RESISTENCIA A FRATURA DE SUBESTRUTURAS
PARA PROTESES PARCIAIS FIXAS POSTERIORES

DE ZIRCONIA DENSA SOB TESTES DE FADIGA CICLICA

Carolina Filgueiras de Souza

DISSERTAGAO SUBMETIDA AO CORPO DOCENTE DA COORDENACAO DOS
PROGRAMAS DE POS-GRADUACAO DE ENGENHARIA DA UNIVERSIDADE
FEDERAL DO RIO DE JANEIRO COMO PARTE DOS REQUISITOS NECESSARIOS
PARA A OBTENCAO DO GRAU DE MESTRE EM CIENCIAS EM ENGENHARIA

METALURGICA E DE MATERIAIS.

Aprovada por:

Prof. Flavio Teixeira da Silva, D. Sc.

Prof. Carlos Eduardo Sabrosa, D. Sc. D.

Prof. Tsuneharu Ogasawara, D. Sc.

Prof. Jodo Galan Junior, D. Sc.

RIO DE JANEIRO, RJ — BRASIL

FEVEREIRO DE 2007



SOUZA, CAROLINA FILGUEIRAS DE

Resisténcia a Fratura de Subestruturas
para Proteses Parciais Fixas Posteriores
de Zirconia Densa sob Testes de Fadiga
Ciclica [Rio de Janeiro] 2007

Xl, 64 p. 29,7 cm (COPPE/UFRJ, M. Sc.,
Engenharia Metalurgica e de Materiais,
2007)

Dissertacao — Universidade Federal do
Rio de Janeiro, COPPE
1. Resisténcia a Fratura de Subestruturas
para Proteses Parciais Fixas de Zirconia
sob Testes de Fadiga Ciclica

I. COPPE/UFRJ Il. Titulo (Série)



Dedico este trabalho
aos meus pais (Jozimar e Margarida)

e irmaos (Vitor e Nathalia) pelo apoio e incentivo.



AGRADECIMENTOS

Ao professor e amigo Carlos Eduardo Sabrosa, responsavel por todo o meu
conhecimento em Prétese Dentaria.

Ao professor Tsuneharu Ogasawara pela paciéncia e dedicagao com a qual
transmitiu os conceitos de processamento ceramico, tornando-os bastante acessiveis.

Ao professor Flavio Teixeira da Silva pela didatica e orientagdo na busca de novos
conhecimentos na area de materiais ceramicos, pelo constante suporte, e revisbes que foram
de extrema importancia na conclusao deste trabalho.

Ao professor Luis Henrique de Almeida pela excelente didatica que tornou
possivel a analise dos materiais dentarios com a otica dos engenheiros, transmitindo
conhecimentos da maior importancia para a conclusao deste trabalho.

Ao professor Luis Marcelo Tavares por toda a paciéncia em transmitir a nés
dentistas, pouco do seu vasto conhecimento em Estatistica.

Ao professor Russell Giordano por disponibilizar instalagdes, materiais e recursos
dos laboratérios de Biomateriais da Faculdade de Odontologia da Universidade de Boston
(MA).

Ao professor Richard Pober pelo projeto, desenvolvimento e assisténcia com a
maquina de fadiga ciclica também no laboratério de Biomateriais.

O intercambio cientifico promovido pelo professor Carlos Eduardo Sabrosa com o
Departamento de Ciéncias Restauradoras e Biomateriais da Universidade de Boston e o
projeto PRONEX de Ceramicas Dentais (Processo E-26/171204/2003) foram de vital
importancia para a realizagéo desse estudo.

Aos colegas dentistas e engenheiros sempre dispostos a ajudar durante todo o
programa de mestrado.

Ao meu pai Jozimar, pelo total apoio e compreensdo que tornaram possivel a
conclusdo dessa tese.

A minha mae Margarida, pelo carinho de sempre nos momentos mais dificeis.



Resumo da Dissertacdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos

necessarios para a obtengao do grau de Mestre em Ciéncias (M. Sc)

RESISTENCIA A FRATURA DE SUBESTRUTURAS PARA PROTESES PARCIAIS
FIXAS POSTERIORES DE ZIRCONIA DENSA SOB TESTES DE FADIGA CiCLICA

Carolina Filgueiras de Souza

Fevereiro/2007

Orientadores: Flavio Teixeira da Silva

Carlos Eduardo Sabrosa

Programa: Engenharia Metalurgica e de Materiais

O objetivo desse estudo foi avaliar, in vitro, o comportamento a fadiga ciclica
de subestruturas para proteses parciais fixas posteriores de zircdnia densa (VITA In-
Ceram®, YZ cubes for CEREC®) em meio aquoso. Um total de 60 subestruturas para
préteses parciais fixas de trés elementos (de segundo pré-molar a segundo molar
mandibular) foram usinadas em blocos de zirconia pré-sinterizados usando o sistema
CEREC® inLab CAD-CAM. Todas as subestruturas foram cimentadas em modelos de
resina epoxica utilizando um cimento resinoso (RelyX™ Unicem) e foram submetidas a
5000, 15000, 260000, 500000 e 1000000 de ciclos com uma carga de 450N. Apods
completados os ciclos, as subestruturas foram submetidas ao teste de resisténcia a
flexdo em uma maquina de teste universal Instron com célula de carga de 10 kN e
velocidade da ponte de 0,5 mm/min para a determinagdo de sua resisténcia residual.
Pelo menos um espécime fraturado de cada grupo foi analisado por microscopia
eletrbnica de varredura para verificar o modo de fratura. Nenhuma subestrutura
fraturou por fadiga. Decidiu-se verificar se os ciclos de fadiga teriam algum reflexo na
resisténcia residual da prétese, com testes de resisténcia a flexao. O teste de Kruskal-
Wallis mostrou que com 95% de certeza (H=11.570) a resisténcia residual diminui com
o0 aumento do numero de ciclos. Apesar do reduzido niumero de subestruturas, da
possivel influéncia da usinagem e da variabilidade dos resultados, observou-se uma
relagdo inversa da resisténcia mecéanica das proteses com o numero de ciclos de
fadiga. Em vista dos resultados obtidos, pode-se afirmar que subestruturas YZ obtidas
pelo método CAD-CAM apresentardo uma elevada vida em fadiga, sobretudo quando

submetidas a cargas de mastigacao inferiores a 450 N, comumente encontradas.
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The aim of this study was to evaluate in vitro, the cyclic fatigue behavior
of substructures for posterior fixed partial dentures (FPDS) made from yttria stabilized
zirconia (VITA In-Ceram®, YZ cubes for CEREC®). Tests were conducted in water to
simulate oral conditions. A total of 60 3-unit posterior substructures were milled from
presintered zirconia blocks, by using the CEREC® inLab CAD-CAM system. All
substructures were luted to epoxy resin dies with RelyX™ Unicem composite resin
cement and subjected to 5,000; 15,000; 260,000; 500,000 and 1,000,000 cycles with
450 N load in water. After completion of the cycles, all specimens were loaded until
catastrophic failure with an Instron universal testing machine with a 10 kN cell and 0.5
mm/min crosshead speed to measure fracture strength. At least 1 broken specimen of
each group was analyzed with scanning electron microscopy (SEM) for mode of failure.
No prostheses fractured during fatigue cycling, so all specimens were tested on the
universal testing machine. The Kruskal-Wallis statistical analysis indicated a
statistically significant decrease in strength with increasing numbers of cycles
(H=11.570). Despite of restricted number of specimens tested for each group, and of
both machining effects and the variability of the results, an inverse correlation between
mechanical strength and cyclic fatigue life was observed. It can be concluded, under
the conditions of this study, that YZ frameworks obtained by this CAD/CAM method

demonstrated survived as many as 1,000,000 load cycles.
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1 Introducéo

No passado, as restauragdes totalmente metalicas e as de recobrimento
plastico (metalo-plasticas) foram, paulatinamente, dando lugar a prétese convencional
(metalo-ceramica), no que se refere a coroas e préteses parciais fixas.

Isto se deve basicamente ao amplo espectro de aplicagbes clinicas, aos
processos protéticos convencionais, bem como a eficacia comprovada a longo prazo.

No trabalho clinico pratico, contudo, estes tipos de proteses também
apresentam caréncias ou pontos fracos tipicos, atribuidos a: problemas estéticos e
perioprotéticos como borda metélica visivel; restauragdo com efeito estético limitado
pela desfavoravel conducdo de luz; retracdo da gengiva e fatores causadores das
patologias do periodonto. Além desses fatores, podem ser citadas a corrosdo e
intolerancia aos metais provocadas por multiplicidade desnecessaria e selecbes
equivocadas de ligas, a qualidade insuficiente das ligas, os defeitos de manipulagao
protética e de soldaduras e a ma higiene bucal.

Nos ultimos anos tém-se observado uma grande mudanga na valorizagéo
subjetiva dos pacientes em relagcdo a estas caréncias potenciais. Isso se deve
fundamentalmente as maiores exigéncias estéticas e de compatibilidade impostas aos
materiais utilizados. As caréncias descritas nas proteses metalicas e metalo-ceramicas
poderiam ser reparadas com as restauragbes livres de metal, fabricadas
exclusivamente com materiais cerdmicos, obtendo-se melhoria do ponto de vista
estético e alta biocompatibilidade. Por este motivo, ha algum tempo novas tecnologias
dentais tém experimentado um continuo desenvolvimento. Apesar disso, nenhuma
delas chegou a se impor realmente, por problemas principalmente das proteses
ceramicas livres de metal — a falta de resisténcia mecanica — continuou sem solugao.
Elas apresentam relativa baixa tenacidade a fratura em comparagdo com as ligas

metalicas.



A adicao de 6xidos “estabilizadores”, como CaO, MgO, CeO,, Y,03, a zircbnia
pura permitia tornar esta cerdmica mais estavel, conhecida como Zircbnia
Parcialmente Estabilizada (PSZ), cuja microestrutura a temperatura ambiente é
constituida [1] de uma matriz de zircbnia cubica como fase majoritaria, com
precipitados de zircbnia monoclinica e tetragonal como fase minoritaria. Esses
precipitados parecem existir nos contornos de grdos ou nos graos da matriz cubica.
Garvie e Nicholson [2] mostraram que a resisténcia mecanica da PSZ era melhorada
com uma distribuicdo fina e homogénea da fase monoclinica dentro da matriz cubica.

Vérias solugdes sdlidas (ZrO,-MgO, ZrO,-Ca0, ZrO,-Y,03) foram testadas para
aplicagdes biomédicas nas primeiras etapas de desenvolvimento (tabela 1). No
entanto, a que se mostrou mais promissora foi a zircénia parcialmente estabilizada
com 3 mol% Y,0; denominada 3Y-TZP, caracterizada por microestruturas de

granulacgao fina conhecidas como Zircdnia Tetragonal Policristalina (TZP) [3].

Tabela 1 Caracteristicas de algumas ceramicas para aplicagdes biomédicas.

