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Resumo

Este estudo investigou a influéncia do protocolo de resfriamento da
porcelana com e sem leucita na resisténcia a fratura aplicadas sobre
zirconia. Foram testadas as hipoteses de que (1) a resisténcia e
confiabilidade da porcelana contendo leucita sdo maiores do que a da
porcelana sem leucita quando aplicadas sobre a zirconia, ¢ (2) o
protocolo de resfriamento lento resulta em maior resisténcia da
porcelana que o resfriamento rapido para ambos os sistemas testados.
Foram confeccionadas 120 barras de zirconia (0,8 de espessura), que
foram recobertas com 1 mm de espessura de porcelana (dimensao total
de 1,8mm x 4mm x 16 mm). As barras foram divididas em quatro grupos
(n=30), para aplicagdo das diferentes porcelanas (com ou sem leucita) e
protocolos de resfriamento (rapido ou lento). Os espécimes foram
submetidos ao teste de resisténcia a flexdo em 3 pontos até o primeiro
sinal de fratura, mantendo a superficie da porcelana sob tra¢do. Os dados
foram analisados por ANOVA de dois fatores ¢ teste de Tukey (95%).
Foram realizadas as analises de Weibull e de fratura. Os resultados
mostraram que a resisténcia a fratura do sistema contendo porcelana com
leucita foi semelhante ao sistema sem leucita (p=0,718). O protocolo de
resfriamento aplicado ndo modificou a resisténcia a flexdo dos grupos (p
= 0,761). As hipoteses do estudo foram rejeitadas, pois a presenca de
leucita e o resfriamento ndo alteraram significativamente a resisténcia a
fratura e confiabilidade dos sistemas.

Palavras-chave: Ceramicas odontologicas; Resisténcia a fratura;

Zirconia; Porcelana de cobertura; Leucita.



Abstract!

This study investigated the influence of porcelain cooling protocol with
and without leucite in fracture resistance applied on zirconia. We tested
the hypothesis that (1) the strength and reliability of the porcelain
containing leucite are larger than the porcelain without leucite when
applied on zirconia, and (2) slow cooling protocol results in greater
strength than china cooling fast for both tested systems. Were prepared
zirconia rods 120 (0.8 thick) were coated with 1 mm thick porcelain
(total size 1.8 mm x 16 mm x 4mm). The bars were divided into four
groups (n = 30) for application of different porcelains (with or without
leucite), and cooling systems (fast or slow). The specimens were
subjected to flexural strength testing in 3 points to the first sign of
fracture, keeping the surface of the porcelain under traction. Data were
analyzed by two-way ANOVA and Tukey test (95%). Analysis of
Weibull and fracture were performed. The results showed that the
resistance to fracture system containing leucite porcelain was similar to
the system without leucite (p = 0.718). The cooling protocol used did not
modify the flexural strength of the two groups (p = 0.761). The study
hypotheses were rejected, since the presence of leucite and cooling did
not significantly alter the fracture strength and reliability of the systems.

Keywords: Dental ceramics; fracture resistance; zirconia; veneering

porcelain; leucite.

'Porcelain cooling influence with and without leucite in the fracture resistance of
systems infrastructure zirconia



1. INTRODUCAO

Sistemas ceramicos de zircOnia-porcelana combinam a alta
resisténcia da cerdmica de infraestrutura e as 6timas caracteristicas Oticas
(estética) da porcelana. Outra grande vantagem da infraestrutura de
zirconia ¢ o aumento da profundidade de translucidez e transmissao de
luz através da restauragdo que permite aparéncia mais natural que as
infraestruturas metalicas (Heintze e Rousson, 2010; Pecho et al., 2015).

Apesar das vantagens estéticas e de biocompatibilidade das
restauragdes totalmente ceramicas, foi evidenciado na literatura um alto
indice de lascamentos da ceramica de cobertura (15-62% em 3 a 5 anos),
principalmente em restauracdes com infraestrutura de Y-TZP (Sailer et
al., 2007; DeHoff et al., 2008; Swain 2009; Christensen, Ploeger, 2010;
Baldassarri et al., 2012; Pelaez et al., 2012; Schimtter et al., 2012;
Koenig et al., 2013; Tartaglia et al., 2015).

Alguns fatores potencialmente relacionados a susceptibilidade ao
lascamento da ceramica de cobertura foram previamente investigados: a
condigdo de suporte da porcelana pela infraestrutura (Sailer et al., 2007;
Shirakura et al., 2009; Bonfante et al., 2010); a incompatibilidade
térmica (Taskonak et al., 2005; DeHoff et al., 2006; DeHoff et al., 2008;
Benetti et al., 2010); a resisténcia de unido (Ereifej et al., 2011; Vigolo
et al. 2012) ; o dngulo de contato entre os materiais (Benetti et al., 2010;
Monaco et al.,, 2014); a falta de resisténcia da porcelana (baixa

tenacidade de fratura) (Cesar et al., 2008;Quinn et al., 2010); a espessura
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inadequada de porcelana (Swain, 2009; Benetti et al., 2011); o baixo
molhamento e resisténcia de unido da zirconia a porcelana (Fischer,
2008; Fischer et al., 2009; Benetti et al.,2010); a sinterizagdo impropria
(Cheung ¢ Darvell, 2002); a taxa de resfriamento inadequada (Guazzato
et al., 2010; Gostemeyer et al., 2010; Belli et al.,2012; Benetti et al.,
2013; Benetti et al., 2014); as técnicas de aplicagdo da porcelana; a
excessiva tensdo residual do sistema (Fischer, 2008; Taskonak et al.,
2008; Swain, 2009; Dittmer et al., 2009); confeccdo de preparos
dentarios inapropriados, com redugdo axial insuficiente, profundidade do
chanfro inadequada ou angulos internos e externos pontiagudos (Corazza
et al,, 2013). Entretanto, a diferenga de composi¢do da porcelana,
especialmente no contetido de leucita conforme relatado por Christensen
e Ploeger (2010), ainda ndo esta completamente elucidado na literatura.
Segundo Anusavice (2005), a adigdo de leucita na porcelana
aproxima o coeficiente de expansdo térmica ao valor da zirconia e
aumenta sua viscosidade, causando menor escoamento piroplastico
durante a queima. Esse menor escoamento, ou relaxamento estrutural, da
porcelana contendo leucita pode gerar tensdes transitérias e residuais
durante seu resfriamento de menor magnitude do que porcelanas sem
leucita, especialmente quando submetidas ao resfriamento réapido.
Estudos prévios demonstraram que as tensdes geradas durante a queima
da ceramica estdo associadas a nucleagdo e propagacao de trincas a partir
de defeitos pré-existentes na porcelana (Benetti et al., 2014).
Na tentativa de reduzir a possibilidade de ocorréncia de falhas do
sistema zirconia-porcelana, este trabalho se propde a investigar dois

fatores potencialmente associado a origem desse tipo de falha na
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porcelana: a presenca de leucita na porcelana e o uso de diferentes
protocolos de resfriamento (Christensen e Ploeger, 2010).

Portanto, os resultados do presente estudo podem auxiliar a
esclarecer a influéncia da presenca de leucita na porcelana na resisténcia
de restauracdes com infraestruturas de zirconia e determinar o protocolo
de resfriamento mais adequado para cada sistema. O estudo pode
oferecer subsidios para obtengdo de pegas protéticas mais resistentes e
confiaveis, podendo resultar em progndstico clinico mais favoravel e um

tratamento mais duravel.
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2. REVISAO DE LITERATURA

As ceramicas s3o materiais em constante aprimoramento dentro
da ciéncia e tecnologia dos materiais dentarios. S3o compostos
inorganicos de elementos metalicos e ndo metalicos, tais como 6xidos,
nitretos ¢ silicatos. Esses materiais s3o estaveis especialmente pela sua
alta resisténcia de unido interatdmica primaria e alta eficiéncia de
empacotamento atdmico. Podem se apresentar como solidos cristalinos
ou amorfos (vidros) ou uma combinagdo de ambos (Anusavice, 2005;
Della Bona, 2009).

As ceramicas odontoldgicas possuem caracteristicas importantes
como material restaurador, estabilidade quimica, alta resisténcia a
compressdo, estética excelente e duradoura, biocompatibilidade e alta
resisténcia a corrosdo. Sao indicadas para confeccdo de restauragdes
como inlays, onlays, facetas, proteses unitarias, pontes parciais fixas
(PPFs), pinos e nucleos intra-canais e implantes (Van Noort, 2004; Della
Bona, 2009).

A principal limitagdo das ceramicas ¢ seu comportamento fragil:
apesar de sua alta rigidez (alto modulo de elasticidade) apresentam baixa
maleabilidade e caracteristica friavel. Esses materiais apresentam menor
resisténcia mecanica quando submetidos as tensdes de tracdo, o que pode
comprometer o desempenho clinico quando utilizados na confeccio de
restauragdes submetidas a altas cargas oclusais ou ciclos mastigatorios

(Della Bona, 2009).
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As ceramicas odontologicas podem ser compostas de duas fases:
uma cristalina ¢ uma fase vitrea. Quanto maior a quantidade de fase
vitrea, menor a resisténcia a propagacdo de trincas, mas melhor a
translucidez, ou seja, melhor estética. Ao contrario, quanto maior
quantidade de cristais (fase cristalina) melhores sdo as propriedades
mecanicas, pois uma trinca sofre deflexdo ao encontrar um cristal na
estrutura, que pode resultar impedimento ou alteragdo da dire¢do de
propagac¢do da fratura, resultando em aumento da resisténcia do material
(Anusavice, 2005). Assim, uma maneira de classificar as ceramicas esta
relacionada a sua composi¢do, podendo ser (1) cristalinas ou
policristalinas, quando ndo apresentam conteudo vitreo; (2) vidros com
particulas ou parcialmente cristalinos, que podem conter alto ou baixo
teor de vidro; e (3) predominantemente vidro (Della Bona, 2009; Benetti

etal., 2011).

2.1 Propriedades mecanicas da zirconia

As ceramicas com alto contetudo cristalino foram introduzidas na
odontologia com o objetivo de possibilitar o uso em regides submetidas
a maiores for¢as oclusais. Com o aumento do contetido cristalino,
especialmente alumina e zirconia, houve uma perda significativa em
translucidez e estética. Por isso, os sistemas cerdmicos atuais sdo
constituidos de infraestruturas de cerdmica com alto conteudo cristalino
(em substitui¢do as infraestruturas metalicas) e uma cobertura de uma
ceramica de melhor qualidade optica e propriedades compativeis com a

infraestrutura (Della Bona, 2009).
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Um exemplo de ceramica policristalina ¢ a ceramica a base de
zircOnia. A zirconia é um biomaterial atraente devido aos altos valores
de resisténcia e de tenacidade a fratura, alta dureza, alta resisténcia ao
desgaste, baixa condutividade térmica e elétrica, resisténcia a corrosio; e
alto modulo de elasticidade. Ha diferentes ceramicas contendo zirconia:
zircOnia parcialmente estabilizada por itria, céria, magnésia ou alumina
(PSZ- partially stabilized zirconia), zirconia tetragonal policristalina
(TZP- tetragonal zirconia polycrystals), zirconia totalmente estabilizada
(FSZ- fully stabilized zirconia), alumina refor¢ada com zirconia (ZTA-
zirconia toughened alumina), zircénia refor¢ada por transformagio
(TTZ- transformation toughened zirconia) (Della Bona, 2009).

