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RESUMO

BENETTI, Paula. Compatibilidade térmica entre ceramicas infiltradas por vidro e
ceramicas feldspaticas: avaliagdo do angulo de contato e da resisténcia de
unidao ao cisalhamento. 2008. 55f. Dissertacdo de Mestrado — Programa de Pés
Graduagao em Odontologia, Universidade Federal de Pelotas, Pelotas.

Esse estudo tem a finalidade de estimar o grau de compatibilidade térmica
das ceramicas, contribuindo para supressao de uma lacuna importante nas normas
de avaliagédo de sistemas ceramicos. Os objetivos desse estudo sdo: 1) determinar a
resisténcia de unido ao cisalhamento (o) entre combinag¢des de ceramicas de IE e
de cobertura e avaliar o modo de fratura; 2) estimar o grau de molhamento superficial
das ceramicas de IE pelas de cobertura, utilizando a medida do &ngulo de contato
superficial (0); 3) correlacionar os resultados do 8, da o; e os valores do CET das
ceramicas. Ceramicas infiltradas por vidro a base de alumina (IA- In-Ceram Alumina)
e reforgada por zircbnia (IZ- In-Ceram Zircbnia), e as ceramicas feldspaticas de
cobertura Vita VM7, VM9 e VM13 foram combinadas em 6 grupos. A rugosidade
superficial (Ra) de discos (12 mm X 1,2 mm) das ceramicas de IE foi aferida para
certificagado da padronizacdo dos CP. Para o teste de o, um cilindro de ceramica de
cobertura (2 mm X 2 mm) foi aplicado no centro da superficie superior do disco de |IE
e posteriormente acoplado a maquina de ensaios universal e submetido ao teste com
velocidade de carga de 0,5 mm/min. Para avaliacéo do 6, um cilindro de ceramica de
cobertura (1 mm de altura x 2 mm didmetro) foi aplicado sobre a IE. Imagens de
cada CP foram realizadas antes e depois da sinterizacdo para a medida do 6 no
programa AutoCAD 2006. A média dos resultados da o. (MPa) e do 6 (°) para os
grupos compativeis (A7 e Z7) foram: 19,4 A e 48,9 c; 23,5 A e 56,0 b; para os grupos
pouco compativeis (A9 e Z9) foram: 0,9 C e 54,9 bc; 9,5 B e 59,8 b; e para os grupos
incompativeis (A13 e Z13) foram 0 D e 70 a; 0 D e 67,1 a. Letras distintas significam
diferencas estatisticas entre os grupos (p<0,001). A analise de correlagdo mostrou
que a medida que a diferenca entre os CET das ceramicas aumenta, o 6 aumenta e
a o diminui.

Palavras-chave: Ceramica, resisténcia ao cisalhamento, propriedades de superficie,

propriedades fisicas, energia térmica.



ABSTRACT

BENETTI, Paula. Compatibilidade térmica entre ceramicas infiltradas por vidro e
ceramicas feldspaticas: avaliagdo do angulo de contato e da resisténcia de
unidao ao cisalhamento. 2008. 55f. Dissertagcdo de Mestrado — Programa de Péds
Graduagao em Odontologia, Universidade Federal de Pelotas, Pelotas.

The aim of this study is to estimate the thermal compatibility of ceramics,
contributing to fill in for an important gap in the standard for all-ceramic systems. The
objectives of this study are: 1) to determine the shear bond strength (o;) of core-
veneer ceramic systems and to evaluate the mode of failure; 2) to estimate the
wetting behavior of veneer on core ceramics, using the contact angle measurement
(0); 3) to correlate the values for o., 6, and CTE of the ceramics. Glass-infiltrated
alumina (lA - In-Ceram Alumina) and zirconia (IZ - In-Ceram Zirconia) core ceramics,
and Vita VM7, VM9 and VM13 veneer ceramics were combined into 6 groups. The
baseline surface roughness (Ra) of core ceramic disk specimens (12 mm X 1,2 mm)
was measured A cylinder of veneer ceramic (2 mm X 2 mm) was applied at the
center of the core ceramic specimens, sintered and tested for o, to failure in a
universal testing machine with a crosshead speed of 0,5 mm/min. For the ©
evaluation, a cylinder of veneer ceramic (1 mm height x 2 mm diameter) was applied
on core ceramic. Specimens images were taken before and after the firing procedure
and the 8 was measured using the AutoCAD 2006 program. The mean values of o
(MPa) and 8 (°) for the compatible ceramic groups (A7 and Z7) were: 19,4 A e 48,9 c;
23,5 A e 56,0 b; for the groups with poor compatibility (A9 and V9) were: 0,9 C e 54,9
bc; 9,5 B e 59,8 b; and for the incompatible ceramic groups (A13 and Z13) were 0 D
e 70 a; 0 D e 67,1 a. Different letters means statistical differences between groups
(p<0,001). Correlation analyses showed that as the difference between the ceramics

CTE increases, the 6 increases and the o decreases.

Keywords: Ceramic, shear bond strength, surface properties, physical properties,

thermal energy.
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1 INTRODUGAO

As restauragbes indiretas fabricadas em cerédmica pura (metal free)
apresentam alta qualidade estética, o que justifica o aumento da sua utilizagdo na
pratica odontoldégica. Uma parte dessas restauragbes totalmente cerdmicas (all-
ceramic restorations) é formada por uma infra-estrutura (IE) de ceramica opaca de
alta resisténcia mecanica, que € coberta por ceramicas de dentina e de esmalte com
maior qualidade estética (KELLY et al., 1996).

O cobrimento da IE por ceramicas feldspaticas aumenta a resisténcia a
propagacao de defeitos intrinsecos e, principalmente, melhora as propriedades
Oticas responsaveis pela exceléncia estética das restauragdes de ceramica pura (AL-
DOHAN et al, 2004; STUDART et al, 2007).

As ceramicas de cobertura tém composi¢ao e propriedades mecanicas e
fisicas diferentes daquelas das ceramicas para IE, especialmente no que diz respeito
aos valores de modulo de elasticidade (E) e coeficiente de expanséao térmica (CET).
Isso implica em respostas independentes e distintas para cada material ceramico
quando ocorrem mudangas de temperatura, originando um complexo sistema de
estresses de tracdo e compressado na(s) interface(s) entre as diferentes estruturas
ceramicas. As forcas resultantes de estresses residuais podem comprometer a
integridade mecénica da unido entre os diferentes materiais, inviabilizando o sistema
ceramico (SMITH et al, 1994; AL-DOHAN et al, 2004).

Al-Dohan et al (2004) afirmam que nao ocorrem falhas de unido entre
materiais ceramicos de infra-estrutura e de cobertura com propriedades térmicas
semelhantes. Portanto, os sistemas ceramicos precisam ser constituidos de
ceramicas com valores de E e CET compativeis.

A compatibilidade térmica entre as ceramicas confere aumento dos valores
de resisténcia de unido, decorrente das melhores condicbes para o escoamento
(molhamento) da ceramica de cobertura sobre a superficie da IE. Ou seja, quanto
maior o grau de molhamento de uma cerémica pela outra, maiores os valores de
resisténcia de unido e maior a compatibilidade desse sistema (KELLY, 1995; OH et
al, 2002).



2 REVISAO DA LITERATURA

As ceramicas s&o estruturas n&o-metdlicas policristalinas, geralmente
heterogéneas e polifasicas, confeccionadas a partir de sinterizagao de elementos em
forma de pé sob altas temperaturas (MENCIK, 1992).

As cerdmicas sao compostas por elementos eletropositivos e
eletronegativos da tabela periddica, resultando em ligagdes quimicas fortes do tipo
idbnica e covalente (ICHINOSE et al, 1987). Os elétrons na camada de valéncia, o
tamanho e proporgcéo dos elementos representam um importante papel no arranjo
dos atomos na estrutura. Como resultado disso, a estrutura de duas ceramicas com
a composicao quimica muito semelhante pode apresentar consideraveis diferencas
no seu arranjo estrutural e, consequentemente, nas suas propriedades (MENCIK,
1992).

O comportamento das ceramicas na odontologia tem sido limitado por
problemas relacionados, principalmente, a baixa resisténcia a tracao, diferenca na
expansao térmica entre os varios tamanhos de particulas e fases, as porosidades,
aos defeitos superficiais e a resisténcia a tratamentos superficiais (dificultando a
adesao micromecanica). Além disso, o desempenho das restauragdes ceramicas é
influenciado por fatores inerentes (1) a metodologia utilizada na confecgcao do
material, (2) as particularidades das forgas geradas durante a mastigagédo e (3) as
limitacbes apresentadas pelo comportamento mecanico e pelas propriedades
térmicas e fisicas de cada material utilizado (ANUSAVICE, 1998; DELLA BONA e
ANUSAVICE, 2002; AL-DOHAN et al, 2004)

A confeccdo dos artigos em ceramica passa, tradicionalmente, por diversas
fases. Primeiro, uma massa pulverizada de particulas € misturada em proporcdes
adequadas com um elemento aglutinante e € compactada na forma desejada. Apos
a compactacao, é necessaria a queima da pec¢a, dando origem do termo “ceramica’,
de keramos, uma antiga palavra grega usada para designar objetos fabricados
através de tratamento térmico em alta temperatura. Durante a queima da ceramica

ocorre uma contragao de volume, melhora das propriedades mecanicas e redugao
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de porosidades, pois os poros se tornam esféricos, menores em tamanho e em
quantidade. Essas alteragdes ocorrem mediante a coalescéncia das particulas de po
para formar uma massa mais densa, em um processo conhecido por sinterizacao
(ICHINOSE et al, 1987; ANUSAVICE, 1998; CALLISTER, 2002).