Propriedades Unidade Alumina Mg-PSZ TZP
Composigao quimica 99,9% Al,O4 ZrO, ZrO,
+MgO +8 + 10 mol% MgO  +3 mol% Y,03
Massa especifica gcm® 23.97 5.74-6 >6
Porosidade % <0.1 - <0.1
Resisténcia a flexao MPa >500 450-700 900-1200
Resisténcia a compressao MPa 4100 2000 2000
Moédulo de Young GPa 380 200 210
Tenacidade a fratura K¢ MPa m” 4 7-15 7-10
Coeficiente de expansao
térmica K™ 8x10° 7-10x10° 11x10°
Condutividade térmica W mK 30 2 2
Dureza HV 0.1 2200 1200 1200

No mundo dos materiais cerdmicos, a zircOnia dopada com itria, principalmente

3Y-TZP, é considerada forte candidata para aplicagdes estruturais devido a sua



excelente resisténcia mecénica e tenacidade a fratura, em combinacdo com alta
resisténcia ao desgaste e inércia quimica. E sabidamente conhecido que as ceramicas
de zirconia podem exibir valores de tenacidade a fratura (Kic); 6,0 MPa m"? para
zirconia-itria e valores superiores a 15,0 MPa m'? para zirconia-céria. As excelentes
propriedades mecéanicas combinadas com biocompatibilidade, tornam esse material
promissor para aplicagdes biomédicas.

Nao existem duvidas de que cerdmicas de zirconia tém propriedades
mecanicas superiores a de outros biomateriais ceramicos [4], como pbde ser visto na
tabela 1. A microestrutura do 3Y-TZP é constituida de aproximadamente 2 - 3% mols
de Y,0; e formada, em sua maior parte por particulas micrométricas de ZrO, e Y,0;
[3] que, sinterizada, forma uma estrutura tetragonal metaestavel a temperatura
ambiente (Y-TZP), completamente constituida por grdos tetragonais com tamanhos da
ordem de centenas de nanémetros.

A dopagem da zircbnia com itria resulta em material cerdmico de elevada
tenacidade, com dureza aceitavel. A dopagem com céria alcangca semelhante
tenacidade, porém com menor dureza.

A zircbnia é utilizada em odontologia como agente opacificador, como reforgo
mecanico em porcelanas feldspaticas, material para fabricacdo de implantes dentarios
e nucleos intrarradiculares, subestruturas para protese sobre implantes, para a
confeccdo de “brackets” ortodénticos e como elemento principal na confeccdo de
subestruturas de préteses odontoldgicas, quando submetida & grandes solicitagdes
mecanicas.

A demanda por restauracdes ceramicas estéticas e duraveis apresenta-se em
continuo crescimento. Solugdes que possibilitem o seu uso em regides posteriores
com auséncia de dentes é a grande meta. Neste caso, ceramicas de zircbnia densa
parcialmente estabilizada por itria ou céria seriam uma excelente opgao,
principalmente devido a sua elevada resisténcia mecénica e elevada tenacidade a

fratura.



Os blocos ceramicos de Y-TZP da VITA para o sistema CEREC®, denominados
VITA In-Ceram® YZ CUBES for CEREC® (VITA Zahnfabrik, Bad S&ckingen, Germany),
compostos por aproximadamente 100% de zirconia, cuja densidade €& 60% da
densidade tedrica, sdo usinados com tamanho maior para compensar a contragcao de
cerca de 20% que ocorre durante o ciclo de densificacao a aproximadamente 1400°C
por 6 horas, a fim de produzir uma subestrutura densa [5].

Atualmente, a zircbnia parcialmente estabilizada com itria tem se tornado
disponivel para a odontologia através da técnica CAD/CAM (computer assisted
design/computer assisted machining). Ceramicas de Y-TZP s&o usadas, entre outras
aplicagdes, para confecgcao de subestruturas para proteses fixas e tém mostrado
excelente desempenho, elevada resisténcia mecénica, especialmente quando
comparadas as outras ceramicas. Uma vez que Y-TZP tem propriedades mecanicas
atrativas, sobressai o interesse na fabricacdo de préteses livres de metal para repor
auséncia de dentes. Restauracdes dentais usando blocos de ceramicas pré-fabricados
Y-TZP sao usinadas de duas formas:

a) usinando restauragbes maiores no bloco de cerdmica verde de zircOnia que
depois serao sinterizadas e contraidas a dimensao final desejada ou;

b) usinando as restauracbes diretamente com as dimensbes finais em blocos
densos pré-fabricados de zircbnia.

Para melhorar a aparéncia estética, aplicam-se ceramicas apropriadas para a
ceramica Y-TZP usada nas subestruturas usinadas.

O sistema In-Ceram® dispde de blocos ceramicos de quatro tipos, designados
para regides especificas da boca, de acordo com translucidez e resisténcia mecanica.
In-Ceram® Espinélio é o mais transluzente e com resisténcia moderada (350 MPa),
sendo indicado para coroas unitarias anteriores. In-Ceram® Alumina que possui
resisténcia pouco mais elevada (500 MPa) e moderada translucidez, sendo indicado
para préteses parciais fixas anteriores, além de coroas unitarias anteriores/posteriores.

In-Ceram® Zirconia, que possui alta resisténcia (700 MPa) e baixa translucidez, é



indicado para proteses parciais fixas de trés elementos posteriores e coroas unitarias
posteriores. In-Ceram® Zirconia (YZ) possui a maior resisténcia de todos os sistemas
supracitados (1 GPa). Por ser o menos transluzente, é indicado para coroas unitarias
posteriores e proteses parciais fixas de trés ou quatro elementos posteriores.

A zircOnia possui uma série de vantagens sobre as outras ceramicas, devido
principalmente ao seu mecanismo de tenacificacdo por transformagao, o qual pode
conferir as pecas propriedades mecanicas bastante interessantes, como elevada
resisténcia mecanica e tenacidade.

No que concerne ao comportamento na vida em fadiga das cerémicas de
zircbnia, deve-se levar em consideragao a natureza das solicitagcdes mecanicas, isto é,
se é estatica ou ciclica. Na fadiga estatica, a falha do material ocorrerd pela
propagacao lenta de trincas, para um nivel de tensao inferior a K,c. Na fadiga ciclica, a
causa da falha prematura esta relacionada ao ciclo de aplicagao da tensdo. A resposta
desse fenbmeno pode estar relacionada ao inicio da propagacgao de trincas, devido a
defeitos na pega oriundos da etapa de processamento.

Quando se trata de materiais frageis, a exemplo das ceramicas, testes para
medir propriedades mecanicas normalmente apresentam resultados com variabilidade
consideravel, principalmente devido a sua resisténcia ser influenciada pela presenca
de falhas internas ou superficiais, que podem ser incorporadas durante o
processamento. Enquanto os metais apresentam uma distribuicdo normal dos valores
de resisténcia a flexdo, as cerdmicas possuem uma distribuicdo assimétrica da
considerada propriedade, cuja curva comega em valores baixos, cresce gradualmente
até o valor maximo e decresce abruptamente. Conseqléncia pratica deste
comportamento € que existe a probabilidade de uma pecga ceramica falhar sob uma
tenséao relativamente baixa, mesmo que a média dos valores de resisténcia mecanica
para este material seja elevada. Do ponto de vista da engenharia de materiais, é

importante determinar a probabilidade de ocorréncia de falhas catastroficas.



O crescimento da trinca subcritica de ceramicas dentais tem sido relatado por
diversos autores ultimamente. Porém, estudos de fadiga de ceramicas, incluindo
fatores simultdneos como umidade, carga ciclica e desenho real da subestrutura, sdo
bastante escassos na literatura. Por causa da escassez de dados na literatura sobre
vida em fadiga de ceramicas, as vantagens dessas restauragbes, em especial as de
zircOnia, tém sido pouco exploradas até a data de hoje, gracas a sua elevada vida util
o que dificulta a obtencéo de dados in-vivo.

O objetivo da presente dissertacao foi avaliar o comportamento da vida em
fadiga ciclica, em meio aquoso, de subestruturas para proéteses parciais fixas de trés
elementos posteriores, feitos de blocos de zircbnia estabilizada com itria (VITA In-

Ceram® YZ CUBES for CEREC®), pela técnica CAD/CAM CEREC® InLab.



2 Revisao da Literatura

2.1 Historico

O desenvolvimento dos sistemas CAD/CAM para a odontologia comegou em
1970, com Francois Duret, na Franga, Col. Bruce Altschuler, nos Estados Unidos, e
Mérmann e Brandestini na Suica. O trabalho do professor Mdormann levou ao
desenvolvimento do sistema CEREC® | CAD/CAM (Sirona, Bensheim, Alemanha). O
CEREC® foi o primeiro sistema introduzido no mercado de trabalho, sendo utilizado
por mais de 15 anos em consultorios dentarios [6].

Nos ultimos cinco a sete anos, houve rapida expansdo no desenvolvimento
dos sistemas para laboratérios dentais. Nesses incluem Sirona inLab (Sirona Dental
Systems GmbH, Bensheim, Alemanha), Hint-Els Dentacad (Hint-Els Dentacad
Systeme - Hint-ELs® GmbH, Griesheim, Alemanha), DCS (Popp dental - Popp Dental
Laboratory, Inc., Greendale , WI, Estados Unidos), Nobelbiocare Procera (Nobel
Biocare, Goterborg, Suécia), SM/ESPE LAVA (BM/ESPE, St. Paul, Estados Unidos),
Kavo Everest (Kavo Dental GmbH, Biberach, Alemanha), GC-Nikon GN1, Kanri Dental
Cadin, Cynovad Pro50 (Cynovad, Saint-Laurent, Queb), Cynovad Waxpro (Cynovad,
Saint-Laurent, Queb), Dentsply/Degussa CERCON® (DENTSPLY Ceramco, York, PA,
Estados Unidos) [6].

A Sirona, que foi parte da Siemens, usou muito de clinica dentaria baseado na
tecnologia do CEREC® para desenvolver o inLab, um laboratério dental baseado num
sistema projetado para fabricar restauragdes livres de metal, como inlays, onlays e
coroas para proéteses fixas multiplas. Hoje em dia ha mais de 16.000 sistemas Sirona
CAD/CAM em uso [6].

Entre os mais de 10 diferentes tipos de materiais para os sistemas CAD/CAM,
incluem os blocos porosos (aproximadamente 80% de densidade tedrica) de In-

Ceram® Alumina, Espinélio e Zirconia. Uma recente adicdo a essa lista de materiais da



Vita sdo os chamados blocos de YZ, que tém na sua composicido, aproximadamente,
100% de zircébnia. Tém densidade de apenas 60% da densidade tedrica e sao
usinados com um tamanho maior para compensar a contragédo de aproximadamente
20%, que ocorre durante o ciclo térmico de seis horas para produzir a subestrutura
completamente densa [6].

Cada bloco de YZ tem um cddigo de barras que identifica sua densidade. O
sistema de usinagem automaticamente calcula e superdimensiona as dimensdes da
subestrutura para compensar essa contragdo na etapa de densificagcdo. Portanto, a
homogeneidade do bloco e a medida da densidade s&ao importantes para o sucesso da
restauracdo, pois, se os valores estiverem incorretos ou se os blocos nao forem
homogéneos, a contracdo ndo sera exata e a restauracdo ndo ird se adaptar

adequadamente ao dente [6].

2.2 Mecanismo de tenacificacdo por transformacéo da zirconia

A zircbnia pura apresenta trés fases alotrdpicas: monoclinica, tetragonal e
cubica. A fase monoclinica é estavel até 1170°C, a partir da qual se transforma em
tetragonal, que é estavel até 2370°C e, a partir dessa temperatura, a fase estavel é a
cubica, que existe até 2680°C, seu ponto de fusao [7].

