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RESUMO

Silva BTF. Efeito da largura temporal de pulso do Laser de Er:YAG em zircbnia pré-
sinterizada [dissertacédo]. Sdo Paulo: Universidade de S&o Paulo, Faculdade de
Odontologia; 2015. Verséo corrigida.

Este estudo se propbs a analisar os efeitos das diferentes larguras temporais de
pulso do laser de Er:YAG na rugosidade superficial, na perda de volume do material
e na altura do degrau formado em uma Y-TZP (Yttrium-stabilized Tetragonal Zirconia
Polycrystal) pré-sinterizada. Foram utilizados 5 blocos de Y-TZP pré-sinterizados
destinados ao uso CAD/CAM que foram seccionados, obtendo-se 63 espécimes
padronizados. Em seguida, esses espécimes foram lixados com uma sequéncia
decrescente de lixas para padronizacdo da superficie. Os grupos experimentais
foram compostos a partir de 1 fator de variacdo — o tratamento de superficie. Os
espécimes foram irradiados com o laser de Er:YAG (Fidelis 11l Fotona, Eslovénia) -
2,94 pm, 100 mJ, 15,87J/cm? 10Hz, 1W, 7 mm, 60% &gua/40% ar. Assim
formaram-se 7 grupos experimentais (n=9): G1 (50 ps); G2 (100 us); G3 (300 us);
G4 (600 us); G5 (1000 us); G6 (Abrasao triboquimica com particulas de 30 um); G7
(Sem tratamento). Apdés os tratamentos de superficie, os espécimes foram
sinterizados em forno especifico, de acordo com as recomendac¢des do fabricante.
Foram capturadas imagens em Microscopio Confocal a Laser 3D de cada espécime
e avaliadas por meio de um software. A analise dos grupos irradiados revelou um
aumento da rugosidade nos grupos G1, G2, G3 e G4 quando comparados aos
grupos G6 e G7. O grupo G5 apresentou superficie totalmente plana e desfavoravel
para retencdo. No que se refere a perda de volume e formacédo de degrau, 0s grupos
G1, G2 e G3 demonstraram grande perda de volume e grande altura de degrau
formado, o que pode levar a uma desadaptacdo da peca protética. No grupo G4
foram observados valores de rugosidade satisfatorios com pouca perda de volume e
pequena altura de degrau formado, semelhante ao que foi notado para a abrasao
trioboquimica (G6), podendo ser indicada para tratamento de superficie de Y-TZP
pré-sinterizada. A irradiacdo com o laser de Er:YAG promoveu um padrao
morfoldégico com muitas irregularidades, caracteristico de ablacdo para os grupos
Gl, G2, G3 e G4 e, para todos os protocolos utilizados, ndo foi observada a



presenca de trincas ou carbonizagdo. Sugere-se que a largura temporal de 600 us
(G4) seja a mais indicada como alternativa para tratamento de superficie,
objetivando a criacdo de micro-retencdes superficiais, com pouca perda de volume
de material e que, a0 mesmo tempo, ndo provoque danos a estrutura da ceramica

policristalina.

Palavras-chave: Zircbnia. Y-TZP. Laser de ErYAG. Tratamento de superficie.

Abraséo triboquimica. Microscopia Confocal a laser 3D.



ABSTRACT

Silva BTF. Effect of Er:YAG laser pulse widths on pre-sintered zirconia [dissertation].
Sédo Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade de Odontologia; 2015.Versao
corrigida.

This study evaluated the effects of different Er:YAG laser pulse width protocols on
surface roughness, loss of volume of the material and the step height formed of pre-
sintered Yttrium-stabilized tetragonal Zirconia Polycrystal (Y-TZP) by three-
dimensional profilometric assessment. Blocks of pre-sintered Y-TZP were cut
providing 63 standard 5mm thick samples which were divided by surface treatment,
as follows (n=9): G1 (50us); G2 (100pus); G3 (300us); G4 (600us); G5 (1000us); G6
(tribochemical silica coating); G7 (Untreated). Laser settings: The Er:YAG laser
(Fidelis I1l; Fotona, Ljubljana, Slovenia) 100mJ, 15,87J/cm?, 10Hz, 1W, (60%) and
air (40%) cooling. After treated or not, samples were sintered according to the
manufacturer's recommendations. Roughness, volume loss and step and were
analyzed by 3D profilometric assessment with confocal laser microscopy. Irradiated
groups showed an increased roughness in the groups G1, G2, G3 and G4 when
compared to G6 and G7 groups. The G5 group showed a completely flat and
unfavorable surface for retention. The groups G1, G2 and G3 shown great loss of
volume and the step height formed, which can lead to a gap on the crowns. In G4
were observed satisfactory roughness with little loss of volume and the step height
formed similar to G6. Irrespective of laser protocol, any of the specimens showed
presence of cracks and carbonization. It is suggested that the pulse width 600us (G4)
is the most suitable pulse width protocol as an alternative surface treatment,
promoting micro-retention, with little loss of volume of material, comparable to gold

standard treatment.

Keywords: Zirconia. Y-TZP. Laser of Er:YAG. Surface treatment. Tribochemical

Silica Coating. 3D Confocal Laser Microscopy.
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1 INTRODUCAO

Um sorriso harmonioso possui papel fundamental para o bem estar e
autoestima do individuo, aumentando a procura por restauracdes estéticas. Grande
parte desta demanda é tratada com o uso de materiais de uso direto. Contudo,
diante de grandes perdas da estrutura dental e/ou presenca de restauractes
extensas, as restauracdes indiretas estdo indicadas. Neste contexto, as
propriedades das ceramicas, tais como, caracteristica Optica capaz de reproduzir a
estrutura dental; alta biocompatibilidade; e alta resisténcia a abrasdo e a
compressado, quando comparada as resinas compostas (Anusavice, 2005), colocam-
nas em posicao de destaque.

No passado, restauracdes indiretas eram ancoradas em estruturas metalicas,
0 que, em algumas situacdes, ndo se expressava em resultados estéticos
satisfatorios. Assim, o desenvolvimento de materiais estéticos para infraestrutura de
restauracdes indiretas tem crescido, ampliando a indicacdo de restauracdes
ceramicas para reabilitacao protética, com melhor resultado estético.

Dentre as ceramicas disponiveis, as porcelanas e vitro-ceramicas possuem
estética favoravel, porém se mostram muito fracas mecanicamente para serem
utilizadas na confeccdo de coroas de ceramica pura em regides posteriores. O
desenvolvimento dos sistemas ceramicos alterando sua microestrutura, composi¢cao
quimica e processo de fabricacdo (Gomes et al., 2008) buscou sempre melhorias
nas propriedades mecanicas do material.

A zirconia tetragonal policristalina estabilizada por itria (Y-TZP-Yttrium-
stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystal) foi introduzida inicialmente na area meédica
e teve relevante sucesso. Suas aplicacdes na Odontologia expandiram-se a partir
dos anos 90, com a introducdo da tecnologia CAD/CAM (computer-aided
design/manufacturing) (Conrad et al., 2007; Manicone et al., 2007). Este material se
destaca por apresentar melhores propriedades mecanicas quando comparado as
porcelanas, vitro-ceramicas e compositos infiltrados por vidro. Isso se deve a sua
microestrutura policristalina sem fase vitrea. A microsestrutura puramente cristalina
possibilita um mecanismo de tenacificacdo que gera uma transformacgéo de fase dos

cristais tetragonais (T) em monoclinicos (M), que sdo 3 a 5% maiores, ao redor de
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defeitos microestruturais presentes no material, levando a uma concentragdo de
tensdes de compressédo ao redor desse defeito, impedindo a sua propagacao e
reduzindo a possibilidade de falha da restauracéo por fratura (Miyazaki et al., 2013).

O sucesso de uma restauracao indireta esta ligado a resisténcia, retencao e
adaptacdo da peca protética. Uma desadaptacdo marginal pode causar
microinfiltracdo, com consequente aparecimento de céaries secundarias, inflamacao
gengival e perda de retencao da peca (Borba et al., 2011). Para que se consiga uma
boa retencéo é necessario uma boa interacdo e adaptacao entre as pecas protéticas
e 0S preparos cavitarios. Para tanto sugere-se a realizacdo de tratamentos de
superficie, com o objetivo de aumentar a rugosidade, sem perder volume de material
de forma a ndo comprometer a adaptacdo da peca e sem danificar a sua
microestrutura.

Embora oferecam propriedades mecanicas superiores, a Y-TZP apresenta
como desvantagem o baixo potencial de adesdo aos cimentos (Cavalcanti et al.,
2009a). Coroas a base de zircbnia exibiram perda de retencéo de 4,7% em 5 anos,
engquanto as coroas de vitro-ceramicas a base de dissilicato de litio exibiram perda
de 1% nesse mesmo periodo (Sailer et al., 2015). As ceramicas que contém fase
vitrea podem ser condicionadas pelo acido fluoridrico, o qual cria retencdes
mecanicas na superficie interna da peca. Depois desse condicionamento, € feita a e
aplicacdo do agente silano, que estabelece uma unido quimica entra a silica
presente na fase vitrea e a matriz organica dos sistemas adesivos (Blatz et al., 2003;
Cavalcanti et al., 2009a), No caso da Y-TZP, o alto teor de contetdo cristalino sem a
presenca de uma fase vitrea resulta em uma camada inerte ndo susceptiivel ao
condicionamento com &cido fluoridrico. Além disso, esse tipo de ceramica nao
contém silica em sua composi¢do, 0 que inviabiliza a utilizacdo do agente silano
(Kern; Wegner, 1998; Borges et al., 2003; Derand et al., 2005; Druck et al., 2015).

