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RESUMO

O objetivo deste estudo foi analisar por meio de microscopia confocal, a rugosidade
média, da superficie da ceramica a base de zircdnia parcialmente estabilizada por
itria, submetida a diferentes tipos de jateamento com 6xido de aluminio. As amostras
foram confeccionadas a partir de blocos pré-sinterizados itrion ZirkonTransluzent
(Zirkonzahn GMHB) medindo 2mmx2mmx2mm. ApOs sinterizacdo e embutimento,
suas superficies sofreram jateamento com diferentes granulagbes de Oxido de
Aluminio de acordo com os grupos: CONTROLE-(sem tratamento), G1- jateamento
com Al2Osz (50um), G2- jateamento com Al203(100pum) e G3- jateamento com
Al203(50pum + 100um). Apdés jateamento, todas as amostras foram submetidas a
microscopia confocal para quantificar a rugosidade média. Os valores obtidos por
cada grupo foram tratados estatisticamente pelo teste de variancia a um critério,
ANOVA, e apo0s esta avaliacdo, os dados foram submetidos ao teste de Tukey.O
jateamento com Oxido de Aluminio de 100um apresentou 0s maiores valores medios
de rugosidade porém ndo houve diferenca estatistica significante entre os grupos
que sofreram jateamento, mas todos tiveram os valores de rugosidade média
superiores ao grupo controle. Concluiu-se que ha necessidade de tratamento
superficial da YTZP prévio a cimentagéo resinosa e que o jateamento com 6xido de
Aluminio apresenta bons resultados para condicionamento da YTZP, independente

da sua granulagéao.

Palavras-chave:YTZP; Oxido de Aluminio; Tratamento superficial.



ABSTRACT

The objective of this study was to analyze through miscroscopy confocal the medium
roughness, in surface of the ceramic Zirconia base partially stabilized by itria,
submitted to different blasting types with oxide of aluminum. The samples were made
starting from blocks pré-sintered ltrionZirconTransluzent (Zirkonzahn GMHB)
measuring 2mmx2mmx2mm. After sintering, their surfaces suffered blasting with
different granulations of oxide of Aluminum in agreement with the groups:
CONTROL- (without treatment),G1 — blasting with Al203 (50pum), G2 — blasting with
Al203 (100pm), blasting with Al20s (50um + 100um). After blasting, all of the samples
were submitted to miscroscopy confocal to quantify the medium roughness. The
values obtained by each group statistically were treated by the variance test to a
criterion ANOVA, and after this evaluation, the data were submitted to the test of
Tukey. The blasting with oxide of Aluminum of 100um presented the largest medium
values of roughness however there was not significant statistical difference among
the groups that suffered blasting, but all had the superior values of medium
roughness to the goup controls. It's necessary superficial treatment of the YTZP
previous resin cementation and that the blasting with oxide of Aluminum presents

great results for conditioning of YTZP, indepent of your grain size.

Keywords: YTZP; Oxide of aluminum; Superficial treatment.
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1 INTRODUCAO

Ha tempos a metaloceramica tém sido o material de primeira escolha dos
profissionais para reabilitagdo protética, unitarias ou mdultiplas. Porém os sistemas
totalmente ceramicos vém sendo utilizados e estudados no intuito de substituir essa
infraestrutura de metal (ANDREIUOLO, GONCALVES, DIAS 2011), desta forma
surgiu o dissilicato de litio que apresenta uma boa resisténcia e estética, porém nao
é indicada em proéteses fixas extensas e em areas nas quais se exerce maior forca
mastigatéria. Entdo,surgiram as cerémicas aluminizadas que possuem alta
resisténcia a flexdo e dureza, porém, porseremopacas,sdo recobertas por uma

ceramica feldspatica para proporcionar a estética necessaria (GOMES et al 2008).

