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1. INTRODUGAO

A zircbnia estabilizada com itria (Y-TZP) tornou-se um dos principais
materiais cerdmicos em reabilitagbes odontologicas, devido a sua elevada
resisténciaa flexao, tenacidade a fratura, biocompatibilidade e estabilidade quimica
(Benalcazar-Jalkh et al., 2023; Pereira et al., 2023b).Com o intuito de conciliar
estética e resisténcia, surgiram os sistemas multicamadas, considerados a quarta
geragao da zircOnia, que unema resisténciada 3Y-TZP a translucidezda 5Y-TZP
(Benalcazar-Jalkh et al., 2023; Sousa et al., 2024). Entretanto, estudos recentes
mostram que suaresisténcia a flexao é inferior a dos materiais monoliticos, devido
a concentragao de tensdes nas interfaces, o que compromete a confiabilidade
mecanica (Pereira et al., 2023a; Sousa et al., 2024).

A sinterizagcdo em altas temperaturas (1550 °C) favorece a densificagcdoe
reduz a porosidade interfacial, mas pode induzircrescimento de graos e tensdes
residuais (Sousa et al., 2025). Ja temperaturas mais baixas (1450 °C) tém sido
propostas para preservar a microestrutura e manter propriedades equilibradas
(Pereira et al., 2023a). Resultados divergentes entre materiais sinterizados nessas
duascondigdes evidenciama necessidade de padronizar metodologias e comparar
as interfaces multicamadas.

Desta forma, o presente trabalho descreve o projeto de um estudo in vitro que
sera conduzido para investigar sistematicamente o comportamento mecanico e
estrutural de sistemas bicamadas de zircbnia 3Y/5Y-TZP sinterizados em diferentes
condicdes térmicas, visando compreender os efeitos da interface e prever sua
resposta a longo prazo em condigdes simuladas de uso clinico.

2. METODOLOGIA

O presente estudo é caracterizado como uma pesquisa in vitro. As amostras
serao derivadas de material zircbnia divididas em trés grupos, sendo dois controles
(3Y-TZP e 5Y-TZP) e um experimental bicamada (3Y/5Y-TZP).

Grupo controle - as amostras serdo compostas de 0,9 g de p6é de cada
material (3Y-TZP e 5Y-TZP) compactados uniaxialmente em matriz de aco
temperado (15 mm de diametro) sob 166 MPa por 30 s.

Grupo experimental — amostra composta de um sistema bicamada com 0,45
g de 3Y-TZP e 0,45 g de 5Y-TZP: com deposic¢éo inicial do 3Y-TZP para prée-
compactagao, seguido para compactagao final com 5Y-TZP.

Ao todo, 288 amostras serdo confeccionadas e sinterizadas em fomo
convencional a 1450 °C (grupo 1) ou 1550 °C (grupo 2), por 2 h, com taxa de




‘k 1*SIEPE _
STMANA INTECRACA XXVII ENPOS — ENCONTRO DE POS-GRADUAGCAD
,4‘;\ UFPEL 2025

aquecimento de 3 °C/min. Para cada material (3Y-TZP, 5Y-TZP e 3Y/5Y-TZP), 156
corpos de prova serao sinterizados em cada temperatura.

Para caracterizacdo das amostras sera realizado uma analise
microestrutural e de densidade. A densidade aparente sera determinada em um
espécime de cada grupo (n = 6) pelométodo de Arquimedes (ASTM C373-18),com
adaptacdes para materiais sinterizados. As amostras serdo secas a 110 °C por 24
h, resfriadas em dessecador e pesadas. Em seguida, serdo fervidas em agua
destilada por 2 h para completa saturagdo, mantidas imersas até a pesagem,
enxugadas levemente e novamente pesadas no ar. Por fim, serdo pesadas
suspensas em agua destilada. A densidade sera calculada a partir dessas trés
medidas, e os ensaios realizados em ftriplicata. A densidade tedrica dos pés
ceramicos sera considerada com base nos valores fornecidos pelos fabricantes,
permitindo também a estimativa da porosidade aparente de cada grupo analisado
(Luz etal., 2021; Sousa et al., 2024).

Apds, sera realizado uma analise microestrutural para caracterizar as fases
cristalinas (tetragonal, cubica e monoclinica) e investigar a interface das amostras
3Y-TZP, 5Y-TZP e 3Y/5Y-TZP, serao utilizadas 18 amostras (n = 3 por grupo). A
difracdo de raios X sera empregada para identificar fases e possiveis
transformacdes decorrentes da sinterizagcdo, enquanto a microscopia eletrébnica de
varredura permitira observar a interface bicamada, a porosidade, defeitos
estruturais e aspectos microestruturais como tamanho e distribuicado de gréaos
(Sousa etal., 2024, 2025).

