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RESUMO

Objetivo: Avaliar o comportamento de fadiga de uma ceramica a base de
silicato de litio e zirconia (ZLS - VITA Suprinity, Vita Zahnfabrik),
utilizando os métodos “boundary” e “staircase”. Métodos: Foram
confeccionadas cento e vinte e cinco barras de cerdmica ZLS com as
dimensdes de 18 mm x 4 mm x 1,2 mm. Trinta corpos-de-prova foram
testados em flexdo em trés pontos utilizando uma maquina de ensaio
universal, em agua destilada a 37°C. Os dados de flexao foram analisados
com estatistica de Weibull. Noventa e cinco barras foram submetidas aos
ensaios de fadiga ciclica pelos métodos boundary e staircase. Os ensaios de
fadiga foram realizados em uma maquina de ciclagem pneumatica, com uma
frequéncia de 2 Hz, em agua destilada a 37°C. Dois tempos de vida foram
avaliados em cada método, 10° e 10* ciclos. A dureza Vickers (HV) foi
avaliada em um microdurémetro com uma carga de 4,9 N por 20 s. Foi
realizada analise fractografica e analise de EDS dos corpos-de-prova.
Resultados: A ZLS obteve resisténcia flexural média de 178 MPa, modulo
de Weibull de 4 e HV de 680 MPa. Apos 10° ciclos, para ambos os métodos,
houve uma degradagdo de 78% da resisténcia a flexdo inicial. Ndo houve
uma degradagio significativa quando o tempo de ciclagem aumentou de 103
para 10* ciclos. Tanto para o método staircase como para o boundary, a
resisténcia para uma probabilidade de falha de 50% (os0%) ap6ds 103 ciclos

foi de 39 MPa. Apos 10* ciclos o5y foi de 34 MPa no método boundary e



37 MPa no método staircase. A origem das falhas foi localizada na
superficie de tracdo dos corpos-de-prova. O EDS revelou a presenca de
11,8% de zirconio na ZLS. Conclusdo: A ZLS apresentou significativa
degradagdo das propriedades mecanicas em fadiga. Houve uma boa

concordancia entre os dois métodos de fadiga investigados.

Palavras-chave: ceramica, fadiga, projeto auxiliado por computador.
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ABSTRACT!

Aim: To evaluate the fatigue behavior of zirconia-reinforced
lithium silicate ceramic (ZLS - VITA Suprinity, Vita Zahnfabrik), using
the boundary and staircase methods. Methods: One hundred and twenty
five ZLS ceramic bars with the dimensions of 18 mm x 4 mm x 1.2 mm
were produced. Thirty specimens were tested for three-point bending
using a universal testing machine in 37°C distilled water. Flexural
strength data were analysed using Weibull statistics. Ninety five bars
were subjected to cyclic fatigue using boundary and staircase methods.
Fatigue tests were performed on a pneumatic cycling machine with a
frequency of 2 Hz in 37°C distilled water. Two lifetimes were evaluated
in each method, 10* and 10* cycles. Vickers hardness (HV) was
evaluated using a microdurometer with a load of 4.9 N for 20 s.
Fractographic analysis and EDS analysis of the specimens were also
performed. Results: ZLS obtained a mean flexural strength of 178 MPa,
Weibull modulus of 4 and HV of 680 MPa. After 10° cycles, for both
methods, there was a degradation of 78% of the initial flexural strength.
There was no significant degradation when the cycling time increased
from 10° to 10* cycles. For both the staircase and boundary methods, the

stress for a failure probability of 50% (oso%) after 10° cycles was 39

! Fatigue behavior of zirconia-reinforced lithium silicate ceramic—
boundary vs. staircase method



MPa. After 10* cycles osov was 34 MPa in the boundary method and 37
MPa in the staircase method. The failure origin was located on the
specimens surface subjected to tensile stresses. EDS revealed the
presence of 11.8% of zirconium in ZLS composition. Conclusion: ZLS
presented significant degradation of mechanical properties in fatigue.
There was a good agreement between the two fatigue methods
investigated.

Key words: ceramic, fatigue, CAD/CAM.
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1. INTRODUCAO

Uma quantidade crescente de restauracdes ceramicas estdo
sendo usadas na odontologia restauradora tentando suprir as exigéncias
estéticas ¢ de biocompatibilidade. Os principais objetivos da introducdo
de novas ceramicas odontologicas sdao a melhoria das propriedades
mecanicas ¢ da qualidade de fabricagdo, utilizando materiais com alto
conteido cristalino e técnicas de fabricagdo como, por exemplo, o
CAD/CAM (computer aided design/computer aided manufacturing)
(LOHBAUER et al., 2008; SILVA et al., 2011).

A utilizacdo da zirconia policristalina tetragonal estabilizada
por fitria (Y-TZP), como infraestrutura, significou uma melhora do
comportamento mecanico das restauragdes totalmente cerdmicas. Devido
a opacidade da Y-TZP, geralmente, ¢ necessario um recobrimento com
ceramicas vitreas para alcangar uma estética apropriada (THOMPSON et
al., 2011). Entretanto, o lascamento ou delaminagdo da cerdmica de
recobrimento tem sido reportada como a falha mais frequente em coroas
unitarias cerdmicas multi-camadas usando Y-TZP (GUERLONE et al.,
2014; HAFF et al.,2015), com taxa de falha anual de 1,84 e com
sobrevivéncia apos cinco anos de 91,2%. Uma opc¢ao, principalmente
para a regido anterior, seria utilizar ceramicas parcialmente cristalinas de
forma monolitica, como as vitroceramicas a base de dissilicato de litio e

reforcada com leucita. A literatura sugere para esse tipo de restauragao



taxa anual de falha de 0,69 e sobrevivéncia em 5 anos de 96,6%, sendo a
fratura catastrofica a falha mais frequente (SAILER et al., 2015).

Assim, com o objetivo de obter uma cerdmica com boas
propriedades Opticas e mecanicas para confeccionar restauragdes
monoliticas, foi introduzida no mercado a ceramica a base de silicato de
litio e zirconia (ZLS - Vita Suprinity, Vita Zahnfabrick, Bad Sackingen,
Alemanha) para CAD/CAM. Essa ceramica ¢ indicada para a fabricacao
de inlays, onlays, coroas parciais, facetas, coroa unitaria anterior e
posterior suportada por dente ou implante. Esta nova ceramica apresenta
uma microestrutura dual com uma fase muito fina de cristais de meta-
silicato de litio e dissilicato de litio (0,5 a 0,7 um) e uma matriz vitrea
contendo zirconia. A ZLS apresenta tenacidade a fratura de 2,31
MPa.m'? e resisténcia a flexdo em trés pontos de 443 MPa, médulo de
Weibull de 13,41, modulo de elasticidade de 70,44 GPa e dureza de 6,53
GPa (ELSAKA & ELNAGHY, 2016). Ainda, apresenta resisténcia de
unido a cimentos resinosos entre 20 e 30 MPa (HU et al., 2016; SATO et
al., 2016). Porém, para esta cerdmica, ainda faltam estudos utilizando
metodologias que simulem de forma mais realista as condigdes de
servigo das restauragdes.

Dentre os varios testes laboratoriais disponiveis para investigar
o comportamento mecanico dos materiais estd o teste de fadiga que
simula, o mais proximo possivel, o que acorre no ambiente oral. O
processo de fadiga ocorre, no caso das ceramicas, quando sdo
submetidas a baixas tensdes ao longo do tempo, em ambiente umido,
levando ao crescimento lento e subcritico da trinca, até que a mesma
alcance um tamanho critico, ocasionando uma falha na estrutura. Esse

processo ¢ equivalente ao que ocorre no ambiente oral durante a
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mastigacgdo. Portanto, dados de fadiga dos materiais sdo importantes para
a pratica clinica (WISKOTT et al., 1995; BARAN et al., 2001;
TAKANO et al., 2012). Por outro lado, os testes convencionais de fadiga
sdo demorados ¢ requerem uma grande quantidade de corpos-de-prova.
Por isso foram desenvolvidas algumas técnicas para otimizar esses
testes, entre elas a “técnica boundary” e a “técnica staircase”, que sao
métodos acelerados de fadiga. Porém, ndo ha muita informacdo na
literatura para embasar o pesquisador a respeito da escolha do método
mais eficiente.

Portanto, este estudo visou caracterizar o comportamento de
fadiga desta nova ceramica a base de silicato de litio e zirconia para
estimar de forma mais confiavel o seu comportamento clinico. Ainda,
pretende-se identificar as vantagens ¢ limitagdes de cada método de

fadiga.
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 Ceramicas

As ceramicas sdo compostos inorganicos com propriedades nido
metalicas comumente formado por elementos metalicos e ndao —
metalicos. A cerdmica odontologica ¢ especificamente formulada para
constituir toda ou parte da restauracdo ou protese dentaria. Elas possuem
propriedades quimicas, mecanicas, fisicas e térmicas que as distinguem
de outros materiais, tais como metais e polimeros (DELLA BONA,
2009; CALLISTER, 2000).

As propriedades das cerdmicas sdo desenvolvidas especialmente
para a aplicagdo odontologica por meio de um controle rigido do tipo e
quantidade de componentes usados na sua producdo. As cerdmicas
normalmente ndo reagem com a maioria dos liquidos, gazes, substancias
alcalinas e acidas, e também permanecem estaveis por um longo periodo.
Portanto apresentam alta biocompatibilidade com os menores indices de
aderéncia de placa. As ceramicas odontologicas exibem uma resisténcia
a flexdo e tenacidade a fratura de moderada a excelente. Ainda, tem
estética excelente e duradoura, e apresentam propriedades como a
dureza, a densidade, a condutividade térmica ¢ o coeficiente de expansao
térmica muito semelhantes com o esmalte dentario (DELLA BONA et
al., 2012; ANUSAVICE, 2005; DELLA BONA, 2009; CALLISTER,
2000).



A utilizagdo de cerimicas em restauragdes dentarias tem
aumentado consideravelmente nos Ultimos anos. Elas tém sido usadas
para a confecgdo de uma ampla variedade de restauragcdes como coroas
anteriores ¢ posteriores, facetas e lentes de contato, pinos, braquetes
ortoddnticos, proteses parciais fixas, inlays, onlays, implantes e pilares
de implantes. Este fato se deve principalmente as propriedades ja citadas,
como biocompatibilidade, resisténcia ao desgaste e estética (AMOROSO
etal., 2012; ANUSAVICE, 2005).

Embora as ceramicas sejam resistentes, elas sdo friaveis e
podem sofrer fratura quando flexionadas ou expostas seguidamente ao
calor e ao frio (ANUSAVICE, 2005; DELLA BONA, 2009). Em
comparagdo com as ceramicas, as ligas utilizadas em odontologia sdo
geralmente mais fortes e resistentes as fraturas quando submetidas a
diferentes tipos de tensdes (ANUSAVICE, 2005). Também podem
causar desgaste abrasivo dos dentes naturais antagonistas (CARVALHO
et al., 2014). Assim, as ceramicas podem apresentar alguns problemas
inerentes ao procedimento clinico, ao laboratério dentario e ao proprio
comportamento mecanico e propriedades fisicas (DELLA BONA, 2009).

Sistemas CAD/CAM (Computer aided design/computer aided
manufacturing) foram introduzidos na Odontologia com o objetivo de
automatizar a produgdo e padronizar a qualidade das restauragdes
dentarias. O primeiro sistema de CAD/CAM desenvolvido foi o CEREC
(Sirona Dental Sistemas, Bensheim, Alemanha) permitindo a verificagédo
da situacdo oral e fabricacdo digitalizada e automatizada de restauragdes
de ceramica pura. O processo de producdo das restauragdes dentarias
ocorre em trés fases: (1) digitalizacdo do preparo; (2) desenho digital da

restauracao (CAD) e (3) usinagem da peca (CAM). A digitalizagdo pode
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ser realizada diretamente na boca do paciente, por meio de cameras
intra-orais, ou através da digitalizacdo do modelo do paciente. A imagem
obtida ¢ processada em um programa de computador, onde se
estabelecem os limites da restauracdo, a anatomia e os contatos oclusais.
Por fim, a restauracdo ¢ produzida através do desgaste de um bloco pré-
fabricado do material restaurados selecionado, através de instrumentos
diamantados de corte (AHRBERG et al., 2016).

As ceramicas podem ser classificadas de acordo com a sua
microestrutura em: predominante vitreas, vitreas refor¢adas por
particulas e policristalinas. As vitreas apresentam em sua composi¢do
uma matriz de feldspato. Esse tipo de ceramica tem baixa resisténcia a
fratura, mas uma excelente estética, sendo indicada a confeccdo de
coroas unitarias, facetas, inlays, onlays, e recobrimento de
infraestruturas. As ceramicas vitreas refor¢adas por particulas
apresentam uma matriz vitrea e componentes cristalinos sdo adicionados
visando melhorar propriedades mecanicas (ex: leucita, oOxido de
aluminio, 6xido de zirconio, silicato de litio e dissilicato de litio). As
ceramicas policristalinas ndo apresentam matriz vitrea e tem
componentes densamente arranjados em uma estrutura cristalina,
conferindo maior tenacidade a fratura e resisténcia. Entretanto, tém
propriedades Opticas inferiores, sendo indicadas, geralmente, para a
confecgdo de infraestruturas de coroas unitarias e proteses parciais fixas
(KELLY, 2004; KELLY, 2008; DELLA BONA, 2009).

Destaca-se como o principal tipo de cerdmica policristalina a
ceramica a base de zirconia. Este material foi empregado, inicialmente,
na area médica pelos ortopedistas devido as excelentes propriedades

mecanicas do material e biocompatibilidade (DELLA BONA et al.,

29



2012; GOMES et al.,, 2008). A zirconia pode assumir trés formas
cristalograficas dependendo da temperatura. A estrutura ¢ monoclinica
desde a temperatura ambiente até 1.170 °C; tetragonal entre 1.170 e 2370
°C; e cubica acima de 2.370 °C até o ponto de fusdo. Durante o
resfriamento, a passagem da fase tetragonal para a monoclinica ¢
acompanhada por um aumento considerdvel no  volume
(aproximadamente 4,5%), o qual ¢ suficiente para ocasionar a falha
catastrofica do material. Portanto, sdo adicionados Oxidos para
estabilizar a fase tetragonal a temperatura ambiente, permitindo o uso
como material estrutural (DELLA BONA et al., 2012).

Assim, surgiu a zirconia tetragonal estabilizada por itria (Y-
TZP), que ¢ uma zirconia com adi¢@o de 6xido de itrio com o objetivo de
estabilizar a fase tetragonal na temperatura ambiente, gerando um
material polifasico. A estabilizacdo na fase tetragonal é responsavel pela
alta tenacidade a fratura da Y-TZP. Nao possui fases vitreas devido a
microestrutura policristalina, o que evita o fendmeno de sua degradagao
ou desestabilizacao pela saliva e consequente aumento da propagacao de
trincas. Apresenta resisténcia a flexdo maior em relacdo as demais
ceramicas, variando de 840 a 911 MPa, e tenacidade a fratura em torno
de 6,5-7,4 MPa.m'? (GUAZZATO et al., 2004; BORBA et al., 2011). O
modulo de elasticidade da Y-TZP ¢ de, aproximadamente, 220 GPa ¢ a
dureza ¢ de 12 GPa (GUAZZATO et al., 2004).