Atualmente, o sistema ceramo-ceramico mais utilizado em préteses fixas sao
compostos de infraestrutura de Zircénia Tetragonal estabilizada por itria (YZTP),
recobertas por uma ceramica vitrea. A YTZP apresenta Otima resisténcia mecanica,
devido a sua propriedade de tenacificacdo por transformacédo de fases (PICONI,
MACCAURO 1999); e a ceramica de cobertura emprega a estética necesséaria ao
material; portanto, por suas caracteristicas, possibilita que seja um sistema indicado
para proteses odontolégicas unitarias ou extensas e préteses sobre implantes.
(KELLY, BENETTI 2011). A YTZP se apresenta em 3 fases naturalmente: Tetragonal,
Cubica e Monoclinico. Sendo que duas fases s6 sao obtidas em altas temperaturas,
fase Tetragonal e Cubica; a fase que apresenta a melhor resisténcia mecéanica € a
Tetragonal (BASU 2005). Porém para que se obtenha essa fase em temperatura
ambiente é necessario estabiliza-la com agentes dopantes, como itria, Magnésio,
Céria. O agente mais utilizado para se estabilizar a fase Tetragonal da Zircbnia em
temperatura ambiente é a itria utilizada em torno de 3%, por ser o agente dopante
gue obteve os maiores indices em tenacidade e dureza da Zirconia, sendo assim,
por esse motivo que recebe o nome de Zircénia Parcialmente Estabilizada por ltria-
YTZP (DENRY, KELLY 2008, PICONI, MACCAURO 1999).

A cimentagdo da ZircOnia € mais problematica em relacdo a adesédo dentre

outras ceramicas, pelo fato de ser acido resistente; o que influencia diretamente no



protocolo de sua cimentacdo (BELO et al. 2013). Para que ocorra efetiva adeséo ao

cimento resinoso, deve ser aliado um tratamento de superficie

Porém, ndo ha um protocolo definido de jateamento e condicionamento da
Zircbnia (YTZP). Sabe-se que o0 jateamento somente Oxido de Aluminio
(Al203)seguido de silanizagdo e cimentacdo adesiva com cimentos que contenham
MDP é um protocolo aceitavel e apresenta uma boa rugosidade
superficia(SARMENTO et al 2011).Entretanto, os melhores resultados de resisténcia
de unido sdo demonstrados pelo protocolo de jateamento com o6xido de Aluminio,
oxido de Aluminio modificado por Silica (Rocatec®, Cojet®) seguido de silanizacéo e
cimentacdo adesiva com cimentos que contenham MDP (VALANDRO et al 2006,
AMARAL et al 2005). Isto, devido ao fato que o jateamento com 6xido de Aluminio
provoca rugosidade na superficie da Zircbnia aumentando o microembricamento ao
cimento, enquanto a silicatizacdo incrusta silica que € uma carga inorganica, e
através da reacdo quimica efetuada pelo silano se adere a matriz organica do
cimento resinoso (BisGMA) resultando na adeséo apds a cimentacdo (CASUCCIA,
et al 2011); e o mondémero fosfatado (MDP) que esta presente no cimento tem

afinidade a 6xidos metalicos (THOMPSON, et al 2011), como a Zircbnia.

O oxido de aluminio modificado por silica da marca Cojet® néo é regularizado
pela Anvisa, entdo nao tem distribuidor no Brasil, e o sistema Rocatec®, tem um alto
custo. Devido a isso, o protocolo mais empregado para tratamento superficial da
YTZP é o jateamento somente com Al203, mas, ndo ha um consenso na literatura
sobre qual a dimenséo correta ou mais indicada para jateamento com Al203 na

superficie da Zirconia parcialmente estabilizada por itria.

Diante do problema exposto, o objetivo desse estudo foi avaliar os efeitos do
jateamento na superficie da Zirconia com Al20s3 de diferentes granulacdes; e
apresentar um jateamento com uma mistura de graos; e analisar a rugosidade média
obtida.
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2 MATERIAIS E METODOS

Para este estudo no qual foi avaliado quantitativamente a rugosidade na
superficie da YTZP, serdo utilizados blocos de YTZP, usado para infraestrutura de

préteses dentarias conforme demonstrado na Tabela 1:

Tabela 1- Materiais utilizados para confeccdo das amostras desse experimento, simulando sistemas

ceramo-ceramicos mais utilizados em préteses dentarias.

