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Resumo: A zircOnia tetragonal policristalina (Zr§) estabilizada por itria (3Os) conhecida como zirconia Y-TZP,
tornou-se uma alternativa para os implantes oddigimos por ser biocompativel e bioinerte, estetieata favoravel,
com alta resisténcia mecénica e tenacidade a feat@ontudo, os implantes sao suscetiveis a fallhdraptura fragil
causados por defeitos pré-existentes, oriundos awesso de fabricacdo. As coroas e proteses pardixas
odontoldgicas sdo confeccionadas por meio da tegi® CAD/CAM, a partir de blocos pré-fabricadostalmnente
sinterizados ou pré-sinterizados. O presente triabahvestigou o efeito das variaveis do processatiecacdo da
zirconia Y-TZP, na resisténcia mecéanica do matepigsinterizado e sinterizado. Foram confecciorsabitocos a
partir do p6 de zirconia Y-TZP por meio de confocdm®m em prensa uniaxial e isostatica com posterigg- p
sinterizacdo em temperaturas na faixa de 800 a AD0A dureza do material foi medida por meio doaém¥ickers e
o resultado comparado com a dureza dos materiaisapiéicacdo odontolégica de zircénia Y-TZP disporsive
comercialmente. A resisténcia mecénica apds a riafgio final foi determinada por técnica de exc#a por
impulso. Os blocos pré-sinterizados foram usinados sistema CAD/CAM para a confec¢cdo de copings para
présteses odontoldgicas.

Palavras-chave: zircOnia Y-TZP, pré-sinterizacdo,CAD/CAM, propaeds mecanicas.

1. INTRODUGAO

A Zircbnia (ZrQ) tem potencial em muitas aplicagbes como bior@tdevido a sua alta resisténcia mecénica,
biocompatibilidade e estabilidade quimica. H4 apnaxamente 47 anos iniciaram-se pesquisas comaakeoial para
uso clinico na artroplastia total do quadril (Mamie et al, 2007) e posteriormente foi introduzida na odiogfia,
devido a maior resisténcia mecénica e tenacidddsira em relacao a alumina (8k) (White et al, 2005), e assim
utilizada como material basico para coroas e porges funcao da forte demanda estética e preocupamdoa
hipersensibilidade a materiais metalicos (Sstal, 2008).

Sendo um material polimérfico, a zircbnia pode osorem trés formas: monoclinica (estavel a tempeaat
ambiente até 1170), tetragonal (de 1170-23%0) e cubica (acima de 2370 (Foschiniet al, 2004 e Saridagt al.
2013). Para estabilizar a fase tetragonal em teatyrerambiente, sdo adicionados diferentes éxido®w@ magnésia,
itria, calcia e céria, entre outros. Na presengpedgienas quantidades de 6xidos estabilizantessimdamente 2-3%
de mol de itria (¥Os), a temperatura ambiente, ocorre a estabilizag@bdo material composto de 100% de pequenos
graos tetragonais metaestaveis, conhecida comoriZard etragonal Policristalina (Y-TZP) (Saridetgal, 2013).

A zircbnia de grau biomédico contendo 3 mols% ema itomo estabilizante (3Y-TZP) tem sido utilizada
fabricacdo de coroas e proteses parciais fixastolfmicas, processadas por meio da tecnologia CABYQComputer
Aided Design/Computer Aided Manufacturing). A ugiam € realizada em blocos (blanks) totalmente rizatos ou
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pré-sinterizados. Os resultados de anos de estigiyesn que a 3Y-TZP pode ser aplicada na restaudedentes
posteriores, sendo apoio para ceramicas de rexagtnDenry e Kelly, 2008).

Apesar das notaveis propriedades mecénicas daniar¢Guazzatoet al, 2004), as restauracdes ceramicas
odontolégicas sdo suscetiveis a falha por fratedgilf que raramente sdo precedidas de deformag8ésig ou
qualquer aviso prévio. Essa falha é atribuida @éatcomo presencga de intensas tensdes, moléeubsgud ou fluido
corporal e defeitos pré-existentes, oriundos degsso de fabricacéo, relacionados ao tamanho e fdamgréo, tipo
ou percentual de elementos estabilizantes. A judgises fatores pode iniciar o crescimento cafastrde trincas
(fratura), acompanhado por deterioracao da restaaradontoldgica (Margt al, 2004 e Aboushelibt al, 2008).