Com propriedades mecanicas superiores as demais ceramicas, a
zirconia Y-TZP ampliou as indicacdes das proteses ceramicas para
proteses parciais fixas de mais do que trés elementos em qualquer regido
bucal (MARTINS et al., 2010; TAKANO et al., 2012). Além disso, a Y-

TZP também pode ser utilizada na confeccao de pinos intrarradiculares,
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braquetes ortodonticos, implantes dentarios e pilares para implantes.
(DELLA BONA et al., 2012).

No entanto, a Y-TZP pode sofrer degradacdo em baixas
temperaturas (low temperature degradation - LTD), sendo que este
fendmeno ocorre na superficie da zirconia e pode degradar suas
propriedades mecanicas. A zirconia ¢ suscetivel a degradacdo em
ambientes com vapor d’agua, umidade elevada e principalmente em
ambientes aquosos, onde o efeito ¢ mais catastrofico e ocorre em curtos
periodos de tempo. Através do mesmo processo de transformacdo da
fase tetragonal-monoclinica que melhora as propriedades da Y-TZP,
pode também ocorrer a degradacdo dessas propriedades através do seu
envelhecimento. A transformagdo de fase espontinea ¢ acompanhada
pelo surgimento de micro e macro trincas na superficie do material, onde
a agua ou o vapor d’agua podem atuar sinergicamente neste mecanismo
de envelhecimento (MARTINS et al., 2010). Dessa forma, LTD ¢
iniciada a partir de grdos de superficie isolados, com uma cascata
posterior de eventos que gera microtrincas e estresse nos graos vizinhos,
favorecendo a penetracdo da agua que ¢é incorporada por meio de
dissolugdo de ligagdes de Zr-O-Zr e preenchendo dos locais vazios de
oxigénio, podendo resultar numa reducdo significativa da resisténcia e
tenacidade da Y-TZP. Esse fenomeno também aumenta a rugosidade de
superficie devido a presenca de microtincas mais extensas. Um problema
que ¢ ainda mais exacerbado quando ocorre a exposi¢ao de uma
restauragdo a tensdes ciclicas tais como mastigacdo (BORBA et al.,
2011).

Guazzato et al. (2004) investigaram as propriedades mecanicas

e microestrutura de nove tipos de cerdmicas. Na segunda parte do estudo
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foi avaliada a Y-TZP DC Zirkon, uma Y-TZP experimental, a In-Ceram
Zirconia produzida pela técnica slip-cast e produzida por CAD-CAM.
Observaram que a Y-TZP DC-Zirkon apresentou o melhor desempenho
mecanico; os dois tipos de In-Ceram ZircOnia tiveram resultados
semelhantes e inferiores ¢ a Y-TZP experimental teve desempenho
intermediario. As superficies da Y-TZP DC-Zirkon e da In-Ceram
Zirconia produzida por CAD-CAM apresentaram uma quantidade
significativa de fase monoclinica, 14% e 23% respectivamente, no
entanto ndo houve diferenga na resisténcia a fratura. Os autores
concluiram que as cerdmicas odontologicas a base de zircOnia sdo
materiais mais fortes e mais tenazes do que as vitroceramica
convencionais. Melhores propriedades podem ter influéncia positiva
sobre o desempenho clinico de restauragdes de cerdmica pura.

Borba et al. (2011) avaliaram o efeito da microestrutura nos
parametros de Weibull e crescimento subcritico de trincas (SCG) e no
tempo de vida de trés ceramicas utilizadas como materiais para
infraestrutura de proéteses parciais fixas (PPF) (YZ - Vita In-Ceram YZ;
1Z - Vita In- Ceram Zirconia; AL - Vita In-Ceram AL) e de duas
porcelanas de recobrimento (VM7 e VM9). Corpos-de-prova em forma
de barra foram confeccionados e testados em flexdo em trés pontos, em
saliva artificial a 37 °C. Observaram que a Y-TZP e a alumina
policristalina (AL) apresentaram alto teor cristalino e baixa porosidade
(0,1-0,2%). A Y-TZP obteve o maior valor de resisténcia caracteristica e
as porcelanas apresentaram os menores valores (68-75 MPa). Exceto
para a In-Ceram Zirconia e a porcelana VM7, os valores de modulo de
Weibull foram semelhantes entre os materiais. A Y-TZP e a AL

apresentaram a maior resisténcia ao SCG. Estimativas de tempo de vida
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indicaram que a Y-TZP ¢ o material com o melhor desempenho
mecanico.  Concluiu-se que a microestrutura influenciou o
comportamento mecanico ¢ a resisténcia ao SCG dos materiais
estudados e, consequentemente, as previsdes do tempo de vida clinico.
Outra ceramica de destaque na Odontologia ¢ classificada como
parcialmente cristalina, a vitrocerdmica a base de dissilicato de litio
(LD). Essa ceramica ¢ composta por cristais de dissilicato de litio
(Li »S1205) (60 a 70% em volume) dispersos em uma matriz vitrea de
forma interlagada. O acréscimo dos cristais favoreceu as propriedades
mecanicas sem comprometer as propriedades Opticas da ceramica.
Apresenta valores de resisténcia a flexdo que variam entre 280 a 334
MPa e valor da tenacidade a fratura de, aproximadamente, 3,2 MPa.m'?
(BRISKI et al., 2014). Ja em outro estudo, usando o método de
resisténcia a flexdo em trés pontos, os valores médios de resisténcia
foram de 306 MPa, tenacidade a fratura de 2,9 MPa.m'?, moddulo de
elasticidade de 105 GPa e dureza de 5,3 GPa (GUAZZATO et al., 2004).
As restauragdes ceramicas de LD podem ser fabricadas pela
técnica da injeg¢do (prensagem a quente) ou por CAD/CAM. Na técnica
da inje¢do, um padrdo de cera da infraestrutura ou da coroa a ser
produzida ¢ incluido em um molde refratario, este é inserido em um
forno convencional para eliminar a cera, a 700°C por 30 minutos,
criando um espago para a vitrocerdmica preencher. Entdo, um conjunto
formato pelo refratario, a pastilha da cerdmica e um pistdo de alumina
sao inseridos no interior do forno, o qual introduz a cerdmica por meio
de fluxo viscoso. A temperatura inicial é de 700°C e a temperatura final

de 920°C para a inje¢do da ceramica a base de dissilicato de litio, a
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inje¢do ocorre por 20 minutos em uma pressdo de 5 bar (IVOCLAR
VIVADENT).

A producdo dos blocos para CAD/CAM passa por duas fases
cristalinas: o dissilicato de litio € o metassilicato de litio, que ocorrem
simultaneamente em um processo de dupla nucleagdo. No sistema
CAD/CAM, o bloco usinado passa por um processo de cristalizacdo em
dois estagios. Na primeira fase os cristais de metassilicato de litio sdo
precipitados, resultando em uma faixa com cerca de 40% de cristais de
metassilicato, e cria uma cor azul-violeta no bloco, o chamado “bloco
azul”. Assim, essa precristalizagdo permite que o bloco seja usinado
facilmente, sem danos ao material ou desgaste excessivo da ponta
diamantada. A cristalizagdo final ocorre em forno especifico a 850°C no
vacuo, a fase de metassilicato ¢ dissolvida e o dissilicato de litio
cristaliza e ocorre a conversao da cor azul do bloco precristalizado na cor
do dente selecionado, com um tamanho de grdo fino de
aproximadamente 1,5 um e 70% de cristais incorporados a matriz
(FASBINDER et al., 2010; REICH et al., 2010).

A LD pode ser usada tanto como coroa monolitica, onde a
restauragdo ¢ confeccionada com uma camada do material e depois ¢é
feita a caracterizagdo do mesmo, ou como infraestrutura para posterior
recobrimento com porcelana (GUESS et al., 2010). Devido a
translucidez favoravel, a variedade de cores e a alta resisténcia do
material, essa cerAmica ¢ indicada para inlays, onlays, coroas unitarias e
facetas laminadas, e para infraestrutura de proteses fixas de trés
elementos anteriores até segundo pré-molar (AMOROSO et al., 2012).

Drummond et al. (2000) avaliaram a resisténcia a flexdo sob

carga estatica e ciclica e tenacidade a fratura de seis ceramicas, quatro a
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base de leucita, uma ceramica feldspatica e a LD. A resisténcia a flexdo
média da LD variou de 191 a 205 MPa, o que foi superior as demais
ceramicas que apresentaram valores entre 67 e 99 MPa. Quanto a
tenacidade a fratura, as ceramicas a base de leucita e feldspatica
variaram entre 1,1-19 MPam'?e¢ para LD foi de 2.7
MPa.m'?. Concluiram que a LD teve resisténcia a flexdo e tenacidade a
fratura significativamente maior do que os demais materiais testados.

No primeiro estudo de Guazzato et al. (2004), foram avaliados
0 comportamento mecanico ¢ a microestrutura de trés vitroceramicas,
IPS-Empress (reforcada com leucita), Empress 2 (LD) e uma
vitroceramica experimental, e de uma cerdmica de alumina infiltrada
com vidro (In-Ceram Alumina fabricada pela técnica do slip-cast e
CAD-CAM). A vitroceramica reforgada com leucita teve a menor
resisténcia a flexdo, e os outros materiais foram superiores e semelhantes
entre si. Os autores concluiram que, em geral, um aumento no teor
cristalino de uma vitrocerdmica ¢ acompanhada com um aumento da
resisténcia a fratura e da tenacidade.

Gonzaga et al. (2009) compararam a tenacidade a fratura e o
SCG de duas porcelanas (VM7 e d.SIGN), duas vitroceramicas (leucita e
dissilicato de litio) e uma ceramica de alumina infiltrada com vidro (In-
Ceram Alumina). Observaram que as ceramicas In-Ceram Alumina e LD
apresentaram maior tenacidade a fraturaem comparacdo com a
vitroceramica refor¢ada com leucita e as porcelanas. A In-Ceram
Alumina apresentou a maior resisténcia ao SCG, seguida da LD,
porcelana d.SIGN, vitroceramica reforcada com leucita e porcelana
VM7, em ordem decrescente. Os autores concluiram que a In-Ceram

Alumina e a LD apresentaram o melhor comportamento mecanico.
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Silva et al. (2011) analisaram o desempenho in vitro e in vivo
de restauragdes de LD e Y-TZP. No estudo in vitro, coroas de LD, Y-
TZP e metaloceramicas foram submetidas a testes de fadiga pelo método
step-stress, simulando a oclusdo natural, com pistdo aplicando carga
deslizante sobre a cuspide disto-vestibular. Também avaliaram o
desempenho clinico das restaura¢des de LD e Y-TZP apds quatro e sete
anos, respectivamente. Além disso, foi realizado um ensaio clinico
controlado randomizado para analisar a perda volumétrica de esmalte
dos clementos antagonistas as restauragdes ceramicas. Os resultados
mostraram que as coroas de LD apresentaram maiores valores de carga
até a falha por fadiga, na analise in vitro. Os resultados da avaliagdo in
vivo mostraram que o desempenho clinico das restauragdes de LD em
quatro anos foi comparavel a das coroas de Y-TZP em sete anos. Os
resultados do ensaio clinico controlado randomizado mostraram que as
coroas de LD ndo so6 eram resistentes ao desgaste, mas também
desgastaram pouco a superficie do esmalte antagonista. Entdo, concluiu-
se que as coroas de LD e Y-TZP sao formas de tratamento clinicamente
aceitdveis para reabilitar dentes que necessitam de restauragdes com

cobertura total.

Nordahl et al. (2015) avaliaram a resisténcia a fratura de coroas
monoliticas de zirconia com alta e baixa translucidez e de coroas de LD.
As coroas foram confeccionadas com espessuras de 0,3 mm, 0,5 mm, 0,7
mm, 1,0 mm ¢ 1,5 mm. As coroas de LD foram produzidas em
espessuras de 1,0 mm e 1,5 mm. Todas as coroas foram submetidas ao
envelhecimento artificial. Constatou-se que a carga de fratura de ambas

coroas de zirconia foram similares, sendo significativamente maior que
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as coroas de LD. Na mesma espessura, a resisténcia a fratura de coroas
de zirconia foi significativamente maior que coroas de LD.

Recentemente, através do CAD-CAM, foi desenvolvida uma
nova técnica denominada "CAD-on" para produzir coroas unitarias e
PPF utilizando uma infraestrutura de Y-TZP, uma vitroceramica a base
de dissilicato de litio e uma ceramica de fusdo, que ¢ utilizada para unir
as duas camadas de ceramica. Partinto desse pressoposto, Basso et al.
(2015) avaliaram a resisténcia flexural de estruturas cerdmicas
monoliticas de Y-TZP (IPS emax ZirCAD - Ivoclar Vivadent) e
estruturas em trés camadas CAD-on (IPS e.max ZirCAD/IPS e.max
CAD  Crystall./Connect/IPS  e.max CAD, Ivoclar Vivadent).
Encontraram resultados de resisténcia flexural semelhantes entre as
configuragdes testadas, mas o sistema “CAD-on” apresentou valores de
tenacidade a fratura maiores que a Y-TZP monolitica.

Assim, com o objetivo de unir as propriedades desejaveis do
dissilicato de litio e da zirconia, foi introduzida no mercado uma
ceramica a base de silicato de litio refor¢ada com zirconia (ZLS - VITA
SUPRINITY). Esta ceramica ¢ refor¢cada com 8 a 12% de zirconia. Os
cristais de silicato de litio formados sdo 4 a 8 vezes menores do que os
cristais de dissilicato de litio. A ZLS apresenta mdédulo de Weibull em
torno de 8,9, o que sugere um material com qualidade uniforme e
apresenta valores de resisténcia flexural proximos a 370 MPa. Além
disso, também oferece boas caracteristicas de processamento, tais como
facil usinagem e polimento. Ainda segundo o fabricante, este material
possui boa translucidez, fluorescéncia e opalescéncia, proporcionando

boas propriedades estéticas. Abrange uma ampla gama de indicagdes que
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inclui coroas anteriores ¢ posteriores, proteses sobre implante, facetas,
inlays e onlays.

Segundo Kruger et al. (2013), a zirconia atua como agente de
nucleag@o para o metasilicato de litio ao gerar interfaces amorfas que
induzem cristalizacdo heterogénea. A ZLS apresenta uma microestrutura
dual com uma fase muito fina de cristais de metasilicato de litio
(Li2Si0s3) e dissilicato de litio (Li2Si20s5) € uma matriz vitrea contendo
oxido de zirconio resultando em cristais quatro a oito vezes menores de
silicato de litio (Denry & Kelly, 2014). Um estudo verificou em analise
de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) que a ZLS apresenta
uma estrutura cristalina fina ¢ homogénea, enquanto a vitroceramica a
base de dissilicato de litio revelou finos cristais pontiagudos dispostos
em uma matriz vitrea (Elsaka e Elnaghy, 2016).

Ramos et al. (2016) realizaram analise morfologica (SEM,
EDS, XRD, FTIR) da ZLS e da LD. Os corpos-de-prova foram
condicionados com acido fluoridrico 5% por 20 s previamente as
analises. Observaram para a LD picos de dissilicato de litio e para a ZLS
foram encontrados picos de monosilicato de litio, silicato de aluminio e
zircOnia tetragonal (21%). Os cristais de dissilicato de litio tinham
aparéncia circular e, apds o condicionamento da LD, ficaram largos e
mais alongados. Ja os cristais de silicato de litio ndo foram observados
antes do condicionamento da ZLS. Apds o condicionamento, foram
encontrados cristais de silicato de litio de forma cilindrica alongada e
ligeiramente maiores e mais arredondados que LD, com oxido de
zirconio distribuido por toda a matriz.