O dominio de estabilidade de cada fase alotropica da zirconia depende do tipo
e quantidade de componentes estabilizadores da particula fase da zirconia, como
Ca0, MgO, Y,0;, ou CeO,. Essas fases sdo metaestaveis a temperatura ambiente
devido a presenca desses dopantes. Se pequenas adigbes forem realizadas, por
exemplo, de 3-5% em peso, uma zirconia parcialmente estabilizada é produzida. Neste
caso, a fase tetragonal da zircbnia é metaestavel. No entanto, sob tensdo pode se
transformar em monoclinica com um associado aumento de volume de 3% [6].

Garvie et al. [8], foram os primeiros a mostrar como usar o potencial da

zircOnia com o intuito de aumentar a resisténcia mecanica e dureza das ceramicas,



mediante transformagdo tetragonal-monoclinica das particulas tetragonais
metaestaveis finamente dispersas, quando a constricado exercida nelas pela matriz
cubica fosse aliviada, com o avanco da propagacdo de uma trinca. O aumento de
volume e o cisalhamento promovido pela transformacdo martensitica tendem a
contrapor a abertura da trinca e, por esta razdo agem para aumentar a resisténcia da
cerdmica a propagacao da trinca. Esse aumento na resisténcia ocorre porque a
energia associada a propagagao da trinca se dissipa na transformacao tetragonal-
monoclinica com a expansio do volume. A figura 1 ilustra o diagrama de fases ZrO, -

Y,0; na regido da temperatura de sinterizacao.
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Figura 1 - Regido selecionada do diagrama de fases para o sistema zirconia-itria.

Trabalhos experimentais antigos relatavam que cerdmicas de 3Y-TZP eram
constituidas por 100% de fase monoclinica. Hoje em dia € comum pensar que a 3Y-
TZP é completamente tetragonal depois da sinterizagao, o que quer dizer que todos os
graos devem se transformar, depois de envelhecidos, a uma estrutura monoclinica,
depois do envelhecimento a longo prazo [9]. Porém, uma lida criteriosa no diagrama

de fases da Y,0;-ZrO, (figura 1) [10] mostra que a 3Y-TZP na temperatura de



sinterizacao (normalmente de 1400°C a 1550°C) deve apresentar duas fases: cubica e
tetragonal. Isso foi experimentalmente demonstrado por Ruiz e Readey [11] e, mais
recentemente, por Matsui et. al. [12] mostrando que 3Y-TZP aquecidas numa
temperatura de 1450-1600°C (como exemplo, as temperaturas usadas para o
processamento da maior parte das zircénias), exibiam uma microestrutura com duas
fases, cubica e tetragonal.

O mecanismo de tenacificacdo por transformacdo é o resultado direto da
transformacdo de fase ocorrida na ponta da trinca. Existem algumas exigéncias
essenciais para que a tenacificagdo por transformagdo seja efetiva [8-13].
Primeiramente, exige-se uma fase metaestavel, cuja transformacédo para um estado
mais estavel possa ser induzida por um campo de tensdes gerado na ponta da trinca.
Depois, a transformacgao tem que ser virtualmente instantanea e nao deve depender
do tempo. Terceiro, deve ser associado com uma mudanca na forma e/ou volume.
Esse ultimo aspecto permite que essa transformacdo seja induzida por tensao.
Fornece também a origem da tenacidade porque o trabalho, feito pela interagcao da
tensdo causada na ponta da trinca e a deslocacido da transformagao que é deixada
para tras, dissipa parcela da energia que estaria normalmente disponivel para a
propagacgao da trinca [14].

A esséncia da tenacificacao por transformagao pode ser ilustrada na figura 2:
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(a) >4

Tensdo de Nucleagao
(A tensdo envolvida no
disparo da transformacéo)

(b) 1
/

Tenséo de Transformacéo
(A ativagdo do material
transformado deixado para tras.
Inclui o efeito de auto-
acomodagao)

Figura 2 - (a) Forma da regido transformada na extremidade de uma trinca
estacionaria. Entre =160°, a transformacao reduz a resisténcia. Isso € compensado
pelo aumento na resisténcia através da transformacao na regido entre =60 e 300°.
(b) A transformacéo ativada de metade da altura h, depois da trinca ter se movido para
a frente com uma distancia da.

Sob uma forgca aplicada, a transformacao induzida por tensao acontece na
extremidade da trinca e produz uma zona de transformacao de altura 2h. Na maioria
dos modelos mecanicos de tenacificagdo por transformacdo, essa zona inicial na
extremidade da trinca estacionada [figura 2 (a)] ndo tem efeito real na tenacificagdo do
material. Por outro lado, se a trinca cresce, uma ativagao do material transformado é
deixado para tras [figura 2 (b)]. E esse deslocamento remanescente do material
transformado que leva a um aumento da tenacidade. Note-se que o deslocamento
responsavel pelo disparo da transformagéao tetragonal-monoclinica € o que determina
a altura 2h da zona transformada. No entanto, se o cristal induzido por tensao estiver
rigidamente constrito na matriz, ira inevitavelmente gerar uma tens&o interna
associada a transformagao martensitica, a qual influencia a regido tensionada [14].

Essa variagdo dimensional tende a remover a energia da trinca podendo,

inclusive, interromper a sua propagag¢dao na linha de fratura. Esse mecanismo é

11



denominado “tenacificacdo por transformacado”. A mudanga de volume também cria
uma forca compressiva em volta da particula, que produz uma inibicao adicional para
o crescimento da trinca. A habilidade de barrar a propagacéo de trincas na estrutura
da zircbnia mimetiza o efeito presente nos dentes naturais, em que as trincas sao

bloqueadas na interface esmalte-dentina [6].

Particula original de zirconia
metaestavel (tetragonal)

Particula de zirconia
transformada
martensiticamente
(monoclinica)

Campo de tensado ao
redor da ponta da trinca

Figura 3 - Transformacao induzida por tensdo de particulas de ZrO, no campo de
tenséo elastica da trinca.

A adicao de dopantes a zircénia (Y,O3; ou Ce,03) viabilizou a estabilizacdo da
fase tetragonal metaestavel a temperatura ambiente, dando origem a uma nova classe
de material ceramico de maior tenacidade a fratura, oriunda desse mecanismo de
tenacificagdo por transformacdo. Esse aumento de tenacidade é acompanhado do
aumento de volume da célula unitaria da zircénia (3-5%), a qual tende a promover uma
tensdo compressiva no interior da pega, tal qual tendera a se contrapor a abertura e
propagacao da trinca. Além desse mecanismo, o aumento de volume da célula unitaria
da zircbnia podera ser suficiente para exceder o limite elastico do material e, em

consequéncia, dar origem a microtrincas.

12



— ‘—\

Trinca Critica

4

(a) (b)
Figura 4 - Transformagcdo martensitica que ocorre na ZrO, (tetragonal para
monoclinica a 900-1100°C) com sua expansao de volume de 3-5%, desenvolvendo
microtrincas ao redor das particulas de ZrO,. (a) A propagacao da trinca dentro da

particula € desviada e torna-se bifurcada (b) aumentando a resisténcia a fratura do
material.

Além disso, a tenacificagao por transformagao nao € o Unico mecanismo que
atua nas ceramicas a base de zircénia. Tenacificacdo por microtrincas e deflexao da
trinca podem também contribuir, em grau diferente, para a tenacificagdo da ceramica
[5].

No resfriamento do ZrO, de 1200°C a temperatura ambiente a transformacgao
tetragonal-monoclinica deve ocorrer. Porém se a ZrO, for de granulometria muito fina,
ou uma pressao compressiva for exercida nela pela matriz, a particula de zircénia
pode se manter metaestavel a temperatura ambiente [7].

A transformacéao tetragonal-monoclinica ocorre por um processo sem difusao,
proximo a velocidades sénicas, similar a formacdo de martensita em acgos
temperaveis. Essa transformacao também é dependente do tamanho dos graos. No
caso de particulas muito finas, a temperatura de transformagao € mais baixa, por isso,
essa ftransformagdo pode também ser induzida por uma tensdo aplicada
externamente, como exemplo, em tratamentos mecanicos superficiais como usinagem
ou jateamento. Neste caso, o aumento de volume devido a transformacao tetragonal-
monoclinica eleva a tenacidade a fratura do material. Este fenébmeno ocorre devido as

grandes tensdes trativas que sdo geradas ao redor de uma trinca, principalmente na
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ponta da mesma, promovendo um relaxamento da contracio elastica imposta pelas
particulas de zirconia.

A fracdo da fase tetragonal retida a temperatura ambiente é dependente do
tamanho de graos, do conteudo de itria, e do grau de constricdo exercida nelas pela
matriz. E as propriedades mecénicas de ceramicas de TZP (figuras 5 e 6) dependem

diretamente de tais fatores [3].

—————
o8 |- —
o6 =
<90 % Retengao > 90 % Retengao
Tetragonal Tetragonal

(=]
'Y
—

Tamanho Critico de Gréao (um)
T

0.0 1 1 1 1

Conteudo de Y,03 (mol%)

Figura 5 - Retencdo da fase tetragonal. Tamanho critico de grdo por contetdo de itria
na zircénia tetragonal.

Graos maiores que 1 microbmetro possuem uma taxa alta de transformacéao
espontanea, os menores que 1 micrometro possuem uma baixa taxa de transformagao
tetragonal-monoclinica, ja nos grdaos com menos de 0.2 micrdbmetros a transformacao

nao é possivel.
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Figura 6 - Tenacidade a fratura x conteudo de itria.

2.3 Influéncia dos tratamentos de superficie e térmicos em cerdmicas de zircOnia

A fabricacdo de restauragcbes cerdmicas livres de metal passam
necessariamente por um numero de etapas de tratamentos mecanicos superficiais
como usinagem, jateamento, polimento e tratamentos térmicos subsequentes. A
influéncia desses passos na resisténcia mecanica da Y-TZP ainda ndo esta muito bem
compreendida [15].

Como sabemos, as subestruturas podem ser usinadas partindo-se de blocos
parcialmente ou totalmente sinterizados. A superficie final pds-sinterizagdo das
subestruturas usinadas a partir de blocos parcialmente sinterizados é aparentemente
livre de fase monoclinica. Ajustes por desgaste ou jateamento depois da sinterizagao
ndo sao recomendados. Ja nas subestruturas usinadas a partir de blocos
completamente sinterizados uma quantidade significante de fase monoclinica oriunda
da transformacdao tetragonal-monoclinica € encontrada. Além de tensdes
compressivas, temos um aumento da resisténcia mecanica porém menor

susceptibilidade a degradagao em baixa temperatura.
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Uma caracteristica interessante das ceramicas de zircbnia tenacificadas por
transformacdo é a formacdo de camadas compressivas na superficie [16]. Graos
tetragonais da superficie nao confinados pela matriz podem se transformar
espontaneamente para a fase monoclinica devido aos processos abrasivos, os quais
induzem tensbes compressivas em uma profundidade de alguns micrdmetros abaixo
da superficie [3].

As camadas compressivas desenvolvidas na superficie das cer&micas de
zircOnia tenacificadas por transformagao sao agora um fendémeno bem conhecido [16-
17-18]. Essas tensdes desenvolvem-se como resultado da transformacao espontanea
tetragonal-monoclinica das particulas de zircénia na superficie ou perto dela, devido a

falta de uma constricao hidrostatica perto da superficie livre (figura 7).

Superficie Sinterizada e
Sinterizada Resfriada Apods abrasao
) ///"’/I/"ll/ '/?