Na tentativa de aumentar a interacdo entre agente cimentante e a Y-TZP,
diversas técnicas sdo sugeridas na literatura. Uma das mais conhecidas é o
jateamento com 6xido de aluminio, que aumenta a rugosidade superficial e a energia
de superficie da zircénia, porém estudos in vitro (Tsuo, et al., 2006; Wolfart et al.,
2007; Shahin; Kern, 2010) demonstraram que esse aumento de resisténcia de uniao
(RU) parece diminuir em longo prazo, além de causar transformacéo dos cristais T
para M resultando em geracédo de tensdes residuais sobre a superficie o que pode

iniciar um conjunto de microtrincas (Chang et al., 2009).
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O tratamento de abraséo triboquimica com particulas de 6xido de aluminio
revestidas por silica resulta em uma superficie mais rugosa e impregnada com
particulas de silica, que poderdo interagir com o silano aplicado posteriormente,
permitindo uma melhor adesdo aos cimentos resinosos. Atualmente, este é o
método mais indicado para o tratamento de superficie de ceramicas policristalinas
(Kern; Wegner, 1998; Akyil et al., 2010; Ozcan et al., 2011; Turp et al., 2013), porque
resulta nos maiores valores de RU (Silva et al; 2011; Erdem et al., 2014). Porém,
essa técnica também pode gerar a transformacdo de fase dos cristais (Turp et al.,
2013) o que pode afetar negativamente as propriedades mecanicas do material
(Cattani-Lorente et al., 2011).

Outros estudos (Cavalcanti et al., 2009b; Akin et al., 2012; Demir et al., 2012;
Liu et al., 2012; Subasi; Inan, 2012; Arami et al., 2014; Erdem et al., 2014) sugerem
0 uso de lasers de alta poténcia para o tratamento da superficie ceramica. O
principio de agéo do laser é baseado na conversédo de energia luminosa em calor,
que é capaz de promover alteracbes morfologicas nos materiais restauradores
(Gupta; Kumar, 2011). O laser de Er:YAG (érbio:itrio-aluminio-granada) tem sido
proposto para o tratamento de superficie de restauracdes indiretas, pois se mostrou
efetivo em alterar a superficie da Y-TZP com a formacdo de pequenas depressdes
(Subasi; Inan, 2012). Contudo, outro estudo (Cavalcanti et al., 2009b) demonstrou
que a irradiacdo pode gerar carbonizacdo e crateras na superficie da Y-TZP.
Resultados controversos se devem a diversidade de parametros e metodologias
testadas. O controle dos parametros do laser (poténcia e largura temporal do pulso)
€ de extrema importancia para que se consiga uma superficie rugosa, com pouca
perda de volume e sem trincas e carbonizacao.

Com o aprimoramento tecnoldgico, surgiram novos aparelhos de laser de
Er:YAG que permitem controlar diversos parametros para irradiacéo, tais como a
largura temporal do pulso, proporcionando pulsos menores, por exemplo de 50 us,
denominados pulsos super curtos ou “super short pulse” (SSP). Pulsos mais curtos
alcancam uma determinada energia com maior velocidade e consequentemente
menos energia é transformada em calor, resultando em uma ablacao fria (Bahrami et
al.,, 2011), o que pode causar menos danos as estruturas ceramicas, como a
carbonizacao e formagao de trincas. Por se tratar de uma tecnologia nova, existe
apenas um estudo (Turp et al.,, 2014) na literatura com o uso desse laser para

tratamento de superficie de zirconia, o qual obteve bons resultados. Ressalta-se que
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este trabalho foi realizado em zircOnia sinterizada e a irradiagéo neste estado pode
gerar a transformacéo de fase do cristais.

Recentemente, alguns estudos (Monaco et al., 2011; Moon et al., 2011; Silva
et al.,, 2011; Ghasemi et al., 2014; Kirmali et al., 2014; Kirmali et al., 2015)
propuseram que os tratamentos de superficie de Y-TZP fossem feitos antes da
sinterizacdo final, o que garante que, ap0s a sinterizacao final, todos os cristais
figuem na forma tetragonal (Moon et al., 2011; Monaco et al., 2013), além de evitar
trincas e carbonizacéo (Silva et al., 2011).

Assim, mais pesquisas sdo necessarias para definir protocolos de aplicacdo
desse tipo de laser e determinar o melhor momento para tratamento superficial da Y-
TZP, antes ou apo0s a sua sinterizacao final, com vistas a ampliar sua interacdo com
0 agente cimentante. Neste contexto, 0 emprego da tecnologia laser ainda merece
ser explorado, levando em consideracéo a oportunidade do momento da irradiacéo,
sem que haja comprometimento da microestrutura e das propriedades mecanicas
desse material. Este trabalho pretende avaliar as caracteristicas morfolégicas, a
rugosidade superficial, a perda de volume e altura do degrau formado na ceramica
Y-TZP pré-sinterizada, apés irradiacdo com diferentes larguras temporais de pulso
do laser de Er:YAG.
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2 REVISAO DE LITERATURA

A revisdo de literatura foi escrita de acordo com o desenvolvimento
cronoldgico das ceramicas odontoldgicas até a Zirconia Tetragonal Policristalina
Estabilizada por itria (Y-TZP), bem como os principais tratamentos de superficie ja

utilizados nesta ceramica a fim de melhorar sua interacdo com agente cimentante.

2.1 Ceramicas Odontolégicas

Embora o desejo e a histéria da substituicdo de dentes tenham comecado ha
quase trés mil anos, as ceramicas foram utilizadas na odontologia como dentes
artificiais somente ap6s 1770. Na Franca, em 1789, De Chemant, um dentista,
juntamente com Duchateau, um farmacéutico, patentearam o primeiro dente de
porcelana pura (Kelly; Benetti, 2011) para ser utilizado em préteses totais. Esta
porcelana era basicamente formada por feldspato e célcio.

Desde o inicio estes materiais se mostraram frageis mecanicamente,
apresentando alta taxa de fratura, que ocorre devido a propagacao de trincas,
inerentes a este tipo de material. Para tentar reforcar as porcelanas puras, Land, em
1903, descreveu a técnica que utiliza uma folha de platina associada a porcelana
para confeccao de coroas (Della Bona, 2009). A partir de entéo ficou estabelecida a
necessidade de utilizar uma infraestrutura metélica associada a porcelana (Della
Bona, 2009; Conrad et al., 2007). A insatisfacdo com a estética das infraestruturas
metalicas tem conduzido a evolugdo constante no desenvolvimento de novos
materiais para a confecgéo de copings.

As ceramicas odontolégicas sdo compostas por uma combinagdo de
elementos metdlicos, entre eles, Aluminio, Célcio, Litio, Magnésio, Potassio, Sddio,
ZircOnia e Titanio, e elementos ndo metalicos, tais como, Oxigénio, Silicio, Bario e
Fldor. Este material € caracterizado por possuir duas fases: uma cristalina e uma
vitrea, sendo a matriz vitrea basicamente composta por Oxido de Silicio,
responsavel pela viscosidade do material e propriedade de expanséao térmica. A fase

cristalina é formada por cristais de diferentes naturezas e em diversas quantidades,
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sendo a responsavel pelas propriedades mecéanicas e Opticas do material.
Alteracdes nesta composi¢cdo conduzem a evolucdo das ceramicas. Na década de
50, modificacdo das porcelanas com a adicdo 40-50% de cristais de alumina e de
leucita, com o objetivo de melhorar sua resisténcia, deu origem ao termo porcelana
feldspatica (Gomes et al., 2008).

Em 1965, McLean foi o pioneiro no conceito de adicdo do Al,O3; & porcelana
feldspatica criando a porcelana aluminizada, com o objetivo de melhorar ainda mais
suas propriedades mecanicas e fisicas para ser empregada como material para
infraestrutura (Conrad et al., 2007). Como o material ndo apresentava translucidez
adequada era necesséria a aplicacdo de uma camada de porcelana feldspética para
obter estética aceitavel. Quando seu uso foi avaliado, observou-se indice
relativamente alto de fraturas nas regides posteriores, sendo a indicacdo principal
das porcelanas aluminizadas para préteses unitdrias em dentes anteriores
(Anusavice, 2005).

Em 1980, uma nova classe de materiais foi introduzida, sendo o sistema Dicor
0 primeiro sistema vitroceramico disponivel no mercado, que continha cristais de
fluiormica tetrassilica, alterando também o processo de confeccdo das pecas,
passando-se a utilizar o processo de cera perdida, com posterior injecdo do vidro
fundido. Este material ndo era indicado para confec¢do de préteses parciais fixas
(PPFs) devido a sua alta taxa de fratura nas regiées posteriores, indicando nédo
haver resisténcia suficiente frente aos esforcos mastigatorios (Gomes et al., 2008).

No final de 1990, um novo vidro ceramizado prensado foi desenvolvido,
contendo cristais de dissilicato de litio cerca de 4 vezes mais resistente quando
comparado com as porcelanas feldspaticas. Este material tinha indicacdo para ser
utilizado para PPFs de até trés elementos e se estender até segundo pré-molar
(Anusavice, 2005; Martins et al., 2010).

