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RESUMO

Este estudo avaliou o efeito do jateamento com éxido de aluminio prévio a camada
de caracterizacdo no comportamento adesivo e mecanico de zircOnias de segunda
e terceira geragdes. Na parte A, foi realizado um estudo de resisténcia flexural. Para
isso, discos de cada zirconia (3Y-TZP, 4Y-PSZ ou 5Y- PSZ) foram confeccionados. Apds
polimento e sinterizacdo, os discos foram divididos de acordo com os tratamentos
de superficie: Polimento, Jateamento com Al203 50 um e Jateamento com Al203
110 um (n =30). A superficie tratada de todos os discos recebeu uma fina camada
de pigmentacao e uma fina camada de glaze. O ensaio de flexdo biaxial foi realizado
na configuracdo piston- on-three-balls e as superficies fraturadas foram observadas
em Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Os dados foram submetidos a
Andlise de Weibull. Na parte B, avaliou-se o efeito dos diferentes tratamentos de
superficie prévio a camada de caracterizacdo no comportamento a fadiga das
diferentes zircénias. Discos de 3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ foram confeccionados e
distribuidos entre os tratamentos de superficie: Polimento ou Jateamento Al203
50 um (n = 15), que foram realizados conforme a parte A deste estudo. Os discos
foram cimentados adesivamente a um analogo de dentina (NEMA G10). Os
testes de fadiga foram realizados pelo método stepwise, com aplica¢cdo de carga
axial por um pistdo hemisférico (carga inicial: 400 N, step: 100 N, ciclos/step:
10.000, frequéncia: 20 Hz). Na parte C, avaliou-se a resisténcia de unido entre as
diferentes zirc6nias e a camada de caracterizacdo. Foram preparados os mesmos
grupos descritos na “parte A" (n = 15). Cilindros de stain seguido por glaze foram
construidos nas superficies das zirconias. A resisténcia de uniao foi avaliada pelo
teste de cisalhamento. Os tipos de falha (adesiva, predominantemente adesiva ou
coesiva) foram analisados em estereomicroscépio e MEV. Andlises complementares
em perfildmetro e gonidmetro foram realizadas. Para a parte A, o jateamento com
Al203 110 pm aos menores valores de resisténcia a flexao, seguido do jateamento
com as particulas de Al203 50 um. Os maiores valores foram observados no grupo
que ndo recebeu jateamento prévio a camada de caracterizagdo. Esses resultados
foram observados em todos os materiais. Na parte B, o jateamento com Al203
reduziu significativamente a carga e o numero de ciclos para falha em fadiga
de todos os materiais. Na parte C, os melhores valores de resisténcia de unido
foram atribuidos para o tratamento de superficie com Al203 110 um, seguido de
jateamento com AI203 50 pum e polimento. Dessa forma, o jateamento prévio a
camada de caracterizagdo reduz a resisténcia mecanica de zirconias de segunda
geracdo e melhora a resisténcia de unido entre os dois materiais.

PALAVRAS-CHAVE: Adesao; Ceramicas odontoldgicas; Propriedades mecanicas.



ABSTRACT

This study evaluated the effect of aluminum oxide sandblasting prior to the
characterization layer on the adhesive and mechanical behavior of second- and
third-generation zirconia. Part A consisted of a flexural strength study. Discs of each
zirconia (3Y-TZP, 4Y-PSZ, or 5Y-PSZ) were prepared. After polishing and sintering,
the discs were divided according to the surface treatments: Polishing, Sandblasting
with Al203 50 pm and Sandblasting with AI203 110 pum (n = 30). The treated
surface of all discs received a thin layer of stain and a thin layer of glaze. The biaxial
bending test was performed in a piston-on-three-balls set-up. The fractured surfaces
were observed by Scanning Electron Microscopy (SEM). Data were subjected to
Weibull Analysis. In part B, the effect of different surface treatments prior to the
characterization layer on the fatigue behavior of different zirconia was evaluated.
Discs of 3Y-TZP, 4Y-PSZ and 5Y-PSZ were prepared and divided among the surface
treatments: Polishing or Sandblasting Al203 50 um (n = 15), which were performed
according to part A of this study. The discs were adhesively cemented to a dentin-
analogue (NEMA G10). Fatigue tests were performed using the stepwise method,
with an axial load application by a hemispherical piston (initial load: 400 N, step:
100 N, cycles/step: 10,000, frequency: 20 Hz). Part C evaluated the bond strength
between the different zirconia and the characterization layer. The same groups
described in part A (n = 15) were prepared. Stain cylinders followed by glaze were
built on the zirconia surfaces. The bond strength was evaluated by the shear test.
The types of failure (adhesive, predominantly adhesive or cohesive) were analyzed
using a stereomicroscope and SEM. Complementary analyzes in profilometer and
goniometer were carried out. In part A, sandblasting with AI203 110 um led to
the lowest flexural strength results, followed by sandblasting with AI203 50 pm.
Polishing group achieved the highest values. These results were observed in all
tested ceramics. In part B, sandblasting with Al203 50 pum significantly reduced
the fatigue failure load and the number of cycles for fatigue failure. In part C, the
highest bond strength results were reached by sandblasting with AI203 110 um,
followed by sandblasting with AI203 50 um, and polishing. Therefore, aluminum
oxide particles sandblasting diminishes the mechanical behavior of second- and
third-generation zirconias and improves the bond strength between the two
materials.

KEYWORDS: Adhesion; Dental ceramics; Mechanical properties.
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INTRODUCAO

As ceramicas odontoldgicas sdo indicadas em reabilitacdo oral devido as suas
propriedades biomecanicas e estética (Zhang, Kelly, 2017). Dentre a ampla variedade
de materiais ceramicos para restauracdes dentdrias, a ceramica de zircOnia tetragonal
estabilizada por itria (3Y-TZP) destaca-se como a mais resistente mecanicamente.

Por ser policristalina, as cerémicas a base de zirconia sdo denominadas acido-
resistentes, pois ndo possuem a capacidade de criar retenc¢des na superficie quando
em contato com o 4cido fluoridrico (Valandro et al., 2005). Assim, o protocolo mais
utilizado para cimentacdo adesiva baseia-se no tratamento da superficie com o
jateamento de particulas de éxido de aluminio (Al203) aliado a aplicacdo do agente
de unido silano (Banyndir, Koseoglu, 2020).

A primeira e segunda geracoes de zircdnia odontoldgica (3Y-TZP) sdo conhecidas
por suas elevadas propriedades mecanicas (Malkondu et al., 2016). O material
apresenta um mecanismo de tenacificacdo por transformacao de fase (tetragonal
para monoclinica). Ao sofrer estimulos externos (ex.: jateamento, impacto,
envelhecimento térmico), a fase tetragonal transforma-se em monoclinica, o que
acarreta um aumento de volume de aproximadamente 3%. Esse mecanismo confere
alta tenacidade a fratura (3,5 - 4,5 Mpa.m0'5) e médulo de elasticidade elevado
(200 — 210 GPa) ao material (Zhang, Lawn, 2018; Belli et al., 2014). No entanto,
como desvantagem, destaca-se a opacidade, o que limita o uso clinico da 3Y-TZP e
levou ao desenvolvimento de uma nova classe de zircdnias com maior translucidez
(Ghosdi, Jafarian, 2018).

Recentemente, foram desenvolvidas novas zirconias com diferentes niveis de
translucidez, denominadas 4Y-PSZ e 5Y-PSZ (zirconias parcialmente estabilizadas
com 4 mol% ou 5 mol% de itria, respectivamente). Esses materiais apresentam maior
quantidade de graos cubicos (~70% para 4Y- e ~75% para 5Y-PSZ) (Kolakarnprasert et
al., 2019). No entanto, esses materiais ndo apresentam o mecanismo de tenacificacdo
observado nas geracbes anteriores, o que os torna menos resistentes quando
comparados as 3Y-TZP (Kolakarnprasert et al., 2019). Sendo assim, dependendo da
microestrutura, o uso das zirconias foi ampliado desde infraestruturas a laminados
ceramicos ultrafinos (Sousa et al., 2018).
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Para alcancar uma aparéncia final estética e natural, as restauracdes de
cerdmicas odontoldgicas frequentemente recebem a aplicacdo de uma camada
de caracterizagdo (pigmentos ou stain e glaze). Com essa caracterizacao, é possivel
mimetizar a estrutura dental natural, o que permite uma maior estabilidade de
cor e reducdo da rugosidade superficial (Kanat-Ertlrk, 2020). Esse processo de
caracterizacdo possui grande importancia devido ao desgaste da ceramica ao
longo do tempo, o que pode causar perda da estética e desconforto ao paciente
(Anil, Bolav, 2002).

A fixacdo do stain e glaze na superficie da zircénia ocorre apds o processo de
queima em forno especifico (Dal Piva et al., 2020). Estudos prévios relataram possiveis
problemas em relagdo a camada de glaze sobre zircénias de segunda geracao,
como desgaste do dente antagonista (Janyavula et al., 2013; Passos et al., 2014)
e delaminacdo da camada vitrea (Yener et al., 2011). Dessa forma, o jateamento
com particulas de Al203, j& usado na superficie de cimentacdo, poderia ser uma
alternativa para fornecer melhor embricamento mecéanico entre zirconia e camada de
caracterizagdo. No entanto, ndo ha relatos na literatura sobre a resisténcia de unido
entre a superficie das zircbnias de terceira geracdo e a camada de caracterizacdo
(stain e glaze), bem como o efeito de tratamentos para melhorar a unido entre
esses materiais.

Por outro lado, o jateamento com éxido de aluminio pode afetar a resisténcia
das restauragdes em zirconias com elevado teor de fase cubica devido a auséncia
do mecanismo de tenacificacdo pela transformacdo de fase (Cadore et al., 2021). No
estudo de Inokoshi et al. (2020), pode-se observar essa diminuicdo da resisténcia a
flexdo das zircdnias 5Y-PSZ apds o jateamento de particulas com 6xido de aluminio
de tamanho 50 pm.

