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RESUMO

Introducdo: Dentro das cerdmicas policristalinas disponiveis, a Zirconia tetragonal policristalina
estabilizada por itria (Y-TZP) destaca-se por apresentar melhores propriedades mecanicas quando
comparada com as ceramicas vitro-ceramicas e compositos infiltrados por vidro. Embora
proporcione propriedades mecanicas superiores, a Zirconia apresenta como desvantagem o baixo
potencial de adeséo aos cimentos. Visando auxiliar o processo de adeséo entre as ceramicas a base

de Zirconia e os cimentos resina, deve assegurar-se a realizacdo de tratamentos de superficie.

Objetivo: Este estudo pretendeu avaliar a morfologia da Zircénica apds aplicacdo de diferentes
tratamentos de superficie: Abrasdo tribogquimica, Laser de Er:YAG com diferentes amplitudes de

pulso e/ou a combinacéo destes dois procedimentos.

Material e Métodos: Trés blocos de Y-TZP pré-sinterizados destinados ao processamento por
CAD/CAM foram seccionados até se obterem 33 amostras. De seguida, as amostras foram
distribuidas aleatoriamente por grupos experimentais tendo em conta um fator de variacdo — 0
tratamento de superficie: Abrasdo triboquimica e Laser de Er:YAG ( LightWalker Fotona®) - 2,94
um, 85 mJ, 13,36 Jicm? , 5 Hz, 0,40 W, 10 mm de distancia focal, 60% &gua, 40% ar. Assim,
obtiveram-se onze grupos experimentais (n=3). Ap0s tratamento e sinterizacdo das amostras, estas
foram avaliadas através de uma analise morfoldgica por microscopia eletrénica de varrimento
(MEV).

Resultados: O laser de Er:YAG, independente da amplitude de pulso testada, promoveu uma
efetiva ablacdo na Y-TZP, sem carbonizacdo ou formacgdo de fissuras. Os grupos que receberam
tratamento de superficie combinado evidenciaram alguma semelhanca a superficie do grupo com
silicatizacdo pds-sinterizacdo, contudo com retengbes micromecanicas dispersas e superficie mais

homogénea.

Conclusdo: Amplitudes de pulso de 50 e 100 us resultaram nos melhores parametros quando
aplicado o laser de Er:YAG para alterar a morfologia superficial da Zirconia. A combinagdo do
tratamento com laser de Er:YAG e silicatizacdo ¢ um método promissor capaz de promover

irregularidades na superficie da Zirconia, além de incorporar Silica na superficie.

Palavras-chave: Zirconia. Y-TZP. Tratamento de superficie. Laser de Er:'YAG. Abrasdo

triboquimica. Microscopia eletrénica de varrimento.



ABSTRACT

Introduction: Among the polycrystalline ceramics available, Yttrium-stabilized Tetragonal
Zirconia Polycrystal (Y-TZP) stands out for presenting better mechanical properties when
compared to vitro-ceramic ceramics and glass-infiltrated composites. Although they offer superior
mechanical properties, Zirconia presents as a disadvantage the low potential for adhesion to
cements. In order to assist the adhesion process between Zirconia ceramics and resin cements,

surface treatments should be carried out.

Objective: This study aimed to evaluate the morphology of Zirconia after applying different
surface treatments: Tribochemical Silica Coating, Er:YAG laser with different pulse widths and / or

the combination of these two treatments.

Material and Methods: Three blocks of pre-sintered Y-TZP intended for CAD/CAM processing
were sectioned to obtain 33 standard samples. Then, the samples were randomly distributed in
experimental groups taking into account a variation factor - the surface treatment: Tribochemical
silica coating and Er:YAG laser (LightWalker Fotona®) - 2.94 um, 85 mJ, 13,36 J/cm?, 5 Hz, 0.40
W, 10 mm focal length, 60% water, 40% air. Thus, eleven experimental groups were formed (n =
3). After surface treatment and sintering of the samples, they were evaluated through a

morphological analysis by scanning electron microscopy (SEM).

Results: The Er:YAG laser, regardless of the tested pulse width, promoted an effective ablation on
Zirconia without carbonization or crack formation. The groups that received combined surface
treatment showed some similarity to the group surface with Tribochemical silica coating after

sintering, however with scattered micromechanical retentions and a more homogeneous surface.

Conclusion: Pulse widths of 50 and 100 ps resulted in the best parameters when applying the
Er:YAG laser to alter the surface morphology of Zirconia. The combination of the Er:-YAG laser
and Tribochemical silica coating is a promising treatment capable of promoting irregularities on the

Zirconia surface, in addition to the incorporation of silica on the surface.

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

Scanning electron microscopy
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1. INTRODUCAO

Atualmente, o impacto visual que a maioria dos individuos promove numa primeira
abordagem em sociedade, resulta geralmente da observacdo facial. Neste contexto, um sorriso
harmonioso torna-se pré-requisito para boa integracdo na sociedade, aumentando a solicitacdo de
restauracdes estéticas. Grande parte destas é efetuada com materiais dentarios de aplicacdo direta.
Contudo, perante a necessidade de restauracdes extensas, as restauracOes indiretas constituem
indicacdo nestes casos. Consequentemente, as ceramicas tém sido amplamente utilizadas em
medicina dentéria, devido a diversas vantagens, como por exemplo, elevada resisténcia a
compressdo, elevada biocompatibilidade e estabilidade quimica, propriedades estéticas favoraveis,

entre outras’.