Atualmente, o tipo de ceramica a base de zirconia mais utilizado
na odontologia ¢ a zirconia tetragonal policristalina parcialmente
estabilizada por itria (Y-TZP). A ceramica Y-TZP foi inicialmente
introduzida na area médica para a construgcdo de proteses ortopédicas
devido ao seu excelente desempenho mecanico e biocompatibilidade
(Piconi e Maccauro, 1999). A Y-TZP apresenta resisténcia a flexdo em
torno de 800 a 1400 MPa, a tenacidade a fratura varia de 6-10
MPa/m1/2, densidade de 6 g/cm3, dureza de 11 GPa, resisténcia a
compressao de 2000 MPa, modulo de elasticidade de 205 GPa,
coeficiente de expansio térmica de 1.10°%°C e condutividade térmica em
torno de 2 W/m°K (Della Bona, 2009). Esta ceramica ¢ indicada para
infraestruturas de coroas e PPFs multipla sem todas as regides da
cavidade bucal. Em comparacdo com outros sistemas ceramicos, a Y-
TZP requer uma area de secdo transversal do conector relativamente
pequena: cerca de 9 mm para uma PPF com distancia entre pilares de,

aproximadamente, 12 mm (Della Bona et al., 2012). Muitas técnicas sdo
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utilizadas para fabricacdo de estruturas em zirconia, incluindo: pressdo
aseco, pressdo isostatica, inje¢do sob alta temperatura e pressdo, extrusao
e tapecasting (Della Bona, 2009).

Na Odontologia, restauragdes de Y-TZP sdao confeccionadas
utilizando sistemas CAD/CAM (computer-aidded design/computer-
aidded machining) por meio de usinagem de blocos pré-fabricados
parcialmente sinterizados, ou blocos densamente sinterizados por meio
de prensagem isostatica a quente (hot isostatic pressing- HIP) (Della
Bona, 2009). A usinagem de blocos densamente sinterizados pode
produzir restauragdes com melhor adapta¢do, porém esse processo ¢
demorado e envolve grande desgaste dos instrumentos (pontas
diamantadas). Por outro lado, o uso de blocos parcialmente sinterizados
aumenta a eficiéncia do processo de usinagem. Nesse caso, o sistema
CAD/CAM produz pegas 20 a 25% maiores para compensar a contragao
de sinterizagdo, garantindo a precisdo das restauragdes (Tinschert et al.,
2004).

O comportamento mecanico superior das cerdmicas a base de
zirconia esta associado a um mecanismo de tenacificagdo por
transformagdo de fase (transformation toughening). A zirconia pode
assumir trés formas cristalograficas dependendo da temperatura. A
estrutura monoclinica desde a temperatura ambiente até 1170 °C,
tetragonal entre 1170 °C até 2370 °C e clbica acima de 2370 °C até o
ponto de fusdo. A adi¢do de o6xidos estabilizadores como CaO, MgO,
Y,0;5 ou CeO, a zirconia pode controlar a mudanga da fase tetragonal
para a fase monoclinica. Esses estabilizadores possibilitam a manutencao
da fase tetragonal sob temperatura ambiente e, portanto, controlam o

estresse induzido pela transformacdo da fase, diminuindo a propagagao
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de trincas (cracks) e levando ao aumento da resisténcia do material
(Piconi e Maccauro, 1999; Denry ¢ Kelly, 2008)

A transformagdo da fase tetragonal para fase monoclinica ¢
acompanhada de uma expansdo volumétrica (de 3 a 4%) e¢ de uma
deformagdo em cisalhamento (0,16%) (Hannink et al., 2000; Chevalier e
Gremillard, 2009). Quando tensdes externas sao induzidas na cerdmica
como, por exemplo, impacto, desgaste e polimento, uma transformagao
dos cristais de zirconia tetragonais para a fase monoclinica pode ocorrer.
Esta transformagdo resulta em um aumento de volume que produz
estresses de compressdo na regido da extremidade da trinca, limitando a
sua propagacdo. Dessa forma, a trinca precisa superar esse obstaculo
para poder se propagar, aumentando a tenacidade a fratura da zirconia
quando comparada com outras ceramicas ¢ diminuindo a intensidade de
estresse local (Guazzato et al., 2004; Della Bona, 2009). O resultado
final ¢ uma melhora das propriedades mecéanicas do material (Piconi e
Maccauro, 1999; Della Bona, 2009; Chavelier ¢ Gremillard, 2009).

Apesar da Y-TZP apresentar um mecanismo de tenacidade que
melhora suas propriedades mecanicas, este mesmo mecanismo pode
resultar em um comportamento indesejavel: a degradacao das
propriedades mecénicas em baixa temperatura (LTD - low temperature
degradation) e problemas de compatibilidade com a ceramica de
cobertura geralmente associados a taxa de elevacdo de temperatura e
resfriamento durante a sinteriza¢ao (Della Bona, 2009).

Kobayashi et al. (1981) observaram que os cristais da Y-TZP
podem apresentar uma transformacdo lenta da fase tetragonal para
monoclinica nos cristais de zirconia da superficie, em ambiente umido e

temperatura relativamente baixas (150-400°C). A transformacdo no
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cristal ¢ acompanhada pelo aumento de volume, provocando estresses e
micro trincas nos cristais vizinhos. Esse processo de degradagdo da
superficie ¢ exacerbado pela presenga da agua. O crescimento da zona de
transformagao resulta em aumento do nimero de micro trincas, extrusdo
dos cristais e aumento da rugosidade superficial, o que leva a degradacao
da resisténcia do material (Della Bona, 2009).

Qualquer fator que afete a estabilidade da zirconia tetragonal
pode afetar esse processo de degradacdo (Kelly e Denry, 2007). Entre
esses fatores estdo o tamanho do cristal (Heuer et al., 1982), a
quantidade do estabilizador (Hannink et al., 2000) e a presenca de
tensdes residuais (Deville et al., 2006). Cristais de Y-TZP acima de um
tamanho critico sdo menos estaveis ¢ mais suscetiveis a degradagdo,
enquanto que cristais de tamanho menor (<1 pm) apresentam menor
degradacdo (Heuer et al., 1982). Entretanto, tamanhos muito reduzidos
(<0,2 pum) restringem o aumento da tenacidade por transformagdo
levando a uma redugdo das propriedades mecanicas (Hannink et al.,
2000 ; Borba et al., 2011). Com relagdo ao estabilizador, quanto maior
sua concentracdo, maior quantidade de cristais tetragonais no material, o
que aumenta as chances de ocorrer transformacao espontanea de alguns

deles (Kelly e Denry, 2007).

2.2 Propriedades da porcelana — a questdo da leucita
Apesar da superioridade do comportamento mecanico da Y-TZP,

em relagdo as ceramicas vitreas, a zirconia € bastante opaca. Assim, para

alcangar a translucidez, cor ¢ textura do dente natural ¢ necessario o

23



recobrimento com porcelana, um material menos resistente a fratura,
mas com excelentes propriedades opticas. As porcelanas sdo produzidas
a partir do feldspato de sédio e de potassio. Quando o feldspato de
potassio ¢ misturado com varios 6xidos metalicos ¢ queimado sob altas
temperaturas pode formar leucita e uma fase vitrea que ird diminuir a
viscosidade da porcelana e escoar ligeiramente. A leucita ¢ um mineral
silicato-potassio-aluminio (K,0. Al,O3. 4Si0,) com maior coeficiente de
expansdo térmica (entre 20 e 25.10° °C) que os vidros feldspaticos (<
10.10°°C). Quando o feldspato é aquecido a temperaturas entre 1150°C
e 1530°C, sofre uma fusdo incongruente para transformar cristais de
leucita ¢ um vidro amorfo (Anusavice, 2005).

A adi¢@o de leucita aproxima o coeficiente de expansdo térmica
da porcelana ao da zirconia e aumenta sua viscosidade, causando menor
escoamento piroplastico durante a queima (Anusavice, 2005). Esse
menor escoamento, ou relaxamento estrutural, da porcelana contendo
leucita pode gerar tensdoes de menor magnitude durante seu resfriamento
do que porcelanas sem leucita.

Cesar et al. (2005) concluiram haver uma importante correlagdo
entre resisténcia a fratura da porcelana com seu contetido de leucita,
especialmente em concentracao maior que 22%. Os autores analisaram a
microestrutura da porcelana e concluiram que o principal mecanismo de
resisténcia deste material ¢ a deflexdo de trincas ao redor dos
aglomerados de leucita.

Contudo, o mineral de alta expansdo, leucita, estd frequentemente
associado ao aparecimento de microfendas espontaneas que resultam de
uma diferenga de expansdo térmica entre a leucita e a matriz vitrea

circundante. A ocorréncia de micro fenda pode ser minimizada com a
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reducdo do tamanho e distribuicdo homogénea de particulas de leucita

(Della Bona, 2009).

2.3 Problemas clinicos das restauraces zirconia-porcelana

Apesar das vantagens estéticas e de biocompatibilidade das
restauracdes de zirconia-porcelana, foi evidenciado na literatura um alto
indice de lascamento da porcelana de cobertura (15-62% em 3 a 5 anos),
principalmente em restauragdes com infraestrutura de Y-TZP (Sailer et
al., 2007; DeHoff et al., 2008; Swain 2009; Christensen e Ploeger, 2010;
Baldassarri et al., 2012). O indice de lascamento € evidenciado com mais
frequéncia nas restauragdes de zircOnia-porcelana do que nas
restauragdes metalocerdmicas (Christensen e Ploeger, 2010; Almeida JR
et al., 2012), que apresentam indices clinicos de lascamento ao redor de
apenas 2% (Sailer et al, 2007). O lascamento da porcelana de cobertura
ou chipping pode ser considerado o problema técnico mais frequente nas
restauragdes totalmente ceramicas (Sailer et al., 2007; Della Bona, 2009;
Christensen e Ploeger, 2010). No estudo de HAff et al. (2015) pontes
fixas de zirconia tiveram uma taxa de sobrevivéncia de 94% em 13
anos. Outro estudo demonstrou sobrevivéncia de 83% em?7 anos para o
mesmo tipo de restauragéo (Rinke et al, 2013).

