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RESUMO

O objetivo do trabalho foi avaliar a resisténcia de unido da interface ceramica
zircbnia Y-TZP -ceramica de cobertura tratada com liner ou irradiagcdo com laser de
Er,Cr:YSGG ap6s envelhecimento. Foram preparadas 20 barras (10x6x4 mm?®) de
zircbnia para cada grupo, divididas aleatoriamente em 6 grupos conforme o
tratamento de superficie, totalizando 120 barras de zircénia (IPS emax.ZirCAD,
Ivoclar Vivadent) utilizadas para o processamento de infraestrutura do sistema CAD-
CAM (computer-aided design and computer-aided design manufacturing). As barras
foram sinterizadas e submetidas a aplicacao de liner (HeraCeram, Heraus Kulzer ou
ZirLiner, Ivoclar Vivadent) e/ou irradiacdo com laser de Er,Cr:-YSGG (iPlus,
Waterlase: 3W; 20Hz; 53,57 J/cm?) de acordo com os grupos: G1 - sem tratamento
(controle); G2 — Liner HeraCeram; G3 - Liner ZirLiner; G4 - Laser de Er,Cr:YSGG;
G5 - Laser de Er,Cr:YSGG + Liner HeraCeram; G6 - Laser de Er,Cr:YSGG + Liner
ZirLiner. As amostras de zircbnia foram aderidas a cerdmica de cobertura (IPS
e.max ZirPres, Ivoclar Vivadent) por meio da injecdo pela técnica da cera perdida
com um conduto cilindrico de 0,8 mm de didmetro (Wax Shapes Kerr -USA), sendo
que cada barra de zirconia recebeu trés condutos cilindricos aderidos. As amostras
foram submetidas a ciclagem térmica (100.000 ciclos). As amostras foram avaliadas
por meio do teste de microcisalhamento (UuSBS) com velocidade de 1 mm/min. O
modo de fratura foi avaliado com aumento de 50x, e os aspectos morfolégicos dos
espécimes mais significativos das amostras foram analisados através de
microscopia eletrénica de varredura. Os valores de microcisalhamento foram
submetidos ao teste de normalidade de Levene. A andlise estatistica dos valores
obtidos foi realizada por two-way ANOVA e teste de Tukey (= 0,05), o padréo de
fratura e as caracteristicas de superficie foram expressos por analise descritiva.
Houve interacdo entre os fatores “Irradiacédo” e “Liner” (p<0,05). Média da uSB, em
MPa foram: G1-12,1(4,1)*°; G2-14,4 (5,5)%; G3-9,7 (2,4)""; G4-18,2 (5.2)%%; G5-26,7
(17,6)**; G6-21,0 (6,0)%2. O tratamento com o laser de Er,Cr:YSGG, previamente a
injecdo aumentou a resisténcia de unido entre a zircénia Y-TZP e a ceramica de
cobertura nas amostras irradiadas. O uso do liner ZirLiner associado ao laser de
Er,Cr:YSGG proporcionou maiores valores de resisténcia de unidao. O uso isolado
dos liners ndo alterou a resisténcia de uniao entre zircbnia Y-TZP e a ceramica de
cobertura.

PALAVRAS-CHAVES: Porcelana odontoldgica. Zircénia. Tratamento de superficie.
Resisténcia de unido. Laser.



ABSTRACT

The objective of the present study was to evaluate the bond strength of zirconia-
feldspatic ceramic with liner application or Er,Cr:YSGG laser irradiation after aging.
Twenty zirconia bars (10x6x4 mm?) to each group according to the surface treatment
were prepared, sintered and divided randomly in six groups according to surface
treatment, a total of 120 zirconia bars (IPS emax.ZirCAD, Ivoclar Vivadent) that are
used to infrastructure of CAD-CAM system (computer-aided design and computer-
aided design manufacturing), the bars were sintered and submitted to liner
application (HeraCeram, Heraus Kulzer or ZirLiner, Ivoclar Vivadent) and/or
Er,Cr:YSGG laser irradiation (iPlus, Waterlase: 3W; 20Hz; 53.57J/cm?). The samples
were randomly assigned into six groups (n=20): G1- no treatment (control); G2- Liner
HeraCeram; G3- Liner ZirLiner; G4- Er,Cr:YSGG Laser; G5- Er,Cr:YSGG Laser +
Liner HeraCeram; G6- Er,Cr:YSGG Laser + Liner ZirLiner. Zirconia samples were
adhered to covering feldspathic ceramic (IPS e.max ZirPres, Ivoclar Vivadent) with
injection of lost wax with a cylindrical conduct with 0.8 mm diameter (Wax Shapes
Kerr -USA), and each zirconia bar received three conducts. Samples were submitted
to thermal-mechanic cycling (100,000 cycles). Twenty bars of each group were
evaluated by microshear test (uSBS) with 1 mm/min speed. The failure mode was
evaluated (50x magnification) and the surface morphology of the samples were
analyzed by scanning electron microscopy. The microshear values were submitted to
Levene normality test. The statistical analyse were performed with two-way ANOVA
and Tukey test (p<0.05); the failure mode were express by descriptive analysis.
There was factor interaction between factors “Irradiation” and “Liner” (p<0.05). Mean
uSBS (SD) in MPa were: G1-12.1(4.1)*; G2-14.4 (5.5)%; G3-9.7 (2.4)""; G4-18.2
(5.2)%; G5-26.7 (17.6)*?; G6-21.0 (6.0)®%. The use of liner before injection improved
the bond strength between Y-TZP zirconia and feldspathic ceramic to irradiated
samples. Microshear test analysis can be used for bond strength resistance
evaluation between Y-TZP zirconia and feldspathic ceramic.

KEYWORDS: Ceramic. Zirconia. Surface treatment. Bond strength. Laser.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

O grande emprego das ceramicas reforcadas em restauracdes estéticas
indiretas e estrutura de préteses parciais fixas tem aumentado, em razdo de suas
propriedades estéticas e propriedades mecénicas clinicamente confiaveis (Brodbelt
et al.,, 1980). Apesar de suas 6timas caracteristicas estéticas, as ceramicas séo
friaveis, o que levou a principio ao desenvolvimento de uma infraestrutura metalica
que oferecesse resisténcia a fratura adequada a esses materiais. Desde que a uniao
entre ceramica e metal foi viabilizada, as restauracdes metaloceramicas passaram a
ser amplamente utilizadas ao longo dos anos com alto nivel de sucesso clinico
(Borges et al., 2001).