Material Categoria Fabricante

[trionZirkonTransluzent Y-TZP Zirkonzahn GMHB

Para o tratamento superficial do material utilizado como infraestrutura, YTZP,
sera utilizado jateamento com éxido de aluminio com duas diferentes granulacbes e
uma mistura, conforme exposto na Tabela 2, seus nomes comerciais, composi¢ao e

fabricantes.

Tabela 2- Materiais utilizados somente para tratamento superficial das Y-TZP, nomes comerciais,

composicao e fabricante

Material Categoria Fabricante
Oxido de Aluminio 50 Oxido de Aluminio Bio-Art
Hm

Oxido de Aluminio 100  Oxido de aluminio Bio-Art
pm

Oxido de Aluminio Oxido de aluminio Bio-Art
misturado 100 um e

50um




2.1 Tratamento de superficie das amostras de YTZP

Para a analise da rugosidade superficial, foram confeccionados 4 corpos-de-
prova a partir dos blocos pré-sinterizadositrionZirkonTransluzent (Zirkonzahn GMHB)
medindo 2mmx2mmx2mm, cortados na maquina de corte preciso, Isomet 1000, com
disco diamantado de 0,5 mm. As dimensdes das amostras foram 20% maiores que a
medida final desejada, prevendo a contracdo ocorrida com a sinterizacdo do
material. Ap0s o corte, as amostras foram levadas a um forno especifico, para
sinterizacdo a 1550 °C por aproximadamente 6h, e sofreram resfriamento gradativo
por 4h no forno. Apés sinterizagdo as amostrasforam embutidas em resina acrilica
autopolimerizavel, antes do tratamento de superficie proposto para cada grupo. No
momento do embutimento, foi tomado todo cuidado, para que a resina acrilica nao

cobrisse a superficie da amostra.

O polimento das amostras sinterizadas e embutidas foi executado numa
politriz, utilizando lixas de papel com granulacdo 600, 800 e 1200, e polimento com
pasta de alumina granulacdo de 0,5 el um e pano de polimento, para obtencédo de
uma superficie com textura uniforme. As amostras foramlavadas em agua corrente e

limpas em cuba ultrassénica em agua destilada por 5 minutos.

Figura 1- Amostras de YTZP embutidas em acrilico
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A fim de promover uma superficie mais rugosa, para aumentar o
microembricamento do cimento e infraestrutura, diferentes tratamentos superficiais,
foram testados em relagdo ao grupo controle, sem jateamento; e com o jateamento
da superficie de YTZP, com p6 de 6xido de aluminio com 50 um (G1), pé de 6xido de
aluminio com 100 pm (G2), e p6 de Oxido de aluminio com granulacéo variada de 50
pm e 100 um (G3).

As amostras foram divididas em 4 grupos que sofreram tratamento de
superficie com variagdo na granulacdo do oxido de aluminio, conforme mostra a
tabela 3.

Tabela 3 — Grupos experimentais para ensaio de rugosidade, segundo o tratamento de
superficie da ceramica YTZP

Grupos Tratamento
C- Sem tratamento de superficie
Controle
(n=1)
Gl Jateamento com Al20350um apos sinterizagéo
(n=1)
G2 Jateamento com Al203 100um apds sinterizacao
(n=1)
G3 Jateamento com Al203 variado 50um,100um apdés sinterizacdo
(n=1)

Nas amostras sinterizadas foi utilizado jateamento com a presséo de 2,5 bar,
com distancia de 10 mm da superficie da amostra, com angulagédo de 45° e durante
20s.A cada variacédo do tratamento de superficie, as amostras de cada grupo serao
analisadas em microscopia confocal para avaliacdo da rugosidade apds os

tratamentos de superficie propostos.