Alguns fatores potencialmente relacionados a susceptibilidade ao
lascamento da cerdmica de cobertura foram previamente investigados: a
condi¢do de suporte da porcelana pela infraestrutura (Sailer et al., 2007,
Shirakura et al., 2009; Bonfante et al., 2010); a incompatibilidade
térmica (Taskonak et al., 2005; DeHoff et al., 2006; DeHoff et al., 2008;

25



Benetti et al., 2010); a resisténcia de unido (Ereifej et al., 2011; Vigolo
et al., 2012) ; o angulo de contato entre os materiais (Benetti et al.,
2010); a falta de resisténcia da porcelana (baixa tenacidade de fratura)
(Quinn et al., 2010); espessura inadequada de porcelana (Swain, 2009;
Benetti et al., 2011); baixo molhamento e resisténcia de unido da
zircOnia a porcelana (Fischer, 2008; Fischer et al., 2009; Benetti et al.,
2010); sinterizagdo impropria (Cheung e Darvell, 2002); taxa de
resfriamento inadequada (Guazzato et al., 2010; Gostemeyer et al.,
2010; Belli et al., 2013; Benetti et al., 2013; Benetti et al., 2014);
técnicas de aplicagdo da porcelana; excessiva tensdo residual do sistema
(Fischer, 2008; Taskonak et al., 2008; Swain, 2009; Dittmer et al.,
2009); confecgdo de preparos dentarios inapropriados, com redugdo axial
insuficiente, profundidade do chanfro inadequada ou angulos internos ¢
externos pontiagudos (Corazza et al., 2013). Entretanto, o fator da
diferenca de composicdo da porcelana utilizada no comportamento
mecanico do sistema ainda ndo estd completamente elucidado na
literatura.

Um ensaio clinico randomizado que comparou o desempenho de
pontes de zirconia e metal mostrou que a incidéncia de lascamentos
pequenos foi similar para ambos os sistemas, enquanto lascamentos
inaceitaveis clinicamente ocorreram apenas em sistemas de zirconia, em
8,4% dos casos em 3 anos (Sailer et al., 2009). Além disso, Christensen
e Ploeger (2010), em seu estudo clinico randomizado de 3 anos,
concluiram que a taxa de sobrevivéncia de infraestrutura a base de
zirconia é semelhante a de infraestruturas metalicas, mas que as
restauragoes totalmente ceramicas sofreram maior numero de

lascamentos, trincas ou fraturas da ceramica de cobertura. A auséncia de
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cristais de leucita na formulagdo da ceramica de cobertura foi um fator
apontado pelos autores como potencial contribuinte para a maior
ocorréncia de lascamentos das porcelanas recobrindo zirconia.

Segundo DeHoff et al. (2006), a concentragdo de tensdes
residuais originadas durante o resfriamento na interface da infraestrutura
e ceramica de cobertura pode causar o aparecimento de micro fendas que
se propagam em toda interface, diminuindo significativamente a
resisténcia de unido das duas camadas e causando delaminacdo. Além
disso, o comportamento térmico entre as duas camadas tem influéncia
das propriedades da superficie dos materiais e suas interagdes (Benetti et

al., 2010).

2.4 Compatibilidade térmica entre zirconia e porcelana

A similaridade dos coeficientes de expansdo térmica dos
materiais combinados em estruturas construidas em camadas ¢ essencial
para prevencdo da formagdo de tensdes de grande magnitude ou até
mesmo de fratura durante aquecimento e resfriamento (DeHoff et al.,
2008; Benetti et al., 2010).

De maneira geral, os estresses residuais em proteses
multicamadas s3o uma sobreposicdo de tensoes geradas durante o
resfriamento e da diferenca entre os CET da infraestrutura e da porcelana
(Aa). DeHoff e Anusavice (1998) encontraram para sistemas
metaloceramicos, uma correlagdo razoavel entre a mensuragdo da
deflexdo e a solucdo de analises visco-elasticas, demonstrando que

diferengas de CET positivas (o infraestrutura > a porcelana = + Aa) e
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negativas (a infraestrutura < a porcelana =- Aa) resultam em estresses de
compressdo ¢ de tragdo na interface. Para -Ao, a maior contragdo
volumétrica da porcelana durante o resfriamento pode causar fraturas
espontineas (Anusavise et al., 1989). Em um cenario +Aa, enquanto a
infraestrutura induz compressdo a porcelana na interface, estresses de
tracao desenvolvem-se na superficie.

A semelhanga entre CET em sistemas totalmente ceramicos € um
fator mais critico por causa da fragilidade dos materiais de infraestrutura
(ceramicas). As ceramicas ndo toleram forgas de tragdo como os metais,
entdo a menor diferenga dimensional entre porcelana e infraestrutura
(menor do que 1.10° °C, conforme Swain, 2009) ¢ recomendada para
evitar tensdes de tracdo dentro da estrutura (Anusavice, 2005; Della
Bona, 2009). Quanto maior esta diferenca, mais altas serdo as tensoes
residuais dentro do sistema, especialmente na interface entre os materiais
(Benetti et al., 2010).

A maioria dos fabricantes fornece ceramicas de cobertura com
uma minima diferenca positiva entre os CET da zirconia e porcelana,
dentro do limite maximo aceitavel de 1.10° °C para diminuir as tensdes
no sistema. Porém, fraturas precoces da porcelana continuam ocorrendo
com frequéncia (Almeida et al., 2012; Belli et al., 2013). Apesar da
diferenca em contragdo térmica parecer ser o fator dominante na
formacao de tensdes residuais apos o resfriamento, é recomendado que a
compatibilidade dos sistemas cerdmicos nio seja julgada apenas pelos
valores do CET, mas que considerada um sistema multifatorial.
Determinar comportamentos de molhabilidade, resisténcia de unido,
efeitos da taxa de resfriamento, comportamento elastico e visco-elastico

dos materiais, geometria da restauragdo e variaveis de processamento sao
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formas de prever a compatibilidade (Corazza et al., 2013; Belo et al.,
2013; Benetti et al., 2013; Benetti et al., 2014).

2.5 Influéncia do resfriamento no comportamento do sistema

Durante o processo de sinterizacdo da cerdmica de cobertura, a
restauracao ¢ aquecida a uma elevada temperatura. Neste momento, a
ceramica esta no estado plastico e suas tensoes sdo liberadas pela fluidez
plastica (Swain, 2009; Zang et al., 2010). Entretanto, durante o
resfriamento, a ceramica passa do estado plastico para o sélido, numa
temperatura definida como temperatura de transi¢do vitrea (Tg). Ao
passar pela regido de Tg, a porcelana sofre deformacgdo elastica e
viscoelastica, mas algum relaxamento estrutural ainda pode ocorrer
dissipando os estresses de contragdo por meio do rearranjo molecular
(Asaoka et al.,1989). Na transigdo vitrea (Tg) a porcelana transforma-se
em soélido e toda contragdo estrutural de resfriamento é armazenada na
estrutura (tensoes residuais).

Gradientes térmicos podem formar-se dentro da camada de
porcelana devido ao resfriamento nao-uniforme, que ocorre
especialmente em um ciclo de resfriamento rapido (Benetti et al., 2013;
Meira et al., 2013). Em uma restauragdo com infraestrutura de zirconia e
cobertura de porcelana, a superficie da porcelana encontra-se livre para
dissipar energia térmica, enquanto a zirconia desacelera o resfriamento
do lado oposto (no interior da coroa, por exemplo), mantendo o interior
da porcelana em temperaturas mais altas (DeHoff et al., 1989; Benetti et

al., 2013). Ou seja, as superficies resfriam, enquanto o interior
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permanece quente devido a baixa difusividade térmica da zirconia e da
porcelana (Swain, 2009; Benetti et al., 2013). Durante a fase elastica sob
transicdo vitrea (Tg), a infraestrutura de zirconia mantem a porgao
interna da porcelana em temperaturas altas por mais tempo, resultando
em maiores estresses residuais, especialmente para camadas de
porcelana mais espessas (Belli et al., 2013; Benetti et al. 2013; Benetti et
al., 2014). Portanto, o resfriamento lento, em coroas totalmente
cerdmicas com porcelana espessa, ¢ importante para prevenir a formagao
de gradientes térmicos e, assim, de tensoes de grande magnitude.

Guazzato et al. (2010) investigou o desenvolvimento de trincas
espontaneas (lascamento, ruptura) de uma variedade de porcelanas de
cobertura como resultado de um estresse térmico induzido por mudangas
na espessura e taxa de resfriamento. A incidéncia de trincas e ruptura da
porcelana de cobertura aumentou com a taxa de resfriamento mais rapida
e com o aumento da espessura dos espécimes em trés combinagdes
porcelana-zirconia.

Outros estudos também avaliaram o comportamento de
restauragdes de zirconia-porcelana submetidas ao resfriamento rapido e
lento (Tan et al., 2012; Belli et al., 2013). Esses estudos observaram
aumento da carga de fratura e sobrevivéncia das restauracdes submetidas

ao resfriamento lento.
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2.6 Avaliagdo in- vitro

2.6.1 Resisténcia a flexdo em 3 pontos

Tensdes relacionadas com a mastigacdo e com diferencas na expansao
térmica entre os varios componentes das restauragdes também
contribuem para a reducdo da resisténcia da cerdmica (Morena et al.,
1986; Della Bona et al., 2003).

Os ensaios laboratoriais procuram simular as falhas clinicas com os
objetivos de investigar as variaveis que influenciam o sucesso das
proteses fixas e de avaliar novos materiais ou configuragdes (Borba et
al.,2011).Valores de resisténcia a fratura s3o frequentemente
considerados indicadores do comportamento mecanico dos materiais
dentarios (Della Bona e Van Noort, 1995). Porém, a resisténcia é uma
propriedade condicional e ndo inerente do material (Kelly, 1999). A
resisténcia dos materiais ceramicos ¢ limitada pela presenca de defeitos
pré-existentes e pelo valor relativamente baixo de tenacidade a fratura.
Os defeitos sao gerados durante o processamento (poros, inclusdes) ou
apos a manipulagdo, acabamento, ou uso clinico (Quinn, 2007). Portanto,
a resisténcia a fratura dos materiais ceramicos ¢ limitada pelos defeitos
pré-existentes associados a um baixo valor de tenacidade a fratura (Ritter
etal., 1995; Della Bona, 2009).

Algumas limitagdes dos testes de resisténcia a fratura estdo relacionadas
com a geometria e a confeccdo dos corpos-de-prova, os quais possuem

forma de barra ou disco monolitico que dificilmente simulam a
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configuracdo das restauragdes dentdrias. Além disso, o método de
confeccdo desses corpos-de-prova também pode ser diferente (Kelly,
1999).

Por causa da grande sensibilidade aos defeitos pré-existentes, os
materiais cerdmicos sdo mais resistentes ao ensaio de flexdo do que ao
ensaio de tragdo. Em tracdo, um volume maior de material ¢ submetido
ao nivel maximo de tensdo. Por outro lado, em flexdo, uma pequena
camada da superficie (um pequeno volume relativo) ¢ submetida a
maxima tensdo de tra¢do. Portanto, geralmente sdo utilizados ensaios de
flexdo para determinar as propriedades mecanicas das cerdmicas. No
ensaio de flexdo em trés pontos um corpo-de-prova em forma de barra ¢
apoiado em dois suportes inferiores e a carga ¢ aplicada no centro. A
desvantagem desse método ¢ que uma pequena superficie ou volume do
corpo-de prova ¢ submetida & maxima tensdo de tragdo. Portanto,
maiores valores de resisténcia a fratura podem ser obtidos. Além disso, o
ensaio de flexdo em trés pontos ¢ sensivel ao acabamento de superficie e

a presenca de angulos (cantos) no corpo-de-prova ( Della Bona, 2009).