A microestrutura da ZLS ¢ alcangada em dois estagios. A parte

vitrea no primeiro estagio pré-cristalizado contém somente metassilicato
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de litio e ¢ facil de fabricar. O estagio final de cristalizagdo, conduzindo
a microestrutura dual com dissilicato de litio, ¢ obtida ap6s curto periodo
de queima a 840°C por 8 min (Denry & Kelly, 2014).

Alguns estudos avaliaram o comportamento mecanico da ZLS.
Elsaka e Elnaghy (2016) avaliaram a tenacidade a fratura, a resisténcia
flexural, o modulo de elasticidade e a dureza da ZLS e da LD. ZLS
obteve maior tenacidade a fratura, resisténcia flexural, modulo de
elasticidade e dureza do que a LD. A analise de Weibull mostrou um
menor médulo de Weibull e maior resisténcia caracteristica para ZLS do
que LD. Assim, ZLS obteve melhor comportamento mecanico que LD.
Segundo os autores, isto pode ser atribuido a incorporagdo de zirconia na
composicdo de ZLS que reforga a matriz vitrea sem tornar o material
mais opaco, o que lhe oferece maior resisténcia a fratura.

Outra investiga¢do avaliou a susceptibilidade ao crescimento
subcritico de trincas (SCG) de quatro cerdmicas. LD e ZLS mostraram
coeficientes de SCG semelhantes (n), que foram menores do que os
obtidos para a ceramica feldspatica e um material hibrido. Estes
resultados indicam que as diferengas microestruturais observadas entre
LD e ZLS ndo afetaram o seu comportamento de crescimento lento de
trincas. A partir da andlise fractografica, foi possivel observar que as
origens da fratura foram em sua maioria relacionadas com falhas
estruturais nas superficies dos materiais, e que a superficie de fratura de
ZLS tem aspecto mais vitreo, enquanto que a de LD mostrou um aspecto
aspero, indicando diferente padrdes de propagacdo de trincas desses
materiais. A zirconia presente na ZLS ndo foi capaz de melhorar a sua
resisténcia a fratura. Em relagdo ao mddulo de elasticidade, LD e ZLS

foram semelhantes (Ramos et al., 2016).
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Diferentes tratamentos de superficie e cimentos foram avaliados
para identificar o melhor protocolo de adesdo da ZLS. Hu et al. (2016)
avaliaram a resisténcia de unido de diferentes cerdmicas e cimentos
resinosos, entre elas a ZLS. As cerdmicas acido-sensiveis, como a ZLS,
foram divididas em quatro grupos: Grupo I recebeu apenas polimento,
silano e foram cimentadas com RelyX Unicem 2 Automix (3M/ESPE,
Seefeld, Germany - RXU); Grupo II, III e IV foram condicionadas com
acido fluoridrico 5% por 60 s, silanizadas e cimentadas com RXU, MCE
(Maxcem Elite, Kerr, Orange, CA, USA) e¢ PCD (PermaFlow
DC, Ultradent, South Jordan, UT, USA), respectivamente (n=10). Para
as acido-resistentes, os tratamentos de superficie foram: (1) polimento,
(2) jateamento de particulas, (3) jateamento ¢ condicionamento com
acido hidrofluoridrico 40% por 1h e cimentadas com RXU, MCE ¢ PDC
(n=10). Foram observadas diferencas significantes na rugosidade de
superficie entre os materiais apos os tratamentos. ZLS exibiu uma densa
camada de microcristais na superficie e teve mais falhas adesivas. O
ataque acido criou uma superficie lisa com pequenas ranhuras, que pode
ser atribuida a microestrutura com cristais densos e finos compactados,
mas a resisténcia de unido foi significativamente mais alta em relagao as
outras ceramicas e ao grupo que recebeu polimento.

Sato et al. (2016) avaliaram o efeito do tratamento de superficie
na resisténcia de unido da ZLS. Blocos ceramicos foram divididos em
seis grupos de acordo com o tratamento de superficie: acido fluoridrico
10% por 20 s (HF20); HF20 + envelhecimento (HF20tc); acido
fluoridrico por 40 s (HF40); HF40 + envelhecimento (10,000 ciclos
térmicos, 5/55° C) (HF40tc); silicatizagdo (Colet) por 25 s, 2,5 bares, 15

mm de distancia (CJ); ColJet + envelhecimento (CJtc). Todos corpos-de-
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prova foram silanizados e blocos de resina composta foram cimentados
com um cimento resinoso (Panavia F). Foi encontrada influéncia do tipo
de condicionamento de superficie, do envelhecimento e da interagdo
entre os fatores. A adesdo nos grupos com HF foi estavel, ja para CJ o
envelhecimento afetou significativamente a adesdo. As falhas foram
predominantemente adesivas entre a ceramica ¢ o cimento. A rugosidade
foi alterada apdés o tratamento de superficie e o angulo de contato
aumentou apos silanizag¢do. Assim, concluiram que o jateamento nao foi
eficiente no aumento da resisténcia de unido e o ataque com dacido
fluoridrico por 20 ou 40 segundos foi igualmente eficiente na adesdo
entre o cimento resinoso e a ZLS.

Preis et al. (2015) investigaram a influéncia do tipo de cimento
(cimento de iondmero de vidro, cimento resinoso convencional e auto-
adesivo) na carga de fratura e adaptacdo marginal de coroas de ZLS e de
DL. As coroas foram tratadas com acido fluoridrico 5% por 20 s para DL
e 30 s para ZLS e silanizadas por 60 s. Foi realizada termociclagem e
carregamento mecanico com dentes humanos antagonistas (TCML: 3000
x 5°C /3000 x 55° C; 1,2 x 10° ciclos, 50 N). As falhas predominantes
foram fratura da coroa. Concluiram que ZLS tem alta resisténcia ao
envelhecimento, alta carga de fratura e boa adaptagdo marginal.
Portanto, coroas de ZLS podem ser comparadas clinicamente com coroas
de DL sem restrigdes quanto a aplicagdo clinica. Todos os cimentos
usados nesta pesquisa mostraram-se eficazes para a cimentagdo de
coroas de ZLS.

Ja que a ZLS foi introduzida a pouco tempo no mercado, ainda
nao estdo disponiveis dados de estudos clinicos, apenas relatos de caso.

Assim, Rinke et al. (2015) relataram um caso de tratamento com
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restauragdes ceramicas monoliticas de ZLS wusando um sistema
totalmente digital. O paciente necessitava de tratamento protético nos
dentes 46 (coroa unitaria) e 45 (inlay), sendo os preparos confeccionados
com desgaste de 1 a 1,2 mm. As restauragdes foram provadas e ajustadas
em boca. Para cimenta¢do, a superficie interna das restauragdes foi
condicionada com 4cido fluoridrico 5% por 20 s e silanizada por 60 s;
nos dentes foi aplicado acido fosférico por 30 s, lavado por 60 s,
aplicado sistema adesivo e fotoativado. A peca foi cimentada com
cimento resinoso dual.

Outro caso clinico de uma coroa parcial ceramica de ZLS sobre
o segundo pré-molar inferior esquerdo foi relatado por Rinke et al.
(2016). O preparo foi realizado com 1,0 a 1,2 mm de desgaste oclusal e
1,0 mm nas faces livres. O dente preparado, os dentes vizinhos e os
antagonistas foram escaneados e a coroa foi fabricada através do sistema
CAD-CAM. A coroa foi condicionada com acido fluoridrico 5% por 30
s, que foi removido com spray de ar/agua e seca; aplicado silano por 60
s, adesivo e a pega foi cimentada. Foram realizados os ajustes
necessarios e apds duas semanas o paciente nao apresentava
sensibilidade e a restaura¢do estava adequada. Segundo os autores, a
ZLS oferece uma boa combinacdo de alta resisténcia e Otimas
propriedades opticas e o processamento totalmente digital das proteses
diminui as chances de erro. Assim, o desenvolvimento da vitroceramica
a base de silicato de litio ¢ zirconia ilustra a busca por ceramicas que
oferecam adequada translucidez combinada com propriedades mecanicas

superiores (Denry & Kelly, 2014).
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2.2 Fadiga Ciclica

Fadiga € o processo de falha que ocorre quando os materiais sao
sujeitos a tensdes ou deformagdes por um periodo de tempo. As falhas
mais frequentes sdo fratura, perda de continuidade ou desgaste. As
tensdes aplicadas podem ser estdticas (constante ao longo do tempo),
dinamicas (taxas de carregamento constantes) ou ciclicas (tensdo varia
ao longo do tempo) (BARAN et al., 2001). Em materiais friaveis, tais
como ceramicas, carga ciclica conduz a propagagio de pequenas trincas,
levando a fratura em niveis relativamente baixos de tensao.

Lohbauer et al., (2007) avaliaram os parametros de crescimento
subcritico de trincas (SCG) in vitro de uma vitroceramica reforgada com
leucita e correlacionaram com observa¢des clinicas de 12 anos de
acompanhamento de um estudo clinico prospectivo. Foi desenhado um
grafico de tensdo-probabilidade de falha-tempo (SPT) utilizando dados
de um teste laboratorial de flexdo em quatro pontos com fadiga
dindmica. Foi realizado um acompanhamento clinico por 12 anos do
mesmo material. Fraturas, lascamentos e falhas marginais foram
descritas. As taxas de falha foram calculadas de acordo com a estatistica
de sobrevivéncia Kaplan-Meier. A média de resisténcia a flexdo inerte
da vitroceramica reforcada com leucita foi de 134 MPa e o modulo de
Weibull de 8,1. A taxa de sobrevivéncia clinica caiu de 100% (1 ano)
para 93% (4 anos), 92% (8 anos) e 86% apos 12 anos. A incidéncia de
defeitos como lascamento e fraturas marginais aumentou de 1%, no
inicio do estudo, para 7%, apds 4 anos, 26%, apds 8 anos, e 57%, apos
12 anos. Assim, os autores concluiram que o método de fadiga dindmica
deve ser visto como uma ferramenta para avaliar materiais dentarios,

uma vez que simula a fungao dental real.
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O uso de cargas ciclicas nos testes laboratoriais pode ser eficaz
para estimar o comportamento mecanico das cerdmicas durante o uso
clinico (TAKANO et al., 2012). Assim, os ensaios de fadiga ciclica séo
uma alternativa aos ensaios tradicionais de teste das propriedades
mecénicas dos materiais dentdrios, reproduzindo uma condi¢do mais
proxima do que ocorre clinicamente (WISKOTT et al., 1995).

Dentre os testes de fadiga ciclica podemos citar os métodos
acelerados, que foram criados para otimizar o tempo dos testes
convencionais de fadiga, ¢ sdo denominados como método da escada
(staircase), técnica boundary e técnica step-stress.

Um dos métodos empregados para determinar a resisténcia a
fadiga ¢ o método da escada (“staircase method” ou “up and down
method”). Nesse método, o nimero de ciclos ¢ previamente fixado e os
corpos-de-prova recebem inicialmente tensdes menores do que a tensao
maxima suportada pelo material em teste equivalente. Dependendo da
ocorréncia ou nao de fratura, a tensdo ¢ aumentada ou diminuida,
empregando-se incremento fixo nas fases seguintes. Entdo, apds a
realizacao do teste, expressdes matematicas sdo utilizadas para calcular a
média da resisténcia a fadiga e o desvio padrdo (COLLINS, 1993;
DRUMMOND et al., 2000; TAKANO et al., 2012).

Alguns estudos tém utilizado o método staircase para verificar
o comportamento de fadiga de diferentes materiais restauradores.
Lohbauer et al. (2003) utilizaram este método para calcular o limite de
fadiga de diferentes resinas compostas. Foram utilizados corpos-de-
prova em forma de barra de dez diferentes tipos de resinas compostas.
Para calcular a resisténcia inicial dos materiais foi utilizado o teste de

flexdo por quatro pontos. Os limites de fadiga foram determinados
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utilizando o método staircase, por 10° ciclos, em 4agua a 37° C. A
resisténcia inicial dos materiais testados variou de 55,4 MPa a 105,2
MPa, e o degradagdo apods fadiga variou entre 37 ¢ 67% da resisténcia
inicial.

Amaral et al., (2016) avaliaram o efeito de dois diferentes
métodos de deposi¢do de silica na superficie da Y-TZP na adesdo e no
limite de fadiga. Para todos os testes os corpos-de-prova foram em forma
de disco e divididos em grupo controle, sem nenhum tratamento; grupo
que recebeu silicatizagdo (jateamento de particulas de 30 um de Al,O3
modificadas por silica, a 10 mm de distancia, durante 10 s, seguido de
banho em ultra-som com alcool isopropilico por 5 min, ¢ aplica¢do de
silano) e grupo Glaze/HF (aplicagao de camada de glaze, HF 10% por 1
min, banho em ultra-som e aplicag@o de sistema adesivo). Os corpos-de-
prova foram submetidos a flexdo biaxial ¢ a um teste de fadiga. Foi
utilizado o método staircase para determinar o limite de fadiga com 102,
10%, 10* e 10° ciclos. A maior queda do limite de fadiga em relagdo a
resisténcia inicial com 107 ciclos foi observada no grupo controle (11,4
%). A maior degrada¢io em 10° ciclos ocorreu no grupo Glaze/HF (19,9
%). Ja o grupo com silicatizagdo manteve valores de limite de fadiga
significativamente maiores e constantes. Em conclusdo, a silicatizagao
promoveu maiores valores de adesdo, resisténcia flexural e valores de
limite de fadiga em relagdo aos outros tratamentos de superficie.

Belli et al. (2014) realizaram um estudo sobre a degradagdo
mecénica por fadiga, utilizando o método staircase, de ceramicas ¢
resinas compostas por 10* ciclos (0,5 Hz, dgua destilada a 37° C).
Obtiveram resultados que mostraram uma maior resisténcia a fadiga para

a Y-TZP (440 MPa) em relagdo a LD produzida por inje¢ao (202 MPa) e
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por CAD/CAM (120 MPa). Concluiram que materiais de resina
composta utilizados para restauragdes diretas apresentam boa resisténcia
a fadiga. Resinas compostas diretas e indiretas tém mostrado
performances de fadiga comparaveis. Y-TZP e LD mostraram resisténcia
inicial e a fadiga satisfatorias, e apresentam um melhor desempenho
clinico do que resinas compostas. Resinas e cerdmicas odontoldgicas
apresentam degradacdo a fadiga similar em relagdo a resisténcia flexural
inicial. A Y-TZP degradou 42,7%, a LD produzida com CAD-CAM
53,4% e com a técnica da inje¢ao 29,6% para injetado. Para restauragdes
em ceramica, testes de fadiga in vitro tém se mostrado bons indicadores
da capacidade de sobrevivéncia in vivo.

Outro método € a técnica boundary, onde seria possivel estimar
a probabilidade de falha com uma maior precisio do que no método
staircase. Na técnica boundary sio utilizados dois grupos de corpos-de-
prova, um grupo ¢ testado com uma amplitude de estresse
correspondente a alta probabilidade de falha e o outro grupo com uma
amplitude de estresse correspondente a baixa probabilidade de falha,
para cada tempo de vida (numero de ciclos) pré-determinado. Nesta
técnica, os pontos criticos sao a auséncia de um critério para escolher
alguns parametros utilizados no método e de assumir uma distribuicao
normal dos dados de fadiga utilizando a distribuicdo de Weibull
(MAENNIG, 1975; GRUETTER, 2005).