A evolucdo dos sistemas ceramicos envolveu mudancas no processo de fabrico,
microestrutura e composicao quimica com o objetivo de implementar melhorias nas propriedades
mecanicas do material’>. Como resultado, surgiram as ceramicas policristalinas que representam,

atualmente, materiais restauradores com excelente resisténcia mecanica®.

Dentro das cerdmicas policristalinas disponiveis, a Zirconia tetragonal policristalina
estabilizada por itria (Y-TZP - Yttrium-stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystal), destaca-se por
apresentar melhores propriedades mecanicas quando comparada com as ceramicas vitro-ceramicas e

compositos infiltrados por vidro*®.

O sucesso clinico de uma restauracdo indireta depende de uma boa adesdo aos elementos
dentarios’. Embora ofereca propriedades mecanicas superiores, a Y-TZP apresenta como
desvantagem o baixo potencial de adesdo aos cimentos®®. Este material apresenta uma
microestrutura puramente cristalina, sem nenhum conteddo vitreo, sendo um material acido-
resistente. Desta forma, as técnicas de cimentacdo adesiva convencionais para as outras ceramicas

ndo é efetiva paraa Y-TZP %,

Visando a auxiliar o processo de adesdo entre a ceramica Y-TZP e 0s cimentos resina,

101213 = Atyalmente, a

diferentes tratamentos de superficie tém sido propostos na literatura
silicatizacdo é o tratamento de superficie considerado Gold Standard para a superficie das
restauragcdes a base de Zirconia®**®. No entanto, os lasers de elevada poténcia passaram a ser
estudados como método alternativo, para promover alteracdo da morfologia de superficie em

ceramicas policristalinas e melhorar a qualidade de unio ao cimento resina'’™°.



O laser de Er:YAG (Erbio: itrio-Aluminio-Granada) tem sido proposto para o tratamento de
superficie de restauracBes indiretas. Diferentes estudos verificaram que a utilizacdo deste laser na
superficie de Y-TZP promove uma topografia favoravel para o processo de adesdo®??. Contudo,
outros estudos demonstraram que a irradiacdo pode gerar carbonizacdo e fissuras na superficie deste
material'"#*. Estes resultados controversos devem-se provavelmente a diversidade de parametros e
metodologias testadas. A evolucdo tecnoldgica dos equipamentos de laser de Er:YAG permitiu
ajustar diversos parametros de irradiacdo. O controle destes parametros, como a amplitude de pulso,

pretende evitar a formacao de fissuras e/ou carbonizacdo do material ceramico®*?°,

A maioria dos tratamentos de superficie de Y-TZP sdo realizados apds a sinterizacao
final'®%%, Neste contexto, o laser de Er:YAG pode causar fissuras, carbonizacdo ou, em
parametros baixos, ndo causa nenhuma alteracdo na superficie do material®*?’. Alguns estudos
propuseram que os tratamentos de superficie fossem feitos antes da sinterizacdo final da Y-TZP,

atenuando efeitos contraproducentes na superficie desta ceramica® .

O tratamento da superficie de Y-TZP com o laser de Er:YAG poderia ser um método
alternativo ou coadjuvante ao do Gold Standard, a silicatizagdo. Mesmo assim, torna-se evidente
que o tratamento com este tipo de laser pode ser um desafio, requerendo conhecimentos profundos
sobre as caracteristicas morfologicas do substrato irradiado, sem que haja comprometimento da
microestrutura. Mais estudos sdo necessarios para definir protocolos de aplicacdo deste tipo de laser
e determinar o melhor momento para os tratamentos de superficie da Y- TZP, antes ou apds a sua

sinterizacdo final.

Este trabalho pretende avaliar as caracteristicas morfolégicas em Y-TZP pré-sinterizada,
apos irradiacdo com diferentes amplitudes de pulso do laser de Er:YAG e/ou em combinagdo com a
silicatizagdo pos-sinterizacdo, considerado o tratamento Gold Standard para as ceramicas
policristalinas. Neste contexto, espera-se que os tratamentos promovam alguma alteracéo superficial

sem causar danos no material.



2. MATERIAL E METODOS

2.1 Protocolo Experimental

Neste estudo foram utilizados blocos ceramicos de Zirconia tetragonal policristalina

estabilizada por itria (Y-TZP - Yttrium-stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystal) tendo em conta

um fator de variacao (tratamento de superficie) conforme o protocolo experimental apresentado na

Figura 1 e Tabela I.

Obtencao Dos Corpos

Sinterizag@o Ll De Prova de Y-TZP

GAT: Abrasdo triboquimica

sinterizada G50A: Laser

GL50: Laser Er:YAG 50ps

Er:YAG 50us

= GC: Sem tratamento

G100A: Laser
Er:YAG 100ps

GL100: Laser Er:-YAG 100ps

, - :
D

G300A: Laser
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Figura 1 — Representacdo esquematica do protocolo experimental.
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Tabela | — Especificagfes dos grupos experimentais.