Diante do contexto apresentado, o objetivo da presente tese foi avaliar o
efeito do jateamento com dxido de aluminio previamente a aplicacdo da camada
de caracterizacdo na resisténcia de unido e comportamento mecanico de zirconias
de segunda e terceira geragdes.

INTRODUCAO




REVISAO DE LITERATURA

Essa revisdo de literatura é constituida de acordo com o tema deste estudo,
sendo subdividida nos seguintes tépicos: Cerdmicas a Base de Oxido de Zirconio;
Tratamentos de Superficie e Zirconias Odontoldgicas e Efeitos no Comportamento
Mecanico.

Ceramicas a base de 6xido de zircénio

A zircdnia pode ser encontrada em 3 fases de acordo com seu arranjo molecular:
monoclinica, tetragonal e clibica (Zhang, Lawn, 2018). A fase monoclinica é encontrada
em temperatura ambiente até 1170 °C, a fase tetragonal a aproximadamente 1170
—2370°Ce a fase cuibica a 2370 - 2680 °C.

Atransformacao da fase tetragonal para monoclinica estd relacionada a expansao
de volume em cerca de 3%, o que é chamado de mecanismo de tenacificacdo
(Mosquim et al., 2020). Esse fendmeno ocorre apos estimulo externo, que desencadeia
a transformacdo de fase. Assim, tensdes compressivas sdo formadas na ponta da
trinca, o que evita sua propagacdo pelo material. Para estabilizar a fase tetragonal
em temperatura ambiente, é necessario adicionar estabilizadores, como éxido de
itrio (Y203), na composicao, resultando em uma zircdnia parcialmente estabilizada
com ftria (Ramos et al., 2015). Desde sua concepcao, esse material tem sido aplicado
em diversas areas, incluindo-se préteses ortopédicas e dentarias.

A primeira geracao de zircdnia tetragonal estabilizada por itria (3Y-TZP) para
uso odontoldgico continha ~0,25 wt% de alumina em sua composicdo para auxiliar
na sinterizacdo (Zhang, Lawn, 2018). No entanto, a alta opacidade limitava como
material de infraestrutura, havendo a necessidade de aplicacdo de uma ceramica
vitrea para recobrimento estético. Assim, com o objetivo de expandir o uso do
material para restauragdes monoliticas, alteracdes foram sendo desenvolvidas nas
ultimas décadas.
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Zirconias de segunda geracao

A zirconia 3Y-TZP foi introduzida ha décadas na odontologia devido as elevadas
propriedades mecanicas e biocompatibilidade (Chevalier, 2006). No entanto, o
material apresentava um alto teor de opacidade (Piconi, Maccauro, 1999). A
segunda geracdo de 3Y-TZP foi desenvolvida com diminuicdo do conteudo de
alumina e sinterizacdo a temperaturas mais elevadas (~1450 - 1500 °C) para diminuir
porosidades internas (Zhang, Lawn, 2018). Esses ajustes levaram a um aumento na
translucidez em relacdo a primeira geragao (Tong et al., 2016), o que permitiu o uso
em restauracdes monoliticas na regido posterior.

Apesar da melhora, a baixa translucidez das 3Y-TZP ndo ¢é indicada para
restaura¢des monoliticas na regido anterior. A aparéncia opaca esta relacionada
com o tamanho do gréo (aproximadamente 0,4 um) e o comprimento de onda da
luz (entre 0,1 e 0,7 um). Particulas com tamanho semelhante ao comprimento de
onda da luz incidida levam a maior efeito de espalhamento da luz, o que resulta
em maior opacidade (Hefferman et al., 2002; McLaren et al., 2002). Ainda, os graos
tetragonais da 3Y-TZP sdo anisotropicos, isto €, a refracdo da luz ocorre em diferentes
direcoes. Esses fatores fazem com que a luz seja dispersada e ndo transmitida através
do material, causando a aparéncia opaca (Sulaiman et al., 2015).

A 3Y-TZP possui como indicacdo clinica desde pilares para implantes, coroas,
como também prdéteses fixas e infraestruturas (Luthardt et al., 2002). No entanto,
para a finalizacdo das préteses multiplas ou unitdrias em que haja demanda
estética, a aplicacdo de uma ceramica de recobrimento é necessdria para mimetizar
a estrutura dental natural. Complicacdes como fraturas e lascamentos da ceramica
de recobrimento séo relacionadas a tensdes residuais desenvolvidas por motivos
de diferenca entre os coeficientes de expansao térmica dos materiais, protocolo
de resfriamento rdpido ou espessura inadequada (Tanaka et al., 2019; Sailer et al.,
2015; Rodrigues et al., 2019). O estudo de Al-Amleh et al. (2010), que se trata de uma
revisdo sistematica sobre restauracdes bilaminadas incluindo estudos publicados
em intervalo de 50 anos, constatou que a falha da porcelana de recobrimento em
infraestruturas de zircénia é comum.

Nesse contexto, para superar as limitacdes do uso de restauracdes bilaminadas,
aumentou-se a demanda por restauracdes cerdmicas monoliticas. E possivel preparar
coroas monoliticas posteriores de 3Y-TZP com espessura oclusal minima de 0,5 mm
devido a elevada resisténcia a fratura (Sorrentino et al., 2016). Em um estudo clinico,
Kocjan et al. (2020) compararam o envelhecimento in vitro e in vivo de zirconias
3Y-TZP. Foi observado que, para a transformacao de fase tetragonal para monoclinica,
o envelhecimento in vivo foi quase 3 vezes mais rapido do que a in vitro, e a fracdo
monoclinica nas superficies aumentou consideravelmente apds 6 meses do uso.
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Zirconias de terceira geracao

As propriedades de translucidez podem ser ajustadas pelo conteudo da fase
cubica, o que exige aumento do conteudo de itria para estabilizar o material nesta
microestrutura. Sendo assim, quanto maior o conteddo da fase clbica, maior a
translucidez (Camposilvan et al., 2018). Porém, a maior adicdo de fase clbica promove
uma menor resisténcia mecanica e tenacidade do material final.

A quantidade de fase cubica nas zircénias 4Y-PSZ e 5Y-PSZ, podem chegar a
aproximadamente 75% (Kolakarnprasert et al., 2019), ja nas 3Y-TZP podem chegar a
13% (Sen, Isler, 2019). O tamanho médio dos graos é influenciado pela quantidade
de fase cubica e tetragonal presentes na microestrutura. Logo, as zirconias 3Y-TZP
apresentam tamanho de grdo menor (437 + 40 nm), seguido pelas 4Y-PSZ (729 + 62
nm) e as 5Y-PSZ apresentam graos maiores, podendo chegar a aproximadamente
900 nm (Sen, Isler, 2019).

O ganho nas caracteristicas estéticas cativou o uso clinico da nova classe de
zircdnias, que pode ser empregada desde laminados ultrafinos em dentes anteriores,
como coroa total em dentes posteriores (Souza et al., 2018). A degradacdo
hidrotérmica e transformacdo de fase ndo estd presente nas zircdnias de elevado
teor de fase clbica (Prado et al., 2022). Portanto, apesar da melhora na translucidez,
a auséncia do mecanismo de tenacificagdo resultou na queda nas propriedades
mecanicas das zircOnias de segunda geracdo (Camposilvan et al., 2018).

Atualmente, encontram-se no mercado zircdnias que podem ser utilizadas
de forma monolitica: 3Y-TZP, 4Y- e 5Y-PSZ (Sen, Isler, 2020; Kolakarnprasert et al.,
2019). Também estdo disponiveis zircbnias multicamadas, que sdo os materiais de
escolha para esta tese. As zirconias multicamadas tem como objetivo mimetizar a
estrutura dental natural através do gradiente de tonalidadade, em que as camadas
mais translicidas se encontram na regido incisal, seguido de um ganho em croma
naregido cervical (Kolakarnprasert et al., 2019). Mais recentemente, foram lancadas
zircbnias com gradacdo de grdos em um mesmo bloco (3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ),
quem também tem por objetivo fornecer um material com gradagao de translucidez
(Schonhoff et al., 2021; Winter et al., 2022). No entanto, esses materiais ndo seréo
abordados em nosso estudo.

Tratamentos de superficie e zirconias odontoldgicas

O condicionamento da superficie de uma zirconia com acido fluoridrico néo é
capaz de alterar a morfologia e torna-la quimicamente reativa para a cimentacao,
como acontece com as ceramicas vitreas. Para isso, faz-se necessario o jateamento
com particulas de éxido de aluminio (AI203) com tamanho variando entre 30 e
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110 um. A colisdo das particulas na superficie da zirconia provoca o aumento da
rugosidade, o que aumenta a area da superficie que entrara em contato com o
material cimentante. A ligacdo quimica entre a superficie da zirconia e o cimento
resinoso é estabelecida com uso de um agente silano e favorecida quando, além do
silano, os primers também contém a molécula 10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio
fosfato (10-MDP) (Thammajaruk et al., 2018; Tzanakakis et al., 2016).

Outros tratamentos de superficie como o uso do laser, vitrificagdo, deposicdo de
plasma foram propostos na literatura a fim de melhorar a resisténcia de unido das
zircOnias ao substrato. Essas abordagens visam modificar a superficie para favorecer
o embricamento micromecanico. Contudo, muitas limitacdes sdo encontradas, o
que as tornam inviaveis clinicamente (Mair, Padipatvuthikul, 2010). Sendo assim,
o jateamento com éxido de aluminio seguido de silano e cimentos resinosos,
preferencialmente com 10-MDP na composicdo, continua sendo o padrdo-ouro
para adesao das zircbnias a um substrato (Lawson et al., 2019).