Vicari (2014) avaliou o comportamento mecanico de duas
vitroceramicas, LD e refor¢ada por leucita (VL), submetidas ao ensaio
de fadiga ciclica. A resisténcia a flexdo em trés pontos da LD (244 MPa)
foi significativamente superior a VL (122 MPa). J4 a VL apresentou o

maior valor de modulo de Weibull. Com base nos dados inicias de
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resisténcia a flexdo, foi definida a amplitude de estresse para o teste de
fadiga do primeiro corpo-de-prova, pela técnica boundary (I Hz, em
agua destilada a 37°C). O grupo LD foi ciclado por 10* e 10> ciclos € o
grupo VL por 10° e 10* ciclos. Ap6s a ciclagem por 10* ciclos, ambos os
grupos apresentaram redug@o de aproximadamente 60% da resisténcia a
flexdo inicial. O grupo LD ndo degradou com o aumento dos ciclos (10*
para 10°%), enquanto que VL teve uma diminui¢do de 17% da resisténcia
quando o tempo foi aumentado de 10° para 10*. Os valores para uma
probabilidade de falha de 5% foram 36 MPa para VL e 58 MPa para DL
apés o mesmo tempo de ciclagem (10* ciclos). Em conclusdo, LD
apresentou melhor comportamento mecanico ¢ de fadiga do que VL.
Ainda, o meio Umido durante o teste de fadiga foi significante na
degradacao das propriedades das ceramicas.

Em contraste aos outros dois testes que utilizam uma tensao
constante, no método step-stress, quando um corpo-de-prova nao falha
em um periodo de tempo ou ciclos, a tensdo ¢ aumentada, e 0 mesmo
corpo-de-prova continua sendo testado até a fratura. Esse método
apresenta algumas vantagens, como coletar os dados continuamente, sem
a necessidade de repetir procedimentos com novos corpo-de-prova em
maiores tempos de vida, e a facilidade de identificar as fraturas.
Entretanto, apresenta algumas duvidas em relagdo ao mecanismo que
ocasionam no crescimento subcritico de trincas, também quanto a
precisao das estimativas de estresse correspondentes a longos tempos de
vida, e o fato de que cerdmicas podem ter mais de um tipo de defeito.
Esta técnica personaliza a amplitude das tensdes para cada amostra e
diferentes perfis de estresse podem ser utilizados para cada uma delas

(NELSON, 1980; BORBA et al., 2013).
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Para a realizagdo de um ensaio de fadiga, varidveis como a
frequéncia de aplicagdo da carga devem ser observadas. Segundo
Wiskott et al. (1995), os ensaios de fadiga deveriam no minimo simular
um ano em boca, o que representa 10° ciclos, utilizando uma frequéncia
de 2 Hz. Segundo Po et al. (2011), a frequéncia estimada do ciclo
mastigatorio varia em torno de 0,94 Hz a 2,15 Hz. Segundo Lohbauer et
al. (2008) um individuo realiza um milhdo de ciclos mastigatorios em
um ano, utilizando como base que este realiza trés refeicdes diarias de
quinze minutos, e que a frequéncia de mastigacdo ¢ 1 Hz, sendo um ciclo
por segundo.

O efeito da frequéncia do teste de fadiga dos materiais
ceramicos ainda apresenta certas diividas. Em estudo realizado por Kelly
et al. (2010) relataram resultados semelhantes em relagéo a resisténcia a
fratura de uma cerdmica a base de alumina infiltrada por vidro testada
com uma frequéncia de 20 Hz (602 N), quando comparada a uma
frequéncia de 2 Hz (569 N).

Rosentritt et al. (2006) testaram a influéncia da variagdo de
diversos parametros de envelhecimento mecanico na carga de fratura de
proéteses parciais fixas (PPF) de LD. Observaram que a ciclagem térmica
e mecanica reduziram significativamente a carga de fratura das PPFs. O
aumento da frequéncia de mastiga¢do, aumento da carga ou presenga de
movimento lateral da mandibula ndo tiveram efeito. Concluiram que o
envelhecimento artificial deve ser realizado combinando o ciclo térmico
com a carga mecanica. Simula¢@o de periodonto artificial, antagonistas e
pilares de dentes humanos devem ser incluidos para atingir um

envelhecimento significativo.
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3. PROPOSICAO

3.1. Objetivos gerais
Esse projeto tem como objetivo avaliar o comportamento de
fadiga de uma ceramica a base de silicato de litio e zirconia comparando

os métodos “boundary” e “staircase”.

3.2. Objetivos especificos

- Caracterizar a microdureza, resisténcia a flexdo e
confiabilidade de uma ceramica a base de silicato de litio e zirconia.

- Avaliar o comportamento de fadiga e estimar o estresse para
uma probabilidade de falha de 50% da ceramica utilizando dois métodos
de ensaio de fadiga ciclica: método boundary e staircase.

- Verificar a rela¢do entre os dados de fadiga obtidos com os
métodos boundary e staircase.

Hipotese: Nao ha diferenca nos valores de estresse para uma
probabilidade de falha de 50% e no comportamento de fratura da
ceramica a base de silicato de litio e zirconia avaliada pelos dois

métodos.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Confecgdo dos corpos-de-prova

O delincamento experimental do estudo se encontra no

]
T —
I

Figura 1. Fluxograma do delineamento experimental do estudo.

fluxograma (Figura 1).

Foram confeccionados cento ¢ vinte e cinco corpos-de-prova
em forma de barra da ceramica de silicato de litio reforgada por zirconia
(ZLS, VITA Suprinity). As barras foram obtidas através do corte de
blocos para CAD-CAM (Figura 2) com disco diamantado em uma
cortadeira metalografica (modelo Miniton, Struers, Copenhagen,
Dinamarca) (Figura 3).

Os blocos tém dimensdes de 18 mm de comprimento, 14 mm de
largura e 12 mm de espessura. Assim, para obter as barras com as
dimensdes de 18 mm x 4 mm x 1,2 mm, primeiramente foi removido o

pino metalico do bloco (Figura 4). Apos, o bloco foi fixado com cera



pegajosa ao suporte da maquina e foram realizados dois cortes na parte
mais larga do bloco para dividi-lo em trés partes de, aproximadamente, 4
mm (Figuras 5). Depois foram feitos de seis a sete cortes na parte menos

espessa do bloco (Figura 6).

VITA SUPRINITY® for CEREC/ inLab

Zirconia Reinforced Glass-Ceramic

A3-HT
N LS-14

VITA

VITA Zahntabrik
Spitalgasse 3

0-79713 Bad Shckingen s =
Garmany ' 5 pes.

Figura 2. Blocos de ZLS (VITA Suprinity) para CAD-CAM.

gy

Figura 3. Cortadeira metalografica.
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Figura 4. Corte do pino metalico do bloco.

Figura 5. Corte na maior espessura do bloco.
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Figura 6. Cortes na menor espessura do bloco.

Apds os cortes, as barras foram polidas manualmente com lixas
abrasivas de granulacao 280, 600, 1000 e 1200 um e os quatro cantos
foram chanfrados. Entdo, os corpos-de-prova foram cristalizados em
forno especifico (VITA Vacumat 6000 MP) (Figuras 7 e 8). O ciclo de
cristalizagdo estd descrito na Tabela 1. Todos corpos-de-prova tiveram

sua espessura aferida com paquimetro digital (Figura 9).
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Figura 7. Corpos-de-prova posicionados no forno antes da cristalizagéo.

Figura 8. Corpos-de-prova imediatamente apds o ciclo térmico.
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Tabela 1. Ciclo de cristalizacdo da ZLS, segundo o fabricante.

Temp. min. | min. | °C/min. | Temp. aprox. | min. | VAC | °C
inicial °C °C min. | final
400 4.00 | 8.00 55 840 8.00 | 8.00 | 680

4.2 Ensaio de Flexdo em Trés Pontos e Anélise de Weibull

Os corpos-de-prova foram submetidos a um ensaio de
resisténcia flexural pelo método de trés pontos (n=30), utilizando uma
maquina de ensaio universal (Linha DL, EMIC, modelo DL 2000, Sao
José dos Pinhais, PR, Brasil). O dispositivo de flexdo foi colocado dentro
de um recipiente e imerso em agua destilada mantendo uma temperatura
de 37°C. Os corpos-de-prova foram posicionados sobre os dois cilindros
de apoio inferiores e a carga era aplicada pelo cilindro superior (Figura
10) com uma velocidade de 0,5 mm/min até que ocorresse a fratura
(Figura 11).

A carga de fratura foi registrada em Newtons e os valores de
resisténcia a flexdo (o) foram determinados de acordo com a Equacgéo 1
(ISO6872):
3Pl
2wb’

onde P ¢ a carga de fratura (N), | ¢ a distancia entre os apoios (12 mm),

o Equagio 1

w ¢ a largura do corpo-de-prova (4 mm), e b ¢ a sua espessura (1,2 mm).
O moédulo de Weibull (m) e a resisténcia caracteristica (oo)
foram determinados analisando os dados de resisténcia a flexdo de

acordo com a distribuigdo de Weibull de dois parametros.
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Figura 10. Fratura do corpo-de-prova apds ensaio.
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4.3 Ensaio de Fadiga

Os corpos-de-prova para o teste de fadiga ciclica foram testados
na mesma configuracdo dos testes de fratura rapida (flexdo em trés
pontos). A ciclagem mecanica foi realizada em uma maquina de
ciclagem pneumatica (Biopid, Biocycle, Sdo Carlos, Sdo Paulo, Brasil),
com uma frequéncia de 2 Hz, em agua destilada a 37° (Figura 12). Dois

tempos de ciclagem foram avaliados: 103 e 10* ciclos.

Figura 11. Maquina de ciclagem mecénica utilizada no teste de fadiga.

Foram utilizados os métodos boundary e staircase para
determinar a amplitude de estresse para os corpos-de-prova de fadiga
(MAENNIG, 1975; GRUETTER, 2005). Foram testados quinze corpos-

de-prova até que o primeiro sobrevivesse ao numero de ciclos pré-
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definido ¢ as metodologias fossem aplicadas. Depois, para cada método
vinte corpos-de-prova foram testados no grupo de 103 ciclos, e vinte para
o grupo de 10*ciclos.

A pressdo, a frequéncia e o nimero de ciclos eram programados
e controlados através de uma tela de comando que acionava os pistdes.
Antes dos ensaios a forca aplicada por cada pistdo era mensurada
utilizando uma célula de carga. Para cada teste, os corpo-de-prova eram

posicionados sobre o dispositivo e o pistdo era encostado na superficie

dos mesmos ¢ fixado para que ndo houvesse impacto durante a ciclagem

(Figura 13).

N R e T 4

Figura 12. Barra posicionada no dispositivo com o pistdo em contato na
configuracdo de flexao em trés pontos.
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4.3.1 Método Boundary

No método “boundary”’, a amplitude de estresse para o teste do
primeiro corpo-de-prova (Giniial) foi definida de acordo com a média
obtida no ensaio de flexdo. Essa amplitude de estresse inicial foi
reduzida utilizando um valor de &= 0,04.Ginicial, para cada corpo-de-prova
até que o primeiro corpo-de-prova sobreviveu a 10° ciclos. Entdo,
metade dos corpos-de-prova foram testados nessa amplitude de estresse
(o1) (n=10) (Figura 14). A amplitude de estresse para a outra metade dos

corpos-de-prova (o2) foi calculada seguindo a Equagdo 2:

-

r [- %
0,+5|1-— |0y i<05n
. on/

o, =

i .
o, —-5-—0 iz0.5n
n

“

Equagao 2

onde i é o nimero de corpos-de-prova que falharam até 10°
ciclos em o1, n é o nimero total dos corpos-de-prova testados em G, e S
¢ uma constante escolhida para minimizar a chance de que todos ou
nenhum corpo-de-prova falhe em o, sendo 0,178.

Para encontrar a probabilidade de fratura a 6| e 62 a Equagdo 3
usada ¢é:

Pr= (i+0,1)/(n+0,2) Equacdo 3

A amplitude de estresse correspondente a 50% e 5% de
probabilidade de falha sdo calculadas por interpolacdo e extrapolacao,

respectivamente, a partir de Py e P utilizando a Equagao 4:
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-

Op, =exp i]n lnl

T

]+ Ino, |+0,

d Equacao 4

onde m ¢ o médulo de Weibull, P; ¢ a probabilidade de falha (0,05 ou
0,5), op ¢ a amplitude de estresse correspondente a 5% ou 50% de falha,
o € o estresse limite (P=0), e oy ¢ a resisténcia caracteristica.

Para cada tempo de vida (10° ¢ 10%), os corpos-de-prova que
sobreviveram a o foram utilizados no proximo tempo de vida de
interesse, de forma que os corpos-de-prova testados em o, serviram para
o1 do proximo grupo. Uma descricdo mais detalhada do método sera

apresentada nos resultados.

Figura 13. Dez corpos-de-prova em posicao para o ensaio de fadiga com a
técnica boundary.
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4.3.2 Método Staircase

No método “staircase”, a amplitude de estresse para o teste do
primeiro corpo-de-prova (Giniciat) foi definida de acordo com o ensaio de
flexdo e dados de fadiga. Se apds completados 10° ciclos o corpo-de-
prova ndo fraturasse, a amplitude de estresse maxima no corpo-de-prova
foi acrescida de 4 MPa. Se ocorresse a fratura, o mesmo valor de estresse
foi subtraido. Foram testados 20 corpos-de-prova para o tempo de 10°
ciclos e 20 para 10*ciclos (Figura 15).

Os calculos de resisténcia a fadiga (estresse para uma
probabilidade de falha de 50% - os0%) € desvio-padrdo (DP) para os dois

tempos de vida seguiram as Equagdes 5 ¢ 6:

Gsog = Xo +d l(if:) + G)l

n; Y i’n; — in;)?
xn yitn; — (XYing) 0,02

2
(E nl) Equagao 6

onde Xy € o valor de estresse inicial; d é o incremento fixo de estresse

Equacgao 5

DP = 1,62d

crescente ou decrescente do teste (4 MPa); i ¢ um indice de ordenagdo a
cada valor de tensdo (ex: i=0 corresponde ao menor valor de estresse,
i=1 corresponde ao valor seguinte...), nj ¢ o nimero de corpos-de-prova
utilizados dentro de cada amplitude de estresse.

A Equagdo 5 ¢é baseada no evento menos frequente, entdo soma-
se %2 quando a andlise ¢ baseada nos corpos-de-prova que sobreviveram
e diminui-se % se foram utilizados os corpos-de-prova que falharam. No
presente estudo, a sobrevivéncia foi o evento menos frequente, entido

SOmou-se.
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Figura 14. Um corpo-de-prova em posicdo para o ensaio de fadiga com a
técnica staircase.

4.4 Dureza Vickers

Cinco corpos-de-prova que foram testados em flexdo em trés
pontos foram escolhidos aleatoriamente e levados ao microdurometro
(Shimadzu HMV-G 20st). Foram feitas trés endenta¢des em cada corpo-
de-prova com carga de 4,9 N por 20 s. A dureza Vickers foi calculada
usando a seguinte Equacdo 6:

H=1,8544 P

d? Equagio 7

onde H ¢é a dureza (GPa), P é a carga aplicada (kg) e d ¢ a média do
comprimento da diagonal das endentagdes. A superficie de um corpo-de-

prova com a endentag@o Vickers esta demonstrada na Figura 16.
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Figura 15. Endentagéo Vickers na superficie da ZLS.