2.2 Analise Morfologica- Rugosidade média (Ra)

Para avaliacdo da rugosidade média (Ra) dos grupos experimentais, foram
utilizadas amostras de cada grupo experimental de tratamento superficial e as
medidas foram realizadas em um microscopio confocal da Carl Zeiss, modelo LSM
700. Em cada uma das amostras foram realizadas 2 a 3 medidas em uma area de 1
mm?, totalizando 10 valores de (Ra) por grupo experimental. Cada um destes
valores foi obtido a partir da média de rugosidade de aproximadamente 200 linhas
por area avaliada.

2.3 Analise estatistica

ApoOs obtencao dos valores obtidos nos ensaios de rugosidade, foramobtidas
as médias dos valores e analisadas estatisticamente pelo teste de variancia a um
critério, ANOVA, e ap0ls esta avaliagdo, os dados foram submetidos ao teste de

Tukey para comparacao individual entre os grupos, com nivel de significancia de 5%.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Baseado nos resultados obtidos observou-se que todos os grupos (G1, G2 e
G3) que receberam tratamento superficial obtiveram aumento significativo em
relacdo ao grupo controle, no qual ndo foi realizado nenhum tipo de tratamento de
superficie (figura 2, 3 e 4). O grupo G2 que foi submetido a jateamento com 6xido de
Aluminio de 100um, apresentou o maior valor em relacdo a rugosidade média (Ra).
E o grupo G3 que foi submetido a jateamento com granulacbes de 50um e 100um
associados, obteve o menor valor em relagdo aos outros grupos. Porém néao houve
significancia estatistica entre os grupos que foram submetidos a jateamento (G1, G2
e G3), isso significa que entre os grupos ndo houve diferenca estatistica maior que

5%, conforme a tabela 4.

Tabela 4 — Médias da Rugosidade Média (Ra), desvio padrdo e analise estatistica (letras iguais, sem
diferenca estatistica) dos grupos experimentais: Controle— sem tratamento, G1- 6xido de Aluminio de
50um, G2- 6xido de Aluminio de 100um e G3- 6xido de Aluminio de 50um e 100pm misturados

Grupos Rugosidade Desvio Padrdo |Diferencas

média (Ra) estatisticas

Controle 0,83um C

Gl 1,97um AB

G2 1,98um

1,76um




Tabela 5-Rugosidade média de cada amostra dos grupos experimentais antes e apds ensaio de
rugosidade e andlise estatistica: EM AZUL ™ - grupo controle EM VERMELHO = - 6xido de Aluminio
de 50um, EM CINZA ¥ - 6xido de Aluminio de 100pm EM AMARELO ™ - 6xido de Aluminio de 50um e
100pum misturados

Rugosidade média YTZP

1 2 3 - 5 6 7 8 =] 10

B controle MW 50um M 100pm 50+ 100um

2,5

1

n

[

0

n

=}

Figura 2- Fotomicrografia confocal da superficie Figura 3- Fotomicrografia confocal da superficie

da YTZP antes do jateamento da YTZP depois do jateamento
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A YTZP é uma ceramica a base de 6xido, o que a torna acido resistente,ndo
passivel ao condicionamento com &acido fluoridrico como as ceramicas vitreas,
devido a esse fato necessita de um condicionamento superficial alternativo
previamente a cimentacdo adesiva. O jateamento abrasivo, apesar de ainda
controverso, € o método de tratamento superficial da YTZP mais utilizado e que
apresenta bons resultados. (CASUCCIA, et al 2011). Com este método ocorre o
aumento do microembricamento mecanico, que é proporcional ao aumento da
rugosidade da superficie da YTZP, elevando a resisténcia de unido ao cimento
resinoso (OZCAN, ALKUMRU E GEMALMAZ 2001, MICHIDA, et al 2003).