Para avaliar as caracteristicas mecanicas das amostras sera utilizado o teste
de flexdo biaxial e 0 ensaio de fadiga. Sera realizado o ensaio de flexao biaxial
monoténico (ISO 6872:2015 em 30 amostras por grupo, usinadas emdiscos (1,2 £
0,2 mm de espessura; 14 £ 2 mm de didmetro). Os testes ocorrerdo em maquina
universal calibrada (velocidade 1,0 £ 0,5 mm/min; célula de carga 10-2500 N,
precisao +1%). O dispositivo tera trés esferas de aco (4,5 £ 2 mm) dispostas a 120°
em circunferénciade 11 £ 1 mm, e a carga sera aplicada no centro por pino plano
(1,4 £ 0,2 mm). Peliculas de polietileno (0,05 mm) serdao usadas para reduzr
tensbes. Cada amostra sera levada até a fratura, registrando-se a forga maxima
com resolugao minima de 0,1 N. (Luz et al., 2021; Pereira et al., 2023a; Sousa et
al., 2024, 2025).

A fadigaciclica dos sistemas ceramicos bicamadas sera avaliada por ensaio
de flexdo biaxial piston-on-three-balls (P-3B), em meio aquoso (ISO 6872). A
longevidade sera determinada pelo método step-stress accelerated life testing
(SSALT), com carregamentos ciclicos progressivos até a falha ou fim do perfil.
Serao aplicados trés perfis (leve, moderado e agressivo), com cargas entre 30% e
60% da resisténcia média monotodnica, distribuindo-se 18 amostras por grupo (9, 6
e 3, respectivamente). Os ensaios ocorrerao a 15 Hz, com espécimes imersos em
agua. Além disso, as amostras serdo submetidas a fadiga em carga constante (até
2 x 10° ciclos, abaixo do limite de fratura), seguidas de ensaio monoténico para
comparagao com controles.

A analise estatistica dos testes mecanicos sera realizada por meio do
modelo de confiabilidade de Weibull, a partir do qual serdo determinados a
resisténcia caracteristica (0y,), 0 moédulo de Weibull (m) e seus respectivos
intervalos de confianga para estimar e comparar a confiabilidade mecénica dos
grupos.
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Por fim, sera possivel, por meio deste estudo integrar os resultados dos
diferentes métodos de caracterizacdo para correlacionar parametros de
sinterizagdo, microestrutura, interface e desempenho mecanico. O efeito da
sinterizacao buscara avaliar a influéncia das temperaturas de 1450 °C e 1550 °C
na densificagao, crescimento de grdos e tensdes residuais. Além disso, serédo
identificadas as fases cristalinas por difragédo de raios X (DRX) e analisadas a
porosidade, a continuidade e a adaptacao interfacial por microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Pela interface sera possivel investigar a coesao entre 3Y e 5Y-
TZP, destacando zonascriticas de tensdes ou defeitos estruturais. As propriedades
mecanicas serao relacionadas por meio de ensaios de flexdo biaxial as analises
microestruturais, verificando impacto da sinterizacdo na resisténcia a fratura e na
confiabilidade (médulo de Weibull e 0,). A correlagao integrada permitira cruzar
dados microestruturais e mecéanicos para explicar variagdes no desempenho e
orientar protocolos de processamento mais eficazes. A fadiga ira analisar a
sobrevivéncia, cargas finais e numero de ciclos, sem ajuste por Weibull. Enquanto,
as amostras fraturadas serdao examinadas por fractografia para identificar
mecanismos de falha, direcdo de propagacédo da trinca e origem da fratura,
avaliando qualitativamente o papel da interface no comportamento sob carga
ciclica.

3. RESULTADOS ESPERADOS
Espera-se que os sistemas bicamadas 3Y/5Y-TZP apresentem diferentes
comportamentos mecanicos e microestruturais conforme a temperatura de
sinterizacdo. A 1450 °C, prevé-se microestrutura mais fina e tensdes preservadas;
a 1550 °C, maior densificacdo, mas também crescimento de graos e tensdes
residuais na interface.

Nos ensaios monotdnicos de flexao biaxial, espera-se observar diferencas
significativas de resisténcia entre os grupos, variagbes nas curvas tensio-
deformacgao e estimativas confiaveis de modulo de Weibull (m) e resisténcia
caracteristica (0,). A caracterizagao por DRX deve revelar alteragdes no conteudo
de fases, especialmente na estabilidade tetragonal interfacial, enquanto o MEV
deve evidenciar o grau de coesdo ou descontinuidade entre camadas,
correlacionado aos modos de falha.

Enquanto, nos ensaios de fadiga (Step-Stress), projeta-se menor vida util
em amostras sinterizadas a 1550 °C, com falhas iniciando preferencialmente na
interface e diferencas nos ciclos até a fratura e nas cargas finais.

Por fim, a analiseintegradadeve estabelecer correlagdes entre sinterizagao,
microestrutura, interface e desempenho mecanico, permitindo identificar o
protocolo térmico mais eficaz e subsidiar a padronizagdo de metodologias de
produgao e analise de zircbnias multicamadas para aplicagao clinica.
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