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submetidas apenas ao envelhecimento
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Figura 61- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo (1) — Amostras
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Figura 62- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo (1) — Amostras
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Figura 63- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (2) — Amostras
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Figura 64- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo (2) — Amostras
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Figura 65- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (2) — Amostras
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Figura 66- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (2) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Figura 67- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (2) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Figura 68- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo (3) — Amostras
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Figura 69- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (3) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Figura 70- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo (3) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Figura 71- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (3) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Figura 72- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (3) — Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e escovacao
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Barbizan SC. Efeito da escovacdo simulada nas propriedades de zircOnias
estabilizadas por itria (Y-TZP) envelhecidas hidrotermicamente. S&o José dos
Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e
Tecnologia; 2017.

RESUMO

A literatura mostra escassez de informacdes sobre o envelhecimento de ceramicas
Y-TZP de uso odontoldgico, quando associado a escovagdo simulada. Sendo assim,
0 objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da escovacdo simulada em algumas
propriedades de zircbnias estabilizadas por itria (Y-TZP) ap6s envelhecimento
hidrotérmico. Foram confeccionados 36 discos da ceramica (YZ®) — ISO 6872, 36
da ceramica Cercon®zZirconia (DENTSPLY Ceramco, EUA) e 36 discos da ceramica
(Zirkon Transluzent - ICE Zirkonzahn®) os quais foram separados de acordo com o
envelhecimento em reator hidrotérmico (controle e 6 horas de envelhecimento) e
submisséo a ciclagem de escovacao simulada (controle e 72000 ciclos com carga de
3509 e solucdo creme dental/agua), resultando em 3 grupos de estudo, de acordo
com o tipo de ceramica utilizada para confeccdo da amostra e 4 Sub grupos, de
acordo com a realizacdo ou ndo do envelhecimento Hidrotérmico e escovacéo
simulada nas amostras (n=9). Sendo YZ- Amostras realizadas com a ceramica-
(YZ®);CZ- Amostras realizadas com a ceramica-(Cercon®Zirconia);ZT- Amostras
realizadas com a ceramica (Zirkon Transluzent - ICE Zirkonzahn®).Teremos como
subgrupos, 0- Grupo controle, amostras ndo submetidas nem ao envelhecimento,
nem a escovacao simulada; 1- Amostras submetidas apenas ao envelhecimento por
6 horas; 2- Amostras submetidas somente a escovacdo simulada; 3- Amostras
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas e escovacado simulada. Os
corpos de prova foram avaliados por difracdo de Raio-X para verificar transformacao
de fase T-M e uma amostra de cada grupo submetida a analise morfolégica em
microscopia eletrénica de varredura (MEV). As amostras foram submetidas ao teste
de flexdo biaxial em méaquina de ensaios universal, ensaiadas até o momento da
fratura e os dados obtidos foram submetidos a analise de variancia de dois fatores.
Também foi realizado o teste de Tukey (P<0,05), para analisarmos a interacao entre
o tipo de ceramica e o tratamento realizado (CxT). As analises nos mostraram que
os grupos envelhecidos sofreram maior alteracdo de fase que os grupos soé
escovados, e quando os dois procedimentos foram associados, a formacéo de fase
monoclinica foi maior. Além disso, as micrografias mostraram que os gréos de
zircdnia se expandiram na tentativa de conter um possivel defeito estrutural e muitos
se soltaram devido a abrasdo da escovacgao. Dessa forma, pode-se concluir que, as
analises de DRX e MEV foram essenciais para identificacdo da alteracdo de fase
sofrida pelas ceramicas, confirmando o comportamento de desgaste ja descrito na
literatura, quando submetidas a tratamentos de envelhecimento hidrotérmico.

Palavras-chave: Escovacao simulada. Envelhecimento Hidrotérmico. Y-TZP.



Barbizan SC. Effect of simulated brushing on the properties of hydrothermally aged
yttria stabilized zirconia (Y-TZP). S&o José dos Campos (SP): S&do Paulo State
University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2017.

ABSTRACT

The literature shows a shortage of information about the aging of Y-TZP ceramics for
dental use, when associated with simulated brushing. Therefore, the objective of this
study was to evaluate the effect of simulated brushing on some properties of yttria
stabilized zirconia (Y-TZP) after hydrothermal aging. Sixteen ceramic discs (YZ®) -
ISO 6872, 36 Cercon®Zirconia ceramics (DENTSPLY Ceramco, USA) and 36
ceramic discs (Zirkon Transluzent - ICE Zirkonzahn®) were prepared, which were
separated according to the aging in the reactor hydrothermal (control and 6 hours of
aging) and submission to simulated brushing cycle (control and 72000 cycles with
3509 load and toothpaste / water solution), resulting in 3 study groups, according to
the type of ceramics used for cooking of the sample and 4 Sub groups, according to
whether or not Hydrothermal aging and simulated brushing were performed in the
samples (n = 9). (YZ®); CZ- Samples made with ceramics- (Cercon®Zirconia); ZT-
Samples made with ceramics (Zirkon Transluzent - ICE Zirkonzahn®) .We will have
as subgroups, 0- Control group, samples not submitted neither to aging nor
simulated brushing; 1- Samples submitted only to aging for 6 hours; 2 - Samples
submitted only to simulated brushing; 3 - Samples submitted to hydrothermal aging
for 6 hours and simulated brushing. The specimens were evaluated by X-ray
diffraction to verify T-M phase transformation and a sample of each group submitted
to scanning electron microscopy (SEM) morphological analysis. The samples were
submitted to the biaxial flexion test in a universal test machine, tested until the
moment of fracture and the data obtained were submitted to two-way analysis of
variance. The Tukey test (P <0.05) was also used to analyze the interaction between
the type of ceramic and the treatment (CxT). The analyzes showed that the aged
groups suffered a greater phase change than the groups only brushed, and when the
two procedures were associated, the monoclinic phase formation was larger. In
addition, the micrographs showed that the zirconia grains expanded in an attempt to
contain a possible structural defect, and many were released due to abrasion of the
brush. Thus, it can be concluded that the XRD and SEM analyzes were essential for
the identification of the phase change suffered by the ceramics, confirming the wear
behavior already described in the literature when submitted to hydrothermal aging
treatments.

Keywords: Simulated toothbrushing. Hydrothermal aging. Y-TZP



1 INTRODUCAO

As ceramicas policristalinas de zircbnia parcialmente estabilizadas por itria
(Y-TZP, do inglés “Ytrium cation-doped tetragonal zirconia polycrystals”) tém sido
largamente utilizadas na confeccdo de infra-estruturas unitarias e proteses parciais
fixas devido a alta tenacidade e biocompatibilidade (Guazzato et al., 2004).

A literatura mostra tendéncia de falha de unido entre a zirconia de
infraestrutura e a cer@mica de cobertura devido a diferenca da taxa de esfriamento
entre os materiais (Baldassarri et al., 2012).

A zircbnia pode ser encontrada em trés formas cristalograficas: monoclinica
(M), cubica (C) e tetragonal (T). A zirconia monoclinica é estavel até a temperatura
de 1170°C, acima desta temperatura ela se torna tetragonal, e a 2370°C ela passa
para uma fase cubica, que é estavel até sua fusdo. O acréscimo de outros 6xidos
metalicos a zirconia melhora sua estabilidade molecular, agentes como o CaO,
MgO, CeO, e o0 Y203 permitem a producdo de um material multifasico conhecido
como zircOnia parcialmente estabilizada, mantida em sua fase tetragonal em
temperatura ambiente (Piconi, Maccauro, 1999). Garvie et al., em 1975, observaram
gue incorporando itria (Y203) ha melhor estabilidade do material e este apresenta-se
na literatura como o de melhores propriedades mecanicas.

Quando se inicia uma fratura neste material, os gréos de zircbnia tetragonal
se transformam em monoclinico que apresentam maior volume, o que dificulta a
propagacéo da fratura. (Kim et al., 2000; Larsson et al., 2007; Manicone et al., 2007;
Adatia et al., 2009).

A zircOnia apresenta ainda baixa rugosidade superficial, o que permite cépia
com maior fidelidade pelo material de moldagem e facilita a penetrabilidade do
cimento na posicdo de assentamento final da protese (Tjan, Sarkissian, 1986;
Prestipino, Ingber, 1993; Mclaren, White, 2000; Yildirim et al., 2000; Park et al.,
2006; Kolbeck et al., 2008; Adatia et al., 2009).

Porém, problemas em relacdo a degradacéo da zircOnia, sua resisténcia a

esterilizacédo a vapor e a estabilidade hidrotérmica da Y-TZP tem sido questionadas.
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Esse fenbmeno de degradacdo da Y-TZP é conhecido ha mais de 20 anos
com a  descoberta de sua limitag&o guando  submetida ao
envelhecimentohidrotérmico em temperaturas inferiores a 250°C (Kobayashi et al.,
1981).

A ocorréncia de transformacdo de fase tetragonal para monoclinica foi
encontrada na superficie de ceramicas mantidas em temperatura por volta 100°C a
500°C (Sato, Shimada, 1984,1985), em superficies em contato com a agua ou com
fluidos corporeos, sendo denominada degradacao a baixa temperatura. (Borba et al.,
2011)

Chevallier, em 1999, descreve que o processo de transformacdo de fase
tetragonal para monoclinica é acelerado em temperaturas de 200-300°C. A agua ou
vapor d’agua aumenta essa transformacdo, sendo um processo dependente do
tempo de exposi¢do. Essa transformacao cria uma superficie rugosa (Chevalier,
1999), onde gréos sao destacados e ocorre micro trincas (Lilley, 1990; Lughi, Sergo,
2010).

Vérias investigacbes demostraram que a transformacédo néo controlada na
superficie € acompanhada pelo decréscimo do desempenho mecéanico (Grant et al.,
2001; Kelly, Denry, 2008).

Quando ceramicas sdo submetidas ao carregamento de intensidade abaixo
do nivel critico em ambiente Umido, como o ambiente bucal, defeitos destes
materiais podem apresentar crescimento lento e estavel. Esse fenbmeno é chamado
de crescimento subcritico da trinca que leva a degradacgéo a longo prazo (Myers et
al., 1994).

A presenca de agua na extremidade da trinca sob tensao resulta na ruptura
de Oxidos metélicos do material com formacédo subsequente de hidroxidos. Como
consequéncia da corrosao a falha pode atingir um tamanho critico, que resulta em
fratura mais rapida. O crescimento subcritico da trinca depende também da
temperatura e outras variaveis (Ritter, 1995; De Aza et al., 2002).

A utilizagdo da zircobnia como material restaurador, foi ainda mais
considerada por volta dos anos 1990, com o0 surgimento das restauracbes
monoliticas, que se tornaram uma alternativa por dispensarem a aplicacdo de
porcelana de cobertura, eliminando o problema de chipping e permitindo reduzir a

espessura do material restaurador, o que resulta em um preparo ainda mais
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conservador (Raigrodski et al., 2012). Atualmente, os dois materiais mais utilizados
para construcdo de restauracdes monoliticas sdo a vitroceramica a base de
dissilicato de litio e a Y-TZP.

As vitroceramicas tém maior translucidez do que a Y-TZP, entretanto, suas
propriedades mecénicas sdo bem menores, como consequéncia a Y-TZP é utilizada
em restauracdes monoliticas em dentes posteriores, pois o alto indice de sucesso
alcancado com as infraestruturas de zircbnia deu seguranca aos clinicos para
estenderem a sua indicacdo para coroas totais monoliticas (Ozcan et al., 2007).

A YTZP tem uma limitagdo na sua aplicacdo clinica com préteses
monoliticas, devido a sua cor opaca. Sendo assim, estdo sendo desenvolvidas,
ceramicas com a mesma composicdo, porém apresentando propriedades de
translucidez, permitindo melhor reproducdo dos aspectos dos dentes naturais, que
atualmente representa a escolha de pacientes portadores de préteses, nos cuidados
referentes a estética do sorriso.