2.6.2 Fractografia

A andlise fractografica envolve a avaliagdo da superficie de fratura que
contém marcas resultantes da interagdo da trinca em propaga¢do com a
microestrutura do material e as dreas de tensdo. O objetivo da
fractografia ¢ determinar as causas ou fatores que levaram a uma perda

de funcdo indesejada. Portanto, ¢ um elemento fundamental para o
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planejamento ¢ desenvolvimento de materiais (Della Bona et al., 2003;
Quinn, 2007; Scherrer et al., 2008; Taskonak et al., 2008).

Duas ferramentas importantes na analise de superficies fraturadas sdo o
estéreomicroscopio € o microscopio eletronico de varredura (MEV). O
estereomicroscopio possibilita uma visdo ampliada, natural e
tridimensional da superficie de fratura. Além disso, retém toda
informagdo de cor, rugosidade superficial e refletividade. O MEV
possibilita visualizar a falha mais claramente porque tem boa
profundidade de campo, alta resolucdo e instrumentos de analise quimica
(Quinn, 2007; Scherrer et al., 2008). Outras ferramentas, como lupas,
microscopio Optico e microscopio de forga atdmica podem ser utilizados
como acessorios de suporte da analise fractografica. Fontes de luz clara
sdo recomendadas para facilitar a analise de ceramicas escuras ¢ o uso de
grandes ampliagdes. Iluminagdo direcionada pode ser obtida com guias
de fibra optica que direcionam um feixe de luz intenso na superficie de
fratura, em angulo. Iluminagdo vicinal ou com baixa angulacdo ¢ muito
efetiva para acentuar picos e depressdes nas superficies de fratura
(Quinn, 2007).

Geralmente a resisténcia de materiais ceramicos ¢ verificada através
de ensaios de flexdo. Um sinal caracteristico da fratura produzida por
ensaios de flexdo ¢ a curva de compressdo (compression curl). Em um
espécime submetido a flexdo existe um gradiente de tensdes. A medida
que a trinca se propaga da regido submetida a tragdo em dire¢ao a regido
submetida a compressao, sua velocidade diminui e a trinca muda de
dire¢do. Em corpos-de-prova mais resistentes a trinca pode ramificar,
criando uma curva dupla. A origem de fratura é oposta a curva de

compressao (Quinn , 2007).
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Uma vez que a origem da fratura foi localizada, é possivel realizar
uma analise fractografica quantitativa. Essa analise pode ser utilizada
para identificar o tamanho da falha ou defeito inicial, o valor e natureza
da tensdo de fratura, a presenca de tensdes residuais ou crescimento
subcritico, e para o reconhecimento de defeitos locais de processamento
que podem afetar o processo de fratura (Della Bona et al., 2003;
Taskonak et al., 2008).

Nas pesquisas in vitro, a causa de fratura ¢ conhecida. Portanto, o
principal objetivo da analise fractografica ¢ identificar falhas e estudar as

intera¢des da trinca com a microestrutura.

2.7.3 Analise de Weibull

A resisténcia mecanica da cerdmica ¢ uma caracteristica
fundamental para sua utilizagao clinica (Fischer et al., 2008; Taskonak et
al., 2008). No entanto, além da resisténcia mecanica, ¢ importante que
elas apresentem uma confiabilidade estrutural para obter sucesso clinico.

Distribui¢des complexas de forcas estdo presentes em seu uso e
apenas dados de resisténcia ndo podem ser diretamente extrapolados
para predizer sua performance estrutural. A probabilidade de falha de
uma ceramica depende dos pardmetros experimentais que medem a
distribuigdo de resisténcia e ¢ dependente do tempo de resisténcia. Esses
parametros podem ser determinados pela mensuragdo da resisténcia
como uma fung¢do da taxa de tensdo em um ensaio que simula a condicao

de uso. Para materiais frageis a trag@o e resistentes a compressao, como
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¢ o caso das ceramicas, pode-se utilizar apropriadamente o ensaio de
flexdo. Assim, experimentos bem delineados em conjungdo com uma
analise de confiabilidade podem fornecer dados que apontem para o
sucesso de uso das cerAmicas em sua aplicagdo clinica (Ritter et al.,
1995; Della Bona et al., 2003; Borba et al., 2011).

Sabe-se que as tensdes de fratura de materiais frageis apresentam
valores dispersos, uma vez que estdo relacionados aos seus defeitos
internos e, assim, tendem a uma distribuigdo assimétrica. Dessa forma, a
Distribui¢do de Weibull ¢ o modelo estatistico aplicavel aos materiais
ceramicos que tem se mostrado bastante adequado. Os pardmetros de
Weibull (médulo de Weibull e resisténcia caracteristica) determinam a
distribuigdo da tensdo de ruptura. O moédulo de Weibull (m), ou
pardmetro de forma, ¢ um critério importante na determinacdo da
confiabilidade de materiais cerdmicos, pois trata estatisticamente os
valores de resisténcia mecanica permitindo relacionar a probabilidade
acumulada de fratura do material a resisténcia mecanica. Quanto maior o
valor de “m”, menos dispersos sdo os valores de resisténcia mecanica, ou
seja, tem-se um material mais homogéneo e mais confiavel. Ja a
resisténcia caracteristica (c0), ou pardmetro de escala, representa o valor
de resisténcia do material quando existe uma probabilidade de fratura de
63,21%. Os parametros de escala e de forma correspondem,
respectivamente, ao valor médio e o desvio padrao de um material que

segue uma distribui¢do Gaussiana (Della Bona et al., 2003).
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3. PROPOSICAO

3.1 Objetivos Gerais

Analisar a influéncia do protocolo de resfriamento da porcelana
de cobertura com e sem leucita na resisténcia a fratura de sistemas em

infraestrutura em zirconia (Y-TZP).

3.2 Obijetivos Especificos

Avaliar a influéncia da presenca de leucita na resisténcia a
fratura, confiabilidade ¢ modo de fratura da porcelana em sistemas
zircOnia-porcelana, testando a hipotese de que restauragdes com
infraestrutura de zirconia recobertas com porcelana contendo leucita
possuem maior resisténcia a fratura e confiabilidade do que quando
recobertas com porcelana sem leucita.

Avaliar a influéncia do protocolo de resfriamento (lento ou
rapido) na resisténcia a fratura, confiabilidade e modo de fratura de cada
sistema estudado, testando a hipdtese de que o protocolo de resfriamento
lento resulta em maior resisténcia e confiabilidade que o resfriamento

rapido para ambos os sistemas testados.
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4. MATERIAIS E METODOS

Para esse estudo foram utilizados corpos de prova em forma de
barra, com dimensao final 1,8 mm x 4,0 mm x 16,0 mm, constituidos de
duas camadas: infraestrutura de zircOnia parcialmente estabilizada por
itria (Y-TZP) e porcelana de cobertura. As barras foram divididas em
quatro grupos (n=30), de acordo com o tipo de porcelana de cobertura
(com - VM9 ou sem leucita - PFZ) e o tipo de resfriamento (rapido ou
lento). Os espécimes foram submetidos a flexdo em trés pontos com a
camada de porcelana sob tragdo (para baixo) até o primeiro sinal de
fratura. A resisténcia a fratura (em MPa), a resisténcia caracteristica (o)
e 0 moédulo de Weibull (m) foram calculados. Os dados de resisténcia
foram submetidos a andlise estatistica por ANOVA de dois fatores e as
diferencas entre os grupos foram testada por Tukey com significancia de
95%. Analise fractografica foi realizada e o modo de falha foi
classificado em trinca, lascamento, delaminacdo ou falha catastrofica.

Uma descricdo de todas as etapas ¢ apresentada a seguir.
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4.1 Descric¢do dos materiais

Os materiais utilizados no estudo sdo apresentados na Tabela 1.

As Figuras 1, 2 ¢ 3 mostram as caracteristicas topograficas das
porcelanas.

SEM HV: 20,0 kV

Data{midiy): 1204114
View field: 24.86 pm Det: SE
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st VDR Poddo_ 1200 Performance in nanospace

Figura 1. Caracteristicas superficiais da porcelana VM9 tratada com
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acido fluoridrico 2% em 15 s. Cesar et al. (2008) sugerem
aglomerados de particulas (setas brancas), possivelmente
cristais de leucita, imersos em uma matriz vitrea;
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Figura 2. Anélise de espectroscopia por dispersdo de energia (EDS)-
composicao microestrutural da Ceramco PFZ.
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Figura 3. Caracteristicas superficiais da porcelana Ceramco PFZ -
superficie livre de aglomerados de particulas.
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4.2 Confecgao das infraestruturas de zirconia

Foram confeccionadas 120 barras de zirconia por meio do corte
de blocos ceramicos pré-sinterizados utilizando uma cortadeira (modelo
Miniton Struers, Copenhagen, Denmark) e disco diamantado (0,38mm
de espessura), a uma velocidade de 250 rpm e sob refrigeragdo. Os
blocos foram cortados em segmentos com aumento de 22% das
dimensdes sofre durante a sinterizagdo. Foram confeccionadas 120
barras de zirconia por meio do corte de blocos ceramicos pré-
sinterizados utilizando uma cortadeira (modelo Miniton Struers,
Copenhagen, Denmark) e disco diamantado (0,38mm de espessura), a
uma velocidade de 250 rpm e sob refrigeragdo. Os blocos foram cortados
em segmentos com aumento de 22% das dimensdes sofre durante a
sinterizacao.

Apds a usinagem, lixas d’agua de granulagdao 800 ¢ 1000 foram
utilizadas para regularizar as barras e delimitar o chanfro de duas das
bordas longitudinais, de acordo com o protocolo descrito pela ISO
6872.2 (2008). As barras foram sinterizadas (forno Zyrcomat, Vita,
Zahnfabrik, Alemanha) conforme as recomendag¢des do fabricante
(Tabela 2) e as dimensdes finais (1,8mmx 4mmx 16mm) checadas com

auxilio de um paquimetro digital (Mitutoyo Corporation, Tokyo, Japan).

Tabela 2 — Protocolo de sinterizacéo da zirconia.

Temperatura final 1530°C
Tempo de queima 2h

Taxa de aquecimento 25°C/min.
Tempo de resfriamento 7,5h
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4.3 Aplicagdo da porcelana

As barras de zirconia foram divididas em dois grupos (n=60) para
aplicacdo de 1 mm de espessura de porcelana com ou sem leucita. Cada
barra de YZ foi posicionada no interior de um molde confeccionado com
silicone de condensacdo denso (Optosil-Comfort Putty, Heraeus,
Alemanha) (Figura 4), de forma que a superficie chanfrada
permanecesse fora de contato com a porcelana (voltada para o fundo da
moldeira). O pd da cerdamica de cobertura foi misturado com o liquido
modelador (Vita Modeling Liquid, Vita-Zahnfabrik, Alemanha) ¢ a

mistura foi depositada sobre sua superficie da zirconia.

Figura 4. Molde de silicone de condensagéo utilizado para aplicagéo da
cerémica de cobertura sobre as infraestruturas de YZ.