GRUPOS

ESPECIFICACOES

GL50-Laser Er:YAG

GL100-Laser Er:YAG

GL300-Laser Er:YAG

GL600-Laser Er:YAG

GNAT-Abrasdo Tribogquimica pré-sinterizado
GAT-Abrasao Triboquimica sinterizado

G50A-Laser Er:YAG + Silicatizagdo pos-sinterizagéo
G100A-Laser Er:YAG + Silicatizacdo p6s-sinterizagdo
G300A-Laser Er:YAG + Silicatizagdo pos-sinterizagdo
G600A-Laser Er:YAG + Silicatizagdo pos-sinterizagdo
GC-Controle

85mJ; 0.40W; 5Hz; 13,36J/cm?; 10s, 10mm distancia focal; 50us
85mJ; 0.40W; 5Hz; 13,36J/cm?; 10s, 10mm distancia focal; 100ps
85mJ; 0.40W; 5Hz; 13,36J/cm?; 10s, 10mm distancia focal; 300us
85mJ; 0.40W; 5Hz; 13,36J/cm?; 10s, 10mm distancia focal; 600us
Particulas de 30um; 2,8bar; 15s; 10mm de distancia, 45°
Particulas de 30um; 2,8bar; 15s; 10mm de distancia, 45°
Especificagdes do grupo GL50 + protocolo de sinterizagdo
Especificagdes do grupo GL100 + protocolo de sinterizagdo
Especificagdes do grupo GL300 + protocolo de sinterizagdo
Especificagdes do grupo GL600 + protocolo de sinterizagéo

Sem tratamento

2.2 Obtencao dos corpos-de-prova (amostras) de Y-TZP

Trés blocos de Y-TZP pré-sinterizados (IPS® e.max ZirCAD B40, Ivoclar Vivadent®,
Schaan, Liechtenstein), destinados ao processamento por CAD/CAM, foram utilizados para a
realizacdo deste estudo. Cada bloco foi fixado em méaquina de corte Isomet 1000 (Projeto Fapesp
2005/04701-7) (Buehler®, Lake Bluff, USA), e seccionado utilizando um disco diamantado (Série
15LC diamond no. 11-4254, Buehler®, USA), a 250 rpm, sob refrigeracdo, até a obtencdo de 11
corpos de prova por bloco, totalizando 33 corpos de prova (amostras) com as seguintes dimensoes:
10 (comprimento) x10 (altura) x2 (espessura) mm (Figura 2). Essas medidas foram estipuladas

considerando-se que a Zirconia reduz aproximadamente 20% do seu volume apos a sinterizagdo

final.

Figura 2 - Maquina de corte Isomet1000 seccionando um bloco de Y-TZP pre-sinterizada obtendo

0s corpos de prova (amostras).




ApoOs a obtencdo dos corpos de prova de Zirconia, foi realizada a padronizacdo das
superficies com lixas de Oxido de Aluminio de granulometria #600-800-1200 em politriz
metalografica (Ecomet300 Buehler® Ltd, Lake Buff, Illinois, EUA), durante 10 segundos, sob
refrigeracdo, com a finalidade de obter superficies padronizadas planas e paralelas (Figura 3). Apos
as diferentes preparacdes, todas as amostras foram colocadas num equipamento Ultra Sonico
Digital (Shenzhen Codyson Electrical Co®., Ltd, CHN), durante 90 segundos para limpeza e

remocao de residuos, e secas com ar durante 10 segundos.

N\

,A BUEHLER - =
- E
" VARIABLE xpssocagmgmag

Figura 3 — Politriz metalogréfica utilizada para padronizar as superficies das amostras.

De seguida, as amostras foram aleatoriamente distribuidas por onze grupos experimentais,

conforme o tratamento de superficie (n=3), para as metodologias que foram realizadas.

Uma das duas superficies de cada amostra foi coberta com duas tiras de fita adesiva de
Cloreto de Polivinil ndo plastificada (Graphic Tape; Chartpak®, Leeds, EUA), com 2 mm de
espessura cada, deixando-se uma janela central de 8 (altura) x 2 (comprimento), em milimetros,
onde foram realizados os tratamentos (Figura 4). O grupo GC néo foi submetido a nenhum tipo de
tratamento de superficie, constituindo o grupo controle. Os demais grupos foram tratados conforme

descrito de seguida.



Figura 4 - Posicdo e medidas da fita adesiva formando a janela de tratamento.

2.3 Tratamentos de Superficie

2.3.1 Irradiacdo com o Laser de Er:YAG (GL50; GL100; GL300; GL600; G50A; G100A;
G300A; G600A)

Foi utilizado o laser de Er:-YAG (LightWalker Fotona®, AT/AT S, Eslovénia), que possui
um comprimento de onda de 2,94 um, largura do pulso regulavel entre 50 e 1000 ps, taxa de
repeticdo de 2 a 50 Hz, uma poténcia média de 20W e um diametro do feixe de 0,9 mm. Os
parametros foram escolhidos a partir de estudos baseados na literatura e confirmados por um estudo
piloto (Figura 5): 85 mJ de energia, 0,40W de poténcia e 5 Hz de taxa de repeti¢do, com 10 mm de
distancia focal, irrigacdo de 60% de &gua e 40% de ar, durante 10 segundos na regido delimitada
pelas fitas adesivas. A densidade de energia foi calculada a partir da formula DE=E/A, onde DE é a

densidade de energia, E é a energia (J) e A ¢é a area do feixe laser (cm?2), totalizando 13,36 J/cm2,

A amplitude de pulso foi o unico componente do protocolo de irradiacdo modificado,
conforme os grupos experimentais: GL50-50 us; GL100-100 ps; GL300-300 us; GL600-600 ps;
G50A-50 ps; G100A-100 ps; G300A-300 ps; G600A-600 ps. A energia emitida pelo laser foi
verificada por um medidor de poténcia (Ophir Optronics®, Wilmington, MA, EUA) a cada 3

amostras.