As infraestruturas usadas em proteses dentdrias, por estarem protegidas por
uma camada de ceramica de recobrimento, podem ndo sofrer alteracdes
significativas, porém no caso das coroas monoliticas, a superficie externa da coroa
de Y-TZP esta em contato direto com a saliva, podendo sofrer alteracdes estruturais.

Por isso, é necessario o estudo dos efeitos da escovacdo simulada, naY-
TZP. Em recente descoberta a escovacdo com agua destilada ou com dentifricio
fluoretado ndo foi capaz de alterar a rugosidade e a dureza da zircénia Y-TZP,
portanto, o presente estudo ndo avaliara a rugosidade e a dureza (Meira et al.,
2013).

N&o existem relatos na literatura a respeito dos efeitos da escovagdo em
temperatura corporal no comportamento de diferentes ceramicas de Y-TZP
submetidas previamente ao envelhecimento hidrotérmico. O presente estudo visa
verificar o efeito da escovagéo simulada na transformacéo de fase cristalina (T-M),

morfologia superficial e resisténcia a flexao biaxial de diferentes ceramicas de YTZP.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Foi realizada revisdo bibliografica buscando informacdes quanto a
degradacdo da zircbnia tetragonal estabilizada por itria (Y-TZP). Para facilitar a
compreensao dos estudos apresentados, a revisdo de literatura foi dividida em

topicos.

2.1 Zircbnia na Odontologia

A zircdnia parcialmente estabilizada por itria, foi apresentada na comunidade
médica, em 1989, por Christel et al. e observaram, que a Y-TZP apresentava
melhores propriedades mecanicas comparada a alumina (ceramica utilizada em
implantes ortopédicos). A zircdnia em sua forma pura é um material policristalino que
apresenta trés fases alotropicas: monoclinica, tetragonal e cubica. Além disso,
apresenta um mecanismo de aumento de tenacidade a fratura, que acontece devido
a transformacéo de fase tetragonal para monoclinica.

Essa transformacdo pode promover um aumento do volume em média de
3% em areas localizadas ao redor de micro-fissuras, que ocasiona tensbes de
compressdo, a qual inibem ou dificultam a propagacao da trinca (Chevalier et al.,
2009).

Manicone et al., em 2007 faz uma revisdo de literatura das ceramicas em
zirconia, com relacdo as suas propriedades e aplicacdes clinicas. Os autores
relatam que a Y-TZP apresenta resisténcia a compressao nhecessaria para ser
utiizada em infraestruturas de proteses parciais fixas em dentes anteriores,
posteriores e sobre implantes. Sendo que uma das vantagens da zircOnia € a sua
opacidade, sendo util nas situagbes de dificuldade estética, além de facilitar a
avaliacdo durante controles radiograficos (Manicone et al., 2007).

As propriedades mecénicas de infraestruturas em zircOnia, usinadas
utilizando tecnologia CAD-CAM e cimentadas com cimento resinoso, demonstraram-

se superiores a outros sistemas livres de metal. Na area da implantodontia o uso de



pilares protéticos em zirconia melhorou a estética, apresentando propriedades
mecanicas e bioldgicas satisfatorias (Manicone et al., 2007).

Bachhav e Aras (2011) destacam as caracteristicas clinicas, das aplicacdes
da zircbnia em préteses parciais fixas, demonstrando algumas vantagens da
zircbnia, tais como resisténcia mecanica e tenacidade, estabilidade quimica e
dimensional.(Bachhav, Aras, 2011). A partir da coleta de dados na literatura, os
autores comparam estudos in vitro de resisténcia em préteses parciais fixas em Y-
TZP comparando a outros sistemas ceramicos verificando que a Y-TZP possui maior

valor comparado aos outros sistemas.

2.2 Resisténcia a fratura em Y-TZP de aplicacdo odontoldgica

Em 2007, Pittayachawan et al. estudaram a transformacédo de fase induzida
pela resisténcia a flexdo e vida em fadiga de uma ceramica dental Y-TZP. Discos de
ceramica Y-TZP Cercon (15 x 1,2 mm?) foram confeccionados de acordo com a
norma ISO 6872.

Os discos foram lixados com lixas d’agua 300, 500, 800 e 1000 e polidos
com suspensdo diamantada. Apds esse procedimento, 30 discos foram submetidos
ao teste de flexdo biaxial. Os dados de resisténcia a flexdo foram submetidos a
analise de variancia e comparados pelo teste Bonferroni (a=0,05). Trinta amostras
de cada grupo foram submetidas a anélise de Weibull. A superficie fraturada foi
analisada em MEV e os elementos quimicos foram identificados pelo detector de
energia dispersiva (EDS). Cinco amostras fraturadas foram submetidas ao teste de
dureza Vickers.

Cinco nanoindentacbes foram realizadas em cada peca do espécime nas
superficies polidas e ndo polidas, utilizando carga de 1,5 Kg. Além dos testes de
dureza e resisténcia a flexdo os autores realizaram o teste de fadiga.

Foram realizados 500.000 ciclos de carga senoidal a 37°C, 2 Hz de 50 a
80% da meédia de resisténcia a flexdao (MPa). O DRX foi utilizado para analise de
transformacao de fase em amostras polidas, ndo polidas e dos efeitos do polimento

na transformacao de fase. Além disso, foi utilizada a espectroscopia Raman (He/Ne
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633 nm) para analisar a tenséo induzida pela tenacidade de transformacédo de fase
em endentacdes Vickers de cargas de 20, 30 e 40 Kg.

Foi observado média de resisténcia a flexao biaxial de 823,3 (+/- 114,7) MPa
e Modulo de Weibull de 8,3. A resisténcia caracteristica necessaria para fratura em
63,2% dos espécimes foi de 871,2 MPa. As médias de dureza para as amostras nao
polidas foram ligeiramente maiores (1378,7 HV) em relagdo as amostras polidas
(1354,33 HV).

Com relacéo a curva numérica de tensédo, os autores observaram a falha dos
espécimes em menores numeros de ciclos a uma for¢a acima de 70% da média de
resisténcia a flexdo biaxial. Porém, utilizando uma forca de 70% ou menor em
relacdo a média de flexdo biaxial (575 MPa) todos os espécimes sobreviveram. Foi
observado que as fraturas se iniciaram na superficie polida.

Os resultados de DRX demonstraram fase predominante tetragonal, tanto
nas superficies polidas como nédo polidas. A fase cubica | foi identificada para os
dois tipos de amostras, e uma terceira fase (cubica IlI) foi identificada para as
amostras nao polidas, mas nao foi encontrada para as amostras polidas, nas quais
houve o0 aumento da fase cubica |. Nao foi observado pico de fase monoclinica fora
da indentacado pela analise de espectroscopia Raman. Os autores concluiram que o
polimento apesar de proporcionar menores valores de dureza ndo apresentou
significAncia estatistica. Os resultados de DRX demonstraram que o polimento
aliviou alguma tensdo na fase cubica. Ja o Raman demonstrou transformacao de
fase frente a indentacéo Vickers.

Em recente revisdo de literatura Martins et al., (2010) compararam o
comportamento biomecanico de ceramicas odontoldgicas, durante a utilizacédo
clinica, relatando as falhas frequentes, visando a busca por solucées.

Os autores observaram que a zircdnia é a ceramica, com maior resisténcia,
cerca de 1150 Mpa, aproximando-se de algumas ligas metalicas. Contudo,
translucidez e resisténcia sdo grandezas inversamente proporcionais e quanto mais
translicido for o material, mais apropriada serd sua indicacdo para a solugcédo de
casos com extrema exigéncia estética.

Heffernan et al. (2002) apontaram que os valores da translucidez do metal e
da zirconia foram similares estatisticamente. Porém, apesar da baixa translucidez da

zirconia, a mesma nao apresenta substrato acinzentado, assim, ndo ha a
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necessidade de técnica adicional para mascarar a cor da infraestrutura (Heffernan et
al., 2002).

O mecanismo para aumento da tenacidade, difere das demais ceramicas,
pois esse aumento da tenacidade da Y-TZP, dado pela mudanca de fase, baseia-se
na obstrugéo da propagacédo de trincas (Chevalier, 2006). O processo de obstrugao
da propagacdo da trinca surge quando o material é submetido a uma tenséo
externa, que induz a desestabilizacdo das particulas tetragonais e a ocorréncia de
uma transformacéo de fase (martensitica) (Raigrodski, 2004).

Esta transformacéo é acompanhada por um aumento de volume (3-5%) do
material, que provoca uma forca compressiva contra as superficies da trinca,
pressionando-a e dificultando sua propagacdo ou crescimento mostrando
propriedades mecanicas superiores as demais ceramicas, ampliando entdo sua
utilizacdo ndo s6 como infraestruturas, mas como préteses fixas (Manicone et al.,
2007).

Kobayashi et al. (1981), apresentaram o problema relacionado a
transformacdo de fase T-M acelerada em ambiente Umido, relacionado a
degradacdo a baixas temperaturas, ocasionando alteracdo das propriedades
mecanicas da Y-TZP.

Martins et al. (2010) salientaram que, préteses fixas ou unitarias podem ser
cimentadas sobre pilares vitais, 0os quais apresentam umidade oriunda dos tubulos
dentinarios, sendo importante a capacidade do cimento de impedir que a superficie
da zircOnia entre em contato com esta umidade.

Conclui-se que, comparada com outros materiais ceramicos, a zircOnia
apresenta estabilidade superior da infraestrutura e exibe a combinacao de elevada
resisténcia flexural e elevada tenacidade a fratura, associada a propriedade de
transformacao de fase (tetragonal para monoclinica), além de menor mdédulo de
elasticidade. Estas propriedades, nao isoladamente, mas de forma combinada,
podem justificar as excelentes taxas de sobrevida para a infraestrutura. Entretanto, a
principal causa de complicacbes mecanicas nas proteses a base de zirconia
relaciona-se com a fratura da porcelana de revestimento (Conrad et al., 2007; Sailer
et al., 2007).

Em um estudo realizado por Tsalouchou et al. (2008), foram avaliadas as

propriedades de fratura e resisténcia de coroas de infraestrutura em Y-TZP (Zirconia
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Everest) e ceramica de cobertura prensada ou sinterizada IPS e.max Zirpress e IPS
e.max Ceram, respectivamente. Cinquenta coroas foram feitas utilizando moldes
metélicos de 7 mm de altura, 8 mm de diametro na base, 4,2 mm de didmetro na
ponta e angulacao de 8°, com margens de 0,5 mm de raio acabados em chanfro. Os
moldes metalicos foram moldados e obtidos modelos em gesso que foram
escaneados pelo scaner Kavo Everest (Tsalouchou et al.,, 2008). Apds este
procedimento, foram realizadas 50 infraestruturas pelo sistema Kavo CAD/CAM e
sinterizadas a 1500°C. As ceramicas de cobertura foram aplicadas como
recomendado pelo fabricante.

Vinte e cinco coroas foram prensadas e outras 25 sinterizadas. Apés estes
procedimentos foi realizada a ciclagem mecanica (50.000 ciclos, carga entre 20 e
200 N, 1 Hz, aplicadas perpendicularmente no meio da superficie oclusal). O teste
de fadiga foi realizado sob carga dinamica, velocidade de 1mm/min até causar a
falha. Foi realizada a analise cristalografica por DRX antes e depois da sinterizacéo.
Os dados coletados foram submetidos & analise de Bonferroni e analise de Weibull,
permitindo obter a carga de falha caracteristica de cada grupo. N&o houve
significancia estatistica para os resultados de fadiga, fratura e analise de Weibull
entre os grupos. As imagens em MEV demonstraram falha coesiva dentro do
material de cobertura e nenhuma fratura na infraestrutura. A origem da fratura foi
localizada no centro da superficie oclusal onde a carga estava sendo aplicada.