Um dos primeiros e mais populares sistemas ceramicos a base de zirconia é
a In-Ceram. Em 1987 ela foi patenteada e desenvolvida utilizando uma técnica na
qual uma infraestrutura de alumina é queimada para formar uma microestrutura
porosa, que é infiltrada com um vidro a base de 6xido de lantanio. O In-Ceram
zircOnia foi desenvolvido com adigc&o de zirconia ao In-Ceram Alumina e foi possivel
produzir restauracdes de ceramica puras mais resistentes, podendo ser utilizadas

em proteses fixas posteriores de trés elementos (Della Bona, 2009).
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Com o desenvolvimento da composicdo da ceramica e do método de
confeccao, diversos sistemas foram introduzidos no mercado sempre com o intuito
de melhorar as propriedades mecéanicas do material. A ceramica a base de zirconia
tetragonal policristalina estabilizada com itria (Y-TZP) inicialmente foi empregada na
area meédica com relevante sucesso, devido as suas excelentes propriedades
mecanicas e biocompatibilidade (Belo et al., 2013). O primeiro artigo sobre o uso de
diéxido de zirconia para a producédo de cabecas femorais artificiais foi escrito por
Christel et al. (1989). Suas aplicacbes na odontologia expandiram-se a partir dos
anos 90 e incluiram implantes e pilares de implantes, braquetes ortodénticos,
ndcleos para coroas, proteses parcial fixas de trés até oito elementos, coroas
unitarias e proteses livres de metal. Aliado a isso, com o0 avanco da tecnologia
CAD/CAM (computer-aided design/manufacturing), seu uso ganhou maior expressao
(Conrad et al., 2007; Manicone et al., 2007; Gomes et al., 2008).

2.2 Zircbniatetragonal Policristalina Estabilizada por itria (Y-TZP)

As ceramicas policristalinas sdo materiais que possuem estrutura unicamente
cristalina, sem fase vitrea, conferindo ao material uma resisténcia a fratura
consideravelmente maior do que as outras ceramicas odontolégicas. Dentre as
ceramicas policristalinas podemos citar: a alumina pura e a zirconia tetragonal
policristalina estabilizada por itria (Y-TZP) (Denry; Kelly, 2008; Martins et al., 2010).
A inclusdo dos cristais melhora a sua resisténcia mecanica, entretanto diminui sua
translucidez, sendo necessaria a aplicagdo de uma ceramica de cobertura. Os
materiais de revestimento estéticos que podem ser aplicados sobre a Y-TZP séo as
porcelanas a base de fluorapatita, leucita ou 6xido de alumina (Aboushelib et al.,
2005) ou ainda as vitroceramicas a base de dissilicato de litio (Chaiyabutr et al.,
2008). Mais recentemente, surgiram as chamadas zircénias monoliticas, que podem
ser utilizadas na confeccdo de restauracdes inteiramente de zirconia, sem a
necessidade de uma ceramica de cobertura (Carden, 2011; Marchack et al., 2011).

Ao se comparar alumina e zircbnia, esta ultima possui melhores propriedades
mecanicas devido a sua microestrutura diferenciada. O 6xido de zircénio (ZrO,) ou

zirconia é um material polimoérfico na natureza, o que significa que ele apresenta
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diferentes estruturas cristalogréficas, em diferentes temperaturas, mas sem qualquer
alteracdo quimica: a temperatura ambiente, os cristais apresentam-se em sua forma
monoclinica (M); em altas temperaturas (acima de 1170°C) esses cristais
apresentam forma tetragonal (T); a fase de estrutura cristalina cubica (C) surge a
partir de 2370°C (Denry; Kelly, 2008; Kelly; Denry, 2008).

A transformacéo da fase C para fase M ocorre durante o resfriamento levando
a uma expansao volumétrica em torno de 5%, o que ocasiona a formacéao de trincas
e a possibilidade de fratura a temperatura ambiente. O éxido de itria (Y203 3% mol) é
adicionado a zirconia pura para controlar a expansao de volume e estabiliza-lo na
fase tetragonal em temperatura ambiente (Piconi; Maccauro, 1999; Belo et al.,
2013).

Esse material possui propriedade mecanica diferenciada, pois pode
transformar-se da fase T para M ao redor de uma trinca. Como a forma monoclinica
ocupa um volume de 3 a 5% maior do que os cristais tetragonais, sdo geradas
tensdes de compressdao ao redor do defeito, o que impede a propagacédo dessa
trinca (Piconi; Maccauro, 1999) conferindo maior resisténcia a fratura. A Y-TZP
demonstrou resisténcia a fratura de 900-1200 MPa e tenacidade de 9-10 MPa/m12,
valor trés vezes maior que o do dissilicato de litio e duas vezes maior que o da
alumina (Raigrodski, 2004). Sendo assim, essas ceramicas podem confeccionar
restauracdes mais resistentes, sendo indicadas para confec¢do de infraestruturas
para préteses unitarias ou extensas em dentes anteriores e posteriores (Wolfart et
al., 2007).

Por outro lado, a transformacéao da fase T para M ao redor de uma trinca pode
levar a um comportamento indesejavel: a degradacdo das propriedades mecanicas
em baixa temperatura (LTD — low-temperature degradation) (Kobayashi et al.,1981).
Este processo ocorre inicialmente em graos localizados na superficie, gerando uma
reacdo em cadeia que culmina na formacéo de microtrincas e tensées nos graos
vizinhos, favorecendo a penetragdo de agua e promovendo a transformacéo de fase
em um maior numero de graos, o que pode levar a diminuigdo da resisténcia do
material (Kim et al., 2010; Egilmez et al., 2014). Entretanto, Pereira et al. (2014) e
Pereira et al. (2015) observaram que o envelhecimento gera diferentes
comportamentos mecanicos na Y-TZP, que variam de acordo com o padrdo de
superficie gerado pelo processo de polimento: uma superficie mais lisa possui uma

menor area de contato com a agua, apresentando menor sensibilidade para o
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envelhecimento hidrotérmico quando comparado as superficies mais rugosas, que
possui maior area de contato com a agua.

Embora apresentem um desempenho mecanico superior e estética favoravel,
quando comparada com metal, a interacdo entre a infraestrutura de zircbnia e o
agente cimentante é fragil, podendo ocasionar falha retentiva da restauracao (Kern;
Wegner, 1998; Thompson et al., 2011). Neste contexto, tratamentos de superficie
podem atuar na ampliacdo da interacdo entre os agentes que compdem esta

interface.

2.3 Tratamentos de superficie

A adesdo das pecas protéticas de Y-TZP ao cimento resinoso tem sido
amplamente estudada na literatura (Wolfart et al.,, 2007; Thompson et al.,, 2011,
Vanderlei et al., 2013; Druck et al.,, 2015). A técnica de cimentacdo adesiva
convencional ja estabelecida para as outras ceramicas nao € efetiva para a zircbnia
devido ao seu alto conteddo cristalino, o que forma uma camada inerte, que é
resistente aos acidos fosforico e fluoridrico. Além disso, essa cerdmica ndo possui
silica em sua composicdo, impedindo a ligacdo silica—silano, necessaria para
silanizacao (Thompson et al., 2011; Vanderlei et al., 2013).

Para que se consiga uma boa adesdo as ceramicas policristalinas, diversos
tratamentos que visam criar uma superficie retentiva tém sido propostos. O
jateamento com particulas de Al203 a fim de melhorar a resisténcia de unido (RU) a
partir do aumento da energia de superficie e molhabilidade da ceramica Y-TZP, tem
sido considerado como alternativa por alguns autores apresentando bons resultados
(Liu et al., 2012; Moradabadi et al., 2014; Shin et al., 2014; Yi et al., 2015). Além
disso, o impacto das particulas de Al203 na ceramica sinterizada durante o
jateamento induz a transformacédo da fase T — M nas Y-TZP, levando a uma falha
catastrofica da restauracdo (Moon et al., 2011; Monaco et al., 2013). Ainda, Turp et
al. (2013) observaram que quanto maior a particula do abrasivo, maior a
transformacdo de fase na zircbnia. Wolfart et al. (2007) a unido com a zirconia
jateada com particulas de Al,O3; caiu de forma significante apdés 150 dias de

armazenamento.
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Aperfeicoando a ldgica do jateamento, foi introduzida a abrasédo triboquimica
com revestimento de silica ou silicatizacdo, que consiste de um sistema de
jateamento que utiliza particulas de alumina revestidas com silica. Estas particulas
depositadas na superficie da peca formam uma ligagcdo quimica com o silano, além
das retencbes micromecanicas formadas pelo jateamento, tornando mais eficiente a
interface de unido formada (Osorio et al., 2010; Maeda, 2012; Subasi; Inan, 2012;
Abi-Rached et al., 2014). Os sistemas mais conhecidos para a realizacdo deste
tratamento sdo o CoJet e Rocatec (3M ESPE, Seefeld, Alemanha). Erdem et al.
(2014) encontraram um aumento da RU de Y-TZP tratadas com sistema
triboquimico. Enquanto Amaral et al. (2014) encontraram valores semelhantes de
RU para Y-TZP tratada com abrasdo triboquimica e aquelas que tiveram sua
superficie interna recoberta apenas com uma camada de glaze. Um estudo (Castro
et al., 2012) concluiu que tanto 0 armazenamento em agua quanto a termociclagem
ndo afetaram a RU da Y-TZP condicionada com a abrasé&o triboquimica, utilizando
particulas de 30um de alumina modificadas por silica. Por outro lado, Da Silva et al.
(2014) encontraram uma diminuicdo da RU apds 6 meses de armazenamento em
agua. Alguns estudos (Souza et al., 2013; Turp et al., 2013) também encontraram a
transformacao de fase T—> M da Y-TZP sinterizada com este tipo de tratamento.