O excesso de liquido modelador foi removido por meio de
vibra¢do ¢ com auxilio de papel absorvente, de forma a promover a
compactacao do pd da ceramica. Os espécimes foram levados a um forno

de ceramica (6000 MP, Vacumat, Vita, Alemanha) para realizar o ciclo
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de sinterizagdo, seguindo a recomendagdo especifica do fabricante

(Tabela 3).

Tabela 3 - Protocolo de sinterizagdo recomendado pelo fabricante”.

VM9 PFZ
Temperatura inicial (°C) 500 450
Tempo de pré-secagem (min) 6 5
Taxa de elevacdo de temperatura (°C/min) 55 60
Tempo de elevagao de temperatura (min) 7,27 5
Temperatura final (°C) 910 930
Tempo de manutencéo do vacuo (min) 7,27 5
Tempo de temperatura final (min) 1 1
Temperatura de resfriamento (°C) 600 550

*Fonte: Vita-Zahnfabrik ¢ Dentsply.

Foram feitas duas aplicagdes de ceramica para obtengdo das
dimensoes requisitadas para o estudo. A espessura obtida apds a
sinterizacdo foi medida com auxilio de um paquimetro digital em trés
pontos distintos da barra: extremidade direita, esquerda e por¢do média.
As amostras foram polidas com lixas d’agua de granulagao 600, 800,
1000 e 1200 (Drywater, 3M, USA) em politriz (Abramin, Struers,
Copenhagen, Denmark) em velocidade de 250 rpm, sob refrigeracao
com agua. As duas bordas longitudinais da camada de cerdmica de
cobertura foram chanfradas, utilizando-se um dispositivo e lixa d’agua.
A largura do chanfro foi padronizada em 0,1 mm como preconiza a
norma ISO 6872 (2008).

Apo6s o polimento final e glaze (Tabela 4), os espécimes foram

divididos em subgrupos para realiza¢do da uma ultima queima (Choi et
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al., 2011), que seguiu o protocolo de resfriamento rapido ou lento,

conforme descrito a seguir.

Tabela 4 - Protocolo de glaze recomendado pelo fabricante*.

VM9 PFZ
Temperatura inicial (°C) 500 450
Tempo de pré-secagem (min) 4 5
Taxa de elevacao de temperatura (°C/min) 55 60
Tempo de elevacao de temperatura (min) 5 5
Temperatura final (°C) 900 870
Tempo de manutengao do vacuo (min) 0 0
Tempo de temperatura final (min) 1 0.5
Temperatura de resfriamento (°C) 600 550

*Fonte: Vita-Zahnfabrik e Dentsply.

4.4 Protocolos de resfriamento

Os espécimes foram subdivididos em 4 grupos (n=30) de acordo
com o tipo de porcelana e protocolo de resfriamento utilizado:
1. VMOL - YZ coberta por VM9, resfriamento lento;
2. PFZL - YZ coberta por CERAMCO-PFZ, resfriamento lento;
3. VMOR - YZ coberta por VMY, resfriamento rapido;
4. PFZR -YZ coberta por CERAMCO-PFZ, resfriamento rapido.
No resfriamento rapido, a camara de queima do forno foi aberta
imediatamente ap6s o ciclo recomendado para sinterizagdo (tempo e
temperatura final recomendada pelo fabricante) e o forno foi desligado
(Tabela 5). O resfriamento lento foi determinado pela manutencdo da
camara do forno fechada at¢ 50°C abaixo da temperatura de transigao
vitrea (Tg) da porcelana, a partir de entdo, aberta totalmente (com base

na metodologia apresentada previamente por Tholey et al., 2011).
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Tabela 5 — Temperatura de abertura da cémara do forno para os
protocolos de resfriamento lento e rapido utilizados no
altimo ciclo de sinterizag¢do (queima) dos corpos de prova.

Tg VMO: 510°C Resfriamento Resfriamento
Rapido: 900°C Lento: 460°C
Tg PFZ: 560°C Resfriamento Resfriamento
Rapido: 870°C Lento: 510°C

4.5 Teste de resisténcia a flexdo em trés pontos.

Os espécimes foram submetidos ao teste de resisténcia a flexdao
em trés pontos, utilizando dispositivo acoplado a maquina de ensaios
universal (EMIC DL 2000, Sao José dos Pinhais, PR, Brasil) e célula de
carga de 500 N. O dispositivo de flexdo foi posicionado em um
recipiente para imersdo em agua a 37 °C durante o teste. As barras foram
posicionadas no dispositivo de forma que a superficie da ceramica de
cobertura fosse submetida predominantemente as forcas de tracdo
durante o teste (Figura 5). O teste foi conduzido com aplicagdo de carga
compressiva com velocidade de carregamento constante de 0,5 mm/min
até o primeiro sinal de fratura (emiss@o de som e/ou queda no grafico de
tensdo X deformagdo). Foi registrado o valor maximo de for¢a (N) no

instante da fratura.
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dos espécimes ceramicos. A ceramica de cobertura (seta) foi
posicionada na area de maior concentracdo de forcas de
tracao.

A resisténcia a flexdo dos corpos de prova de duas camadas (em

MPa) foi calculada de acordo com a Equagdo 1 (conforme descrito por

Della Bona et al., 2003; Borba et al., 2011; Benetti et al., 2011):

_ 3ELP(EctZ +2E t ty+Egt?)
T 2w(E2tE+4E E i3t +6E Et2t2 +4E Ect td +E2t)

¢ (1
Nesta equacdo, P ¢ a carga maxima de fratura (N); L ¢ a distancia
entre os apoios inferiores (12 mm); E; ¢ o mddulo de elasticidade do
material em tragdo (64 GPa para VM9 ¢ 75 GPa para PFZ); T, é a
espessura do material sob tracdo (mm); E. ¢ o mddulo de elasticidade do
material em compressdo (205 GPa, zirconia); T, ¢ a espessura do

material sob compressdo (mm) e w é a largura do corpo de prova (mm).
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4.5.1 Analise Estatistica dos dados

A comparagdo entre os grupos foi realizada por ANOVA de dois
fatores e as diferengas entre os grupos foram testada por Tukey com
significancia de 95%. Foi realizada analise de Weibull para determinar a
confiabilidade da ceramica de cobertura nos grupos experimentais, por
meio da estimativa da resisténcia caracteristica (cy) € do moédulo de

Weibull (m).

4.5.2 Analise de fratura

A analise de fratura foi realizada sob microscopia oOptica (ZTX,
Ningbo, ProWay) com aumento de 40 x, com auxilio de transiluminagao.
O modo de falha foi classificado de acordo com a extensao da fratura em
(Della Bona, 2009):

(1) trinca — presenca de trinca da superficie de tragdo até a interface
da porcelana com a zirconia;

(2) lascamento sem exposicao da infraestrutura;

(3) delaminagdo- lascamento com exposi¢do da infraestrutura;

(4) falha catastrofica- fratura do corpo inteiro.
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5 RESULTADOS

Os resultados sdo apresentados na Tabela 6. A analise dos dados
mostrou que ndo houve diferenca estatistica entre os grupos estudados,
ou seja, a resisténcia a fratura do sistema YZ-VMO foi semelhante ao
sistema YZ-PFZ (p = 0,066). O protocolo de resfriamento aplicado nao

modificou a resisténcia a flexdo dos grupos (p = 0,718).

Tabela 6 - Resisténcia caracteristica (o), médulo de Weibull (m), os
intervalos de confianca (IC) e valores de média e desvio
padréo de cada grupo experimental.

Grupos Meédia Desvio  ag* IC, m* 1C,
(MPa)* Padrdo (MPa)

VMIL 61,1 13.8 66,5 61,8-71,6 5 4-7

VMIR 62,9 14,2 63,4 63,1-742 5 4-6

PFZL 67.1 16,9 73.5 67,6- 80 4 3-6

PFZR 67,2 16,3 73.5 65,6-773 5 3-6

* ndo houve diferenca estatistica
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Os valores do modulo de Weibull (m) e resisténcia caracteristica
(0¢) sdo proximos, mostrando que as duas porcelanas sdo similarmente

confidveis para cobertura da zirconia (Figura 6).
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Figura 6. Gréafico de probabilidade de falha.

Com relagdo ao modo de falha dos corpos de prova (Figura 7),
95% das falhas foram classificadas como trinca da porcelana até a
interface com a zirconia (Figura 8) e 5% como fratura do corpo inteiro

(Figura 9).
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Figura 7. Modos de falha dos espécimes submetidos a flexdo por trés
pontos. Pode-se observar que o grupo da VMO9R apresentou
maior nimero de falhas catastréficas (n=4, 13%), enquanto
que no grupo PFZR né&o ocorreu este tipo de fratura. A trinca
foi 0 modo de falha com maior nimero e ndo houve modo de
falha tipo lascamento com ou sem exposicéo da infraestrutura.

Figura 8. Corpo de prova fraturado evidenciando a trinca na porcelana
de cobertura até a interface com a infraestrutura.
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Figura 9. Corpo de prova fraturado evidenciando (falha catastrofica)-
fratura de corpo inteiro.
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6 DISCUSSAO

Este estudo avaliou o comportamento mecanico de sistemas
ceramicos com infraestrutura de zirconia e porcelanas de cobertura com
composi¢ao microestrutural diferentes. Os resultados mostraram que a
resisténcia a fratura dos sistemas de zircOnia-porcelana testados
independe do tipo de porcelana de cobertura utilizada (com ou sem
leucita) ¢ do modo de resfriamento aplicado (rapido ou lento). Portanto,
as hipoteses de que a presencga de leucita na porcelana ¢ o modo de

resfriamento dos espécimes influenciariam o desempenho mecanico da

porcelana foram rejeitadas.

6.1 TensOes transitérias e residuais

Geralmente, os materiais de infraestrutura e cobertura sao
estudados separadamente, fornecendo informagdes importantes sobre o
comportamento mecanico dos componentes individuais da restauragido
(Cesar et al, 2005 e Cesar et al, 2008). No entanto, também ¢ preciso ter
conhecimento do comportamento desses materiais quando unidos em
uma estrutura multicamadas. Investigagdes da estrutura em camadas
fornecem informagdes sobre a distribui¢ao de tensdes, modo e origem de

fratura, unido da interface e tensdes térmicas, que ndo sdo obtidas
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quando os materiais sdo avaliados separadamente (Borba, 2011; Benetti
etal., 2014).

Uma vez que a combinagdo perfeita entre CET da infraestrutura e
da porcelana ¢ improvavel, uma pequena diferenga positiva (+Aa 10
%/°C) ¢ recomendada para evitar estresses residuais na interface e fratura
espontanea (-Aa. 10%/°C) (De Hoff et al., 2008; Benetti et al., 2010). O
Aa entre zirconia e VM9 (10.5 — 9.1= 1.4 10°%/°C) ¢ semelhante ao (Ac)
da zirconia com a PFZ (10.5 — 9.4 = 1.1 10°/°C). Portanto, a magnitude
de tensdes geradas pela diferenca de contragdo térmica foi semelhante, e
insuficiente para causar fraturas espontdneas nos espécimes testados.
Contudo, certa quantidade de tensdo residual (basicamente compressiva
na regido da porcelana em contato com a zirconia) ¢ esperada, o que
diminui a energia necessaria para a trinca propagar de maneira estavel.