Contudo, as coroas metaloceramicas apresentam algumas caracteristicas
estéticas desfavoraveis para a exigéncia estética atual, e o uso da Y-TZP vem sendo
proposto com sucesso (Kern; Wegner, 1998; Piconi; Maccauro, 1999; Ozkurt;
Kazazoglu, 2010)

O 6xido de zircbnia (ZrO,) tornou-se um material muito solicitado no
campo da industria médica nos ultimos 40 anos devido a sua forga, resisténcia a
fratura (Casellas et al., 2001), sua estabilidade quimica e a biocompatibilidade
(Borges et al., 2009; Chevalier et al., 2006; Filser et al., 2001). Um problema clinico
com o uso de material a base de zirconia é a dificuldade em conseguir a adeséo
adequada de substratos sintéticos com tecidos naturais (Aras et al.,, 2016;
Thompson et al., 2011).

Em razéo da zircénia pura ser muito instavel, apresentando uma estrutura
monoclinica a temperatura ambiente, alguns compostos especificos sdo adicionados
ao material para conferir maior estabilidade (Denry; Kelly, 2008). Os trés sistemas
ceramicos a base de zircénia utilizados na Odontologia sdo: policristais de zirconia
tetragonal estabilizada por itria (Y-TZP), zircdnia parcialmente estabilizada por cation
dopado de magnésio (Mg-PSZ) e alumina reforcada por zircénia (ZTA) (Denry; Kelly,
2008).

O uso da coroas ceramicas com infraestrutura em zircénia Y-TZP na
Odontologia tem aumentado significativamente nos ultimos anos em razéo, dentre

outras propriedades, de sua estética superior quando comparada as
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metaloceramicas e melhor resisténcia mecanica comparada as ceramicas
feldspéticas, a base de leucita e de dissilicato de litio (Kern; Wegner, 1998; Piconi;
Maccauro, 1999; Ozkurt; Kazazoglu, 2010).

A zircbnia, como substituto do metal em estruturas metalicas, € um
material muito promissor, uma vez que possui propriedades mecanicas muito
favoraveis. Estudos in vitro e in vivo relataram resisténcia adequada e performances
mecanicas, compativel com a manutencdo clinica como um material de estrutura
para ambos tipos de coroas: individuais e de proteses parciais fixas de curta
extensado. No entanto, os resultados clinicos ndo sao comparaveis com restauracdes
metalo-cerdmicas convencionais, e ndao ha dados de longo prazo suficientes para
validar o potencial clinico da zirconia (Zarone et al., 2011). Sailer et al. (2015)
relataram que as coroas unitarias de zircénia exibiram significativamente mais perda
de retencao do que as coroas metalo-ceramica em 5 anos de acompanhamento.

Por razdes estéticas, essas subestruturas tem que ser recobertas com
uma ceramica de cobertura. Apesar da zircbnia TTZP apresentar a maioria das
melhores propriedades mecanicas dentre os sistemas ceramicos disponiveis
(Ramos et al., 2014), a unido da interface com a cerédmica de cobertura é o
componente mais fraco de restauracées de zirconia YTZP recobertas com ceramica
(Fischer et al., 2008). A estabilidade dessa interface pode ser ameacada pela
ocorréncia de lascamento e descolamento da porcelana (Ramos et al., 2014).

O lascamento da ceramica de cobertura € a razao mais frequente para
falhas com um indice de 15,2% ap6s o tempo de instalacdo de 35,1+13,8 meses
(Sailer et al., 2007). O estudo de Ramos et al. (2014) mostrou uma taxa de falha
adesiva na ordem de 70%. A espectofometria por Raman possibilitou averiguar a
relacdo entre a ceramica zircOnia-ceramica feldspatica, que ndao € bem conhecida e
observa-se uma zona de interdifusdo entre as camadas quando a ceramica
feldspética é aplicada na verséo p6-liquido (Durand et al., 2012).

Fischer et al. (2008) avaliaram a resisténcia flexural de dez diferentes
ceramicas de cobertura para a zircbnia e ndo observaram diferencas para o teste de
trés pontos. As falhas adesivas entre a cerédmica de cobertura feldspatica e a
substrutura podem ser explicadas, em parte, pelo alto angulo de contato entre esses
dois materiais, e diferencas no coeficiente de expansao térmica ( de Kler et al.,
2007), a pobre condutibilidade térmica associada com a pobre difusibilidade térmica
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(Bonfante et al. 2010); ou o estado da superficie de zircbnia da substrutura (Komine
et al., 2010; Ramos et al., 2014).

Em comparacdo com as metalo-cerdmicas, lascamento excessivo €
observado em estudos clinicos com restauracées em zirconia. Para explicar este
efeito, dois aspectos devem ser considerados. Um aspecto é a tensdo residual
térmica, durante o resfriamento e, ap6s a queima da cerdmica de cobertura. Nos
sistemas metalo-ceramicos, esse estresse pode ser parcialmente relaxado por uma
deformacéo elastica ou plastica da substrutura. Em contraste, uma subestrutura de
zircdnia é rigida, o que leva a uma maior formacao de estresse (Fischer et al., 2008).
Bandas de zircbnia tetragonal com caracteristicas de monolitica foram relatadas
apOs analise da interface zircbnia-ceramica de cobertura por espectroscopia micro-
Raman, além de detectar a presenca de fases microcristalinas em policristais
ceramicos (Ramos et al., 2015).

Os materiais ceramicos baseados em zircdnia sao mais fortes e tem mais
tenacidade do que os materiais ceramicos vitreos convencionais (Guazzatto et al.,
2004b). A zircbnia tem um modulo de elasticidade relativamente alto (215 GPa) e
alta forca de resisténcia flexural (1.000MPa) que excede muitas ligas metalicas e os
clinicos e técnicos sugerem quem a espessura minima de material seja de 0,7mm
(Lan et al., 2016). Guazzatto et al. (2004a) observaram microscopicamente a relagao
entre a matriz vitrea e a fase cristalina, as caracteristicas dessa ultima foram

correlacionadas com a forgca e a tenacidade dos materiais ceramicos avaliados.

