é mais compativel com o modo de fratura clinico de coroas totais e PPFs
(Zhang; Lawn; Rekow et al., 2004; Zhang; Pajares; Lawn, 2004). Nesses trabalhos,
apesar dos ensaios terem sido realizados ao ar, observou-se uma significativa
reducdo na tensao necessaria para gerar defeitos criticos em fungdo do tempo no
ensaio de fadiga ciclica. Esses autores notaram também que a introdugdo de
defeitos tipicos do processamento de Y-TZP (por ex.: jateamento ou desgaste com

pontas para ajuste da peg¢a) causa uma degradacédo ainda maior da resisténcia da
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Y-TZP, fato este também observado por Zhang e Lawn (2005). Curtis, Wright e
Fleming (2006) observaram uma reducdo no médulo de Weibull e uma diminuigao na
resisténcia de uma marca de Y-TZP (Lava, 3M) apds ciclagem mecanica (a seco)
com 10° ciclos e tensdo de 65 MPa. Entretanto, no trabalho de Sund, Milon e
Sjogren (2005), a ciclagem mecanica em agua (10° ciclos, 50 N, raio do indentador
de 3 mm) de PPFs (de Y-TZP) de 3 elementos nado afetou significativamente a sua
resisténcia. Neste ultimo estudo, a baixa carga aplicada e o grande diametro do
indentador provavelmente ndo geraram tensdes semelhantes aquelas encontradas
na regiao posterior da cavidade oral (Kelly, 1999). O trabalho de Fischer, Weber e
Marx (2003) utilizou o método de elementos finitos e previu, baseado no coeficiente
de susceptibilidade ao crescimento subcritico (n) calculado a seco, que PPFs de 3
elementos de Y-TZP apresentam probabilidade de fratura igual a zero apds 10 anos,
considerando-se uma carga estatica de 100 N.

Estudos sobre envelhecimento de outros sistemas ceramicos disponiveis no
mercado estdo sendo realizados na tentativa de prever a durabilidade de proteses
totalmente ceramicas. Kheradmandan, Koutayas, Bernhard et al. (2001) compararam
o envelhecimento de diferentes materiais em um simulador de mastigagao biaxial
com termociclagem, encontrando uma taxa de sobrevivéncia de 75% para uma vitro-
ceramica reforcada por dissilicato de litio e 37,5% para um compdsito de alumina
infiltrado por vidro apos simulagdo de 5 anos de envelhecimento. Studart, Filser,
Kocher et al. (2007) demonstraram uma susceptibilidade maior ao envelhecimento
por fadiga ciclica de ceramicas contendo zircénia (Y-TZP e compdsito de alumina e
zircOnia infiltrado por vidro) em comparagdo com uma vitro-ceramica reforgada por
dissilicato de litio, evidenciando a degradagéo da zircénia devido aos mecanismos

de crescimento lento de trincas descritos anteriormente.
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Diversas configuragdes de ensaios para a obtencéo da resisténcia a flexao
de ceramicas odontolégicas sdo propostas na literatura (Ban; Anusavice, 1990). Os
ensaios de flexdo uniaxial, em trés ou quatro pontos, e biaxial, pistdo sobre trés
bolas (piston-on-three-balls) ou anel sobre anel (ring-on-ring) sdo os mais utilizados.
Pick, Meira, Driemeier et al. (2009), trabalhando com resinas compostas,
demonstraram pela analise de elementos finitos que a distribuicdo de tensbes
durante o carregamento ocorre de maneira diferenciada conforme a configuragao do
ensaio. Considerando que os espécimes para ensaio de flexdo uniaxial sdo em
forma de barra e os espécimes para ensaios de flexdo biaxial sdo em forma de
disco, os autores demonstraram que enquanto a tensdo na barra tende a se dissipar
paralelamente ao seu longo do longo eixo, no disco ela se concentra centralmente,
essa diferenga faz com que o volume do espécime tensionado seja maior em barras
do que em discos. Dessa forma, os espécimes em forma de barra utilizados nos
ensaios uniaxiais estdo mais sujeitos a fratura em tensdes inferiores quando
comparados aos especimes em forma de disco, utilizados nos ensaios biaxiais, uma
vez que quanto maior volume sob tensdo, maior a probabilidade que nesse volume
exista um defeito, intrinseco do material ou inerente do processamento do espécime,
que concentre a tensdo ao um nivel critico, no qual a fratura ira ocorrer. Outra
consideragao importante quanto a diferenca entre espécimes em forma de barra e
disco é que os defeitos nas bordas de barras podem ser concentradores de tensao,
uma vez que a tensdo é distribuida pelo longo eixo da barra alcangando suas
bordas, enquanto que no disco, a concentragao de tensdes € localizada no centro,
nao sofrendo influéncia dos defeitos existentes nas bordas. Os mesmos autores
concluiram que o ensaio biaxial € mais sensivel na deteccdo de diferencas de

resisténcia a flexdo entre materiais do que o ensaio uniaxial, e que os valores
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obtidos pelo ensaio biaxial sdo maiores e mais préximos aos obtidos pela analise de
elementos finitos que os do ensaio uniaxial.

O presente estudo teve como objetivo determinar o efeito do envelhecimento
feito por dois métodos (ciclagem mecanica e ciclagem em autoclave) na resisténcia
mecanica de materiais ceramicos utilizados para a construcdo de PPFs, incluindo a
Y-TZP. A ciclagem mecanica foi realizada por meio de um simulador dos ciclos
mastigatorios. O ciclo de autoclave tem sido sugerido como um método de
envelhecimento acelerado capaz de prever o comportamento mecanico da Y-TZP a
37°C (Deville; Gremillard; Chevalier et al., 2005; Chevalier, 2006). A comparagao
entre esses dois métodos de envelhecimento € importante para saber se ambos
resultam em degradagédo semelhante da resisténcia dos materiais e se predizem de

forma semelhante o seu comportamento na cavidade oral.
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3 PROPOSICAO

3.1

3.2

3.3

Os obijetivos deste estudo foram os seguintes:

Realizar a analise microestrutural de trés ceramicas usadas para
infraestruturas de PPFs (zircOnia tetragonal policristalina estabilizada por itrio,
Y-TZP, alumina policristalina, AL, alumina infiltrada por vidro/reforgcada por
zircbnia, ICZ) e duas porcelanas para recobrimento de infraestruturas
ceramicas (VM7 e VM9), e correlacionar com os resultados obtidos nos
ensaios mecanicos. A hipotese a ser testada € a de que a microestrutura do
material influencia o seu comportamento mecanico.

Avaliar o efeito de dois tipos de envelhecimento (ciclagem mecanica e ciclagem
em autoclave) sobre a resisténcia a flexdo desses materiais. A hipdtese a ser
testada é a de que ambos os envelhecimentos diminuem a resisténcia a flexao
dos diferentes materiais.

Avaliar se a configuracdo do espécime de porcelana (discos versus barras) é
capaz alterar o efeito da ciclagem mecanica sobre a resisténcia a flexdo. A
hipotese a ser testada € a de que a configuragdo do espécime ndo altera o

efeito da ciclagem mecanica sobre a resisténcia dos materiais.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

Foram estudadas cinco ceramicas odontoldgicas, trés para infraestruturas de
proteses parciais fixas (PPF) totalmente ceramicas, em forma de blocos para
usinagem em sistema CAD-CAM e duas porcelanas recomendadas para o
recobrimento dessas infraestruturas cerdmicas.