O jateamento com 6xido de Aluminioe a silicatizacdo(SISTEMA ROCATEC®,
COJET®) antes da cimentacdo, aumenta o valor deresisténcia de unido ao cimento
resinoso de forma bem expressiva, pois a silica impregnada na superficie da YTZP
liga-se guimicamente, por reacoes siloxanas, ao cimento
resinoso,aumentando,consideravelmente, a resisténcia de unido, sendo o protocolo
de condicionamento da YTZP mais indicadona literatura pertinente (CASSUCI et al
2011 OZCAN, VALLITU 2003).Entretanto, os dois sistemas de silicatizagéao
comercializados mundialmente, Rocatec e cojet, apresentam limitacdes. O sistema
ROCATEC® tem um custo consideravelmente alto e o sistema COJET®,por ndo ter
autorizacdo pela ANVISA, ndo existe distribuidor no Brasil, tornando o jateamento
somente com oOxido de Aluminio a opcao mais viavel. O estudo de Kern e Wergner,
1998 demonstrou que o jateamento somente com Oxido de Aluminio foi positivo
promovendo uma boa resisténcia de unido, mas ha um indice maior de falhas
adesivas em longo prazo em relacdo ao grupo que recebeu jateamento seguido de
silicatizacdo.Alguns autores demonstraram que o jateamento somente com 6xido de
Aluminio apresenta menor resisténcia de unido em relacdo ao jateamento com éxido
de Aluminio seguido de silicatizagdo (BONA et al 2000, OZCAN et al 2008), porém,
h& autores que constataram que ndo houve diferenca estatistica significante entre
jatear e silicatizar, e somente jatear com oxido de Aluminio (UO et al 2006, Filgueira
et al 2010).

O presente estudo mostrou que a rugosidade na superficie da YTZP
aumentou apdés jateamento com o6xido de aluminio em todos 0s grupos, este
resultado € corroborado por outros estudos como o de OYAGUE et al, 2009, no qual

foi observado, por meio de um microscopio de forca anatbmica, um aumento



significativo de rugosidade superficial do grupo que foi realizado jateamento com
oxido de aluminio (45,77 +19,9nm) em relacdo ao grupo controle (9,39 3,1
nm).Também Filgueira et al, 2010, em seu estudo sobre unido entre ceramica de
zirconia e cimento resinoso dual, observaram o aumento na rugosidade superficial
do grupo que recebeu jateamento com 6xido de Aluminio em relacdo ao grupo

controle.

Sarmento et al, 2011, apds realizarem jateamento variando a granulacado do
oxido de aluminio e a pressdo, analisando a rugosidade média utilizando
perfilometriadptica,observaram que todos o0s grupos submetidos a jateamento
apresentaram um aumento na rugosidade superficial em relacdo ao grupo controle,
0 grupo que recebeu jateamento com 6xido de Aluminio de 100 pme presséo de 2,5
bar obteve o valor em rugosidade média de (0,56um %0,05um) e o grupo que
recebeu jateamento com é6xido de Aluminio de 50 pme presséo de 2,5 bar obteve o
valor em rugosidade média de (0,36um +0,02um). Neste mesmo estudo, Sarmento
et al, 2011 notaram que 0 grupo que obteve o maior resultado foi 0 que realizou-se
jateamento com 6xido de aluminio de 100 um, utilizando uma presséo de 3,5 bar e o
grupo que realizou-se jateamento com é6xido de aluminio de 50um utilizando uma
pressdo de 2,5 bar obteve o pior resultado em relagdo aos outros grupos, porém
maior que o grupo controle. O que ndo condiz com o resultado do presente estudo,
no qual os valores entre 0s grupos que sofreram jateamento com 50um
(Ra=1,97um=0,14um) e 100um (Ra=1,98um+0,10um) obtiveram resultados sem
diferenca estatistica significante. Também no presente estudo foi testado um
jateamento com uma mistura das granulacées de 50um e 100um, que alcancou um
aumento na rugosidade significativo em relacdo ao controle, porém em relacdo aos

outros grupos obteve o menor valor em rugosidade média.

UO et al, 2006, em seu estudo analisando a rugosidade média(Ra) utilizando
perfilometria éptica, observaram que o grupo tratado com jateamento de 6xido de
Aluminio de 70um obteve o valor de Ra=0,43um e o grupo tratado com jateamento
de oxido de Aluminio e silicatizacéo obteve o valor de Ra=0,86um, o que mostra que
0 grupo tratado com jateamento de Oxido de Aluminio e silicatizacdo teve um

aumento na rugosidade consideravelmente mais alto em relacdo ao grupo tratado
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somente com 6xido de aluminio, valores consideravelmente inferiores aos obtidos

neste estudo.