Modificagdes quimicas e mecanicas da superficie de proteses fixas séo
métodos bem documentados para o estabelecimento de adesao confiavel entre o
componente protético ceramico e o cimento resinoso (Erdem et al., 2014; Blatz et al.,
2010; Eduardo et al., 2012; Atsu et al., 2006; Amaral et al., 2006).

Muitos estudos avaliaram diferentes tratamentos de superficie para
melhorar a adesao da infraestrutura de zirconia YTZP com a ceramica de cobertura,
assim como abrasdo, que pode aumentar a rugosidade superficial e produzir uma
forma retencdo mecanica fraca, e melhorar a interface de adeséo. A literatura sugere
que o uso de liners pode proporcionar uma melhoria da interface de adesao.
Entretanto, outros estudos reportaram que o liner pode enfraquecer a resisténcia de
unido (Yoon et al., 2015). Na tentativa de melhorar a resisténcia ao cisalhamento
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entre porcelana feldspatica e a subestrutura zircénia, um liner de dissilicato de litio
foi proposto e obteve resultados positivos (Wattanasirmkit et al., 2015).

Outro método utilizado é o tratamento da zirconia Y-TZP com lasers. O
laser atua sobre as superficies de modo fotototérmico, transformando energia
luminosa em calor (Coluzzi et al.,, 2004) O laser de Er,Cr:YSGG pode remover
particulas pelo processo chamado ablacéo que inclui micro-explosées e vaporizagao
(Cavalcanti et al., 2009). Nessa ultima modalidade, a temperatura e pressao interna
aumentam dentro da ceramica até a destruicdo explosiva da particula que ocorre
antes do ponto de derretimento ser atingido. Alguns estudos (Usumez; Aykent, 2003;
Kursoglu et al.,, 2013; Silva. 2011; Aras et al., 2015) avaliaram os efeitos da
irradiacdo com o laser de Er,Cr:-YSGG na resisténcia de unido dos cimentos

resinosos a restauracoes de ceramica .

Kirmali et al. (2015) estudaram os efeitos do laser de Er,Cr:-YSGG em 1W
a 5W para superficie de Y-TZP a fim de melhorar a adesdao da ceramica de
cobertura e obteve resultados promissores em relacdo a melhora da adesao entre
cimento resinoso e a zircbnia. No momento, nenhum método pode ser considerado
padrao para estabelecer uma adesao 6Otima entre a Y-TZP e as cerdmicas de

cobertura.
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2. PROPOSICAO

Os objetivos do presente estudo foram avaliar os efeitos do tratamento da
Zircbnia Y-TZP com liners associados ao uso laser de Er,Cr:YSGG na resisténcia de
unido a uma ceramica de cobertura feldspatica, e observar o padrao de falha das

interfaces avaliadas.
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3. MATERIAL E METODOS
3.1- Delineamento Experimental:

Os fatores em estudo foram o “laser” em 2 niveis (irradiacéo e sem irradiacao)
e liner, em trés niveis (controle sem liner; liner A e liner B) definindo 6 grupos
experimentais. As unidades experimentais corresponderam a 120 espécimes de

zircdnia Y-TZP (n=20) aleatorizadas entre 0s grupos experimentais:
G1- zircOnia Y-TZP+ vidro-ceramica fluorapatita (controle)
G2- zircbnia Y-TZP+ ZirLiner + vidro-ceramica fluorapatita
G3- zircbnia Y-TZP+ HeraCeram + vidro-ceramica fluorapatita

G4- zirconia Y-TZP+ Laser de Er,Cr:YSGG (3W: 20Hz; 53,57 J/cm?) + vidro-

ceramica fluorapatita

G5- zirconia Y-TZP+ Laser de Er,Cr:YSGG (3W; 20Hz; 53,57 J/cn’) + ZirLiner

+ vidro-ceramica fluorapatita

G6- zirconia Y-TZP+ Laser de Er,Cr:'YSGG (3W; 20Hz; 53,57 Jicm?) +

HeraCeram + vidro-ceramica fluorapatita

A variavel de resposta foi a resisténcia de unidao ao microcisalhamento (xSBS)
em MPa da interface zircbnia — ceramica de cobertura. A tabela 1 apresenta os

materiais selecionados para o estudo.

Tabela 1. Materiais selecionados: marca comercial, composi¢ao e fabricantes.

Materiais Composicao Fabricantes

SiO. (500/0-60°/o);A|203 (1 6%-
22%);Nax0 (6%-11%); KoO (4%- Ivoclar Vivadent, Schaan

Zir Liner 8%);Ca0, P20s, F (2.5%-7.5%); Lichtenstein
other oxides (1.5%-8%)
HeraCeram Nao disponivel Heareus Kulzer, Hanau

Germany

SiOz,LiO, NagO,KQO, MgO,
IPS e.max ZirPress  Al,O3 CaO, ZrO, P2Os e outros
oxidos

Ivoclar Vivadent, Schaan
Lichtenstein

ZI’OQ, Ligo, NagO, KQO, MgO,
IPS e.max ZirCAD Al,O3, Ca0, ZrO,, P-Os e outros
oOxidos

Ivoclar Vivadent, Schaan
Lichtenstein

Abreviaturas: SiO,,: 6xido de silicio; Na,O; K;O: 6xido de fosforo; MgO: 6xido de magnésio; Al,O3 -
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6xido de aluminio; CaO: 6xido de calcio; ZrO,: é6xido de zircdnio P,Os: 6xido de fosforo
3.2- Fluxograma

e-max Zir-CAD (for inLab)
N=15

¥

120 bars

| 60 cylinders/Group

3.3- Preparo dos corpos-de-prova

Blocos ceramicos pré-sinterizados para processamento tipo CAD/CAM foram
acoplados a uma cortadeira metalogréafica de precisao (ISOMET 100, Buehler, Lake
Bluff, IL, USA) e seccionados nas dimensdes de 10x6x4 mm?® com disco de
diamante (Series 15LC Diamond no 11-4254, Buehler, Lake Buff, IL, USA) com
velocidade de 250 rpm sob refrigeracéo a agua (Figura 1). Foram obtidas 120 barras
de zircénia (B-40 L, emax ZirCAD, Ivoclar Vivadent, Schaan, Principado de

Liechtenstein).
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Figura 1. (A) emax ZirCAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Principado de Liechtenstein) (B)
Cortadeira metalografica (ISOMET 1000, Buehler, Lake Buff, IL, USA) (C) Disco
diamantado (Series 15LC Diamond no 11-4254, Buehler, Lake Buff, IL, USA).