No entanto, a incompatibilidade térmica nem sempre ¢ um
parametro preditivo de distribui¢des de estresses residuais. Alteragdes na
taxa de resfriamento (lenta ou rapida) podem modificar os gradientes de
estresses através da espessura da porcelana independente do grau de Ao
(Anusavise et al., 1989). Taxas de resfriamento mais altas geralmente
resultam em desenvolvimento de gradientes de temperatura dentro do
corpo ceramico (Tholey et al, 2011; Benetti et al, 2013).

Uma contragdo térmica (mudanca em volume e densidade) e
solidificagdo ndo uniformes sdo, possivelmente, geradas pelos gradientes
de temperatura, e resultam no desenvolvimento de tensdes (Meira et al.,
2013; Benetti et al, 2014). Por outro lado, quando a porcelana ¢ resfriada
lentamente, a estrutura vitrea possui tempo e energia suficiente para
rearranjar/reorganizar, portanto uma diferenga em comportamento na

faixa de temperatura da transi¢do vitrea pode ser observada (Bansal,

54



Doremus, 1986). O resfriamento lento ¢ uma pratica comum para
materiais que contenham matriz vitrea para prevengdo de tensdes
residuais ou temperar o vidro termicamente.

Além da compatibilidade entre CETs, ha uma recomendagdo de
que a porcelana seja aplicada sobre a zirconia com espessura homogénea
de 1 mm e submetida a resfriamento lento para evitar fratura precoce da
porcelana. Esse protocolo permite que as porg¢des interna e externa da
porcelana resfriassem homogeneamente até temperaturas abaixo da Tg,
possivelmente prevenindo o desenvolvimento de tensdes transitorias e
residuais de alta magnitude decorrentes de diferencas em volume e
viscosidade originados por gradientes térmicos (Tholey et al., 2011;
Benetti et al., 2013; Benetti et al, 2014). O presente estudo seguiu essas
recomendacdes mostrando semelhanga de comportamento mecanico e
confiabilidade estrutural entre os diferentes grupos apds o
processamento. Portanto, quando a espessura pequena de porcelana ¢é
utilizada, a presenga/auséncia de leucita e o protocolo de resfriamento
tétm menor influéncia no comportamento mecanico deste sistema
ceramico, sendo seguro para o uso clinico.

Em casos em que ha necessidade de uma maior espessura de
porcelana, o resfriamento lento seria importante, para prevenir a
formacdo de gradientes térmicos e, assim, de tensdes de grande
magnitude, o que poderiam originar microtrincas no interior do material

(Swain, 2009; Benetti et al, 2014).
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6.2 Confiabilidade estrutural dos sistemas

A resisténcia de fratura de materiais frageis variabilidade de
valores fundamentalmente relacionada ao nimero, tamanho, localizac¢do
e distribuicdo de defeitos internos (populagdo de defeitos), assim, os
dados tendem a uma distribuicdo assimétrica. Dessa forma, a
distribuicdo de Weibull ¢ o modelo estatistico adequado aos materiais
cerdmicos. Os pardmetros de Weibull (médulo de Weibull e resisténcia
caracteristica) determinam a distribuicdo da tensdo de ruptura (Weibull,
1939).

A reprodutividade estatistica desses parametros depende da
variabilidade nos valores de resisténcia, nimero e intervalo das taxas de
tensdo utilizadas no ensaio de fadiga dindmica, e numero de corpos-de
prova. Para obter um valor confidavel de mdédulo de Weibull (m) foi
utilizado um nimero minimo de 30 corpos de prova, conforme descrito
por Ritter (1995). Os resultados dos valores dos moédulos de Weibull (m)
e resisténcia caracteristica (o) deste estudo foram muito proximos,
mostrando que as duas porcelanas foram similarmente confidveis para
cobertura da zirconia.

Com relagdo a influéncia do resfriamento nas duas ceramicas, a
quantidade que um  material expande/contrai  durante o
aquecimento/resfriamento tem uma influéncia direta na resisténcia e no
modo de fratura dos sistemas (DeHoff et al., 2008; Benetti et al., 2014;
Belli et al.,, 2013). O protocolo lento poderia resultar em maior
confiabilidade do sistema para ceramica contendo leucita, pois a
estrutura expandida da porcelana submetida ao resfriamento rapido

relaxa para um volume (comprimento) menor do que durante o
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resfriamento lento, por causa da contragdo total e grande aumento da
fracdo de empacotamento (Denry et al., 1996; Della Bona, 2009).

Contudo, a porcelana PFZ, sem leucita, poderia apresentar
comportamento inverso: o resfriamento rapido produzir uma estrutura
com confiabilidade estrutural ligeiramente maior que o resfriamento
lento. Contudo, isso ndo foi confirmado pelo presente estudo.

E possivel que com a remogdo da leucita da composigdo da
porcelana, maior conteudo de 6xidos modificadores de vidro (K,O;
Al,O3; Na,O; BaO; Tb,03) precisaram ser adicionados a estrutura para
ajustar o CET proximo ao da zirconia. A adi¢ao de dxidos modificadores
também diminui a viscosidade da porcelana em temperaturas acima da
Tg, permitindo que ela escoe sobre as irregularidades da superficie da
zirconia. A diminui¢do da viscosidade (aumento da viscoelasticidade) é
resultante do relaxamento estrutural da porcelana que ocorre em
temperaturas elevadas e ¢ acompanhado de maior expansdo de toda
estrutura durante o aquecimento e contragdo no resfriamento (Bansal,
1986; Weeks et al., 2000; Schall et al., 2007; DeHoff et al., 2009).

Como a compatibilidade da porcelana e zirconia ¢ embasada em
semelhancas de CET em temperaturas abaixo da Tg, ha escasso
esclarecimento sobre essa compatibilidade de expansao volumétrica nas
temperaturas ao redor ou acima da Tg. O CET da porcelana ¢ linear em
temperaturas abaixo da Tg e ndo linear ao redor e acima da Tg, pois a
estrutura encontra-se expandida e em estado visco-elastico. O estudo
desse comportamento térmico das porcelanas em temperaturas ao redor
da Tg ¢ importante especialmente em restauracdes ceramicas com
espessuras nao-homogéneas de porcelana (como ocorre frequentemente

em coroas e pontes com detalhamento anatdmico), pois tem influéncia
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nas tensdes transitorias e residuais do sistema (Benetti et al., 2014). A
porcelana sem leucita possibilita um relaxamento maior (expansido
térmica) da estrutura em temperaturas proximas a Tg, especialmente
durante o resfriamento lento (quando had condi¢des para rearranjos
moleculares), podendo diminuir a compatibilidade da porcelana com a
zircOnia na transi¢@o vitrea e, portanto, explicaria o menor m observado
no presente estudo. Por outro lado, a adigdo de leucita aproxima o
coeficiente de expansdo térmica da porcelana ao da zirconia e aumenta
sua viscosidade, causando menor escoamento piroplastico durante a
queima (Anusavice, 2005). Esse menor escoamento, ou relaxamento
estrutural, da porcelana contendo leucita pode gerar tensdes de menor
magnitude durante seu resfriamento do que porcelanas sem leucita.
Alguns autores afirmam que o teor de leucita ¢ fortemente
influenciado pela historia térmica da porcelana, como o tempo de
sinterizagdo, o nimero de queimas ou a velocidade de resfriamento
(Denry et al., 1996; Mackert et al., 1991). Taskonak et al. (2008)
estudaram o indice de cristalinidade nas porcelanas feldspaticas, e
indicou a vasta predominancia da fase de vidro amorfo. No entanto,
observaram que a porcelana mostrou um aumento no indice de
cristalinidade apds o resfriamento lento. Entdo, as mudancgas térmicas
podem resultar na formagao de cristais de fases de leucita nas porcelanas
feldspaticas (aumento de 8,5 a 55,8%), especialmente em resfriamento
lento (Mackert et al., 1991; Taskonak et al. 2008; Tang et al., 2012). No
presente estudo, foi realizada a analise da superficie dos espécimes
ceramicos em MEV para avaliacdo presenca e quantidade de cristais,

contudo na ceramica PFZ ndo foi encontrada fase cristalina, o que pode
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indicar que o protocolo de queima ndo formou cristais de leucita ou
formou em quantidade e tamanho insignificantes.

No entanto, devido a forte dependéncia do conteudo de leucita no
coeficiente de expansdo térmica de porcelanas dentarias, o resfriamento
lento pode produzir concentragdes de cristais que sdo termicamente
incompativeis (Marckert et al., 1991). Além disso, o volume de leucita é
particularmente critico também porque quando a porcelana feldspatica
dental ¢ resfriada, a leucita sofre uma transformacéo da fase cubica para
tetragonal, associada com 1,2% volume de contragdo. Esta contracdo
leva a formagdo de microtrincas nos cristais ¢ em torno dele, assim como
o desenvolvimento de estresse de compressao tangencial em torno destes
cristais, podendo levar a tensdes residuais internas ao material. Esse
processo pode ser estabilizado pela incorporacdo de mais leucita em
forma ctibica (Denry et al., 1996).

Nao foram observadas diferencas significativas da resisténcia

caracteristica (o) entre os quatro grupos avaliados.

6.3 Modo de falha

A diferenga entre o modulo de elasticidade de duas camadas
ceramicas pode resultar numa transferéncia significativa de tensdes de
tracdo através da interface no material com maior modulo de
elasticidade. Se esse material também apresenta maior resisténcia e
moddulo de Weibull, o risco de fratura da estrutura de duas camadas pode
ser reduzido. Porém, se a camada ceramica com menor modulo de

elasticidade possui melhores propriedades mecanicas, o risco de fratura
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pode aumentar por causa da transferéncia de tensdes de tragdo para a
camada com maior distribui¢do de defeitos durante o carregamento
(Anusavice, 2005; Della Bona et al.,, 2003). Morena et al.,1986
afirmaram que a resisténcia a fratura é principalmente dependente da
matriz vitrea. Contudo, a literatura reporta uma tendéncia a aumento da
tenacidade a fratura com o aumento do contetido de leucita (a partir de
22%, Cesar et al., 2005). Estudos observaram que a trinca sofre deflexao
ao encontrar um cristal de leucita e a alteracao na direcao de propagagio
resulta em diminui¢do no fator de intensidade de tensdo na ponta da
trinca. O desvio da trinca ocorre por agdo de campos de tensdo de tragdao
e compressdo que sdo induzidos na interface entre a matriz vitrea ¢ a
leucita durante o resfriamento do material por causa da diferenga de CTE
entre as duas fases (Cesar et al., 2005; Yoshimura et al., 2005). A
similaridade de resultados de resisténcia da VM9 com a PFZ mostra que
baixa concentragdo de leucita na porcelana ndo ¢ significativa para
melhor comportamento mecanico do material, em concordancia com o
estudo de Cesar et al., em 2005.