Figura 5 - Painel de selecdo dos parametros do Laser Lightwalker Fotona®.

2.3.2 Abrasao Triboquimica (GNAT; GAT; G50A; G100A; G300A; G600A)

A silicatizacdo foi realizada com particulas de Oxido de Aluminio (Al,O3) revestidas por
Silica (SiO;) de 30 um, aplicadas com uma inclina¢do de 45° (angulo formado entre a ponta do
jateador e a superficie da amostra), a uma distancia de 10 mm. O jateamento foi realizado com
pressdo constante de 2,8 bar, durante 15 segundos.

2.4 Sinterizagao

Apbs os tratamentos de superficie, as amostras foram lavadas com agua destilada, durante
60 segundos e secas com ar durante 15 segundos. De seguida, as amostras foram sinterizadas em
forno ZYrcomat (VITA®, Zahnfabrik, Alemanha) com ciclo e sinterizacdo de 1530°C durante 2
horas, taxa de aquecimento de 25°C/min e tempo de arrefecimento de 7,5 horas, conforme a

recomendacéo do fabricante (Figura 6).

No grupo GAT, as amostras foram sinterizadas antes do tratamento de superficie. Os grupos
experimentais G50A, G100A, G300A e G600A, cuja superficie foi tratada com o laser de Er:YAG
nos parametros anteriormente descritos, e numa fase pre-sinterizada, s6 receberam a silicatizacao

apos a sinterizacdo final das amostras.

Este passo foi determinado através de resultados obtidos num teste piloto feito previamente.
Nesse teste comprovou-se que, quando os dois tratamentos de superficie combinados (laser de

Er:YAG + silicatizagdo) foram realizados na fase pré-sinterizada, seja um ou outro tratamento,



removeram grande parte da topografia gerada pelo primeiro, pois a Zirconia neste estado apresenta
menor dureza. Desta forma, optou-se por realizar numa primeira fase pré-sinterizada a irradiacao
com o Laser de Er:YAG, devido a maior interacdo com a superficie. De seguida, ap0s a sinterizagdo

final do material, procedeu-se a silicatizacdo desses grupos, combinando assim os dois tratamentos.

Figura 6 - Forno ZYrcomat utilizado para sinterizar as amostras de Y-TZP

2.5 Analise Morfologica por Microscopia Eletronica de Varrimento

Com o intuito de estudar as caracteristicas morfologicas de superficie, as amostras de cada
grupo experimental foram preparadas para analise mediante microscopia eletronica de varrimento.
As amostras foram desidratadas em uma estufa a 37°C por 24 horas, e metalizadas com ouro (MED
010, Balzers®, BAL-TEC, Furstentum, Liechtenstein) a 39 mA por 160 segundos, com espessura

de recobrimento entre 25-30 nanémetros.

O microscopio eletrénico de varrimento (modelo LEO-430) do laboratdrio de Biologia Oral
da Faculdade de Odontologia da Universidade de Sdo Paulo com 10.00 kV foi utilizado para obter
as microfotografias. A ampliacdo utilizada foi de 1000 e 7500 vezes (x), permitindo realizar uma

avaliagdo qualitativa dos diferentes efeitos dos tratamentos de superficie aplicados.



3. Resultados

Apbs efetuar todos os procedimentos anteriormente descritos, procedeu-se a caracterizacao
morfoldgica da superficie do material, realizando uma comparacdo das alteracdes causadas pelos
tratamentos de superficie através de uma andlise qualitativa das imagens obtidas por Microscopia
Eletrénica de Varrimento (MEV).

3.1 Anélise Morfoldgica por Microscopia Eletronica de Varrimento

As microfotografias foram obtidas com ampliagdo de 1000x e 7500x. As imagens mais
representativas de cada grupo experimental encontram-se apresentadas da Figura 7 até a Figura 17.
A analise morfol6gica dos efeitos dos tratamentos de superficie propostos demonstrou que todos 0s
parametros testados foram capazes de modificar a superficie da Y-TZP, no entanto com

caracteristicas diversas.

Para uma melhor percep¢do dos resultados, procedeu-se a uma descrigdo individual para
cada tratamento de superficie utilizado.

3.1.1 Sem Tratamento de Superficie

O grupo controle (GC) apresentou uma topografia plana, apenas com as marcas do disco de
corte, havendo alguns vestigios de riscos rasos, causados pela lixa abrasiva, durante a padronizagao

das superficies (Figura 7).

Mag= 750KX Detector = SE1

EHT = 10.00 kv Date :13 Dec 2019 EHT =10.00 kV Date :13 Dec 2019

Figura 7 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GC, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Sem alteracdo morfoldgica significativa, a superficie

apenas apresenta a marca do disco de corte e ranhuras das lixas utilizadas.
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3.1.2 Irradiacdo com o Laser de Er:YAG

A avaliacdo executada pelo MEV indicou que a irradiagdo da superficie de Y-TZP na fase
pré-sinterizada, com o laser de Er:YAG, provocou uma alteracdo topografica, independentemente
da amplitude do pulso aplicada. Os parametros testados promoveram uma ablacdo efetiva para
todos os grupos experimentais. Inclusivamente, observou-se uma superficie irregular, sem fissuras

ou carbonizagéo.