Para simular a superficie ap6s o desgaste por CAD-CAM, foi realizada uma
padronizacdo da superficie das barras de zircbnia com um instrumento cortante
rotatério diamantado (ICRD) de formato cilindrico (cylinder pointed bur, Sirona
Bensheim, Alemanha) proprio das maquinas de usinagem de blocos ceramicos para
a confeccado de proteses fixas (fig. 2), acoplado a um micromotor (DLT 50K
Brasseler. USA). Foram realizados movimentos pendulares, por 20s e com motor
acionado a 2500 rotagdes por minuto pelo mesmo operador acoplado em uma
balanca de suspensao adaptada com uma pressao de 300g, obtendo uma superficie

uniforme.

Figura 2. Balanca de suspensao adaptada e padronizagdo de superficie realizada com
broca (ICRD) de formato cilindrico (cylinder pointed bur, Sirona Bensheim)

Em seguida, as barras foram sinterizadas com temperatura de 1.530° C por 3
horas, velocidade de aquecimento de 25° C/min e tempo de resfriamento de 7,5
horas. Devido a contracdo da ordem de 20%, as barras atingiram a dimenséo final

de aproximadamente 7x5x2,5 mm®.
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3.4-Tratamento de superficie

Os blocos de zircbnia foram limpos em uma cuba ultrassénica contendo
solucéo de isopropanol a 96% durante 3 minutos e receberam os tratamentos de
superficie. Em seguida foram distribuidos aleatoriamente entre o0s grupos
experimentais para os respectivos tratamentos de superficie, exceto o G1 (controle)

que nao recebeu tratamento.

3.5- Tratamento com laser de Er,Cr:YSGG

A irradiacao das amostras foi realizada com o laser de Er,Cr:YSGG (Biolase®
Technologies Inc., Irvine, CA, USA) que apresenta comprimento de onda de 2,78 yum
e trabalha no modo pulsado com largura de pulso entre 60 a 700 us e taxa de
repeticdo de 5 a 100 Hz, poténcia de 0,1 a 10 W energia de pulso de 0 a 600 mJ. O
sistema de entrega do feixe € por peca de mao com fibra Optica, sendo que, foi
utilizada a ponta MZ6, com diametro de 600um. A irradiacdo nos grupos G4, G5 e
G6 foi realizada com refrigeracdo ar/agua (65% e 55%, respectivamente) a uma
distancia de 2 mm da superficie ceramica, com 3W de poténcia, taxa de repeticdo de
20 Hz, 53,57 J/cm?, antes da sinterizacdo. Cada amostra foi irradiada uma vez nas
direcdes horizontal e vertical, por 30 segundos pelo mesmo operador, de forma que
a area total da amostra fosse tratada homogeneamente. Em seguida, foram
sinterizados e os grupos G5 e G6 receberam o tratamento com liner.

3.6- Aplicacao do Liner

Os grupos G3 e G6 receberam HeraCeram Zir (Heraeus Kulzer) e as
amostras dos grupos G2 e G5 receberam ZirLiner (Heraeus Kulzer) com o auxilio de
um pincel de acordo com as orientacdes dos fabricantes e levados ao forno (P-500,
Ivoclar Vivadent). O forno era pré-aquecido a 430 °C por 1min e a temperatura de
queima foi 960°C, com taxa de aquecimento de 40 °C/min. Inicio do vacuo: 450°C e

término do vacuo 95 °C ( fig. 3).
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Figura 3. Aplicacéo do liner sobre as amostras de zircOnia (A) e aspecto apés remogao
do forno (B).

3.7- Aplicacao da Ceramica de Cobertura

Para aplicacdo da ceramica de cobertura foi realizada uma matriz em cera por
meio de tubos de cera (Wax Shapes Kerr, Orange, CA, USA) com didmetro interno
de 0,8 mm e 10 mm de altura. Apds, foi realizado o posicionamento de 3 tubos
perpendicularmente a superficie (Figura 4), estes tubos de cera foram conectados a
uma cera em lamina (12x6x4 mm?®) (Pink Set Up Wax Kerr -USA) (figura 4). Os
blocos preparados receberam a ceramica de cobertura (IPS e-max ZirPress, lvoclar

Vivadent) por meio da técnica de cera perdida e injecao.

Figura 4. Confeccdo das matrizes com tubos de cera (Wax Shapes Kerr, Orange,
CA, USA) e cera utilidade (Pink Set Up Wax Kerr -USA) para a realizagdo da técnica
da cera perdida.

A inclusdo do conjunto (barras de zircnia Y-TZP + cera + cilindros de cera)
foi realizada no anel préprio (silicone Ivoclar Vivadent) e o revestimento foi
manipulado na proporcao de 200 gramas (IPS Press Vest Speed p6) para 60 ml de
liquido (IPS Press Vest Speed, liquido) + 40 ml de agua.



23

O conjunto (barras de Y-TZP + cera + cilindros de cera), ap6s inclusao e
perda da cera foi preparado para receber a ceramica de cobertura injetada (emax
ZirPress- Ivoclar Vivadent). Foi inserida duas pastilhas de cerdmica no anel de
revestimento (IPS Press Speed, Ivoclar Vivadent Vest) logo apds o pré aquecimento
do forno, a mesma foi injetada por pressao e sob vacuo em forno EP 5000 (lvoclar
Vivadent) seguindo as recomendacdes do fabricante.

Para a remocao do revestimento foi utilizado um disco diamantado 38mm x
0,60mm (American Burrs-USA), os restos de revestimento foram removidos usando

pérolas de vidro para polimento, com 4 bar de pressao até que os espécimes fossem

visiveis.

Figura 5. Remocgéao do revestimento e aspecto da IPS e.maxZirPress (ceramica de

cobertura) apés a injecéo.

3.8- Ciclagem Térmica

Amostras de todos grupos foram termocicladas por 30.000 ciclos entre 5 + 2 °
C e 55 +2°C, de 15 s cada totalizando 30 s entre esvaziamento e enchimento de
cada banho, no simulador de mastigacédo CS-3 (SD Mechatronik, Alemanha).