Para a prevencdo de falha em materiais ceramicostadgicos produzidos pela tecnologia CAD/CAM,
normalmente é investigado o comportamento mecéapés a sinterizacao final, principalmente, por nugoensaio
mecanico de flexdo trés e quatro pontos (Quinn |mrQR010; Stawarczykt al, 2013 e Chevalieet d., 2009) e
ensaio de dureza, a fim de determinar a dureziastéesia a flexdo, a fratura e médulo de elastiidqdHaradaet al.,
2013; Zhanget al, 2013). Porém algumas pesquisas sugerem quéhas te superficie e microtrincas possam iniciar
antes do processo de sinterizacédo final, podenidersofluéncia do tamanho do gréo e da porosidadetapa de pré-
sinterizacao (Liuet al, 2010), da usinagem (Luthardt al, 2004) ou até mesmo do tamanho de grdo do pé,
compactacdo e moldagem do corpo a verde (Schetrata2013).

Este trabalho tem como objetivo estudar as vasagiei processo de fabricacdo de cerAmicas a ba¥eTd®
aplicadas em implantes odontoldgicos. Analisou-sglagao entre as variaveis do processo de conf@riais como:
prensagem, temperatura de pré e sinterizagaop afaitresisténcia mecénica das pecas, acabamergdicap e
comportamento durante a usinagem usando o sisté&xBHGAM. O modulo de elasticidade das pecas fabasae
sinterizadas foi determinado pelo método dinAmam aestrutivo.

2. METODOLOGIA

O fluxograma da Fig. 1 representa as etapas degsodale fabricacao dos blocos cerémicos.

Confecgio dos blanks

!

Conformacéo

l

pré-sinterizacdo

!

Ensaios mecanicos
i v *
Tesj[e: de Ensaiode St
estabilidade microdureza Stlledizacal
1o manuseio
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~
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Figura 1. Fluxograma do processo de producao de zidnia Y-TZP aplicada a implantes odontoldgicos.
2.1. Confeccéo dos blocos
Foram confeccionados blocos, a partir do pé dedmiec Y-TZP, denominado material ZH, por meio de

conformacédo em prensagem hidraulica uniaxial (er&kay 60 ton.), prensagem isostéatica a frio (Foret al, 2014)
e pré-sinterizacgao.
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Para a conformacéo foi utilizado um molde (matrdie)area interna de dimensdes de 40 x 4G,rnom carga de
157 kN. Cada bloco foi confeccionado separadamsetejo utilizado 80 g de p6é de ZH, para obter pegasa altura
de 16 mm. Aplicou-se a carga lentamente até atirigirkN e, apds 60 s no patamar, aliviou-se a dargamente para
evitar delamina¢ces no compactado.

Os blocos foram preparados para a prensagem isastsgndo chanfradas e posteriormente colocadas em
involucros de borracha para protegé-las do flubtmdos os involucros foram hermeticamente fechadedcao. Os
blocos foram colocados na prensa isostatica des\g&meos (Fortulaet al, 2014), onde foi aplicada a pressao de 210
MPa permanecendo no patamar por 10 segundos eipostnte, reduzindo-se lentamente até a retiradaaterial. O
fluido utilizado para a compresséio foi agua 4Q7

Apébs a prensagem isostatica, os blocos ceramicamfpré-sinterizados a temperaturas entre 800 @000

2.2. Caracterizacdo mecénica

A medida de dureza do material foi determinadampeio do ensaio de microdureza Vickers a fim derdetear a
resisténcia do material pré-sinterizado antes déecgao de prétese por CAD/CAM. O corpo de prova)(ZH e dois
materiais comerciais distintos, ZL (InCoris ZL ¥@ia Dental Systems GmbH - Benshein, Alemanha)C éZrcad -
Ivoclar Vivadent Inc.), foram embutidos em baqeetibm a embutidora metalografica EM30D (Teclagaistiia e
Comércio Eireli-ME). A superficie das pecas emhadiforam lixadas em uma sequéncia de lixas conulgnaetria
400, 500, 600, 800, 1200, 1500 mesh e polidas ditripanetalografica (Struers A/S) com pasta denthate de
granulometria 1um e lubrificante a base de glicerina, com temppalenento de 20 min.