Quando uma restauracao de zirconia monolitica é realizada, muitas vezes, faz-
se necessario a aplicacdo de uma pigmentacdo (maquiagem) na superficie oclusal.
Essa caracterizacdo confere uma aparéncia natural e estética a restauracdo final.
No entanto, problemas em relacdo a durabilidade do glaze sobre restauracoes de
zircOnia vem sendo relatadas. Sendo assim, tratamentos de superficie que melhorem
0 embricamento mecanico entre zirconia e a camada de caracterizacdo poderiam
auxiliar na durabilidade do mesmo.

Os tratamentos citados anteriormente sdo, rotineiramente, utilizados na superficie
de cimentacdo da zirconia. No entanto, a utilizacdo de jateamento com éxido de
aluminio ou outros tratamentos experimentais na superficie oclusal sdo pouco
exploradas. Ndo ha relatos na literatura sobre o efeito de diferentes tratamentos de
superficie prévios a camada de caracterizagdo na adesdo ou propriedades mecanicas
de diferentes zircénias.

Efeitos no comportamento mecanico

Tratamentos que modificam a superficie de um material ceramico por abrasao
mecanica ou quimica sdo capazes de produzir defeitos que, por sua vez, podem
desencadear propagacao de trincas. Essa propagacao de trincas, consequentemente,
acarreta prejuizo das propriedades mecanicas do material (Abdulmajeed et al.,
2022; Kim, Ahn, 2021).

Ajustes com pontas diamantadas, borrachas abrasivas, jateamento com particulas
de oxido de aluminio com diferentes tamanhos sdo realizadas tanto na superficie
interna, como na externa de restauracdes. Tais tratamentos sdo exemplos que
interferem na resisténcia mecanica das zirconias, mesmo as que possuem mecanismo
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de tenacificacdo (Chun et al., 2017). O estudo de Chun et al. (2017) comparou
diferentes procedimentos de ajustes oclusais através de um teste de resisténcia a
fadiga. Os autores relataram que uma zirconia de segunda geracao apenas sinterizada
tem menores probabilidades de falha. Os melhores resultados foram obtidos pelos
grupos em que a superficie oclusal foi finalizada com aplicacdo de glaze e apds o
polimento final com borracha diamantada.

Se por um lado o jateamento com éxido de aluminio promove melhor
embricamento mecanico; por outro, as microtrincas geradas pela colisdo das particulas
tem potencial de diminuir as propriedades mecanicas das zircénias (Abdulmajeed
et al.,, 2022; Khanlar et al., 2022; Kim, Ahn, 2021). O estudo de Zucuni et al. (2018)
mostra que a transformacao de fase tetragonal para monoclinica apds o jateamento
foi observada apenas nos grupos das zirconias de segunda geracdo (3Y- TZP).
Ainda, na revisdo sistematica de Aurélio et al. (2016), é relatado que a resisténcia a
flexdo das zircénias 3Y-TZP nao foi influenciada negativamente apds o jateamento,
independentemente dos tamanhos das particulas.

Por ndo apresentarem mecanismo de tenacificacdo, as zirconias de terceira
geracdo possuem uma menor resisténcia a flexdo. Assim, a acdo do jateamento
de particulas de éxido de aluminio reduz significativamente a resisténcia quando
submetidas a fadiga (Cadore-Rodrigues et al., 2021). O estudo de Cadore-Rodrigues et
al. (2021) investigou o comportamento uma zirconia (5Y-PSZ) submetida a diferentes
tratamentos de superficie através de um teste de resisténcia flexural a fadiga. Os
autores observaram que a aplicacdo de glaze ou deposicao de nanofilmes de silica ndo
prejudicaram a resisténcia a fadiga. Ja o jateamento com particulas de alumina teve
efeito danoso na superficie da ceramica, reduzindo seu comportamento mecanico.

Os trabalhos supracitados avaliaram o efeito de tratamentos modificadores de
superficie (indicados para oclusal ou de cimenta¢do) no comportamento mecanico
e diferentes zirconias. No entanto, nenhum estudo avaliou se o possivel efeito
deletério do jateamento nas propriedades mecanicas permanece apds a aplicacdo
da camada de caracterizacdo. Além disso, o efeito do tamanho de particulas nas
diferentes zircOnias ainda ndo é claro.
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PROPOSICAO

A presente tese se prop0s a explorar o efeito de jateamento com diferentes
particulas de 6xido de aluminio quando realizado como condicionamento prévio
a aplicacdo da camada de caracterizacdo (stain e glaze) em zircOnias de segunda
e terceira geracdes. O estudo envolveu andlise da resisténcia adesiva da interface
entre os dois materiais, bem como o comportamento mecanico do conjunto.

Parte A

Testar a resisténcia a flexdo de zircdnias de 22 e 32 geracdo quando submetidas
a diferentes tratamentos de superficie previamente a aplicacdo da camada de
caracterizacdo com stain e glaze.

Parte B

Testar o comportamento a fadiga de zircdnias de 22 e 32 geracdo quando
submetidas a diferentes tratamentos de superficie previamente a aplicacdo da
camada de caracterizacdo.

Parte C

Avaliar a resisténcia de unido entre a camada de caracterizagao e zircdnias
de 22 ou 32 geracao quando submetidas a diferentes tratamentos de superficie
previamente a aplicacdo da camada de caracterizacao.
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As hipoteses testadas foram:
Parte A

H,: Os grupos com tratamento de superficie prévio a aplicacdo da camada de
caracterizacdo teriam menores valores de resisténcia flexural, sendo o grupo apenas
polido o mais resistente.

H,: Nao haveria diferenca entre as zircénias e os tratamentos de superficie
prévios a aplicacdo da camada de caracterizacdo.

Parte B

H,: O grupo com o previamente jateado com particulas de éxido de aluminio
apresentaria pior comportamento em fadiga.

H,: O tratamento de superficie prévio a camada de caracterizacdo ndo apresentara
comportamento superior ao gupo sem o tratamento de superficie “oclusal”.

Parte C

H,: Os grupos com tratamento de superficie prévio a aplicacdo da camada de
caracterizacdo teriam maiores valores de resisténcia de unido (MPa).

H,: Os tratamentos de superficie prévio a camada de caracterizacdo nao
apresentara comportamento superior ao grupo sem o tratamento de superficie
“oclusal”.

PROPOSICAO

10




MATERIAL E METODOS

Para melhor compreenséao, a tese foi dividida em 3 partes, de acordo com o
desfecho analisado. A primeira parte se trata de um estudo de resisténcia a flexdo
biaxial dasdiferentes zirconias. Asegunda parte consiste em um estudo de resisténcia
a fadiga ciclica. A terceira parte avaliou a resisténcia de unido entre a camada de
caracterizagdo e as diferentes zirconias através do teste de cisalhamento. Analises
complementares de superficie pré e pds execucdo dos testes também foram realizadas.

Parte A - Estudo de resisténcia a flexdo

Preparacdo dos espécimes

Blocos pré-sinterizados de uma zirconia 3Y-TZP (HTML, Kuraray Noritake Dental
Inc,, Téquio, Japdo), uma 4Y-PSZ (STML, Kuraray Noritake Dental Inc., Toquio, Japao) e
uma 5Y-PSZ (UTML, Kuraray Noritake Dental Inc., Toquio, Japao) foram arredondados
em uma maquina politriz (EcoMet, Buehler, Lake Bluff, lllinois, EUA) com lixas de
granulacdo #600. Os procedimentos foram realizados em dgua. Foram obtidos
cilindros de 15 mm de didmetro que, em seguida, foram fatiados em discos de 1,3
mm de espessura em uma maquina de corte com disco diamantado sob resfriamento
em dgua (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA) (Figura 1). Uma superficie de cada
disco recebeu polimento com lixas de carbeto de silicio de granulacdo decrescente
(#600, #800 e #1200) em uma politriz sob resfriamento em dgua durante 30 s em
cada lixa. Em seguida, os discos foram limpos com alcool isopropilico em banho
ultrassénico (5 min) e secos com spray de ar.
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Figura 1 — Confeccdo dos discos de zirconia

Legenda: a) Preparo dos cilindros; b) Cilindro arredondado; c) Corte em discos;
d) Polimento dos discos; e) Diametro dos discos; f) Espessura dos discos.

Fonte: Elaborada pelo autor.

AFigura 2 mostra os grupos e os procedimentos experimentais envolvidos para
o teste de resisténcia a flexao biaxial. No total, 270 discos foram confeccionados e
divididos conforme o tipo de zirconia (N = 90) e o tratamento de superficie (n = 30).
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Figura 2 - Distribuicdo dos grupos conforme o tipo de
zirconia e o tratamento de superficie recebido

| ﬂa ATANA Zirconia ﬂmm Zinconis ﬂmu\u Zircoms

—

({3

Discos de HT-ML Discos de ST-ML Discos de UT-ML
(N =90) (N =90) (N =90)
+ Polimento — HTML P + Polimento — STML P + Polimento— UTML P
(n=30) (n =30) (n =30)

o Al0350 pm-HTML50 |e Al0350 pm-STML50 | e AlO3 50 um - UTML 50
(n = 30) (n = 30) (n = 30)

e ARO3; 110 pm-HTML 110 (o ARO3 110 pm - STML 110 | e  AlO3 110 pm - UTML 110
(n=30) (n =30) (n =30)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Todos os espécimes receberam o polimento antes da sinterizacdo. A sinterizacdo
foi realizada no forno Sirona inFire HTC speed (Sirona Dentsply, Franca) conforme os
parametros indicados pela fabricante das zirconias (Quadro 1). As dimensdes finais
dos discos de zircénia foram (1 mm espessura x 12 mm de diametro).