3.9- Ensaio de microcisalhamento

Cada placa de ceramica foi posicionada e fixada por meio de um adesivo do
tipo cianocrilato (Super Bonder Gel®, Loctite Ltda., Sdo Paulo, Brazil) em um
dispositivo integrante da maquina de ensaio universal (OMT-100; Odeme Dental
Research-Luzerna SC-Brazil), no qual foi realizado o teste de microcisalhamento.
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Uma lamina foi posicionada horizontalmente a superficie da barra de zircénia
na interface com a ceramica de cobertura, e a maquina foi acionada a uma
velocidade de 1mm/min (Figura 6). Em seguida a area de fratura foi mensurada
utilizando microscépio (VHX-5000, Keyence-Japan), com aumento de 200X. A area

foi obtida em um?.

Figura 6. Ensaio de Microcisalhamento (OMT-100, Odeme Dental Research-

Luzerna SC-Brazil).

wear
Lens Z20:X200

Figura 7. Mensuracdo da area de fratura em um?
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3.10- Avaliacao do Padrao de Falha

O padrdao de falha das amostras foi avaliado em microscépio (VHX-5000,
Keyence-Japan), com aumento de 200X acoplado em camera digital e foi
classificado de acordo com trés tipos:

(A) falha adesiva na interface entre a ceramica e zirconia;

(B) falha coesiva na ceramica de cobertura;

(C) falha coesiva na zirconia.

A porcentagem de cada modo de fratura foi calculada para os grupos
avaliados.

3.11- Microscopia Eletrénica de Varredura

ApGs observacdo em microscépio 6tico, os fragmentos mais representativos
de cada grupo experimental foram caracterizados por microscopia eletrénica de
varredura. Os fragmentos foram posicionados sobre os stubs recobertos com
carbono para a observagcdo da area fraturada em Microscopio eletrénico de
Varredura(Leo 435 VP, Leo Eletron Microscopy Ltd., Cambridge, United Kingdom)
em aumento que variou de 200 a 300X.

3.12- Anadlise Estatistica

Foram utilizados os dados obtidos de cada grupo como valor de
microcisalhamento e foi realizada analise de variancia (2-way ANOVA) considerando
o delineamento fatorial, seguida pelo teste de Tukey (0=0,05). Foi utilizado o
programa estatistico SPSS 20.0. Foi ainda observada a potencia dos dados. (IBM
SPSS Statistics Version 20, IBM Company, Armonk, NY, USA).

O padrao de fratura e a caracterizacdo de superficie foram expressos por

analise descritiva.
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4- RESULTADOS

4.1- Microcisalhamento

A analise de varidncia demonstrou diferencas estatisticas significantes
(p=0,045) na interacao entre os fatores “Laser” e “Liner”. Para a analise estatistica a
potencia observada para os fatores em estudo foi para o fator “Liner” 0,992 e, para o
fator “Laser” 1,000.

A Tabela 2 mostra as médias, desvio padrao, falhas pré-teste e resultados do
teste de Tukey

Tabela 2. Valores médios de microcisalhamento (MPa), desvio padrao, falhas pré-
teste e resultados do Teste de Tukey dos grupos avaliados.

Falhas Falhas
sem Laser Pré- Laser Pré-
Teste Teste

G1- zirconia Y-TZP+ ) )
G4- zircdnia Y-TZP+ Laser +
vidro-ceramica 12,1 (4,1)Ab 18/60 ) L ) 18,2 (5,2)Ba 13/60
) vidro-ceramica fluorapatita
fluorapatita (controle)

G2- zircOnia Y-TZP+ G5- zirconia Y-TZP+ Laser +

ZirLiner + vidro- 14,4 (5,6)Ab 11/60 ZirLiner + vidro-ceradmica 26,7 (17,6)Aa 8/60
ceramica fluorapatita fluorapatita
G3- zircOnia Y-TZP+ G6- zirconia Y-TZP+ Laser +
HeraCeram + vidro- 9,7 (2,4)Ab 36/60 HeraCeram + vidro-cerédmica 21,0 (6,0)Ba 11/60
ceramica fluorapatita fluorapatita

Médias seguidas por letras maiusculas na coluna e minusculas na linha indicam diferencas
estatisticamente significativas (p<0,05).

Todos os grupos tratados com laser (G4, G5, G6) apresentaram maior valor
de resisténcia de unido do que os nao tratados (G1, G2, G3). Os grupos tratados
somente com liner (G2, G3) nao diferiram do grupo controle (G1). O grupo G5
(zirconia Y-TZP+ Er,Cr:YSGG Laser + ZirLiner + vidro-ceramica fluorapatita)
apresentou valores de resisténcia de unido significativamente maiores em
comparacdo aos demais grupos irradiados (G4 e G5) demonstrando um efeito

sinérgico entre o tratamento com laser e o ZirLiner.
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4.2- Padrao de Falha

Observou-se que o0 padrdao de fratura predominante foi adesivo como
demonstrado no grafico 1.

O gréfico 1 apresenta o padrao de fratura dos grupos avaliados, sendo que o
padrao predominante de fraturas foi do tipo adesivo, com excec¢éo do grupo G6 que
apresentou padrdo de fratura predominante do tipo coesivo na cerédmica de

cobertura. Nao foram observadas fraturas coesivas em zirconia.

100%

a0%

BO% ;
70% 4
60% 3 :

" COESIVA ZR
50%
40% F ! - ) .
' COESIVA COBERTURA
30% !
3015 B ADESIVA
10%

Gl G2 G3 G4 G5 G6

Grafico 1. Andlise descritiva dos padroes de fratura em (%) dos grupos avaliados
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4.3- Analise Microscopica

As Figuras 8 e 9 mostram imagens representativas do tipo de fratura ocorrida
na interface de unido. A Figura 8 apresenta imagens representativas dos grupos
sem tratamento com o laser de Er,Cr:-YSGG, pode-se notar uma superficie uniforme
e sem grandes alteragdes de superficie(*) e na regido ao lado pode-se observar o

inicio da fratura iniciado pelo cinzel arredondado (#).