Outro método para se conseguir um aumento da rugosidade superficial é
através da aplicacao substancias infiltrantes (compostas por éxidos inorganicos com
silica, titanio, alumina, magnésio, potassio e rubidio) na superficie de zircbnias pelo
principio do condicionamento e infiltracao seletivos (seletive infiltration etching - SIE),
que promovem poros e rugosidade superficial aumentada, os quais permitiriam a
infiltracdo do cimento resinoso (Aboushelib et al., 2007). Casucci et al. (2009) em
estudo que investiga diferentes abordagens de tratamento de superficie,
demonstraram um aumento da rugosidade superficial para o método SIE e também
para o uso de condicionamento com acido cloridrico aquecido.

A incorporacdo de granulos de porcelana de baixa fusdo (pérolas de
porcelana) tem como objetivo promover irregularidades na superficie de alumina e
zirconia, que possam favorecer no embricamento micromecanico do cimento
resinoso a superficie da peca. Alguns estudos (Derand et al., 2005; Kitayama et al.,
2009) apresentaram resultados de resisténcia de unido extremamente satisfatorios

com a incorporagao destes granulos.
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Observa-se, portanto, que as técnicas que foram descritas anteriormente para
tratamento de superficie, apesar de aumentarem a rugosidade, ndo geram RU
duravel para contribuir de forma significativa com a retencédo da peca. Além disso,
operam transformacdo de fase T para M, deixando a peca susceptivel a fratura.

Assim, justifica-se que outros tratamentos de superficie devem ser estudados.

2.4 Laser em Ceramicas

Diversos tipos de laser de alta poténcia ja foram propostos para o tratamento
da superficies ceramicas, sempre com o objetivo de melhorar a resisténcia adesiva
entre 0s cimentos resinosos e as ceramicas odontolégicas.

O laser de CO; emite radiacdo no comprimento de onda de 10,6 um, que é
prontamente absorvido pela agua. A energia € convertida em calor quando
absorvida pelas moléculas de agua no substrato irradiado, fazendo com que a agua
evapore na superficie. No entanto, alguns estudos demonstram que os efeitos
térmicos da irradiagdo com esse laser com densidade de energia (DE) tanto de
3,82J/cm? (Arami et al., 2014) quanto de 226,46J/cm? (Silva, 2011) podem levar a
rachaduras e carbonizagdo na superficie da zircbnia. Entretanto, Ural et al. (2010)
concluiram que a irradiacdo com Laser de CO:2 pode representar um método eficaz
para o condicionamento da superficie da zircbnia, melhorando a resisténcia de unido
ao cimento resinoso. Kasraei et al. (2014) observaram um aumento de RU para a Y-
TZP tratada com densidade de energia de 265,39J/cm? porém na imagem de
microscopia eletrénica de varredura € possivel visualizar a presenca de rachaduras.

O laser de Nd:YAG apresenta comprimento de onda de 1064nm e possui uma
forte interacdo com pigmentos. Usumez et al. (2013) encontraram um aumento da
rugosidade superficial e da resisténcia de unido das Y-TZP irradiadas com
densidade de energia de 74,07J/cm?, com 180 e 320us de largura temporal de pulso,
entretanto foram encontradas rachaduras e transformacédo de fase T — M nesses
mesmos parametros. Akyil et al. (2010) encontraram aumento da resisténcia de
unido ao cisalhamento quando a irradiagéo foi realizada com DE de 9,09J/cm? laser

de Nd:YAG, associado ao jateamento com particulas de 6xidos de aluminio. Noda et
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al. (2010) avaliaram os efeitos do mesmo laser na superficie de Y-TZP e
encontraram a formacéo de trincas, transformacdo de fase T — M, carbonizacgao e
diminuicdo do oxigénio da superficie ceramica.

O laser de Er:YAG tem comprimento de onda de 2,94um o e de Er,Cr.YSGG,
2,78um. Ambos produzem microexplosdes durante a ablagdo do substrato,
resultando em irregularidades superficiais. A ablacdo ocorre pela absorcdo da
energia laser pela agua presente no material ou na superficie (proveniente da
refrigeracdo) e sua rapida evaporacao causando micro explosdes capazes de ejetar
0 substrato adjacente (Usumez; Aykent, 2003; Coluzzi, 2004). Silva et al. (2011) nao
encontraram aumento da resisténcia de unido de ceramicas Y-TZP, quando
irradiadas com laser de Er,Cr:.YSGG. Miranda et al. (2015) encontraram uma
diminuicdo da rugosidade superficial da Y-TZP tratada com o laser de Er,Cr:YSGG
guando comparadas ao grupo controle, sem nenhum tipo de tratamento.

Cavalcanti et al. (2009b) concluiram que a irradiacdo com DE de 50,96 e
76,43J/cm? do Laser de Er:YAG ndo sao viaveis para o condicionamento da
superficies de Y-TZP, pois ocorreu derretimento da superficie, grande perda de
estrutura com presenca de algumas profundas crateras vistas em microscopia
eletrbnica de varredura. Enquanto que Demir et al. (2012) n&o observaram nenhuma
alteracdo na superficie de Y-TZP irradiadas com 15,08 e 22,01J/cm? de DE quando
comparadas com o grupo controle. Turp et al. (2014) encontram aumento de
rugosidade com DE de 7,54 e 15,05J/cm? utilizando pulsos super curtos. Estudos
encontraram melhores valores de resisténcia de unido (Akin et al., 2011; Kasraei et
al., 2014) e diminuicdo da microinfiltracdo (Akin et al., 2012) na interface ceramica Y-
TZP/adesivo para o grupo irradiado com esse mesmo laser. Entretanto, outro estudo
(Cavalcanti et al., 2009c) concluiu que a irradiacdo com DE de 25,48J/cm? promoveu
melhora na RU, mas ndo maior do que aquela conseguida com o jateamento com
oxido de aluminio.

Alguns estudos propuseram um novo método para o tratamento da superficie
ceramica. Monaco et al. (2011) foram os pioneiros. Os autores propuseram que 0S
tratamentos de superficie fossem feitos antes da sua sinterizacgéo final e concluiram
que os efeitos do jateamento da Y-TZP antes e apOs a sinterizagdo sao
semelhantes. Além disso, o jateamento apos a sinterizacdo final induziu a

transformacdo de fase T — M. No grupo em que o jateamento foi realizado na
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condicdo pré-sinterizada permitiu a transformacdo completa das fases apds a
sinterizacdo final, consistindo em 100% de fase tetragonal (Monaco et al., 2013).
Kirmali et al. (2015) concluiram que a irradiagdo com 2W, 3W, 4W, 5W e 6W de
poténcia com o laser de Er,Cr:YSGG na zircOnia pré-sinterizada representam um
método efetivo para aumentar a rugosidade superficial.

Portanto, ainda ndo ha um consenso de qual a melhor técnica e momento
oportuno para o condicionamento de superficies ceramicas policristalinas. A
utilizacdo de lasers tem sido proposta, porém, na maioria dos estudos, esses
tratamentos sdo realizados apoOs a sinterizacao final da cerdmica, o que pode
causar, a inducéo da transformacéo de fase para monoclinica, trincas, carbonizacéo
ou, em parametros baixos, ndo ocorre nenhuma alteracdo. Sendo assim, é
importante investigar os efeitos dos diferentes parametros do Laser de Er:-YAG na
superficie da ceramica Y-TZP antes da sua sinterizacao final. Além disso, ressalta-
se que o tratamento de superficie de sucesso deve promover rugosidade superficial
para aumentar a energia de superficie, e consequentemente, a interacdo com o
agente cimentante; ndo gerar transformacdo de fase; e sem causar desadaptacao
da peca protética por perda de volume, nem aparecimento de degrau. Na literatura
consultada nédo foi identificado nenhum trabalho com zirconia que tenha feito as

medidas de perda de volume e altura do degrau.
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3 PROPOSICAO

O objetivo desse estudo foi avaliar o efeito da variacédo da largura temporal de
pulso do laser de Er:-YAG sobre a rugosidade superficial, a perda de volume e altura
do degrau formado em uma ceramica Y-TZP. O laser foi aplicado na superficie do
material quando este se encontrava sem seu estado pré-sinterizado, tendo sido a

sinterizacao final realizada apos o tratamento de superficie.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste estudo foram realizados tratamentos de superficie com Laser de

Er:-YAG com diferentes larguras temporal de pulso na Y-TZP pré-sinterizada.
4.1 Delineamento Experimental

Esse estudo foi realizado utilizando-se blocos ceramicos de Y-TZP, com um
fator de variacdo (tratamento de superficie), conforme o delineamento experimental

apresentado na Figura 4.1 e Quadro 4.1.