Antes da sinterizacdo das infraestruturas em zircénia foram encontrados
picos de fase monoclinica e tetragonal e apdés a sinterizacdo somente picos
tetragonais.

A conclusao obtida foi, que apesar das limitagdes encontradas em estudos in
vitro, 0s materiais utilizados apresentaram propriedades favoraveis tornando-os
viaveis para construcdo de coroas com alta resisténcia. A sinterizacdo ou
prensagem da ceramica de cobertura ndo teve efeito significante na fadiga e fratura
das infraestruturas em zircbnia. Porém estudos a respeito dos método de
processamento e acabamento das cerdmicas de cobertura em contato com o
ambiente oral e sujeitas a degradacao quimica e fisica devem ser realizados.

Em 2011, Fukushima, estudou o efeito do envelhecimento por ciclagem
mecanica sobre a resisténcia a flexdo de ceramicas odontoldgicas, no qual, os

objetivos foram avaliar o efeito do envelhecimento por ciclagem mecanica de 1
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milh&o de ciclos a uma frequéncia de 2 Hz,sobre a resisténcia a flexdo biaxial de trés
materiais ceramicos, utilizados para a construcdo de infra estruturas de proteses
parciais fixas, 1-) YTZP; 2-) ALUMINA; 3-) ICZ- Compdsito de alumina e zircbnia
infiltrada por vidro e determinar a influéncia da tensdo gerada durante a ciclagem
sobre a degradacao da resisténcia dessas ceramicas (Borba et al., 2011).

Foram confeccionados discos conforme as recomendac¢des dos fabricantes,
com espessuras diferentes e a resisténcia a flexdo desses materiais foi determinada
por meio do ensaio de flexao biaxial.

Os resultados encontrados mostraram que o ICZ apresentou o maior valor
de moddulo de Weibull comparado ao da YTZP e da AL, porém os valores de
resisténcia apresentaram diferencas significativas, sendo para os espécimes de
YTZP maiores que para 0S outros grupos.

Os autores concluiram que apesar do aumento do nivel de tensdo aplicada
na ciclagem mecéanica, a YTZP, continuou com elevados valores de resisténcia,

guando comparada a outros materiais.

2.3 Processo de envelhecimento na Zirconia (Y-TZP)

Em 2010, Kim et al., avaliaram a degradacao hidrotérmica em 15 placas de
Y-TZP (IPS e.max ZirCAD) usinadas pelo sistema CAD-CAM com broca de 64 um.
As amostras foram divididas em 5 grupos (n=3). O grupo controle ndo recebeu
tratamento adicional.

Os outros grupos receberam diferentes tipos de tratamento de superficie
como: jateamento com particulas de alumina de 50 um a presséo de 0,5 MPa por 5
segundos, distancia de 10 mm; lixados com discos diamantados de diferentes
tamanhos de particulas — 80 (200 ym), 120 (162 pym), 600 (30 um).

O envelhecimento foi realizado em autoclave a 122°C, sob presséo 2 bars,
em tempos predeterminados. A superficie foi analisada em MEV e a transformacéo
de fase da superficie em DRX de radiacao CuKa, nos éngulos de 27° a 33°.

A fragdo monoclinica foi calculada de acordo com a equacdo de Garvie

Nicholson. Foi observado que a superficie usinada com CAD-CAM sem tratamento
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posterior apresentou inicialmente maior resisténcia a degradagdo, mas com o
aumento do tempo de tratamento em autoclave houve maior taxa de degradacao
comparada as superficies lixadas e jateadas.

Os autores concluiram que a degradacao hidrotérmica acelerada é atribuida
ao dano dado pela usinagem CAD-CAM e a auséncia de tensdes compressivas na
superficie do material totalmente sinterizado.

Lorente et al. (2011) avaliaram a degradacdo a baixa temperatura de uma
ceramica Y-TZP dental. Cinco amostras de Y-TZP (Lava, 3M-ESPE) em formato de
barra (40 x 5 x 3 mm) foram lixadas com lixas d’agua de granulagédo de 250 a 600 e
polidas com pasta diamantada de 3 e 1 ym.

Foi realizado tratamento térmico durante 32 minutos a 1450°C para
exposicdo da microestrutura. Antes do envelhecimento, as amostras foram
analisadas por espectroscopia de fluorescéncia de raios X para caracterizacao
quimica das amostras, DRX e MFA. Além disso, foi verificada a densidade das
amostras pelo método de Archimedes.

As amostras foram envelhecidas em vapor d’agua a 140°C a pressao
atmosférica. Cada amostra foi avaliada por DRX apo6s 25, 96 e 168 horas de
envelhecimento para identificar e quantificar as fases cristalinas existentes. ApGs o
envelhecimento as amostras foram submetidas ao teste de nanoindentacéo para
analise das propriedades mecanicas.

Foi encontrada na composicao quimica das amostras a presenca de alumina
e silica. Antes do envelhecimento as fases identificadas pelo DRX foram
predominantemente tetragonais (87%) e cubica (13%). A andlise de mudanca
topografica foi verificada por MFA, imagens demonstraram gréos equiaxiais com
tamanhos de 270 a 800 nm e superficie lisa desprovida de textura notavel. Apés o
envelhecimento de 168 horas foi verificado a presenca de 48% e 52% de fase
tetragonal e cubica, respectivamente.

Apés 96 horas de envelhecimento a degradacdo manteve-se estavel. As
imagens de MFA apontaram para presenca de placas martensiticas nos limites dos
graos.

No teste de nanoindentacdo a maior penetracdo foi observada apos o
envelhecimento hidrotérmico devido a diminuicdo dos valores de moédulo de Young e

dureza. Antes do envelhecimento o mdédulo de Young foi de 237 GPa e dureza de
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18,8 GPa na profundidade de 800 nm. Ap6s 168 horas de envelhecimento para
mesma profundidade foi encontrado médulo de Young de 163 GPa e dureza de 12,5
GPa.

Os autores concluiram que a ceramica Lava foi susceptivel a degradacéo
hidrotérmica quando exposta ao vapor d’agua a 134°C, apesar de possuir alumina
em sua composi¢do. Além disso, a transformagéo t-m foi seguida pela cinética de
nucleacdo e crescimento, resultando na diminuicdo das propriedades mecéanicas,
com reducdo em 30% do médulo de Young e dureza. Houve forte correlagcéo entre o
aumento da fragdo monoclinica e declinio das propriedades mecénicas e a causa
mais provavel da degradacdo das propriedades mecéanicas foi o surgimento de fase
monoclinica e microtrincas.

Kawai et al. (2011) avaliaram a transformacdo de fase de zirconia em
consequéncia da degradacéo hidrotérmica, dois tipos de zircbnia foram utilizados, a
Y-TZP e a ATZ (zircOnia estabilizada com alumina).

As amostras foram sinterizadas em temperaturas de 1350, 1400 e 1450°C.
Foram obtidos discos de zirconia que foram polidos e autoclavados em agua
destilada, solugdo de Hank (solugéo salina) e &cido latico a 140°C, 2 atm por 3, 7 e
14 dias.

A andlise cristalografica foi realizada por DRX. Foi realizada a perfilometria
de superficie para obter-se o perfil de superficie e a média de rugosidade (Ra) das
amostras polidas e tratadas termicamente. Porém, para a ATZ sinterizada a 1350°C
os valores de contetdo monoclinico foram menores de 40% em comparacdo aos
76% para a YTZP.

Os maiores valores de fase monoclinica para a Y-TZP também foram
identificados para todos os diferentes tempos de autoclave a 140°C. Em 14 dias o
contedado monoclinico para a Y-TZP foi de 67% comparado a 37% para a ATZ.

Esses resultados indicaram que houve a supressédo da transformacdo t-m
com a adicao de alumina.

N&o houve diferenca do contetdo monoclinico quando autoclavado com
solucdo de Hanks ou acido latico. A solucdo em si ndo afetou a degradacéo
hidrotérmica.

O perfil de superficie das amostras polidas e envelhecidas da Y-TZP

apresentou-se liso com média Ra de 0,01 ym. Porém, a superficie da ATZ
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demonstrou maior rugosidade de superficie comparada com a YTZP, com Ra de 0,1
Mm para a superficie polida e 0,13 ym para a amostra envelhecida. Nao foram
observadas mudancas significativas na rugosidade de superficie apés o
envelhecimento hidrotérmico.

Micrografias obtidas em microscopio eletrénico de transmissao
demonstraram estruturas de gréo semelhantes tanto para a Y-TZP como para ATZ a
1350 e 1450°C. No entanto, observou-se o aumento do tamanho do grdo com o
aumento da temperatura de sinterizagao.

Os autores concluiram que a transformacéo de fase para ambas ceramicas
pode ser observada pelo DRX.

A ATZ apresentou menor grau de transformacédo de fase monoclinica e a
presenca de alumina foi efetiva em suprimir a degradacdo hidrotérmica. Quando
sinterizado em alta temperatura o grdo da ATZ foi ligeiramente menor em
comparacao ao gréo da Y-TZP. Foi concluido que ha relagdo entre o tamanho do
grao e a degradacéao hidrotérmica.

Na tentativa de contornar a tendéncia a degradacdo a baixa temperatura
Nakamura et al. (2011) estudaram o efeito da adicdo de silica na zircdnia. Dois tipos
de po de zircdnia foram utilizados Y-TZP (Z) contendo 3 mol% de itria e outro Y-TZP
(S) adicionando-se 0,2 mol % de silica. Blocos com espessura de 20 x 4 x 1,2 mm
foram sinterizados a 1400, 1450 e 1500°C e polidos com disco diamantado. Para
cada temperatura 14 amostras foram preparadas e divididas em grupo controle e
grupo de envelhecimento.

O envelhecimento foi realizado em tubo de teflon, com as amostras imersas
em agua destilada, durante 50 horas a 200°C, sob 2 atm.

Aposs o envelhecimento, as amostras foram submetidas ao teste de flexdo de
3 pontos de acordo com a ISO 6872 e analise em DRX.

Além disso, amostras de ambos os pos (n=7) sinterizados a 1450°C foram
submetidas ao envelhecimento em 5, 10, 20 e 40 horas a 200°C, 2 bars e
submetidas ao teste de flexdo 3 pontos.

Os autores observaram que a resisténcia a flexdo antes do envelhecimento,
nas amostras do tipo Z, foi de 1,010-1,050 Mpa e para as amostras do tipo S foi de
1,160-1200 MPa, sendo a resisténcia da ultima maior em todas as temperaturas de

sinterizacdo. Apos 50 horas de sinterizacdo a resisténcia da Z caiu de 50 a 60%
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(380-520 MPa). Todas as amostras de S apresentaram menor resisténcia apdés o
envelhecimento devido a temperatura de sinterizac@o. A 1450 e 1500°C a resisténcia
a flexao foi de 950 MPa havendo reducao em 20%.

Os resultados de DRX demonstraram que ap6s o envelhecimento houve
aumento da quantidade monoclinica nos dois tipos de zirconia.

Levando em conta os diferentes tempos de envelhecimento o S apresentou
maiores valores de resisténcia, havendo diferenca estatistica entre os dois materiais.
Apoés 20 horas a Z apresentou enfraquecimento significante. Todas as amostras, Z
ou S, foram danificadas quando envelhecidas por 40 horas ou mais, quanto maior o
tempo de envelhecimento maior foi o conteldo monoclinico.

O tipo Z apresentou 8,65% de conteddo monoclinico antes do
envelhecimento crescendo a 62,7% apos 5 horas. Depois disso, as mudancas foram
menores e apos 10 horas a quantidade monoclinica foi de 67% e 50 horas em 78%.
Para o tipo S o conteddo monoclinico cresceu de 7,4% para 18,5% apds 5 horas e
32,5% apos 10 horas, 44,9% e 47,8% em 20 e 50 horas, respectivamente.