Figura 8. Imagens ilustrativas da interface de unido fraturada nos grupos sem
tratamento com o laser de Er,Cr:YSGG.
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A Figura 9 apresenta imagens representativas dos grupos com tratamento
com o laser de Er,Cr:YSGG (A) espécime com falha adesiva; (B) falha coesiva na

ceramica de cobertura, respectivamente.

Lens Z20:X200 W . Lens Z20:X200

Figura 9. Imagens ilustrativas da interface de unido fraturada nos grupos com
tratamento com o laser de Er,Cr:-YSGG (A) espécime com falha adesiva; (B) falha

coesiva na ceramica de cobertura.

4.4- Microscopia Eletrénica de Varredura
A Figura 10 apresenta imagens representativas da zirconia irradiada com o
laser de Er,Cr:YSGG ap0s sinterizacao (A) e, apresenta imagem representativa da

zircbnia sem irradiacdo apos sinterizacao (B).

Figura 10. (A) Apresenta imagem representativa da zircdnia YTZ-P irradiada com o
laser de Er,Cr:YSGG ap0s sinterizacdo o (*) indica a regido que é possivel visualizar
uma maior rugosidade superficial sobreposto as irregularidades promovidas pelo uso
da broca do CERC. A figura (B) apresenta imagem representativa da zircénia YTZ-P

sem irradiac@o apos sinterizacao.
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A Figura 11 apresenta imagens representativas de fratura adesiva entre YTZ-
P e (A) Liner Heraceram pode se observar que o liner foi totalmente removido as
superficie da YTZ-P, pode-se considerar que a adesao entre Liner Heraceram ea
YTZ-P. A ficura (B) o apresenta imagem representativa de fratura coesiva entre
zircbnia e Zir Liner diferentemente podemos observar que mesmo em uma fratura
coesiva néo ocorreu o desprendimento total do Zir Liner da YTZ-P na regidao do (#)

nota-se as marcas do cinzel incidindo exatamente na interface e ao redor do teste

pode-se observar o aspecto da superficie da YTZ-P recoberto pelo Zir Liner.

Figura 11. (A) Imagem representativa de fratura adesiva entre zircbnia e Liner
Heraceram (B) apresenta imagem representativa de fratura coesiva entre zircbnia e

Zir Liner.

A Figura 12 apresenta imagens representativas da zircénia e ZirLiner usando
imagem por BSE Back-scattered (A) e, apresenta imagem representativa da zircbnia

e Heraceram em ambas a imagem mais clara apresenta maior peso molecular (B).



31

Figura 12. (A) Imagem representativa da zirconia e Zir Liner usando imagem por
Back-scattered BSE e (B) apresenta imagem representativa da zircdnia e

Heraceram em ambas a imagem mais clara apresenta maior peso molecular.
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5- DISCUSSAO

O uso da zircdnia como estrutura protética tem aumentado significativamente
nos Uultimos anos em razdo, de sua estética superior as convencionais
metaloceramicas e melhor resisténcia mecanica comparada as ceramicas
feldspéaticas, e as ceramicas utilizadas para estrutura a base de leucita e de
dissilicato de litio (Kern; Wegner, 1998; Piconi; Maccauro, 1999; Ozkurt; Kazazoglu,
2010).

De acordo com alguns estudos, os valores de resisténcia a fratura da zircénia
tetragonal policristalina estabilizada por itrio pode variar de 936,7 MPa a (Tinschert
et al., 2000; Guazzato et al., 2004; Yilmas et al., 2007).

Pode-se afirmar que a zircbnia € um excelente material para ser utilizado
como infraestrutura das restauragdes ceramicas livres de metal devido a sua alta
rigidez e resisténcia. No entanto, existem poucos estudos longitudinais que
demonstrem sucesso clinico comparavel com as restauracbes metaloceramicas
convencionais (Zarone et al., 2011).

Para mimetizar as estruturas dentais, a zircOnia tem que ser recoberta com
uma ceramica de cobertura apropriada (Aboushelib et al., 2008), como uma
ceramica feldspatica, para melhorar seu aspecto estético e esconder sua opacidade.
Clinicamente, a interface com a ceramica de recobrimento apresenta-se como o elo
mais fraco nessas restauracées (Aboushelib et al.,, 2008; Fischer et al., 2008),
podendo apresentar um indice de falha de mais de 15% (Raigrodski et al., 2012), e
apresenta-se como segunda causa de falha mais comum apés a perda de adeséao
(Sailer et al., 2007). Entdo, o sucesso de uma coroa ceramica livre de metal
depende da resisténcia da infraestrutura, da resisténcia da cerédmica de cobertura e
da resisténcia de unido entre a infraestrutura e a ceramica de cobertura (Yamamoto,
1985).

E importante ressaltar que, restauracdes ceramicas livres de metais, refere-se
a um sistema restaurador composto por no minimo duas ceramicas diferentes, isso
favorece o entendimento e a inter-relacdo dos componentes para o sucesso da
restauracdo. A denominacéo sistema refere-se aos materiais diferentes que sao
unidos para formarem uma unidade, ou seja, um unico componente restaurador em
que um depende do outro para se tornar uma unidade sélida (Yamamoto, 1985;
Luthardt et al., 2002).
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Estudos avaliaram diferentes tratamentos de superficie para melhorar a
adesao do revestimento ceramico a infra-estrutura de zircénia, como a abrasao que
pode aumentar energia de superficie e produzir retencbes micromecanicas e assim,
melhorar o desempenho de adeséao entre a zircOnia e a ceramica feldspatica (Kim et
al., 2011). A literatura sugere o uso de recobrimento a base de 6xidos para melhorar
a adesdo da interface e favorecer a estética, em forma de liner.

Para melhorar a unido nesta interface foi proposta a aplicacdo de um liner na
superficie de uma estrutura de zircbnia que é recomendado pelo fabricante. No
entanto, existem pontos de vista conflitantes na literatura, com relacdo aos
resultados provenientes dos ensaios de tracdo que avaliaram o inicio de fraturas,
afirmam que o uso de um liner entre a zircbnia e a ceramica de cobertura pode
dobrar a resisténcia de unido (Tada et al., 2012; Aboushelib et al., 2005). No
presente estudo, o uso isolado de liners nao favoreceram a resisténcia de uniao.