Os grupos GL50, GL100, GL300 e GL600 apresentaram uma superficie com
irregularidades, as quais se assemelhavam a uma sucessao de ondas, mais notaveis nos grupos de
menor amplitude de pulso (50us e 100 ps), contudo, de menor dimensdo (Figura 8 e 9). Desta
forma, quanto maior fosse a amplitude de pulso, maior a dimensdo de cada uma das ondas geradas,
ampliando o tempo de contato entre a energia e a superficie da Y-TZP. Nos grupos GL300 e GL600
ainda foi possivel observar uma érea de rugosidade difusa (Figura. 10 e 11). A superficie estava
intercalada com regides, que se assemelhavam a parte da superficie do grupo controle (GC), o que
poderia indicar que o parametro utilizado com essa amplitude de pulso, poderia ndo ser suficiente

para promover irregularidades na totalidade da area que se pretendia tratar com esta técnica.

Mag= 750KX Detector = SE1

EHT =10.00 kV Date :13 Dec 2018

Figura 8 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GL50, com uma ampliacdo
de 1000x (A) e 7500x (B). A irradiagdo com amplitude de pulso de 50 us promoveu uma superficie

irregular que se assemelhavam a uma sucessdo de ondas.
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Figura 9 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GL100, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). A irradiacdo com amplitude de pulso de 100 ps promoveu
uma modificacdo superficial da Zircdnia, com caracteristicas que se assemelhavam a uma sucessao
de ondas, em maior numero, e com vales mais profundos, quando comparadas com as do o Grupo
GL50.

Mag= 750K X Detector = SE1
EHT =10.00 kv Date :13 Dec 2019

Detector

Date :13 Dec 2019

Figura 10 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GL300, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). A irradiacdo promoveu irregularidades na superficie da
Zirconia, mesmo assim, a amplitude de pulso de 300 us paraceu desviar-se da formacdo de ondas
como ocorreu nos grupos GL50 e GL100.
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Mag= 750KX Detector = SE1
EHT = 10.00 kv Date :13 Dec 2019

Figura 11 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GL600, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Presenca de uma superficie &spera. Contudo, subsistiu alguma

topografia semelhante a do grupo GC.

3.1.3 Abraséao Triboquimica — Sistema Rocatec

No grupo GAT (Figura 12) foi possivel observar um padréo superficial uniforme, com vales
poucos profundos e com micro-irregularidades retentivas homogeéneas, portanto uma superficie

mais rugosa em compara¢do com a superficie do grupo controle (GC), sem tratamento.

Por outro lado, no grupo GNAT (Figura 13) a topografia apresentou-se com muitas

irregularidades, muito diferente quando comparada com o grupo GAT.

Mag= 1.00KX n S| Mag= 750KX Detector = SE1
EHT =10.00 kv ¢ 2019 EHT = 10.00 kv | Date :13 Dec 2019

Figura 12 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GAT, com uma ampliacao
de 1000x (A) e 7500x (B). Superficie dspera com um padrdo homogéneo.
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Mag= 100KX Detector = SE1 Mag= 750KX 1 Detector = SE1
EHT = 10.00 KV Date :13 Dec 2019 EHT = 10.00 KV Date :13 Dec 2019

Figura 13 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo GNAT, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Foi possivel observar uma morfologia rugosa e com

irregularidades mais marcadas quando comprada com o grupo GAT.

3.1.4 Irradiacéo com o Laser de Er:YAG + Silicatizagao

Nos grupos G50A, G100A, G300A e G600A, nos quais se combinaram os dois tratamentos
de superficie (irradiagdo com Laser de Er;YAG na fase pré-sinterizada e silicatizacdo pos-
sinterizagdo), observou-se uma superficie com irregularidades diferentes dos demais grupos
experimentais ( Figuras 14, 15, 16 e 17). Verificou-se que as superficies eram mais asperas e
homogéneas, com alguma similaridade a superficie do grupo GAT (Figura 12), mas com micro-

irregularidades retentivas mais dispersas.

Detector = Si

Date :13 Dec 201¢

Figura 14 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo G50A, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Superficie com micro-irregularidades e padrdo homogéneo.
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Figura 15 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo G100A, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Superficie aspera com padrdo menos homogéneo quando

comparada com a superficie do grupo G50A.

Mag= 7.50 KX
EHT = 10.00 kv

Figura 16 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo G300A, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Superficie com algumas irregularidades, mas com um padréo

mais liso quando comparado com 0s outros grupos que receberam os dois tratamentos de superficie.