’////

O ZrO:2 Tetragonal

@ 20: Monoclinica

//// Zona de Tensb6es Compressivas

Figura 7 - (a) Diagrama de um corte através de uma superficie livre a temperatura de
sinterizacdo. (b) No resfriamento, particulas de ZrO, préximas a superficie livre geram
através da limitacdo de movimento uma tensdo compressiva na matriz. (c) Devido aos
tratamentos superficiais, preferencialmente usinagem e jateamento.

De acordo com Stevens [7], o tratamento da superficie tem sido visto como o

meétodo mais efetivo de induzir particulas tetragonais metaestaveis a transformacao,
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desde que tensdes compressivas possam ser geradas numa espessura da ordem de
10-100 um abaixo da superficie tratada.

O desenvolvimento de uma camada compressiva na superficie da ceramica
durante a usinagem ou jateamento € talvez o fendmeno mais significante associado
com tenacificagdo por transformagdo de ceramicas. Qualquer pequeno desgaste
menor que o tamanho critico da trinca, introduzido na superficie é imediatamente
colocado em compressao, e a remogao total por desgaste da trinca na superficie
possivelmente tem a fungdo de uma ftrinca critica. Caso uma carga compressiva
elevada seja aplicada a superficie externa de um componente cerdmico, a populagcao
de trincas da superficie € que mais provavelmente ira dar origem a uma trinca critica
[7].

De acordo com Luthardt et.al. [19], a usinagem de ceramicas estabilizadas por
itria densamente sinterizadas causa danos na microestrutura do material. Portanto,
métodos alternativos para a fabricagao de coroas e proteses parciais fixas de zircénia
estabilizada por itria parcialmente sinterizadas fabricadas pelo sistema CAD/CAM
devem ser analisadas com cuidado, tendo em vista a obtencdo de pecas de elevada
resisténcia mecanica e elevada confiabilidade.

O desgaste com brocas depois da sinterizacdo nao é recomendado. Porém, se
forem necessarios, os ajustes devem ser feitos aplicando-se pouca pressdo e sob
irrigacdo de agua. Areas sujeitas as tensdes trativas nas situagdes clinicas ndo devem
ser desgastadas.

A usinagem de ceramicos pode atuar de duas formas diferentes:

a) por um lado as tensdes residuais compressivas introduzidas na superficie podem
aumentar consideravelmente a resisténcia média flexural de ceramicas tenacificadas
por zircOnia;

b) por outro lado a usinagem manual provoca defeitos na superficie que atuam
como concentrador de tensdes e podem se tornar um determinador de resisténcia se o

tamanho do defeito for muito grande (no sentido da superficie para o interior do
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material) e exceder a profundidade da camada compressiva superficial induzida pela
usinagem [20].

Kosmac et.al. [21], mostraram que o conteudo de zircdnia monoclinica em Y-
TZP jateada diminuiu para menos de 2% depois de recozida a 900°C por 1 hora. O
recozimento causou a transformacdo reversa e em conseqiiéncia promoveu uma
reducdo de sua resisténcia flexural.

Tratamento térmico a 1000°C por 15 minutos depois do desgaste, causa a
transformagao reversa.

A figura 8 ilustra o acabamento de uma protese de zircbnia obtida por

CAD/CAM.

Tmm

Figura 8 - Subestrutura da protese parcial fixa apds a usinagem e apds a sinterizagao
vistas por microscopio estereoscopico.

No desgaste da ZrO, tem sido recomendado criar uma regido de tensdes
compressivas na superficie, 0 que aumenta a resisténcia flexural das cerdmicas de
zircOnia [22]. Swain e Hannink [23] mostraram que a usinagem manual é mais
agressiva do que a usinagem em maquina na inducao da transformacgao tetragonal-
monoclinica. Os autores demonstraram que no caso da usinagem em maquina, o
desenvolvimento local de temperaturas pode vir a ultrapassar a temperatura de

transformagédo tetragonal-monoclinica, causando a transformagdo reversa
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monoclinica-tetragonal, atuando como um concentrador de tensbées e diminuindo a
resisténcia flexural da ceramica.

Como o mecanismo de tenacificacdo da zircénia é principalmente relacionado
com a transformacdo tetragonal-monoclinica, uma o&tima resisténcia flexural é
antecipada quando uma grande quantidade de fase monoclinica é detectada na
superficie da ceramica [24]. Por outro lado, a redugao da resisténcia esta relacionada
com a quantidade de estrutura transformada. A resisténcia flexural diminui
significantemente quando a maior parte da estrutura esta transformada [25-26].

Guazzato et. al. [24] sugerem que jateamento e desgaste podem ser
recomendados para aumentar a resisténcia mecanica de ceramicas dentais de Y-TZP.
Ja o polimento final pode vir a remover a camada compressiva e por esta razao
diminuir a sua resisténcia flexural.

A degradacao da resisténcia mecanica da zircbnia em ambientes Umidos foi
estudada desde as primeiras fases do desenvolvimento da zircbnia para aplicagdes
biomédicas. Porém, alguns autores nao encontraram resultados significantes. Em
alguns estudos a quantidade de itria era insuficiente e em outros o conteudo de fase
monoclinica no inicio do teste era muito alta [3].

O envelhecimento ocorre pela transformacdo lenta de grdos tetragonais
metaestaveis em qualquer superficie em contato com agua [27], ou fluidos corporais,
pela nucleagdo e mecanismos de crescimento [28], e a nucleacdo parece originar-se
nos graos menos estaveis que a media.

A estabilidade dessa estrutura tetragonal durante o tempo de vida dos
componentes de TZP € o ponto chave para chegar as performances esperadas [3]. A
degradacdo de propriedades mecanicas na zircbnia, conhecida como
“envelhecimento”, acontece através da transformacao espontanea progressiva da fase
tetragonal metaestavel para a fase monoclinica. Esse comportamento é bem

conhecido na temperatura acima de 200°C na presenca de vapor d’agua [25-29].
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Os passos principais do envelhecimento da TZP foram resumidos por Swab

[30] da seguinte forma:

a) a temperatura mais critica esta na faixa de 200-300°C;

b) os efeitos do envelhecimento sdo a reducao na resisténcia mecanica, dureza e
densidade, e um aumento do contelido de fase monoclinica;

c) degradagdo das propriedades mecanicas acontece através da transicao
tetragonal-monoclinica, tomando lugar com micro e macro trincas no material;

d) transicao tetragonal-monoclinica comeca na superficie e progride até o interior
do material;

e) redugdo no tamanho de grédo e/ou aumento na concentragdo do oxido
estabilizador reduz a taxa de transformacgao;

f) transformacgao tetragonal-monoclinica € aumentada em agua ou em vapor.

Varios estudos [15-31] desse fendbmeno tém mostrado que a degradagao
acontece através da transformacgao tetragonal-monoclinica que se inicia na superficie
e se propaga pelo restante do corpo, acompanhada da formagdo de micro e macro
trincas (figura 9). A degradacao é fortemente influenciada:

a) pelo conteudo de itria;

b) pelo tamanho de grao;

c) pela temperatura €;

d) pela pressao parcial de vapor d’agua.

A quantidade de fase cubica depende da temperatura de sinterizacdo. E
quanto maior a quantidade de fase cubica maior o aceleramento do envelhecimento. A
fase cubica ndo é desejavel. Chevalier, Deville et.al. [9], pesquisaram o possivel papel
danoso do aparecimento da fase cubica na sinterizacdo de ceramicas de 3Y-TZP. O
tamanho de grao era bem pequeno e homogéneo para os espécimes sinterizados a
1450°C por 2 horas. Tornou-se maior para os espécimes sinterizados a 1450°C por 5
horas ou 1550°C por 2 horas, porém continuou unimodal. A microestrutura tornou-se

claramente bimodal quando sinterizada a 1550°C por 5 horas, com o aparecimento de
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graos maiores que 2 uym. A andlise em microscopio eletronico de transmissao revelou
que esses graos eram cubicos por natureza. Em um espécime sinterizado a 1550°C
por 5 horas foi visto (no interior dos graos cubicos e na regido tetragonal na periferia
desses graos cubicos) que os graos cubicos exibiam um grande conteudo de itria
enquanto graos tetragonais estavam quase sem itria. A temperatura e duragdo da
sinterizagao influenciam no tamanho de grao.

A degradacdo em baixa temperatura (LTD) da 3Y-TZP inicia-se na superficie
da zirconia policristalina e progride em diregdo ao interior do material. A transformacao
de um gréao provoca o aumento no volume causando tensdes nos graos vizinhos e
provocando o aparecimento de microtrincas. A penetragdo de agua provoca uma
degradacao superficial transformando os graos vizinhos.

Defeitos preexistentes na superficie mais a acdo da agua induzem a

transformacao tetragonal-monoclinica.
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Figura 9 - Envelhecimento da 3Y-TZP. (a) Adsor¢cao quimica de H,O na superficie. (b)
Formacéo de ligagdes Zr-OH na superficie e criagdo de pontos de tensao. (c) Acumulo
de tensao pela migracdo de OH na superficie e no interior (no arranjo da geometria do
atomos). (d) Nucleacao da fase monoclinica nos graos tetragonais produzindo micro e
macro trincas.

Qualquer fator que prejudique a estabilidade da Y-TZP, como o tamanho de
grao, a quantidade de estabilizador, e a presenca de tensbes residuais, promove a
LTD.

Quanto menor a quantidade de estabilizador, maior a porcentagem de mols de
fase monoclinica e maior a susceptibilidade a degradagado em baixa temperatura [25].

A aspereza aumenta a resisténcia a LTD, ja o polimento e o recozimento

(através de relaxamento de tensao) diminuem a resisténcia a LTD.
2.4 Tenacidade a fratura da zircbnia

A medida da capacidade de um material ceramico resistir a fratura fragil
quando uma trinca estiver presente é especificada como tenacidade a fratura. A

tenacidade a fratura em deformacgéo plana (Kc) € definida pela equagéao (1)
K = Y.O‘(ﬂ'.a)% (1)

onde Y é uma funcdo adimensional que depende da geometria das trincas, ¢ a tensao

aplicada, a o comprimento da trinca superficial ou metade de uma trinca interna. A
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propagacao da trinca so ird ocorrer para valor de tensao superior a tensao critica (o;) e
o comprimento da trinca maior que o comprimento critico (ag).

A comparacdo entre os dados de Kic disponiveis na literatura é de dificil
realizacao, principalmente devido aos diferentes métodos de medicdo, bem como as
variadas caracteristicas dos materiais de partida. Dentre esses métodos, pode-se citar
a fratura por indentacdo (IF) e a resisténcia por indentagdo (IS). O calculo da
tenacidade pelo método de fratura por indentagédo (equagao 2), pode ser realizada a
partir do conhecimento dos seguintes parametros: médulo de elasticidade (E), dureza

Vickers (H), carga aplicada (P) e comprimento da trinca (c).

K, =0,016 [H

Studart et.al. [32] mediram a tenacidade a fratura em barras de zircénia usando
a técnica de indentacao e obtiveram um valor de tenacidade a fratura em deformacao
plana (Kc) de 5.6 MPa m'? que é igual aos dados reportados na literatura para
espécimes de Y-TZP com tamanho de grao similar [33-34-35].