G1: Laser Er:YAG
50us
G2: Laser Er:YAG
100ps
G3: Laser Er:YAG
300us
G4: Laser Er:YAG
600us
G5: Laser Er:YAG
1000ps
G6: Abrasao Triboquimica
(Controle positivo)
G7: Sem tratamento
(Controle negativo)

Figura 4.1 — Representacéo esquematica do delineamento experimental
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Grupos n/grupo | Especificacbes

G1-Laser Er:YAG 100mJ; 1W; 10Hz; 15,87)/cm?; 10s, 7mm distancia focal; 50ps
G2-Laser Er:YAG 100mJ; 1W; 10Hz; 15,87J/cm?; 10s, 7mm distancia focal; 100us
G3-Laser Er:YAG 100mJ; 1W; 10Hz; 15,87)/cm?; 10s, 7mm distancia focal; 300us
G4-Laser Er:-YAG 100mJ; 1W; 10Hz; 15,87J/cm?; 10s, 7mm distancia focal; 600us
Gb5-Laser Er:YAG 100mJ; 1W; 10Hz; 15,87)/cm?; 10s, 7mm distancia focal; 1000us
G6-Abrasdo Triboquimica Particulas de 30um; 2,8bar; 10s; 10mm de distancia, 90°
G7-Controle Sem tratamento

O U vV O OV OV O

Quadro 4.1- Especificacdes dos grupos

4.2 Obtencéo dos Corpos de Prova de Y-TZP

Cinco blocos de zirconia pré-sinterizados (VITA In-Ceram YZ for InLab; VITA
Zahnfabrik, Alemanha) destinados ao processamento tipo CAD/CAM foram
seccionados em 16 fatias por bloco, totalizando 80 fatias. Sessenta e trés destas
fatias foram selecionadas para compor a amostra, que foi dividida em 07 grupos
experimentais, conforme o tratamento de superficie (n=9), sendo avaliadas as
variaveis de resposta rugosidade superficial, perda de volume de material e altura do
degrau, com um microscoépio confocal a laser 3D (LEXT OLS4000, Olympus, Tokyo,
Japéo — Processo FAPESP 2011/12901-7).

Cada bloco foi fixado em um dispositivo da maquina de corte (Isomet 1000,
Buehler, Lake BIuff, USA) e foram realizados cortes sucessivos com disco de
diamante a 250 rpm, sob refrigeracao (Figura 4.2), para obtencédo de 63 corpos de
prova de aproximadamente 9 (comprimento) x 7 (altura) x 5 (espessura) mm. Essas
medidas foram definidas considerando-se que a zircnia sofre uma reducéo de 20%
do seu volume apés a sinterizacdo. Todos 0s espécimes receberam padronizagédo
de suas superficies com lixas de 6xido de aluminio de granulacdo #600-800-1200
em politriz metalogréafica (Buehler Ltd, Lake Buff, Illinois, EUA), durante 20 segundos
sob refrigeracdo, com o objetivo de obter superficies padronizadas planas e
paralelas. Ap6s o corte foram levados para uma lavadora Ultra Sénica Digital
(Shenzhen Codyson Electrical Co., Ltd, CHN) durante 3 minutos para limpeza e
remocao de residuos e entdo lavadas em agua corrente. As superficies polidas

receberam duas tiras de fita adesiva de cloreto de polivinil ndo plastificada (UPVC)
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(Graphic Tape; Chartpak, Leeds, EUA) com 3mm de espessura cada, deixando uma
janela central de 7 (altura) x 3 (comprimento), em milimetros, exposta para receber
os tratamentos (Figura 4.3). As amostras foram aleatoriamente distribuidas nos sete

grupos experimentais.

| ;"5-"-.

oy
il e
Pt 1V

o

Figura 4.2 - Sequéncia de cortes dos blocos cerdmicos pré-sinterizados para obten¢&o dos corpos de
prova

Figura 4.3- Posicionamento das fitas formando a janela de tratamento

4.3Tratamento de Superficie da Y-TZP antes da Sinterizagao final

Os tratamentos de superficie foram realizados com laser de Er:YAG e a abrasao
trioboquimica, que foi utilizada como controle positivo.
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4.3.1Irradiacdo com Laser de Er:-YAG

O Laser de Er:YAG (Fidelis Ill Fotona, Eslovénia - Processo FAPESP
2012/15141-6) possui comprimento de onda de 2,94um, largura do pulso regulavel
entre 50 e 1000us, taxa de repeticdo de 2 a 50 Hz, poténcia média de 20W, e
diametro do feixe de 0,9mm. Os parametros para este trabalho foram inicialmente
baseados na literatura e confirmados por um estudo piloto, sendo escolhidos 100mJ
de energia, 1W de poténcia e 10Hz de taxa de repeticdo, com 7mm de distancia
focal, com irrigacdo de 60% de agua e 40% de ar, por 10 segundos na regido
delimitada pelas fitas adesivas. A densidade de energia é a quantidade de energia
fornecida por unidade de &rea e foi calculada a partir da férmula DE=E/A - onde DE
€ a densidade de energia, E é a energia (J) e A é a area do feixe laser (cm?),

obtendo-se 15,87 J/cm? (Figura 4.4).

Figura 4.4 - Laser de Er:YAG Fidelis Ill — Fotona

Foi utilizado um translador motorizado de alta precisdo (ESP301, Newport
Corporation, Invine, CA, EUA - Processo FAPESP 2012/15141-6) a fim de obter
padronizacdo durante a irradiagdo (Figura 4.5). A energia emitida pelo laser foi
verificada por um medidor de poténcia (Ophir Optronics, Wilmington, MA, EUA) a

cada trés amostras irradiadas.
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Figura 4.5 - Posicionamento do laser em relag&o ao corpo-de-prova no translador

4.3.2 Abraséao Triboquimica

A silicatizacao foi realizada com particulas de 6xido de aluminio revestido por
silica (SiO;) de 30um, aplicadas de forma perpendicular a superficie da ceramica,
observando-se um angulo de 90° formado entre a ponta do jateador e a superficie
ceramica. Foi padronizada distancia de 10 mm entre a ponta do jateador e a
superficie da zirconia. O jateamento foi realizado com presséo constante de 2,8 bar,

durante 10 segundos.

4.4 Sinterizacao

Apds os tratamentos de superficie, os espécimes foram sinterizados em forno
ZYrcomat (VITA, Zahnfabrik, Alemanha) com ciclo de sinterizacdo de 1530°C, por 2
horas, taxa de aquecimento de 25°C/min e tempo de resfriamento de 7,5 horas
conforme a recomendacéao do fabricante.

Posteriormente foram capturadas imagens através do laser semicondutor
(A=405 nm) do microscopio confocal a laser 3D (LEXT OLS4000, Olympus, Tokyo,
Japado — Processo FAPESP 2011/12901-7) de todos os corpos-de-prova. As

imagens foram analisadas por meio do software OLS 4000 (Figura 4.6).
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Figura 4.6 - Microscopio confocal a laser 3D

4.5 Avaliacao da Rugosidade Superficial

A leitura da rugosidade foi realizada na area de referéncia (que ndo sofreu
tratamento, protegida com a fita) e na area experimental. Para esta analise foram
obtidas imagens padronizadas do centro das regifes analisadas, com 216x de
aumento, sendo uma na regido de referéncia e outra na regido tratada (Figura 4.7).
Em cada imagem foi calculada a rugosidade superficial (Sa), expressa em um. A
rugosidade final foi calculada a partir da diferenca da rugosidade da Y-TZP da regiao
de referéncia e da regido tratada.

Figura 4.7 — Andlise da rugosidade
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4.6 Avaliacédo da Perda de Volume e Altura do Degrau

Para estas analises também foram utilizadas imagens de 216x de aumento
por espécime, observando-se na mesma figura parte da Y-TZP de referéncia e parte
da Y-TZP tratada, para possibilitar comparacdes entre as diferentes areas.

Para determinar o quanto de material foi perdido apos os diferentes
tratamentos de superficie foi realizada a medicdo do volume perdido. Para tanto foi
tracado um plano baseado na area de referéncia e toda a estrutura perdida abaixo
desse plano foi calculada em uym? (Figura 4.8). Para a analise dos dados empregou-
se a razdo do volume de estrutura perdida (um?3) pela area (um?) da Y-TZP que foi
tratada, isso porque apesar da padronizacdo de todas as medidas, existem
variacfes de dimensdes da area protegida englobada na imagem e, entdo, para
manter a mesma proporcao os dados foram obtidos a partir dessa razéo.

Para verificar a altura do degrau em relacdo a area controle foi empregada a
perfilometria. Em cada imagem foram realizadas 10 leituras do Rv(um) que
abrangeram a superficie de referéncia e a superficie tratada. Para a analise

estatistica foi utilizada a média de cada espécime (Figura 4.9).

Figura 4.8 — Imagem 3D para medicao da perda de volume
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Figura 4.9 - Imagem 3D para medi¢éo da altura do degrau

4.7 Andlise dos Dados

Para a andlise dos dados obtidos foi utilizado o software Minitab (Minitab 17,
Minitab Inc, Pensilvania, EUA). A distribuicdo dos dados foi normal e homocedastica,
sendo submetidos a analise de variancia (ANOVA) um fator e teste de Tukey
(p<0,05) para comparacdo entre 0S grupos experimentais. As imagens foram

avaliadas qualitativamente por 2 avaliadores calibrados.
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5 RESULTADOS

Os resultados obtidos foram descritos em duas partes: analise quantitativa
(rugosidade, perda de volume e altura do degrau) e analise qualitativa (andlise
morfolégica com microscopio confocal a laser 3D).

5.1Rugosidade, Perda de Volume e Altura do Degrau

Este trabalho avaliou quatro diferentes respostas - rugosidade, tanto da area
de referéncia, quanto da area tratada; altura do degrau formado e a perda de volume
- frente ao tratamento de superficie de espécimes de Y-TZP. A distribuicdo normal
dos dados, identificada pelo teste de Bonferroni, possibilitou a realizacdo de quatro
analises de variancia (um fator) distintas, considerando o tratamento de superficie
como fator de variacdo e utilizando o teste de Tukey para comparacdo entre 0s
grupos experimentais, adotando nivel de significancia de 5%.