As ceramicas para infraestrutura utilizadas foram: a) zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por itrio - Vita In-Ceram 2000 YZ Cubes (YZ); b) alumina
policristalina - Vita In-Ceram 2000 AL Cubes (AL) e c) alumina infiltrada por
vidro/reforgcada por zirconia - Vita In-Ceram Classic Zircbnia Blanks (ICZ). As
porcelanas para recobrimento utilizadas foram: a) VM7 e b) VM9. Todos os materiais

foram produzidos por Vita-Zahnfabrik (Bad Sackingen, Alemanha).

4.2 CONFECGCAO DOS ESPECIMES

Para avaliar o efeito de dois tipos de envelhecimento (ciclagem mecanica e
ciclagem em autoclave) sobre a resisténcia a flexdo desses materiais foram
confeccionados espécimes em forma de barras. Para o grupo controle, sem

envelhecimento, 30 barras foram confeccionadas de cada material e para cada
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grupo experimental, ciclagem mecanica ou ciclagem em autoclave, 10 barras foram
confeccionadas.

Para avaliar se a configuragdo do espécime foi capaz alterar o efeito da
ciclagem mecanica sobre a resisténcia a flexdo foram confeccionados espécimes em
forma de disco das porcelanas VM7 e VM9. Para o grupo controle, sem
envelhecimento, foram confeccionados 10 discos de cada material e para o grupo
experimental (envelhecimento por ciclagem mecanica), 10 discos foram
confeccionados também. Para a comparacéao discos versus barras, 10 barras foram
confeccionadas para o grupo controle, enquanto que os resultados do grupo
experimental de ciclagem mecéanica das barras de porcelana foram diretamente
utilizados na comparacao com os resultados obtidos com os discos.

O Quadro 4.1 apresenta o resumo do delineamento experimental deste
trabalho, no qual a quantidade de espécimes de cada grupo em cada experimento

pode ser observada em fungao do material utilizado.
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Experimento | Configuragéo Grupo Material
P do espécime | experimental | Y-TZP | ICZ | AL | VM7 | VM9
Efe":o do t|po de ContrOIe 30 30 30 30 30
envelhecimento Ciclagem
sobre a Barra g€ 10 10 | 10 | 10 | 10
SPNT mecanica
resisténcia a -
flex&o Ciclagemem | 45 | 49 | 10 | 10 | 10
autoclave
Efeito da Controle - - - 10 10
configuragdo do Barra :
espécime sobre Ciclagem ) ) ) 10¢ | 10*
a resisténcia a mecanica
flexdo apés
envelhecimento ) Controle } . } 10 10
por ciclagem Disco Ciclagem 10 o
mecanica mecanica ) ) )

* foram utilizados os resultados obtidos de 10 barras do grupo experimental (ciclagem mecanica)
do experimento de avaliagado do efeito do tipo de envelhecimento sobre a resisténcia a

flexao

Quadro 4.1 - Resumo do delineamento experimental

4.2.1 Espécimes em forma de barras

Foram confeccionadas 60 barras de 2 x4 x 16 mm de cada material, sendo

30 barras para a obtengao da resisténcia a flexdo (grupo controle), 10 barras para o

envelhecimento por ciclagem mecanica (grupo experimental), 10 barras para o

envelhecimento por ciclagem em autoclave e outras 10 barras para a obtencao da

resisténcia a flexdo (grupo controle) para a comparagdo com os dados dos

espécimes em forma de discos.
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4.2.1.1 Ceramicas de infraestrutura

As barras dos materiais YZ, AL e ICZ foram obtidas por meio do corte com
disco diamantado (Série 15 LC, Buehler, Lake Buff, IL, EUA) de blocos pré-
sinterizados. As dimensdes de corte foram calculadas com o objetivo de extrair o
maior numero possivel de espécimes de cada bloco, levando-se em conta a
contragdo dos materiais durante sua sinterizagdo (com exceg¢ao do ICZ, que néao
sofre contragdo), a perda de material para realizar cada corte (~0,3mm) e a
dimensado final desejada dos espécimes com sobrematerial para realizar o
acabamento (usinagem e polimento). Sabendo que o material YZ contrai 20% e o
material AL 15% durante a sinterizacéo, as dimensdes de corte para cada material

utilizadas sao apresentadas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Dimensdes (mm) dos espécimes de infraestrutura YZ, AL e ICZ em
suas diferentes fases de preparagdo (notar a contragdo de
sinterizagdo da YZ de 20%, da AL de 15% e que o material ICZ n&o
sofre contragéo)

. Antes da Apés Apobs
Material . . ~ . . - .
sinterizagéao sinterizagéao usinagem
YZ 4,0x6,6x20 3,2x5,2x16 2x4x16
AL 3,7x6,2x19 3,2x5,2x16 2x4x16
ICZ 3,2x5,2x16 3,2x5,2x16 2x4x16

O pino metalico do bloco ceréamico para encaixe no equipamento CAD-CAM
foi descolado aquecendo-se o conjunto em uma chapa quente (CV200, Jung,

Blumenau, Brasil) a temperatura de ~150°C por cerca de 20 minutos até a cola
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derreter. O bloco ceramico foi entdo fixado em um tubo de PVC com cera “pegajosa”
e posicionado no porta-amostra de uma cortadeira (Isomet 1000, Buehler, Lake Buff,
EUA) para a realizagdo dos cortes a 275rpm e 150g de carga sob intensa

refrigeracao (Figura 4.1).
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(a) (b)

(c) (d)

R R

vy

(f)

Figura 4.1 - Imagens do processo de corte dos espécimes: (a) bloco de YZ preso ao tubo de PVC
com cera pegajosa; (b) primeiro corte; (c) vista lateral do primeiro corte; (d) segundo
corte; (e) terceiro corte; (f) bloco com todos os cortes realizados
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Os espécimes de YZ e AL foram sinterizados no forno Zyrcomat (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) em grupos de oito espécimes (Figura 4.2),
enquanto que os de ICZ foram infiltrados com um vidro especifico do sistema
(Zircbnia Glass Powder, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) em grupos de
trés espécimes. Para a infiltracdo do vidro no ICZ, 40% da massa da barra de p6 de
vidro foi misturado a agua destilada formando uma pasta e entado aplicada sobre a
superficie de 4 mm das barras e levada ao forno Inceramat 3 (Vita Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Alemanha) para a realizagdo do ciclo de infiltracdo (Figura 4.3). O
excesso de vidro apos a infiltragao foi removido com auxilio de pontas montadas em
um motor elétrico. Os ciclos de sinterizagdo da YZ e AL e o ciclo de infiltragcdo do

vidro no ICZ estao apresentados na Tabela 4.2.
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(c) (d)

Figura 4.2 - Imagens do processo de sinterizagdo dos espécimes YZ e AL: (a) barras de AL cortadas
a partir do bloco pré-sinterizado e colocadas dentro de uma caixa com bolas de zirconia;
(b) caixa com espécimes sobre a base de refratario do forno Zyrcomat; (c) caixa fechada
sobre a base do forno antes do inicio do ciclo de queima; (d) espécimes de AL recém-
sinterizados
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(b)

(d)

Figura 4.3 - Imagens do processo de infiltragdo dos espécimes ICZ: (a) barras de ICZ no momento da
aplicacdo da pasta de vidro; (b) pasta de vidro aplicada sobre a superficie do espécime;
(c) aspecto da barra logo apés o ciclo de infiltragdo do vidro; (d) aspecto do espécime
logo apds a remogéao do vidro com pontas montadas