Os autores concluiram que a zircbnia com adicéo de silica mostrou menores
quantidades de contetdo monoclinico, havendo boa resisténcia a degradacéo, e
sofrendo pouca reducdo na resisténcia quando comparada com a Y-TZP

convencional.

2.4 Efeito da escovacgédo simulada nos materiais restauradores

Em 1980 ja se avaliava o efeito da abrasao ocasionada pela escovacao.

Aker et al. (1980) utilizaram trés ceramicas dentais (Vita VMK, Biobond e
Ceramco) para esse estudo.

Amostras dos materiais foram confeccionadas, seguindo as recomendagdes
dos fabricantes, e divididas em trés grupos conforme aplicacdo de pigmento e
meétodos de coccao: G1) pigmento aplicado e cocgcdo na temperatura recomendada
para o autoglaze, seguida de uma camada de glaze e coccdo na temperatura

recomendada para glaze; G2) pigmento aplicado e coccdo na temperatura
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recomendada para autoglaze por 3 minutos sem vacuo; G3) ceramica autoglazeada
na temperatura recomendada por 3 minutos, seguido da aplicacdo do pigmento e
coccao na temperatura recomendada.

As escovas dentais e as amostras dos materiais foram adaptadas a uma
maquina simuladora de escovacéo contendo solucéo de dentifricio/agua (1:1).

As amostras foram submetidas a escovacédo a velocidade de 66 ciclos/min,
sob carga de 450 g. A Avaliacado da abraséo foi realizada apds 6 horas do inicio do
experimento e a cada hora subsequente. Escovas e solucdo de dentifricio foram
trocadas a cada 15 horas.

Os autores observaram que a escovacdo associada a solucdo de dentifricio
removeu a camada de pigmento das superficies das amostras. Para as amostras de
G1, o tempo necessario para remover o pigmento foi maior do que em G2 e G3. Os
outros 2 métodos (G2 e G3) foram estatisticamente similares.

Tanoue et al. (2000) avaliaram a influéncia da escovacdo no desgaste
abrasivo e na rugosidade superficial de resinas compostas indicadas para coroas,
prétese parciais fixas, inlays e onlays.(Tanoue et al., 2000)

Foram avaliadas 7 resinas compostas (Artglass, Axis, Cesead Il, Conquest
Sculpture, Estenia, Infis e Targis) e um material ceramico usinavel (Cerec 2
Vitablocs) foi utilizado como controle. Amostras padronizadas dos materiais foram
confeccionadas conforme recomendacBes dos fabricantes e a seguir, foram
desgastadas e polidas para produzir superficies lisas e uniformes. As amostras
foram submetidas ao teste de escovacgéao (20.000 ciclos, 140 ciclos/min., com carga
de 350 g) associada a solucédo de dentifricio (1:1) contendo abrasivos de hidréxido
de aluminio.

A rugosidade superficial e a quantidade de perda vertical (desgaste) de cada
amostra foram determinadas em rugosimetro. Os autores observaram que o0s
materiais Targis e Estenia foram mais resistentes que as demais resinas; ja Artglass
e Conquest Sculpture foram 0s menos resistentes, apresentando maior abrasao.
Dentre as resinas, a Conquest Sculpture apresentou a menor rugosidade e o
Cesead Il apresentou a maior rugosidade. O material ceramico controle (Cerec)
apresentou significativamente menor rugosidade e desgaste comparado aos outros

materiais.

31



Em 2005 e 2010 Heintze et al., estudaram a rugosidade superficial, de
diferentes materiais dentarios, antes e apos a escovagéo simulada in vitro.

Vinte e um materiais dentarios, sendo 16 resinas compostas, amalgama e 4
materiais ceramicos, tiveram suas superficies polida previamente, e foram
submetidos a 36,000 ciclos, o que corresponde a aproximadamente 5 horas de
escovacgdo circular, com uma forca de 1,7 Newtons, em um dispositivo para
escovacao simulada. Como grupo controle foram utilizadas as superficies de
esmalte e dentina, previamente polidos de dentes anteriores extraidos.

A rugosidade média (Ra), foi medida com um sensor éptico (FTR MicroProf),
antes e apos a escovacdo, a fim de comprovar a rugosidade dos diferentes
materiais.

Depois de armazenamento a seco a 37°C durante 24 horas, a superficie foi
polida com lixas de granulagfes 1200, 2500 e 4000, sob &gua corrente utilizando um
dispositivo de polimento (Phoenix 4000, Wirtz-Buehler, Dusseldorf, Alemanha). O
esmalte vestibular dos incisivos foi medido para avaliar o efeito da escovacgao
simulada sobre o esmalte, enquanto o do segundo grupo de incisivos foi utilizado
para avaliar o impacto sobre dentina.

Para escovacgéao simulada, uma suspensao de pasta de dente foi preparada
por mistura de 150 g de creme dental anti-carie (Lever, Suica) e 75 ml de agua
destilada em um misturador magnético durante 10 minutos. Durante a simulacao, a
suspensao foi constantemente substituida na caixa do espécime. Apds cada série de
testes, a cabecas de escova e pasta de dentes pasta foram substituidos. Antes da
medicdo da rugosidade, os espécimes foram limpos com agua corrente.

Na medicdo de rugosidade antes da escovacdo simulada, exceto para o
grupo experimental de material ceramico, ndo foram encontradas diferencas
estatisticas na rugosidade média (Ra). Ja para Esmalte, dentina e Empress
glazeada, mostraram uma diferenca estatistica significativamente maior de
rugosidade média.

J& na medicéo de rugosidade apds a escovagdo simulada, ambos os tecidos
dentais duros e materiais ceramicos Empress e d.SIGN exibiram uma diminuigdo em
meédia de rugosidade apds a simulacéo de escovacéao.

A superficie da maioria das amostras de compdsitos, duplicaram ou

triplicaram a rugosidade apos a simulagdo da escovacdo No que diz respeito ao
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desempenho dos diferentes materiais, pode-se concluir que os compositos hibridos
mostraram o maior aumento de rugosidade média de todos compdsitos, enquanto 0s
compositos microparticulas e o Compoglass F compdmero demonstrado o menor
aumento.

Os outros materiais ceramicos, e 0s espécimes com superficies de dentina e
esmalte, apresentaram significativa diminuicdo da rugosidade média, apls a
simulacdo da escovacdo. O material Glazeado, demonstrou um aumento
estatisticamente significativo maior inicial, em relacdo ao material Polido. Para
resinas compostas, nenhuma correlagéo foi encontrada entre o tamanho médio da
particula e a rugosidade média, apés a escovacao simulada.

Em 2004, Garcia et al. estudaram a perda de massa e as alteracdes de
rugosidade superficial de compdsitos apds escovacdo simulada com dentifricio. As
seguintes resinas compostas foram testadas: Aeliteflo (Bisco), Flow-It (Pentron),
Flow-It LF (Pentron), Natural Flow (DFL), Wave (SDI), Z100 (3M/ESPE), e Silux Plus
(3M/ESPE). Amostras padronizadas dos materiais foram confeccionadas, seguindo
as recomendacfes dos fabricantes, as quais foram submetidas a 100.000 ciclos de
escovacdo em maquina simuladora contendo solucdo de dentifricio/agua (1:2), sob
carga de 200 g e velocidade de 374 ciclos/min. Antes e ap0s o teste de escovacao,
as amostras foram avaliadas quanto ao peso em balanca analitica (0,0001 g) e
guanto a rugosidade em rugosimetro.

Todas as resinas testadas apresentaram diferenca significativa entre o peso
inicial e o peso final, com excecdo a Flow-It LF, entretanto, ndo houve diferenca
estatistica entre os materiais. Em relacdo a rugosidade superficial, todos os
materiais apresentaram-se mais rugosos ap6s escovacao.

Um dos maiores desafios estd em comparar os trabalhos existentes a
respeito das metodologias de escovacdo, que apesar de serem muito parecidas,
detalhes como o numero de ciclos de escovacgéo e tempo correspondente diferem.

Kanter et al. (1982), propde que 21.600 ciclos correspondem a cinco anos
da escovacao diaria humana, enquanto que para De Gee et al. (1985), 2.600 ciclos
esta associado a 1 més de desgaste. Bull et al. (1968), destacam trés consideracdes
fundamentais: o material a ser abrasionado, o0 método abrasivo e o método de
mensuragdo empregados. A diferenca entre esses itens ira determinar o melhor

método a ser utilizado em relagdo ao comportamento a ser avaliado.
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2.5 Métodos de determinacéao e caracterizacdo do envelhecimento da Y-TZP

Um estudo comparando a sensibilidade de métodos de determinacdo de
envelhecimento da Y-TZP de aplicacdo biomédica, foi realizado em 2005 por Deville
et al., no qual utilizaram amostras polidas, para obter-se rugosidade (Ra) abaixo de
3 nm. O tamanho médio de grado foi de 0,5 um e a densidade foi medida pelo método
de Archimedes. Pelo fato da transformacéo de fase ser tanto termicamente ativada
como acelerada na presenca de agua e pressdo, as amostras foram colocadas em
autoclave a 134°C, 2 bars, para induzir a transformacdo de fase, em tempos
controlados.

O DRX, que é o teste preconizado pela 1SO 13356 para avaliacdo de
mudanca de fase, foi utilizado para andalise quantitativa de transformacéo de fase e a
guantidade de fase monoclinica encontrada foi calculada de acordo com o método
de Garvie e Nicholson. Porém nesse estudo, os autores observaram que a técnica
de DRX tradicionalmente utilizada para seguir quantitativamente a propagacao de
transformacdo de fase possui limitagdes. Nenhuma informagéo precisa pode ser
obtida nos primeiros estagios de transformacéo, a precisdo de medidas foi limitada
pela taxa de ruido, especialmente na baixa taxa de transformacéo, e em funcéo da
regido em uma mesma amostra.

Por estas razfes, nao foi possivel obter-se uma informacao precisa de DRX
em fracdes de transformacédo menores que 5%, que s80 0s primeiros estagios de
transformacdo. Além disso, o0 raio-X incide somente na camada superficial nédo
ultrapassando mais que alguns microns do topo. A informacdo providenciada do
DRX é relacionada com a superficie e ndo com a infraestrutura da amostra levando
a uma saturacao aparente de transformacgéo. Assim, quando a camada transformada
€ mais profunda que a profundidade de penetracdo de raio-X, o envelhecimento ndo
pode mais ser acompanhado pelo DRX.

Porém o DRX €& um método ndo destrutivo e pode ser utilizado como
primeiro passo para investigar a sensibilidade ao envelhecimento em qualquer grupo

de zirconia. Com base nesses conceitos, a propagacao da transformacgéo de fase
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dentro da infraestrutura foi seguida por MEV, no qual as observacées em cortes
transversais, puderam ser utilizadas para seguir a propagacédo de transformacéo
dentro da infraestrutura da Y-TZP (Arata, 2012).

Deville et al. (2005) observaram uma estagnacdo da cinética de
envelhecimento medido por DRX apos 12 horas de envelhecimento em autoclave a
134°C.Porém, a analise em MEV demonstrou que a transformacdo continuou se
propagando para dentro da massa do material, confirmando entéo o fato observado
por Lughi e Sergo (2010), que a estagnacdo aparente medida por DRX, esta
relacionada com a limitacdo do método a superficie da amostra (Lughi, Sergo,
2010). A observacdo por MEV evita esta desvantagem permitindo o
acompanhamento da propagacéo da transformacéo na distancia necessaria abaixo
da superficie. Os autores colocam que tanto o DRX como MEV sdo métodos
tradicionalmente utilizados para seguir quantitativamente a transformacéo.
Micrografias demonstraram que a profundidade de penetracdo da transformacéo foi
de 4 um apos 11 horas e 11 um apos 16 horas a 134°C.