Quadro 1 —Parametros para sinterizacao das zirconias

Sinterizacao convencional UTML / STML HTML

Alta temperatura 1550 °C 1500 °C “
Tempo de espera 2 horas 2 horas g
Taxa de aumento de temperatura 10 °C/ minuto 10°C/ minuto g
Taxa de diminuicdo de temperatura | 10 °C/ minuto 10°C/ minuto E

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apds a sinterizacgdo, os discos foram divididos aleatoriamente entre os grupos
conforme o tratamento de superficie. Os procedimentos dos grupos jateados com
as particulas de éxido de aluminio foram realizados utilizando 2 bar de presséo a
uma distancia de 1 cm durante 10 s (Figura 3A). Em seguida, os discos foram limpos 13
com alcool isopropilico em banho ultrassénico durante 5 min.




Apds secagem com jato de ar, foi realizada a aplicacdo de uma fina camada
de pigmentacdo apresentado em forma de pasta (FC Paste Stain black, Kuraray
Noritake) distribuido de forma homogénea em toda a superficie de interesse dos
discos (Figura 3). Em seguida, foi realizada a queima no forno (Vita Vacumat 40,
VITA Zahnfabrik, Alemanha) utilizando os parametros da queima de acordo com a
fabricante. Apds a queima de pigmentacdo, foi aplicada uma fina camada de glaze
(Clear Glaze, Kuraray Noritake) seguida da queima no forno utlizando os parametros
da queima de acordo com a fabricante. A programacéo das queimas de stain e glaze
sdo idénticas, sendo taxa de aquecimento de 45°C/min com temperatura final de
750°C, tempo de manutencdo de 1 min e tempo de resfriamento de 4 min.

Figura 3 — Jateamento e aplicagdo da camada de caracterizagdo

Legenda: a) Jateamento dos discos; b) Apresentacdo do pigmento e glaze;

<]
s
=
2
) Aplicacdo da pigmentacdo cor preta; d) Aplicacdo do glaze. E
=

Fonte: Elaborada pelo autor.

Ensaio de resisténcia a flexdo biaxial

Ap0s a caracterizacao, os discos foram submetidos ao ensaio de flexdo biaxial.
Os discos foram posicionados sob as trés esferas do dispositivo de flexao biaxial
de acordo com a configuracdo piston-on-three-balls (ISO 6872/2015). A ponta
aplicadora cilindrica com a base plana de diametro de 1,6 mm foi posicionada no




centro do disco para a aplicacdo da carga. A superficie a ser testada (de tratamento)
foi posicionada sob tragdo (para baixo). Para o teste, foi usada uma maquina de
ensaios universal (Emic, Sdo José dos Pinhais, Parand, Brasil) com uma célula de
carga de 1000 KgF. A carga foi aplicada com uma velocidade de 0,5 mm/min até
ocorrer a fratura (Figura 4).

A resisténcia a flexdo (em MPa) foi obtida com as Equagdes 1, 2 e 3 (ISO
6872/2015).

—0.2387P(X-¥) (1
o= 2
(1-v)/2 @)

X=(1+V)!E(Ez+[—t%z—]

c

Y= 1
( +v)[1+m0;]2+ ( +\')(?2 @)

sendo P, a carga para fratura; d, a espessura do disco; v, o coeficiente de Poison;
A, o raio do circulo de suporte das esferas; B, o raio do pistdo; C, o raio do disco.

Figura 4 — Ensaio de flexao biaxial
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Analise fractografica

Apds a fratura dos discos, os fragmentos foram analisados em um
estereomicroscopio (Discovery V20, CarlZeiss, Jena, Thuringia, Alemanha). Um
espécime representativo de cada grupo foi levado ao microscépio eletronico de
varredura (MEV) para determinar as caracteristicas das fraturas.

Analise dos dados

Os valores de resisténcia flexural foram submetidos a analise estatistica descritiva
e tiveram normalidade e homoscedasticidade avaliadas com testes de Shapiro-Wilk
e de Levene, respectivamente. O efeito dos fatores material (3Y-TZP, 4Y-PSZ ou
5Y-PSZ) e tratamento de superficie (polimento, jateamento com 50 pm ou 110 pm)
foi analisado com teste da anélise de varidncia (ANOVA) de dois fatores seguido de
teste de Tukey para comparag¢des multiplas. Os dados também foram submetidos
a analise de Weibull para obter os parametros resisténcia caracteristica (valor em
que 63,2% dos espécimes falham) e o modulo de Weibull (confiabilidade) de cada
grupo, bem como a comparacao entre os mesmos. O nivel de significancia foi
estabelecido em 5%.

Parte B - Estudo de resisténcia a fadiga

Preparacao dos espécimes

Foram confeccionados 90 discos divididos de acordo com o tipo de zirconia,
(3Y-TZP N =30, 4Y-PSZN =30 e 5Y-PSZ N = 30) e divididos conforme o tratamento de
superficie (Polimento ou Jateamento Al203 50 um) (n = 15) (Figura 5). No quadro
2, encontram-se os materiais usados para o teste de fadiga.

Figura 5 — Desenho experimental usado no estudo de fadiga

N=30 N =30 N=30 N=30 N=30 N=30
= B 3 =
3Y-TZP P 3Y-TZP J 4Y-PSZ P 4Y-PSZ J 5Y-PSZP 5Y-PSZJ

n=15 n=15 n=15 n=15 n=15 n=15
2Zirconia 3Y-TZP
Zirconia 4Y-PSZ.
Zirconia 5Y-PSZ P = Polimento

.. NEMAG-10 J = Jateamento Al,0; (50 pm)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Quadro 2 - Dados dos materiais utilizados no estudo de fadiga

Material / Nome comercial Fabricante Lote
3Y-TZP - Katana HTML Kuraray Noritake Dental DXPNH
Inc, Tokyo, Japdo
4Y-PSZ - Katana STML Kuraray Noritake Dental DZGVK
Inc, Tokyo, Japdo
5Y-PSZ - Katana UTML Kuraray Noritake DXXAA
Dental Inc, Tokyo, Japao
Pigmento - CRZ FC Kuraray Noritake Dental ECWDB
Paste Stain Black Inc, Tokyo, Japdo
Glaze - CRZ FC Clear Glaze Kuraray Noritake Dental ECWEB
Inc, Tokyo, Japdo
Anélogo de dentina Protec, S0 Paulo, Brasil
-NEMA G10
Cimento resinoso - Ivoclar Vivadent, Schaan, Z02THB
Multilink Speed Liechtenstein
Silano - Monobond N Ivoclar Vivadent, Schaan, 202MOY
Liechtenstein
Acido fluoridrico 5% Condac Porcelana, 100222
FGM, Joinville, Brasil
Oxido de aluminio (50 um) Bio-art, Sdo Carlos, Brasil 2413522
Rocatec Plus (110 pum) 3M ESPE, Saint Paul, EUA 1036301855

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os discos de zirconia foram confeccionados conforme descrito na parte A deste
estudo. Foram confeccionados discos de um andlogo de dentina composto por resina
epdxi e fibra de vidro (NEMA G10) com dimensdes 2,5 mm de altura por 12 mm
de didmetro. Os discos foram polidos com lixas de carbeto de silicio de granulacdo
decrescente (#600, #800 e #1200) em uma politriz (EcoMet, Buehler, Lake Bluff,
lllinois, EUA) sob resfriamento em dgua durante 30 s em cada lixa. Em seguida, os
discos foram limpos com alcool isopropilico em banho ultrassénico (5 min) e secos
com spray de ar. Os discos de G10 foram condicionados com acido fluoridrico 5%
durante 60 s e limpos em agua destilada. A superficie de cimentacdo dos discos
de zirconia foram jateados com éxido de aluminio Al203 (50 um) a uma distancia
de 1 cm com 2 bar de pressao durante 10 s. Em seguida, foram limpos em cuba
ultrassbnica por 5 minutos com alcool isopropilico e secos com jato de ar.

A superficie de cimentacdo dos discos de NEMA G10 e dos discos de zirconia
foram submetidos a aplicacdo vigorosa do silano (Monobond N, Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) por 10 s, deixando agir durante 1 min apds aplicagdo. Todos
0S grupos receberam o mesmo tratamento na superficie de cimentacao.

MATERIAL E METODOS
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O cimento resinoso (Multilink N, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) foi
manipulado e aplicado sobre a superficie de cimentacdo dos discos ceramicos, que
foram posicionados sobre os discos de NEMA G10. Uma carga axial de 750 g foi
posicionada sobre os espécimes com auxilio de um delineador visando a padronizacdo
da camada de cimento. O excesso de cimento foi removido com aplicador descartavel
(microbrush). A fotoativacao foi realizada com o fotopolimerizador diodo emissor
de luz (Valo LED, Ultradent; South Jordan, UT, EUA) com intensidade de 1400 m\W/
cm2. Em cada uma das quatro faces do espécime, foi realizada uma fotoativacdo
de 20 s. Os espécimes foram armazenados em dgua destilada a 37 °Cde 3 a 7 dias
previamente ao teste de fadiga.

Ensaio de fadiga Stepwise

Os espécimes foram submetidos ao teste de fadiga pelo método stepwise em
uma maquina especifica (Instron ElectroPuls E3000, Instron Corporation, Norwwood,
MA, Estados Unidos). Nesse método, incrementos de cargas ciclicas sdo aplicados
nos espécimes até a deteccdo de trincas (falha) ou até atingir o numero de ciclos
pré- determinado.

A configuracdo do teste consistiu em aplicacdo de carga axial no centro do
espécime com um pistdo hemisférico com 40 mm de diametro (Kelly, 1999). Uma fita
adesiva (110 um) foi colocada entre o pistao e a superficie cerdmica do espécime para
distribuicdo de tensbes. Os testes foram realizados submersos em dgua destilada.

O teste foi iniciado com uma carga inicial de 400 N por 10.000 ciclos a uma
frequéncia de 20 Hz. Apds o término de um step de 10.000 ciclos, os espécimes
eram avaliados quanto a presenca de trincas. Se uma trinca fosse detectada, o teste
estava finalizado e classificada como falha. Caso ndo ocorresse a trinca, mais um
step seria realizado com acréscimo de 10.000 ciclos com incremento de carga de
100 N. Os incrementos foram realizados até a falha.