Tabela 4.2 - Ciclos de sinterizagao dos materiais YZ e AL e infiltracdo de vidro do

ICZ
YZ e AL ICz (inf_iltragéo do

vidro)
Temperatura 1 (°C) - 200
Temperatura 2 (°C) 1530 1110
Tempo de queima na temperatura 1 (horas) - 0,5
Tempo de queima na temperatura 2 (horas) 2 6
Taxa de aquecimento (°C/min.) 25 -
Tempo de resfriamento 1 (horas) 7,5 ~3
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4.2.1.2 Porcelanas de recobrimento

Os espécimes de porcelana foram produzidos pela mistura de pd de
porcelana e agua destilada em um béquer de vidro resultando em uma suspenséao.
Em seguida, uma matriz de ago foi preenchida, vertendo-se a suspensido no seu
interior com vibragdo. O excesso de agua da camada foi removido com um papel
absorvente e o excesso da pasta foi removido com uma lamina de vidro para a
obtencao do corpo verde (Figura 4.4). O corpo verde, depois de extraido da matriz,
foi colocado sobre uma base refrataria e inserido no forno Keramat | (Knebel, Porto
Alegre, RS, Brasil), onde foi realizada a sinterizagdo de acordo com os ciclos
propostos pelo fabricante (Tabela 4.3). As porcelanas foram sinterizadas em grupos
de trés por ciclo. O corpo verde foi confeccionado nas dimensbdes de
~4,0 x 6,6 x 20 mm, estimando uma contragcdo de sinterizacdo de ~16% para a
obtencdo de barras de 3,3 x5,5x 16,8 mm com sobrematerial suficiente para a
realizacdo da usinagem e polimento resultando em uma barra com as medidas finais

de 2 x4 x 16 mm (Tabela 4.4).
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(b)

(d)

Figura 4.4 - (a) matriz de WC utilizada para confec¢ao do corpo verde; (b) suspensao de porcelana
sendo aplicada na cavidade do molde com vibragéo; (c¢) remoc¢ao dos excessos de agua
com papel absorvente e (d) espécime recém-extraido da matriz

Tabela 4.3 - Ciclos de sinterizacdo das porcelanas de recobrimento VM7 e VM9
recomendados pelo fabricante

Porcelana VM7 e VM9
Tempo de secagem 1 (min.) 6
Vacuo (mmHg) 29
Temperatura inicial (°C) 500
Temperatura maxima (°C) 910
Temperatura de desligamento do vacuo (°C) 910
Tempo de queima sem vacuo 1
Taxa de aquecimento (°C/min.) 55
Tempo de resfriamento 1 (min.) 3
Tempo de resfriamento 2 (min.) 3
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Tabela 4.4 - Dimensbes (mm) dos espécimes de porcelana, VM7 e VM9, em suas
diferentes fases de preparacéo (notar a contragédo de sinterizagédo de

~16%)
Material | _Antesda - Apés Apés
sinterizagao sinterizagao usinagem
VM7 4,0x6,6x20 3,3x5,5x16,8 2x4x16
VM9 4,0x6,6x20 3,3x5,5x16,8 2x4x16

4.2.1.3 Acabamento (usinagem e polimento)

Apoés a sinterizacdo da AL, YZ, VM7 e VM9 e da infiltracdo de vidro no ICZ,
todos os espécimes tiveram suas faces mais largas usinadas em uma retificadora
plana MSG-600 (Mitutoyo, Sdo Paulo, Brasil) em trés etapas: a primeira com rebolo
grosso (K-plus 1313 nyb; 5540533/01; D151075, Winter) e avancgo vertical de
0,020 mm por passe; a segunda com rebolo médio (K-plus 1313 nyb; 5540464/01;
D46075, Winter) e avango vertical de 0,010 mm por passe; e a terceira com rebolo
fino (K-plus 888 nyb; 5540534/01; D15c C75, Winter) e avancgo vertical de 0,002 mm
por passe, sendo que o desbaste minimo realizado em cada rebolo foi de 0,060 mm
por face, tendo como base as especificagdes descritas na norma ASTM C1161-02
(2002).

Em seguida, para realizar a usinagem do lado mais estreito, 5 espécimes
foram colados com cola de cianoacrilato (Loctite Super Bonder, Henkel, Itapevi,
Brasil) lado a lado, colocando em contato as suas faces mais largas (Figura 4.5a).
Em seguida, duas barras de ago foram coladas ao conjunto de espécimes, como
demonstrado na Figura 4.5b-d. Essas barras metalicas foram especialmente

usinadas de forma que possuiam perpendicularidade entre todas as faces
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adjacentes. O conjunto “barras metalicas/espécimes” foi entdo levado a retificadora
plana para usinagem do primeiro lado mais estreito dos espécimes tendo como guia
as barras metalicas e resultando na retificacdo deste lado a 90° com os lados
adjacentes. Por fim, foi realizada a usinagem do ultimo lado estreito do espécime,

paralelamente ao lado oposto, ja retificado a 90°.

(a) (b)

(c) (d)

Figura 4.5 - Imagens da montagem dos espécimes para usinagem em retificadora: (a) 5 barras de AL
coladas lado a lado; (b) vista lateral do conjunto de barras colado nas barras metalicas
que garantem o perpendicularismo entre faces adjacentes; (c) vista obliqua do conjunto;
(d) vista superior
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O processo de usinagem foi realizado para obter barras com as dimensodes
desejadas (Tabela 4.1 e Tabela 4.4), faces opostas paralelas entre si, e faces
adjacentes perpendiculares entre si, sendo realizado sempre paralelamente ao longo
do maior eixo do espécime. A usinagem foi realizada cuidadosamente para se evitar
ou minimizar a geragao de defeitos nos espécimes e a criagdo de tensdes residuais
superficiais. Todo o processo de usinagem foi feito sob intensa refrigeragdo com
uma solugéo de agua deionizada e 6leo soluvel.

Apods a usinagem a face solicitada em tragdo durante o ensaio de flexao foi
polida em uma politriz semi-automatica Ecomet 4 (Buehler, Lake Buff, IL, EUA)
utilizando-se de pratos de polimento: METLAP 10 (Buehler, Lake Buff, IL, EUA);
panos de polimento: Ultrapad, Chemomet e Texmet Perforated (Buehler, Lake Buff,
IL, EUA) e suspensdes de diamante de granulagbes variando de 45 um até 3 ym
(Buehler, Lake Buff, IL, EUA ou Extec Corp., Enfield, CT, EUA). Para passar de uma
etapa do polimento para a proxima, sempre de uma granulometria maior para uma
menor, os espécimes foram observados em microscopio optico (DMRXE, Leica,
Alemanha) e, a partir do julgamento feito quanto a lisura da superficie, a etapa foi
repetida ou ndo. Apos o polimento, os quatro cantos de todos os espécimes foram
chanfrados utilizando-se um dispositivo para quebra de canto (Figura 4.6) em uma
lixa d’agua de granulagao 600, lubrificada com agua, o que padronizava o desgaste
da largura do chanfro em 0,1 mm, como preconiza a norma ISO 6872 (2008). A
Figura 4.7 mostra imagens de espécimes de YZ e AL em suas diferentes fases de

preparacao, desde o corte até a quebra de cantos.
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(b)

Figura 4.6 - (a) dispositivo para quebra de canto das barras de ceramica. (b) espécime posicionado
dentro do dispositivo para quebra de canto

Figura 4.7 - Espécimes em forma de barra de YZ (a) e AL (b): (1) antes de sinterizar; (2) apos
sinterizagao; (3) apds usinagem; (4) apds polimento de uma das faces e quebra de
cantos
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4.2.2 Espécimes em forma de discos

Foram confeccionados 20 discos de 2 mm de espessura por 12 mm de
diametro das porcelanas VM7 e VM9, sendo 10 discos para a obtencdo da
resisténcia a flexao (grupo controle) e 10 discos para o envelhecimento por ciclagem
mecanica (grupo experimental). Esses espécimes foram confeccionados para a
realizagdo da comparagao com os espécimes em forma de barras.