4.5 Fractografia e Espectroscopia por Disperséo de Energia (EDS)
Apos a fratura, dois corpos-de-prova testados em cada método
(flexdao em trés pontos, fadiga pela técnica boundary e técnica staircase)
foram limpos em cuba ultrassonica por 5 min com alcool ¢ mais 5 min
com agua destilada. Apos isso, os corpos-de-prova foram recobertos com
ouro (Metalizador Quoron Q150r ES) e levados ao MEV (Tescan LM,)
para uma analise mais detalhada da superficie de fratura (Figura 17).
Para a analise pelo EDS (Oxford Xmax), os corpos-de-prova
foram condicionados com HF 10% por 20 segundos (Figura 18), e
lavados em cuba ultrassonica como descrito anteriormente. Foi seguido o

protocolo de tratamento de superficie descrito em Ramos et al. (2016).
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Figura 17. Condicionamento com &cido hidrofluoridrico 10% da ZLS para
analise EDS.
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5.1 Resisténcia Flexural e Microdureza

5. RESULTADOS

Os valores de média, desvio-padrdo ¢ os parametros da analise

de Weibull (c¢) para os dados de resisténcia flexural encontram-se na

Tabela 2. Os valores de média e desvio-padrao de microdureza Vickers

também podem ser observados na Tabela 2.

Tabela 2. Média de resisténcia flexural (or) e microdureza (VH)
valores de
resisténcia caracteristica (ov) € médulo de Weibull (m) com
seus respectivos intervalos de confianca (IC 95%).

acompanhadas dos desvio-padrao (DP);

Resisténcia flexural

Microdureza

Cf DP Gy 1C 95% IC VH DP
(MPa) (MPa) | (MPa) (MPa) 95% | (MPa)
178 56 197 158-200 3-5 680 18

5.2 Fadiga — Método Boundary

A amplitude de estresse do primeiro corpo-de-prova (Ginicial) NO

teste de fadiga foi determinada reduzindo-se, aproximadamente, 25% do

valor da média obtido no teste de resisténcia a flexdo, sendo 132 MPa. A

amplitude de estresse foi reduzida utilizando um valor limite de 5 MPa

(8 = 0,04.Ginicial) para cada corpo-de-prova até que o primeiro corpo-de-

prova sobrevivesse 10° ciclos (n=16). Dez corpos-de-prova foram
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testados nessa primeira amplitude de estresse (c1) de valor 46 MPa,
sendo que 90% dos corpos-de-prova falharam (n=10; i=9). A segunda
amplitude de estresse (o2) foi calculada de acordo com a Equacdo 2,
sendo 40 MPa. Outros dez corpos-de-prova, foram ciclados com o e
40% falharam até 103 ciclos (n=10; i=4). Os corpos-de-prova que
sobreviveram continuaram sendo ciclados até completar 10* ciclos (o2
para 10° ciclos foi utilizada como ) para 10* ciclos) e houve falha de
70% dos corpos-de-prova (n=10; i=7). Com base nesses dados, a
segunda amplitude de estresse para o tempo 10* ciclos foi calculada,
sendo 34 MPa (Equagdo 2). Dez novos corpos-de-prova foram ciclados e
5 fraturaram ap6s 10* ciclos (n=10; i=5). O protocolo de ciclagem pela

técnica boundary pode ser visualizado nas Figuras 19 e 20.

1.000 ciclos

140
120
100
80
60

40 xx,s"m'mnno

20

Estresse (MPa)

0 10 20 30 40
Corpos-de-prova

Figura 18. Protocolo de fadiga pelo método boundary para 10° ciclos.
Os corpos-de-prova marcados com um circulo azul
sobreviveram ao ensaio.
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10.000 ciclos
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=
s 40 XXXXXXXeo0
Py XXXXXo0o000
a
8]
= 20
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NN}

0

0 5 10 15 20 25

Corpos-de-prova

Figura 19. Protocolo de fadiga pelo método boundary para 10* ciclos.
Os corpos-de-prova marcados com um circulo azul
sobreviveram ao ensaio.

Para prever a resisténcia flexural para uma probabilidade de
falha de 50% (Gs0%) € 5% (os% ) apos 10° e 10% ciclos, foram utilizados
os parametros de Weibull (m e Go) obtidos com o teste de flexao em trés
pontos e a curva dos dados de fadiga foi ajustada (Tabela 3). Os dados
de fadiga foram ajustados para a direita no eixo x do grafico de Weibull
até alcancar a curva de resisténcia a flexao utilizando o valor de 1,53 (ay)
para 10° ciclos e 1,65 para 10* ciclos (Figuras 21 e 22). O valor de a,
corresponde a diferenca entre os valores de resisténcia obtidos no teste
de flexdo e de fadiga. Assim, a probabilidade de falha para cada tempo
de vida foi calculada de acordo com a Equacdo §:

'

Inln

1
5| meto-0)-nia

Equacgao 8
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onde m é o médulo de Weibull, Pr é a probabilidade de falha (0,05 ou
0,5), o ¢ a amplitude de estresse correspondente a 5% ou 50% de falha,
owm € o estresse limite (P=0), oo ¢ a resisténcia caracteristica e a; ¢ o valor
de ajuste da curva dos dados de fadiga.

Na Tabela 3 encontram-se os valores de Gso% € Gse, estimados
com os dados de flexdo em trés pontos e fadiga com o método boundary
por 103 e 10* ciclos. Pode-se observar uma degradagdo de 78% da

resisténcia ap0s a ciclagem por 10 ciclos e 80% para 10? ciclos.

Tabela 3. Valores de resisténcia a flexdo para uma probabilidade de
falha de 50% (os0%) € 5% (os%) dos dados de resisténcia a
flexdo em trés pontos e teste de fadiga pelo método

boundary (MPa).
Flexao trés-pontos 103ciclos 10*ciclos
O50% O5% O50% O5% O50% O5%
179 93 39 20 34 18
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Probabilidade de falha (%)

100

Resisténcia a flexdo (MPa)

20 665 1097

o flexdo
4 1.000 ciclos
™ 10.000 ciclos

Figura 20. Gréafico de Weibull para os dados de resisténcia a flexdo em trés
pontos (cada ponto corresponde a um corpo-de-prova) e
resisténcia a fadiga para 10° e 10* ciclos (cada ponto corresponde
a 10 corpos-de-prova). O valor de a: é a diferenca entre a
resisténcia obtida no teste de flexdo e de fadiga.
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100

Probabilidade de falha (%)

Resisténcia a flexdo (MPa)

20 33 55 665 1097

°
*
L]

Figura 21. Gréfico de Weibull com os dados de resisténcia a fadiga para 10° e
10* ciclos ajustados a curva de resisténcia a flexdo em trés pontos.

5.3 Fadiga — Método Staircase

A amplitude de estresse do primeiro corpo-de-prova (Ginicial) NO
teste de fadiga pelo método staircase foi de 52 MPa, utilizando como
base os dados obtidos no teste de fadiga com o método boundary. A
amplitude de estresse foi reduzida/aumentada utilizando um valor limite
de 4 MPa. Foi testado um corpo-de-prova por vez. Quando o corpo-de-

prova falhava antes do periodo pré-definido era diminuido o valor de 4
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MPa ¢ um novo corpo-de-prova era testado nesta nova amplitude de
estresse. Se o corpo-de-prova sobrevivesse o periodo pré-definido, o
valor de 4 MPa era aumentado. Foram testados 20 corpos-de-prova para
cada tempo de vida, 103 e 10* ciclos. O protocolo de ciclagem pela
técnica staircase pode ser visualizado nas Figuras 23 e 24. Foram
utilizadas as Equacdes 5 e 6 para analisar os dados de fadiga.

Na tabela 4 encontram-se os valores de Gsoy obtidos com a
técnica de fadiga staircase e respectivos desvios-padrao. Também foram
adicionados os dados de o5 obtidos pela técnica boundary. Observa-se
que os valores de osoy foram similares para os dois métodos de fadiga
em ambos tempos de vida e que ndo houve uma diminuicdo significativa

de o509 com 0 aumento do nimero de ciclos de 10° para 10* (Figura 25).

1.000 ciclos

60
50
40
30
20
10

Estresse (MPa)

0 5 10 15 20 25
Corpos-de-prova

Figura 22. Protocolo de fadiga pelo método staircase para 102 ciclos. Os corpos-
de-prova marcados com um circulo azul sobreviveram ao ensaio.
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0 @RI o 87X XX

30

20

Estresse (MPa)

10

0 5 10 15 20 25
Corpos-de-prova

Figura 23. Protocolo de fadiga pelo método staircase para 10 ciclos. Os corpos-
de-prova marcados com um circulo azul sobreviveram ao ensaio.

Tabela 4. Valores de resisténcia a flexdo para uma
probabilidade de falha de 50% (os0%) Obtidos com o ensaio de fadiga

pelo método staircase, e respectivos desvios-padréo (DP), e pelo método
boundary (MPa).

Staircase Boundary
G50% DP G50%
103 ciclos 39 1,4 39
10* ciclos 37 2,8 34
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Degradacdo apés fadiga

—@—Boundary =-@=Staircase

Figura 24. Degradacdo da resisténcia ap6s fadiga pelos métodos boundary e
staircase. O ponto 1 corresponde ao ensaio de flexdo em trés pontos,
0 ponto 2 a fadiga apds 108 ciclos e o ponto 3 apds 10* ciclos.

5.4 Fadiga — Estimativas de Probabilidade de Falha (Ps)

Os dados de fadiga foram analisados em um software de
estatistica (ALTA Pro 7, Reliasoft) utilizando um modelo de dano
cumulativo com uma rela¢do de tempo de vida-tensdo de poder inverso
(IPL — inverse power law) e uma distribui¢do de vida do tipo
Logonormal. Assim, os dados de fadiga sdo analisados e utilizados para
prever a probabilidade de falha (Pr) dos corpos-de-prova em diferentes
estresses e tempos de vida, sendo uma forma alternativa de analise de
dados.

Foram realizadas trés analises, uma contendo apenas os dados
obtidos com a técnica boundary; outra apenas com os dados obtidos com

staircase, e uma terceira analise com todos os dados (dados combinados
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das duas técnicas). Foi estimada a probabilidade de falha para cinco

tensdes diferentes nos dois tempos de vida com um intervalo de

confianga de 90% (Tabela 5).

Tabela 5. Probabilidade de falha (%) e intervalo de confianca de 90%
(IC90%) para diferentes niveis de estresse e tempos de vida
utilizando os dados de fadiga.

Método Tempo | 18 MPa | 20 MPa | 30 MPa 35 MPa | 40 MPa
Boundary 103 0,07 0,3 14 33 54
0;14) | (0;18) | (3;39) (18;51) | (41;67)
10* 0,8 3 39 64 82
(0;37) | (0;44) | (14;70) | (44;81) | (68;91)
Staircase 103 0(0;0) | 0(0;0) [ 0,03 6 56
0:4) (15 23) (42; 69)
10* 0(0;0) 0(0;0) 0,2 17 76
0;11) (4; 44) (60; 87)
Combinado | 103 0(0;1) 0(0;2) 7 25 51
(1;21) (15;38) | (42;60)
104 02(0; |1(0;8 |19 48 74
4) (6;43) (34;63) | (64;83)

Pode-se observar que, quando os dados estdo combinados a

precisdo da analise aumenta ja que os intervalos de confianga ficam

menores. Existe uma similaridade nas previsdes de Py entre a analise com

os dados combinados e somente da técnica boundary. Quando a andlise é

realizada apenas com os dados do método staircase as estimativas de Py

ndo sdo muito eficientes para baixos niveis de tensdo ja que os dados de

fadiga, neste método, sdo concentrados na mediana e ndo em valores

extremos.
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Em 10° ciclos, observa-se que para os trés métodos, uma
probabilidade de falha de 51 a 56% ¢ esperada com uma tensdo de 40
MPa, o que esta de acordo com as estimativas da Tabela 4, sugerindo
confiabilidade dos métodos. Ja em 10* ciclos existe um maior intervalo

de confianga e as estimativas ndo sdo tao precisas.

5.5 Andlise Microestrutural

As imagens da analise por EDS podem ser visualizadas nas
Figuras 23, 24 e 25. Foram encontrados os seguintes componentes:
oxigénio (O), térbio (Tb), zirconio (Zr), carbono (C), aluminio (Al),
potassio (K) e silicio (Si).

A microanalise eletronica consiste na medida de raios-X
caracteristicos emitidos de uma regido microscopica da amostra
bombardeada por um feixe de elétrons. As linhas de raios-X
caracteristicos sdo especificas do nimero atdmico da amostra e, o seu
comprimento de onda ou sua energia podem ser utilizados para
identificar o elemento que esta emitindo a radiagdo. Espectros de raios-X
podem ser obtidos para todos os elementos da tabela periodica, com
excecdo do hidrogénio. Entretanto, a emissdo dos primeiros dez
elementos de baixo niimero atomico consiste de bandas na regido de
baixa energia onde as perdas por absor¢cdo na amostra sdo grandes.
Assim, elementos como carbono, oxigénio e nitrogénio sdo
freqiientemente encontrados, pois estdo em grande quantidade por
estarem livres no ar, ja outros elementos na faixa dos dez primeiros nao
estdo presentes em grande quantidade, por exemplo, o litio que nao foi

encontrado nesta analise.
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Figura 25. Espectro de uma amostra de ZLS com o0s respectivos componentes
espalhados pela matrix.
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Figura 26. Porcentagem dos componentes presentes no material.
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Figura 27. Espectro do zirconio mostrando que esta distribuido em todo

material.
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5.6 Andlise Fractogréfica

Observou-se que a origem das falhas estava na superficie do
corpo-de-prova, localizada na area de maxima concentragdo de tensdes
de tragdo, entre os dois pontos de apoio durante o teste de flexdo.
Durante o teste, a trinca se propaga dessa regido de tragdo para a regido
oposta do corpo-de-prova, onde encontra tensdes de compressdo, e
produz uma marca denominada compression curl, seguido da fratura da
estrutura. A compression curl foi identificada nos corpos-de-prova
sugerindo que o teste foi executado de forma adequada. Na regido oposta
a compression curl esta localizada a origem da trinca.

Outras marcas podem ser encontradas como a area de espelho
(mirror), que ¢ uma por¢ao lisa ao redor da trinca inicial, seguida por
mist hackle, que sdo marcas de propagacdo da trinca com aparéncia
fibrosa, e as hackle lines, que sdo linhas mais definidas e indicam a
dire¢do da propagacdo da trinca (QUINN, 2007). Nos corpos-de-prova
analisados foi possivel detectar somente as hackle lines indicando a
origem da fratura. Esse mesmo padrdo de fratura foi encontrado para os
corpos-de-prova testados em flexdo em trés pontos e em fadiga (Figuras

29 a 34).
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Figura 28. Imagem ampla da superficie de fratura de um corpo-de-prova testado
em flexdo em trés pontos. Pode-se observar marcas como a
compression curl (CC) e hackle lines (HL) indicando a origem da
fratura (caixa amarela).

Figura 29. A seta azul aponta para o local de origem da fratura no corpo-de-
prova da imagem 28.
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Figura 30. Imagem ampla da superficie de fratura de um corpo-de-prova testado
em fadiga pelo método boundary. Pode-se observar marcas como
compression curl (CC) e hackle lines (HL) indicando a origem da
fratura (caixa amarela).

Figura 31. A seta azul aponta para o local de origem da fratura no corpo-de-
prova da imagem 30.
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Figura 32. Imagem ampla da superficie de fratura de um corpo-de-prova testado
em fadiga pelo método staircase. Pode-se observar marcas como
compression curl (CC) e hackle lines (HL) indicando a origem da
fratura (caixa amarela).