Os autores concluiram que as técnicas experimentais puderam ser utilizadas
para a caracterizacdo do envelhecimento a baixa temperatura. A utilizacdo de testes
gue aceleram o envelhecimento providenciou dados do comportamento da ceramica
zirconia em longo prazo. O MEV apresenta observacdes locais da propagacdo de
degradacdo, em volume. O DRX péde ser utilizado para quantificar a cinética de
degradacdo. O conhecimento completo da cinética de envelhecimento da ceramica
em zirconia necessita do uso de todas estas técnicas, devido ao fato de nenhuma
delas poder descrever todo o processo de transformagéo (Arata, 2012).
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3 PROPOSICAO

Este trabalho tem como objetivo avaliar o efeito da escovacédo simulada e do

envelhecimento hidrotérmico in vitro, na alteracéo de fase cristalina de uma zircénia
estabilizada por itria (Y-TZP).

Especificamente:

a)
b)

Verificar a transformacao de fase em envelhecimento em reator;

Verificar a porcentagem de fases presentes na Y-TZP previamente
mensuradas, apos o envelhecimento térmico, apdés a simulacdo da
escovacao dental e se esta transformacéo tem impacto significativo na
resisténcia mecanica do material;

Compara diferentes métodos de leitura quanto ao processo de
envelhecimento hidrotérmico e escovacdo simulada na Y-TZP, sendo

eles: Difracdo de Raio-X e Microscopia eletrdnica de varredura.

S&o esperados os seguintes resultados:

a)

b)

Espera-se obter maior transformacéo de fase cristalina para as amostras
submetidas a escovacao;
Espera-se que o envelhecimento in vitro associado a escovacéo diminua

os valores de resisténcia biaxial.
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4 MATERIAL E METODOS

Foram utilizadas como marcas comerciais, a ceramica de YZ (VITA®),
Cercon®Zirconia (DENTSPLY Ceramco, EUA) e (Zirkon Transluzent - ICE
Zirkonzahn®). A partir de blocos pré-sinterizados das marcas, foi realizado o
arredondamento dos mesmos em politriz de bancada (Buehler, Lake Bluff, IL, EUA)
para obtencdo de cilindros, os quais foram seccionados com disco de corte
diamantado Extec High Concentration (Extec, Enfield — CT, EUA) em cortadeira de
precisao (IsoMet® 1000 Precision Saw, Buehler, Lake Bluff — IL, EUA) sob irrigagéo
a agua para obter discos de 1,5 mm de diametro por 2 mm de espessura com
dimensdes padrbes determinadas pela norma ISO 6872. As amostras foram
regularizadas com lixas d’agua de granulacdo 400 e 600 (Norton Saint-Gobain,
Pernambuco, Brasil), limpas em agua destilada em banho ultrassénico (ElImasonic
E15H, Elma Hans, Singen, Alemanha) e sinterizadas em forno Zyrcomat T (Vita
Zahnfabrick, Bad Sackingen, Alemanha) sob temperatura de 1530°C durante 120

minutos. O esquema de sinterizagao, encontra-se abaixo (Figura 1).

Figural- Ciclo de sinterizag&o da Zirconia.

1530°C
120 minutos

9
gl | 17°C/min | __
2| | 90 minutos
8‘ - - .
§ Ciclo de Sinterizacao

Zyrcomat T

ambiente
Tempo (min)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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As amostras foram separadas de acordo com o0 esquema que segue:

Figura 2- Esquema grafico de separacao dos grupos e subgrupos

N

YZ 0=Grupo Controle- 5em escovagao e sem
(VITA) \ Envelhecimento
N=36 N-=6.

P
1=Amostras submetidas apenas ao
— Envelhecimento por 6 horas.
ford N=6
(CERCON) 2=Amostras submetidas apenas a escovagao
N=36 simulada.
N=6

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 3- Sequéncia de preparo laboratorial das amostras; - Blocos de Y-TZP;
Arredondamento dos blocos, em politriz de bancada; -Corte dos blocos em discos,

em cortadeira de precisao




Fonte: Elaborado pelo autor.

Nesse estudo escolhemos 3 zirconias para analise, a Y-TZP (VITA),
CERCON ZIRCONIA (DENTSPLY) e a ZIRCONIA TRANSLUCIDA (ZIRKONZAHN),
justamente para analisarmos se a translucidez prometida por esse material,
influencia em sua resisténcia final e qual serda o comportamento dessas ceramicas
frente ao envelhecimento hidrotérmico e a ciclagem de escovacao simulada.

Apbs sinterizacdo, as amostras foram avaliadas em DRX (CuKq, 26, 25-40°,
40 Kv, 45 mA; PANalytical X’pert Pro, Modelo 3050, Phillips) para certificar-se que
as ceramicas apresentam predominancia de fase tetragonal, o que é esperado neste
momento.

A média do volume da porcdo monoclinica (Vm) foi calculada e analisada
por um software proprio (Gsas), utilizando o refinamento de Rietveld. Ap6s esta
confirmacdo, as amostras foram submetidas ao envelhecimento hidrotérmico em
reator.

O envelhecimento hidrotérmico, foi realizado a fim de acelerar o processo de
envelhecimento hidrotérmico que ocorre na Y-TZP em meio bucal, que em contato
com agua, cria uma superficie rugosa, onde grdos sdo destacados, podendo ocorrer
as micro trincas, limitando sua estabilidade a longo prazo (Chevalier et al., 2011).

De acordo com Chevalier et al. (2007) 1 hora de envelhecimento em reator
hidrotérmico, corresponde a aproximadamente 2 anos de uso do material em
ambiente bucal.

Quando ceramicas sdo submetidas ao carregamento mecanico abaixo do
nivel critico em ambiente Umido, como o ambiente bucal, os defeitos podem

apresentar crescimento lento e estavel, fendbmeno chamado de crescimento
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subcritico da trinca (Myers et al.,, 1994), também dependente da temperatura (De
Aza et al., 2002).

As amostras foram introduzidas em um recipiente com agua deionizada
acondicionado em um reator hidrotérmico pressurizado a temperatura constante de
130°C, presséo 2,07 bars (Parr Instrument, modelo 4566 MiniReactor, lllinois, EUA)
pelo tempo de 6 horas. O grupo controle representa o grupo néo envelhecidos.

ApoOs as analises iniciais, as amostras foram submetidas a ciclagem de
escovacao, de acordo com Heintze et al. (2010), no qual aplica-se 72.000 ciclos de
escovacdo com 200 g de carga com mistura de creme dental (Colgate Maxima
Protecdo Anticaries, Colgate Palmolive, SP, Brasil) com agua destilada na proporcéo
150 g / 75 ml, homogeneizado em agitador magnético (Fisatom, modelo 752A,
Fisatom Equipamentos Cientificos Ltda, SP, Brasil) por 10 minutos, formando a
solucéo denominada “Slurry’.

A velocidade de escovacdo da maquina é de 106 ciclos por minuto, sendo
gue um ciclo completo compreende, a passagem da escova na amostra por duas
vezes (Movimento de vai-e-vem), sob uma carga de 200 g (Figura 6).

Segundo Miller, (1907) 100.000 ciclos de escovagdao simulada,
correspondem a 10 anos de escovacdo dental, sendo assim 72.000 ciclos,

correspondem em média a 7 anos de escovacao dental.

Figura 4- Amostras acopladas em suporte desenvolvido em resina acrilica, para

correto posicionamento na maquina de escovacao

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 5- Suportes e escovas posicionados na maquina de escovagao, com o

“Slurry”, cobrindo totalmente as amostras

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 6- Maquina em funcionamento, mostrando escovas posicionadas, escovando

as amostras com carga de 200 g

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 7- Visor digital da maquina de escovacao; os 72.000 ciclos foram realizados
em temperatura ambiente de 23,5°C

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras ndo submetidas aos ciclos de escovacdo foram consideradas
como controle. Desta forma foi definido um esquema fatorial 2 x 2, tendo como
fatores: 1 — envelhecimento hidrotérmico e 2 — ciclagem por escovacao.

Depois da escovagdo as amostras foram submetidas aos mesmos
testes pré-escovacgéao, e foi calculada média do volume da por¢gdo monoclinica (Vm),
utilizando o refinamento de Rietveld, no qual utiliza a area integrada de todo o
difractograma (Arata et al., 2014). Em continuac¢do a analise por DRX, foi realizada
para a analise em microscopia. Para obter-se analises de maior resolugéo, foi
utilizado o MEV com canhao de emissédo de campo (Field Emission Gun-FEG) em
microscopio da marca/modelo Tescan/Mira 3, instalado no Laboratorio Associado de
Sensores e Materiais do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (LAS/INPE).
ApOs a realizagdo dos tratamentos, as amostras foram submetidas ao teste
de flexdo biaxial, em maquina de ensaio universal (EMIC, DL-1000, S&o José dos
Pinhais/PR, Brasil), a velocidade de 1mm/min e célula de carga de 1.000 Kg até o
momento da fratura da amostra, de acordo com a norma ISO6872. Os valores de T-
M (%) e resisténcia a flexdo biaxial (MPa) foram submetidos a andlise estatistica,
que foi explorada posteriormente.
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5 RESULTADOS

Apés o processo de Sinterizacdo, 5 amostras de cada grupo, foram
submetidas a analise por Difracdo de Raio X, (CuKa, 26, 25-40°, 40 Kv, 45 mA,
PANalytical X'pert Pro, Modelo 3050, Phillips), para que fosse confirmada a
presenca predominante de fase tetragonal nos trés grupos de zirconias estudadas.

Nessa andlise, as fases cristalinas presentes nas amostras foram
identificadas utilizando a radiacdo do Cu-Ka com varredura entre 20 e 80°, passo
angular de 0,02° e tempo de integracdo de 10 segundos.

O gréfico a seguir (Figura 8), mostra a comparacao dos resultados obtidos na
analise de DRX, dos diferentes grupos ceramicos. Sendo que a caracterizacdo da
ceramica YZ (VITA®), corresponde ao grafico em azul, a ceramica translicida (Zirkon
Transluzent - ICE Zirkonzahn®), corresponde ao gréafico em vermelho e a ceramica
Cercon®zirconia (DENTSPLY Ceramco, EUA), em preto.

Na porcao superior, pode-se observar uma legenda, indicando os trés tipos de
fases cristalinas que poderiamos encontrar nesses materiais, sendo que para cada
uma, existe um conjunto de picos caracteristicos, que identifica a composi¢cdo
cristalina do material, e onde esses picos deveriam se concentrar no grafico.

Dessa forma, comparando a legenda com o0s picos obtidos para cada
ceramica, nota-se que em todos os graficos houve maior predominancia de picos
correspondentes as fases tetragonal e clbica, caracterizando entdo as amostras do
grupo controle, como zirconias em fase tetragonal e cubica, o que de fato era

esperado para esse momento.
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Figura 8- Comparacdo dos graficos obtidos apds difracdo de Raios x realizada no

grupo controle

| [ A R 1 I (1] (I Al 11 nm  Monoclinica
[ | Cubica

\ Il o Il | | Tetragonal

| ‘ _ | ! VITA

S\ M__A —

HT

Intensidade (u.a.)

“ CERCON

L \ Mo

1 L | L | L | L 1 s |

20 30 40 50 60 70 80

Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos confirmacdo dos resultados obtidos na analise por DRX, as amostras
foram envelhecidas hidrotérmicamente, em reator a 130°C, pressao 2,07bar (Parr
Instrument, modelo 4566 MiniReactor, IL — EUA) pelo tempo de 6 horas de acordo
com os subgrupos previamente delineados.