Da mesma forma que para as barras, uma suspensao preparada com po de
porcelana e agua destilada foi aplicada em uma matriz de carbeto de tungsténio
(WC) sob vibragao e o excesso de agua foi removido com papel absorvente (Figura
4.8). Apbs a extragdo da matriz, o corpo verde foi sinterizado no forno Keramat |
(Knebel, Porto Alegre, RS, Brasil) seguindo o ciclo recomendado pelo fabricante, em
grupos de trés espécimes (Tabela 4.3). O corpo verde foi confeccionado nas
dimensdées de 3 mm de espessura por 14 mm de diametro, estimando uma
contragdao de sinterizagdao de ~16% para a obtencdo de um disco de 2,5 mm de
espessura e 12mm de didmetro apdés a sinterizagdo, com sobrematerial que
possibilitasse realizar o acabamento (retificacdo e polimento) (Figura 4.8). Os discos
ja sinterizados tiveram seus dois lados retificados e um lado polido em uma politriz
semi-automatica Ecomet 4 (Buehler, Lake Buff, IL, EUA) até a espessura de 2 mm,

da mesma forma que as barras.
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(a) (b)

(c) (d)

Figura 4.8 - (a) matriz de WC utilizada para confec¢do do corpo verde; (b) suspensao de porcelana
sendo aplicada na cavidade do molde com vibragéo; (c) remoc¢ao dos excessos de agua
com papel absorvente; (d) espécime recém-extraido da matriz
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4.3 ANALISE MICROESTRUTURAL DOS MATERIAIS

4.3.1 Densidade

A densidade aparente foi determinada por meio do método de Arquimedes.
Foram medidas, em uma balanga analitica (H35AR, Mettler, Zurique, Suiga), as
massas de espécimes (em forma de barras, n=10) secos e imersos em um béquer
com agua destilada. A densidade do espécimep] foi calculada de acordo com a

seqguinte férmula:

P=—"""""Pigua Equacéo 1
m._—m,

ar agua
onde M, € Msgua S80 as massas do especime medidas no ar e imerso em
agua, respectivamente, ep sus € @ densidade da agua na temperatura em que as

medidas foram realizadas (essa temperatura foi aferida com um termdémetro).
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4.3.2 Constantes elasticas

As constantes elasticas dos espécimes de todos os materiais foram
determinadas pelo método do pulso-eco ultrassénico, que se baseia na velocidade
de propagacao da onda no material. Utilizou-se um aparelho emissor-receptor de
pulso ultrassénico (pulser-receiver, 5900 PR, Panametrics, Billerica, EUA) de
200 MHz, capaz de emitir e captar pulsos ultrassdnicos com o auxilio de um
transdutor. Foram utilizados um transdutor de onda longitudinal (V208-RM,
Panametrics, Billerica, EUA) e um transdutor de onda transversal (V222-BB-RM,
Panametrics, Billerica, EUA), ambos de 20 MHz. Para realizagdo das medigdes foi
necessaria a utilizagdo de um acoplante (Couplant SWC, Panametrics, Billerica,
EUA) entre a amostra e o transdutor. O tempo de véo do pulso ultrassénico foi
determinado em um osciloscopio (TDS 1002, Tektronix, Beaverton, EUA), medindo-
se o periodo entre os dois primeiros picos de reflexdo. Neste caso a distancia de véo
do pulso foi duas vezes a espessura do corpo. As velocidades longitudinal e

transversal do pulso ultrassénico foram determinadas por:

V1=2DbiAT Equacéo 2

VL= 2.b/AL Equacéao 3

onde, V é a velocidade, b é a espessura da amostra e t € o tempo de véo do
pulso ultrassbénico. Os subscritos T e L referem-se as ondas transversal e

longitudinal, respectivamente.



52

A partir das velocidades V| e V1 e da densidade p da amostra, calcularam-se
0 modulo de Young, E, e o coeficiente de Poisson, v, através das seguintes

equacoes:

2., 2 4
E = p. SVt 'ZL — 42'VT Equacso 4
Vv,2 _vy

V2272

v=0,5
V2 -2

Equacéo 5

Por este método foram analisados 10 espécimes de cada material em forma
de barras. Os transdutores foram apoiados sobre a face de 4 mm de largura e as
medi¢cdes dos tempos de vbéo foram realizadas com a propagacdo ao longo da
espessura nominal de 2,0 mm. A espessura de cada amostra foi medida com um

paquimetro digital (Mitutoyo, Kawasaki, Japao).



53

4.3.3 Microscopia e espectroscopia por dispersao de energia (EDS)

Os espécimes foram analisados em microscépio 6ptico, MO (DMRXE, Leica,
Wetzlar, Alemanha), e em microscopio eletrénico de varredura, MEV (JSM 6300,
Jeol, Peabody, EUA), acoplado com um espectrobmetro por dispersdo de energia
(EDS Noran Instruments, Middletown, EUA) para realizagdo de analise quimica dos
microconstituintes.

Os tamanhos dos poros foram aferidos para os todos os materiais (apds
sinterizagao) por meio de dez imagens obtidas no microscopio éptico das superficies
polidas. Para a determinag¢do do tamanho dos graos nos materiais de infraestrutura
(YZ, AL e ICZ), foram obtidas dez imagens no MEV das superficies polidas apds
ataque térmico (1470°C por 30 min. ao ar) em forno elétrico (FD44, Yamato, Tokio,
Japao) para revelar os limites intergranulares. Para determinar a fragdo volumétrica
de leucita na porcelana VM9, dez imagens foram obtidas da superficie polida apos
condicionamento com acido hidrofluoridrico a 2% por 15 segundos (a porcelana VM7
nao contém particulas de segunda fase). Inicialmente, os poros, graos e particulas
de leucita foram delimitados manualmente em um programa para tratamento de
imagens (Photoshop 7.0, Adobe, EUA). Em seguida, as imagens replicadas foram
levadas a um programa analisador de imagem (Image J, EUA) para quantificagdo do
tamanho e fracdo volumétrica. Os valores de tamanhos de graos, particulas e poros
utilizados neste trabalho equivalem ao didmetro de Feret, ou seja, o comprimento do
eixo que liga os pontos mais afastados do perimetro analisado. A analise de EDS foi
feita com baixo aumento para analise de uma regido geral dos materiais, e com

maiores aumentos, para analise das fases individuais.
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4.4 ENSAIOS MECANICOS

Uma maquina de ensaios universal (Syntech 5G, MTS, Eden Prairie, EUA)
foi utilizada. Os ensaios foram realizados com taxa de tensdo de carregamento de
1 MPa/s, mantida por um programa de controle de velocidade de carregamento
(TestWorks 4 Advanced Rate Control Option, MTS, Eden Prairie, EUA).