Analise dos dados

Os dados para carga de falha em fadiga (FFL) e o niumero de ciclos para falha
(CFF) obtidas para cada grupo foramsubmetidos a andlise de sobrevivéncia pelo teste
de Kaplan-Meier e Mantel-Cox (Log-Rank). O nivel de significancia foi estabelecido
em 5%.
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Parte C - Estudo de resisténcia de unido

Preparacao dos espécimes

Blocos pré-sinterizados das zirconias (3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ, Kuraray Noritake)
foram fatiados em, aproximadamente, 2 mm de espessura em uma maquina de corte
sob resfriamento em dgua (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, EUA). As superficies
"oclusais” de todas as fatias foram polidas com lixas de carbeto dessilicio de granulagdo
decrescente (#600, #800 e #1200) em uma politriz (EcoMet, Buehler, Lake Bluff,
lllinois, EUA) sob resfriamento em dgua durante 30 s cada lixa. Em seguida, os discos
foram limpos com alcool isopropilico em banho ultrassénico (5 min).

As fatias foram sinterizadas conforme a recomendacao do fabricante descrito
no Quadro 1 (mesmo protocolo das partes A e B deste estudo). As fatias receberam
0s mesmos tratamentos de superficie descritos na “parte A” (polimento, jateamento
com 50 pm ou 110 um). As fatias das zircénias receberam cilindros de cera (3 mm
de diametro e 4 mm de altura) na superficie que foi realizada o tratamento de
superficie, como demonstrado na Figura 6.

Figura 6 — Cilindros posicionados sobre a superficie das zirconias

Legenda: Legenda: a) Diametro do cilindro de cera; b) Cilindros sobre
a superficie das zirconias. Fonte: Elaborada pelo autor.

Apds a fixacdo dos cilindros de cera na superficie das zircénias, os conjuntos
foram dispostos sobre uma placa de vidro e circundados por uma lamina de cera 7
aderida a placadevidro. Em seguida, o revestimento (Bellavest SH, Bego, Alemanha)
foi manipulado com dgua destilada e vertido dentro dos limites da cera sem que se
recobrisse totalmente os cilindros (Figura 7).
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Figura 7 — Aplicacdo do revestimento com zirconias e cera no interior

Legenda: Legenda: a) Conjunto zirconias e cilindros de cera sob
placa de vidro; b) Revestimento aplicado formando caixas.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apds o tempo de presa recomendado pelo fabricante do revestimento (2 h),
as caixas foram levadas ao forno para a remocdo da cera por evaporacdo a uma
temperatura de 700 °C durante 30 minutos, e o tempo de espera para resfriamento
de 1 hora. Assim, foi-se obtido um espaco sobre a superficie das zirconias de um
cilindro de 3 mm de diametro com 4 mm de altura (Figura 8).

Figura 8 — Espécimes apds a remocao da cera em forno

MATERIAL E METODOS

Legenda: Legenda: Espécime apds a remocdo da cera em forno. Fonte: Elaborada pelo autor.




Entdo, foi aplicado uma fina camada de stain seguida de glaze dentro do espaco
cilindrico obtido. Foram realizadas queimas em forno especifico conforme descrito
na parte A desse estudo. Foram realizadas 3 queimas até a obtencao da altura de,
aproximadamente, 4 mm (Figura 9).

Figura 9 — Cilindros confeccionados de stain e glaze

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apds a confeccdo dos cilindros da camada de caracterizacdo sobre a superficie
das zircénias, o revestimento foi cuidadosamente com brocas diamantadas. Os
espécimes foram incluidos em tubos de pvc com resina acrilica (Figura 10). Apds a
inclusdo, os espécimes ficaram imersos em dgua destilada a 37 °C durante 24 hem
uma estufa (Olidef, Ribeirdo Preto, Sdo Paulo, Brasil) previamente a realizacdo do
teste de resisténcia de unido ao cisalhamento.

Figura 10 - Espécimes foram incluidos em tubos de pvc com resina acrilica

MATERIAL E METODOS

Legenda: Legenda: a) Espécime incluido em cano de PVC com resina acrilica; b) Vista
frontal do espécime incluido demonstrando o paralelismo para o teste de cisalhamento.
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Teste de resisténcia de unido ao cisalhamento

Para o teste de cisalhamento (SBS), o espécime era posicionado justaposto a um
aplicador de carga em “ponta de faca” (Figura 11). Esse tipo de aplicador foi escolhido
apds um teste piloto, em que o fio ortodontico rompia antes da finalizagdo do teste.

Para o ensaio, foi usada a maquina de ensaios universal DL 2000 (EMIC, Sao José
dos Pinhais, Parana Brasil), com uma célula de carga de 100 kgf. A carga foi aplicada
perpendicularmente a interface zircdnia/maquiagem com velocidade de 0,5 mm/
min até a falha. A resisténcia de unido (em MPa) foi obtida utilizando a Equacao (4).

F
SBS=_, @

mr

Onde SBS é a resisténcia de unido ao cisalhamento (MPa), F é a carga de falha
(N), r é o raio do cilindro (mm) e t=3,14.

Figura 11 — Realizacdo do teste de cisalhamento na maquina EMIC

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Analise de falhas

Ap0ds o ensaio, os espécimes foram analisados em um estereomicroscépio (Stereo
Discovery V20, Zeiss, Gottingen, Alemanha) com aumento de 50x para determinacao
dos tipos de falhas (Figura 12).

Figura 12 — Representacdo da classificacdo dos tipos de falhas

Legenda: a) falha adesiva, auséncia de pigmento (preto) na superficie da zircénia; b)
predominantemente adesiva (quantidade inferior a 40 % de stain na zirconia); ¢) coesiva
da camada de caracterizacdo (presenca de stain em toda superficie da zirconia;

Fonte: Elaborada pelo autor

Adesiva - auséncia de stain (preto) na superficie da zircénia;

b. Predominantemente adesiva - quantidade inferior a 40 % de stain na
zirconia

c¢. Coesiva da camada de caracterizacdo - presenca de stain em formato
cilindrico na superficie da zircnia;

Anadlise de dados

Osvalores de resisténcia de unido foram submetidos a analise estatistica descritiva
e tiveram normalidade e homoscedasticidade avaliadas com testes de Shapiro-Wilk
e de Levene, respectivamente. Os dados foram submetidos ao teste de analise de
variancia (ANOVA) dois fatores (material*tratamento de superficie) e teste de Tukey
para comparagdes multiplas. O nivel de significancia foi estabelecido em 5%.
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Caracterizacao Topografica
Rugosidade

Dez espécimes de cada grupo foram avaliados quanto ao padrado da superficie
apos os tratamentos de superficie com um rugosimetro de contato (Mitutoyo
Corporation, Téquio, Japdo). Foram realizadas seis leituras por espécime, sendo
duas paralelas em posi¢des diferentes. O parametro usado foi amplitude Ra (média
aritmética dos valores absolutos de picos e vales em relacdo a um plano médio). As
leituras foram realizadas utilizando comprimento de amostragem (cut-off) de 0,8
mm (I1SO 4287-1997). Ap0s as leituras, foram obtidas médias de rugosidade para
cada espécime. A analise estatistica foi realizada no software MINITAB (version 16.1.0,
Minitab, State College, Pensilvania, EUA). A normalidade e homocedasticidade dos
dados foram avaliadas com testes de Shapiro-Wilk e de Levene, respectivamente.
Os dados foram submetidos ao teste de analise de variancia (ANOVA) dois fatores
(material*tratamento de superficie) e teste de Tukey para comparagdes multiplas.
O nivel de significancia foi estabelecido em 5%.

Perfilometria

Uma amostra representativa de cada grupo experimental foi avaliada em um
perfilometro dptico digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, EUA) para obtencdo da
topografia da superficie das zirconias apos os diferentes tratamentos de superficie.
Os dados foram obtidos pelo perfilometro e transferidos para um computador com
um software Wyko Vision 32 (Veeco, Tucson, EUA). Imagens tridimensionais dos
espécimes foram geradas pelo software (Figura 13).

Figura 13 — Perfildometro éptico digital

Legenda: a) perfildmetro de contato; b) computador com software
Wyco em execucdo Fonte: Elaborada pelo autor
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Angulo de contato

Dezespécimesde cada grupo experimental foram selecionados aleatoriamente
para andlise de angulo de contato. O angulo de contato é formado pelo encontro
formado pelo plano tangente a gota de um liquido e o plano que contém o liquido e
substrato. Asandlises foramrealizadasem um goniémetro (Attension, Biolin Scientific,
Estocolmo, Suécia) utilizando a técnica da gota séssil. Para isso, uma gota de 2 ul de
4gua deionizada foi aplicada perpendicularmente sobre a superficie dos espécimes
(90°) com uma microseringa em velocidade constante. Uma lente de baixo aumento
acoplada ao equipamento foi utilizada para captacdo das imagens (Figura 14). O
processamento dos angulos formados foi realizado através de um software especifico
(One Attension, Biolin Scientific, Estocolmo, Suécia).

Os dados obtidos com as andlises de angulo de contato foram submetidos
a anadlise estatistica no software MINITAB (version 16.1.0, Minitab, State College,
Pensilvania, EUA). A normalidade (teste de Shapiro-Wilk) e homoscedasticidade
(teste de Levene) dos dados foram avaliadas previamente ao teste de analise de
variancia (ANOVA) dois fatores (material*tratamento de superficie) e teste de Tukey
(comparagdes multiplas). O nivel de significancia foi estabelecido em 5%.