A determinacdo da rugosidade Rq da superficibdseada na ASTM C1327:08, utilizando o rugosinreatil
Surtronic 3+ (Taylor Hobson Brasil), cujo comprinenia amostragem (Cut off) foi de 0,25 mm, sendidob 10
valores de rugosidade de cada material.

Para o ensaio de microdureza Vickers, foi utilizad®licrodurémetro Mitutoyo HM-211, com a carga dédf,
sendo obtidos 10 valores de microdureza de cadarialatAs diagonais do losango impresso na superféram
medidas por meio de um microscopio acoplado a maqie ensaio e a média foi calculada conforme g1Bgsendo
utilizadas para a determinagdo da microdureza YécidV), conforme a Eq. (2), que expressa a relagdiga (P) e a
média das diagonais (d). Na Fig. 2 pode ser obdaraarepresentacdo esquematica do ensaio de nmezagdwnde
apresenta a medida das diagonais impressas paémtador piramidal. Para analisar a superficieasagstras, as
mesmas foram recobertas com plasma de ouro em @&learacuo e levadas ao microscépio de varredatdeica
(MEV) da marca Zeiss modelo EVO LS15.

d=(d +dy)2 ()
HV = 0,102 [2 P sen [{/2)/d2] 2)

Angulo entre as
faces da piramide
laces da piranide

—__endentador

zirconia

\ embutimento
\ formato
\da impressio

Figura 2. Representacédo esquematica do ensaio decraidureza Vickers.

Foram cortados 10 CPs do material ZH, sob intensfsigeracdo com agua a temperatura ambiente
(aproximadamente 27 °C) e submetidos uma sequéteiixas de granulacdo 600, 800 e 1200, para aiser
dimensodes de 2,4 mm x 4,8mm x 38,50 mm conformarma ASTM C1259: 15.

A sinterizacao final ocorreu entre a faixa de 185[650°C, com taxa de aquecimento de 3°C/min.GQ&Cicom
patamar de 1 hora e 5°C/min. até a temperaturh frsadimensdes apdés sinterizacdo final foram astidom um
micrdmetro universal externo. A massa foi obtida peio de uma balanca de precisdo e entdo calcaladédia e
desvio padrdo de cada CP.

O moddulo de elasticidade dinAmico das pecas sattais foi determinado utilizando a Técnica de Bgéid por
Impulso (TEI), com o equipamento Sonelastic® PCelamm modo de vibragdo em flexdo com coeficientBaigson
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() estimado em 0,31, conforme Callister e Rethwigd13). Os valores médios das dimensdes e da rfarssa
inseridos no programa Sonelastic® e assim foi ¢adicuo valor referente a 0,224 L (22,4% do compnitmeutilizado
para determinar os pontos nodais (dois fios) pafiaagdo do CP, e o impulsionador foi posicionadocantro. O
médulo de elasticidad&) foi calculado conforme a Eq. 3,

E= 0,9465 tnf %/b) (L¥/d®T, 3)

onde foram inseridos dos dados do CP: a masgsa largurab, o comprimentoL, espessura, f; a frequéncia
fundamental em modo flexionalTel o fator de correcdo (Sonela$ti®012). Para o set up (inicio do processo) deste
ensaio, foi utilizado o parametro de 8,5 V corresjemte a tensao do pulsador e a largura do pulgerapo de 20 ms.
Cada CP recebeu um ciclo de 20 batidas.

2.3. Teste de estabilidade no manuseio/usinagem

Apés a pré-sinterizacdo, foi necessério realizaerificacdo da estabilidade do material quando stidim ao
manuseio e usinagem em sistema CAD/CAM comercial.