O ponto de partida para caracterizacdo das amostras € a analise por DRX,
pois trata-se de um método ndo destrutivo e consolidado para o inicio da
investigagdo do envelhecimento de zirconias.

Sendo assim, o primeiro grupo analisado foi o grupo de zirconias YZ (VITA®),
em que as amostras foram envelhecidas por 6 horas, e os resultados obtidos, estao

representados na Figura 9.



Figura 9- Gréfico obtido apods difracdo de Raios x realizada no grupo YZ,

envelhecido por 6 horas
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Comparando qualitativamente com o difractograma (Figura 8) obtido na
andlise do grupo controle, observa-se que houve aumento de picos caracteristicos
de fase monoclinica, evidenciando a forte correlagdo existente entre o
envelhecimento hidrotérmico e a transformacéo de fase cristalina (t-m) do material
testado.

Analisando o gréafico (Figura 9), percebe-se que o aumento da intensidade
dos picos de fase monoclinica, se deu especificamente préximo aos 31,2° (26).

As amostras do grupo ZT (Zirkonzahn®), referente a zirconia transllcida,
foram envelhecidas hidrotermicamente, seguindo o0 mesmo protocolo de
envelhecimento utilizado para o grupo YZ, e analisadas por difracdo de Raio X, para
caracterizacdo das mesmas nos respectivos tempos de envelhecimento.

A Figura 10, mostra os graficos obtidos na andlise do grupo controle e grupo

envelhecido por 6 horas.
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Figura 10- Graficos obtidos apés difracdo de Raios x realizada no grupo controle e
envelhecimento de 6 horas nas ceramicas do grupo ZT
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Analisando os graficos por meio da comparacdo entre eles, podemos
novamente observar que, com o aumento do tempo de envelhecimento, ha também
aumento na intensidade de picos caracteristicos de fase monoclinica, confirmando a
conclusdo da analise feita por (Chevalier, 1999) de que, a transformacdo de fase
tetragonal para monoclinica, € um processo dependente do tempo de exposicéo.

ApOs a escovacao simulada, as amostras também foram analisadas por DRX.
O primeiro grupo refere-se a ceramica Cercon somente escovada, e podemos
observar na figura 11, que houve formacdo do pico caracteristico de fase
monoclinica, porém de baixa intensidade, mantendo posteriormente somente picos

caracteristicos de fase tetragona e cubica.
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Figura 11- Gréfico obtido apds difracdo de Raios x realizada no grupo CZ 2, ap0s

escovacao simulada

_________

M - Monoclinica
40000 T - Tetragonal

Fonte: Elaborado pelo autor.

Porém quando essa zirconia foi submetida ao envelhecimento hidrotérmico
por 6 horas e posteriormente submetida a escovagédo simulada, observamos no
grafico representado na figura 12, que houve formacao de picos caracteristicos de

fase monoclinica caracterizando entdo a mudanca de fase cristalina do material.

Figura 12- Graficos obtido apés difracdo de Raios x realizada no grupo CZ 3, ap0s

envelhecimento hidrotérmico de 6 horas e escovac¢éo simulada
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Ao analisarmos o grupo YZ, observamos que, quando as amostras foram
apenas submetidas a escovagdao simulada, houve formacdo de um pico

caracteristico de monoclinica, porém de menor intensidade (Figura 13).

Figura 13- Graficos obtido ap0s difracdo de Raios-x realizada no grupo YZ 2, ap0s

escovacao simulada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O mesmo observado no grupo CZ 3, foi observado quando as zircOnias do
grupo YZ foram submetidas ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas e
posteriormente a escovacado simulada. Houve formacao de picos caracteristicos de

fase monoclinica (Figura 14).
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Figura 14- Graficos obtido apos difragdo de Raios x realizada no grupo YZ 3, ap06s

envelhecimento hidrotérmico de 6 horas e escovacgéo simulada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Diferente dos outros grupos, as amostras do grupo ZT submetidas apenas a
escovacao simulada, quando analisadas por difracdo de Raio X, mostraram
significativa formacdo de picos caracteristico de fase monoclinica, mostrando que,
para essa zircbnia a simulacédo da escovacao sem o envelhecimento hidrotérmico foi
capaz de gerar picos de fase monoclinica (Figura 15).

Ja a figura 16, mostra o difractograma obtido apds envelhecimento

hidrotérmico e escovacao simulada, para as ceramicas do grupo HT 3.
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Figura 15- Gréaficos obtido apos difracdo de Raios x realizada no grupo HT 2, ap6s

escovacao simulada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 16- Graficos obtido apos difracdo de Raios x realizada no grupo HT 3, ap0s

escovacao simulada e envelhecimento hidrotérmico por 6 horas.
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Fonte: Elaborado pelo autor.



Em continuagcdo a analise por DRX, foi realizada para a analise em
microscopia. Na figura 17, podemos observar, as linhas de direcionamento do
polimento realizado pré sinterizacdo das amostras. Porém na figura 20, conforme

nos aprofundamos na andlise, observamos os grdos de zircbnia em sua

conformacao caracteristica.

Figura 17- Micrografias da ceramica Zirconia YZ do Grupo Controle (0) - apenas

polida e sinterizada

SEM HV: 15.0 kV WD: 4.85 mm MIRA3 TESCAN
View field: 923 ym Det: SE 200 um
SEM MAG: 300 x | Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

51



Figura 18- Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

SEM HV: 15.0 kV Wb: 4.85 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 138 ym Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/d/y): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 19- Micrografias da
polida e sinterizada

ceramica Zircbnia YZ do Grupo Controle (0) - apenas

SEM HV: 15.0 kV WD: 4.85 mm MIRA3 TESCAN

View field: 55.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 20- Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

SEM HV: 5.0 kV WD: 4.85 mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 pm Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O grupo YZ 1, no qual as amostras foram envelhecidas por 6 horas, esta
representado nas figuras 21 a 24, nas quais observamos aumento volumétrico dos

graos.

Figura 21 - Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo (1) -Envelhecida por 6
horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 4.58 mm | | MIRA3 TESCAN|
View field: 923 ym Det: SE 200 ym
SEM MAG: 300 x  Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 22 - Micrografias da ceramica Zircbnia YZ do Grupo (1) -Envelhecida por 6
horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 4.58 mm 111l MIRA3 TESCAN
View field: 138 ym Det: SE 20 uym
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 23 - Micrografias da ceramica Zirconia YZ do Grupo (1) -Envelhecida por 6

horas

. Lofn
. X "igde
SEM HV: 15.0 kV WD: 4.58 mm ||| | MIRA3 TESCAN|

View field: 55.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/d/y): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 24 - Micrografias da ceramica Zircbnia YZ do Grupo (1) -Envelhecida por 6
horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 4.58 mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.4 ym Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx  Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A figura 25, representa a micrografia da zirconia YZ do grupo 2, na qual observamos
mesmo em menor aumento, o desgaste causado pelo procedimento de escovagao

simulada. As figuras 26 a 28 representam esse mesmo grupo, porém em maiores
aumentos.

Figura 25- Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo (2) — Amostras

submetidas apenas a escovacao simulada

O

SEM HV: 15.0 kV WD: 2.99 mm MIRA3 TESCAN

View field: 554 um Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 26- Micrografias da ceramica Zirconia YZ do Grupo
submetidas apenas a escovacao simulada

i
SEM HV: 15.0 kV WD: 2.99 mm I MIRA3 TESCAN|
View field: 138 pm Det: SE 20 pm

SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 27- Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo

submetidas apenas a escovacao simulada

SEM HV: 15.0 kV WD: 2.99 mm | | MIRA3 TESCAN|

View field: 55.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

(2) — Amostras

(2) — Amostras
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Figura 28 - Micrografias da ceramica Zircénia YZ do Grupo (2) — Amostras
submetidas apenas a escovagao simulada- evidenciando pelas setas em vermelho,
destacamento de grdos de zirconia, em diferentes regides, devido a abrasédo da

escovacao

. - .
SEM WY 150 0y WO 2.9 e ! MIRAS TESCAN

View figi2 13 5 g Det 5E LY ]
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O fenbmeno de arrancamento de gréos é novamente observado na figura 28,
sinalizada pelas setas em vermelho. Nesse momento, a causa desse fenébmeno foi

principalmente a abrasdo da escovacdo na amostra.

Figura 29- Micrografias da ceramica Zirconia YZ do Grupo (3) — Amostras

submetidas a escovacao simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 3.52 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 554 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x | Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 30- Micrografias da ceramica Zirconia YZ do Grupo (3) — Amostras
submetidas a escovacgao simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 3.52 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 138 ym Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 31- Micrografias da ceramica Zircébnia YZ do Grupo (3) — Amostras

submetidas a escovacao simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 15.0 kV WD: 3.52 mm || MIRA3 TESCAN

View field: §5.4 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 32 - Micrografia da ceramica Zirconia YZ do Grupo (3) — Amostras
submetidas a escovacdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas-

Evidenciando aglomerado de gréaos caracteristicos do envelhecimento.

MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 10/24/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

As figuras 29 a 31, representam o grupo YZ, no qual as amostras foram
submetidas tanto a escovacdo simulada, quanto envelhecimento hidrotérmico. A
figura 32, mostra a micrografia da Zirconia YZ submetida a escovacéao simulada e ao
envelhecimento hidrotérmico por 6 horas, a seta amarela evidencia uma regido na
qual, devido ao processo de envelhecimento, grdos de zircbnia trincaram e o0s
pedacos se uniram, deixando de ter entdo a caracteristica dos graos desse material.
As setas vermelhas, indicam o mesmo fenémeno, unido ao destacamento dos graos
devido a abraséo da escovacao.
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As figuras 33 a 37 representam micrografias da ceramica Cercon, do grupo
controle, no qual as amostras receberam apenas polimento pré-sinterizacdo e
podemos observar que houve a formacdo de novos grdos apoOs a sinterizacao,
alterando o aspecto superficial. Porém quando em maior aumento, observamos que
0s grdos mantiveram sua configuragdo caracteristica, com limites bem

determinados.

Figura 33- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo Controle (0) -
apenas polida e sinterizada

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.12 mm | MIRA3 TESCAN|

View field: 554 ym Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 34- Micrografias da
apenas polida e sinterizada

~ SEM HV: 2.5 kV
View field: 138 ym
SEM MAG: 2.00 kx

Fonte: Elaborado pelo autor.

ceramica Zirconia CERCON do Grupo Controle (0) -

WD: 3.12 mm : MIRA3 TESCAN
Det: SE ‘
Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE
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Figura 35- Micrografias da ceramica Zircénia CERCON do Grupo Controle (0)-

apenas polida e sinterizada

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.12 mm
View field: §5.4 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 36- Micrografias da
apenas polida e sinterizada

SEM HV: 2.5 kV
View field: 27.7 ym
SEM MAG: 10.0 kx

Fonte: Elaborado pelo autor.

ceramica Zirconia CERCON do Grupo Controle (0) -

WD: 3.12 mm MIRA3 TESCAN
Det: SE
Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE
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Figura 37- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo Controle (0) -
apenas polida e sinterizada

Al
SEMHV:25kvV | WD:3.12mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 ym | Det: SE

SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 38- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.15 mm | MIRA3 TESCAN

View field: 554 um Det: SE 100 ym
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 39- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo (1) — Amostras

envelhecidas por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.15 mm MIRA3 TESCAN
View fleld: 138 um Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 40- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 41- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 42- Micrografias da ceramica Zirconia CERCON do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

'SEMHV:25kV | WD:3.15mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 ym ‘ Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

As micrografias do G1 da ceramica Cercon, nos mostram o arrancamento de
grdos caracteristico do fenémeno de expansdo volumétrica resultante de

envelhecimento hidrotérmico (Figuras 38 a 42).
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Figura 43- Micrografias da cerdmica Cercon do Grupo (2) — Amostras submetidas
apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 KV WD: 2.87 mm | L1l MIRA3 TESCAN|
View field: 554 um Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 44- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacéao simulada