Durante os ensaios de resisténcia a flexdo os espécimes ficavam submersos
em saliva artificial a uma temperatura de 37°C. A saliva artificial foi produzida com a
seguinte composigcao: 100 mL de KH,PO4 (2,5 mM); 100 mL de Na;HPO4 (2,4 mM);
100 mL de KHCOs; (1,50 mM); 100 mL de NaCl (1,0 mM); 100 mL de MgCl,

(0,15 mM); 100 mL de CaCl; (1,5 mM); e 6 mL de Acido Citrico (0,002 mM).
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4.41 Resisténcia a flexao uniaxial em 3 pontos (espécimes em forma de barra)

Conforme a norma ISO 6872 (2008), o ensaio de resisténcia a flexdo dos
espécimes configurados em barras foi realizado com um dispositivo de ensaio de
flexdo em trés pontos com apoios cilindricos de 2,0 mm de didmetro e distancia
entre estes de 12,0 mm (Figura 4.9). Os valores de resisténcia a flexdo (of em MPa)

para as barras foram determinados de acordo com a seguinte férmula:

3PI
O-f - 2Wb2 Equacéao 6

onde, P é a carga de fratura, | € a distancia entre os apoios, w é a largura do

espécime, e b é a sua espessura.
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(a) (b)

(c) (d)

(e) (f)

Figura 4.9 - Dispositivo para ensaio de resisténcia a flexao em trés pontos. (a) e (b): vistas superior e
lateral do espécime colocado sobre os dois cilindros inferiores; (c) e (d): vistas superior e
lateral do espécime posicionado com o cilindro superior sobre ele. (e) e (f): vistas

superior e lateral do espécime posicionado dentro do dispositivo pronto para ser
ensaiado na maquina de ensaios universal
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4.4.2 Resisténcia a flexao biaxial (espécimes em forma de disco)

Conforme a norma ASTM F 394-78 (1996), o ensaio de resisténcia a flexao
dos espécimes configurados em discos foi realizado com um dispositivo de ensaio
de flexdo biaxial do tipo pistdo sobre trés bolas (piston on three balls), com diametro
de pistdo de 1,8 mm, raio do circulo formado pelas esferas de 4 mm e didmetro das
esferas de 0,6 mm (Figura 4.10). Os valores de resisténcia a flexdo (of em MPa)

para os discos foram determinados de acordo com a seguinte formula

o, =-0,2387F(X -Y)/w’ Equagéo 7

onde Oy € a resisténcia a flexao biaxial, F é a carga no momento da fratura, w

€ a espessura do espécime e X e Y foram determinados pelas seguintes equacgdes:

X =(1+v)In(B/C)* +[(1-v)/2](B/C)? Equagéo 8

Y =(1+v)[1+In(4/C)*1+(1-v)(4/C)* Equacgéo 9

onde v € o coeficiente de Poisson, A € o raio do circulo formado pelas
esferas de apoio (4 mm), B é o raio da ponta do pistdo (1,8 mm) e C é o raio do

espécime (~6 mm).
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(a) (b) (c)

Figura 4.10 - (a) Base mostrando as trés esferas formando um circulo de 8 mm de didmetro
separadas 120° e o pistdo com didmetro de 1,7 mm; (b) dispositivo de flexdo biaxial do
tipo pistdo sobre trés esferas; (c) vista do espécime posicionado para ensaio no
dispositivo

4.4.3 Ensaios de envelhecimento (ciclagem mecanica e ciclagem em

autoclave)

O ensaio de envelhecimento por ciclagem mecanica foi realizado com todos
0s materiais com o0 espécime configurado em barra e apenas com as porcelanas
VM7 e VM9 também foi realizado com o espécime configurado em disco. Dessa
forma, a configuragdo do espécime, barra ou disco, e o tipo de ensaio de resisténcia
a flexao, trés pontos ou biaxial, puderam ser comparados.

A resisténcia a flexao para o ensaio de envelhecimento foi determinada em
duas diferentes condigdes:

a) controle: no qual os espécimes nao passaram pela ciclagem mecanica e
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b) apds ciclagem mecanica: no qual os espécimes foram envelhecidos em
um simulador de ciclos mastigatérios imersos em saliva artificial. O simulador
utilizado foi composto por 10 cilindros pneumaticos alinhados e montados sobre um
chassi de aco e ligados a uma rede de ar (Figura 4.11). A pressdo do ar, a
velocidade de impulsdo dos cilindros e sua frequéncia foram controladas por uma
caixa de comando, que ao acionar o sistema, moveu os pistdes localizados na parte
interna desses cilindros, comprimindo os espécimes com forca controlada. A forga foi
dependente da pressao utilizada. Neste trabalho, os espécimes foram ciclados
mecanicamente utilizando-se a mesma configuragao do teste de resisténcia a flexao
uniaxial a que foram submetidos posteriormente (flexdo em 3 pontos) ou numa
configuragdo semelhante a do teste de resisténcia a flexao biaxial (pistdo sobre trés
bolas) no qual o pistao foi substituido por uma esfera de ago com 3 mm de raio. A
Figura 4.12 mostra o dispositivo utilizado para a ciclagem das barras e a Figura 4.13
mostra o dispositivo utilizado para a ciclagem dos discos. Os dispositivos foram
acoplados a maquina sendo que, sob cada dispositivo foi colocado um cilindro de
silicone para absorver o impacto da ciclagem. Desta forma, o pistdo superior ficava
sempre encostado no espécime, permitindo que a ciclagem fosse realizada sem
impacto. A Figura 4.11 mostra as barras sendo cicladas imersas em saliva artificial.
A carga e o numero de ciclos utilizados variaram para conforme o material.
Espécimes de ceramica de infraestrutura (YZ, AL e ICZ) foram ciclados com carga
de 80 N por 10° ciclos. Os espécimes de porcelana foram ciclados com carga de
45 N por 10* ciclos. A frequéncia utilizada foi sempre de 2,0 Hz, sendo que em cada
ciclo a carga variou de 0 até a carga maxima em 0,25 segundos, retornando a 0 nos
proximos 0,25 segundos. Dessa forma, a cada segundo dois ciclos completos foram

realizados.
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c) apos ciclagem em autoclave: os espécimes foram submetidos a um
procedimento de envelhecimento acelerado com vapor a 134°C sob pressdo de
2,2 kgflcm? por 5 horas (correspondendo a cerca de 21 anos a 37°C no organismo
(Chevalier, 2006)) em uma autoclave (Phoenix AB 25, Sao Carlos, Brasil). Devido a

limitagdo da autoclave, foram realizados cinco ciclos de 1 h para totalizar as 5 h.

(d)

Figura 4.11 - Simulador de ciclos mastigatérios: (a) vista geral da maquina; (b) dispositivos de flexao
em trés pontos com espécimes configurados em barras sendo ciclados imersos em
saliva artificial; (c) detalhe de um espécime configurado em barra sendo ciclado; (d)
dispositivos de flexdo biaxial com espécimes configurados em discos sendo ciclados
imersos em saliva artificial; (e) detalhe de um espécime configurado em disco sendo
ciclado
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Figura 4.12 - Dispositivo para ciclagem mecanica das barras. (a) vista superior; (b) vista inclinada; (c)
vista inclinada com espécime posicionado

(c) (d)

Figura 4.13 - Dispositivo para ciclagem mecénica dos discos. (a) vista superior da base; (b) detalhe
do pistdo com esfera de 6 mm de didmetro; (c) vista lateral do conjunto base/pistao; (d)
vista superior com espécime posicionado
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Posteriormente ao envelhecimento, por ciclagem mecéanica ou por ciclagem
em autoclave, os espécimes foram ensaiados e obtidos os valores de resisténcia a

flexao conforme descrito nos itens 4.4.1 e 4.4.2.