Foram cortados dois blocos de dimensédo 15,5 x4® mm, conforme requisitos do sistema de usinagepaytir
do material pré-sinterizado ZH. Todas as supedifieam lixadas em sequéncia de lixas com granoll&6@, 800 e
1200. Um dispositivo de aluminio foi colado no ldpcom resina (Araldite ® Hobby — Cola ep6xi Brdag@ mantido
em um molde durante 24 horas para a secagem daesska procedimento foi necessario uma vez quean llecessita
de um dispositivo de acoplamento para ser utilizadcsistema Cerec. Para a confeccdo da prétesdilfeado o
sistema CAD/CAM CEREC (Sirona, Charlotte, NC, USApmposto por scanner para a digitalizacdo do dente
software e fresadora. O processo iniciou-se caligitalizagdo do dente, e a imagem obtida foi esrviao programa
computacional Sirona. O dentista utilizou a imagera trabalhar a melhoria da morfologia da protapés definido
do desenho do produto, este foi adaptado as direertsis blocos pré-programados no software. A zicin fixada
por meio do dispositivo de aluminio, a fresador&REE faz a verificacdo da qualidade superficial ddemal e inicia-
se a usinagem. Foi utilizado agua a temperatu¥ i€ (ambiente), como fluido lubrificante.

Os dados numéricos obtidos pelos ensaios foransadas por meio da estatistica descritiva. A tecidécentral
foi obtida pela média dos valores, porém, na pisale valores extremos, foi aplicado a mediana quastis. A
variacdo ou quantidade de dispersdo foi analisadangio do calculo da amplitude para estudar aedésp total e
amplitude interquartil para dispersao central. @ud do desvio padrdo mostrou como os dados flataen torno da
média, ou seja, a dispersdo média em torno da naéiimética. A maneira de distribuicdo dos dadosobservada
através do formato dos dados, onde foi mostradonfuinto de dados simétricos e assimétricos. A fognddica dos
dados foi demonstrada utilizando-se o grafico deacajue representa a mediana, a amplitude inteitjua valor
minimo e o maximo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Os valores médios, desvio padrdo, minimos e maxarosigosidade Rq das pegas embutidas em bagestite
apresentados na Tab. 1. A Fig. 3 mostra o grafioo @s respectivos valores medianos, amplitudeguageatil, minimos

e maximos de ZH, ZL e ZC, das pecas pré-sinterizada

Tabela 1. Valores de rugosidade média Rq, desviagirao (DP) e valores minimos e maximos (n-10) dos
materiais embutidos em baquelite.

Material Rq (um) DP Mimnimo (um) Maximo (um)
ZH 0,40 0,04 0,32 0,44
7L 0,20 0,04 0,14 0,26

E E E E

ZC 0,20 0,02 0,12 0.2

3 3 3 3
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Figura 3. Gréfico Boxplot da rugosidade Rq do mateal embutido em baquelite.
3.1. Propriedades mecéanicas

A norma para o ensaio de microdureza em ceramieas;adas (ASTM C1327, 2008) exige rugosidade albdgxo
0,1um RMS (Rq), mas se a superficie investigada apr@sdgum tratamento, essa condi¢do pode ser dedemada.
Apesar de a superficie da amostra estar acimagdsidade sugerida, a impressdo causada pela podiardante esta
de acordo com a norma.

Em torno de 900°C a taxa de retragdo é baixa, semde estagio de densificagdo relacionado ao poaks
rearranjo dos gréos na qual a porosidade do arnateicristalino é transportada para a superfici@danjo cristalino
com uma subsequente densificacdo do arranjo amistatesultando em leve densificacdo do compacm@dpue
representa o inicio da troca da microestrutura gfategia dos poros, 0 que pode explicar os val@esugosidade
(Durhet al, 1996).

A Tab. 2 mostra que média da microdureza VicketeedH e ZL ndo apresentou diferenca significatoa seja,
apesar da diferenca na temperatura de pré-sirgédza# grande a tendéncia de apresentar o mesnmotamento
mecanico, assim, espera-se que apresente bo&meissao manuseio e usinagem CAD/ACM (Denry e K&lB08).
ZC apresentou microdureza superior as outras, Gugere uma microestrutura mais densa.

Tabela 2. Valores médios de microdureza Vickers H\esvio padréo (DP) e valores minimos e maximos {1®)
dos materiais embutidos em baquelite.

Material HV DP Minimo Maximo
7H 55.45 1.02 54,00 56.90
7L 56,15 1,86 54,30 58.90
7C 63.21 1,14 61,50 64.60

L]

Na Fig. 4 pode ser observada a amplitude de ZH gefh contraste com a dureza superior de ZC. Mas a
microdureza ndo parece estar relacionada a ruglesidpois ZC e ZL apresentaram resultados similaes
significativamente diferentes de ZH, que apresentaior rugosidade.