SEM HV: 2.5 kV WD: 2.87 mm MIRA3 TESCAN
View field: 138 um Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 45- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacao simulada

R

SEM HV: 2.5 kV MIRA3 TESCAN

View field: 55.4 ym
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 46- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 kV MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 47- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 kV WD: 2.87 mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 ym
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

As figuras 43 a 47 representam o G2 da ceramica Cercon, no qual as
amostras foram submetidas a escovacao simulada. Ainda em menor aumento, é
possivel observar a superficie porosa criada pela escovacédo, as setas nas imagens,
mostram 0S espacos vazios criados pelo arrancamento de gréos, devido ao
processo de escovagao que gerou desgaste mecanico, criando tensfes em volta dos
graos, que somada a presenca de agua, exacerba o processo de degradacao (Kelly
e Denry, 2008).
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Figura 48- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.05 mm ULl MIRA3 TESCAN|

View field: 554 ym Det: SE 100 ym
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 49- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovacao simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kv WD: 3.05 mm T MIRA3 TESCAN
View field: 138 pm Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 50- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

\
N
‘n

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.056 mm | MIRA3 TESCAN

View field: 55.4 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 51- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovacao simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.05 mm MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym Det: SE
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 52- Micrografias da ceramica Cercon do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

4
SEM HV: 2.5 kV WD: 3.05 mm MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 ym Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

A imagem 52, mostra em detalhes, as consequéncias geradas pela
associacao do tratamento hidrotérmico, com a escovacéao simulada, na qual resultou
em retirada da camada superior de grdos que ja estava fragilizada do
envelhecimento hidrotérmico, criando o aspecto de superficie polida, apontada pelas

setas na figura 51.
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As figuras 53 a 57 representam o grupo controle das ceramicas HT, que foram
polidas e sinterizadas.

Figura 53- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

SEM HV: 2.5 kV WD: 2.79 mm (L MIRA3 TESCAN

View field: 554 um Det: SE 100 ym
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 54- Micrografias da ceramica Zircébnia HT do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

A
SEM HV: 2.5 kV WD: 2.79 mm Ll MIRA3 TESCAN

View field: 138 ym Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 55- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

A

B o W G5
o

™= Ry p, N v o o I o

SEM HV: 2.5 kV WD: 2.79 mm [ : MIRA3 TESCAN|
View field: §5.4 ym Det: SE 10 pm

SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 56- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

- - —a . - X . -~ -
SEM HV: 2.5 kV WD: 2.79 mm MIRA3 TESCAN

View field: 27.7 um Det: SE
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 57- Micrografias da ceramica Zirconia HT do Grupo Controle (0) - apenas
polida e sinterizada

o Nl ‘ ™
SEM HV: 2.5 kV WD: 2.79 mm MIRA3 TESCAN

View field: 18.5 ym Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 58- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

SEM HV: 3.0 kV WD: 3.05 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 554 ym Det: SE 100 ym
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 59- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (1) — Amostras

envelhecidas por 6 horas

R %

\v-—. .~,> By “-;' v‘. . : b
SEM HV: 3.0 kV WD: 3.05 mm Ll MIRA3 TESCAN
View field: 138 ym Det: SE 20 ym

SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 60- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (1) — Amostras
envelhecidas por 6 horas

= & 3 L N - . - N r*v\.‘-:
SEM HV: 3.0 kV WD: 3.05 mm | MIRA3 TESCAN|
View field: 55.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 61- Micrografias da ceramica Zircbnia HT do Grupo (1) — Amostras

envelhecidas por 6 horas

Ao

™,

= ~ L Y =2 TN
SEM HV:3.0kV | MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym |
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

As figuras 58 a 62 mostram micrografias da ceramica HT submetida apenas ao
envelhecimento hidrotérmico, no qual assim como nos outros grupos, resultou em

arrancamento de grdos como mostra a figura 61.
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Figura 62- Micrografias da
envelhecidas por 6 horas

SEM HV: 3.0 kV
View field: 18.5 ym

Fonte: Elaborado pelo autor.

ceramica Zirconia HT do Grupo (1) — Amostras

WD: 3.05 mm : MIRA3 TESCAN
Det: SE
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

87



Figura 63- Micrografias da ceramica HT do Grupo (2) — Amostras submetidas
apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.17 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 554 ym Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 64- Micrografias da ceramica HT do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.17 mm |11 | MIRA3 TESCAN|
View field: 138 ym Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 65- Micrografias da ceramica HT do Grupo (2) — Amostras submetidas
apenas a escovacao simulada

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.17 mm | MIRAS TESCAN
View field: §5.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 66- Micrografias da ceramica HT do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacéao simulada

SEM HV: 2.5 kV : WD: 3.17 mm MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym Det: SE 5 pum
SEM MAG: 10.0 kx = Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 67- Micrografias da ceramica HT do Grupo (2) — Amostras submetidas

apenas a escovacao simulada

-

— o

1 5
SEM HV: 2.5 kV ‘ WD: 3.17 mm
View field: 18.5 ym Det: SE 5 pm
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Nas micrografias das figuras 63 a 67, observamos novamente que, 0
procedimento de escovacao simulada, foi capaz de promover o arrancamento dos
gréos jA comentado anteriormente. O que nos chama atencdo na imagem 67 é o
aspecto de residuos de grados destacados, nos espacos escurecidos evidenciados
pelas setas. Acreditamos que durante o processo de aumento volumétrico dos
graos, os mesmos se destacaram em partes, deixando a estrutura incompleta,

devido as tensfes geradas em seus contornos.
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Figura 68- Micrografias da ceramica HT do Grupo (3) — Amostras submetidas a
escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.11 mm MIRA3 TESCAN

View field: 554 ym Det: SE 100 ym
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 69- Micrografias da ceramica HT do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV WD: 3.1 mm 11} MIRA3 TESCAN
View field: 138 ym Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.

91



Figura 70- Micrografias da ceramica HT do Grupo (3) — Amostras submetidas a
escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

A\

WD: 3.11 mm i - MIRA3 TESCAN
View field: 55.4 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/dly): 11/16/17 LAS - INPE

SEM HV: 2.5 kV

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 71- Micrografias da ceramica HT do Grupo (3) — Amostras submetidas a
escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

SEM HV: 2.5 kV ‘ WD: 3.11 mm MIRA3 TESCAN
View field: 27.7 ym ‘ Det: SE
SEM MAG: 10.00 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 72- Micrografias da ceramica HT do Grupo (3) — Amostras submetidas a

escovagdo simulada e ao envelhecimento hidrotérmico por 6 horas

)
-
A"

SEM HV: 2.5 kV ‘ WD: 3.11 mm v MIRA3 TESCAN

View field: 18.5 ym |

SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 11/16/17 LAS - INPE

=

Fonte: Elaborado pelo autor

As setas em vermelho na figura 72, evidenciam o destacamento de gréos
ocorrido com a zirconia HT, assim como nas demais ceramicas estudadas.

J& as setas em verde, representam a revelacédo de grdos ndo formados, que
passam a obter esse aspecto de “massa”’ devido a retirada da camada superficial
fragilizada do envelhecimento hidrotérmico. Podemos dessa forma, confirmar a
hipétese de que os tratamentos realizados nesse estudo, causam alteracdes nos
grdos de zircbnia, podendo comprometer a rugosidade superficial, levando a
possivel falha durante o uso.
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Foi quantificado a fracdo de zircénia monoclinica de cada grupo estudado e
analisados pelo Método de Rietveld, segundo metodologia descrita por (Arata et al.,

2014) e os resultados encontram-se nas tabelas abaixo.

Tabela 1 — Porcentagem de fase Rietveld para ceramica YZ

%FASE % FASE % FASE
TETRAGONAL MONOCLINICA CUBICA
CONTROLE 77,76 0 21,89
YZ G1 49,94 30,25 19,80
G2 72,33 4,83 22,83
G3 52,72 26,25 21,01

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 2 — Porcentagem de fase Rietveld para ceramica CERCON

%FASE % FASE % FASE
TETRAGONAL MONOCLINICA  CUBICA
CONTROLE  77.84 0 22,16
CERCON 1 57 21 27 99 14 76
G2 58,5 8,47 33,01
G3 54,44 27,85 17,7

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 3 — Porcentagem de fase Rietveld para ceramica HT/ZT

%FASE % FASE % FASE
TETRAGONAL MONQCLINICA  CUBICA
CONTROLE 75,41 0 24 58
ZT G1 46 04 26 53 27 42
G2 45,31 24 62 30,06
G3 55,16 26,33 18,49

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.1 Andlise Estatistica

Os dados de resisténcia a flexdo biaxial (MPa), foram submetidos a analise de
variancia de dois fatores: Tipo de ceramica e Tratamento (Tabela 4).
Observou-se que tanto o fator tratamento, quanto a interacdo entre o tipo de

ceramica e o tratamento realizado, apresentaram significancia (p<0,005).

Tabela 4 — Andlise de variancia de 2 fatores para dados de resisténcia a flexao
biaxial (MPa). G.L.=Grau de liberdade; S.Q.= Soma dos Quadrados; Q.M.=
Quadrado Médio; P=Nivel de significancia

FONTE G.L. S.Q. Q.M. F P
Tipo de 3 167134 83567 0,97 0,392
ceramica
Tratamento 2 1752702 584234 6,81 0,002
Tipo X 6 6015182 1002530 11,69 0,000
Tratamento
(CxT)

Fonte: Elaborado pelo autor.



O teste de Tukey HSD, foi realizado para verificar a interacdo entre o tipo de
ceramica e o tipo de tratamento (CxT); os resultados encontram-se na tabela 5.

Tabela 5 — Resultado do teste de Tukey para valores de resisténcia a flexdo biaxial
(MPa)

CERAMICA TRATAMENTO
CONTROLE| br. | G1 D.P. G2 D.P. G3 D.P.
vz 768,9cb | :152,8| 2728,9 A,al:3188 | 10°8:6Ba | 1557 | 1902,9 AB,a | 2261
CERCON 17659 A2 11055 | 1236,7 ap[310% | 1578,1A8 |i7p5 1234,4 A2 | 4157
HT 1479,4 A,ab +190,2 | 1590,9 Aa | 12003 £79,1

+196,5 | 1763,9 Ab 1534,2 A,a

Legenda: Letras mailsculas distintas na linha e minusculas na coluna, representam médias diferentes
entre si, de acordo com teste de Tukey (P<0,05).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Com os dados obtidos na tabela 3, podemos concluir que, o tratamento, so6 foi
significativo para a ceramica do grupo YZ (comparacédo na linha).

Houve diferencas entre ceramicas do grupo controle e no tratamento referente
ao grupo 1.

Apesar de ndo haverem diferencas estatisticas para os grupos escovados ou
envelhecidos e escovados, a analise por DRX nos mostrou haver diferencas entre os
grupos, na transformacao de fase tetragonal para monoclinica.

Essas diferencas podem estar relacionadas ao tamanho e homogeneidade
dos graos presentes nas amostras. Sabemos que a Y-TZP apresenta graos mais
uniformes quando comparados a ceramica Cercon por exemplo (Turci, 2014).

O comportamento da zircénia é influenciado pelo tamanho, porcentagem de
itria e a densidade dos graos, por esse motivo, estado intimamente relacionados aos

diferentes valores de resisténcia a flexdo biaxial. Com a modificacdo desses fatores,
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percebemos a instabilidade dos gréos e consequentemente sua maior sensibilidade
na transformacao de fase tetragonal para monoclinica (Chevalier et al.,1999).
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6 DISCUSSAO

A zircOnia parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP) é utilizada devido a sua
biocompatibilidade e alta tenacidade a fratura quando comparada a outros sistemas
ceramicos.