Tecnicamente, sinterizacdo € o processo pelo qual a temperatura e/ou
algum outro parametro, como pressao e umidade, s&o aplicados a uma massa de po
ceramico com a finalidade de aumentar a sua densidade no formato desejado (ISO
6872). O controle da fabricagdo de porcelana, que possibilitou seu uso na
odontologia, foi obtido no final do século XVIII, por Duchateau e de Chemant, que

confeccionaram a primeira restauracao totalmente ceramica (DELLA BONA, 1996).

2.1 PROTESES LIVRES DE METAL: CERAMICAS COM ALTO CONTEUDO
CRISTALINO

A primeira vez que as ceréamicas foram utilizadas como material
odontoldgico foi no século XVIII. O farmacéutico Aléxis Duchateau, no ano de 1774,
utilizou uma composi¢ao cerdmica para fabricar préteses totais que iriam substituir
as confeccionadas com dentes de hipopotamo (DELLA BONA, 1996).

No final do século XX, foram introduzidos varios sistemas inovadores para
fabricacao de restauracdes de ceramica pura. Um desses sistemas era composto por
uma ceramica vitrea obtida pela técnica da cera perdida e posterior tratamento
térmico para transformacado em fase vitrea. Esse sistema, passivel de fundicao, foi
abandonado principalmente por causa da alta incidéncia de fraturas (ANUSAVICE,
1992).

Outro sistema ceramico, com reforgo de particulas de alumina (Al,O3), foi
desenvolvido por McLean e Hughes em 1965. Essa ceramica apresentava estética e
resisténcia mecanica tornando mais atrativa e promissora a pesquisa de materiais
ceramicos de alto conteudo cristalino para diminuir a necessidade do uso de infra-
estruturas (IE) metélicas (KELLY et al., 1996).

As ceramicas odontologicas tradicionais, também conhecidas como
porcelanas feldspaticas obtidas por sinterizagdo, possuem alta rigidez, relacionada
ao modulo de elasticidade (E), porém sao frageis, ndo suportando qualquer

deformacgao plastica. Essa fragilidade limitava seu uso a dentes anteriores ou era
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necessario um reforco através de IE metdlica com o objetivo de reduzir a
susceptibilidade a fratura (GIORDANO et al., 1995, CALLISTER, 2002; AL-DOHAN
et al., 2004; DELLA BONA, 2005a).

O emprego de ceramicas como material para IE em pontes fixas foi
viabilizado pelas modificagcbes no conteudo cristalino e pela alteragdo no modo de
confecgdo das ceramicas (ANUSAVICE, 1992; DELLA BONA, 1996; KELLY et al,
1996; OZCAN E VALLITTU, 2003). Essas ceramicas para |IE podem ser originadas
do processo de fabricagdo por injegdo sob pressdo e altas temperaturas, como o
sistema IPS Empress (lvoclar) a base de disilicado de litio; da usinagem, que
emprega a tecnologia CAD-CAM (Computer-aided designing and computer-aided
manufacturing) como o Sistema Lava™ CAD/CAM (3M-ESPE); de sistemas
ceramicos de alta densidade de alumina ou zircénia (Procera, Nobel Biocare;
Cercon, DeguDent; Lava, 3M-ESPE; YZ, Vita) ou dos sistemas de ceramica pura
infiltrada por vidro, como os sistemas In-Ceram (Vita) e Vitro-Ceram (Angelus)
(GIORDANO et al., 1995; DELLA BONA, 2005a; CONRAD et al., 2007).

As restauracdes confeccionadas com sistemas ceramicos livres de metal
sao esteticamente mais atraentes que as restauragdes que utilizam estruturas
metalicas como suporte, pois podem incorporar a cor da estrutura natural do dente e
tecidos adjacentes através da transmisséo de luz (GIORDANO et al.,, 1995, AL-
DOHAN et al., 2004).

Infelizmente, uma diminuigdo do grau de translucidez dessas novas
ceramicas ocorreu na medida em que houve o acréscimo do conteudo cristalino
(mais de 40% em volume) para aumentar a sua resisténcia (DELLA BONA, 1996;
CONRAD et al., 2007).

Entdo, a maioria dos sistemas totalmente cerdmicos apresenta uma
ceramica de IE mais rigida e de maior resisténcia mecanica, coberta por uma
ceramica de menor conteudo cristalino (mais translucida) que promove a alta
qualidade estética dessas restauragdes. Além de melhorar as caracteristicas opticas
da restauragao, as coberturas ceramicas sdo aplicadas para minimizar a ocorréncia
ou progressdao de cracks, defeitos originados no processo de confecgdo e
considerados gatilhos potenciais para fraturas -catastroficas (MENCIK, 1992;
STUDART et al., 2007).

Ceramicas feldspaticas como a VITA VM7 foram desenvolvidas para cobrir

IEs de ceramicas dos sistemas In-Ceram Alumina, In-Ceram Zirconia e a In-Ceram
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Spinell (VITA-ZAHNFABRIK, 2007). A VM7 possui um CET muito similar ao dessas
ceramicas de IE.

O sistema In-Ceram Alumina (lA) foi introduzido em 1989 e consiste de uma
estrutura de cristais de alumina que é infiltrada por vidro. Para tanto, € formada uma
suspensdo de particulas de alumina em agua e agentes de dispersao. Essa
suspensao € aplicada em um revestimento poroso que promove a condensacio da
ceramica pela absorgédo da agua. Apos a sinterizag&o, a estrutura porosa de alumina
€ infiltrada por vidro fundido, resultando em uma estrutura de alta resisténcia
resultante da associagao entre redugao da porosidade e unido mecanica da matriz
vitrea e as particulas de alumina, dificultando a formacéo e propagacao de cracks
(PROBSTER, 1992; GIORDANO et al., 1995; CONRAD et al., 2007). O alto conteudo
cristalino da ceramica infiltrada com vidro a base de 6xido de lantanio fornece as
ceramicas do sistema In-Ceram uma resisténcia a flexdo maior do que as ceramicas
feldspaticas em trés a quatro vezes (VALANDRO et al., 2004).

A capacidade de suportar a forcas de até 964 N em estudos de resisténcia
de proéteses unitarias submetidas a compressdo fornece uma idéia do quanto o
material pode suportar de carga mastigatéria. A IA é indicada, portanto, para
confecgdo de proteses unitarias anteriores e posteriores e parciais fixas anteriores.
(PROBSTER, 1992; CHONG et al., 2002).

Com a adicdo de, aproximadamente, 35% de zircbnia parcialmente
estabilizada por 6xido de cério na composi¢ao original da IA houve um significativo
aumento na resisténcia a flexao, principalmente através da transformagao da zirconia
da fase tetragonal para monoclinica durante a sinterizagédo, o que possibilitou o uso
de ceramicas desse sistema em proteses posteriores de até trés elementos (CHONG
et al., 2002; DONASSOLLO, 2005; GUAZZATO et al., 2002; GUAZZATO et al., 2005;
DELLA BONA et al., 2007; STUDART et al., 2007).

2.2 COMPORTAMENTO TERMICO DOS MATERIAIS CERAMICOS:
DILATOMETRIA

A aplicacdo de uma cobertura ceramica € um procedimento realizado sob
altas temperaturas. O tipo e a magnitude da resposta de um material a aplicagao de
calor sdo expressdes relacionadas as propriedades térmicas. A medida que um

sélido absorve energia na forma de calor, a sua temperatura aumenta, assim como
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também aumentam as suas dimensdes. A variagdo da area em funcdo da
temperatura é conhecida por coeficiente de expanséao térmica (CET), que € um valor
indicativo do grau em que um material se expande quando é aquecido (ANUSAVICE,
1998; CALLISTER, 2002; ISGRO et al., 2005).

Portanto, na investigagdo do comportamento térmico dos materiais €
importante o conhecimento do valor do CET. Esse pode ser obtido através do
método regulamentado pela ISO 6872 que utiliza o principio da dilatometria.
Dilatometria € uma técnica onde as variagcdes dimensionais de uma amostra séo
medidas em funcdo da temperatura e/ou tempo, enquanto a amostra encontra-se
sujeita a um programa de variacdo de temperatura controlada. O aparato utilizado é
o dilatbmetro, que tem um sistema de aquecimento realizado por resisténcias e as
variagdes dimensionais sao detectadas por transdutor eletrénico de alta precisdo e
linearidade (ISO 6872; ISGRO et al., 2005).

O CET préximo ao da estrutura dentaria (11,4 x 10° °C™), a estabilidade
quimica, a alta dureza, a baixa condutividade térmica e elétrica e, principalmente, a
aparéncia similar as dos dentes naturais sdo algumas caracteristicas atraentes dos
materiais ceramicos para restauragdes indiretas (ANUSAVICE, 1998; DELLA BONA,
2005a).