A Tabela 5.1 mostra as medidas resumo média, desvio-padrdo, valores
minimo e maximo, para apontar a variabilidade da rugosidade da area de referéncia,
ou seja, a area nao tratada dos 07 grupos experimentais. ANOVA demonstrou
diferenca estatisticamente significante, entre os grupos (p=0,00). Para a
identificacdo das diferencas entre os grupos foram realizadas as comparacoes

multiplas (Gréfico 5.1).
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Tabela 5.1 — Média e desvio padréo dos grupos na analise da rugosidade da area de referéncia

(Sa,pum)
Grupos N Média Desvio Coeficiente Minimo Méximo
experimentais Padrao de
variacdo %

G1 (50us) 9 032" 0,02 6,25 0,28 0,35
G2 (100us) 9 031% 0,01 3,22 0,28 0,34
G3 (300us) 9 032" 0,02 6,25 0,28 0,35
G4 (600us) 9 030" 0,03 10,0 0,22 0,35
G5 (1000us) 9 031* 0,03 9,67 0,26 0,35
G6 (Abraséao) 9 0,35"% +0,09 25,7 0,31 0,60
G7 (Controle) 9 0,23% +0,01 4,34 0,21 0,26

* Médias que ndo compartilham uma letra s&o significativamente diferentes.

As comparacdes entre 0s grupos nos permitem identificar que existe diferenca
estatisticamente  significante  entre eles, sendo Vvalida a expressado
(G6=G3=G1=G5=G2=G4)>G7, para a resposta rugosidade da area de referéncia. O
resultado indica uma menor rugosidade da area de referéncia no grupo G7, quando
este é comparado a todos os demais, que ndo sao diferentes quando comparados
entre si.

Este resultado nos causa alguma surpresa, pois imaginamos, a principio que
a rugosidade da area de referéncia do grupo controle (ndo tratado — G7) seria igual a
todas as rugosidades das areas de referéncia dos espécimes de todos 0s grupos,
pois nenhum deles tinha sido diretamente tratado. Este resultado indica alguma acéo
do laser por difusdo de energia, bem como a ineficacia da fita adesiva utilizada em
proteger a superficie quando foi realizado procedimento de abraséo triboquimica.

Por este motivo, ao avaliar a rugosidade da superficie tratada, calculamos a
rugosidade final desta area, subtraindo a rugosidade observada no centro do
espécime da rugosidade observada na area de referéncia. O teste de ANOVA de um
fator, demonstrou que existe diferenca de rugosidade entre 0s grupos experimentais
(p=0,00) (Tabela 5.2).
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Tabela 5.2 — Média e desvio padrao dos grupos na analise da rugosidade da area tratada (Sa, um)

Grupos N Média Desvio Coeficiente Minimo Maximo
Experimentais Padrao de
variacao %

G1 (50us) 9 1,32 ° +0,15 11,3 1,10 1,60

G2 (100us) 9 1,46 ° +0,12 17,5 1,30 1,70

G3 (300us) 9 1,834 +0,18 9,83 1,61 2,11

G4 (600us) 9 0,60 © +0,03 5,00 0,55 0,66

G5 (1000ps) 9 0,00 & 10,00 0,00 0,00 0,00

G6 (Abrasao) 9 0,39° +0,06 15,3 0,21 0,91

G7 (Controle) 9 0,23° +0,01 4,34 0,21 0,26

*Médias que ndo compartilham uma letra séo significativamente diferentes.

Os maiores valores de rugosidade da area tratada foram observados no grupo
G3, enquanto que menores valores foram os do grupo G5. Para esta andlise a
expressdo G3>(G2=G1)>G4>(G6=G7)>G5 é valida.

O Grafico 5.1 ilustra a diferenca entre os grupos. A maior rugosidade da Y-
TZP foi observada quando esta foi irradiada com laser de Er:YAG, com 300us de
largura de pulso, seguida pelas larguras de pulso de 100 e 50us, respectivamente.
Ja o grupo G4, no qual o laser foi utilizado com 600 us de largura de pulso, a
rugosidade foi ainda menor comparativamente. Na sequéncia, observou-se que a
abrasdao triboquimica gera uma rugosidade muito pequena, semelhante a do controle
nao tratado (G7). Contudo, um padrdo ainda menos rugoso foi observado nos
espécimes irradiados com largura de pulso de 1000 ps. Neste ultimo parametro, a Y-

TZP apresentou grande diminuigéo da rugosidade.
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Rugosidade (um)
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Gréfico 5.1 - Comparagdes multiplas entre os grupos experimentais, na avaliagdo da rugosidade da
area de referéncia e da &rea tratada

Neste trabalho foi também analisada a altura do degrau formado apos o
tratamento de superficie da Y-TZP. A Tabela 5.3 indica as medidas resumo da altura
do degrau formado nos diferentes grupos experimentais, com diferenca

estatisticamente significante (p=0,00).

Tabela 5.3 - Média e desvio padrdo dos grupos na andlise da altura do degrau (um)

Grupos N Média Desvio Coeficiente Minimo  Méaximo
Experimentais Padréo de
variacao %

G1 (50us) 9 2,68" +0,42 15,6 2,06 3,24

G2 (100us) 9 2,694 +0,75 27,8 1,76 3,70

G3 (300us) 9 2,754 +0,46 16,7 2,28 3,68

G4 (600us) 9 1,50 B +0,25 16,6 1,06 1,97

G5 (1000s) 9 0,51°¢ +0,11 21,5 0,35 0,68

G6 (Abrasdo) 9 1,208 +0,24 20,0 0,83 1,64

G7 (Controle) 9 0,00 © +0,00 0,00 0,00 0,00

*Médias que ndo compartilham uma letra sdo significativamente diferentes.

Analisando as comparacdes entre os grupos, observamos como valida a
expressao (G3=G2=G1)>(G4=G6)>G5=G7 (Grafico 5.2). O degrau mais alto foi
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formado quando a Y-TZP foi irradiada com 300(G3), 100(G2) e 50(G1) us, seguido
do 600 (G4) us e abrasdo triboquimica (G6), iguais entre si. O menor degrau foi
formado quando a Y-TZP foi tratada com 1000 us (G5), indicando um desgaste
minimo quando este parametro foi utilizado, lembrando n&o ter sido observada

rugosidade adequada da peca quando irradiada com este parametro.

Altura do degrau (um)

3 1 = T T

2

1 . B
0 | | | _mm

50us 100us 300us 600us 1000us Abrasao

M Altura do degrau

Gréfico 5.2 - Comparagdes multiplas entre os grupos experimentais, na avaliagdo da altura do degrau

A perda de volume foi analisada com o objetivo de identificar qual dos
tratamentos de superficie propostos resultavam em menor perda de volume da area
tratada. A Tabela 5.4 demonstra haver diferenca estatisticamente significante no que

se refere a perda de volume (p=0,00), quando os grupos foram comparados entre si.

Tabela 5.4 — Média e desvio padrédo dos grupos na analise da perda de volume (um)

Grupos N Media Desvio Coeficiente Minimo Maximo
experimentais Padréao de

variacao %
G1 (50us) 9 119,.8%  #19,6 16,3 82,0 145,2
G2 (100us) 9 126,28 #4473 35,1 78,8 205,6
G3 (300us) 9 169,3”  +39,2 23,1 93,9 216,1
G4 (600us) 9 76,2 € +12,5 16,4 54,0 92,4
G5 (1000us) 9 0,5° +0,4 80,0 0,2 1,6
G6 (Abrasdo) 9 27,0° +20,4 75,5 2,6 61,3
G7 (Controle) 9 0,00° +0,00 0,00 0,00 0,00

*Médias que ndo compartilham uma letra séo significativamente diferentes.



44

Para a comparacao entre 0s grupos, a expressao
G3>(G2=G1)>G4>(G6=G5=G7) € vélida. A maior perda de volume foi observada
quando a Y-TZP foi irradiada com o parametro de 300us (G3) de largura de pulso,
seguido dos semelhantes entre si, 100 (G2) e 50 us (G1). A largura de pulso de 600
us (G4) forneceu perda de volume intermediéria, enquanto que a largura de pulso de
1000 ps (G5) e a abraséo triboguimica (G6) resultaram em menor perda de volume

do espécime (Gréfico 5.3).

Perda de Volume (um)
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Gréfico 5.3 - Comparag8es multiplas entre os grupos experimentais, na avaliacdo da perda de volume

5.2 Anélise Morfologica em Microscopia Confocal a Laser 3D

As fotomicrografias foram obtidas com aumento de 216 vezes, numa area de
200pum x 200um, sendo que as mais representativas de cada grupo experimental
estdo apresentadas na Figura 5.1 e 5.2. A irradiacdo da superficie da Y-TZP com o
laser de Er:YAG utilizando diferentes larguras de pulso promoveu uma efetiva
ablacdo para quase todos os grupos testados, com excecédo do G5 (1000us) no qual
nao observa-se nenhuma alteragéo na superficie da zirconia (Figura 5.2 C e D).