Figura 14 — Ensaio de angulo de contato

Fonte: Elaborada pelo autor.
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RESULTADOS

Parte A — Estudo de resisténcia a flexao

Atabela 1 apresenta os resultados obtidos apds o ensaio de resisténcia a flexao
biaxial. Os fatores material e tratamento de superficie tiveram efeito estatisticamente
significativo no desfecho resisténcia flexural (ambos p<0,001), bem como a interagdo
entre os fatores (p<0,001). Como esperado, a 3Y-TZP apresentou os maiores valores
de resisténcia, seguido da 4Y-PSZ e 5Y-PSZ. Para a 3Y-TZP, o polimento levou aos
maioresvalores, enquanto 50 um e 110 pm geraram resultados semelhantes entre si.
Para 4Y- e 5Y-PSZ, o polimento levou aos maiores resultados de resisténcia flexural,
seguido de jateamento com 50 um e 110 um.

Tendéncia semelhante foi encontrada nos resultados de resisténcia caracteristica,
em que o polimento levou aos resultados maiores em relacdo aos grupos que
foram submetidos aos jateamentos. A Figura 13 apresenta as probabilidades de
falha de cada grupo em funcdo da carga aplicada, evidenciando o desempenho
superior das zirconias 3Y-TZP. O mdédulo de Weibull do grupo 3Y-TZP polimento foi
significativamente maior que o grupo 5Y-PSZ 110 um. Os demais grupos apresentaram
confiabilidade semelhante entre si e aos dois grupos recém mencionados.

Tabela 1 - Médias e medidas de dispersao de resisténcia flexural, resisténcia
caracteristica e médulo de Weibull obtidos para cada grupo experimental

Grupos Resisténcia Resisténcia Maddulo de Weibull**
flexural* (MPa) caracteristica** (MPa)
3Y-TZP P 1175,71 (60,47)Aa 1202,54(1183,11-1 222,28)A 23,141 7,04-31,42)A

3YTZP 50 1042,67 (84,78)A° | 1075,49(1049,53-1102,10)B | 16,17 (13,45-19,44)AB
3YTzP110 | 1008,67 (68,86)AC | 1036,42(1014,98-1058,32)8 | 18,79 (15,47-22,82)AB

4Y-PSZP 762,16 (49,60)B2 782,36 (766,94-798,09)C | 19,58 (15,95-24,03)AB
4Y-PSZ 50 655,79 (51,83)BP 675,22 (659,70-691,11)PF | 17,17 (14,75-19,99)AB
4Y-PSZ 110 585,67 (45,37)B¢ 604,91 (590,25-619,93)F | 15,66 (12,52-19,50)AB

5Y-PSZP 621,73 (47,61)@ 641,69 (626,37-657,39)F | 16,02 (13,53-18,96)AB

resultados




5Y-PSZ 50 538,39 (53,79)CP 561,11(543,39-579,40)C | 11,93 (9,59-14,83)AB
5Y-PSZ 110 483,79 (44,22)CC 502,68 (488,30-517,49)1 | 12,99 (9,62-17,54)BC

*Resisténcia flexural: Letras mailsculas indicam diferencas significativas entre
as ceramicas dentro de cada nivel do fator tratamento de superficie e letras
minusculas indicam diferencas significativas entre os tratamentos dentro de

cada nivel do fator material (ANOVA dois fatores e tese de Tukey, p<0,05).

**Parametros de Weibull: Letras diferentes dentro de toda coluna indicam
diferencas entre os grupos experimentais comparados com analise de Weibull.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 15 — Probabilidade de falha de cada grupo experimental em
funcdo da resisténcia aplicada obtidos pela analise de Weibull
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Andlise Fractografica

A analise fractografica apontou que as falhas foram desencadeadas da superficie
de tracdo (setas vermelhas, Figura 16, 17 e 18). Os defeitos originadores das falhas
foram devido ao tratamento de superficie ou defeitos causados durante a confeccdo
dos espécimes.




Figura 16 — Micrografias representativas dos espécimes fraturados dos grupos 3Y- TZP
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Legendas: Aumentos de 80 X (a esquerda) e 150 X (a direita). As setas amarelas
indicam a direcdo de propagacdo da fratura e as setas vermelhas indicam o
local de origem das fraturas e a seta branca incida uma curva de compressao
(compression curl). a) e b) 3Y-TZP P; ¢) e d) 3y-TZP 50um; e) e f) 3Y-TZP 110 um.

Fonte: Elaborado pelo autor.




Figura 17 — Micrografias representativas dos espécimes fraturados dos grupos 4Y- PSZ
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Legendas: Aumentos de 80 X (a esquerda) e 150 X (a direita). As setas amarelas
indicam a direcdo de propagacdo da fratura e as setas vermelhas indicam o
local de origem das fraturas e a seta branca incida uma curva de compressdo
(compression curl). a) e b) 4Y-PSZ P; ¢) e d) 4Y-PSZ 50 um; e) e f) 4Y-PSZ 110 pm.

Fonte: Elaborado pelo autor.




Figura 18 — Micrografias representativas dos espécimes fraturados dos grupos 5Y- PSZ
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Legendas: Aumentos de 80 X (a esquerda) e 150 X (a direita). As setas amarelas
indicam a direcdo de propagacdo da fratura e as setas vermelhas indicam o
local de origem das fraturas e a seta branca incida uma curva de compressao
(compression curl). a) e b) 5Y-PSZ P; ¢) e d) 5Y-PSZ 50 um; e) e f) 5Y-PSZ 110 pm.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Parte B - Estudo de resisténcia a fadiga

Atabela 2 apresenta os resultados de carga para falha em fadiga (FFL) e nimero
de ciclos para falha em fadiga (CFF) obtidos pelo teste de fadiga ciclica. A 3Y-TZP
atingiu os maiores valores de FFL. No entanto, o jateamento diminuiu FFL e CFF
de todos os materiais quando comparados aos seus homologos que receberam
polimento. Dentre as zircOnias de terceira geracdo, o grupo 4Y-P apresentou melhor
comportamento em fadiga. Apds jateamento, a 4Y-PSZ apresentou resultados
comparaveis a uma 5Y-PSZ tratada com polimento ou jateamento. As mesmas
diferencas estatisticas foram observadas para o desfecho ciclos para falha em fadiga.
As figuras 19 e 20 apresentam a probabilidade de sobrevivéncia de cada grupo
em relacdo a carga aplicada e ao numero de ciclos, respetivamente. Os graficos
evidenciam o comportamento superior da 3Y-TZP e o efeito deletério do jateamento
no comportamento a fadiga de todos os materiais.

Tabela 2 - Resultados para o teste de fadiga stepwise

Grupos Carga para falha em fadiga (N) Ciclos para falha em fadiga
3vp 2133.33 (42.16)A 18333333 (4216.37)A
3Y 50 1633.33 (34.73)B 133333.33(3473.25)8
avp 906.67 (22.82)C 60666.67 (2281.74)¢
4y 50 733.33(23.23)PF 43333.33(2323.11)PF
5Y P 786.67 (30.65)P 48666.67 (3065.42)P
5Y 50 653.33 (25.57)F 34666.67 (2737.16)F

Legenda: Letras diferentes na mesma coluna indicam diferencas estatisticas
entre os grupos experimentais (Log-Rank e Holm-Sidak, p <0,05).

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 19 — Gréfico de sobrevivéncia obtido pelo teste de Kaplan-
Meier e Mantel-Cox para carga de falha por fadiga (em N)

Cumulative Survival

1,0 -

0,8 1

0,6

0,4 1

0,2 4

0,0 4

.

Groups

—I"1 ML 50
T MLP
uT 50
uTpe
5T 50
I S§TP

T
500 1000 1500

Load

2000

2500

Legenda: Cores distintas demonstram grupos diferentes.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 20 — Gréfico de sobrevivéncia obtido pelo teste de Kaplan-
Meier e Mantel-Cox para o numero de ciclos para falha
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Legenda: Cores distintas demonstram grupos diferentes.
Fonte: Elaborado pelo autor.

resultados




Parte C - Estudo de resisténcia de unido

As médias e desvios-padroes de resisténcia de unido entre a camada de
caracterizacdo e aszirconias obtidas para cada grupo experimental sdo apresentadas
na Tabela 3. O fator material ndo afetou significativamente o desfecho (p = 0,944).
Entretanto, foi observado efeito estatisticamente significativo do fator tratamento
de superficie (p=0,001). Ndo houve interacdo significativa entre os fatores (p = 928).
Para todos os materiais, o jateamento com particulas de AI203 de 110 pum levou
aos maiores valores de adesao, seguido do jateamento com particulas de 50 um e
do polimento, cujos grupos atingiram os menores resultados. A figura 21 apresenta
a distribuicdo dos tipos de falhas entre os grupos. As falhas mais frequentes foram
do tipo coesiva da camada de caracterizagao.

Tabela 3 - Médias e desvios-padrdes de resisténcia de unido ao
cisalhamento (em MPa) obtidos para cada grupo experimental

Polimento 50 um 110 pm
3Y-1ZP 17,90 (2,142 21,81(2,74)%2 26,36 (4,29)2
4Y-PSZ 18,48 (1,96)2 22,14(2,63)52 25,90 (3,95)
5Y-PSZ 18,74 (2,642 22,30 (2,73)%2 25,73 (5,07)°2

Letras maiusculas diferentes na mesma linha indicam diferencas significativas entre
os niveis do fator tratamento para cada material. Letras minusculas diferentes na
mesma coluna indicam diferencas significativas entre os niveis do fator material
dentro de cada tratamento (ANOVA dois fatores, teste de Tukey p <0,05).