A interface de contato entre as ceramicas com CET diferentes € a regido de
concentragdo das forgcas originadas das desigualdades entre valores de
expansao/contracado. Energia € acumulada internamente no material no momento em
que a pecga ceramica € submetida as cargas funcionais ou exposta a mudanca de
temperatura. Quando essa energia € liberada, propaga as falhas pré-existentes nas
margens, que contornam imperfeicbes de unido até haver fratura da ceramica de
cobertura, chamado de delaminagao. Ou seja, o termo delaminagéo indica completa
separacao ou falha da unido entre as ceramicas que compdem o sistema (SMITH et
al., 1994; AL-DOHAN et al., 2004). A magnitude desse defeito esta condicionada aos
valores do CET, do médulo de elasticidade (E) e da razdo de Poisson das ceramicas
do sistema utilizado. Portanto, ha maior probabilidade de liberacdo de estresse na
interface ceramica, quanto mais alto o E e maiores as diferengas entre os CET do
sistema. O valor do E para a maioria das ceramicas é na faixa de 70 a 480 GPa
(WHILE et al., 1994; CHONG et al., 2002; DELLA BONA et al., 2003; DELLA BONA,
2005a).
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Varios fatores estdo associados a concentragao de forgas nas restauracoes
ceramicas, por exemplo, a espessura das camadas de ceramica, as propriedades
mecéanicas de cada ceramica, o modulo de elasticidade do material de infra-
estrutura, a diregdo e a magnitude da carga aplicada sobre o sistema, a extenséo e a
localizacdo das areas de contato oclusal, os defeitos de unido entre ceramicas e
agentes cimentantes e as falhas ocorridas durante a fabricagdo da pega ceramica
(CRAIG E POWERS, 2002; STUDART et al., 2007).

Uma diferenca pequena entre os CETs da IE e a cobertura é, muitas vezes,
desejavel desde que as forgas resultantes desse sistema coloque a ceramica de
cobertura sob leve estresse de compressao. Portanto, o CET da ceramica de IE
poderia ser levemente maior que a ceramica de cobertura para que as forcas
residuais compressivas axiais e periféricas sejam produzidas, o que auxiliaria no
suporte das forgas oclusais (ANUSAVICE, 1998). Essa condicdo permite o
resfriamento de pecas com multicamadas de cerdmica diminuindo a formagao de
cracks ou ocorréncia de delaminacdo causadas pelas forgas residuais de tracéo na
ceramica de cobertura (CRAIG e POWERS, 2002; ABOUSHELIB et al., 2005).

While et al. (1994) mostraram que a diferenga entre os CET, o processo de
fabricacdo, o modulo de elasticidade do material e os danos na superficie das
restauracoes, sao fatores que podem influenciar a resisténcia a fratura e o modo e
origem das falhas.

Varios estudos mostram que a espessura € a propor¢cao das camadas de
ceramica tém influéncia sobre a origem de falhas, com a maior ocorréncia de falhas
interfaciais relacionada a pequena espessura de ceramica de corpo € maior
espessura de ceramica de IE (WAKABAYASHI e ANUSAVICE, 2000; THOMPSON,
2000; FLEMING et al., 2006; DUNDAR et al., 2007).

O estudo de Smith et al (1994) sobre o comportamento de préteses
totalmente ceramicas e metalo-ceramicas submetidas a agcdo de uma carga incisal
até a fratura mostrou que 50% das proéteses fixas unitarias confeccionadas com In-
Ceram falharam por delaminacéo da ceramica de cobertura.

Resultados de analise de fratura de estruturas bilaminares de ceramica
submetidas a testes de resisténcia a flexdo mostraram que os cracks originam-se
proximos ou na superficie da ceramica de cobertura submetida a tracdo. Esses

defeitos, entdo, propagam-se no corpo ceramico e ao chegarem a interface de
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contato das duas ceramicas (area de concentracdo de forgas) resultam em
delaminagao antes mesmo da fratura total da peca (STUDART et al., 2007).

Thompson (2000) observou que quando considerados somente os corpos
de prova confeccionados na proporgdo de 2:1 (In-Ceram:Vitadur), semelhante a
geometria de conectores de proteses parciais fixas, a ocorréncia de origem de falhas
na interface de unido foi de 43%.

No que diz respeito a falhas clinicas de proteses ceramicas, Kelly (1995)
expds que as fraturas iniciam tanto na interface entre ceramica de |IE e de cobertura
(70 a 78%) quanto a partir da superficie livre da pecga (22 a 30%).

Esse modo de falha (delaminagéo) € mais prevalente em préteses fixas que
utilizam as ceramicas In-Ceram como |IE do que outros sistemas ceramicos como a
IPS Empress Il e Finesse, devido alta densidade do material e grande resisténcia a
flexdo (DUNDAR et al., 2007).

2.3 AVALIACAO DO ANGULO DE CONTATO: CAPACIDADE DE MOLHAMENTO

Quanto maior a energia superficial do sélido, mais tende a formar ligagbes
com outros atomos que se aproximam e maior sera a sua capacidade de adesao a
outro material (ANUSAVICE, 1998). As ligagdes entre os atomos da superficie que
nao estdo completadas dao origem a uma energia de superficie, que é expressa em
unidades de energia por unidade de area (J/m?ou erg/cm?) (CALLISTER, 2002).

Independente de quao aparentemente lisa seja a superficie de um sélido, na
realidade, ele é extremamente rugoso quando observado em dimensdes atdbmicas ou
moleculares. Um fluido é capaz de escoar para dentro das irregularidades e
promover o contato com uma grande parte da superficie do sdlido. Entdo, para
produzir adeséao o liquido deve escoar facilmente sobre toda a superficie e aderir ao
soélido, propriedade (ou capacidade) conhecida como molhamento (KELLY, 1995;
ANUSAVICE, 1998; OH et al., 2002; DELLA BONA, 2005b).

Se as forcas de adesdo entre os materiais sdo maiores do que as forgas de
coesdao que mantém unidas as moléculas do liquido, o liquido ira se espalhar
completamente sobre a superficie do soélido. A magnitude do molhamento pode ser
determinada pela mensuragédo do angulo de contato formado pela superficie da fase
sélida e a tangente da interface liquido/ar, interceptando as 3 fases (Fig.1) (OH et al.,
2002; DELLA BONA et al., 2004; DELLA BONA, 2005b).
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Liquido
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Figura 1 — Esquema grafico representativo do angulo de contato (6) formado pela
superficie de um solido e pela tangente da interface liquido/vapor. Baseado em Della
Bona, 2005b, p.104.

Como a tendéncia do liquido de se espalhar aumenta a medida que o
angulo de contato diminui, o angulo de contato se constitui em um util indicador de
capacidade de molhamento. Portanto, quanto menor for o angulo de contato entre o
adesivo e o aderente, melhor sera a capacidade do adesivo de preencher as
irregularidades na superficie do aderente, resultando em maior molhamento
(ANUSAVICE, 1998; DELLA BONA et al., 2004).

O éangulo de contato, portanto, € uma consequéncia de interagdes
moleculares entre o sélido e o liquido. Quando dois materiais semelhantes sao
colocados em contato, o de menor energia superficial ird escoar sobre a superficie
do outro até atingir o equilibrio das forcas (ZISMAN apud OH et al., 2002; ISGRO et
al., 2005).

Em sistemas totalmente ceramicos, a viscosidade da cerdmica de cobertura
diminui proporcionalmente ao tempo de permanéncia no forno e a temperatura de
queima (DEHOFF e ANUSAVICE, 2004). Por isso, a associacdo do aumento do
tempo e da temperatura do forno € necessaria para que ocorra a estabilidade das
forgas/energias superficiais entre as duas ceramicas e a capacidade completa de
molhamento possa ser evidenciada.

Quando ha um verdadeiro e adequado molhamento da superficie da
ceramica de |IE pela de cobertura, a ocorréncia de falhas adesivas € diminuida. Na
verdade, as falhas nesses casos ocorrem de modo coesivo no sélido ou no adesivo,
e nao ao longo da interface onde o sdlido e o adesivo estdo em contato
(ABOUSHELIB et al., 2005).

A topografia da superficie, a tensdo superficial do liquido, a energia
superficial do sdélido e o nivel e interagdo entre os dois influenciam o angulo de
contato (OH et al., 2002; DELLA BONA et al., 2004). Bolhas de ar podem ser criadas

durante o espalhamento do liquido, impedindo o completo molhamento de toda a



23

superficie e, portanto, representam um empecilho em potencial para obtencdo de
uma unido eficaz (WHILE et al., 1994; OH et al., 2002).

Quando a area de uniao for submetida a alteracdes térmicas e a estresses
mecanicos, concentracdes de estresse se formam ao redor dos defeitos e espacgos
vazios. Os estresses de tragdo podem tornar-se tdo altos que conseguem iniciar a
separacado da unido adjacente aos espagos vazios. Essa falha inicial podera se
propagar e a unido se separar sob tensao, havendo delaminacgao.