A analise morfolégica dos grupos experimentais revela um padrao

caracteristico de ablacdo com uma superficie com muitas irregularidades nos grupos
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G1(50pus), G2(100us), G3(300us) e G4(600us), sendo que neste ultimo a superficie
apresenta-se com menos irregularidades. Ja no G5(1000us) a topografia apresenta-
se totalmente plana, com caracteristica muito semelhante a do grupo controle — G7
(sem tratamento). Quanto maior a largura de pulso, até o limite de 600us, € possivel
observar irregularidades semelhantes a uma sucessao de ondas, de dimensé&o
crescente. Ou seja, quanto maior a largura de pulso, maior dimenséo de cada uma
das ondas, devido ao maior tempo de largura temporal do pulso de maior tamanho,
ampliando o tempo de contato entre a energia e a zircbnia. No G6 (abraséo
triboquimica) é possivel observar uma topografia mais homogénea, com poucas
irregularidades, por toda a superficie ceramica.

Com relacao a perda de volume, as fotomicrografias mostram que nos grupos
G1, G2 e G3 houve uma maior perda de estrutura por ablacdo do que nos grupos
G4, G5, G6 e G7.

As fotomicrografias ndo apresentam sinais de alteragdes como trincas ou

carbonizacdo em todos 0s grupos experimentais.
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' Gi: Er:YAG 100 0

G7: CONTROLE

-

G7: CONTROLE

Figura 5.1- Fotomicrografias com aumento de 216x da superficie da Y-TZP irradiada com o
laser de Er:YAG. Observa-se uma morfologia caracteristica de ablagcao, microrretentiva, rugosa
e com irregularidades. (A, C, E, G — Imagem 2D — rugosidade; B, D, F, H- Imagem 3D — perda

de volume com area de referéncia)
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G4: Er:YAG 100mJ 10Hz 600ps

G5: Er:YAG 100mJ 10Hz 1000us C

G5: Er:YAG 100mJ*10Hz 10000S

G6: ABRASAO-TRIBOQUIMICA

- G7:'CONTROLE

:
——— G7: CONTROLE

Figura 5.2- Fotomicrografias com aumento de 216x da superficie da Y-TZP irradiada com o laser de
Er:YAG e abrasao trioboquimica. (A, C, E, G — Imagem 2D — rugosidade; B, D, F, H- Imagem 3D —
perda de volume com area de referéncia). A e B — G4: Observa-se uma morfologia caracteristica

de ablacéo, microrretentiva e rugosa. C e D — G5: Ndo observa-se nenhuma alteracdo superficial. E

e F — G6: Abrasao triboquimica — Observa-se uma morfologia ligeriamente mais rugosa
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6 DISCUSSAO

O insucesso de restauracdes indiretas se expressa quando ocorre fratura,
perda de retencdo ou infiltracdo, com consequente aparecimento de cérie
secundéria. Com vistas a ampliar a interacdo entre as pecas protéticas de zircbnia e
0S preparos cavitarios, sugere-se a realizacdo de tratamento de superficie. O
tratamento ideal deve gerar uma superficie rugosa, que favoreca sua interacdo com
agente cimentante, sem causar perda de volume e sem formacao de degrau na peca
protética, de forma a ndo comprometer a sua adaptacdo, além de nado gerar
transformacao de fase da zirconia.

Diversos métodos vém sendo utilizados para avaliar os efeitos dos
tratamentos de superficie da zircdnia. O microscopio confocal a laser 3D (MCL), que
nao requer nenhum tipo de preparo prévio, tem a capacidade de capturar imagens
em 3D da superficie, permitindo avaliar a topografia e a morfologia (Moon et al.,
2011), a rugosidade (Stubinger et al., 2008; Cavalcanti et al., 2009b; Traini et al.,
2014; Passos et al.,, 2015; Smielak; Klimek., 2015), bem como possibilitando a
mensuracao da perda de volume e altura do degrau formado. Este é o primeiro
trabalho que empregou o MCL para analisar os efeitos de tratamentos de superficie
realizados em zirconia.

O laser de alta poténcia € um método alternativo importante para tratamento
de superficie de ceramicas policristalinas. A literatura revelou uma grande variedade
de tipos de lasers e parametros testados para tratamento de superficie (Cavalcanti
et al., 2009b; Akyil et al., 2010; Akin et al., 2011; Usumez et al., 2013; Arami et al.,
2014; Turp et al., 2014; Miranda et al., 2015). Esses trabalhos mostraram resultados
controversos quanto a sua efetividade, sendo que alguns deles relataram que a
irradiacao foi favoravel (Akin et al., 2011; Akin et al., 2012; Kasraei et al., 2014; Turp
et al., 2014), desfavoravel (Cavalcanti et al., 2009b; Noda et al., 2010; Foxton et al.,
2011), ou ainda, ndo influenciam (Demir et al., 2012; Arami et al., 2014) nos
resultados de resisténcia de unido. Creditamos esta controvérsia a diversidade de
parametros e de metodologias utilizadas, além do fato da maioria dos estudos de
laser (Cavalcanti et al., 2009b; Akin et al., 2012; Demir et al., 2012; Liu et al., 2012,
Subasi; Inan., 2012; Arami et al., 2014; Erdem et al., 2014) realizar o tratamento de

superficie apos a sinterizacao final e utilizar os equipamentos que ndo possuem
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regulagem da largura temporal de pulso, sendo esta regulagem um dos os principais
diferenciais deste trabalho.

O Laser de Er:YAG tem sido preconizado para tratamento de superficie de
zirconia (Cavalcanti et al., 2009b; Akin et al., 2012; Demir et al., 2012; Liu et al.,
2012; Subasi; Inan, 2012; Arami et al., 2014; Erdem et al., 2014), pois a irradiacédo é
capaz de alterar suas caracteristicas morfologicas, aumentando a area de superficie
de contato e melhorando a resisténcia de unido da zircbnia com o agente cimentante
(Della Bona et al., 2004; Osorio et al., 2010), na dependéncia do parametro utilizado.

Para a determinagéo dos parametros a serem utilizados neste estudo, foi feito
um teste piloto. Os parametros de DE testados foram 31,74 J/cmz2, 47,61 J/cm? e
63,49 J/cm?, com largura temporal de pulso de 50,100, 300, 600 e 1000 us. Quando
testados na zirconia sinterizada, os dois ultimos geraram trincas e carbonizacéo,
sendo, portanto, excluidos. Ja o parametro de 31,74 J/cm2 se mostrou viavel de ser
usado por nado terem sido observadas alteracbes na morfologia da zirconia
sinterizada. Assim, passamos a testar a utilizacdo desta mesma DE em zircOnia pré-
sinterizada, que foi imediatamente descartada em todas as duracdes de pulso, pois
foi observada grande perda de estrutura, visivel a olho nu.

Retornamos a literatura a fim de identificar trabalhos que utilizassem menores
densidades de energia. Alguns autores (Cavalcanti et al., 2009b; Demir et al., 2012;
Turp et al., 2014) indicavam a utilizacdo de DE entre 15,05 e 25,48 J/cm?, que
resultavam em aumento de rugosidade, sem destruir a peca ja sinterizada de
zircbnia. Assim, testamos este parametro em zircbnia pré-sinterizada. Somente
Kirmali et al. (2014) utilizaram o laser de Er:YAG com DE de 119,42 J/cm?, em Y-
TZP pré-sinterizada, utilizando um equipamento diferente daquele usado no
presente estudo. Dada a nossa experiéncia anterior com o teste piloto, optamos por
nao utilizar a DE preconizada por este autor. Desta forma, baseados nos testes
piloto e na literatura analisada, optamos por utilizar a DE de 15,47 J/cm? em todos o0s
grupos experimentais deste trabalho.

Todo este cuidado com a escolha dos parametros esta embasado na
literatura que demonstra que o uso de lasers pode causar carbonizacédo (Cavalcanti
et al., 2009b), trincas e transformacao de fase T-M (Noda et al., 2010; Usumez et al.,
2013), sendo todas estas alteragbes consideradas desfavoraveis.

O equipamento utilizado neste trabalho permite uma regulagem da largura

temporal de pulso que esta diretamente relacionada com a capacidade de ablacéo
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(Turp et al., 2014). Pulsos mais curtos, como os “super short pulse” (50 us),
alcancam uma energia mais rapido, diminuindo o tempo efetivo de irradiacao,
consequentemente menos calor € gerado (Majaron et al., 1996; Staninec et al.;
2006), reduzindo, portanto, a possibilidade de carbonizacdo e formacéo de trincas.

Neste trabalho, a andlise da rugosidade superficial da Y-TZP demonstrou que
utilizando-se as larguras temporais de pulso de 50, 100, 300 e 600 s, a irradiagao
com o Laser de Er:YAG gerou uma superficie com rugosidade aumentada, quando
comparada com as dos grupos controle negativo (sem tratamento) e positivo
(abrasao triboquimica). Contudo, no grupo irradiado com 1000 us de duracdo de
pulso, a Y-TZP parece ter passado por algum tipo de polimento, com superficie sem
nenhuma rugosidade.

Os resultados de Turp et al. (2014) concordam neste aspecto com 0S N0SS0S
resultados, pois relataram que quando utilizaram o laser de Er:YAG com regulagem
de largura temporal de pulso de 50, 100 e 300 us, observaram superficie de zircbnia
mais rugosa, quando comparado aos grupos controle negativo (sem tratamento) e
positivo (jateamento). Contudo, nossos resultados divergem na medida em que Turp
et al. (2014) encontraram uma diminui¢cao da rugosidade quando pulsos mais longos
de 600 ps foram utilizados, enquanto nés encontramos este resultado apenas para a
regulagem de 1000 ps.