No entanto, o presente estudo foi realizado ap6s a ciclagem térmica, desfio
nao empregado nos estudos anteriores e, esse fato pode explicar os resultados dos
grupos G1; G2 e G3 que ndo demonstram efeito adjunto para os liners. Assim, a
resisténcia de unido na interface subestrutura-ceramica de cobertura e a resisténcia
da propria camada de unido podem ser afetadas por tensdes residuais térmicas
extensas, um problema que pode entdo desenvolver-se durante a fase apbs a
sinterizacdo. Além disso, observou-se falhas pré-teste em demasia para o grupo G3
(Y-TZP+ HeraCeram + ceramica). Contudo, outros estudos apresentaram efeito
negativo ap6s o uso do liner (Mosharraf et al., 2011; Kim et al., 2011.)

Kim et al. (2011) observaram uma diminuicdo da resisténcia ao cisalhamento
entre a interface zircbnia e a ceramica de cobertura quando comparado ao uso de
particulas de 6xido de aluminio.

Tinschert et al. (2000) afirmaram que a aplicacdo um liner pode diminuir a
resisténcia de unidao e aumentar as falhas do sistema restaurador. Além disso, dois
estudos in vitro, um com ensaio de microtracdo (Harding et al., 2012) e o outro com
ensaio de resisténcia ao cisalhamento (Fischer et al., 2008) demonstraram que nao
houve efeito sobre a resisténcia de unido na interface.

De modo geral, principalmente quando se trata de condicionamento da
zircbnia pré-cimentacdo, € possivel observar divergéncias na literatura quanto ao
condicionamento da superficie ceramica antes ou apds o processo de sinterizacéo.

Alguns trabalhos tém demonstrado resultados promissores para o tratamento de
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superficie da ceramica previamente & sinterizacao da zircénia Y-TZP (Monaco et al.,
2011; Moon et al.,, 2011). O tratamento com laser € sugerido para aumentar a
resistencia de unido entre a interface zircénia Y-TZP e ceramica, e observou-se no
presente estudo aumento dessa resist6encia quando a zircdnia foi tratada com Laser
de Er,Cr:YSGG (3W; 20Hz; 53,57 J/cm?). Estudos demonstram que o laser de
Er:YAG, que apresenta comprimento de onda proximo ao de Er,Cr:YSGG, foi
utilizado para o tratamento da superficie de zircbnia odontologica pds sinterizacéo, e
proporcionou maior resisténcia ao microcisalhamento entre o cimento resinoso e a
zircbnia (Akyil et al., 2010; Eduardo et al., 2012; Erdem et al., 2014), porém outro
estudo apresentou resultados desfavoraveis (Erdem et al., 2014).

Mantani et al. (2014) realizaram um estudo para avaliar resisténcia de unido
ao cisalhamento entre entre a zircdnia YTZ-P e ceramica de cobertura com o uso do
laser Er:-YAG, e abrasionamento com oéxido de aluminio e ndo observaram
diferencas estatisticas entre os valores de resisténcia de unido. Contudo, o grupo
laser apresentou melhores resultados quando comparado ao grupo controle que
possuia apenas zirconia YTZ-P e cerédmica de cobertura. Os resultados sao
semelhantes ao do presente estudo em que se encontra diferencas estatisticas entre
os grupos G1 e G4. Isso indica que o0 uso do laser para condicionamento mecéanico
na superficie da YTZ-P é eficiente como pode ser observado em diversos estudos
(Akyil et al., 2010; Erdem et al., 2014; Mantani et al., 2014).

Para a melhor interpretacdo dos resultados fez-se a analise superficial da
zircdnia sinterizada antes e apds a irradiacdo por meio de microscopia eletronica de
varredura. As alteragcdes de superficie podem ser notadas nas figuras 9 A e B.
Observou-se que a irradiacéo da zircdnia com o laser de Er,Cr:YSGG foi capaz de
asperizar superficialmente a ceramica, tornando-a mais rugosa do que o substrato
ndo irradiado. As imagens registradas através da microscopia eletrbnica de
varredura mostram claramente as alteragdes provocadas pela irradiacao, sugerindo
assim, ser um dos fatores que levou a obtencdo de valores mais elevados de
resisténcia de unido nos grupos G4, G5 e G6.

No presente estudo, verificou-se que modificacbes topograficas promovidas
pelo laser de Er,Cr:YSGG na zirconia submetida a irradiacéo, assim como pode ser
observado nos trabalhos de Kara et al. (2011) e Subasi, Inan (2012) que

promoveram alteracdes de superficie em YTZ-P jateados. Assim, comprovadamente
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superficies com irregularidades sdo mais propicias para 0 bom molhamento do
agente de unido e melhorar a adesao.

Além disso, os resultados do presente estudo apresentaram um aumento de
resisténcia de unido quando utilizado o laser como tratamento de superficie
associado ao ZirLiner, demonstrando um efeito sinérgico, com aumento de 45% da
resistencia de unido, fato que nao ocorreu com Heraceram. Tais resultados podem
ser justificados pela afinidade dos éxidos SiO,, 6xido de silicio; MgO: éxido de
magnésio; Al.O3 Oxido de aluminio e principalmente Oxido de zirconio ZrO,:
presentes no Zir Liner (Wattanasirmkit et al., 2015).

Em relagdo a metodologia utilizada, os testes mais comumente empregados
para avaliar as interfaces entre zircOnia e ceramica de cobertura sao cisalhamento,
tracdo e resisténcia flexural. Contudo, o uso de testes com menor interface adesiva,
como o microcisalhamento, pode proporcionar um melhor entendimento uma vez
que limita a area de atuacao. Tais métodos ja utilizados para avaliar a resisténcia de
unido podem gerar davidas por apresentarem peculiaridades na técnica, que podem
causar danos estruturais associados a um ponto de fratura e delaminacéo
(Mosharraf et al., 2011).

O estudo de Soderholm et al. (2010) concluiu que espécimes testados por
tracdo mecanica apresentam, em sua maioria, padrdo de falha de modo adesivo,
enquanto que os espécimes testados por cisalhamento apresentam, geralmente,
padrao de falha coesivas.