2.4 ENSAIOS DE RESISTENCIA DE UNIAO

Muitos estudos identificaram a ocorréncia de distribuicdo ndo-homogénea de
forgcas ao longo das interfaces adesivas. Essa distribuicdo ndo uniforme de forgas
geradas durante a execucao dos testes de resisténcia ao cisalhamento e a tragao
inicia fraturas na interface ou na area do substrato de maior concentragédo de energia
(DELLA BONA e ANUSAVICE, 2002).

Testes de resisténcia a tracdo sdo amplamente empregados para
mensuracdo da forgca de unido entre os componentes de um sistema metalo-
ceramico (a ceramica e a liga metalica). Porém, esse tipo de teste apresenta
limitagbes importantes na avaliagdo da adesdo entre cerdmicas devido a natureza
fragil desse material, do arranjo estrutural e do mecanismo de adesao, diferente do
que ocorre na uniao metal/ceramica (KELLY et al., 1996).

Os resultados de testes de resisténcia de unido por microtracdo sofrem
grande influéncia da geometria do corpo de prova e da ocorréncia de distribuigao
nao-uniforme de for¢gas durante a aplicagcdo de cargas (DELLA BONA e VAN
NOORT, 1995; ABOUSHELIB et al., 2005; DUNDAR et al., 2007)

Aboushelib et al. (2005) observaram que houve predominancia de falhas
coesivas nas ceramicas de cobertura quando sistemas totalmente ceramicos foram
submetidos a microtracao. A analise finita de elemento mostrou que a forca aplicada
teve uma distribuicdo heterogénea, porém com maior concentracdo de forga de
tragcdo na porgao de ceramica de corpo proxima ao ponto de fixacdo do corpo de
prova. O valor da forca de tragdo nessa area foi bastante préximo da resisténcia
coesiva das ceramicas de cobertura, o que poderia explicar a grande ocorréncia de

falhas coesivas. Os autores concluem que o emprego de testes de resisténcia a
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unido por microtragao € util no estudo do comportamento das restauracdes livres de
metal, porém, os resultados obtidos ndo representam a real resisténcia de uni&o.

O estudo de Dundar et al. (2007) comparou os testes de microtragdo e de
cisalhamento como métodos de avaliagdo de unido entre ceramicas de infra-
estrutura e de cobertura. Para a combinacado da In-Ceram Alumina e uma ceramica
feldspatica, a pesquisa mostrou que o ensaio de cisalhamento apresentou maiores
valores de resisténcia de unido (26 + 4 MPa) que o de microtragdo e que o modo
predominante (80% dos casos) de falha foi adesivo, ou seja, na interface IE/ceramica
feldspatica. Porém, todos os sistemas ceramicos testados por microtracdo exibiram
falhas mistas (falha adesiva parcial e fratura coesiva).

Para sistemas totalmente ceramicos o teste de resisténcia ao cisalhamento
esta indicado e, utilizando uma velocidade de aplicagédo da carga de 0,5 mm/min,
assegura melhor distribuicdo de estresse durante o teste. Uma velocidade maior
poderia induzir falha coesiva, tanto na ceramica de cobertura, quanto na de IE, o que
poderia alterar os valores de forga de unido obtidos (HARA et al., 2001; AL-DOHAN
et al., 2004).



3 PROPOSIGAO

Um grande numero de estudos avalia a resisténcia de unido entre os
materiais que compdéem um sistema ceramico, contudo a delaminacao (falha de
unido na interface de contato entre as diferentes ceramicas do sistema) continua
sendo uma das causas mais prevalentes de fratura e perda de restauracbes
(CONHAD et al., 2007).

Isso torna evidente o fato de que esses métodos tradicionais sao
insuficientes para a determinagcao da compatibilidade das ceramicas. Por isso, esse
estudo apresenta uma metodologia com a finalidade de estimar o grau de
compatibilidade térmica das ceramicas, podendo contribuir para supressédo de uma
lacuna importante nas normas de avaliacdo de sistemas ceramicos.

Os objetivos do presente estudo sao:

1. Determinar a resisténcia de wunido ao cisalhamento (o.) entre
combinacgdes de ceramicas de |IE e de cobertura e avaliar o modo de fratura.

2. Estimar o grau de molhamento superficial das ceramicas de IE pelas de
cobertura, utilizando a medida do angulo de contato superficial (8).

3. Correlacionar os resultados do 6, da o. e os valores do CET das
ceramicas.

Esse estudo testa as hipoteses de que (1) sistemas cerdmicos com maior
diferenga entre os CET apresentam valores menores de resisténcia de uniao; (2) a
maior compatibilidade entre o CET das ceramicas de cobertura e de IE é favoravel
ao melhor molhamento ou escoamento da ceramica de cobertura sobre a de IE,
produzindo um menor valor do angulo de contato superficial; (3) ha uma correlagao
negativa entre os valores médios de resisténcia de unido e o angulo de contato dos

sistemas ceramicos testados.



4 MATERIAIS E METODOS

Para a avaliagédo do angulo de contato, que indica o grau de molhamento
das ceramicas, da resisténcia de unido e validagdo da metodologia utilizada no
estudo, foram selecionadas trés ceramicas feldspaticas de dentina (cobertura) e
duas ceramicas para infra-estrutura com composi¢cdo baseada em alumina infiltrada
por vidro do sistema Vita In-Ceram (Vita-Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha). O

nome comercial, a composi¢ao e o CET das ceramicas sao apresentados na Tab. 1.

Tabela 1. Descricdo dos materiais ceramicos utilizados e os respectivos coeficientes
de expanséo térmica (CET).

Nome comercial Composigéo CET (10° K™)
In-Ceram Alumina (IA) 90% particulas de alumina (Al,O3), 7,2-7,6
Lote: 15632 vidro a base de oxido de lantanio
(La203).
In-Ceram Zirconia (IZ) 63% particulas de alumina (Al,O3), 7,6-7,8
Lote: 0124 32% zirconia (ZrO,) estabilizada

por oxido de cério, vidro de Oxido
de lanténio (Laz03), 6xido de silica
(SiOy), 6xido de aluminio (AL20s3)

e Oxido de bario (BayO3).

Vita VM7 (V7) Ceramica feldspatica 6,9-7,3
Lote: 22970
Vita VM9 (V9) Ceramica feldspatica 8,8-9,2
Lote: 24690
Vita VM13 (V13) Ceramica feldspatica 13,2-13,6
Lote: 22970

Fonte: Vita-Zahnfabrik (2007).
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4.1 OBTENGCAO DOS CORPOS DE PROVA DAS CERAMICAS DE IE

Foram fabricados 90 corpos de prova (CP) na forma de disco (12 mm de
didmetro, 1,2 mm de espessura) de cada ceramica para IE (IA e 1Z) seguindo as
orientagdes do fabricante (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) e da norma
ISO 6872 (ISO, 1995).

A confecg¢do dos discos ceramicos iniciou pela moldagem de um padrao de
cera, nas dimensdes requisitadas, com material de moldagem de alta precisdo
(Dubliermasse, Vita). Em um Becker de vidro, foram cuidadosamente misturados 38
g de p6, uma ampola de liquido modelador e uma gota de aditivo (especificos para
IA ou 1Z). A mistura foi homogeneizada por 7 minutos em um aparelho de vibragao
sbnica (Vitasonic Il, Vita) e vertida nos moldes. Passada 1 hora, os CP néao
sinterizados adquiriram consisténcia firme, permitindo a sua retirada das moldeiras e
inicio do processo de sinterizacao indicado pelo fabricante.

Para infiltragdo do vidro, o p6 de vidro foi misturado com agua destilada até
a obtencdo de uma massa homogénea, que foi posteriormente aplicada com um
pincel na superficie superior do CP. O ciclo de queima dos nucleos ceramicos e da

infiltracdo de vidro é apresentado na Tab. 2.

Tabela 2. Ciclo de queima das ceramicas IA e IZ no forno Inceramat (Vita).

Material Etapa te T t1 te T2 t2
(°C) (h:min) (°C) (h:min)
A 12 queima 6:00 120 0:00 2:.00 1120 2:00
AlL,O3
Infiltrado de  0:03 200 0:00 0:30 1110 2:00
vidro
1z 12 queima 6:00 120 0:00 2:00 1120 2:00
AlL,O3 + ZrO,
22 queima 0:03 120 0:00 1:00 1180 2:00
Al,O3 + ZrO,
Infiltrado de  0:03 200 0:00 0:50 1140 2:30
vidro

te= tempo de elevagao de temperatura
T=temperatura
t= tempo
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O excesso de vidro foi removido com um disco de diamante e jateamento
com o6xido de aluminio (110 ym) em uma estagcédo jateadora (Easy Blast, Bego,
Alemanha) usando 3 bar de pressao a uma distancia de 10 mm da superficie do
disco durante 20 s.

Os CP foram submetidos a limpeza com agua destilada durante 10 min e
secagem com jato de ar. Em seguida, os CP de cada ceramica de IE foram

aleatoriamente divididos nos trés grupos (n=30).