Nos materiais ceramicos a fratura se inicia em um unico local denominado
origem da trinca, o qual esta associado a uma descontinuidade ou a um defeito
proveniente de um processamento mecanico, térmico ou quimico, que atuara como
um agente concentrador de tensdo. Sob uma tensao critica, a trinca se iniciara a partir
desses defeitos e ao propagar-se, deixara marcas caracteristicas na superficie de
fratura. Neste caso, a fractografia, que é o estudo topografico da fratura, podera ser
utilizado na analise de falhas de materiais ceramicos. Duas importantes observacgdes
podem ser extraidas de estudos de fractografia: identificacdo da origem da falha e o
calculo da tensao trativa nesse ponto.

Giordano [6] comparou a resisténcia a flexao de subestruturas para proéteses
parciais fixas de trés elementos fabricadas por CAD/CAM de In-Ceram® Alumina, In-

Ceram® Zirconia e Zirconia YZ com subestruturas fabricadas de Empress 2 e Procera
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Alumina. Essas préteses foram cimentadas em modelos padrdes de acrilico usando
um cimento resinoso. Eles sofriam a pressdo de uma carga na regido do péntico até
fraturar. A média de sucesso das proteses parciais fixas anteriores e coroas
anteriores/posteriores de In-Ceram® Alumina variou de 95-98% apds sete anos, mas
quando usada em uma area nao recomendada, a média de sucesso caiu para 80%
para proteses fixas de trés unidades. A média de sucesso para In-Ceram® Zircénia foi
de 97% apds sete anos. Préteses fixas de 100% de zircénia (YZ) deverdo ter uma
resisténcia mecanica superior ao In-Ceram® Zircénia [6].

Materiais feitos de 100% de zircbnia como DCS zirkon, Lava, CERCON ou YZ
podem ser vantajosos para 0 uso em casos unitarios e préteses multiplas em areas
que sofrem alta presséo. Esses materiais de zirconia também possuem maior grau de
translucidez quando comparado com o In-Ceram® Zirconia [6].

Sundh, Molin et. al. [36] observaram que apesar do efeito da degradacao da Y-
TZP em baixa temperatura ser significante apenas depois de alguns anos [37], os
espécimes submetidos ao tratamento térmico (aplicacao de ceramica) exibiram uma
significativa redugdo em sua resisténcia a fratura quando comparados aos espécimes
que s6 passaram pela usinagem. Em outras palavras, o tratamento térmico influencia
as propriedades mecanicas. Uma possivel explicagdo para essa diminuicdo na
resisténcia a fratura é a formacdo de uma camada compressiva na superficie, como
efeito do processo de usinagem [16-38] e o subseqliente aquecimento
térmico/aplicagcdo de porcelana eliminando a tensdo compressiva residual. Outras
possiveis explicagdes para a diminuicdo da resisténcia a fratura sdo a transformagao
da fase tetragonal metaestavel para a fase monoclinica e/ou alteragao de tamanho de
grao durante o tratamento térmico e/ou aplicagao de porcelana [3].

Em todos os corpos de prova do estudo supracitado, as fraturas estavam
localizadas no ponto da carga e através de um dos conectores. Esse padrao de fratura
€ similar a alguns estudos prévios in vitro, de préteses parciais fixas de trés elementos

livres de metal utilizando cerdmicas de zircbnia parcialmente estabilizada [39-40].
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Nesse estudo de Y-TZP nado houve diferenca significativa entre os espécimes que
tiveram aplicacdo de cerdmica e aqueles que foram tratados termicamente sem a

aplicacao da ceramica.

2.5 Consideracdes sobre o mecanismo de fadiga em materiais ceramicos

Em materiais frageis como mondlitos ou compdsitos ceramicos, o mecanismo
de propagacao de trincas por fadiga é bastante distinto daquele dos metais [41]. A
resisténcia a propagacgao de trincas em materiais cerdmicos resulta da competicdo de
dois mecanismos: Intrinseco, que acontece na frente da trinca, relacionado ao
crescimento e propagac¢ao da trinca e Extrinseco, que acontece atras da trinca e esta
relacionado ao retardo de seu crescimento [42]. Portanto, o comportamento sob fadiga
desses materiais é funcdo da competicdo entre parametros intrinsecos relacionados
aos mecanismos de degradacdo microestrutural e extrinsecos relacionados ao
mecanismo de bloqueio do avango das trincas.

O mecanismo de tenacificagdo nos metais é basicamente intrinseco, isto &,
relacionado a atividade de discordancias méveis e a plasticidade na ponta da trinca;
em contraposi¢cdo, os materiais ceramicos sao tenacificados extrinsecamente, isto &,
por tenacificacdo por transformacdo e fechamento de trincas. Levando-se em
consideragcdo esses mecanismos, 0s materiais ceramicos atuais atingem tenacidades
a fratura significativamente mais elevadas. E interessante observar que apesar de
vidros e ceramicos de baixa tenacidade serem basicamente imunes a fadiga ciclica, os
ceramicos de maior tenacidade a fratura n&o o sao.

A introdugdo do conceito de bloqueio de trincas e de absor¢do de energia na
sua propagacao, evidenciaram a influéncia da microestrutura na propagacao ciclica de
trincas. Excetuando as trincas oriundas da transformagao tetragonal-monoclinica da
zircOnia, as trincas por fadiga em ceramicos ndo sao nucleadas naturalmente, isto €, a

sua nucleagao esta invariavelmente associada a defeitos oriundos do processamento.
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Quanto aos testes de fadiga em materiais cerdmicos, eles podem ser
realizados sob distintas condigdes de carregamento: estatico e ciclico.

Na fadiga estatica, a fratura dos materiais ceramicos ocorre pela propagag¢ao
lenta de trincas, para um nivel de tensao inferior a Kic. Este termo pode levar a alguma
interpretagdo equivocada do fenémeno da fadiga, ja que neste caso a fratura ocorrera
na auséncia de tensdes ciclicas. Foi observado, no entanto, que este tipo de fadiga é
especialmente sensivel as condicbes ambientais, principalmente a umidade. Em
relagdo a esse mecanismo, 0 que ocorre na realidade € um processo de corrosao sob
tensao na ponta das trincas favorecendo a sua propagacgao. Segundo Studart, Filser et
al. [32], testes de fadiga indicaram que a sobrevida de espécimes de Y-TZP em agua é
significantemente menor do que as obtidas a seco.

Na fadiga ciclica, a falha prematura ou dano a um componente acontece
devido a aplicacdo de uma carga ciclica repetitiva, ou seja, através de um fendbmeno
mecénico. O fendbmeno da fadiga ciclica pode ser considerado como o acumulo de
defeitos distribuidos ou como a propagacdo de uma Unica trinca dominante. No
primeiro caso, a falha se processa através o crescimento e coalescéncia de
microtrincas e no segundo a falha ocorre através do aumento do comprimento da
trinca até atingir um valor critico.

Por muitos anos a propagagao de trincas por fadiga ciclica em ceramicos foi
atribuida ao mecanismo de corrosdo sob tensdo. A primeira comprovacgao efetiva do
efeito da fadiga ciclica em ceramicos foi reportada por Dauskardt, Yu et. al. [43]. A
partir dessa constatacio, outros estudos, como o de Liu e Chen [35] seguiram-se
indicando que todos os cerdmicos tenazes exibiam degradagcdo mecanica sob carga
ciclica.

Em resumo, Ritchie et. al. [41], indicam que as principais caracteristicas da

fadiga ciclica em materiais ceramicos seriam as seguintes:
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a) ao contrario dos materiais ducteis [44], as trincas por fadiga em cerdmicos nao
parecem se iniciar naturalmente; a nucleagao das trincas esta intimamente associada
aos defeitos oriundos da etapa de processamento;

b) mais uma vez, ao contrario da fadiga em metais onde o desenvolvimento de
estrias é a caracteristica do modo de fratura por fadiga, a morfologia da superficie de
fratura de cer@micos sob fadiga ciclica é similar aquela do carregamento estético,
embora uma maior quantidade de estrias estejam presentes [35-45-46-47];

¢) microestrutura tem um efeito significativo na taxa de crescimento das trincas por
fadiga, principalmente no caso de zircénias parcialmente estabilizadas, devido ao
mecanismo de tenacificagcao por transformacao;

d) a susceptibilidade das taxas de crescimento das trincas € extremamente elevada
com o aumento da tens&o aplicada.

De acordo com Studart, Filser et al. [32], a reducido da resisténcia mecanica
através da fadiga € causada pela propagacdo de trincas naturais inicialmente
presentes na microestrutura dos componentes.

A fadiga em materiais cerdmicos € um fendmeno muito complicado que
envolve pelo menos trés fatores [48]:

a) fator microestrutural, incluindo tamanho de gréo, forma do grao e tenacificagcao
por transformacao, etc.;

b) fator do meio ambiente, especialmente para cerdmicas oxidadas em presenca de
outro corrosivo;

c¢) fator mecanico, referente a condicbes de carga (estatica ou ciclica).

Em estudo para testes de fadiga ciclica, estatica e dindmica realizado por Qiao
et. al. [48], tanto para cerdmicas de Y,03-ZrO,, e SizN4, quanto para uma ceramica
vitrea usinavel, o tempo de fadiga sob carga ciclica foi o menor, associado ao baixo
valor de n (exponencial de fadiga). A carga ciclica diminui mais drasticamente o tempo

sob fadiga de ceramicas tenacificadas por transformacgao (Y-TZP), enquanto nenhuma

27



diferenca excepcional foi observada entre fadiga ciclica e estatica para ceramicas
vitreas.

A estimativa do tempo de vida para componentes ceramicos depende de uma
determinagdo precisa dos parametros de fadiga (valor de n). Valores altos de n
sugerem que os materiais ndo sao susceptiveis a fadiga, apresentando uma elevada
vida util. Neste caso, a falha dependente do tempo de fadiga pode ser ignorada.

Um valor tipico de n pode variar de 8 a 120 para ceramicas e de 2 a 5 para
metais e polimeros. Além disso, varios experimentos indicaram que o valor de n era
muito sensivel as condi¢gdes ambientais e de aplicacdo de carga [49-50]. Fadiga
dinamica, estatica e ciclica frequentemente dao valores muito diferentes de n para um
mesmo material [48].

Sob cargas ciclicas, o fator mecanico é o principal fator comparado com os
efeitos do ambiente. A tenacificacdo por transformacdo de fase e efeitos de
tenacificagdo localizados nos contornos de grédao podem nado aumentar
significativamente o valor de n sob cargas ciclicas, apesar deles aumentarem a
resisténcia mecanica e a dureza de 2 a 5 vezes [48].

Devido as complicagdes intrinsecas na fadiga de ceramicas, especialmente a
dificuldade de descrever quantitativamente os fatores mencionados até agora e de
suas interagdes, ndo se pode dizer que a teoria de fadiga para cerdmicas esteja bem

esclarecida.
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3 Procedimento Experimental

O presente trabalho foi realizado com o objetivo de avaliar in vitro, a resisténcia
a fratura de subestruturas para préteses parciais fixas posteriores de trés elementos,
utilizando blocos de zircbnia densa (VITA In-Ceram® Zirconia YZ CUBES for
CEREC®) sob testes de fadiga ciclica. Os blocos de zircénia medindo 14 x 15 x 40
mm, sao pré-sinterizados e estabilizados por itria, escaneados (por um scanner 6ptico)
através de um modelo de gesso e processados no CEREC 3/InLab, um sistema da
Sirona Co. Eles s&o usinados automaticamente (com um tamanho 20% maior) e

depois sinterizados a altas temperaturas.