4.4.4 Anadlise fractografica

A andlise fractografica de todas as amostras ensaiadas (barras e discos) foi
realizada em estereomicroscépio (CCD, Olympus, Center Valley, EUA) para

identificacao dos padrdes de fratura.

4.5 ANALISE ESTATISTICA

Foram analisados por meio de analise de variancias (ANOVA) os seguintes
resultados: densidade, modulo de elasticidade, coeficiente de Poisson, tamanhos
(de grao, particulas e poros), fragdo volumétrica (de particulas e poros), todos os
valores de resisténcia a flexdo meédia (em func&o da configuragdo do espécime e das
ciclagens). Os contrastes entre médias foram feitos com o teste de Tukey com nivel

global de significancia de 5%.
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5 RESULTADOS

5.1 CARACTERIZAGAO DOS MATERIAIS

A Tabela 5.1 apresenta os resultados referentes a caracterizagdo dos cinco
materiais estudados. Com relacdo a densidade, houve diferengas estatisticas entre
as médias de todos os materiais, sendo que YZ apresentou a maior densidade,
seqguido por ICZ, AL, VM9 e VM7 em ordem decrescente. Com relagdo ao médulo de
elasticidade (E), nota-se pela Tabela 5.1 que a AL apresentou rigidez
significativamente maior do que os outros materiais, seguido por ICZ e YZ em ordem
decrescente. As duas porcelanas (VM7 e VM9) apresentaram valores de modulo de
elasticidade estatisticamente semelhantes, porém as médias foram de ~3 a 6 vezes
menores do que os valores dos outros materiais. Com relagdo ao coeficiente de
Poisson (v), nota-se que a ceramica YZ obteve uma média significativamente maior
do que as dos outros materiais, e que os materiais AL e ICZ obtiveram valores
intermediarios. As duas porcelanas obtiveram os menores valores de v.

A andlise em microscopio eletrbnico de varredura (Figura 5.1) e a
espectroscopia por dispersao de energia (Figura 5.2) mostraram que o material YZ é
constituido de graos de zirconia com tamanho média de 0,7 um (Tabela 5.1). Ja o
material AL é constituido por grdos de alumina (Figura 5.1 e Figura 5.2) com um
tamanho médio maior (2,3 um, Tabela 5.1). O compdsito ICZ apresentou
microestrutura constituida de dois tipos de particulas (alumina e zircénia) envoltas
por um vidro que foi infiltrado no material. Na imagem da Figura 5.1 nota-se que as

particulas mais escuras sao de alumina, as mais claras sdo de zircbnia, e as partes
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acinzentadas representam o vidro a base de lantanio, o que pode ser confirmado
pelo EDS da Figura 5.3. As fragbes volumétricas de alumina e zircOnia determinadas
no analisador de imagens foram, respectivamente, 46,0 e 20,2%. Ja os tamanhos
médios de particula foram de 2,5 e 1,3 um para alumina e zirconia, respectivamente.
A porcelana VM7 nao apresentou particulas de segunda fase, como pode ser notado
na Tabela 5.1. Este material somente apresentou areas delimitadas na imagem da
superficie polida e levemente atacada com acido fluoridrico que provavelmente
correspondem a vidros com diferentes composi¢cdes. O vidro do qual a porcelana
VM7 é constituida contém silicio, aluminio, potassio, sédio e calcio de acordo com a
analise de EDS (Figura 5.4). A porcelana VM9 apresentou microestrutura constituida
de uma matriz vitrea com particulas de leucita dispersas em seu interior Tabela 5.1.
Essas particulas se apresentaram heterogeneamente distribuidas ao longo da matriz
de vidro, formando aglomerados que apresentaram algumas trincas ao seu redor.
Essas trincas se formaram durante o resfriamento do material apdés o ciclo de
sinterizagcdo, como consequéncia da diferenca entre os coeficientes de expansao
térmica linear da leucita e da matriz vitrea. O analisador de imagens mostrou que a
fragdo volumétrica de leucita da VM9 foi de 4,6% e o tamanho médio das particulas
foi de 1,4 um (Tabela 5.1). De acordo com a analise por EDS (Figura 5.5), os
mesmos constituintes foram encontrados tanto na matriz vitrea quanto nas particulas
de leucita da VM9, sendo eles silicio, aluminio, potassio, sédio e calcio.

Em relagéo a porosidade (Tabela 5.1, Figura 5.6 e 5.7), o material ICZ foi o
que apresentou a maior fragdo volumétrica de poros (5,4%). As duas porcelanas
apresentaram fracbes de poros intermediarias, ao redor de 2,6%, e
significativamente maiores que as fragdes encontradas para os materiais YZ e AL,

0s quais apresentaram fracbes de poros muito pequenas e estatisticamente
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semelhantes, ao redor de 0,2%. Com relagdo ao tamanho dos poros, foi possivel

observar que os materiais ICZ, VM7 e VM9 apresentaram poros de tamanho

semelhantes e significativamente maiores do que os poros da YZ e AL.

Tabela 5.1 - Densidade (p), modulo de elasticidade (E), coeficiente de Poisson (v), tipo de cristal,
fracdo volumétrica (de particulas de segunda fase e poros), e tamanho (de particulas
de segunda fase, gréo e poros). Valores dispostos em média + desvio-padrdo. Para um
mesmo parametro, valores seguidos da mesma letra sdo estatisticamente semelhantes,

p> 0,05
Material
YZ AL ICZ VM7 VM9
) (g/ecm®) 6,062 + 0,009% | 3,953 + 0,004 ° 4,303 + 0,054° 2,345+ 0,08° | 2,444 +0,03¢
E (GPa) 209,3+2,1° 390,4 + 8,32 2467 £2,4° 66,7 +5,5 ¢ 66,5+ 0,7 ¢
v 0,316 + 0,005° | 0,244 +0,012°° | 0,257 +0,006° | 0,228 + 0,024 ° | 0,210 + 0,008 °
Fases Zirconia Alumina alfa Alumina alfa e ) leucita
cristalinas tetragonal zircbnia tetragonal
fragao vol.
de alumina:46,0+3,3
particula - - zirconia:20 2+2.1 - 4619
(%)
tamanho
de alumina:2,5+0,3
particula ) ) zirconia:1,3+0,6 ) 1,402
(um)
tamanho
de grao 0,7+0,1° 2,3+0,1° - - -
(um)
fragao vol.
de poros 0,1+0,1° 0,2+0,1° 54+15°2 2,7+0,7° 26+1,0°
(%)
tamanho
de poros 71+05° 8,911,5b 10,2+0,3° 11,2+1,3° 104+1,2°

(um)
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Icz VM7

VM9

Figura 5.1 - Imagens de MEV das superficies polidas e condicionadas de todos os materiais
estudados: YZ, AL, ICZ, VM7 e VM9
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Figura 5.3 - Espectros de EDS do material ICZ: (a) particulas de alumina (area mais escura Figura
5.1); (b) particulas de zircénia (area mais clara da Figura 5.1) e (c) vidro de lantanio (area

acinzentada da Figura 5.1)
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Figura 5.6 - Micrografias opticas (a, c, e) e respectivas imagens de poros replicados das micrografias
(b, d, f) utilizadas nas anadlises quantitativas dos materiais YZ, AL e ICZ
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Figura 5.7 - Micrografias opticas (a, c) e respectivas imagens de poros replicados das micrografias (b,
d) utilizadas nas analises quantitativas das porcelanas VM7 e VM9
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5.2 EFEITOS DO ENVELHECIMENTO SOBRE A RESISTENCIA A FLEXAO

A Tabela 5.2 mostra o efeito dos diferentes tipos de ciclagens sobre os
espécimes dos materiais em estudo. Com excec¢ao do material AL apés a ciclagem
mecanica, ndo houve alteragao significativa do valor de resisténcia dos materiais

tanto apds a ciclagem mecéanica como apos os ciclos de autoclave.