4.2 RUGOSIDADE SUPERFICIAL DOS CP DAS CERAMICAS DE IE

Para certificagdo da padronizagao da topografia superficial, o valor médio da
rugosidade superficial (Ra) foi analisado usando 10 CP de cada ceramica de IE,
escolhidos aleatoriamente. Para esse procedimento foi utilizado um rugosimetro
(Surfcorder SE 1200, Kosaka-Lab) calibrado a cada medigdo com valores de cut-off
(Ac) e velocidade de excursao de 0,8mm e 0,5 mm/s, respectivamente. Para cada CP
foi obtido uma média de Ra resultante de trés leituras da rugosidade de superficie,

realizadas nos sentidos 12h, 3h e 6h.

4.3 ENSAIO DE RESISTENCIA DE UNIAO

4.3.1 CONFECGAO DOS CORPOS DE PROVA

CP em forma de disco das ceramicas de |E, fabricados como descrito acima,
foram utilizados para a confeccdo dos CP para o teste de cisalhamento, dentro das
seguintes combinagdes (n=20) de diferentes graus de compatibilidade (Vita, 2007):

Grupo A7: IA e V7 (grupo com compatibilidade térmica);
Grupo A9: IA e V9 (grupo com pouca compatibilidade térmica);
Grupo A13: IA e V13 (grupo sem compatibilidade térmica);
Grupo Z7: 1Z e V7 (grupo com compatibilidade térmica);
Grupo Z9: 1Z e V9 (grupo com pouca compatibilidade térmica);
Grupo Z13: 1Z e V13 (grupo sem compatibilidade térmica).
Para fabricacdo dos corpos de prova, foi utilizada uma moldeira metalica

bipartida, com dimensdes internas de acordo com o que esta apresentado na Fig. 2.
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A moldeira permitiu a acomodacgao do disco de ceramica para IE na sua
porcao inferior e posterior compactagao da ceramica de cobertura sobre a superficie

do disco com formato de cilindro (2 mm de altura x 2 mm de diametro).

B 2mm
2mm i
|
1,2mm A
Y
fe—— I

Figura 2 — Representacdo grafica da moldeira metalica bipartida utilizada para
confecgao dos CP para o teste de cisalhamento. (A) Local de acoplamento do disco
de ceramica de IE. (B) Local para condensacéo da ceramica feldspatica.

Uma mistura do p6 da cerédmica de cobertura com o liquido recomendado
pelo fabricante (Vita Modeling Liquid, Vita-Zahnfabrik, Alemanha) foi compactada no
interior da moldeira com um Calcador de Paiva n°. 5 (SSWhite Materials, Gloucester,
Inglaterra).

Apo6s a condensagao, uma tira de papel absorvente foi introduzida pelo
orificio superior da moldeira, contatando a massa ceramica, com a finalidade de
retirar o excesso de liquido. Em seguida, um dos lados da moldeira foi aberto para
verificacdo da altura do cilindro de ceramica, podendo ser ajustado em sua altura. A
moldeira foi fabricada para posicionar o cilindro de ceradmica de cobertura
exatamente no centro do disco da ceramica de I|E. Essa metodologia foi

anteriormente descrita por Al-Dohan et al. (2004) e Dindar et al., em 2007 (Fig. 3).
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Figura 3 — Representagdo do processo de fabricagdo dos corpos de prova para
ensaio de resisténcia de unido ao cisalhamento. (a) moldeira bipartida, (b)
acoplamento do disco na porgao inferior da moldeira, (c,d) condensag¢ao da ceramica
de cobertura com calcador de Paiva, (e) retirada do excesso de liquido, (f) aspecto

do CP antes da sinterizagdo nas dimensdes requisitadas.

4.3.2 PROCESSO DE QUEIMA DAS CERAMICAS DE DENTINA

Os corpos de prova foram levados a um forno calibrado (Vita Vacumat 40,

Vita-Zahnfabrik, Alemanha) para sinterizagdo das ceramicas V7, V9 ou V13, de

acordo com as especificagdes sobre sua queima indicada pelo fabricante (Tab. 3). O

aspecto visual dos CPs antes (a) e apos a queima (b) das ceramicas de dentina é

representado pela Fig. 4.

Tabela 3. Processo de queima das ceramicas de cobertura.

VM7 VM9 VM13
Temperatura inicial (°C) 500 500 500
Tempo de pré-secagem (min) 6 6 6
Taxa de elevacéo da temperatura (°C/min) 55 55 55
Tempo de elevagao de temperatura (min) 727 7,27 6.55
Temperatura Final (°C) 910 910 880
Tempo de temperatura final (min) 1 1 1
Tempo de manutencao do vacuo (min) 727 7,27 6,55
Temperatura de resfriamento (°C) 600 600 600

Fonte: Vita-Zahnfabrik (2007).
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Figura 4 — Fotografias digitais do corpo de prova formado por disco de IZ e cilindro
de ceramica de cobertura V7 (a) antes e (b) depois da sua sinterizagao.

4.3.3 TESTE DE RESISTENCIA DE UNIAO AO CISALHAMENTO

Para o ensaio de resisténcia ao cisalhamento (c.), a base de cada corpo de
prova foi fixada a um anel metalico do sistema Bencot Multi-T (Danville Engineering
Inc., San Ramon, CA, EUA) por meio de resina acrilica. Os anéis foram acoplados a
uma maquina de ensaios universal EMIC DL 2000 (Equipamentos e Sistemas de
Ensaio LTDA, Sao José dos Pinhais, PR, Brasil) de forma que a interface de uniao
entre as ceramicas de infra-estrutura e de cobertura fosse submetida a carga de
compressao, com velocidade de 0.5 mm/min, até fraturar. A carga maxima de fratura
(F) foi registrada (em N) e a area de adesao (A) foi medida (em mm?) apoés a fratura
usando um paquimetro digital (Mitotoyo, Japao) diretamente na superficie de uniao
do cilindro ceramico. Os resultados de o. (MPa) foram obtidos usando a seguinte
equacao: o, =F/A.

As superficies de fratura de todos os corpos de prova foram analisadas sob
microscopia Optica (Olympus CBB, Tokio, Japdo) com aumento de 40X com
finalidade de classificar o modo de falha em: adesivo (A — quando houve
delaminagao, ou seja, completo destaque da ceramica de cobertura da superficie do
disco de ceramica para IE), coesivo em ceramica de dentina ou de cobertura (CD —
quando encontrados resquicios de ceramica de cobertura sobre o disco de ceramica
de IE) ou coesivo em ceramica de infra-estrutura (Cl — quando verificada fratura da

superficie do disco de IE).
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4.4 AVALIACAO DO ANGULO DE CONTATO

Utilizando a mesma moldeira descrita anteriormente, foram confeccionados 10
CP para cada grupo ceramico (A7, A9, A13, Z7, Z9 e Z13). As dimensdes de altura e
diametro dos cilindros de ceramica de cobertura antes da queima, confeccionados

sobre os discos de ceramica de IE, foram 1 mm e 2 mm, respectivamente.

4.4.1 PROCESSO DE QUEIMA DAS CERAMICAS DE COBERTURA

O processo de obtencdo dos CP para o ensaio de avaliagdo do angulo de
contato, indicando o grau molhamento, consistiu de duas queimas sequenciais das
ceramicas de cobertura.

Para realizagdo da primeira queima o tempo de manutengdo da temperatura
final do forno foi de 30 minutos. As outras etapas do processo de queima das
ceramicas foram mantidas conforme as indicacbes do fabricante, apresentadas
previamente na Tabela 2.

O segundo procedimento de queima foi realizado com a calibragdo da
temperatura final de forno recomendada para cada ceramica, mas com um aumento
de 160°C (temperatura maxima de aquecimento do forno sem que houvesse a fusédo
do disco de ceramica infiltrada por vidro). Ou seja, a temperatura final de queima das
ceramicas V7, V9 e V13 durante a segunda queima foi 1070°C, 1070°C e 1040°C,
respectivamente. As outras etapas de queima permaneceram em conformidade com
as recomendacodes do fabricante.

Os dois processos de queima foram necessarios para o completo escoamento
e estabilizacdo da forma da ceramica de cobertura sobre a superficie do disco de IE.
Entdo, apos ter alcangado o limite de escoamento, com o equilibrio das energias de
superficie, foi possivel a mensuragdo do angulo de contato. O aspecto visual dos
CPs antes da sinterizagcdo ap6s cada uma das duas queimas das ceramicas de

dentina é representado pela Fig. 5.
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Figura 5 — Imagem fotografica digital do CP formado por disco de IA e cilindro de
ceramica de cobertura V7 (a) antes da sinterizagao, (b) ap6s a primeira queima com
acréscimo de 30 min e (c) depois da segunda queima da cerémica de cobertura.

4.4.2 REALIZACAO DAS TOMADAS FOTOGRAFICAS PADRONIZADAS

Para analise do angulo de contato foram usadas quatro imagens fotograficas
digitais dos CP: duas no momento anterior e duas posteriormente a cada processo
de queima. Em cada um desses periodos experimentais foi realizada uma tomada
fotografica no sentido horizontal, em angulo reto com o longo eixo do cilindro de
ceramica de dentina, e, em seguida, uma no sentido vertical, acompanhando o longo
eixo. Para padronizacao das distancias foi utilizado um aparato de fixacdo da camera
fotografica, conforme a Fig. 6.