Contrariamente aos resultados do presente trabalho, na literatura estudos
relatam que o jateamento pode ndo ser efetivo, por criar irregularidades muito
superficiais devido a dureza da YTZP (KERN, THOMPSON 1995). Entretanto como
ja apresentado anteriomente, diversos estudos provam a eficacia do jateamento
como tratamento de superficie (SARMENTO et al 2011, OYAGUE et al 2009,
CASSUCI et al 2011, KOSMAC et al 2000). Outro fator debatido é a presenca de
microtrincas na superficie da YTZP apds o jateamento, isso pode tornar o material
mais friAvel e eventualmente causar fraturas maiores (ZHANG et al 2004), mas
também é observado que esse emaranhado de trincas pode impedir que uma
eventual trinca maior se estenda (KOSMAC et al 1999, VALANDRO et al 2007).

Existe na literatura artigos constatando que apos o tratamento de superficie
nao € somente o valor de rugosidade média que influencia na resisténcia de uniédo
ao cimento resinoso, a topografia da superficie rugosa também influencia
diretamente. O ideal é que topograficamente a superficie seja composta por topos e
vales, pois ap6s cimentacao resinosa este fator diminui a chance de existir falhas
adesivas por forcas de cisalhamento (CASUCCI, et al 2011, SUBASI, INAN 2011)

Apesar do jateamento com Oxido de Aluminio ja ser comprovadamente um
método eficaz de condicionamento da superficie da YTZP, é necessario mais
estudos para verificar qual a granulagéo de 6xido de Aluminio mais indicada.



4 CONCLUSAO

Diante dos resultados e com base na literatura € valido afirmar que:

e A ZircOnia Parcialmente Estabilizada por itria necessita de algum tipo de
tratamento de superficie para aumento da resisténcia de unido ao cimento

resinoso;

e O condicionamento através do jateamento com Oxido de Aluminio apresenta
valores de rugosidade superiores em relagcdo a uma superficicie que nao foi

condicionada;

e O grupo que apresentou os maiores valores médios foi o que recebeu

tratamento de 100pm, mas sem significancia estatistica;

e O aumento da rugosidade média ocorre independente da granulacao do éxido

de Aluminio usado durante o jateamento.
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APENDICE A: Analise Estatistica

FONTES DE VARIA(;AO GL SQ QM
Tratamentos 3 9.011 3.004

Erro 36 1.159 0.032

F= 93.2622
(p) = <0.0001
Média (Coluna 1) = 0.8320
Média (Coluna 2) = 1.9750
Média (Coluna 3) = 1.9870

Média (Coluna 4) = 1.7650

Tukey: Diferenca Q (p)

Médias (La2)= 1.1430 20.1405  <0.01
Médias (1a3)= 1.1550 20.3520  <0.01
Médias (1a4)=  0.9330 16.4402 <0.01
Médias (2a3)= 0.0120 0.2114 ns
Médias (2a4)=  0.2100 3.7004 ns

Médias (3a4)= 0.2220 3.9118 < 0.05



APENDICE B: Rugosidade Média (um) para cada corpo-de-prova com diferentes

Grupo Grupo Grupo Grupo
C- S50pm 110pm S0pm +
Controle 110pm
0,83 1,92 2,16 1,67
0,79 1,82 2,07 1,7
0,75 2,04 2,05 1,8
0,71 2,1 1,89 1,53
0,76 1,79 1,76 1,66
0,96 1,94 1,78 2,3
0,95 2,07 1,79 1,77
0,89 2,16 2,5 1,96
0,81 1,79 1,86 1,7
0,87 2,12 2,01 1,56
Média (um) 0,832 1,975 1,987 1,765
0,028284 | 0,141421 | 0,106066 | 0,077782

Desvio Padrao

tratamentos
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