Os resultados da andlise do modo de falha das estruturas
bilaminares de ceramica realizada neste estudo mostraram que todas as
fraturas originam-se a partir da superficie da porcelana de cobertura
submetida a tragdo na por¢do média do espécime (regido de maior
tensdo). O modo de falha predominante em todos os grupos foi trinca até
a interface (95%), sem destacamento da porcelana da infraestrutura de
zirconia. A razdo para que o modo de falha tivesse o predominio de
trincas na porcelana ¢ que a metodologia do estudo fizesse parar o teste
no primeiro sinal acustico da fratura, assim, ndo permitindo maiores

valores de carga sobre o corpo de prova.

60



O grupo VMOIR apresentou o maior numero de falhas
catastroficas (n=4), indicando que as duas ceramicas (Y-TZP + VM9)
tiveram um bom comportamento de unido, formando um corpo tnico
(Della Bona, 2005). Os valores de resisténcia detectados nas fraturas
catastroficas ndo foram considerados nas analises estatisticas
subsequentes, pois os valores de resisténcia superavam os da porcelana e
representam a resisténcia da zirconia. Além disso, o modo de falha
clinico abordado pelo estudo ¢ a fratura da porcelana e a resisténcia da

zircOnia teria pouca relagdo com esse tema.

6.4 Comentérios finais — sugestdes para novos estudos

Em comparagdo com a porcelana de cobertura VM9, observou-se
que a CERAMCO PFZ possui um maior brilho superficial e um
polimento melhor. Futuros estudos poderiam ser realizados para
investigar possiveis diferencas de rugosidade superficial, de percepcao
estética e resisténcia ao desgaste dessas porcelanas.

Também, poderiam ser confeccionadas coroas dos sistemas
ceramicos estudados, para predizer, utilizando ciclagem mecanica, o

comportamento da combinagdo de materiais ao longo do tempo.

61



7 CONCLUSAO

A resisténcia a fratura dos sistemas de zirconia-porcelana testados
independe do tipo de porcelana de cobertura utilizada (com ou sem
leucita) e do modo de resfriamento aplicado (rdpido ou lento). Portanto,
a hipotese de que a presenca de leucita na porcelana e o modo de
resfriamento dos espécimes influenciariam o desempenho mecanico da
porcelana foi rejeitada.

Os valores dos modulos de Weibull (m) e resisténcia
caracteristica (o) deste estudo foram muito proximos, mostrando que as
duas porcelanas foram similarmente confiaveis para cobertura da
zirconia.

O modo de falha predominante em todos os grupos foi trinca até a
interface (95%), sem destacamento da porcelana da infraestrutura de

zirconia.
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ABSTRACT

Objective: This study investigated the influence of the cooling protocol
on the fracture strength of zirconia veneered with porcelain presenting or
not leucite in its composition. The tested hypotheses were: (1) zirconia
system veneered by porcelain with leucite presents higher fracture
strength (o) and reliability (m), and (2) slow cooling protocol results in
greater 6 and m. Method: 120 bar-shaped specimens of zirconia were
prepared (0.8 mm of thickness, 4.0 mm width). Zirconia bars were
veneered with 1 mm of porcelain presenting or not leucite. Specimens
were divided into four groups (n = 30) for fast (determined by opening
the furnace chamber at sintering temperature) or slow cooling (chamber
closed until it reaches the room temperature). The specimens were tested
with a compressive load in 3-point bending until the first sign of fracture
was detected (acoustic emission), with the porcelain surface under
tension. Data were analyzed by two-way ANOVA, Tukey post-hoc test
(95%) and Weibull. Results: Mean ¢ of the zirconia system veneered by
porcelain containing leucite was statistically similar to the system
without leucite (p= 0.718). Different cooling protocols had no influence
on the o of both groups (p= 0.761). In addition, m was also similar
among groups. Significance: The hypotheses of the study were rejected
as the presence of leucite and cooling protocols have no effect on the
fracture strength and reliability of the porcelain-zirconia systems. Based
on the investigation, zirconia-based restorations produced with both
types of porcelains and cooling protocols could present similar
mechanical performance.

Keywords: Zirconia; Porcelain; Leucite; Residual stress; Fracture
strength.
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1. INTRODUCTION

Porcelain-zirconia systems combine the high strength of the
infrastructure ceramic and great optical characteristics (aesthetic) of the
porcelain. Yttria-partially stabilized tetragonal zirconia (Y-TZP)
infrastructure increases the overall restoration translucency and allows
light transmission through its structure providing a more natural
appearance than restorations with metallic infrastructures[1,2] .

Despite the aesthetic and biocompatibility of all-ceramic
restorations, high porcelain chipping rates (15-62% over 3 to 5 years) are
being reported in the literature, especially for Y-TZP restorations [3-
10,12].

Some factors that are potentially related to the porcelain
susceptibility to fracture were previously investigated: insufficient
support of porcelain by the infrastructure [3,13,14]; ceramics thermal
mismatch [4,15-17]; porcelain-zirconia bond strength [17-19]; wetting of
zirconia [17,20]; low fracture strength of porcelain [21,22]; transient and
residual stresses developed inside the porcelain, especially related to a
thick layer and high cooling rates [5,23-31]; different techniques of
porcelain veneering [32]; inappropriate dental preparations with
insufficient axial reduction, depth of chamfer or inadequate internal
angles and sharp external edges [33].

The study published by Christensen and Ploeger [6] raised a
factor potentially related to porcelain fractures in zirconia-based

restorations: the presence of leucite crystals in the porcelain
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composition. The author observed that restorations made of porcelain
containing leucite had a lower frequency of porcelain chipping,
delaminations or major fractures.

The addition of leucite approximates the coefficient of thermal
expansion (CET) of the porcelain to the zirconia. Leucite can also
increase porcelain viscosity, resulting in a minor flow during firing.
Thus, the structural relaxation of the porcelain containing leucite can
generate transient and residual stresses during cooling of lesser
magnitude than porcelain without leucite, especially when submitted to
rapid cooling. Previous studies have demonstrated that the stresses
generated during firing are associated with the nucleation and crack
propagation from pre-existing defects in the porcelain [31] .

Therefore, the main objectives of this study are (1) to evaluate the
influence of the presence of leucite in the porcelain on the fracture
strength and reliability of monolithic (porcelain) and bilayer (porcelain-
zirconia) specimens, testing the hypothesis that porcelain containing
leucite have higher strength and reliability than porcelain without
leucite; and (2) to evaluate the influence of cooling protocol (slow or
fast) on the mechanical behavior of the studied materials, testing the
hypothesis that the slow cooling protocol results in greater strength and

reliability than fast cooling for both tested materials.

2. MATERIALS AND METHODS

The materials used in the study are presented in Table 1.

Porcelain surface characteristics can be observed in Figure 1.
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2.1 Zirconia specimens

Partially-sintered zirconia CAD-CAM blocks were cut into bars
(n=120) using a diamond disk (0.38mm thick) attached to a cutting
machine (Miniton Struers, Copenhagen, Denmark) at 250 rpm and under
water cooling. Samples were sectioned with 22% increase in the final
required dimension, to compensate the ceramic sintering contraction.

After cutting, the samples were polished using metallographic
sandpaper #800 and #1000. External longitudinal edges of the samples
were chamfered as recommended by the ISO 6872 [34]. After polishing,
the bars were sintered (Zyrcomat, Vita Zahnfabrik, Germany) according
to the manufacturer's recommendations and the final dimensions (1,8mm
x 4mm x l6mm) were checked with a digital caliper (Mitutoyo

Corporation, Tokyo, Japan).

2.2 Porcelain Veneering

The zirconia bars were divided into two groups (n = 60) to apply
I mm (thickness) of the porcelain containing or not leucite. Each
zirconia bar was inserted inside a silicon mold (Optosil-Comfort Putty,
Heraeus, Germany), with the chamfered surface placed in the bottom of
the mold. Porcelain powder was mixed to the modeling liquid (Liquid
Modeling Vita, Vita-Zahnfabrik, Germany) and the mixture was applied
to the zirconia top surface.

The ceramic powder was compacted using vibration and the
excess liquid was removed using absorbent paper. The specimens were

removed from the mold and positioned in the chamber of a ceramic oven
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(MP 6000, Vacumat, Vita, Germany) for sintering. To obtain the
specimens required dimensions, two application of porcelain were
necessary due to the sintering contraction.

The specimens were finished and polished with metallographic
sand-paper #600, #800, #1000 and #1200 (Drywater, 3M, USA) using a
polishing machine (Abramin, Struers, Copenhagen, Denmark) at 250
rpm under water cooling. Final dimensions were measured using a
digital caliper at three different areas of the bar specimen: the right and
left margins and the middle area. The two external longitudinal edges of
veneering porcelain were also chamfered. The chamfer width was
standardized at 0.1 mm (ISO 6872, 2008). After final polishing, the
specimens were divided into subgroups for final sintering, performed

with fast or slow cooling protocol, as described below.

2.4 Cooling Protocols

The specimens were divided into 4 groups (n = 30) according to
the veneering porcelain (VM9 or PFZ) and cooling protocol (F- fast or S
— slow).

For the fast cooling, the firing chamber of the furnace was opened
immediately after the recommended cycle for sintering (final time and
temperature recommended by the manufacturer) and the furnace was
turned off. The slow cooling was determined by maintaining the
chamber closed until the temperature was 50 °C below the glass
transition temperature (Tg) of porcelain with a cooling rate of 10

°C/min [35,30]. Since the reported Tg value of VM9 is 510° C and PFZ
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is 560° C (Vita and Denstply information), the oven was opened at 460
°C for VM9 and at 510 °C for PFZ.

2.5 Fracture strength test

The specimens were tested by three-point bending in a universal
testing machine (EMIC DL 2000, Sao José dos Pinhais, PR, Brazil),
using a load cell of 500 N. The specimens were immersed in water at 37
°C during the test. The porcelain of the specimens was positioned on the
top of two support rollers. The compressive load was applied by a third
roller, positioned on the top of zirconia side, with 0.5 mm/min loading
rate until the first sign of fracture (sound emission and/or drop of load
observed in the stress-strain plot). Load at fracture (N) was recorded to
further calculate the flexural strength. The flexural strength of bilayer

specimens (MPa) was calculated according to Equation 1 [36,37]:

B 3E.LP(E.t? + 2Et t, + E t?
2w(E2t¢ + 4EEt3t, + 6E E t2t? + 4E Et t? + EZt})

i

In this equation, P is the maximum load at fracture (N); L is the distance
between the lower support (12 mm); Et is the elastic modulus of the
material under tension (VM9 - 64 GPa and PFZ 75 - GPa); Tt is the
thickness of the material under tension (mm); Ec is the elastic modulus
of the material in compression (YZ - 205 GPa); Tc is the thickness of the
material under compression (mm) and w is the width of the specimen

(mm).
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2.6 Statistical analysis

Flexure strength of tested groups was compared by two-way
ANOVA and Tukey, with significance level of 95%. Weibull analysis
was performed to determine the reliability of the porcelain, determining

the characteristic strength (c0) and Weibull modulus (m).