Na odontologia moderna, busca-se muito por estética, dessa forma, as
zirconias tém sido utilizadas podendo em alguns casos, substituir o uso de metais
principalmente em coroas monoliticas, em &reas de grande esforco mastigatorio e
como infraestruturas de proteses fixas e protocolos.

Quanto a caracteristica de resisténcia a Y-TZP apresenta 0 mecanismo de
transformacao de fase frente a presenca de trincas. No inicio de uma trinca os graos
de fase tetragonal se transformam em fase monoclinica levando ao aumento em 5%
do volume inicial do grdo gerando a compressédo da trinca dificultando a sua
propagacao.

Problemas quanto a degradacao precoce da Y-TZP em ambiente umido em
temperatura ambiente foram relatados inicialmente em prétese de fémur e baseados
nestes resultados tém sido estudados na Y-TZP de utilizacdo odontoldgica.

O efeito do envelhecimento hidrotérmico da zircdnia tem sido muito detalhado
na literatura, porém foi identificado a falta de informacfes a respeito dos efeitos
relacionados a simulacdo da escovacdo dental. Dessa forma, esse trabalho
identifica, o momento inicial da transformacdo de fase de diferentes zircOnias
submetidas ao envelhecimento hidrotérmico e avalia os efeitos gerados nesses
materiais, quando submetidos a ciclagem de escovacéo.

Na cavidade bucal, os materiais restauradores estdo sujeitos a acdo de
diversos agentes que podem alterar a qualidade de sua superficie (Heintze e
Forjanic, 2005), o que faz da resisténcia ao desgaste uma propriedade importante.

Para avaliar a resisténcia ao desgaste das zirconias estudadas e a possivel
transformacdo de fase, optou-se por reproduzir através de uma maquina de
escovacao, condicdes semelhantes as que ocorrem em ambiente bucal (Amaral et
al., 2006).

Apbs a realizagdo dos tratamentos propostos, as amostras foram analisadas

de diferentes formas, para a compreensdo das possiveis alteracbes geradas nas
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mesmas. Essas analises geraram resultados que serdo discutidos em tdpicos

separados para melhor entendimento.

6.1 Envelhecimento Hidrotérmico

7

De acordo com (Chevalier et al.,, 2011), a técnica de DRX é sensivel
iniciando-se em 5% de concentracdo de fase. O pico -(-111)m caracteristico de fase
monoclinica, ndo foi observado nos grupos controle, porém foi observado nos
grupos envelhecidos por 6 horas e nos grupos submetidos a escovacédo simulada.

Devido ao fato da transformacao de fase ser heterogénea, ocorrendo de uma
forma n&o organizada sob a amostra, conseguimos perceber que mesmo em
pequena intensidade, houve crescimento dos picos de fase monoclinica com o
aumento do tempo de envelhecimento.

A analise em MEV demonstrou o arrancamento de graos, processo também
observado por Chevalier (2007) em protese de fémur (Figura 28).

A Figura 16, mostra ranhuras provenientes do polimento com lixas d’Agua de
granulacdo 1200, fato que (Deville et al., 2006), analisaram se esse tipo de
acabamento de superficie influenciaria na tenséo residual e na sensibilidade ao
envelhecimento das zircbnias. Concluiram que um polimento superficial de
compressdo como o realizado em prétese de uso odontolégico, produzem uma
compressdo benéfica a resisténcia a envelhecimento. Por esse ato, optou-se por
realizar o polimento pré sinterizacdo, para analisar realmente o0 processo de
envelhecimento e de escovacédo, sem adicdo de mais vieses.

As imagens obtidas pela microscopia eletrbnica de varredura, mostraram
destacamento de grédos e dificuldade de visualizacdo de seus contornos, esses
resultados estdo de acordo com os resultados de degradagao observados (Figura
67).

Com o crescimento em volume dos graos devido a transformacgao de fase t-m,
forcas compressivas atuam no destacamento dos mesmos, trincamento e subdiviséo

na superficie.



Esse processo poderia se dar devido ao fato de que na micrografia do grupo
controle, observamos que ndo ha espaco para o crescimento dos graos, porém com
o envelhecimento, houve o aumento dos grdos e as imagens nos sugerem que
ocorreu um processo agressivo de “expulsao” de graos, o que justifica as lacunas
presentes nas imagens sinalizadas pelas setas.

O meétodo de quantificagdo de Reitveld, utiliza a area integrada de todo o
difractograma e pode alcancar a fracdo maxima de fase monoclinica. Foi observado
a presenca de fase cubica, mostrando a exata precisdo do método de refinamento.

Chevalier et al., (2004), concluiram que em nenhum dos experimentos de seu
grupo foi atingido a porcentagem de 100% de fase monoclinica, mesmo em tempos
prolongados de envelhecimento, os autores observaram que quanto maior a por¢ao
de fase cuUbica presente no material, maior serd a taxa de nucleacdo de fase
transformada.

O fato de termos fase cubica no grupo YZ envelhecido por 6 horas, justifica-
se, pois essa fase sempre se mantem estavel durante o envelhecimento.

De acordo as porcentagens de fases cristalinas expostas na tabela 1,
referente ao grupo de ceramicas YZ, podemos observar que, a realizacdo apenas do
envelhecimento hidrotérmico, gerou maior transformacédo de fase tetragonal para
monoclinica, quando comparamos com a realizacdo somente da escovacdo
simulada.

Porém quando esses tratamentos sdo associados, a transformacéo de fase,
aproxima-se muito do valor encontrado para 0 grupo apenas envelhecido,
evidenciando entdo o fato de que, a escovagao simulada contribui para a alteracao
morfolégica da zircbnia, aumentando a degradacdo superficial desse material,
podendo gerar menor resisténcia (Tabela 1).

A tabela 2 mostra as porcentagens de fase da ceramica CERCON, e é
possivel observar que as porcentagens de fase tetragonal, tanto para o grupo
somente envelhecido hidrotérmicamente, quanto para o grupo escovado, obtiveram
valores muito aproximados, porém o G1 gerou maior formagédo de fase monoclinica
que o G2. E quando esses tratamentos foram associados, a porcentagem de fase
monoclinica foi muito proxima do valor obtido no envelhecimento. Dessa forma,
concluimos que, para a ceramica CERCON, somente a realizagdo do

envelhecimento hidrotérmico (grupo G2) é capaz de gerar maior quantidade de
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transformacédo de fase tetragonal para monoclinica. Ja para a Zirconia Translucida
representada na tabela 3, observamos que os grupos G1, G2 e G3 obtiveram
valores de fase monoclinica muito semelhantes, levando a conclusdo de que essa
ceramica, foi mais susceptivel a transformacdo de fase cristalina, quando
comparada as outras ceramicas estudadas. A realizacdo da escovacao simulada
nas amostras desse grupo, foi capaz de gerar grande transformacédo de fase

tetragonal para monoclinica.

6.2 Escovacéao Simulada

A busca por materiais restauradores estéticos € cada vez maior, porém, eles
apresentam limitacdes relacionadas a suas propriedades, que podem limitar sua
utilizacao na cavidade bucal.

As zircOnias por apresentarem alto conteudo cristalino, proporcionam grande
resisténcia, porém devido ao fato de ndo possuirem conteudo vitreo, sdo opacas.
Pensando nisso, uma nova geracao de zirconias que ainda com grande resisténcia,
oferecem graus de translucidez ao material, conhecidas como zirconias translicidas.

Sabemos que procedimentos clinicos como ajustes oclusais, procedimentos
abrasivos e até mesmo a escovacao diaria, podem causar degradacdo na ceramica
e alteracdes em sua superficie, tornando-as mais rugosas e suscetiveis a fraturas.

Sabe-se também que a escovacdo dentéria traz beneficios a saude bucal,
reduzindo a incidéncia de caries e problemas periodontais. Porém pode causar
desgaste nas superficies pelo atrito desenvolvido no processo. (Goldstein, Lerner,
1991; Hossain et al., 2006).

A rugosidade superficial pode influenciar nas propriedades estéticas da
restauragdo, porém ndo é o objetivo do presente estudo avaliar rugosidade e sim a
alteracdo de fase cristalina das zircOnias quando submetidas a ciclagem de
escovacao simulada e as consequéncias geradas em sua resisténcia.

A quantidade de ciclos varia muito entre os estudos que simulam a
escovacao, porem optamos por simular 72.000 ciclos, o que corresponde em média

a 7 anos de escovacao segundo (Miller.,1907) e presséo aplicada de 200 g (Garcia
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et al., 2004). A escova utilizada foi (Sanifil Ultra Profissional n 39 -intensidade
média).

Observando os difractogramas dos grupos CZ e YZ apenas submetidos a
escovacao simulada, em ambos houve formac&do de um pico caracteristico de fase
monoclinica aos 28° de baixa intensidade (Figuras 11 e 13).

J& no difractograma do grupo HT representado na figura 15, observamos que,
além de formar o pico caracteristico de ase monoclinica aos 28°, houve também,
com o passar do tempo, novas formacgdes de picos caracteristicos, sendo assim, ja
podemos adiantar, que para esse grupo, a quantidade de fase monoclinica sera
consequentemente maior.

Quando as zirconias CZ e YZ sao previamente submetidas ao
envelhecimento hidrotérmico por 6 horas, notamos que ha formacdo de um pico
caracteristico de fase monoclinica aos 28° de grande intensidade e com o passar do
tempo novas formacdes, em 31,2° picos importantes para quantificacdo da
porcentagem de fases cristalinas, caracterizando a transformacéo de fase (Figuras
12 e 14).

Esses resultados estédo em acordo com os estudos referentes ao contato da
zircbnia com a 4gua, favorecendo a transformacao de fase.

De acordo com Castkova et al. (2004), esse mecanismo € baseado na
interacdo entre a zircdnia e a agua, levando a formacéo de ligacéo entre ions Zr-OH.
Os ions OH por sua vez, ocupam o lugar do oxigénio, gerando estresse, que se
propaga e aparecem entao as micro e macro trincas, dessa forma, a transformacéao
de fase, ultrapassa os limites dos gréos, indo em dire¢do ao seu centro, aumentando
a profundidade de degradacdo. Outro mecanismo ainda mencionado, refere-se ao
estresse causado pelo vapor d’agua, causando expansao volumétrica, levando a

degradacéo dos graos de zircbnia e consequentemente a alteracdo de fase T-M.
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CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir que:

a) As analises em DRX, foram fundamentais para a identificacdo de

alteracao de fase das zirconias estudadas.

b) Os difractogramas de DR-X nos mostraram que o procedimento de

escovacao simulada foi capaz de gerar transformacédo de fase nas

ceramicas, principalmente para o grupo da zircénia translucida.

c) A associacdo do envelhecimento hidrotérmico e da escovacgao

d)

e)

simulada, gerou maior transformacéo de fase, quando comparado
apenas a escovacao.

As micrografias dos grupos de zircOnias estudadas, confirmaram o
comportamento j& descrito na literatura, a respeito da alteracdo
sofrida pelos gréos, devido ao processo de arrancamento quando
submetidos a procedimentos de desgaste hidrotérmico.

As imagens de MEV mostraram o destacamento de graos, devido a
abrasdo da escovacdo, podendo gerar alteracdes na rugosidade

superficial e falha do material a longo prazo.

f) Apesar de ndo haverem diferencas estatisticas significativas para os

9)

grupos escovados ou envelhecidos e escovados, os difractogramas
foram suficientemente capazes de comprovar a mudanca de fase
existente nesses grupos.

O célculo de porcentagem de transformacdo de fase tetragonal para
monoclina através do método de Rietved, mostrou que a ceramica
translucida HT, sofreu a maior transformacdo de fase quando
submetida apenas a escovacdo simulada, quando comparada as

outras ceramicas.
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