Nao podemos esquecer que a técnica de preparo do dente tem uma
importancia fundamental no desenvolvimento do tratamento clinico. A configuragcao do
preparo depende da resisténcia da ceramica de revestimento. Pretendemos conseguir
que a restauragcao apoie-se na zona marginal e incisiva/oclusal com uma distribuicao
uniforme da carga. Dado a existéncia de defeitos oriundos do processamento, bem
como a falta de ductilidade do material, as tolerdncias contra defeitos e erros de
preparagao sao significativamente mais baixas que nas proteses metalicas. Chanfros

planos, preparag¢des tangenciais e biseladas estao contra-indicadas.

Quanto a adaptacdo marginal, a técnica acredita em uma contragdo de

sinterizagao isotropica e homogénea. O “gap” marginal usualmente é de 80 uym.

A cimentacdo de coroas e proteses parciais fixas de In-Ceram pode ser
efetuada de maneira convencional com cimentos de fosfato de zinco, ionébmero de

vidro ou cimentos adesivos.

Nesta pesquisa foi escolhido usar um cimento resinoso com sistema de auto-
mistura para evitar erros de manipulagcéo, como pode acontecer, por exemplo, com o
cimento de fosfato de zinco. Desta forma evitamos a inclusdo de mais uma variavel

externa ao trabalho.
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As subestruturas de zircénia foram cimentadas com cimento resinoso RelyX™
UNICEM Aplicap (3M ESPE) em modelos fabricados com resina epoxica (3M Scotch-
Weld Epoxy Adhesive DP100). O RelyX™ Unicem é um cimento auto-adesivo, de tripla
presa e resinoso, indicado para restauracdes indiretas de ceramica, metal ou resina.
Sua maior vantagem clinica esta na facilidade de uso. Por ser auto-adesivo, elimina o
trabalhoso pré-tratamento do dente. As etapas de condicionamento acido, aplicacéo
do primer e do adesivo foram completamente eliminadas, tornando o ato de

cimentacido mais simples e rapido.

O preparo da superficie da subestrutura para a cimentacao adesiva deve ser
realizada por meio de jateamento com éxido de aluminio (granulo maximo de 50 um) a

uma pressao de < 2,5 bar.

Se houver contaminagdo com saliva, por exemplo, antes da cimentacao, a
restauracao jateada devera ser limpa com o uso de ultra-som em solvente organico. O
ataque com acido fluoridrico é contra-indicado, pois provoca desintegragbes no

conjunto.

Foram realizados testes de vida em fadiga ciclica a umido com diferentes ciclos
(5000, 15000, 260000, 500000 e 1000000) e com uma carga fixa de 450 N.

A forca mastigatéria média mais alta possivel de ser mantida é de
aproximadamente 756 N. Entretanto, as forcas de mordida podem variar
significantemente de uma area para outra da boca (de acordo com o grupo de dentes)
e entre os individuos. Nos molares a forgca de mordida pode variar de 400 a 890 N, nos
pré-molares de 222 a 445 N, nos caninos de 133 a 334 N e nos incisivos de 89 a 111
N.

Apods completados os ciclos, os espécimes nao fraturados foram submetidos ao
teste de resisténcia a flexdo residual numa maquina Instron (Instron 4002, Instron
Corporation, Canton, MA, USA) com célula de carga de 10 kN e velocidade da ponte

de 0,5 mm/min para a determinacgéo de sua resisténcia residual.
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Os espécimes fraturados foram analisados utilizando-se um microscopio
eletrbnico de varredura para determinar a origem e a natureza da fratura. A
confiabilidade dos resultados mecanicos foi realizada pela estatistica de Weibull e

Kruskal-Wallis.

3.1 Metodologia Adotada

3.1.1 Fabricagdo dos modelos

Foram feitos preparos em um segundo pré-molar e segundo molar (simulando a
perda do primeiro molar) para confecgdo de uma protese parcial fixa posterior de trés
elementos em um manequim de prétese dentaria da Prodens (Carapia Ind. Com. Prod.
Odontolégicos Ltda, Sdo Gongalo, RJ), ilustrado na figura 10.

Os preparos seguiram os requisitos mecanicos, biolégicos e estéticos citados
na literatura odontolégica para a confecgao de uma protese parcial fixa livre de metal.
O desenho cervical final do limite do preparo foi em ombro com &angulo interno
arredondado deixando um espago para a subestrutura de aproximadamente 1 mm. A

subestrutura depois de sinterizada deve ter espessura minima de 0,5 mm.

Figura 10 - Manequim usado para fazer os preparos para a protese parcial fixa dos
elementos # 34-x-36.
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Apds a moldagem da regido no manequim com silicone de adi¢ao (lote 7312,
Putty Express STD 3M ESPE e lote 021102, base leve Aquasil Ultra XLV Fast Set) um
modelo mestre de gesso Tipo IV de baixa expanséao (lote 018503008, SILKY-ROCK,
Whip Mix Corporation) foi confeccionado. O gesso foi manipulado na proporcao de 70
gramas de po para 16 ml de agua, espatulados manualmente por 15 segundos e
depois a vacuo por 20 segundos, de acordo com as recomendac¢des do fabricante. O
modelo mestre foi removido do molde apdés a completa cristalizagcdo do gesso
(aproximadamente 24 horas). O modelo mestre foi perfurado para que fosse possivel a
introducdo de um pino de estabilizagdo que existia em cada estacdo de teste na
maquina de teste de fadiga ciclica. Foram entdo realizadas moldagens do modelo
mestre com o pino de estabilizagao inserido, com o mesmo silicone de adicdo usado
anteriormente. O material de moldagem foi removido apds 6 minutos de acordo com
recomendacdes do fabricante. O pino de estabilizagcao foi entdo removido do orificio do
modelo mestre e levado ao orificio situado nos moldes (figura 11a), que foram vazados

com resina epoxica, como pode ser visto na figura 11b.

(b)

Figura 11 - (a) Molde mostrando o pino de estabilizagdo e (b) vista oclusal do modelo
mestre de gesso e do modelo em resina epdéxica.

Foi necessario lubrificar com vaselina pastosa os pinos de estabilizagcao
inseridos nos moldes de silicone para que apds sua completa polimerizagdo, nao
distorcesse o modelo de trabalho na sua remogéo, impossibilitando a cimentagao da

protese. A insergao da resina epoéxica nos moldes foi feita lentamente e em camadas.
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Sobretudo na primeira, foi extremamente importante o auxilio de um vibrador de gesso
e um pincel fino, para que ndo houvesse a formagao de bolhas. Os modelos s6 foram
retirados dos moldes apds quatro horas, tempo total de polimerizacdo da resina
epoxica estipulada pelo fabricante.

Assim que foram removidos dos moldes de silicone, os modelos foram entao
lixados na base e nas laterais para aplainar as superficies, usando a polidora Ecomet
3. Estava previsto a realizagado de testes de fadiga ciclica em agua com a utilizagao de
um dispositivo condutor de eletricidade que informasse o nimero de ciclos suportados
por cada subestrutura até a fratura. Logo, os modelos deveriam ser preparados para
receberem tal dispositivo. As bases dos modelos tiveram suas superficies aplainadas
para que houvesse um assentamento total quando fossem submetidos as cargas. Na
superficie lateral interna, abaixo de cada retentor da prétese foi feito um orificio para
permitir a insercdo e colagem com resina epoxica (3M Scotch-Weld Epoxy Adhesive
DP100) de um fio condutor que seria conectado a maquina de testes de fadiga ciclica.
Este dispositivo interligava os modelos e a maquina de realizagdo dos testes para que
fosse realizada a contagem de ciclos. Inseridos os fios, os modelos eram entao
pintados com uma caneta condutora (Conductive Pen — Chemtronics), fechando o

circuito, como pode ser visto na figura 12.

Figura 12 - Vista lateral interna do modelo, mostrando como sera feita a condugao
elétrica.

3.1.2 Fabricacdo das subestruturas
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Usando a tecnologia CAD/CAM, o modelo mestre em gesso foi escaneado a
laser e seu modelo digital visualizado na tela do computador, com o auxilio de um

programa especifico do CEREC® 3/InLab (figura 13).

leld [&[8 fojl

(@) (b)
Figura 13 - (a) Maquina do sistema CEREC® 3/InLab e (b) modelo digital.

O escaneamento optico leva aproximadamente 20 minutos para préteses fixas.
Este programa nos permite visualizar, planejar e fazer corregcbes na margem dos
preparos para termos o limite entre dente e protese e, se houver necessidade, alterar
o projeto da subestrutura como a dimensao do conector, o espago que sera ocupado
pelo cimento, tamanho do péntico, etc.. Com esta tecnologia todas as subestruturas
sédo confeccionadas com as mesmas dimensdes e contornos. Cada bloco de YZ tem
um coédigo de barras que identifica sua densidade e o sistema de usinagem
automaticamente calcula e superdimensiona a subestrutura, para compensar a
contracdo na etapa de densificacao.

Neste trabalho em particular, a anatomia oclusal do péntico foi desenhada com
trés pequenas elevagdes (formando uma pirdmide invertida) para que uma bilha
ficasse sempre encaixada na mesma posigao (figura 14). Era importante pois essa
bilha foi usada durante todo o trabalho, isto é, na fase de cimentagao, nos testes de
fadiga ciclica e nos testes de resisténcia residual. Esta porém, foi a Unica adaptacao

para a realizacdo do trabalho que difere de um desenho de uma subestrutura para
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protese parcial fixa convencional. Depois de desenhada a subestrutura, os blocos

ceramicos foram entdo usinados.
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Figura 14 - Desenho da proétese.

Foram confeccionadas 60 subestruturas, de segundo pré-molar a segundo
molar inferiores, usinadas a partir dos blocos de zircénia da VITA (lotes 7681 e 7921).

O sistema CEREC® 3/InLab utiliza duas brocas diamantadas para a usinagem,
uma com formato cilindrico e a outra com formato cdnico. As duas interagem
simultaneamente por aproximadamente 1 hora e 20 minutos sob irrigacdo abundante
de agua durante a usinagem das subestruturas de YZ. Terminada a usinagem, basta
remover a protese associada ao restante do bloco ceramico com uma chave propria
do sistema, e com um disco abrasivo em um micromotor pode-se entdo romper o
pequeno contato entre a subestrutura confeccionada e a porcdo do bloco que nao
sofreu desgaste (figura 15). A subestrutura pode entdo ser levada ao forno VITA

ZYrcomat® para a sinterizac3o.

Figura 15 - Subestrutura logo apds a usinagem.
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As subestruturas usinadas sao levadas a um forno de alta temperatura, o VITA
ZYrcomat®, para sinterizacdes em atmosfera oxidante (figura 16 a e b), sobre esferas
de zirconia (figura 16 c) para evitar deformagao.

O ciclo térmico tem os seguintes valores: o tempo de aquecimento = 1 hora,
temperatura de sinterizagdo = 1530°C, o tempo de residéncia na temperatura de
sinterizacdo de 2 horas, e resfriamento até 400°C no interior do forno, perfazendo um
tempo total de 6 a 8 horas. O botdo para abrir 0 compartimento s6 pode ser usado

quando a temperatura estiver abaixo de 400°C, no periodo de resfriamento.

A contracao de sinterizagdo comega a aproximadamente 950°C.

(a) (b)

Figura 16 - (a e b) Forno VITA Zyrcomat e (c) subestruturas antes de serem
sinterizadas.