2.7 Fracture Analysis

A Fractured areas of the specimens were observed with a
magnification of 40 x using a stereomicroscope (ZTX, Ningbo, ProWay)
and transillumination to analyze the extension and propagation path of
the crack. The failure mode was classified according to the fracture
extension: (1) cracking — crack from the surface to porcelain-zirconia
interface; (2) porcelain chipping — detachment of porcelain without
exposure of zirconia; (3) delamination - chipping with exposure of

zirconia; (4) catastrophic failure — crack through porcelain and zirconia.
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3. RESULTS

The results are shown in Table 2. The fracture strength of the YZ-
VM9 system was statistically similar to YZ-PFZ system (p= 0.066). The
cooling protocol had no influence on the flexural strength of the groups
(p= 0.718). The Weibull modulus (m) and characteristic strength (c0)

were also similar among groups (Figure 2).

Tabela 2. Resisténcia caracteristica (o), modulo de Weibull (m), os
intervalos de confianca (IC) e valores de média e desvio
padréo de cada grupo experimental.

Grupos Meédia Desvio  op* IC, m* IC,
(MPa)* Padréo (MPa)

VMIL 61,1 13.8 66,5 61,8-71,6 5 4-7
VMOR 62,9 14,2 68,4 63,1-74,2 5 4-6
PFZL 67.1 16,9 73.5 67,6- 80 4 3-6
PFZR 67,2 16,3 73.5 65,6-77,3 5 3-6

* ndo houve diferenga estatistica entre os grupos.
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Figura 3. Probabilidade de falha para os grupos testados.

Regarding the failure mode, 95% of failures were classified as
cracking of porcelain to the interface with zirconia (Figure 3).
Catastrophic failure occurred in 5% of the specimens. It can be observed
that the VMR group had a higher number of catastrophic failure (n = 4,
13%), while in PFZR group this type of fracture did not occur.
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4 DISCUSSION

This study analyzed the mechanical behavior of zirconia systems
veneered with porcelain with different microstructural composition. The
results showed that the fracture strength of the tested zirconia-porcelain
systems was not affected by the veneering porcelain (with or without
leucite) or the cooling protocol used after sintering (fast or slow),

rejecting the hypotheses of the study.

4.1 Residual and transient stresses

Zirconia and porcelain materials are often studied separately,
providing important information about the mechanical behavior of the
individual components of a restoration [38,21]. However, the analysis of
these materials combined in multilayer structures can give a significant
contribution in predicting clinical performance, providing data on the
origin and mode of fracture, interface quality, and distribution of residual
or transient stresses, which are difficult to obtained when the materials
are evaluated separately [37,31].

Since the perfect combination of zirconia and porcelain CETs (o)
is unlikely to occur, a small positive difference (+Aa 10-6/°C) is
recommended to avoid residual stresses at the interface and spontaneous
fracture [4, 17, 26]. The Aa between zirconia and VM9 (1.4 10-6/°C) is
similar to the combination of zirconia and PFZ (Ao= 1.1 10-6/°C).

Therefore, the magnitude of stresses generated by the difference in
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thermal contraction is expected to be comparable, and insufficient to
cause spontancous fracture of the tested specimens. However, a certain
amount of residual stress (mainly compressive in the porcelain at the
interface) is expected, which lowers the energy required to propagate the
initial crack from the surface.

However, the thermal compatibility is not the exclusive predictive
parameter for distribution of residual stresses. Changes of cooling rate
have been demonstrated to modify the stress gradients through the
porcelain [39]. Higher cooling rates are potentially related to the
development of temperature gradients within the ceramic body [30, 35].
A thermal contraction (change of volume and density) and a non-
uniform solidification are possibly generated by these temperature
gradients, and result in the development of stresses [40, 31]. On the other
hand, when the porcelain is slowly cooled, the glass structure has time
and sufficient energy to rearrange/reorganize molecules, resulting in a
difference in behavior at the glass transition temperature range [41].
Therefore, slow cooling is a common practice for materials containing
glass matrix to prevent residual stresses.

In addition to the compatibility of CTEs, there is a
recommendation that the porcelain should be applied on zirconia with
homogeneous thickness of 1 mm and submitted to slow cooling to
prevent premature fracture of porcelain (during the first months of
clinical use). This protocol allows the inner and outer portions of the
porcelain to cool homogeneously to temperatures below the Tg,
preventing the development of thermal gradients and, consequently,
transient and residual stresses originated from the differences in volume

and viscosity of the layers with different temperatures [35, 30, 31]. This
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study followed these recommendations resulting in similar mechanical
behavior and structural reliability among different groups after
processing. Therefore, when a 1mm-thick layer of porcelain is used, the
presence/absence of leucite and the cooling protocol have negligible
influence on the mechanical behavior of the ceramic system. Following
this recommendations, both systems are safe and mechanically reliable
for clinical use.

When a higher thickness of the porcelain is necessary, cooling the
system slowly is important to prevent transient and residual stresses,
which could nucleate and propagate cracks inside the porcelain until its

complete fracture [5, 31].

4.2 Mechanical reliability of the systems

Brittle materials can present variability on strength values due to
the number, size, location and distribution of internal defects (flaw
population), resulting on an asymmetric distribution of data. The
Weibull distribution is an appropriate method to analyze statistically the
mechanical behavior of ceramics. The Weibull parameters (Weibull
modulus, m, and -characteristic strength, ©0) can determine the
probability of failure and distribution of fracture strength values [42].
The present study found no differences for m and o0 between the
groups, showing that the porcelains were similarly reliable for veneering
zirconia.

Regarding the influence of cooling on the mechanical behavior of
the studied ceramics, the amount that a material expands/contracts
during the heating/cooling is expected to have a direct influence on the

strength and fracture mode of the systems [4, 29, 31]. The slow cooling
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protocol could result in greater reliability of the system veneered with
ceramics containing leucite. When submitted to fast cooling the
expanded structure of the porcelain relaxes to lower volume (length)
than during slow cooling, because of the higher total contraction and
increase in the packing fraction (atomic packing factor) [43.,44].

On the other hand, removing leucite from the porcelain
composition results in a ceramic with higher content of glass-modifying
oxides (K20, AlI203, Na20, BaO, Tb203) which are added to the
material to adjust the CTE, approximating the value to the zirconia. The
addition of modifying oxides also decreases the viscosity of the
porcelain at temperatures above the Tg, allowing adequate wetting in to
the irregularities of the zirconia surface. The decrease of the viscosity
(increase of viscoelasticity) results from the porcelain structural
relaxation, which occurs at elevated temperatures and is accompanied by
expansion of the whole structure during the heating, and porcelain
contraction during cooling [41,45-47]. Therefore, PFZ porcelain, without
leucite, could present an opposite behavior: the rapid cooling protocol
could produce a structure with slightly higher structural reliability than
slow cooling. However, this was not confirmed by this study.

As the porcelain and zirconia compatibility is based on
similarities between CET at temperatures below the Tg, knowledge of
the compatibility of volumetric expansion at temperatures around or
above the Tg is scarce. The CTE of the porcelain is linear at
temperatures below the Tg and nonlinear around and above the Tg, since
the structure is expanded and in viscoelastic state. The study of the
thermal behavior of the porcelain at temperatures around the Tg is

important, especially in ceramic restorations with non-homogeneous
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thickness of porcelain (as often occurs in crowns and bridges with
anatomic details) [31]. The porcelain without leucite allows a greater
relaxation (thermal expansion) of the structure at temperatures around
the Tg, especially during slow cooling (when there are adequate time and
temperature for molecular rearrangements), which could reduce the
compatibility with zirconia. Yet, the addition of leucite is responsible not
only for adjusting the porcelain CET, but increases its viscosity,
resulting in lower structural relaxation (flow) during firing [39]. The
decrease of structural relaxation in the porcelain containing leucite could
generate stresses of lower magnitude during cooling than in the porcelain
without leucite. However, none of these phenomena were detected by the
present study.

Some authors state that the leucite content is strongly influenced
by the thermal history of porcelain, such as the time of sintering, the
number of firings or the cooling rate [43, 49]. Taskonak et al. [24]
studied the crystallinity in a feldspathic porcelain, and observed the
predominance of amorphous glass phase, but an increase of the
crystallinity index after slow cooling. Therefore, thermal changes can
result in the formation of leucite crystal phase in feldspathic porcelain
(increase from 8.5 to 55.8%), especially in slow cooling [24, 49, 50].

In addition, the volume of leucite is particularly critical because,
when the feldspathic dental porcelain is cooled, leucite phase transform
from tetragonal to cubic, promoting a 1.2% of volume contraction. This
contraction can lead to microcrack formation inside and around the
crystals, resulting in residual stresses in the material. This process can be

stabilized adding leucite in cubic form to the porcelain composition [43].
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In this study, the analysis of the porcelains surface was performed using
SEM to evaluate the presence and amount of crystalline phase. Crystals
were observed at VM9 surface with no signs of cracking in the
surrounding area for slow or fast cooling (low residual stresses). Crystals
were not found in PFZ, indicating that the cooling protocols did not
originated leucite crystals in a significant amount or size in this

porcelain.

4.3 Mode of failure

Fracture strenght is mainly dependent on the quality of the glass
matrix [51]. However, the literature reports a significant improvement of
porcelain fracture toughness with an increase on the leucite content,
especially above 22% [38]. Studies showed that the crack deflects when
finds a leucite crystal and changes the direction of propagation resulting
in a decrease of the stress intensity factor at the crack tip. The crack
deflection occurs because of the action of tensile and compressive stress
fields at the glass matrix and leucite interface induced during cooling as
a result of the CTE differences between the two phases [38, 52]. The
similar fracture strength values found for VM9 and PFZ demonstrated
that the low concentration of leucite in the VM9 porcelain (7.5%) is not
significant to improve the mechanical behavior of the material, which
was also confirmed by Cesar et al. [38].

The results of the fracture analysis performed in this study
showed that all fractures originate from the porcelain surface at the area
opposed to the applied force (higher tensile stresses). The predominant
failure mode for all groups was crack to the interface (95%), without

detachment (delamination) of the porcelain from the zirconia. Based on
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the protocol used to test the specimens, especially the interruption of the
test at the first sign of fracture, this was the mode of failure mostly
expected.

The catastrophic failure found in some of the groups could
indicate high interface quality or bond strength between porcelain and
zirconia, behaving as single body to bear the applied loads [53]. The
fracture strength values obtained in catastrophic failures were not
included in the subsequent statistical analyzes because the values
exceeded the porcelain strength, representing mainly the strength of
zirconia (not representative of the main clinical problem studied:
chipping).

In comparison to VM9, a higher surface gloss and apparent better
polishing were observed for PFZ, even applying the same finishing
protocol for both ceramics. Future studies could investigate differences
in surface roughness, esthetic perception and resistance to wear of these
porcelains. Finally, the fatigue behavior of these systems could be
investigated using cyclic loading, which could elucidate the behavior of

these materials over time.

5 CONCLUSION

The hypotheses of the study were rejected as the presence of
leucite and different cooling protocols have no effect on the fracture
strength and reliability of the zirconia systems. Based on the parameters
investigated, zirconia-based restorations produced with both types of
porcelains and cooling protocols could present similar mechanical

performance.
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