Tal fato pode estar relacionado com a alta transmisséo da energia do laser de
Er:YAG através da ceramica, na dependéncia da espessura do espécime (Pich et
al., 2015). Sari et al. (2014) concluiram que a relacdo de transmissao, mesmo para o
material do nucleo denso, foi de 62% em espécimes de 0,5 milimetro e 47% em 1
milimetro de espessura. Portanto, a absorcdo da energia de laser de Er:YAG laser
no material de didxido de zircbnio, o0 que é necessaria para a modificacdo da
superficie do material, é bastante baixa, pois diante de espécimes mais finos, a
energia é transmitida, e ndo absorvida. No presente estudo, todas as amostras
tinham dimensbGes padronizadas com aproximadamente 5 mm de espessura,
enquanto que no trabalho de Turp et al. (2014) os espécimes tinham 1,2 mm de
espessura. Assim, por termos espécimes mais espessos, somente 0 pulso mais
longo de 1000 us foi totalmente transmitido através da zircénia. Como Turp et al.
(2014) tinham espécimes aproximadamente cinco vezes mais finos que 0s nNossos,
uma largura temporal de pulso menor 600 us foi suficiente para que a energia fosse

totalmente transmitida através do espécime. Outra hipotese (Turp et al., 2014) para
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a diminuicdo da rugosidade pode ser o resultado do derretimento e resfriamento
excessivos da superficie do material, resultando em uma superficie com topografia
lisa.

Analisando a morfologia da rugosidade observada nos diferentes grupos
experimentais das imagens obtidas em MCL, observou-se que a largura temporal de
pulso de 50, 100 e 300 us causaram alteragbes morfolégicas com um padrao muito
semelhante entre si, com muitas irregularidades. Na largura temporal de pulso de
600 us essas irregularidades sdo menos evidentes, mas ainda assim apresentam
padrdo sugestivo de microrretencdo. Enquanto na largura temporal de pulso de
1000 pus, a superficie apresenta-se totalmente plana, semelhante a do grupo controle
negativo (sem tratamento). Em todos o0s grupos experimentais ndo foram
observadas trincas ou carbonizacéo.

Embora os estudos comprovem um aumento da rugosidade da zirconia com a
utilizacdo dos lasers, nenhum trabalho avaliou o quanto de estrutura é perdido ap6s
a ablacdo do material, principalmente no estado pré-sinterizado no qual a zircénia se
encontra com menor dureza.

Uma adequada adaptacdo da peca protética é um fator determinante para
um bom prognéstico do tratamento restaurador, pois dessa forma, pode-se evitar a
instalacao de céarie secundéria e também a perda de retencdo da peca (Borba et al.,
2011b). Estudos (Borba et al.,, 2011b; Martins et al.,, 2012) demonstraram haver
naturalmente um gap formado entre o coping de zirconia e o remanescente dental
preparado, sendo maior a desadaptacao observada na regido oclusal do preparo, do
que na regidao axial. Além disso, (Martins et al., 2012) observaram haver maior
desadaptacdo em coroa totalmente ceramica confeccionada com Y-TZP do que em
coroa metaloceramica. Portanto, o tratamento de superficie ndo pode acarretar
grande perda de estrutura, tendo em vista que a peca protética confeccionada com a
Y-TZP ja possui uma desadaptagao interna inerente ao material.

Com relacdo a perda de volume e altura do degrau formado no material apos
os tratamentos de superficie, foi observada maior perda quando a Y-TZP foi
irradiada com o parametro de 300 us de largura temporal de pulso, seguido dos
parametros de 100 e 50 us. A altura do degrau foi estatisticamente igual para os trés
parametros. Sendo assim, embora produzam um aumento na rugosidade do

material, geram grande perda de estrutura, 0 que pode levar a uma maior
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desadaptacdo da peca protética, ndo sendo indicadas para o tratamento de
superficie prévio a cimentacéo.

Os melhores resultados, portanto, foram observados com a largura temporal
de pulso de 600 us, que forneceu perda de volume intermediaria e altura do degrau
semelhante ao da abraséao triboquimica (controle positivo), podendo ser considerado
um parametro adequado para tratamento de superficie da Y-TZP pré-sinterizada,
pois conseguiu melhorar a rugosidade sem perder estrutura de material,
comprovada pelas imagens de MCL.

A abraséo triboquimica resultou em menor perda de volume do espécime,
com excecéao da largura de pulso de 1000 us que teve pequena perda de volume,
entretanto esse mesmo parametro n&o alterou a rugosidade da zircénia. E possivel
gue durante o aquecimento e resfriamento do material, possa ocorrer pequena perda
de volume.

Até o momento, o tratamento de superficie considerado padrdo ouro para a
superficie de ceramicas policristalinas é a abraséo triboquimica (Cojet ou Rocatec)
(Kern; Wegner, 1998; Akyil et al., 2010; Ozcan et al.,, 2011; Turp et al., 2013).
Ressalta-se que este tratamento pode ser feito com particulas de 6xido de aluminio
revestidas por silica de diferentes tamanhos 30 ou 110 um (Sciasci et al., 2015).
Entretanto, alguns autores (Hallmann et al., 2012; Turp et al., 2013) observaram que
guanto maior o tamanho das particulas abrasivas, maior € a porcentagem de
transformacdo de fase, ressaltando a importancia de escolher o tamanho de
particula mais indicado. Este tipo de tratamento foi utilizado neste trabalho para
compor o0 grupo controle positivo.

A maioria dos trabalhos na literatura realiza tratamentos de superficie apos a
sinterizacédo final (Demir et al., 2012; Liu et al., 2012; Subasi; Inan., 2012; Arami et
al., 2014; Erdem et al., 2014; Turp et al., 2013; Sciasci et al., 2015). Entretanto, o
impacto das particulas causa transformacdo de fase dos cristais 0 que gera uma
tensdo residual sobre a superficie, o que pode iniciar um conjunto de microtrincas.
Caso a resisténcia intrinseca do material seja superada, a pec¢a pode fraturar
(Kosmac et al., 1999; Chang et al., 2009).

A zircbnia em seu estado pré-sinterizado encontra-se em fase tetragonal, e ao
ser jateada os cristais da superficie transformam-se para o estado monoclinico. A
transformacao reversa M — T pode ocorrer quando é realizada a sinterizacao final

(Moon et al., 2011; Monaco et al., 2013). Ressalta-se que no estado pré-sinterizado
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a Y-TZP apresenta menor densidade (Monaco et al., 2013), favorecendo uma maior
interacdo do laser com a superficie ceramica e podendo evitar também a
carbonizacéo (Silva et al., 2011). Subasi et al. (2014) realizaram tratamento térmico
adicional em forno ceramico ap6s o jateamento, simulando a queima do glaze
recomendada pelo fabricante, e ainda assim foi encontrado conteido monoclinico na
superficie da Y-TZP, indicando que a queima adicional n&o foi eficiente em reverter
a transformacéao de fase ocorrida, causada pelo jateamento. Assim, acreditamos que
realizar o tratamento de superficie na fase pré-sinterizada da zirconia seja mais
indicado.

Identificamos ainda estudos que testaram o laser de Er;Cr.YSGG em Y-TZP
antes da sinterizacdo final que encontraram valores de rugosidade adequados
(Silva, 2011; Kirmali et al., 2015) ou valores semelhantes de RU para a Y-TZP pré-
sinterizada e sinterizada (Ghasemi et al., 2014). Lasers de Er:YAG e de Nd:YAG
também tem sido testados na fase pré-sinterizada da zircénia (Kirmali et al., 2014)
observando valores elevados de rugosidade quando a irradiacdo com um laser de
Er:YAG foi feita apOs o jateamento com Al3O,. Estes estudos corroboram a validade
da realizacdo do tratamento de superficie na fase pré-sinterizada da zircénia.

Do exposto, os resultados obtidos neste estudo nos permitem sugerir que a
regulagem da largura temporal de pulso possui efeito sobre as caracteristicas da Y-
TZP pré-sinterizada. Sugere-se que a largura temporal de 600 pys, com DE de
15,87J/cm2 seja a mais indicada como alternativa para tratamento de superficie,
objetivando um tratamento que promova micro-retencdes superficiais, com pouca
perda de volume de material.

Sendo assim, com base nos resultados obtidos no presente estudo, novas
pesquisas sdo necessarias a fim de esclarecer os efeitos do laser na resisténcia
mecanica da ceramica Y-TZP antes da sua sinterizacao final, além de estudos que

avaliem a resisténcia adesiva entre zircOnia e agente cimentante ao longo do tempo.
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7 CONCLUSOES

Dentro dos limites do presente estudo, pode-se concluir que a variacdo da
largura temporal de pulso interferiu na rugosidade, perda de volume e formagéo de
degrau da Y-TZP pré-sinterizada:

1. A largura temporal de pulso de 600us pode ser considerada como
tratamento de superficie valido, pois foi capaz de alterar a superficie,
aumentando sua rugosidade, sem grande perda de volume e com
pequeno degrau formado, sendo de alguma maneira semelhante ao
resultado obtido com abraséo triboquimica.

2. Airradiacdo com o laser de Er:.YAG, com largura temporal de pulso de
50, 100, 300us nao esta indicada para tratamento de superficie, pois
promove valores de rugosidade aumentados, com maiorres perda de
volume e formacdo de degrau quando comparados a abrasdo
triboguimica e grupo sem tratamento.

3. A superficie da zircénia irradiada com 1000us ndo parece ter sido
afetada de nenhuma forma, estando este parametro descartado como

possibilidade para tratamento de superficie.
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