Tabela 5.2 - Resisténcia a flexdo uniaxial (MPaz desvio padrdo) em fun¢cdo do material e do tipo de
ciclagem. Valores seguidos da mesma letra sdo estatisticamente semelhantes, p > 0,05

Material

YZ AL ICZ VM7 VM9

Controle 869,0+92,3% | 462,8+59,0° | 408,6+325° | 694+122°% | 64,7+89°

Apos ciclagem

a c c d d
mecanica* 920,0 + 75,8 389,2 £ 103,2 372,0 £ 33,8 62,7+9,3 62,7+9,3

Apos ciclagem

a b,c b,c d d
em autoclave* 8747 + 2222 4242 £ 52,7 392,0 £+ 15,3 621+7,2 62,0+ 10,5

*Para YZ, AL e ICZ: 80 N por 10° ciclos; para VM7 e VM9: 45 N por 10* ciclos
**134°C/2,2 kgflcm®/5h

5.3 EFEITO DA CONFIGURACAO DO ESPECIME SOBRE A RESISTENCIA A
FLEXAO

A Tabela 5.3 mostra que ndo houve alteragéo significativa da resisténcia de
nenhuma das porcelanas apos a realizagdo da ciclagem mecéanica,

independentemente da configuragdo do espécime. Entretanto, o ranqueamento dos
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dois materiais variou em fungao dessa configuragdo. Para os espécimes em forma
de barra, ndo houve diferenga significativa entre os valores de resisténcia das
porcelanas VM7 e VM9, enquanto que para espécimes em forma de disco os valores
de resisténcia da porcelana VM7 foram significativamente superiores aos da VM9

tanto antes como apds a ciclagem mecanica.

Tabela 5.3 - Resisténcia a flexdo uniaxial (MPa * desvio padrao) de espécimes de porcelana
em fungéo da configuragdo do espécime, disco ou barra. Valores seguidos da
mesma letra sdo estatisticamente semelhantes, p > 0,05

VM7 VM9
Discos Barras Discos Barras

Controle 696+1522 | 61,1+562° | 576+52° | 68,8+942°

Apés ciclagem

- 69,9+109° | 62,7+9,3% | 57,1+36° | 62,7+9,3°°
mecénica

5.4 ANALISE FRACTOGRAFICA

Na Figura 5.8 nota-se que os espécimes em forma de barra fraturam sempre
como um corpo unico com a formagéao de uma curva de compressao (“compression
curl’), no lado do espécime submetido em tensdo de compresséao (lado inferior das
figuras). Para os materiais de infraestrutura foi possivel identificar a origem da fratura
(setas na Figura 5.8). Entretanto para identificar a origem na superficie de fratura
das porcelanas seriam necessarias analises complementares no microscépio

eletrénico de varredura.
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(a) (b)

(c) (d)

(e)

Figura 5.8 - Superficies de fratura das Barras: YZ (a); AL (b); ICZ (c); VM7 (d) e VM9 (e). As setas
indicam a origem da fratura
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Os espécimes em forma de disco fraturaram em 2 ou mais fragmentos
(Figura 5.9a e Figura 5.9c) ndo sendo possivel a identificagdo da origem da fratura
sem analises complementares em microscopio eletrénico de varredura.

Na Figura 5.9 observam-se os padrées macroscopicos de fratura dos discos
em 3 e 2 pedacos, das porcelanas VM7 e VM9, respectivamente, assim como nas
barras, existe a formagao de uma curva de compressao no lado submetido a tensao

de compressao (lado inferior das figuras) que pode ser observado na Figura 5.9b.
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(a) (b)

(c) (d)

Figura 5.9 - Padrdo de fratura dos discos: (a) VM7 em 3 fragmentos e (b) VM9 em 2 fragmentos;
superficies de fratura dos discos: VM7 (a) e VM9 (b). Em (b) e (d) a superficie submetida
a tragdo no ensaio de flexao é a superior.
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6 DISCUSSAO

Os resultados deste estudo confirmaram a hipotese de que a microestrutura
do material influencia o seu comportamento mecanico, ja que houve diferengas
significativas entre os valores de resisténcia em fungcdo do material. Essas
diferencas observadas entre os valores de resisténcia sdo essencialmente causadas
pelas diferencas notadas na microestrutura. Sendo assim, as porcelanas
apresentam baixos valores de resisténcia devido a sua composi¢ao
predominantemente vitrea, enquanto que a alumina e zircénia policristalinas sao
mais resistentes devido a presenca de graos cristalinos em sua microestrutura e
auséncia de fase vitrea.

Ja a hipotese de que ambos os envelhecimentos diminuem resisténcia a
flexao dos diferentes materiais nao foi aceita porque somente a alumina policristalina
sofreu degradagao da resisténcia apds a ciclagem mecanica e os ciclos de autoclave
nao causaram alteragdo significativa no valor de resisténcia de nenhum dos
materiais. A hipétese de que a configuragcdo do espécime nao altera o efeito da
ciclagem mecanica sobre a resisténcia dos materiais foi aceita, ja que a ciclagem
mecanica nao foi capaz de alterar significativamente a resisténcia de nenhuma das
porcelanas testadas. Entretanto, € importante ressaltar que o ranqueamento das
duas porcelanas em termos de resisténcia variou em fungdo da configuragdo do
espécime, como demonstrado na Tabela 5.3.

Os valores de médulo de elasticidade significativamente maiores das
ceramicas de infraestrutura (YZ, AL e ICZ) refletem o fato desses materiais serem
indicados para proteses parciais fixas nas quais as infraestruturas nao podem sofrer

deflexao para evitar a fratura da porcelana de cobertura. J4 os baixos valores de
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modulo de elasticidade das porcelanas mostram que esses materiais devem ser
utilizados somente para o recobrimento final das proteses e ndo como materiais de
infraestrutura.