Depois de sinterizadas foram cimentadas nos modelos de resina epdxica com
o cimento resinoso RelyX™ UNICEM Aplicap (lotes 150072, 150357, 139915, 139194,

139232 e 139627).

36



A figura 17 mostra como deve ser realizada a cimentacdo com este material.
Com o auxilio de uma pistola pressionada de 2 a 4 segundos o material foi misturado.
A capsula é entdo levada a uma maquina prépria do sistema (3M ESPE RotoMix™)
para uma manipulagdo vigorosa de 15 segundos, quando entdo as coroas puderam
ser preenchidas com o material. A subestrutura foi posteriormente inserida nos

preparos do modelo.

(a) (b)

(c) (d)

(d) (e)

Figura 17 - Sequéncia de cimentagao adesiva com RelyX Unicem Aplicap.
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Normalmente espera-se de 2 a 3 minutos ou fotopolimeriza-se por 2 segundos.
Na cimentagao regular remove-se 0 excesso, espera-se 5 minutos ou polimeriza-se
por 20 segundos por superficie.

Esse cimento € dual, ou seja, tem presa quimica e fisica (fotopolimerizagao).
Neste trabalho foi utilizada a fotopolimerizacdo em fungao da maior rapidez da técnica.
E importante salientar que no ato da cimentagdo foram posicionadas bilhas sobre os

elementos pdnticos, com uma carga constante sobre as mesmas de 25 N.

Figura 18 - Aparato usado para manter a mesma carga na cimentagao adesiva.

Apos a completa polimerizacdo do cimento resinoso, os modelos foram

removidos das estac¢des de cimentagdo e preparados para realizagédo dos testes.

3.1.3 Testes de fadiga ciclica

Os testes de fadiga ciclica foram realizados em uma maquina projetada pelo
Dr. Richard Pober da Boston University, capaz de testar nove espécimes por vez
(figura 19). A maquina consiste de um sistema de minirodas que impulsionam barras
em movimentos oscilatérios verticais sem nenhum impacto. Sobre as barras foram
acoplados pesos que determinam a carga de teste. A carga adotada foi de 450 N.

Na base da maquina temos as estacbes de trabalho que sdo numeradas de 1

a 9, da esquerda para a direita.
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Figura 19 - Maquina de testes de fadiga ciclica.

Os modelos foram entdo posicionados sobre blocos de aluminio que eram
estabilizados pelos pinos que saiam da base da maquina e passavam pela perfuracéo
no modelo, sem tocar na prétese fixa.

Tanto os blocos de aluminio na maquina, quanto os modelos nos blocos de
aluminio, foram fixados com fita dupla face.

Posteriormente foi colocada fita silver tape em volta desses blocos, com altura
suficiente para cobrir o modelo (figura 20) e foi adicionado agua, para que a realizagao

dos testes fosse feita em um ambiente simulando a cavidade bucal.

Figura 20 - Preparo dos modelos para o teste de fadiga ciclica.

Apo6s completados os ciclos, os espécimes foram submetidos a teste de
resisténcia flexural residual em uma maquina universal de ensaios Instron com célula
de carga de 10 kN. A resisténcia flexural foi determinada por uma carga centralizada
no pontico da protese fixa através de uma bilha de 0,85 mm de didmetro. A velocidade

da ponte foi de 0,5 mm/min (figura 21).
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Figura 21 - Modelo preparado para o teste no Instron.

Pelo menos um espécime fraturado de cada grupo que foi testado quanto a

resisténcia flexural no Instron, foi analisado no MEV para verificar o modo de fratura e

fractografia.
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4 Resultados e Discussao

Inicialmente realizou-se uma avaliagao por microscopia 6tica da morfologia dos
blocos de YZ a serem usinados para verificar se 0os mesmos eram ou nao
homogéneos em termos de sua distribuicdo de poros. Observou-se que o
processamento dos blocos deu origem a uma maior porosidade no centro do que na
superficie, como pode-se observar na figura 22. No entanto, apds a sinterizagao nao

se evidenciou gradiente de porosidade, apenas a existéncia de poros isolados.

a) Nao sinterizado (borda - 100 x) b) Nao sinterizado (centro - 100 x)

c) Sinterizado - 100 x

Figura 22 - Microestrutura dos blocos YZ apds a usinagem (a e b) e apéds a
sinterizacao (c).

4.1 Caracterizacdo microestrutural das préteses parciais fixas de zircénia apos a

usinagem e apos a sinterizagéo
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As subestruturas ilustradas na figuras 23 e 24 evidenciam as marcas de

usinagem deixadas pelas brocas diamantadas usadas no processo de fabricagao.

COPPE-UFRJ £ HEE 5 B8 M co F'F“’E.“"UFF{.T

Figura 23 - Marcas de usinagem na regiao préxima ao conector da subestrutura de YZ.

COFFE-UFRJ

Figura 24 - Marcas de usinagem na regiao plana da subestrutura de YZ.

Como as trincas superficiais, a rugosidade presente na subestrutura apés a

usinagem também é um concentrador de tensdes.
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Sabe-se que a maquina é programada para realizar um numero limitado de
usinagens com as brocas. Quando as brocas estdo desgastadas, o equipamento avisa
que existe a necessidade da troca ou quando a mesma é fraturada. Mesmo assim,
deve-se levar em conta que a cada usinagem elas vao perdendo seu corte e dessa
forma, pode-se observar grandes alteragbes na superficie (figuras 23 e 24). Apés a
sinterizagao, as proteses apresentam uma reducao de volume de cerca de 20%, como

pode ser visto na figura 25.

Figura 25 - Subestruturas de zircbnia mostrando a contracdo das proteses apos a
sinterizagao.

4.2 Resultados mecanicos e Andlise estatistica

As proteses de zircbnia usinadas em tornos computadorizados foram
submetidas aos testes de fadiga no equipamento mostrado na figura 19. A carga
ciclica de fadiga foi fixada em 450 N e frequéncia de 1 Hz, variando-se o numero de
ciclos de fadiga (5.000, 15.000, 260.000, 500.000 e 1.000.000 ciclos).

Observou-se que nenhuma prétese fraturou por fadiga, indicando que nas
condigbes do teste simulativo da mastigacdo nao atingiu-se o limite de fadiga (“fatigue
threshold limit”), sinalizando para uma vida util sob fadiga muito elevada. Neste caso
somente cargas mais elevadas viabilizariam a fratura por fadiga das préteses de YZ.

A partir desses resultados, decidiu-se verificar se os ciclos de fadiga teriam
algum reflexo na resisténcia residual da prétese. Testes de resisténcia a flexdo em

funcdo do numero de ciclos foram realizados numa maquina Instron.
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Em anexo estdo apresentados os valores brutos usados para os calculos
necessarios a determinacido desses parametros.

A figura 26 ilustra os valores médios desses resultados.

1 200 T T T T T T T T T T

1000 il

800 | i

600 [ il

400 i

Resisténcia residual (N)

200 | i

0 . . . .
0 200000 400000 600000 800000 1000000
Numero de ciclos

Figura 26 - Grafico da fadiga em funcao da resisténcia a flexao x numero de ciclos.

A tabela 2 ilustra a média e o desvio padrao dos resultados dos testes.

Tabela 2 - Resultados dos testes (média e desvio padrao)

Numero de Ciclos

Usinado 5.000 15.000 260.000 500.000 1.000.000
Média (kN) 1,135 0,995 0,951 0,790 0,807 0,742
Desvio padréo 0,131 0,137 0,200 0,281 0,174 0,086

Como pode-se verificar a partir da figura 26, existe indicacdo de que a

resisténcia a flexdo decai ligeiramente com o aumento do nimero de ciclos.
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Os resultados de resisténcia residual foram analisados a luz da estatistica de

Weibull. A distribuicdo de Weibull € descrita pela expressao [51]:

B
Pf =1—exp{— [Ej } 3)
(04

sendo Pf a probabilidade de falha, F a carga aplicada e a e § parametros do modelo.

Na sua forma linearizada a equacao 3 pode ser reescrita como:

In[-1In(1-Pf)|= gIn(F)- BIna (4)

Cada condicao de ciclos de fadiga foi langada no grafico de Weibull para
verificar o grau de confiabilidade dos resultados mecénicos a luz do processamento de
usinagem e do numero de ciclos de fadiga. A figura 27 apresenta os graficos de
Weibull dos resultados de resisténcia residual das préteses submetidas aos diferentes
ciclos de fadiga.

O parametro B representa o modulo de Weibull e o parametro a a carga
correspondente a 63% da probabilidade cumulativa de falha (resisténcia residual

caracteristica).

1,00 1,00
~ 0,50 - ~ 050 -
& 0,00 4 & 0,00 -
-
T -0.50 4 2 -0,50 -
< -1.00 4 & y=7,5913x-53,823 < -1,00 - _
= 1,50 R? = 0,9301 = 1,50 - Y7 Baaonx - 44872
-2,00 r r r r -2,00 + r —
680 69 700 710 720 7,30 660 670 68 690 7,00 7,10
In(F) In(F)
(@) (b)
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1,00 1,00
= 050 ~ 050 4
& 0,00 - & 0,00 -
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T 050 1 2 050 -
T -1,00 - T 1,00 A
£ 150 y =2,5106x - 17,086 £ 150 y = 4,1725x - 28,316
BOSe R? = 09591 BOS R? = 0.9659
-2,00 . T -2,00 ] T T
6,00 6,50 7,00 7,50 6,20 6,40 6,60 6,80 7,00
In(F) In(F)
(c) (d)

Figura 27 - Distribuicdo de Weibull das préteses fraturadas previamente submetidas
aos ciclos de fadiga. (a) 5.000 ciclos, (b) 15.000 ciclos, (c) 260.000 ciclos, (d) 500.000

ciclos.

O R? é o coeficiente de correlagdo e mostra a qualidade do ajuste da equacg&o
aos resultados experimentais. Em todos os ajustes a distribuicdo de Weibull o valor de
R? foi bem proximo de 1, o que indica que os resultados sdo adequadamente descritos
pela equacao.

Foram langadas em grafico a probabilidade cumulativa de falha (Pf) x
resisténcia residual (figura 28).

Pode-se observar que as curvas apresentam uma porgao media retilinia, cuja
inclinagdo corresponde ao mdédulo de Weibull (8). Quanto maior o &ngulo, maior o 3,
ou seja, menor a variagao dos resultados. Além disso, verifica-se uma tendéncia de

reducdo da resisténcia residual caracteristica com o aumento do numero de ciclos.
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Figura 28 - Grafico da probabilidade cumulativa de falha (Pf) x resisténcia residual.

A tabela 3 apresenta os valores de a e 3 para os diferentes ciclos de fadiga.

Tabela 3 - Valores de a e .

Numero de ciclos a (N) B
0]1186,72 7,59

5.000 | 1066,41 6,44

15.000 | 1048,85 4,04

260.000 | 934,50 2,50

500.000 | 890,13 4,17
1.000.000 | 775,73 9,46

Sintetizando os dados, temos a figura 29:
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Figura 29 - Grafico do parametro de Weibull - a (N) pelo numero de ciclos.

Considerando-se que, segundo Weibull, o valor da resisténcia mais
representativo corresponde a probabilidade cumulativa de falha de 63%, verificou-se
que existe indicagbes que a resisténcia residual da prétese decresce com o aumento
do numero de ciclos, o que ja era esperado pelos resultados.