Figura 33. A seta azul aponta para o local de origem da fratura no corpo-de-
prova da imagem 32.
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6. DISCUSSAO

6.1 Caracterizagdo microestrutural e mecénica da ZLS

Segundo o fabricante, a ZLS ¢ composta por cristais de silicato de
litio e reforcada com 8 a 12% de zirconia. A analise em EDS realizada
no presente estudo possibilita identificar os elementos constituintes do
material e estimar sua propor¢do, porém nao ¢ possivel identificar as
fases cristalinas presentes. Com relagdo a composicdo, foi detectado
grande volume de oxigénio (O), carbono (C) e silicio (Si), elementos
geralmente encontrados nas fases vitreas das ceramicas. A andlise em
EDS mostrou ainda que o material apresenta 11,8 % de zirconio e este
elemento esta distribuido de forma homogénea no material. Este valor
estd de acordo com o relatado pelo fabricante. Ramos et al. (2016)
utilizaram difracdo por raios X (XRD) e encontraram uma proporgao
maior de zirconia, aproximadamente 21%.

No presente estudo, a ZLS apresentou resisténcia a flexdo de 179
MPa. Esse valor ¢ inferior ao relatado na literatura e pelo fabricante (370
MPa). Elsaka & Elnaghy (2016) encontraram para a ZLS um valor de
resisténcia a flexdo em trés pontos de 443 MPa. Ramos et al. (2016)
relataram uma resisténcia a flexdo biaxial de 217 MPa. J4 os valores de
microdureza foram similares aos reportados na literatura (Elsaka &

Elnaghy, 2016).
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Porém, cabe ressaltar que a resisténcia mecanica ¢ uma
propriedade extrinseca do material, porque que depende de fatores como
o modo de fabricagdo e a geometria do corpo-de-prova, o método ¢ as
condi¢des ambientais do ensaio mecanico. Existem muitas diferengas
metodolégicas entre os estudos que limitam as comparagdes. Dos
estudos acima citados, apenas a investigacdo de Elsaka & Elnaghy
(2016) utilizaram o ensaio de flexdo em trés pontos.

Esses fatores também influenciam o moédulo de Weibull, que
representa a distribuigdo de defeitos do material. O modulo de Weibull
encontrado na literatura foi diferente, variando entre 10 e 13, o que
indicava um material com qualidade uniforme (Elsaka & Elnaghy, 2016;
Ramos et al., 2016). Ja no presente estudo, um modulo mais baixo foi
encontrado (m=4), sugerindo uma grande variabilidade dos dados.

A literatura busca comparar as propriedades mecanicas da ZLS
com a LD levando em conta que suas indica¢des clinicas sdo similares.
Porém, a resisténcia flexural encontrada no presente estudo ¢ inferior aos
valores reportados na literatura para a LD produzida por CAD-CAM,
que foram em torno de 250 MPa (Vicari & Borba, 2014; Belli et al.,
2014). Este comportamento inferior da ZLS pode ser atribuido a sua
matriz extremamente vitrea e pelo refor¢o insuficiente da zirconia, que
ndo contribui para o aumento das propriedades mecanicas. Vicari &
Borba (2014) utilizaram o mesmo método de fabricacdo ¢ metodologia
do presente estudo e encontraram para a LD moddulo de Weibull de 4,6,
muito proximo ao valor encontrado para a ZLS.

As falhas dos corpos-de-prova ocorreram a partir da regido com
maior concentragdo de tensdes de tragdo, a superficie cerdmica em

contato com os dois apoios inferiores durante o teste. A trinca teve
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origem em um defeito de superficie e se propagou em direcdo a area de
compressio, sendo possivel localizar uma compression curl na regido em
contato com o pistdo aplicador da carga. Em coroas monoliticas
produzidas com ceramicas vitreas, como a ZLS, as falhas geralmente
tém origem na superficie interna das mesmas, em 4areas com maior
concentragdo de tensdes de tra¢do, onde existe uma falha na cimentagao
ou onde se encontra um grande defeito no material que pode atuar como

um ponto concentrador de tensao (Sailer et al., 2015 ).

6.2 Ensaios de Fadiga

Foi realizado o ensaio de fadiga ciclica em agua destilada a 37° C
considerando a susceptibilidade das ceramicas SCG ¢ a degradacdo da
resisténcia a fratura na presenga de umidade. A frequéncia de 2 Hz foi
escolhida considerando que este valor estd na faixa da frequéncia
mastigatoria que varia entre 1 e 3 Hz (LOHBAUER et al., 2008;
WISKOTT et al., 1995).

Protocolos de ciclagem mais longos do que os usados no presente
estudo sdo indicados para os testes laboratoriais. Sugere-se ciclagem de,
pelo menos, 10° ciclos, que simularia um ano de uso clinico das
restaura¢des, aproximadamente (LOHBAUER et al., 2008). Porém, as
condigdes de teste utilizadas foram mais agressivas, sendo que o corpo-
de-prova estava submetido a flexdo em trés pontos. As restaura¢des tém
geometria complexa ¢ sdo aderidas a um substrato, dificilmente sdo
submetidas a flexdo na mesma configurag¢do do teste utilizado. Portanto,
os tempos de 103 e 10* ciclos permitiriam obter uma caracterizacdo

inicial do comportamento de fadiga dessa ceramica.
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Foram utilizados dois métodos acelerados de fadiga, o boundary e
o staircase. Para ambos foi utilizada, aproximadamente, a mesma
quantidade de corpos-de-prova. Porém, quando consideramos o tempo
de teste, o método staircase é mais demorado, pois os corpos-de-prova
sdo testados individualmente com variacdes de carga a cada falha ou
sobrevivéncia dos mesmos. Os dados obtidos com o método staircase
permitem estimar o ponto central da amostra, ou seja, a resisténcia para
uma probabilidade de 50% de falha (limite de fadiga). Também ¢
possivel estimar o desvio padrdo (COLLINS, 1993).

Ja no método boundary, pode-se testar um maior numero de
corpos-de-prova em uma mesma amplitude de estresse ¢ mesmo numero
de ciclos. O método boundary também permite estimar pontos nas
extremidades da distribui¢do, como para uma probabilidade de falha de
5%, possibilitando maior precisdo nas estimativas de resisténcia na faixa
de interesse clinico (MAENNIG et al., 1975). Apesar dessas diferengas
metodologicas, ambos testes chegaram em valores similares de
resisténcia para uma probabilidade de falha de 50%, o que sugere uma
boa confiabilidade para os dois métodos.

Para analisar os dados de fadiga podem ser utilizados os calculos
correspondentes aos respectivos métodos ou pode-se lancar mao de
modelos matematicos fornecidos por um software de confiabilidade.
Quando os dados dos dois métodos foram combinados para a analise, a
precisao das previsdes de probabilidade de falha aumentou (menor
intervalo de confianga). Isto ocorre por causa do niimero maior de dados
e abrangéncia de diferentes niveis de estresse. A técnica boundary
também envolve o teste dos corpos-de-prova em uma faixa ampla de

estresse, o que favoreceu as estimativas de probabilidade de falha
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realizadas com o software. Por outro lado, analisando somente os dados
obtidos com a técnica staircase perde-se precisdo nas faixas de tensdo
que estdo distantes da mediana de resisténcia a fadiga.

Foi estimada uma probabilidade de falha de 51 a 56% dos corpos-
de-prova com um estresse de 40 MPa apos 10° ciclos, o que estd de
acordo com as estimativas obtidas com os modelos matematicos dos
métodos staircase e boundary e sugere uma boa confiabilidade. Porém,
para menores valores de probabilidade de falha e maiores tempo de vida

a precisdo ¢ confiabilidade diminuem.

6.2 Degradacéo da resisténcia mecénica

As ceramicas odontoldgicas sofrem degradagdo da resisténcia
quando submetidas a fadiga ciclica por diferentes tempos, e isto esta
ligado a composi¢ao e microestrutura, com a ocorréncia de mecanismos
distintos, sendo a corrosdo o processo que mais reduz a resisténcia a
fratura e a vida clinica do material (BELLI et al., 2014). Acredita-se que
haja uma degradacdo de aproximadamente 15% desta propriedade
quando os testes sdo feitos em agua, ja que a umidade favorece o
crescimento subcritico de trincas (DRUMMOND et al., 2000).

Neste estudo foram encontrados valores em torno de 78% de
degradagdo da resisténcia apds 10° ciclos, para ambos os métodos, em
relacdo a resisténcia inicial (flexdo em trés pontos), mas nido houve
aumento significativo da degradagdo apos 10* ciclos. Belli et al. (2014)
utilizaram o método staircase e encontraram uma degradacdo de 53%
para a LD ap6s 10* ciclos. Vicari & Borba (2014) utilizando o método

boundary encontraram 60% de degradacdo para a LD. Ambos os estudos
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também ndo observaram aumento significativo da degradagdo da
resisténcia das cerdmicas com o aumento do tempo de ciclagem.

Lohbauer et al. (2003) utilizaram o método staircase para
calcular o limite de fadiga de diferentes resinas compostas, por 10°
ciclos, em agua a 37° C. A degradagdo apos fadiga variou entre 37 ¢ 67%
da resisténcia inicial. Amaral et al., (2016) utilizaram o mesmo método
para estimar o limite de fadiga de uma cerdmica Y-TZP utilizando 10% a
10° ciclos, onde, assim como neste estudo, houve uma degradacio inicial
(11,4%) mais relevante em um nimero menor de ciclos, mas com o
aumento dos ciclos a degradagdo teve um aumento pouco significativo
(15,8%).

Como os corpos-de-prova utilizados foram em forma de barra, a
extrapolag@o para a clinica fica limitada, apesar do teste ter sido feito em
umidade, temperatura e frequéncia mastigatoria semelhantes ao ambiente
oral. A analise de Weibull mostrou que o material apresenta uma baixa
confiabilidade tendo maior chance de apresentar diferentes tipos de
defeitos na sua estrutura e a andlise de fadiga apds 10* ciclos mostrou
uma probabilidade de falha de 48% para 35 MPa e 74% para 40 MPa.
Tendo em vista estes dados, as indicagdes da ZLS podem ser limitadas e
nao atender ao que o fabricante relata, sendo mais aconselhavel utiliza-la
em regides com menor carga mastigatoria, como para restauragdes

estéticas em regides anteriores.
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7. CONCLUSOES

A vitroceramica a base de silicato de litio e zirconia apresentou
degradacao significativa das propriedades mecanicas em fadiga. Houve
uma boa concordancia entre os dois métodos de fadiga investigados, pois
ambos resultaram em valores semelhantes de resisténcia a fadiga e

degradacgao da vitroceramica.
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RESUMO

Objetivo: Avaliar o comportamento de fadiga de uma ceramica
a base de silicato de litio e zirconia (ZLS, VITA Suprinity, Vita
Zahnfabrik), utilizando os métodos “boundary” e “staircase”.

Métodos: Foram confeccionadas cento ¢ vinte e cinco barras de
ceramica ZLS com as dimensdes de 18 mm x 4 mm x 1,2 mm. Trinta
corpos-de-prova foram testados em flexdo em trés pontos utilizando uma
maquina de ensaio universal, em agua destilada a 37°C. Os dados de
flexdo foram analisados com estatistica de Weibull. Noventa e cinco
barras foram submetidas aos ensaios de fadiga ciclica pelos métodos
boundary e staircase. Os ensaios de fadiga foram realizados em uma
maquina de ciclagem pneumatica, com uma frequéncia de 2 Hz, em agua
destilada a 37°C. Dois tempos de vida foram avaliados em cada método,
10> e 10* ciclos. A dureza Vickers (HV) foi avaliada em um
microdurdmetro com uma carga de 4,9 N por 20 s. Foi realizada analise
fractografica e analise de EDS dos corpos-de-prova.

Reultados: A ZLS obteve resisténcia flexural média de 178
MPa, modulo de Weibull de 4 e HV de 680 MPa. Apos 103 ciclos, para
ambos os métodos, houve uma degradacdo de 78% da resisténcia a
flexao inicial. Nao houve uma degradacdo significativa quando o tempo
de ciclagem aumentou de 103 para 10* ciclos. Tanto para o método
staircase como para o boundary, a resisténcia para uma probabilidade de
falha de 50% (os0%) apds 103 ciclos foi de 39 MPa. Apos 10* ciclos G50
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foi de 34 MPa no método boundary e 37 MPa no método staircase. A
origem das falhas foi localizada na superficie de tragdo dos corpos-de-
prova. O EDS revelou a presenga de 11,8% de zirconio na ZLS.
SignificAncia clinica: A ZLS apresentou significativa
degradacao das propriedades mecanicas em fadiga. Houve uma boa
concordancia entre os dois métodos de fadiga investigados.
Palavras-chave: ceramica, fadiga, projeto auxiliado por

computador.

ABSTRACT?

Aim: To evaluate the fatigue behavior of zirconia-reinforced
lithium silicate ceramic (ZLS - VITA Suprinity, Vita Zahnfabrik), using
the boundary and staircase methods.

Methods: One hundred and twenty five ZLS ceramic bars with
the dimensions of 18 mm x 4 mm x 1.2 mm were produced. Thirty
specimens were tested for three-point bending using a universal testing
machine in 37°C distilled water. Flexural strength data were analysed
using Weibull statistics. Ninety five bars were subjected to cyclic fatigue
using boundary and staircase methods. Fatigue tests were performed on a
pneumatic cycling machine with a frequency of 2 Hz in 37°C distilled
water. Two lifetimes were evaluated in each method, 10° and 10* cycles.

Vickers hardness (HV) was evaluated using a microdurometer with a

2 Fatigue behavior of zirconia-reinforced lithium silicate ceramic—
boundary vs. staircase method
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load of 4.9 N for 20 s. Fractographic analysis and EDS analysis of the
specimens were also performed.

Results: ZLS obtained a mean flexural strength of 178 MPa,
Weibull modulus of 4 and HV of 680 MPa. After 10° cycles, for both
methods, there was a degradation of 78% of the initial flexural strength.
There was no significant degradation when the cycling time increased
from 10° to 10 cycles. For both the staircase and boundary methods, the
stress for a failure probability of 50% (os0%) after 10° cycles was 39
MPa. After 10* cycles osoy was 34 MPa in the boundary method and 37
MPa in the staircase method. The failure origin was located on the
specimens surface subjected to tensile stresses. EDS revealed the
presence of 11.8% of zirconium in ZLS composition.

Conclusion: ZLS presented significant degradation of
mechanical properties in fatigue. There was a good agreement between
the two fatigue methods investigated.

Key words: ceramic, fatigue, CAD/CAM.

INTRODUCAO

Uma quantidade crescente de restauragdes ceramicas estdo
sendo usadas na odontologia restauradora tentando suprir as exigéncias
estéticas e de biocompatibilidade. Os principais objetivos da introducao
de novas cerdmicas odontologicas sdo a melhoria das propriedades
mecanicas ¢ da qualidade de fabricagdo, utilizando materiais com alto

conteudo cristalino e técnicas de fabricacdo como, por exemplo, o
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CAD/CAM (computer aided design/computer aided manufacturing) (1,
2).

A utilizacdo da zircOnia policristalina tetragonal estabilizada
por itria (Y-TZP), como infraestrutura, significou uma melhora do
comportamento mecanico das restauragdes totalmente cerdmicas. Devido
a opacidade da Y-TZP, geralmente, ¢ necessario um recobrimento com
ceramicas vitreas para alcangar uma estética apropriada (3). Entretanto, o
lascamento ou delaminagdo da ceramica de recobrimento tem sido
reportada como a falha mais frequente em coroas unitarias ceramicas
multi-camadas usando Y-TZP (4, 5), com taxa de falha anual de 1,84 ¢
com sobrevivéncia apods cinco anos de 91,2%. Uma opcao,
principalmente para a regido anterior, seria utilizar ceramicas
parcialmente cristalinas de forma monolitica, como as vitroceramicas a
base de dissilicato de litio e reforcada com leucita. A literatura sugere
para esse tipo de restauracgdo taxa anual de falha de 0,69 e sobrevivéncia
em 5 anos de 96,6%, sendo a fratura catastrofica a falha mais frequente
(6).