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 21 — Distribuicdo dos tipos de falhas para o teste de cisalhamento
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Caracterizacao topografica

Rugosidade

A tabela 4 apresenta os resultados de rugosidade média obtidos para cada
grupo experimental. Os fatores material e tratamento de superficie tiveram
efeito estatisticamente significativo em Ra (p = 0,000 e p= 0,000, respetivamente). A
interacdo entre os fatores também foi significativa (p = 0,000). Os grupos que foram
polidos apresentaram os menoresvalores de Ra e foram semelhantes entre siquando
comparados os grupos polidos dos trés materiais testados. Para todas as zircénias, o
jateamento com particulas de 110 um gerou maiores valores de rugosidade, seguido
de jateamento com particulas de 50 um. Dentre os grupos jateados com particulas
de 50 um, a 3Y-TZP atingiu menores valores de rugosidade, enquanto os valores
de 4Y- e 5Y-PSZ foram semelhantes. No entanto, dentre os grupos jateados com
particulas de 110 um, foi observada diferenca estatistica entre todos os materiais,
sendo 5Y-PSZ > 4Y-PSZ > 3Y-TZP.

Tabela 4 — Médias e desvios-padrdes de rugosidade média
(Ra) (um) obtidos para cada grupo experimental

Polimento 50 pm 110 pm
3Y-TZP 0,061 (0,01)*® 0,373 (0,08)%P 0,588 (0,05)"
4Y-PSZ 0,056 (0,006)%2 0,449 (0,07)52 0,711 (0,02)"P
5Y-PSZ 0,05 (0,007)%2 0,461(0,10)52 0,882 (0,09)?

Letras maiusculas diferentes na mesma linha indicam diferencas significativas entre
os niveis do fator tratamento para cada material. Letras minusculas diferentes na
mesma coluna indicam diferencas significativas entre os niveis do fator material
dentro de cada tratamento (ANOVA dois fatores, teste de Tukey p <0,05).

Fonte: Elaborada pelo autor.

Perfilometria 6ptica

As figuras 22, 23 e 24 apresentam as imagens obtidas em perfilometria dptica
digital em 2D (esquerda) e 3D (direita) para cada grupo. A superficie dos grupos
jateados com AlI203 apresentam vales e picos maiores. A superficie dos espécimes
dos grupos 3Y-TZP P, 4Y-PSZ P e 5Y-PSZ P apresentam uma regularidade e menores
picos e vales.
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Figura 22 — Perfilometria 2D (esquerda) e 3D (direita) das superficies das
zircbnias 3Y-TZP com os diferentes tratamentos de superficie
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Legenda: Legenda: a) 3Y-TZP P; b) 3y-TZP 50um; c) 3Y-TZP
110 um. Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 23 — Perfilometria 2D (esquerda) e 3D (direita) das superficies das
zircOnias 4Y-PSZ com os diferentes tratamentos de superficie
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Legenda: Legenda: a) 4Y- PSZ; b) 4Y-PSZ 50um; c) 4Y-PSZ
110 um. Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 24 — Perfilometria 2D (esquerda) e 3D (direita) das superficies das
zirconias 5Y-PSZ com os diferentes tratamentos de superficie

Legenda: Legenda: a) 5Y- PSZ; b) 5Y-PSZ 50um; c) 5Y-PSZ
110 um. Fonte: Elaborada pelo autor.
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Angulo de contato

As médias e desvios-padroes dos valores de angulo de contato obtidos para
cada grupo experimental estdo apresentados na tabela 5. A figura 25 mostra as
imagens representativas para os grupos testados durante o teste. O fator material
nao afetou significativamente o desfecho angulo de contato (p = 0,064). Também
ndo houve interacdo significativa entre os fatores material e tratamento de superficie
(p =0,905). No entanto, foi observada influéncia estatisticamente significativa do
fator tratamento de superficie (p < 0,001). Os grupos nao jateados (polimento)
apresentaram os maiores valores de angulo de contato, independente do material
ceramico. Para todos os materiais, o jateamento com particulas de 110 um levaram
aos menores angulos de contato, que foram estatisticamente diferentes dos grupos
jateados com 50 pm.

Tabela 5 — Médias e desvios-padroes de angulo de contato
(em graus) obtidos para cada grupo experimental

Polimento 50 um 110 pm
3y1ZP 82,75 (3,14)° 59,61 (4,95)°2 53,85 (5,29)°
4Y-PSZ 83,47 (3,002 61,73 (3,68)52 53,33 (3,10)%°
5Y-PSZ 80,91 (2,602 58,60 (4,56)°° 51,58 (4,64)"°

Letras maiusculas diferentes na mesma linha indicam diferencas significativas entre
os niveis do fator tratamento para cada material. Letras minusculas diferentes na
mesma coluna indicam diferencas significativas entre os niveis do fator material
dentro de cada tratamento (ANOVA dois fatores, teste de Tukey p <0,05).

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 25 — Imagens obtidas durante a execucdo do teste de goniémetria
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Legenda: a) Gota sob a superficie da 3Y-TZP polida; b) Gota sob a superficie
da 3Y-TZP jateada com Al203 50 pm; ¢) Gota sob a superficie da 3Y-TZP
jateada com AI203 110 um; d) Gota sob a superficie da 4Y-PSZ polida;

e) Gota sob a superficie da 4Y-PSZ jateada com Al203 50 pm;

f) Gota sob a superficie da 4Y-PSZ jateada com AI203 110 um; g) Gota sob a
superficie da 5Y- PSZ polida; h) Gota sob a superficie da 5Y-PSZ jateada com
Al203 50 um; i) Gota sob a superficie da 5Y-PSZ jateada com Al203 110 um.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Microscopia eletronica de varredura

As micrografias das figuras (26, 27 e 28) das superficies polidas (a e b)
apresentaram ranhuras do polimento durante a confeccdo dos espécimes. As
superficies dos grupos jateados com Al203 110 um mostram maiores defeitos
e irregularidades quando comparado com os grupos jateados com o Al203 50
pm. Através das imagens de MEV, ndo é possivel visualizar diferencas nos defeitos
causados pelo mesmo tratamento em diferentes materiais.
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Figura 26 — Micrografias representativas da superficie dos espécimes
dos grupos 3Y-TZP a 1000 X (esquerda) e 3000 X (direita)
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Legendas: Aumentos de 1000 X (a esquerda) e 3000 X (a direita). a)
eb) 3Y-TZP P;c) e d) 3Y- TZP 50um; e) e f) 3Y-TZP 110 um.

Fonte: Elaborada pelo autor. 40




Figura 27 — Micrografias representativas da superficie dos espécimes
dos grupos 4Y- PSZ a 1000 X (esquerda) e 3000 X (direita)
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Legendas: Aumentos de 1000 X (a esquerda) e 3000 X (a direita). a)
e b) 4Y-PSZ P; ¢) e d) 4Y-PSZ 50um; e) e f) 4Y-PSZ 110 um.

Fonte: Elaborada pelo autor. 41




Figura 28 — Micrografias representativas dos espécimes dos grupos 5Y- PSZ
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Legendas: Aumentos de 1000 X (a esquerda) e 3000 X (a direita). a)
e b) 5Y-PSZ P; ¢) e d) 5Y- PSZ 50um; e) e f) 5Y-PSZ 110 pm.

Fonte: Elaborada pelo autor.




DISCUSSAO

A discussao deste trabalho foi dividida de acordo com os resultados das partes
A, B e C desse estudo, sendo essas os estudos de resisténcia a flexdo, resisténcia a
fadiga e resisténcia de unido, para o melhor entendimento do leitor. As analises
complementares sao discutidas dentro dos tdpicos supracitados.

Parte A: Teste de resisténcia a flexdo

Neste estudo, foi investigada a resisténcia a flexao biaxial de zirconias de segunda
e terceira geracdes submetidas a diferentes tratamentos de superficie previamente
a aplicacdo da camada de caracterizacdo (stain seguida de glaze). Os resultados
mostraram que a 3Y-TZP sem jateamento prévio a camada de caracterizacdo atingiu os
maiores valores de resisténcia flexural, resisténcia caracteristica e maior confiabilidade.

O jateamento com particulas de Al203 realizado previamente a aplicacdo da
camada de caracterizagdo reduziu a resisténcia flexural das trés zircénias estudadas,
o que fez com a primeira hipotese testada fosse aceita. As zirconias 3Y-TZP sao
constituidas de ~57,3 w% de fase tetragonal (Inokoshi et al., 2021), o que proporciona
as elevadas caracteristicas mecéanicas. Mesmo com essas caracteristicas, os defeitos
causados pelo jateamento foram capazes de diminuir as propriedades mecanicas
desse material neste estudo. No estudo de Inokoshi et al. (2021) o jateamento afetou
negativamente apenas o grupo com a zircénia 5Y-PSZ, no entanto, os grupos com
zirconias 3Y-TZP e 4Y-PSZ tiveram um aumento na resisténcia a flexao. Sabe-se que
o jateamento pode causar transformacao de fase (t>m) em 3Y-TZP, o que estaria
relacionado com aumento de resisténcia flexural pds-jateamento (Inokoshi et al.,
2021). No entanto, queimas a determinada temperatura podem reverter essa
transformacao de fase, resultando em menores valores de resisténcia. Nesse momento
nao temos resultados (DRX) para analise da transformacdo de fase.

As zircOnias 4Y-PSZ e 5Y-PSZ possuem um acréscimo da fase cubica, o que
reduz a resisténcia a flexdo quando comparado com as 3Y-TZP (Inokoshi et al., 2021;
Kolakarnprasert et al., 2019). O jateamento de particulas de éxido de aluminio,
recobertas ou ndo porsilica, induzem tensoes residuais compressivas, a remocao dos
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graos, desgaste erosivo, rachaduras e defeitos profundos nas superficies das zircénias
4Y- e 5Y-PSZ (Kontonasaki et al., 2020; Sulaiman et al., 2017). Em nosso estudo, esses
defeitos foram recobertos pela camada de caracterizacdo. Mesmo assim, houve
efeito deletério na resisténcia flexural dos materiais testados, mostrando que esse
recobrimento ndo é suficiente para que os danos causados pelo jateamento ndo
sejam refletidos na resisténcia. Dentre os jateamentos, as particulas com tamanho
110 pm causaram os maiores danos a superficie e, consequentemente, os menores
valores de resisténcia a flexdo. Esses danos podem ser observados nas Figuras 22,
23 e 24 obtidas através de perfilometria dptica, e nas Figuras 26, 27 e 28 obtidas
através de microscopia eletrdnica de varredura.