Figura 17 — Microfotografias de MEV da superficie de Y-TZP do grupo G600A, com uma
ampliacdo de 1000x (A) e 7500x (B). Uma superficie muito aspera e homogénea é observada sendo

a mesma muito diferente a morfologia de qualquer outro grupo experimental.
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4. Discussao

O sucesso de uma restauracdo indireta confeccionada com cerdmica a base de Zirconia é
evidenciada quando ocorre uma boa adesdo entre o substrato e os cimentos resina. Uma adesao
adequada permite uma melhor retencdo e selamento marginal da pecga protética, evitando a
microinflintracdo e consequente aparecimento de cérie secundéria. Com o intuito de auxiliar o
processo de adesdo e a durabilidade do tratamento restaurador com pecas protéticas de Zirconia,
sugere-se a realizacdo de tratamentos de superficie. O tratamento ideal deve gerar uma superficie
rugosa e, consequentemente, aumentar a energia de superficie, sem danificar a microestrutura do
material. Desta forma, o tratamento deve promover retencbes micromecanicas e uma melhor

interacdo com o agente cimentacao.

Diversos métodos tém vindo a ser utilizados para avaliar os efeitos dos tratamentos de
superficie da Zirconia. O presente estudo realizou uma avaliacdo qualitativa por microscopia
eletronica de varrimento, que tem a capacidade de produzir imagens de alta resolucéo da estrutura

1
|3

superficial®*, permitindo avaliar as caracteristicas morfoldgicas das amostras de Zircénia apos 0s

tratamentos de superficie efetuados.

Os estimulos térmicos e mecéanicos, como por exemplo, provocados durante o tratamento de
superficie da Y-TZP apds a sinterizacdo final, pode gerar uma transformacao da fase dos cristais da
Zirconia. No caso da Y-TZP esses estimulos provocam transformacéo da fase tetragonal para a fase
monoclinica’®*?. Os cristais monoclinicos ocupam um volume de 3 a 5% superior relativamente aos
cristais tetragonais®>. Consequentemente, a expansdo volumétrica cria uma superficie de tensdo
compressiva, que pode resultar em tensdes internas e possiveis micro-fissuras™**%. Esses defeitos
afetam as caracteristicas mecéanicas, como resisténcia e dureza, reduzindo o sucesso clinico a longo

prazo das restauracdes a base de Zirconia®®>®,

Neste contexto, o presente estudo teve em
consideracdo a fase na qual se realizou o tratamento de superficie da Y-TZP, antes ou apos a sua

sinterizacdo final.

Diferentes trabalhos propuseram a possibilidade de realizar os tratamentos de superficie da
Y-TZP na fase pré-sinterizada®"?**°. O objetivo proposto consistia em que, apés a sinterizagéo
final, todos os cristais ficassem na forma tetragonal*, além de evitar a formacéo de fissuras e/ou

|29,30

carbonizagdo no material®**, permitindo uma ceramica com melhores propriedades mecanicas®.
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A decisdo de realizar os tratamentos de superficie na fase pré-sinterizada partem do
principio que, apés a sinterizacdo final do material, o impacto das particulas utilizadas na
silicatizacao, e as mudancas de temperatura causada pela irradiagdo com o laser de elevada poténcia
na superficie da Zircénia, originam efeitos residuais na superficie que podem levar a transformacéo
da fase tetragonal para monoclinica, sendo capaz de comprometer a integridade do material a longo
prazo®. Na fase pré-sinterizada, a Y-TZP néo exibe elevada dureza, permitindo que os tratamentos
tenham uma maior interacdo com a superficie e permitindo a transformacdo reversa dos cristais
apos a sinterizacao final®"*°. Desta forma, este estudo considerou que os tratamentos com o laser de
Er:YAG deveriam ser aplicados na fase pré-sinterizada da Y-TZP. Por outro lado, a silicatizacdo,
apos a sinterizacdo final da Y-TZP de forma a evitar excessiva perda de material como ocorre,

quando realizado numa fase pré-sinterizada®.

Como método alternativo, o laser de elevada poténcia tem sido sugerido para melhorar a
resisténcia adesiva entre 0s cimentos resina e as restauracdes a base de Zirconia. Dos diferentes
tipos de lasers de elevada poténcia disponiveis, o laser de Er:YAG tem sido dos mais recomendados
para ser utilizado como tratamento de superficie da Y-TZP'"*%%% As micro-explosdes geradas pelo
mecanismo de ablacio durante a irradiacdo do substrato®, permite alterar as suas caracteristicas
morfoldgicas, aumentando a energia de superficie e melhorando as condi¢des para a adesdo entre a
Y-TZP e o0 agente cimentacdo®*. Esta alteracdo superficial estd dependente das metodologias
utilizadas. Na literatura, j& foram testados diferentes pardmetros para alterar a morfologia
superficial da Y-TZP com este tipo de laser. Mesmo assim, a grande variedade de estudos tém
evidenciado resultados controversos no que diz respeito a eficacia como tratamento de superficie.
Alguns estudos concluiram que a irradiacdo é favoravel, criando retencGes micromecanicas na
superficie do material®*?*. Contudo, outros demonstraram resultados desfavoréaveis'’, ou ainda,
relataram ndo encontrar alguma alteracdo morfoldgica significativa quando a superficie foi

irradiada®. A diversidade dos resultados pode estar refletida nos diferentes parametros utilizados.