A céamera fotografica digital de alta resolugdo (5.0 Megapixels), Nikon®
Coolpix 5700 (Nikon Inc, Japao), foi posicionada de modo que sua lente objetiva
permanecesse a 30 mm do CP. Utilizando a ferramenta de zoom &éptico foi possivel a
obtencao de uma imagem de alta qualidade com um aumento de 8X do seu tamanho
real sem perda do foco.

As imagens foram arquivadas em computador no formato JPEG (Joint

Photographic Experts Group) com qualidade maxima e sem qualquer alteragao.
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Figura 6 — Posicionamento da camera fotografica digital em relagdo ao CP. (a)
camera fotografica digital Nikon Coolpix 5700, (b) estante de fixagdo da camera
digital, (c,e) primeira tomada fotografica, camera posicionada em angulo reto em
relagcdo ao longo eixo do cilindro de ceramica, (d,f) segunda tomada fotografica,
camera posicionada acompanhando o longo eixo do cilindro de ceramica.

4.4.3 MENSURAGCAO DO ANGULO DE CONTATO

A andlise das imagens foi realizada por um programa de computador,
AutoCAD 2006 (versao Z54.10, Autodesk Inc, EUA). Foi utilizada a ferramenta de
medida de dimensao angular para medir o angulo de contato (8) formado pela
superficie de contato do disco e a tangente da interface ceramica de cobertura/ar,
conforme previamente descrito na revisao da literatura e exemplificado pela Figura1.
Foram obtidas as medidas dos angulos direito e esquerdo e, depois, foi calculada
uma média para cada CP.

Foi necessario um teste de confiabilidade dos dados obtidos pelo
pesquisador que mediu os angulos de contato, pois duas medigdes tomadas pelo
mesmo avaliador cego em tempos diferentes poderiam apresentar variabilidade
devido a capacidade ou habilidade individual em executar a avaliagao do 6.

A medida de confiabilidade adotada para assegurar a calibragcdo do
avaliador foi obtida por teste de concordancia intra-examinador de Kappa, definido
por Estrela (2001) como sendo a diferenga entre a concordancia observada e a

concordancia devida ao acaso, dividida por 1 menos a concordancia devida ao
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acaso. O valor de Kappa maior ou igual a 0,7, que indica uma boa concordancia, foi

aceito para as medi¢des do 8 nesse estudo.

4.5 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados de o. foram apresentados em MPa e analisados
estatisticamente no software Sigmastat versao 3.01 (Systat INC). Todos os testes
realizados utilizaram grau de significancia de 5% (p <0.05).

Os dados obtidos pela avaliacdo da Ra dos discos ceramicos apresentaram
homogeneidade e normalidade de distribuicdo, o que permitiu a utilizagdo do teste t
de Student para comparagdo dos grupos de |Z e I|A para certificagdo da
padronizagao dos CP.

O teste estatistico ndo paramétrico de Kruskal-Wallis foi usado para
comparagao entre os grupos submetidos a o., pois 0s grupos nao apresentaram
homogeneidade de variancias e os dados nao apresentaram distribuicdo normal.

A comparacédo dos valores de angulo de contato encontrados para os
diferentes sistemas ceramicos foi realizada pela analise de varidncia (ANOVA uma
via) e as diferengas por teste Tukey.

Foi realizado um estudo de correlagdo para avaliar a associagéo entre as
médias dos resultados de o. e o valor da diferenga entre os CET dos grupos, bem
como entre as médias dos valores do angulo de contato e dos resultados de
resisténcia de unido. Essa relacdo entre as médias foi quantificada por Coeficiente
de Correlagao (r), cujo valor pode variar entre -1 e +1. Os valores negativos indicam
correlagdo em sentidos opostos, os positivos indicam que as variaveis seguem no
mesmo sentido e os valores préximos a zero significa que as medidas dependentes

e independentes nao variam em conjunto (ESTRELA, 2001).



5 RESULTADOS

Os valores médios e desvio padrao das medidas de rugosidade superficial
(Ra) dos discos de IA foram 2,66 um £ 0,31 e de IZ foram 2,82 uym + 0,48. O teste t
nao mostrou diferengas significantes estatisticamente entre os valores de Ra dos
grupos IA e 1Z (p= 0,370) demonstrando padronizagdo da topografia dos discos
ceramicos.

As diferencas de CET (A4) para cada um dos grupos ceramicos estudados
(Tabela 4) foram calculadas por meio da subtragdo dos valores de CET das
ceramicas de |E (a;g) e de cobertura (ac) segundo a equagao: Ax= Qg — dc.

Os valores de resisténcia de unido ao cisalhamento de cada CP submetido
ao ensaio e modo de falha ocorrido durante a fratura sdo apresentados no Apéndice
A (Dados de resisténcia de unido ao cisalhamento).

As médias e desvio padrao dos valores de resisténcia de unido e do angulo

de contato (8) sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4: Médias dos valores obtidos pelo teste de resisténcia de unido ao

cisalhamento, modo de falha e média do angulo de contato dos diferentes grupos®*.

Modo de falha (n°)

Grupos Diferenca entre o. (MPa) ©(°) A CD Cl
CET (10° K™
A7 0,3 19,4 (x4,7) A 49,0 (¥4,7)c 1 19 0
A9 1,6 0,9 (x1,6)C 55,0 (+5,8) bc 14 6 0
A13 6 0D 70,1 (¢6,0) a 20 0 0
z7 0,7 23,4 (¢6,2) A 56,0 (+4,9) b 1 19 0
Z9 1,2 9,8 (£5,7)B 59,8 (+2,9) b 2 18 0
Z13 5,6 0D 67,2 (£6,3)a 20 0 0

*Letras iguais correspondem as semelhangas estatisticamente significantes.
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Os corpos de prova dos grupos A13 e Z13 apresentaram total deslocamento
da ceramica de cobertura da superficie do disco de |IE (delaminagdo) durante o
procedimento de queima da ceramica de cobertura. De modo semelhante, 13 CP do
grupo A9 e 1 CP do grupo Z9 apresentaram esse tipo de falha prematura, sendo
considerado valor zero de resisténcia de unido.

Os valores de o dos grupos A7 e Z7 foram significativamente maiores que
os demais grupos e nao diferiram entre si. Os menores valores para resisténcia de
unido foram encontrados nos grupos A13 e Z13, estatisticamente semelhantes. Para
todos os outros grupos foram encontradas diferengas significantes estatisticamente
(p<0,001).

Através do teste de correlacao foi possivel verificar a associacdo entre as
meédias dos valores de resisténcia de unido e as diferencgas entre o CET da IE e da
ceramica de cobertura. Foi possivel afirmar que os resultados de o. variam
negativamente de acordo com as diferengas entre os CET (r= - 0,76). Essa

correlacao esta representada pela Fig. 7.
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Diferenga entre CET (10 € K1)
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Valores médios de o_(MPa)

Figura 7 — Grafico de dispersao: teste de correlagdo entre as médias de o. e
diferencas entre os CET das ceramicas de IE e cobertura (r= - 0,76).

Entre as médias dos valores do angulo de contato (8) dos grupos A13 e Z13;
A9, Z7 e Z9; A7 e A9 nao foram encontradas diferencas significantes (p>0,05).
O valor de r para associacao das médias de 6 e o, foi de - 0,70, o que indica

correlagado negativa (no sentido contrario) entre as variaveis, ou seja, a medida em



38

que o valor de uma variavel aumenta, o da outra diminui. O grafico de dispersao (Fig.

8) demonstra essa associagao entre as médias das duas variaveis.
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Figura 8 — Grafico de dispersao. Gerado a partir da correlagédo entre as médias de o,
e do 0 das ceramicas de IE e cobertura (r= - 0,70).

A menor diferenca entre o CET das ceramicas de cobertura e de IE indicou

menor valor do 8 (Fig. 9) e, deste modo, houve correlagdo positiva com o

molhamento da ceramica de IE (r = 0,93).
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Figura 9 - Grafico de dispers&do. Analise de correlagdo entre as médias do 6 e do

valor da diferenga entre os CET das ceramicas de IE e cobertura (r= 0,93).



6 DISCUSSAO

A unido entre as ceramicas de restauracodes livres de metal é resultante de
interacdes fisico-quimicas que ocorrem ao longo da interface de contato entre as
ceramicas de |IE e de cobertura. A integridade da unidao entre as varias camadas
ceramicas tem grande influéncia sobre sucesso clinico dessas restauragbes (DELLA
BONA et al, 2004).

Desse modo, em sistemas totalmente ceramicos & importante avaliar o
efeito da combinagao de ceradmicas de diferentes valores de CET na formacgao de
micro-trincas na interface de contato. A existéncia desse tipo de defeito somada a
magnitude das forgas de compressao e tragao na interface de contato, decorrente do
processo de aquecimento/resfriamento da peca, pode resultar em falhas no processo
de unido entre as ceramicas, diminuindo a resisténcia de unidao e podendo ocasionar
delaminagéao (fratura) da cerdmica de cobertura.

Além da compatibilidade térmica, a capacidade de molhamento da IE pela
ceramica de cobertura, que resulta do equilibrio de energias de superficie, contribui
para um maior potencial adesivo entre os materiais. A avaliagdo do molhamento de
uma ceramica por outra, por meio da medida do angulo de contato formado pela IE e
a ceramica de cobertura, n&o foi reportado até o presente momento.