E importante notar que os materiais com maior fragao de poros (ICZ, VM7 e
VM9) também apresentaram os poros de maior tamanho. Nas Figura 5.6 e Figura
5.7 é possivel observar o grau de porosidade dos diferentes materiais a partir de
micrografias Opticas e suas respectivas imagens replicadas de poros. As diferengas
entre as fracbes de poros encontradas nos diferentes materiais estido diretamente
relacionadas ao seu processamento. A maior porosidade notada no material ICZ
demonstra que o processo de infiltragcdo do vidro na pré-forma de alumina-zirconia
nao foi totalmente eficiente, resultando em maior fracdo de poros em comparacao
com os outros materiais. O processamento das porcelanas por meio da técnica da
vibragdo/condensagéo com posterior sinterizacdo também nao conseguiu eliminar
totalmente os poros, o que resultou em fragdo de poros significativamente maior do
que as das ceramicas policristalinas. A prensagem do corpo verde poderia diminuir a
porosidade nas porcelanas, entretanto esse procedimento ndo é normalmente
realizado quando se constroem coroas e pontes dentarias e, portanto, também néao
foi realizado no presente estudo. O fato das ceramicas policristalinas (YZ e AL)
apresentarem porosidade muitas vezes menor do que os outros materiais pode ser
explicado pelo processamento do bloco para CAD-CAM que é construido a partir de
pos de alta pureza que séo prensados pela técnica de prensagem a seco (“dry-
press”) e posteriormente calcinados. Além disso, o ciclo de sinterizagdo desses
materiais (Tabela 4.2) parece estar otimizado para a maxima densificacdo das

estruturas.
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Apesar de nao ter havido alteragdes estatisticamente significativas dos
valores de resisténcia apds as ciclagens, algumas tendéncias importantes foram
notadas. Para o YZ, a ciclagem mecanica aumentou a média de resisténcia em 6%
em comparacdo com o controle. E possivel que para esse material o estimulo ciclico
do simulador de mastigacéo tenha resultado na transformacgéo de alguns cristais de
zircbnia tetragonais em monoclinicos, 0 que pode ter aumentado levemente a
resisténcia dos espécimes. Ainda para o material YZ, € possivel notar que os ciclos
de autoclave, embora ndo tenham alterado significativamente a média de resisténcia
em relagdo ao controle, levaram a um aumento significativo do coeficiente de
variagado, que aumentou de 11% no grupo controle para 25% no grupo submetido a
autoclave. Esse maior coeficiente de variacdo foi decorrente principalmente de
valores de resisténcia muito baixos registrados para alguns espécimes como, por
exemplo, 484 e 541 MPa. Muito provavelmente esses espécimes sofreram uma
degradagao significativa apos a ciclagem de autoclave ja que dos 30 espécimes de
YZ ensaiados no grupo controle, o valor mais baixo obtido foi de 724 MPa. Um
aumento do numero de repeticbes do grupo autoclavado talvez pudesse ter
mostrado melhor esse efeito de degradacgao da resisténcia apds a autoclavagem dos
especimes. Entretanto, com base nos resultados obtidos, € possivel apenas afirmar
que este tratamento diminui significativamente a confiabilidade dos resultados de
resisténcia do YZ. Para os materiais ICZ e VM7, o valor médio de resisténcia decaiu
aproximadamente 10% apods a ciclagem mecéanica, porém essas diferengas néo
foram estatisticamente significativas. Provavelmente essas tendéncias foram
decorrentes do mecanismo de crescimento lento de defeitos durante a aplicagao de
cargas ciclicas pelo simulador da mastigacdo. Para o material AL, os espécimes

submetidos a 10° ciclos com carga de 80 N obtiveram uma média de resisténcia
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16% menor do que a média do grupo controle. Ja os espécimes de AL submetidos a
ciclagem em autoclave tiveram sua resisténcia reduzida em 8% em relagdo ao grupo
controle, porém essa redugao nao foi estatisticamente significativa.

As superficies de fratura dos materiais YZ, AL e ICZ apresentaram um tipo
de relevo com marcas bem definidas, chamadas de “hackle lines” que auxiliam na
identificacdo do ponto de origem da fratura, os quais estdo apontados com flechas
nas imagens da Figura 5.8. Esse ponto de origem da fratura foi identificado para
todos os espécimes dos materiais YZ, AL e ICZ, sendo que todos se encontraram ao
longo da face de solicitagdo em tracdo, porém nenhum foi encontrado nos cantos
chanfrados da barra. As superficies de fratura dos espécimes das porcelanas VM7 e
VM9 foram muito menos rugosas do que as superficies dos materiais de
infraestrutura, o que tornou mais dificil a identificacdo das marcas que indicam a
origem da fratura. Uma andlise mais minuciosa em microscopia optica e microscopia
eletrbnica de varredura seria necessaria para a identificagdo dessas origens.

O fato da configuracdo do espécime nao ter alterado o efeito da ciclagem
mecanica sobre as duas porcelanas testadas é importante ja que isso indica que
pesquisadores podem escolher o tipo de espécime que mais Ihes convier para
realizar esse tipo de experimento. Usualmente os espécimes em forma de disco séo
escolhidos porque sdo mais faceis de serem confeccionados e ndo apresentam o
chamado “efeito de borda”, tdo comum nos espécimes em forma de barra. Nas
barras, se os cantos do espécime nao forem muito bem chanfrados e polidos, as
fraturas irdo se iniciar sempre a partir das bordas do espécime, o que nédo é
desejavel no ensaio de resisténcia. Nos espécimes em forma de disco, nenhum
tratamento especial das bordas do espécime € necessario, ja que no ensaio biaxial a

fratura se inicia sempre no centro do espécime por causa da configuragao do ensaio.
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Apesar da configuracdo do espécime nao ter alterado o efeito da ciclagem
mecanica das porcelanas, € importante ressaltar que o ranqueamento dos dois
materiais mudou dependendo da configuragdo do espécime. Sendo assim, para os
espécimes em forma de barras, ndo houve diferenca significativa entre os valores de
resisténcia das porcelanas VM7 e VM9, enquanto que para espécimes em forma de
disco os valores de resisténcia da porcelana VM7 foram significativamente
superiores aos da VM9 tanto antes como apds a ciclagem mecanica. Aparentemente
o processamento dos discos de VM9 resulta em uma distribuicdo de defeitos mais
desfavoravel do que aquela encontrada nos discos de VM7, o que pode explicar os
menores valores de resisténcia do primeiro. Uma analise fractografica mais
detalhada com determinagdao dos tamanhos dos defeitos iniciadores da fratura

poderia comprovar essa hipotese e, portanto fara parte de um estudo futuro.
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7 CONCLUSOES

A partir dos resultados do estudo foi possivel delinear as seguintes

conclusoes:

7.1

7.2

7.3

Os resultados deste estudo confirmaram a hipotese de que a microestrutura do
material influencia o seu comportamento mecéanico, ja que houve diferengas
significativas entre os valores de resisténcia em fungdo do material. Essas
diferencas observadas entre os valores de resisténcia sdo essencialmente
causadas pelas diferencas notadas na microestrutura. Sendo assim, as
porcelanas apresentam baixos valores de resisténcia devido a sua composig¢ao
predominantemente vitrea, enquanto que a alumina e zirconia policristalinas
sdo mais resistentes devido a presenga de graos cristalinos em sua
microestrutura e auséncia de fase vitrea.

A ciclagem mecéanica causou diminuicdo significativa da resisténcia somente
para espécimes do material AL (queda de 16%). A ciclagem em autoclave néo
resultou em degradacao significativa da resisténcia de nenhum dos materiais
testados. Portanto a hipétese de que ambos os envelhecimentos diminuem
resisténcia a flexao dos diferentes materiais nao foi aceita.

Nao houve alteragao significativa da resisténcia de nenhuma das porcelanas
apo6s a realizacado da ciclagem mecanica, independentemente da configuragéo
do espécime (barras ou discos). Entretanto, o ranqueamento dos dois materiais
variou em fungao da configuragcado do espécime. Para os espécimes em forma
de barras, ndo houve diferenga significativa entre os valores de resisténcia das

porcelanas VM7 e VM9, enquanto que para espécimes em forma de disco os
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valores de resisténcia da porcelana VM7 foram significativamente superiores
aos da VM9 tanto antes como apds a ciclagem mecanica. Portanto, a hipotese
de que a configuragao do espécime nao altera o efeito da ciclagem mecanica

sobre a resisténcia dos materiais foi aceita.
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