Apesar do reduzido numero de préteses, da possivel influéncia da usinagem, e
da variabilidade dos resultados, observou-se uma relagdo inversa da resisténcia
mecanica das préteses com o numero de ciclos de fadiga.

Tendo em vista que os dados foram adequadamente descritos e seguem a
distribuicdo de Weibull e ndo a distribuicdo normal, o teste estatistico ndo-paramétrico
de Kruskal-Wallis foi utilizado nas comparacgoes.

A partir do teste de Kruskal-Wallis mostrou-se que com 95% de certeza a
resisténcia residual diminui com o aumento do nimero de ciclos.

Entretanto, (figura 29) esse efeito sé se tornou significativo apés 15.000 ciclos.

Como todas as analises levaram em consideracao a influéncia da carga ciclica
sobre a resisténcia residual das préteses, optou-se por uma nova avaliagao levando-
se em conta ndo mais a carga aplicada no péntico, mas sim a tensao calculada a partir

da regidao de concentragdo trativa no conector. Para realizagao dessa analise foram
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necessarias as seguintes suposigoes (I) o conector foi considerado sendo de sec¢ao
circular e (Il) a protese foi considerada simétrica em relagao ao pdntico.

Como a iniciagao da trinca ocorre preferencialmente na regido do conector
partindo da superficie gengival, e as maiores tensdes trativas estdo localizadas
exatamente nesta regiao, o presente desenvolvimento teve por finalidade a estimagao
das maximas tensbes trativas no conector, utilizando-se um modelo baseado em
principios de resisténcia dos materiais, considerando que numa viga prismatica
submetida a esforcos de flexdo, a tensao trativa pode ser representada pela seguinte
expressao:

M,.y (5)
/

GT =

onde M;é o momento fletor , y a distancia entre a linha neutra e um ponto qualquer da
secao transversal da viga e I o valor do momento de inércia dessa sec¢ao.

O momento fletor My é calculado pelo produto da forga cortante (Q) pelo brago
de alavanca (x), que é a distancia entre o apoio e a se¢do em estudo:

M, = Q.x (6)

A figura 30 ilustra a protese ampliada e as dimensdes da mesma. A regiao
pontilhada corresponde a propagacado da trinca que se inicia na regido trativa do
conector.

Considerando o caso especifico de uma protese de trés elementos (figura 30) :
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Figura 30 - Foto ampliada (5x) de uma protese de trés elementos. Linha tracejada
corresponde a propagacao da fratura a partir da regido trativa do conector.

Para calcular a tensdo maxima no conector devemos determinar /, y, Q e x
para a protese em questao.
Considerando-se que o conector tenha uma secao circular, o momento de

inércia da sua seg¢ao transversal pode ser obtido pela equagéao:
[ zd?

64
Sendo d o didmetro do conector, orsera maxima quando y = d/ 2. Substituindo

(7)

os valores de y e de / na equacao (5), e levando-se em consideragdo o fator de
concentracdo de tensdes K obtido a partir das curvas da figura 31, obtém-se a
expressao da tensao trativa maxima.

_K.32.M, (8)

(o =
Tma
* r.d®
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Figura 31 - Calculo do fator de concentragcéo de tenséo na regido do conector.

Nos testes realizados, foi aplicada uma forga F (N) no centro do péntico como
mostra a figura 21. Supondo a prétese simétrica em relagdo ao péntico, as reagdes
nos apoios serao iguais, correspondendo a metade da for¢a aplicada. Logo, a forga
cortante no conector sera Q= F/ 2.

Finalmente, x é determinado pela distancia entre o apoio e o local da iniciagao
da fratura, aproximadamente no centro do conector (x = x). Substituindo Q = F/2e x =
X na equacéao (6) e My na equacéo (8), obtém a expressio da tensio trativa maxima
em funcéo das dimensdes da protese e da forga aplicada.

_ K16.F.x,

of (9)
max z.d?

Pode-se observar que o parametro mais influente na tensao é o didmetro do

conector. Raios de curvatura muito pequenos também devem ser evitados, devido ao

aumento do fator de concentracdo de tensdo K. Pelo mesmo motivo, a presencga de

defeitos, tais como trincas ou poros, também causam perda de resisténcia mecanica.
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Por ultimo, a expressao 9 também indica que a tensao pode aumentar com o
incremento de x.. No entanto, na pratica, este pardmetro ndo pode ser
significativamente alterado.

A partir das dimensodes da prétese de YZ temos:

Distancia entre o centro do dente apoiado e 0 meio do conector adjacente: x = 0.003 m
Didametro do conector: d = 0.0034 m
Fator de Concentragao de tensdo: K = 1.6

Momento de Inércia da sec¢éao transversal do conector:

z-d*
64

| = | =6.5564 x 102 m*

Raio de Curvatura: r = 0,58 x 10° m

Substituindo esses valores na equagao (9), com F variando de 200 a 1400 N,

a tensdo maxima no conector em MPa, esta apresentada na tabela 4.

Tabela 4 - Tensdao maxima no conector para diferentes for¢as aplicadas nos testes de
resisténcia a flexao das proteses.

Forca (N) Ms (N.m) Tensdo Maxima no Conector (MPa)
200 0,30 124,50
400 0,60 249,00
600 0,90 373,00
800 1,20 498,00
1000 1,50 622,00
1200 1,80 747,00
1400 2,10 871,00

Observar que para uma carga de 450 N a tensdao maxima no conector sera de

aproximadamente 300 MPa.
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Podemos portanto concluir que para a carga de mastigacdo adotada (450 N)
nao devera ocorrer fratura por fadiga, principalmente levando-se em consideragédo a
homogeneidade das préteses, oriunda do seu processamento.

Apés a fratura, conseguimos observar que a superficie da prétese é mais
rugosa quando comparada com a superficie interna da fratura.

Estudos de fractografia no MEV evidenciaram que a fratura efetivamente se
inicia na regido gengival do conector. E interessante observar que no interior da fratura
observa-se uma superficie bastante lisa indicativa de uma fratura fragil.

Assim como visto em outros estudos, as fraturas localizam-se no ponto da
carga e avangam através de um dos conectores, tendo seu inicio na parte inferior,

onde tem-se tensdes trativas. Esse é um padrao de fratura.

ey it T

Figura 32 - Localizagao da fratura na prétese parcial fixa (no ponto da carga e através
de um dos conectores).

Outro aspecto importante é a correlacdo entre a regido onde se inicia a
propagacado da trinca e as marcas de usinagem. Apesar de ndo se ter dados
conclusivos, é de se esperar que a superficie rugosa da usinagem possa ter tido

alguma influéncia nas propriedades mecanicas das proteses.
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1mm

Figura 33 - Subestrutura de YZ mostrando a regi&o fraturada.
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5 Conclusdes

1 — Foi observado por microscopia otica uma distribuicdo heterogénea de
porosidade nos blocos YZ a serem usinados. Esse gradiente de porosidade, no
entanto, desapareceu durante a etapa de sinterizagao.

2 — A usinagem das proteses pelo processo CAD-CAM pode ter dado origem a
marcas de usinagem de diferentes profundidades, as quais podem ter tido influéncia
relevante na nucleacgao e propagacgao das trincas.

3 — Nenhuma protese YZ foi fraturada por fadiga, nas condigdes simulativas da
mastigacdo em presenca de umidade, indicando que essa protese apresentaria uma
elevada vida sob fadiga.

4 — As préteses YZ apds os diferentes ciclos de vida de fadiga, nao fraturadas
e submetidas ao teste de resisténcia a flexdo, evidenciaram uma queda na resisténcia
com o aumento do numero de ciclos de fadiga.

5 — O modelo simplificado para o calculo da tensdo no conector a partir da
carga aplicada no podntico, viabilizou de uma forma indireta a confirmagdo de que a
forca de 400 N aplicada no péntico geraria uma tensdo trativa no conector de
aproximadamente 300 MPa, a qual seria insuficiente para promover a ruptura do
material.

6 — Em vista dos resultados obtidos, pode-se afirmar que proteses YZ obtidas
por CAD-CAM apresentardo uma elevada vida em fadiga, sobretudo nas condigbes de

cargas de mastigagao inferiores a 400 N, comumente encontradas.
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6 Trabalhos Futuros

Com base nos resultados obtidos neste estudo sugere-se que novos ciclos de
fadiga sejam testados para observar fratura de amostras em carga ciclica.

Seria interessante analisar clinicamente essas subestruturas e observar o seu
sucesso clinico comparado ao comportamento de outros materiais, tanto metalicos

quanto ceramicos.
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Apéndices

Valores das subestruturas de YZ no teste de resisténcia residual.

Somente usinadas

N| F Pf In(F) | In(-In(1-Pf))
1] 938 014 | 684 -1,87
2| 1095 0,29 | 7,00 -1,09
3| 1103 043 ] 7,01 -0,58
4] 1130 057 7,03 -0,17
5| 1207 071 7,10 0,23
6| 1334 0,86 | 7,20 0,67

alfa 1186,72

beta 7,59
5.000 ciclos
N F Pf In(F) | In(-In(1-Pf))
1 814 0,14 6,70 -1,87
2 913 0,29 | 6,82 -1,09
3 948 0,43 | 6,85 -0,58
4 980 0,57 | 6,89 -0,17
5 1150 0,71 7,05 0,23
6| 1163 0,86 | 7,06 0,67
alfa 1066,41
beta 6,44
15.000 ciclos
N F Pf In(F) | In(-In(1-Pf))
1 782 0,17 6,66 -1,70
2 854 0,33 | 6,75 -0,90
3 874 0,50 6,77 -0,37
4 955 0,67 | 6,86 0,09
5| 1292 0,83 | 7,16 0,58

alfa 1048,85
beta 4,04
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260.000 ciclos

N F Pf In(F) | In(-In(1-Pf))
1 438 0,14 | 6,08 -1,87
2 634 0,29 | 6,45 -1,09
3 710 0,43 | 6,57 -0,58
4 742 0,57 | 6,61 -0,17
5 969 0,71 | 6,88 0,23
6| 1244 0,86 | 7,13 0,67

alfa 934,49
beta 2,50

500.000 ciclos

N F Pf In(F) | In(-In(1-Pf))
1 601 0,14 | 6,40 -1,87
2 645 0,29 | 647 -1,09
3 770 0,43 | 6,65 -0,58
4 824 0,57 | 6,71 -0,17
5 951 0,71 | 6,86 0,23
6| 1051 0,86 | 6,96 0,67

alfa 890,13
beta 417

1.000.000 ciclos

N F
1 680
2 803
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Teste Estatistico de Kruskal-Wallis

i=1 i=2 i=3 i=4 i=5 i=6
j usinados 5.000 ciclos 15.000ciclos 260.000 ciclos 500.000 ciclos 1.000.000 ciclos
1 938 16 814 11 782 9 438 1 601 2 680 5
2 1095 23 913 15 854 13 634 3 645 4 803 10
3 1103 24 948 17 874 14 710 6 770 8
4 1130 25 980 21 955 19 742 7 824 12
5 1207 28 1150 26 1292 30 969 20 951 18
6 1334 31 1163 27 1244 29 1051 22
Ri. 6807 147 5968 117 4757 85 4737 66 4842 66 1483 15

S%= 82,66666667

o] {K Riz_N(N+1)Z}

ZFZ

= ni 4
H= 11,57056452
Se: H> y%uk

Sendo K=6 e a=0.05; 11.570 > 11.070; a hipotese nula é rejeitada.

Dessa forma, concluimos que os tratamentos diferem.
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