A o; e 0 B sao medidas que podem sofrer influéncia dos valores de
rugosidade superficial média (Ra) dos discos ceramicos confeccionados. Uma
superficie com maior rugosidade aumenta a area de contato entre os materiais e
facilita o embricamento mecéanico entre dois materiais acarretando maior resisténcia
de unido (DELLA BONA e VAN NOORT, 1995; MADANI et al, 2000; ABOUSHELIB
et al, 2005). Da mesma forma, alteracdes na topografia superficial do sélido resultam
em modificagbes na sua energia de superficie e, portanto, na capacidade de
molhamento indicada pelo éngulo de contato. (PHOENIX e SHEN, 1995; DELLA
BONA et al, 2000; OH et al, 2002; DELLA BONA et al, 2004; FLEMING et al, 2004;
DELLA BONA, 2005b).
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Por isso, foi realizada a analise da rugosidade superficial média (Ra) dos
discos para certificagdo da padronizacdo dos CP. Esse estudo ndo encontrou
diferenca estatisticamente significante para os valores de Ra entre os CP de IA e de
IZ (p= 0,370), o que indica a padronizagao da topografia das ceramicas e, portanto,
diminui a possibilidade de interferéncia do fator rugosidade nos resultados obtidos
pelos testes de 0. e 0 6.

A continua introducdo de novos materiais para confecgcdo de proéteses
totalmente ceramicas torna ainda mais importante a investigacédo de como o estresse
de contracdo/expansdao ocorre durante a queima ou resfriamento das pecas
ceramicas. Algumas pesquisas sobre o comportamento de sistemas ceramicos
tendem a predizer o sucesso clinico da restauracdo simplesmente pela semelhanca
entre os CET, sem considerar as forcas residuais induzidas por diferentes
comportamentos dimensionais quando ha seu aquecimento ou resfriamento
(ANUSAVICE et al., 1989).

Assim, o teste de cisalhamento foi utilizado no presente estudo para avaliar
o efeito das forcas geradas pelas desigualdades entre os valores de
expansao/contragcao das ceramicas com diferentes CET na resisténcia adesiva
desses sistemas.

O teste de cisalhamento € o teste mais comumente empregado na avaliagao
da resisténcia de unido. Devido a grande variagdo dos processos de confecgédo dos
CP e das particularidades de cada ensaio experimental, os dados de resisténcia ao
cisalhamento reportados na literatura sdo de dificil comparacdo. (DELLA BONA e
VAN NOORT, 1995; AL-DOHAN et al., 2004; DUNDAR et al., 2007)

Existem evidéncias que esse tipo de teste pode induzir a falha coesiva no
substrato, o que pode ocasionar interpretacdo equivocada dos dados obtidos,
enquanto que o teste de resisténcia a tragao tende a exibir maior homogeneidade de
distribuicdo de forcas (DELLA BONA e VAN NOORT, 1995; DELLA BONA et al.,
2000; AMARAL et al., 2006).

Alguns estudos sugerem que o teste de resisténcia ao cisalhamento é
inapropriado para avaliagao da forga de unido entre ceramica e resina, pois a falha
ocorre com frequéncia na ceramica de base e ndo na interface adesiva (DELLA
BONA e VAN NOORT, 1995; ABOUSHELIB et al., 2005). No entanto, ndo existe um
método padrao para avaliagao da resisténcia de unido entre cerdmicas, mas existe

uma maior prevaléncia de falhas adesivas no teste de resisténcia de unido ao
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cisalhamento entre ceramica infiltrada por vidro e ceramica feldspatica de cobertura
(DUNDAR et al, 2007). Além disso, Aboushelib et al. (2005) observaram que houve
predominancia de falhas coesivas nas ceramicas de cobertura quando sistemas
totalmente ceramicos foram submetidos a microtracdo. A analise do modo de falha
na superficie dos CP submetidos a ensaio de resisténcia de unido pode oferecer
informagdes quanto a distribuigdo de defeitos do material, tipo de fratura (adesiva ou
coesiva) e local e tamanho do defeito inicial (DELLA BONA et al., 2003). Ainda, os
resultados quantitativos de ensaios de resisténcia de unido devem ser qualificados
pela andlise das superficies de fratura (DELLA BONA, 2005b).

Os resultados da avaliagao da resisténcia de unido de combinacbes de
ceramicas ditas compativeis (A7 e Z7), pouco compativeis (A9 e Z9) e incompativeis
(A13 e Z13) mostraram que quanto maior a diferenga entre os CET menor
resisténcia de uniao e maior ocorréncia de falhas adesivas (r= - 0,76), confirmando a
primeira hipotese desse estudo.

A interpretacdo cuidadosa do modo de falha é necessaria para prevenir
conclusdes precipitadas sobre a utilidade de qualquer teste de resisténcia de uniao.
O conhecimento dos conceitos de fractografia e dos mecanismos de fratura diminui a
possibilidade de interpretacdo equivocada dos dados, como a inferéncia de que,
quando ha fratura da ceramica de base, a resisténcia de unido excedeu o valor de
resisténcia coesiva do substrato (DELLA BONA e VAN NOORT, 1995; DELLA BONA
e ANUSAVICE, 2002; DELLA BONA, 2005b).

Esse modo de falha na ceramica de base esta vinculado a alta concentragao
de forgas na regido da IE proxima a area de contato entre base e cilindro decorrente
da distribuicdo ndo-uniforme de energia gerada pela aplicagdo de carga no teste de
cisalhamento (DELLA BONA e VAN NOORT, 1995).

Analisados sob microscopia 6ptica, nenhum dos CP exibiu fratura coesiva
das IE, o que pode ser explicado pela alta resisténcia dessas ceramicas, tornando
menos susceptiveis a fratura pela concentragcdo de forgas geradas durante a
execucao do teste.

A falha coesiva em ceramica de cobertura foi observada em mais de 90%
dos CP dos grupos de maior compatibilidade térmica: A7, Z7 e Z9. No grupo A9,
70% dos CP falharam adesivamente, tipo de falha que ocorreu em todos os CP dos

grupos A13 e Z13, que possuiam maior diferenca entre os CET das ceramicas.
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O aumento da capacidade de molhamento da ceramica melhora o escoamento
do material de cobertura sobre a sua superficie (LU et al., 1992). A mensuragao do
angulo de contato formado pelas ceramicas de |IE e de cobertura € uma metodologia
utilizada para avaliar o molhamento do substrato (DELLA BONA, 2005b).

Outro modo de determinacdo da capacidade de molhamento é a analise
dinamica de angulo de contato, que utiliza um equipamento analisador de édngulo de
contato dinamico baseado na técnica de Wilhelmy, que fornece valores de angulo de
contato da introdugéo (®,) e de retracao (©;) no liquido. Nessa metodologia o CP é
imerso em um meio liquido enquanto as mudangas de peso (devido a acédo da
energia superficial do CP) que ocorrem durante a imersao sao registradas pelo
equipamento. Depois de um aumento inicial, o peso do CP diminui pela acdo da
forca de empuxo exercida pelo meio. A atenuacao do peso é linear possibilitando a
medida da forga interfacial do comego da imerséo e calculo do @, e ©, (PHOENIX e
SHEN, 1995; DELLA BONA et al., 2004).

Essa metodologia utiliza tradicionalmente agua de alta pureza como liquido de
teste (PHOENIX e SHEN, 1995; COMBE et al., 2004), porém, para avaliagdo da
capacidade de unido entre ceramica e resina a utilizagdo da agua nao é adequada.
Por esse motivo, Della Bona et al. (2004) investigaram a utilizacdo de uma resina de
baixa viscosidade como liquido de teste. Esse método mostrou-se util para analise
de capacidade de molhamento de diferentes substratos pela resina.

Esse método nao teria aplicabilidade na avaliacdo do molhamento de ceramicas
de |IE por ceramicas de cobertura, pois para haver molhamento completo €
necessario que o adesivo apresente baixa viscosidade e energia de superficie menor
que a do substrato. As ceramicas encontram-se no estado soélido, a temperatura
ambiente, e somente apresenta alguma fluidez quando submetida as altas
temperaturas (DEHOFF e ANUSAVICE, 2004; ISGRO et al., 2005). Por isso, a
capacidade de molhamento de ceramicas de IE pelas de cobertura foi investigada
com base na metodologia de avaliagdo do angulo de contato, descrita anteriormente
em materiais e métodos.

Duas queimas de cada grupo ceramico foram necessarias para alcangar o
equilibrio entre a energia superficial da IE e a tensdo superficial do fluido de
ceramica de cobertura, pois a estabilidade do comportamento dimensional das
ceramicas frente as alteracbes de temperaturas é dependente de repeticbes de
etapas de sinterizagdo (ISGRO et al., 2005).
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A primeira queima foi modificada pelo aumento do tempo de permanéncia do
forno em 30 min, o que possibilitou a homogeneidade de distribuicdo de calor por
toda area interna do forno. A segunda queima foi realizada com aumento de 160°C
na temperatura de forno indicada pelo fabricante para diminuir a viscosidade da
ceramica de cobertura e facilitar seu escoamento sobre a IE (DEHOFF e
ANUSAVICE, 2004; ISGRO et al., 2005).