Portanto, tais testes podem ser considerados na analise de interface, onde
observa-se uma dualidade nos resultados o que talvez ndo represente o real objetivo
da avaliacdo nao estabelecendo o real mecanismo clinicamente observado
(Kotousov et al., 2011). No presente trabalho, os cilindros de ceramica de cobertura
apresentaram falhas pre-teste apos a termociclagem ou previamente ao teste de
microcisalhamento e estao dispostos na tabela 2, as falhas aconteceram em todos
0s grupos efeito que possivelmente foi potencializado pela ciclagem térmica o que é
um diferencial no presente estudo.

Kim et al. (2011) sugerem que contracao e expansao que ocorrem com estes
durante todo o ensaio e procedimentos laboratoriais repetidos resultam em forca de
ligacdo variavel, isso pode justificar tais resultados, contudo, o grupo que apresentou
maior numero de pré falhas foi o G3, mais de 50% de falha. Além disso, as falhas

apés o teste foram classificadas como falhas adesivas e coesivas. A maior porcao
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de falhas adesivas aconteceu no grupo G1 seguido pelo grupo G5 (Grafico 1). Este
e um dado importante ao qual poucos trabalhos tém analisado. Em relacéo as falhas
resultantes dos testes de microcisalhnamento, o padrao de fratura do tipo adesivo foi
predominante na maioria dos grupos avaliados, o que nao foi observado por Ozkurt
et al. (2010) que fizeram o uso de cisalhamento e obtiveram 0 maior nUmero de
falhas do tipo coesivas como resultado.

Contudo, devemos considerar a diferenca da atuacéo de forgas nos testes de
cisalhamento e microcisalhamento, no teste usado no presente estudo devido a
menor relagdo interfacial de unido e maior tenacidade a fratura da zircénia e
ceramica de cobertura o inicio da falha pode ter se iniciado no liner que se encontra
com maior susceptibilidade a fratura por conta da variagcdo do coeficiente de
expansao térmica e condutibilidade térmica muito divergente da zirconia e cerédmica
de cobertura (Yamamoto, 1985. Wataha et al., 2002; Kler et al., 2007. Bonfante et
al., 2010).

Para justificar o comportamento da adesdo entre o substrato de zirconia e
ceramica podemos considerar a existéncia de trés tipos forcas de resisténcia de
unido: unido quimica, unido por retencdo micromecénica e unidao por tensédo de
compressao (Yamamoto, 1985).

A unido quimica ocorre entre a camada de Oxidos presentes na superficie
metalica e a ceramica, contudo a zircbnia nao possui camada de 6xidos deixando
essa uniao totalmente dependente do liner aplicado; a unido micromecéanica ocorre
devido ao tipo de tratamento realizado na superficie com a finalidade de aumentar o
contato intimo com esta superficie. No presente estudo tivemos dois fatores que
podem ter contribuido o uso da broca para a padronizac¢ao de superficie em todos o0s
grupos e o uso do laser; e a unido por tensao de compressao ocorre durante o
resfriamento da cerdmica sobre a estrutura, quando nao existe a camada de 6xidos
a resisténcia de unido por compressdao se torna o mecanismo de unidao mais
importante (Yamamoto, 1985), no entanto ele se apresenta minimizado no presente
estudo pelas dimensdes do teste de microcisalhamento.

Embora estudos analisem de forma fragmentada diferentes materiais que
compdem a interface de unido ou mesmo as técnicas de condicionamento, €
prudente considerar todos os aspectos envolvidos durante confeccao de uma peca
protética. O que se observou neste trabalho, mesmo com limitacbes, foi a

importancia da associacdo de um condicionamento mecéanico para uma resisténcia
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de unido mais estavel entre a Y-TZP e ceramica de cobertura. Todavia, ainda se faz
necessario compreender melhor as particularidades da zircnia e sua interacdo com
outros substratos a fim de tratar adequadamente sua superficie.

A substituicao total da restauracdo quando sofre delaminagcdo muitas vezes é
inevitdvel, o que gera um problema clinico, estético, biolégico e econdmico
principalmente quando a protese esta bem adaptada e a fratura e extensa (Ozcan
2015). Com isso, pode-se langcar mao de reparar a superficie da ceramica fraturada
ou delaminada intra oralmente com resina composta fotopolimerizavel ou polimento
sequencial com pontas abrasivas, protelando a substituicao da peca protética.

O sucesso clinico desta técnica com resina fotopolimerizavel dependera de
uma efetiva unidao entre a resina composta e a ceramica de cobertura, sendo
necessario para isso realizar tratamentos mecanicos e quimicos na superficie da
ceramica fraturada que nao apresentam consenso na literatura. A fenda pode ser
minimizada com uma sequéncia de polimentos, mas isso pode desencadear gatilhos
para novas pontos desencadeadores de fraturas (Haselton et al., 2001; Ozcan
2015).

A associacdo do uso do laser e liner pode ser benéfico para aumentar a
longevidade das restauracées com substratos de YTZ-P, sendo um beneficio clinico
e biolégico para o paciente.

Os estudos a respeito dos tratamentos de superficie para adesdao de
ceramicas de cobertura e Y-TZP mostram que protocolos com melhor previsibilidade
e durabilidade ainda n&o estao estabelecidos.

Nenhum dos testes previamente apresentados na literatura podem ser
considerados como testes de precisdao, para medir exatamente a resisténcia de
unido do sistema cerédmico. Embora ensaios laboratoriais oferecam algumas
orientacbes, € pertinente avaliar outras associacbes de técnicas mecanicas de
condicionamento, o0 uso dos liners e procedimentos que promovam uma interface
mais resistente e duradoura. Estudos clinicos longitudinais devem ser igualmente

incentivados para complementar os resultados obtidos no laboratério.
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7. CONCLUSOES

Dentro das limitacbes do presente estudo, os dados obtidos demonstram
que o tratamento com o laser de Er,Cr:YSGG, previamente a injecado aumentou a
resisténcia de unido entre a zircdnia Y-TZP e a cerdmica de cobertura nas amostras
irradiadas. O uso do liner ZirLiner associado ao laser de Er,Cr:YSGG proporcionou
maiores valores de resisténcia de unido. O uso isolado dos liners nao alterou a
resisténcia de unido entre zirconia Y-TZP e a ceramica de cobertura.

Os padrdes de falha foram predominantemente adesivos e a associagao do
laser com o liner (Heraceram) apresentou maior numero de falha coesiva em

ceramica de cobertura.
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