Assim, com o objetivo de obter uma ceramica com boas
propriedades Opticas e mecanicas para confeccionar restauragdes
monoliticas, foi introduzida no mercado a ceramica a base de silicato de
litio e zirconia (ZLS - Vita Suprinity, Vita Zahnfabrick, Bad Sackingen,
Germany) para CAD/CAM. Essa ceramica ¢ indicada para a fabricagao
de inlays, onlays, coroas parciais, facetas, coroa unitdria anterior e
posterior suportada por dente ou implante. Esta nova cerdmica apresenta
uma microestrutura dual com uma fase muito fina de cristais de meta-
silicato de litio e dissilicato de litio (0,5 a 0,7 um) e uma matriz vitrea

contendo 6xido de zirconia. A ZLS apresenta tenacidade a fratura de
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2,31 MPa.m'” e resisténcia a flexdo em trés pontos de 443 MPa, modulo
de Weibull de 13,41, modulo de elasticidade de 70,44 GPa e dureza de
6,53 GPa (7). Ainda, apresenta resisténcia de unido a cimentos resinosos
entre 20 ¢ 30 MPa (8, 9). Porém, para esta ceramica, ainda faltam
estudos utilizando metodologias que simulem de forma mais realista as
condi¢des de servigo das restauragoes.

Dentre os varios testes laboratoriais disponiveis para investigar
o comportamento mecanico dos materiais estd o teste de fadiga que
simula, 0o mais proéximo possivel, o que ocorre no ambiente oral. O
processo de fadiga ocorre, no caso das ceramicas, quando sdo
submetidas a baixas tensdes ao longo do tempo, em ambiente umido,
levando ao crescimento lento e subcritico da trinca, até que a mesma
alcance um tamanho critico, ocasionando uma falha na estrutura. Esse
processo ¢ equivalente ao que ocorre no ambiente oral durante a
mastigagao. Portanto, dados de fadiga dos materiais sdo importantes para
a pratica clinica (10-12). Por outro lado, os testes convencionais de
fadiga sdo demorados e requerem uma grande quantidade de corpos-de-
prova. Por isso foram desenvolvidas algumas técnicas para otimizar
esses testes, entre elas a “técnica boundary” e a “técnica staircase”, que
sao métodos acelerados de fadiga. Porém, ndo hd muita informacao na
literatura para embasar o pesquisador a respeito da escolha do método
mais eficiente.

Portanto, este estudo visou caracterizar o comportamento de
fadiga desta nova ceramica a base de silicato de litio e zirconia para
estimar de forma mais confidvel o seu comportamento clinico. Ainda,
identificar as vantagens e limitacdes de cada método de fadiga. A

hipotese testada ¢ de que ndo ha diferenca nos valores de estresse para

106



uma probabilidade de falha de 50% e no comportamento de fratura da
ceramica a base de silicato de litio e zirconia avaliada pelos dois

métodos.

MATERIAIS E METODOS

Confecgao dos corpos-de-prova

Foram confeccionados cento e vinte e cinco corpos-de-prova
em forma de barra da cerdmica de silicato de litio reforcada por zirconia
(ZLS, VITA Suprinity) (1,2 mm x 4,0 mm x 18,0 mm). As barras foram
obtidas através do corte de blocos para CAD-CAM com disco
diamantado em uma cortadeira metalografica (modelo Miniton, Struers,
Copenhagen, Denmark).

Apos os cortes, as barras foram polidas manualmente com lixas
abrasivas de granulacao 280, 600, 1000 e 1200 um e os quatro cantos
foram chanfrados. Entdo, os corpos-de-prova foram cristalizados em

forno especifico (VITA Vacumat 6000 MP).
Ensaio de Flexao em Trés Pontos e Analise de Weibull

Os corpos-de-prova foram submetidos a um ensaio de
resisténcia flexural pelo método de trés pontos (n=30), utilizando uma

maquina de ensaio universal (Linha DL, EMIC, modelo DL 2000, Sao

José dos Pinhais, PR, Brasil) com velocidade de 0,5 mm/min. O teste foi
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realizado em agua destilada mantendo uma temperatura de 37°C. A

carga de fratura foi registrada em Newtons e os valores de resisténcia a
flexao (or) foram determinados de acordo com a Equagdo 1 (ISO6872):
3Pl

T own?

onde P ¢ a carga de fratura (N), | ¢ a distancia entre os apoios (12 mm),

Equacao 1

w ¢ a largura do corpo-de-prova (4 mm), e b ¢ a sua espessura (1,2 mm).
O moédulo de Weibull (m) e a resisténcia caracteristica (Go)
foram determinados analisando os dados de resisténcia a flexdo de

acordo com a distribuigdo de Weibull de dois parametros.

Ensaio de Fadiga

Os corpos-de-prova para o teste de fadiga ciclica foram testados
na mesma configuracdo dos testes de fratura rapida (flexdo em trés
pontos). A ciclagem mecanica foi realizada em uma maquina de
ciclagem pneumatica (Biopid, Biocycle, Sdo Carlos, Sao Paulo, Brasil),
com uma frequéncia de 2 Hz, em agua destilada a 37°. Dois tempos de
ciclagem foram avaliados: 10° e 10* ciclos.

Foram utilizados os métodos boundary e staircase para
determinar a amplitude de estresse para os corpos-de-prova de fadiga
(13). Foram testados quinze corpos-de-prova até que o primeiro
sobrevivesse ao numero de ciclos pré-definidos e as metodologias
fossem aplicadas. Depois, para cada método vinte corpos-de-prova
foram testados no grupo de 10° ciclos, e vinte para o grupo de 10* ciclos.

A pressdo, a frequéncia e o nimero de ciclos eram programados

e controlados através de uma tela de comando que acionava os pistdes.
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Antes dos ensaios a forca aplicada por cada pistdo era mensurada
utilizando uma célula de carga. Para cada teste, os corpo-de-prova eram
posicionados sobre o dispositivo e o pistdo era encostado na superficie

dos mesmos e fixado para que ndo houvesse impacto durante a ciclagem.

Método Boundary

No método “boundary”, a amplitude de estresse para o teste do
primeiro corpo-de-prova (Ginitiat) foi definida de acordo com a média
obtida no ensaio de flexdo. Essa amplitude de estresse inicial foi
reduzida utilizando um valor de &= 0,04.Ginicial, para cada corpo-de-prova
até que o primeiro corpo-de-prova sobreviveu a 10° ciclos. Entdo,
metade dos corpos-de-prova foram testados nessa amplitude de estresse
(o1) (n=10). A amplitude de estresse para a outra metade dos corpos-de-

prova (o) foi calculada seguindo a Equagdo 2:

Equacao 2

onde i é o niumero de corpos-de-prova que falharam até 103
ciclos em oy, n é o niimero total dos corpos-de-prova testados em oy, ¢ S
¢ uma constante escolhida para minimizar a chance de que todos ou
nenhum corpo-de-prova falhe em o, sendo 0,178.

Para encontrar a probabilidade de fratura a 6| e 62 a Equagdo 3

usada é:
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P¢= (i+0,1)/(n+0,2) Equagdo 3

A amplitude de estresse correspondente a 50% e 5% de
probabilidade de falha sdo calculadas por interpolacdo e extrapolagdo,
respectivamente, a partir de Py ¢ Py, utilizando a Equagdo 4:

- \
/ Y
|

1
Op =exp —lnhll

+Ino, |+0,
m \1-P, |

Equacao 4
onde m ¢ o médulo de Weibull, Pr é a probabilidade de falha (0,05 ou
0,5), op ¢ a amplitude de estresse correspondente a 5% ou 50% de falha,
owm € o estresse limite (P=0), e oy ¢ a resisténcia caracteristica.

Para cada tempo de vida (10° e 10%), os corpos-de-prova que
sobreviveram a o, foram utilizados no préoximo tempo de vida de
interesse, de forma que os corpos-de-prova testados em G serviram para
o1 do proximo grupo. Uma descrigdo mais detalhada do método sera

apresentada nos resultados.

Método Staircase

No método “staircase”, a amplitude de estresse para o teste do
primeiro corpo-de-prova (Giniciat) foi definida de acordo com o ensaio de
flexdo e dados de fadiga. Se apos completados 10° ciclos o corpo-de-
prova nao fraturasse, a amplitude de estresse maxima no corpo-de-prova
foi acrescida de 4 MPa. Se ocorresse a fratura, o mesmo valor de estresse
foi subtraido. Foram testados 20 corpos-de-prova para o tempo de 10°
ciclos e 20 para 10*ciclos.

Os célculos de resisténcia a fadiga (cs0%) e desvio-padrao (DP)

para os dois tempos de vida seguiram as Equagdes 5 € 6:
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Ocge, = Xp+d [(EE!—::) + (%)] Equagdo 5

DP = 1,62d {[E”‘EEE”‘_(;E )"
' I:E'”'L:l

onde X, ¢ o valor de estresse inicial; d € o incremento fixo de estresse

} + 0,029} Equagédo 6

crescente ou decrescente do teste (4 MPa); i é um indice de ordenagdo a
cada valor de tensdo (ex: i=0 corresponde ao menor valor de estresse,
i=1 corresponde ao valor seguinte...), n; ¢ o nimero de corpos-de-prova
utilizados dentro de cada amplitude de estresse.

A Equagdo 5 ¢ baseada no evento menos frequente, entdo soma-
se ¥ quando a analise ¢ baseada nos corpos-de-prova que sobreviveram
¢ diminui-se % se foram utilizados os corpos-de-prova que falharam. No
presente estudo, a sobrevivéncia foi o evento menos frequente, entdo

SOmou-se.
Dureza Vickers

Cinco corpos-de-prova que foram testados em flexdo em trés
pontos foram escolhidos aleatoriamente e levados ao microdurometro
(Shimadzu HMV-G 20st). Foram feitas trés endenta¢des em cada corpo-
de-prova com carga de 4,9 N por 20 s. A dureza Vickers foi calculada
usando a seguinte Equagdo 6:

H=1,8544 P

d? Equacio 7
onde H ¢ a dureza (GPa), P ¢ a carga aplicada (kg) e d é a média do

comprimento da diagonal das endentagdes.
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Fractografia e Espectroscopia por Dispersédo de Energia (EDS)

Apds a fratura, dois corpos-de-prova testados em cada método
(flexdo em trés pontos, fadiga pela técnica boundary e técnica staircase)
foram limpos em cuba ultrassonica por 5 min com alcool e mais 5 min
com agua destilada. Apos isso, os corpos-de-prova foram recobertos com
ouro (Metalizador Quoron Q150r ES) e lavados ao MEV (Tescan LM,)
para uma analise mais detalhada da superficie de fratura.

Para a analise pelo EDS (Oxford Xmax), os corpos-de-prova
foram condicionados com HF 10% por 20 segundos, e lavados em cuba
ultrassonica como descrito anteriormente. Foi seguido o protocolo de

tratamento de superficie descrito em estudo anterior (14).

RESULTADOS

Resisténcia Flexural e Microdureza

Os valores de média, desvio-padrao e os parametros da analise
de Weibull (co) para os dados de resisténcia flexural encontram-se na
Tabela 1. Os valores de média e desvio-padrao de microdureza Vickers

também podem ser observados na Tabela 1.

Tabela 1. Média de resisténcia flexural (or) e microdureza (VH)

acompanhadas dos desvio-padrdo (DP); valores de
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resisténcia caracteristica (oo) e médulo de Weibull (m) com

seus respectivos intervalos de confianca (IC 95%).

Resisténcia flexural Microdureza
of DP G0 IC 95% m IC VH DP
(MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) 95% | (MPa)

178 56 197 158-200 4 3-5 680 18

Fadiga — Método Boundary

A amplitude de estresse do primeiro corpo-de-prova (Ginicial) NO
teste de fadiga foi determinada reduzindo-se, aproximadamente, 25% do
valor da média obtido no teste de resisténcia a flexao, sendo 132 MPa. A
amplitude de estresse foi reduzida utilizando um valor limite de 5 MPa
(8 = 0,04.Ginicial) para cada corpo-de-prova até que o primeiro corpo-de-
prova sobrevivesse 10° ciclos (n=16). Dez corpos-de-prova foram
testados nessa primeira amplitude de estresse (i) de valor 46 MPa,
sendo que 90% dos corpos-de-prova falharam (n=10; i=9). A segunda
amplitude de estresse (o2) foi calculada de acordo com a Equacdo 2,
sendo 40 MPa. Outros dez corpos-de-prova, foram ciclados com &> e
40% falharam até 10° ciclos (n=10; i=4). Os corpos-de-prova que
sobreviveram continuaram sendo ciclados até completar 10* ciclos (o2
para 10° ciclos foi utilizada como o, para 10* ciclos) e houve falha de
70% dos corpos-de-prova (n=10; i=7). Com base nesses dados, a
segunda amplitude de estresse para o tempo 10* ciclos foi calculada,

sendo 34 MPa (Equagdo 2). Dez novos corpos-de-prova foram ciclados e
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5 fraturaram ap6s 10* ciclos (n=10; i=5). O protocolo de ciclagem pela

técnica boundary pode ser visualizado nas Figuras 1 ¢ 2.

1.000 ciclos

140
120 X
100 "x
80
X
60 *x

X
XXKIKKKKK
40 ° “xxxxo00000

Estresse (MPa)

20

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Corpos-de-prova

Figura 1. Protocolo de fadiga pelo método boundary para 103 ciclos. Os
corpos-de-prova marcados com um circulo azul

sobreviveram ao ensaio.
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10.000 ciclos
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£ 10 XXXXXXX000
= XXXXX OO0 00
Q 20
=
0
0 5 10 15 20 25

Corpos-de-prova

Figura 2. Protocolo de fadiga pelo método boundary para 10 ciclos. Os
corpos-de-prova marcados com um circulo azul

sobreviveram ao ensaio.

Para prever a resisténcia flexural para uma probabilidade de
falha de 50% (Gs0%) € 5% (os% ) apos 10° e 10% ciclos, foram utilizados
os parametros de Weibull (m e Go) obtidos com o teste de flexao em trés
pontos ¢ a curva dos dados de fadiga foi ajustada (Tabela 2). Os dados
de fadiga foram ajustados para a direita no eixo x do grafico de Weibull
até alcancar a curva de resisténcia a flexao utilizando o valor de 1,53 (ay)
para 10° ciclos e 1,65 para 10* ciclos. O valor de a, corresponde a
diferencga entre os valores de resisténcia obtidos no teste de flexdo e de
fadiga. Assim, a probabilidade de falha para cada tempo de vida foi

calculada de acordo com a Equagao 8:
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J.nlni ﬁ} =mhn(o-o,)-mheo, +a
h ' Equagdo 8

onde m ¢ o mdédulo de Weibull, Pr é a probabilidade de falha (0,05 ou
0,5), o ¢ a amplitude de estresse correspondente a 5% ou 50% de falha,
om ¢ o estresse limite (P=0), oo € a resisténcia caracteristica e a; € o valor
de ajuste da curva dos dados de fadiga.

Na Tabela 2 encontram-se os valores de G50y € Gsy, estimados
com os dados de flexdo em trés pontos e fadiga com o método boundary

por 10° e 10* ciclos. Pode-se observar uma degradagio de 78% da

resisténcia ap0s a ciclagem por 10° ciclos e 80% para 10* ciclos.