IX Congresso Nacional de Engenharia Mecéanica, 21 a 25 de agosto de 2016, Fortaleza - Ceara

Hy  ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS
65,00 - 65
[F]
60,00 — 60
55,00 +—EH] + 55
50,00 50
45,00 45 -~ Mediana
] Al
40,00 . ; a0 M
ZH ZL ZC

Figura 4. Valores medianos de microdureza VickersHV), amplitude interquartil (Al) e valores minimos e
maximos (n-10) dos materiais ZH, ZL e ZC.

A impressdao resultante da carga do penetrador jgighie diamante apresentou formato losango corfatascrito
na ASTM 1327:08, na superficie dos CPs ZH, ZL e ACFig. 5 mostra a impressao na superficie de Zié-(p
sinterizada), isenta de faces e contornos irregsilar

EHT=1500kV  SignalA=SE1 v
WD=125mm  Mag= 500X  puiie

Figura 5. Impresséo na superficie de ZH causada meendentador piramidal do ensaio de microdureza Viers.

O médulo de elasticidade dinamico nao destrutiv@lde apos a total sinterizacao, foi de 211,63 GPg62 com
desvio padréo de 2,75. A literatura apresenta @alde modulo de elasticidade que variam de 20® &Ph (Subhash
e Nemat-Nasser, 1993; Callister e Rethwisch, 20#i8§sa forma, obteve-se a resisténcia esperadaaipes
resultados favoraveis, a técnica de excitacdo pmulso utilizada para a medida de elasticidade ndiicgd ndo
destrutiva deve ser investigada com parametrosriex@etais, uma vez que o coeficiente de Poissdizadb foi o da
literatura.

3.2. Confeccao do implante
O implante confeccionado pelo sistema CAD/CAM foi coping elemento estrutural da coroa dentaria. A Fig.

6 mostra o material ZH submetido a acdo da ferrtanda fresagem, apresentando estabilidade na esmagpb
intensa lubrificacao.
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Figura 6 - Confeccdo desoping para implante odontoldgico, por sistema CAD/CAM.

O coping apresentou estrutura em forma de casca, ou g&jaamde ser um elemento estrutural, suas parédes s
finas (Fig. 7), aproximadamente 0,6 mm no estadosprterizado. Essas paredes resistiram ao manasdavem
resistir as solicitacdes mecanicas ao ser submatmigicacdo do acabamento que tem a finalidadeaj®rcionar a
cor natural do dente.

Figura 7 - Coping usinado a partir do bloco pré-sinterizado ZH: (A)morfologia do dente e (B) estrutura interna
em forma de casca.

4. CONCLUSAO

De acordo com os resultados de resisténcia mec&niessisténcia a0 manuseio e usinagem, as variéleeis
processo de fabricacdo de ZH em escala laboratpeahitiram a concepcao de zirconia Y-TZP, conyghttom os
materiais comerciais, assim, podem ser utilizadas p confeccédo de proteses odontologicas petorasCAD/CAM.

O mddulo de elasticidade de ZH totalmente sintdozao valor de 211,63 GPa + 9,62, é proximo apnedades
mecéanicas descritas na literatura, que variam 8eaZtl0 GPa.
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Abstract. Tetragonal polycrystalline zirconia (Zg]) stabilized with yttrium oxide §9s) known as zirconia Y-TZP has
become an alternative to dental implant due tdoitecompatibility, bioinert, esthetics and high maaital strength
and fracture toughness. However, prostheses amesgtible to failure by brittle fracture caused heqexisting defects
arising from the manufacturing process. Dental anevand fixed partial prostheses are machined by CATAM
technology from prefabricated ceramic blocks, fudiptered or pre-sintered. The present work ingagéd the
variables in the manufacturing process of zircoviidZP and its effect on the mechanical strengibrefsintered and
sintered material. Blocks were made from the zil@oiTZP powder, by means of uniaxial and isostaté&ssing with
subsequent pre-sintering at temperatures in theyeaof 800-1000°C. Material hardness was determimgd/ickers
hardness testing and the result compared with cawially available materials. Mechanical propertiesich as
modulus of elasticity after final sintering was eletined by impulse excitation of vibration. Pretsied blocks was
machined using a CAD / CAM system for making copfridgntal prosthesis.

Keywords: zirconia Y-TZP, pre-sintering, CAD/CAM, mechaiigsperties.