A resisténcia caracteristica dos grupos da zirconia 4Y-PSZ apds os tratamentos
de superficie reduziu a ponto de ndo haver diferenca com a 5Y-PSZ. Mesmo sendo
materiais de elevado desempenho mecanico, apds tal tratamento, podem reduzir
tornando susceptivel a falhas, o que pode ser determinante clinicamente. J4 para
a 3Y-TZP apds o tratamento de superficie a resisténcia caracteristica foi reduzida,
porém nao diferiu entre os tamanhos das particulas de Al203.

Parte B: Estudo de comportamento a fadiga

Neste estudo, o jateamento prévio a camada de caracterizacdo diminuiu a
resisténcia a fadiga das ceramicas avaliadas. Assim, a hipdtese testada foi aceita.
Mesmo em uma configuracao diferente de teste, os resultados seguem a mesma
tendéncia observada na parte A desta tese.

Os danos superficiais causados pelo jateamento podem ser observados nas
Figuras 22, 23 e 24 obtidas através de perfilometria dptica, e as Figuras 26, 27 e 28
obtidas através de microscopia eletrdnica de varredura. A fabricante das zirconias
utilizadas (Kuraray Noritake) recomenda o uso de particulas de Al203 50um para
jateamento previamente a aplicacdo da camada de caracterizacdo. No entanto,
esse tratamento se mostrou deletério o comportamento mecanico do material.
Quando comparado com o grupo controle (polimento), o jateamento levou a um
decréscimo de 23%, 19% e 17% na carga para falha em fadiga da 3Y-TZP, 4Y- e
5Y-PSZ, respectivamente. No entanto, como abordado na secdo anterior, a literatura
é controversa, em relacdo efeito do jateamento nas propriedades mecénicas das
zircOnias de segunda geracdo (Inokoshi et al., 2021; Aurélio et al., 2016).

Os espécimes foram cimentados em andlogo de dentina (NEMA G 10), sendo
assim as distribuicdes de tensdes sdo diferentes em relacdo ao teste de flexdo biaxial,
logo, as caracteristicas de fratura no teste de flexdo pode ndo se apresentar em teste
de fadiga (Inokoshi et al., 2021; Yan et al., 2018). A configuragao de teste utilizada,
com aplicacdo de cargas axiais, induz a propagacao de trincas radiais (Kelly, 1999).
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Dessaforma, nessa configuracao, tratamentos realizados na superficie de cimentacédo
tornam-se mais propensos a influenciar os desfechos de fadiga. No entanto, nossos
resultados mostraram que, mesmo sendo realizados na superficie submetida a
esforcos de compressdo, o tratamento testado (jateamento prévio a camada de
caracterizacao) foi capaz de proporcionar efeito deletério ao material. Isso mostra
que os defeitos causados pelo jateamento na superficie “oclusal” se sobrepuseram
aos defeitos da superficie de cimentacdo, que foi a mesma para todos os grupos.

O objetivo da aplicagdo da camada de caracterizacdo é mimetizar as cores da
estrutura dental natural quando néo se é possivel com as ceramicas monoliticas
sem caracterizacdo. No entanto, os resultados desse estudo mostram que, para a
maior resisténcia de uma restauracao caracterizada, a indicagdo de um tratamento
de superficie é capaz de reduzir a longevidade da restauracao.

Parte C: Resisténcia de uniao (Teste de cisalhamento)

O presente estudo avaliou a influéncia de diferentes tratamentos de superficie
(polimento, jateamento com Al203 50 um e jateamento com Al203 110 um) na
resisténcia de uniado entre diferentes tipos de zircénia (3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ)
e a camada de caracterizagdo (stain seguida de glaze). Os achados deste estudo
mostraram que a resisténcia de unido é influenciada positivamente pelo tratamento
de superficie, negando a primeira hipotese testada. Por outro lado, as diferentes
zircOnias, quando submetidas ao mesmo tratamento de superficie, apresentaram
resultados semelhantes de resisténcia de unido. Assim, a resisténcia de unido ao
cisalhamento das zirconias foi afetada apenas pelo tratamento de superficie.

As zirconias 3Y-TZP, 4Y-PSZ e 5Y-PSZ apresentam diferentes porcentagens
presentes das fases tetragonal e cubica (Sen, Isler, 2020; Kolakarnprasert et al.,
2019). A diferenca de microestrutura ndo afetou a resisténcia de unido ao stain. A
adesao da camada de stain esta relacionada com o embricamento da superficie da
zircdnia, logo a maior a drea de superficie favorece a adesao. Este fato foi evidenciado
pelo menor angulo de contato encontrado nas superficies jateadas em relagdo as
superficies polidas (Figura 20).

Atopografia superficial das zircénias em funcdo dos diferentes tratamentos de
superficie estd apresentada nas Figuras 22, 23 e 24 obtidas através de perfilometria
Optica digital em 2D (esquerda) e 3D (direita) e em microscopia eletrdnica de varredura
nas Figuras 26, 27 e 28. Nessas imagens, pode-se observar que o jateamento com
particulas de AI203 50 pm ou 110 pm resultou em modificacdo da superficie,
aumentando da area disponivel para o microembricamento. A modificacdo da
superficie apds jateamento com particulas de 6xido de aluminio também foi
observada em estudos prévios (Inokoshi et al., 2021; Cadore-Rodrigues et al., 2021).
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A incorporacdo de defeitos pelo jateamento também levou a maior rugosidade
superficial. Dessa forma, o padrao topografico explica os resultados de resisténcia
de unido das superficies das zirconias a camada de caracterizacao.

O jateamento com particulas de 110 um levou a maior rugosidade, resisténcia
de unido e menor angulo de contato que o jateamento com particulas de 50 um.
Isso acontece devido as maiores particulas, cujo impacto gera defeitos maiores
na superficie. O revestimento com a silica das particulas de 110 um utilizadas
neste estudo (Rocatec, 3M-ESPE) é recomendado como estratégia para melhorar a
cimentacdo adesiva das ceramicas policristalinas (Martins et al., 2019). No entanto,
no presente estudo, o revestimento por silica ndo apresenta efeito adicional, pois,
a unido da camada de stain as zirconias sdo baseadas na fusdo em forno especifico.

Quando jateadas com particulas de 50 um, a rugosidade média da 4Y-PSZ
e 5Y-PSZ foi semelhante. No entanto, apds jateamento com 110 um, a 5Y-PSZ
apresentou maior rugosidade que a 4Y-PSZ, que pode ser explicado pela menor
resisténcia do material quando comparado as zirconias 3Y-TZP e 4Y-PSZ. Uma vez
que particulas maiores (110 pum) incidem em um material menos resistente, o
impacto gera defeitos maiores, resultando em uma superficie mais rugosa que no
material mais resistente.

A apresentacdo das ceramicas a base de 6xido de zircénio como blocos para
usinagem em CAD/CAM torna o material internamente mais homogéneo (Stawarczyk
etal, 2017), o que resulta em melhores propriedades mecanicas. Assim, espera-se
que as chances de lascamento e fraturas de restaura¢des de zirconia sejam reduzidas
(Sailer et al., 2015). No presente trabalho, ndo houve falha do tipo coesiva da
zircOnia, o que ocorre frequentemente em estudos de resisténcia adesiva realizados
com materiais menos resistentes, como ceramicas vitreas (Grangeiro et al., 2021;
Rodrigues et al., 2022). No entanto, observou-se falhas coesivas no stain, onde sado
incorporadas bolhas que, por sua vez, ajudam na propagacao das trincas e fraturas.

Um teste macro (cisalhamento) foi escolhido ao invés do microcisalhamento,
devido a dificuldade de obtencao de cilindros com area menor de 3 mmz, ja que
o material utilizado como matriz para construcdo dos mesmos deveria apresentar
estabilidade dimensional para suportar elevadas temperaturas em forno. Ainda, o
teste de microtracao foi eliminado devido a dificuldade de cortar materiais resistentes
com as ceramicas de oxido de zirconio para obtencdo dos espécimes (Lopes et al.,
2021; Otani etal., 2015).

As Parte A e B deste estudo mostram que o tratamento de superficie influencia
negativamente na resisténcia mecanica das restauracdes monoliticas de zirconia
caracterizadas. J& para o teste de resisténcia de unido, os melhores valores foram para
0s grupos que receberam o tratamento de superficie. Esse fato pode ser um fator de
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fundamental importancia quando esses tratamentos sdo aplicados em restauragdes
cimentadas clinicamente, uma vez que a eliminacao de fraturas e delaminacdes
sdo desejaveis. Nesse estudo, ndo foi avaliada a resisténcia de unido das diferentes
zircOnias a camada de caracterizacdo apds o envelhecimento hidrotérmico. Sendo
assim, sdo necessarios novos estudos sobre a tematica, bem como estudos clinicos
que levem em consideracdo os mecanismos de falha das zirconias monoliticas, a
fim de confirmar os resultados obtidos nas pesquisas laboratoriais.
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CONCLUSAO

Parte A - O jateamento com particulas de Al203 nas superficies das zirconias
previamente a aplicacdo da camada de caracterizacdo diminui resisténcia caracteristica.

Parte B - O jateamento com particulas de AI203 com tamanho de 50 um nas
superficies das zirconias previamente a aplicacdo da camada de caracterizacdo
diminui a longevidade quando submetidas a fadiga.

Parte C - O jateamento com particulas de AI203 com tamanho de 110 pm foi
responsavel pelo aumento da resisténcia de unido entre a superficie das zirconias
a camada de caracterizacao.
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