Assim sendo, os parametros utilizados neste estudo foram escolhidos através da execucdo de
um teste piloto, com base na literatura’” %%, A selecdo dos parametros do laser tornou-se num
desafio e ponto fundamental para o sucesso deste estudo. De acordo com a literatura, o uso de lasers
pode promover carbonizagdo, falhas'’ ou comprometimento da microestrutura da Y-TZP*,
resultados que devem ser evitados para o sucesso reabilitador da peca protética. Inicialmente, foram
testados quatro parametros de densidade de energia (DE), sendo examinada a eficacia dos mesmos:
13,36 J/cm?, 35,82 J/cm? e 64,35 J/cm2 e 89,12 J/cm2 com amplitudes de pulso de 50,100, 300, 600

ps. Os parametros foram testados em Y-TZP sinterizada. Os dois Gltimos parametros provocaram
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fissuras e carbonizacdo do material, sendo assim excluidos. A densidade de energia de 35,82 J/cm?
e 13,36 J/cm?, ndo geraram qualquer alteracdo morfoldgica na superficie da Y-TZP sinterizada.
Tendo isto em conta, passamos a testar estas duas densidades de energia (DE), em Y-TZP pré-
sinterizada. O parametro de DE 35,82 J/cm?, em todas as amplitudes de pulso testadas, resultou em
grande perda de material, visivel a olho nu, sendo entdo descartado. Por altimo, testou-se o
pardmetro de DE 13,36 J/cm2. Recorrendo a literatura, verifica-se que existe uma concordancia de
resultados relativamente as densidades de energia abaixo de 25,48 J/cm?, as quais, quando aplicada
na fase pré-sinterizada da Y-TZP, resultam num aumento de rugosidade, sem alteracGes imediatas
da integridade do material®**®. Consequentemente, o teste piloto com 85 mJ de energia e densidade
de energia (DE) de 13,36 J/cm? resultou no pardmetro mais seguro, por promover alteracfes
morfoldgicas favoraveis, sem efeitos contraproducentes como fissuras ou carbonizacdo da Y-TZP.
Assim sendo, tendo em conta os resultados do teste piloto e a literatura existente, esta configuracéo
de energia, com diferentes amplitudes de pulso, foi utilizada em todos 0s grupos experimentais
irradiados pelo laser de Er:YAG deste estudo.

A maioria dos diferentes estudos que utilizaram o laser como tratamento de superficie da Y-
TZzp*"18.2023 jrradiaram a superficie da Zirconia sem empregar equipamentos que regulem a
amplitude de pulso. Neste contexto, o presente estudo utilizou um equipamento capaz de controlar

esse fator, ajustando os parametros da forma mais adequada.

A alteracdo da duracdo do pulso modifica o pico de poténcia e seus efeitos na superficie do
material. Desta forma, a amplitude de pulso estd diretamente relacionada com a capacidade de
ablacdo e efeitos térmicos provocados no substrato. Alguns estudos demonstraram que pulsos curtos
(50 ps) diminuem o tempo efetivo de irradiacdo, pois permitem atingir de forma mais rapida a
energia necessaria para o processo de ablacéo*®*’. Como resultado, existe menor probabilidade de
carbonizar ou formar fissuras no material, devido a menor geracdo de calor. Os resultados
apresentados nesta nossa monografia validam estes fundamentos, uma vez que, atraves do controle
da largura de pulso, e analisando as imagens obtidas por MEV dos grupos que receberam irradiacéo
com o laser de Er:YAG, ndo foi possivel observar fissuras e/ou carboniza¢do do material. Além
disso, os grupos GL50 e GL100, que foram irradiados com pulsos menores (50 e 100 ps)
provocaram uma alteracdo morfologica significativa da area irradiada, quando comparada com 0s
grupos irradiados com pulsos maiores (GL600 - 600 ps e GL300 - 300 ps), cujas superficies
possuiam regides sem alteraces e outras com pouca rugosidade. Os resultados podem dever-se ao

24,43

fato que pulsos menores provocam uma ablacdo réapida e, por tanto, total. Hipoteses para a
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diminuicdo da rugosidade podem ser os arrefecimentos excessivos da superficie do material,

resultando em areas com pouca ou nenhuma alteracéo.

Os estudos de Silva et al.*®

utilizaram o laser de Er:YAG para irradiar Y-TZP no estado pré-
sinterizado, com equipamentos capazes de regular a amplitude de pulso. Os resultados
demonstraram superficies com irregularidades notaveis na superficie da Y-TZP, quando comparado
ao grupo controle negativo (sem tratamento) e positivo (jateamento), sem geragdo de fissuras na
superficie. Estes resultados estdo de acordo com os do presente estudo, uma vez que analisando a
morfologia nas imagens obtidas em MEV dos grupos experimentais, que sé receberam irradiacéo
com o laser de Er:YAG, apresentaram uma superficie com morfologia e rugosidade favoraveis para
0 processo de adesdo. Assim, acreditamos que realizar o tratamento de superficie, com o laser de
Er:-YAG na fase pré-sinterizada da Zircénia, possa ser uma alternativa para evitar os efeitos

termomecanicos negativos do laser no material.

Atualmente, a abrasdo triboquimica ou silicatizacdo (Cojet ou Rocatec) é o tratamento de
superficie considerado Gold Standard para a superficie de ceramicas policristalinas, como a Y-TZP,
apos a sua sinterizagdo final’®**. O método consiste no jateamento da superficie do material com
particulas de Oxido de Aluminio (Al,O3) revestidas por Silica (SiO,)Y. Desta forma, este
tratamento além de gerar retencdes micromecanicas na superficie, torna a superficie da Y-TZP
quimicamente reativa ao silano aplicado posteriormente, possibilitando uma melhor adesdo aos
cimentos resina. O jateamento pode ser feito com particulas de Oxido de Aluminio (Al,O3)
revestidas por Silica (SiO,), de diferentes tamanhos, 30 ou 110 um. Este tratamento foi utilizado
neste estudo para constituir o grupo GAT, GNAT e 0s grupos que receberam dois tratamentos de

superficie (Laser ER:YAG + Silicatizacdo).