Tabela 2. Valores de resisténcia a flexdo para uma probabilidade de
falha de 50% (os0%) € 5% (os%) dos dados de resisténcia a
flexdo em trés pontos e fadiga pelos métodos boundary e

staircase (MPa) (desvio padrdo — DP).

Flexao Boundary Staircase
trés
pontos
108 104 10° DP 104 DP
ciclos ciclos ciclos ciclos
O50% 179 39 34 39 14 37 2,8
5% 93 20 18 * * * *

*Nao calculado.
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5.3 Fadiga — Método Staircase

A amplitude de estresse do primeiro corpo-de-prova (Ginicial) NO
teste de fadiga pelo método staircase foi de 52 MPa, utilizando como base
os dados obtidos no teste de fadiga com o método boundary. A amplitude
de estresse foi reduzida/aumentada utilizando um valor limite de 4 MPa.
Foi testado um corpo-de-prova por vez. Quando o corpo-de-prova falhava
antes do periodo pré-definido era diminuido o valor de 4 MPa e um novo
corpo-de-prova era testado nesta nova amplitude de estresse. Se o corpo-
de-prova sobrevivesse o periodo pré-definido, o valor de 4 MPa era
aumentado. Foram testados 20 corpos-de-prova para cada tempo de vida,
103 e 10* ciclos. O protocolo de ciclagem pela técnica staircase pode ser
visualizado nas Figuras 3 e 4. Foram utilizadas as Equacdes 5 ¢ 6 para

analisar os dados de fadiga.

1.000 ciclos

60
T 50
= 40 ®
g 30
o 20
B 1o
0
0 5 10 15 20 25

Corpos-de-prova

Figura 3. Protocolo de fadiga pelo método staircase para 102 ciclos. Os corpos-

de-prova marcados com um circulo azul sobreviveram ao ensaio.
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10.000 ciclos
50

0 gXg OOy g8 X gX g X

30
20

Estresse (MPa)

10

0 5 10 15 20 25
Corpos-de-prova

Figura 4. Protocolo de fadiga pelo método staircase para 10* ciclos. Os corpos-

de-prova marcados com um circulo azul sobreviveram ao ensaio.

Na tabela 2 encontram-se os valores de o5y obtidos com a
técnica de fadiga staircase e respectivos desvios-padrio. Observa-se que
os valores de o5y foram similares para os dois métodos de fadiga em
ambos tempos de vida e que ndo houve uma diminuicdo significativa de

Gs0% com o aumento do nimero de ciclos de 10° para 10* (Figura 5).
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Degradacdo apos fadiga

200
180
160
140
120
100

80

60

40 -
20

Reisténcia (Ggg) (MPa)

1 2 3

=== Boundary ==@=Staircase

Figura 5. Degradagdo da resisténcia apés fadiga pelos métodos boundary e
staircase. O ponto 1 corresponde ao ensaio de flexdo em trés pontos,
o0 ponto 2 a fadiga apds 102 ciclos e o ponto 3 apds 10* ciclos.

Fadiga — Estimativas de Probabilidade de Falha

Os dados de fadiga foram analisados em um software de
estatistica (ALTA Pro 7, Reliasoft) utilizando um modelo de dano
cumulativo com uma rela¢do de tempo de vida-tensdo de poder inverso
(IPL — inverse power law) e uma distribui¢do de vida do tipo
Logonormal. Assim, os dados de fadiga sdo analisados e utilizados para
prever a probabilidade de falha dos corpos-de-prova em diferentes
estresses e tempos de vida, sendo uma forma alternativa de analise de
dados.

Foram realizadas trés analises, uma contendo apenas os dados

obtidos com a técnica boundary; outra apenas com os dados obtidos com
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staircase, ¢ uma terceira analise com todos os dados (dados combinados

das duas técnicas). Foi estimada a probabilidade de falha (Pf) para cinco

tensdes diferentes nos dois tempos de vida com um intervalo de

confianga de 90% (Tabela 3).

Tabela 3. Probabilidade de falha (%) e intervalo de confianca de 90%

(IC90%) para diferentes niveis de estresse e tempos de vida

utilizando os dados de fadiga.

Método Tempo | 18 MPa | 20 MPa | 30 MPa 35 MPa | 40 MPa
Boundary 103 0,07 0,3 14 33 54
(0; 14) (0; 18) (3;39) (18;51) | (41;67)
10* 0,8 3 39 64 82
(0; 37) (0; 44) (14;70) (44; 81) | (68;91)
Staircase 103 0(0;0) | 0(0;0) [ 0,03 6 56
0;4) (1;23) (42; 69)
10* 0(0;0) |0(0;0) |02 17 76
0;11) (4;44) (60; 87)
Combinado | 103 0(0;1) 0(0;2) 7 25 51
(1;21) (15;38) | (42;60)
10# 020; |1(0;8 |19 48 74
4) (6;43) (34;63) | (64;83)

Pode-se observar que, quando os dados estdo combinados a

precisdo da analise aumenta ja que os intervalos de confianga ficam

menores. Existe uma similaridade nas previsdes de Py entre a analise com

os dados combinados e somente da técnica boundary. Quando a analise é

realizada apenas com os dados do método staircase as estimativas de Pr

ndo sdo muito eficientes para baixos niveis de tensdo ja que os dados de
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fadiga, neste método, sdo concentrados na mediana e ndo em valores
extremos.

Em 10° ciclos, observa-se que para os trés métodos, uma
probabilidade de falha de 51 a 56% ¢ esperada com uma tensdo de 40
MPa, o que estd de acordo com as estimativas da Tabela 2, sugerindo
confiabilidade dos métodos. J& em 10* ciclos existe um maior intervalo

de confianga e as estimativas ndo sdo tao precisas.

Analise Microestrutural

As imagens da andlise por EDS podem ser visualizadas nas
Figuras 6, 7, 8. Foram encontrados os seguintes componentes: 0xigénio
(O), térbio (Tb), zircdnio (Zr), carbono (C), aluminio (Al), potassio (K) e
silicio (Si).

A microanalise eletronica consiste na medida de raios-X
caracteristicos emitidos de uma regido microscopica da amostra
bombardeada por um feixe de elétrons. As linhas de raios-X
caracteristicos sdo especificas do nimero atomico da amostra e, o seu
comprimento de onda ou sua energia podem ser utilizados para
identificar o elemento que esta emitindo a radiacdo. Espectros de raios-X
podem ser obtidos para todos os elementos da tabela periddica, com
excecdo do hidrogénio. Entretanto, a emissdo dos primeiros dez
elementos de baixo nimero atdomico consiste de bandas na regido de
baixa energia onde as perdas por absor¢do na amostra sdo grandes.
Assim, elementos como carbono, oxigénio e nitrogénio sao

freqiientemente encontrados, pois estdo em grande quantidade por
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estarem livres no ar, ja outros elementos na faixa dos dez primeiros nao
estdo presentes em grande quantidade, por exemplo, o litio que ndo foi

encontrado nesta andlise.

EDS Layered Image 1

-0

10pm

Figura 6. Espectro de uma amostra de ZLS com o0s respectivos componentes

espalhados pela matrix.
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Figura 7. Porcentagem dos componentes presentes no material.

Figura 8. Espectro do zirconio mostrando que esta distribuido em todo material.
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Andlise Fractografica

Observou-se que a origem das falhas estava na superficie do
corpo-de-prova, localizada na area de maxima concentragdo de tensdes
de tracdo, entre os dois pontos de apoio durante o teste de flexdo.
Durante o teste, a trinca se propaga dessa regido de tragdo para a regido
oposta do corpo-de-prova, onde encontra tensdes de compressdo, e
produz uma marca denominada compression curl, seguido da fratura da
estrutura. A compression curl foi identificada nos corpos-de-prova
sugerindo que o teste foi executado de forma adequada. Na regido oposta
a compression curl esta localizada a origem da trinca. Também foi
possivel detectar hackle lines indicando a origem da fratura. Esse mesmo
padrao de fratura foi encontrado para os corpos-de-prova testados em

flexdo em trés pontos ¢ em fadiga (Figuras 9 e 10).

Figura 9. Imagem ampla da superficie de fratura de um corpo-de-prova testado

em flexdo em trés pontos. Pode-se observar marcas como a
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compression curl (CC) e hackle lines (HL) indicando a origem da
fratura (caixa amarela).

Figura 10. A seta azul aponta para o local de origem da fratura no corpo-de-

prova da imagem 28.

DISCUSSAO

Segundo o fabricante, a ZLS é composta por cristais de silicato de
litio e reforcada com 8 a 12% de zirconia. A analise em EDS realizada
no presente estudo possibilita identificar os elementos constituintes do
material e estimar sua propor¢do, porém nao ¢ possivel identificar as

fases cristalinas presentes. Com relagdo a composigdo, foi detectado
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grande volume de oxigénio (O), carbono (C) e silicio (Si), elementos
geralmente encontrados nas fases vitreas das cerdmicas. A analise em
EDS mostrou ainda que o material apresenta 11,8 % de zirconio e este
elemento estd distribuido de forma homogénea no material. Este valor
estd de acordo com o relatado pelo fabricante. Entretanto, outro estudo
encontrou uma propor¢do maior de zirconia, aproximadamente 21%
(14).

No presente estudo, a ZLS apresentou resisténcia a flexao de 179
MPa. Esse valor ¢ inferior ao relatado na literatura e pelo fabricante (370
MPa) (7, 14). Ja os valores de microdureza foram similares aos
reportados na literatura (7). Quanto ao moédulo de Weibull, que
representa a distribuigdo de defeitos do material. O modulo de Weibull
encontrado na literatura foi diferente, variando entre 10 e 13, o que
indicava um material com qualidade uniforme (7, 14). No presente
estudo, um moédulo mais baixo foi encontrado (m=4), sugerindo uma
grande variabilidade dos dados.

As falhas dos corpos-de-prova ocorreram a partir da regido com
maior concentragdo de tensdes de tracdo, a superficie ceramica em
contato com os dois apoios inferiores durante o teste. A trinca teve
origem em um defeito de superficie e se propagou em dire¢do a area de
compressao, sendo possivel localizar uma compression curl na regido em
contato com o pistdo aplicador da carga. Em coroas monoliticas
produzidas com ceramicas vitreas, como a ZLS, as falhas geralmente
tém origem na superficie interna das mesmas, em 4areas com maior
concentragdo de tensdes de tracdo, onde existe uma falha na cimentagdo
ou onde se encontra um grande defeito no material que pode atuar como

um ponto concentrador de tensao (6).
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Foi realizado o ensaio de fadiga ciclica em agua destilada a 37° C
considerando a susceptibilidade das ceramicas ao crescimento subcritico
de trincas e a degradagdo da resisténcia a fratura na presenga de
umidade. A frequéncia de 2 Hz foi escolhida considerando que este valor
estd na faixa da frequéncia mastigatdria que varia entre 1 ¢ 3 Hz (1, 12).

Foram utilizados dois métodos acelerados de fadiga, o boundary e
o staircase. Para ambos foi utilizada, aproximadamente, a mesma
quantidade de corpos-de-prova. Porém, quando consideramos o tempo
de teste, o método staircase é mais demorado, pois os corpos-de-prova
sdo testados individualmente com varia¢des de carga a cada falha ou
sobrevivéncia dos mesmos. Os dados obtidos com o método staircase
permitem estimar o ponto central da amostra, ou seja, a resisténcia para
uma probabilidade de 50% de falha (limite de fadiga). Também ¢
possivel estimar o desvio padrao (15).

Ja no método boundary, pode-se testar um maior numero de
corpos-de-prova em uma mesma amplitude de estresse e mesmo niimero
de ciclos. O método boundary também permite estimar pontos nas
extremidades da distribui¢do, como para uma probabilidade de falha de
5%, possibilitando maior precisao nas estimativas de resisténcia na faixa
de interesse clinico (13). Apesar dessas diferencas metodologicas, ambos
testes chegaram em valores similares de resisténcia para uma
probabilidade de falha de 50%, o que sugere uma boa confiabilidade
para os dois métodos.

Para analisar os dados de fadiga podem ser utilizados os calculos
correspondentes aos respectivos métodos ou pode-se lancar mao de
modelos matematicos fornecidos por um software de confiabilidade.

Quando os dados dos dois métodos foram combinados para a analise, a
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precisdao das previsdes de probabilidade de falha aumentou (menor
intervalo de confianga). Isto ocorre por causa do nimero maior de dados
e abrangéncia de diferentes niveis de estresse. A técnica boundary
também envolve o teste dos corpos-de-prova em uma faixa ampla de
estresse, o que favoreceu as estimativas de probabilidade de falha
realizadas com o software. Por outro lado, analisando somente os dados
obtidos com a técnica staircase perde-se precisdo nas faixas de tensdo
que estdo distantes da mediana.

Foi estimada uma probabilidade de falha de 51 a 56% dos corpos-
de-prova com um estresse de 40 MPa apds 103 ciclos, o que estad de
acordo com as estimativas obtidas com os modelos matematicos de
staircase e boundary e sugere uma boa confiabilidade. Porém, para
menores valores de probabilidade de falha ¢ maiores tempo de vida a
precisao e confiabilidade diminuem.

Neste estudo foram encontrados valores em torno de 78% de
degradagio da resisténcia apds 103 ciclos, para ambos os métodos, em
relacdo a resisténcia inicial (flexdo em trés pontos), mas nao houve
aumento significativo da degradagdo apds 10* ciclos. Estudo utilizou o
método staircase e encontraram uma degradagdo de 53% para a LD apds
10* ciclos (16). Outro estudo utilizou o método boundary encontraram
60% de degradacdo para a LD. Ambos os estudos também ndo
observaram aumento significativo da degradagdo da resisténcia das
cerdmicas com o aumento do tempo de ciclagem(17).

Estudo utilizou o método staircase para calcular o limite de
fadiga de diferentes resinas compostas, por 103 ciclos, em dgua a 37° C.
A degradagdo apods fadiga variou entre 37 e 67% da resisténcia inicial

(1). Outro estudo utilizou o mesmo método para estimar o limite de
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fadiga de uma cerdmica Y-TZP utilizando 10% a 10 ciclos, onde, assim
como neste estudo, houve uma degradagdo inicial (11,4%) mais
relevante em um niimero menor de ciclos, mas com o aumento dos ciclos
a degradagdo teve um aumento pouco significativo (15,8%) (18).

Como os corpos-de-prova utilizados foram em forma de barra, a
extrapolagdo para a clinica fica limitada, apesar do teste ter sido feito em
umidade, temperatura e frequéncia mastigatoria semelhantes ao ambiente
oral. A analise de Weibull mostrou que o material apresenta uma baixa
confiabilidade tendo maior chance de apresentar defeitos na sua estrutura
¢ a analise de fadiga apos 10* ciclos mostrou uma probabilidade de falha
de 48% para 35 MPa e 74% para 40 MPa. Tendo em vista estes dados, as
indicag¢des da ZLS podem ser limitadas e ndo atender ao que o fabricante
relata, sendo mais aconselhdvel utiliza-la em regides com menor carga

mastigatoria, como para restauragdes estéticas em regides anteriores.

CONCLUSOES

A vitroceramica a base de silicato de litio e zirconia apresentou
degradacdo significativa das propriedades mecénicas em fadiga. Houve
uma boa concordancia entre os dois métodos de fadiga investigados, pois
ambos resultaram em valores semelhantes de resisténcia a fadiga e

degradacao da vitroceramica.
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