Foi possivel observar que a diferenca entre os CET das ceramicas de IE e
de cobertura é diretamente proporcional ao valor do angulo de contato e oposta a
capacidade de molhamento das ceramicas. Esses resultados confirmam a hipotese 2
desse estudo, ou seja, de que a maior compatibilidade entre o CET das ceramicas é
favoravel ao molhamento da ceramica de cobertura sobre a de IE, produzindo um
menor valor do angulo de contato superficial.

A analise das imagens dos CP permitiu a observacdo de uma linha de
fratura (exemplificada pela Fig. 10) na ceramica de cobertura em 7 CP do Grupo A13
e em 9 CP do Z13. Antes do resfriamento, a ceramica de cobertura comporta-se
como um fluido, sendo assim incapaz de armazenar forcas decorrentes da expansao
dimensional. Na medida em que ocorre o resfriamento da peca, a ceramica de
cobertura aumenta a sua viscosidade até se tornar um sélido e dessa forma passivel
de acumular energia. As fraturas observadas nos CP dos grupos formados por
ceramicas incompativeis podem ter sido originadas durante o resfriamento dos
materiais pela liberacdo das diferentes forgas geradas das caracteristicas

dimensionais desiguais dessas ceramicas.

Figura 10 — Imagens do CP 5 do grupo A13. (a) camera posicionada perpendicular e
(b) paralelamente a superficie do disco ceramico. As setas indicam linhas de fratura
evidenciadas na cerédmica de cobertura.
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Além disso, uma ceramica feldspatica aquecida além da temperatura de
transicao vitrea (Tg) pode induzir a cristalizagdo de leucita (componente de alto valor
de expansao/contragdo térmica). A variacdo dos CET entre as diversas fases da
ceramica de cobertura pode originar trincas, potencializar a progressao de falhas e
resultar em fraturas da restauracao (MACKERT .et al., 1996).

A resisténcia de unido entre ceramicas de |IE e de cobertura € dependente
de interagbes fisico-quimicas que ocorrem na interface de contato entre as
ceramicas (JARDEL et al, 1999; DELLA BONA, 2005b). A resisténcia de unido entre
as ceramicas e a capacidade de molhamento do sdlido pelo fluido mostraram ser
dependentes da compatibilidade entre os CET das cerémicas do sistema. Esse
estudo mostrou que existe uma correlacdo entre esses valores, confirmando a
hipétese 3, e concordando com outros estudos que afirmam que um alto valor de
resisténcia de unido estd relacionado com um bom molhamento de um sdlido
(ceramica de IE) por um liquido (ceramica de cobertura) (MADANI et al., 2000; OH et
al., 2002; DELLA BONA, 2005b; FLEMING et al., 2005; AMARAL et al., 2006).

Considerando os resultados e correlagdes, pode-se dizer que a importancia
pratica desse estudo esta na utilizagdo de uma técnica simples, baseada no angulo
de contato e molhamento (energia) superficial, para determinar a compatibilidade de
sistemas ceramicos. Essas informacdes podem facilitar o trabalho dos técnicos de
laboratério em prétese dental e os pesquisadores dessa area pela compreensao
pratica de tais relacdes fisicas e mecanicas entre os sistemas ceramicos. Além
disso, a metodologia e o raciocinio usados nesse estudo podem substituir algumas
informagdes resultantes da dilatometria, cujo equipamento, dilatdmetro, é dificil de

ser encontrado.



7 CONCLUSOES

Os resultados da pesquisa confirmam as 3 hipoteses fomuladas.
Considerando os resultados e as limitagdes desse estudo, € possivel concluir que:

1. O valor do angulo de contato formado entre ceramica de IE e a

ceramica de cobertura sofre influéncia da diferenga dos CET (r = 0,93).

2. Os valores de resisténcia de unido diminuem a medida que a diferenca

entre os CET das cerédmicas aumenta (r = - 0,76).

3. A capacidade de molhamento (medida pelo angulo de contato) esta

relacionada diretamente com os valores de resisténcia de unido ao

cisalhamento e, portanto, com o grau de compatibilidade entre as ceréamicas

testadas (r = - 0,70).
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APENDICES

APENDICE A: DADOS DE RESISTENCIA AO CISALHAMENTO

Grupo A7 Grupo Z7
Resisténcia de Modo Resisténcia de Modo
n unido (MPa) de falha n unido (MPa) de falha
1 24,7 CD 1 15,7 CD
2 16,5 CD 2 28,7 CD
3 27,7 CD 3 22,1 CD
4 19,9 CD 4 27,2 CD
5 19,8 CD 5 17,5 CD
6 18,9 CD 6 29,9 CD
7 25,8 CD 7 29,2 CD
8 16,6 CD 8 16,9 CD
9 14,0 CD 9 19,0 CD
10 19,2 CD 10 31,5 CD
11 12,7 CD 11 25,6 CD
12 27,3 CD 12 13,3 A
13 16,1 CD 13 35,2 CD
14 23,4 CD 14 18,5 CD
15 22,3 CD 15 20,1 CD
16 14,4 CD 16 20,1 CD
17 13,5 A 17 29,7 CD
18 18,6 CD 18 25,0 CD
19 13,9 CD 19 16,0 CD
20 22,2 CD 20 27,0 CD
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Grupo A9 Grupo 29
Resisténcia de Modo Resisténcia de Modo
n uniao (MPa) de falha n uniao (MPa) de falha
1 0,0 A 1 7,2 A
2 0,0 A 2 9,3 CD
3 0,0 A 3 1,4 CD
4 0,0 A 4 9,0 CD
5 0,0 A 5 9,1 CD
6 0,0 A 6 20,3 CD
7 1,8 CD 7 6,6 CD
8 0,0 A 8 12,5 CD
9 3,7 CD 9 4,9 CD
10 0,4 CD 10 14,0 CD
11 0,0 A 11 14,5 CD
12 0,0 A 12 11,9 CD
13 0,0 A 13 53 CD
14 4,9 CD 14 6,6 CD
15 3,8 CD 15 5,6 CD
16 0,0 A 16 2,9 CD
17 2,2 CD 17 23,7 CD
18 0,5 A 18 12,8 CD
19 0,0 A 19 8,7 CD
20 0,0 A 20 0,0 A
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Grupo A13 Grupo Z13
Resisténcia de Modo Resisténcia de Modo
n uniao (MPa) de falha n uniao (MPa) de falha
1 0,0 A 1 0,0 A
2 0,0 A 2 0,0 A
3 0,0 A 3 0,0 A
4 0,0 A 4 0,0 A
5 0,0 A 5 0,0 A
6 0,0 A 6 0,0 A
7 0,0 A 7 0,0 A
8 0,0 A 8 0,0 A
9 0,0 A 9 0,0 A
10 0,0 A 10 0,0 A
11 0,0 A 11 0,0 A
12 0,0 A 12 0,0 A
13 0,0 A 13 0,0 A
14 0,0 A 14 0,0 A
15 0,0 A 15 0,0 A
16 0,0 A 16 0,0 A
17 0,0 A 17 0,0 A
18 0,0 A 18 0,0 A
19 0,0 A 19 0,0 A
20 0,0 A 20 0,0 A




APENDICE B: VALORES DOS ANGULOS DE CONTATO*

Grupo A7 Grupo Z7
n 0O Direito 0 Esquerdo Meédia n O Direito 0 Esquerdo Média
1 47 52 49,5 1 53 55 54
2 48 38 43 2 53 53 53
3 48 48 48 3 52 51 51,5
4 52 44 48 4 54 52 53
5 45 44 445 5 57 58 57,5
6 49 50 49,5 6 48 52 50
7 44 46 45 7 59 58 58,5
8 48 56 52 8 58 54 56
9 58 61 59,5 9 61 59 60
10 52 49 50,5 10 65 68 66,5
Média Geral 49,0 Média Geral 56,0
Grupo A9 Grupo 29
n 0 Direito 0 Esquerdo Média n 0 Direito 6 Esquerdo  Média
1 58 55 56,5 1 57 57 57
2 55 55 55 2 57 60 58,5
3 49 52 50,5 3 54 57 55,5
4 55 55 55 4 57 59 58
5 45 50 47,5 5 58 60 59
6 65 70 67,5 6 62 65 63,5
7 55 56 55,5 7 63 63 63
8 49 50 49,5 8 62 59 60,5
9 62 59 60,5 9 59 59 59
10 55 49 52 10 64 64 64
Média Geral 55,0 Média Geral 59,8

© = angulo de contato

*Valores em graus (°)
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Grupo A13 Grupo Z13
n 0 Direito 0 Esquerdo Média n O Direito 0 Esquerdo Média
1 64 66 65 1 62 60 61
2 78 75 76,5 2 60 59 59,5
3 73 73 73 3 83 76 79,5
4 70 69 69,5 4 66 70 68
5 58 62 60 5 63 67 65
6 70 65 67,5 6 82 67 74,5
7 67 68 67,5 7 68 64 66
8 68 66 67 8 63 66 64,5
9 80 70 75 9 71 72 71,5
10 80 80 80 10 62 62 62

Média Geral 70,1 Média Geral 67,2
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