Analisando as microfotografias obtidas pelo MEV, o grupo GAT apresentou uma topografia
mais homogénea quando comparado com 0s grupos irradiados com o laser de Er:YAG e com 0
grupo GNAT, os quais apresentaram muitas irregularidades. A diferenca de rugosidade mais
notavel nos grupos que foram tratados na fase pré-sinterizada, j& era esperada, considerando a
menor dureza da Zirconia e maior interacdo dos tratamentos antes da sinterizacdo final deste

material.

Alguns estudos tém combinado tratamentos de superficie como a silicatizacdo e irradiacéo
com lasers de elevada potencia®**’, de forma a tentar conseguir uma superficie com caracteristicas

fisico-quimicas que promovam uma resisténcia de unido durdvel entre o cimento resina e as

18



restauracdes a base de Zirconia. Mesmo assim, a literatura mostra que os estudos que combinam

estes dois tratamentos de superficie, realizam ambos os condicionamentos numa sé fase.

Como apresentado anteriormente, quando a silicatizacdo é realizada em Y-TZP no estado
pré-sinterizado, pode ocorrer perda de volume significativa. Por outro lado, a irradiacdo com o laser
de Er:YAG apds a sinterizacdo final, pode provocar carbonizacdo ou formacdo de fissuras no
material. O presente estudo optou por realizar os tratamentos anteriormente mencionados em duas
fases diferentes, uma vez que, a Y-TZP apresenta menor densidade na fase pré-sinterizada, e maior
apos a sua sinterizacao final*®. Assim sendo, e ndo existindo nenhum outro trabalho que realizasse
combinacdo de tratamentos em estados diferentes da Y-TZP, a irradiacdo com o laser de Er:YAG
nos parametros escolhidos foi feita no estado pré-sinterizado, obtendo uma maior interacdo com a
superficie ceramica. Por outro lado, a silicatiza¢do foi realizada ap0s sinterizacdo final do material
permitindo incorporar Silica na superficie, sem grandes perdas de material durante o
condicionamento da superficie. Desta forma, foi possivel preservar parte das alteracbes
morfoldgicas de cada tratamento de superficie, pois através de um teste piloto executado, quando
realizados ao mesmo tempo os dois tratamentos numa fase, apenas uma alteracdo prevaleceria. Os
grupos que combinaram os dois tratamentos resultaram em superficies mais asperas, muito

diferentes aos dos outros grupos experimentais.

Em sintese, os resultados obtidos neste estudo permitem sugerir que a fase da Y-TZP, na
qual se realizem os tratamentos de superficie, pode condicionar o efeito e eficicia de tal tratamento.
A regulacdo da amplitude de pulso durante a irradiacdo com o laser de Er:YAG na superficie da Y-
TZP, mesmo com DE baixas (13,36 J/cm?), tem efeitos sobre as caracteristicas morfolégicas no
estado pré-sinterizado do material. A abrasdo triboquimica realizada no estado pré-sinterizado,
apesar de gerar uma superficie rugosa, é muito diferente da morfologia observada, quando realizada
apos a sinterizacdo final. Além disso, a combinacdo de tratamentos de superficie como o laser de
Er:-YAG e a silicatizacdo, sob os parametros utilizados neste estudo, revelaram ter um potencial
para promover uma superficie na Y-TZP, favoravel para o processo de adesdo. Mesmo assim, com
base nos resultados obtidos no presente estudo, novas investigacdes sdo necessarias de forma a
esclarecer os efeitos destes tratamentos, isolados ou combinados, na resisténcia mecanica da
ceramica Y-TZP antes da sua sinterizacéo final, além de estudos que avaliem a resisténcia adesiva

entre Zircdnia e o agente cimentacao ao longo do tempo.
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5. Conclusao

Dentro dos limites do presente estudo, pode-se concluir que:

1. No estado pré-sinterizado da Y-TZP, recomenda-se a irradiacdo com o laser de Er:YAG,
com o protocolo utilizado, aplicando uma amplitude de pulso de 50 e 100 ps, pois foi capaz
de promover uma superficie com irregularidades bem distribuidas na totalidade da area

irradiada, sem causar carbonizacdo ou formacéo de fissuras.

2. Sugere-se o tratamento combinado da superficie da Y-TZP com laser de Er:YAG na fase
pré-sinterizada, seguido de silicatizacdo ap0s sinterizacdo final do material, uma vez que
promoveu uma superficie aspera com padrbes microretentivos, além de incorporar Silica na

superficie, o qual favoreceria o processo de adesdo apds aplicacdo de Silano.

Assim, torna-se necessario a realizacdo de estudos que analisem a perda de volume e
rugosidade da Y-TZP, quando sdo aplicados este tipo de tratamentos de superficie aos parametros
avaliados, além de determinar a eficacia dos mesmos, realizando testes que avaliem a resisténcia de

unido entre a Zirconia e os cimentos resina.
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