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Hatanaka, G. R. Efeito do envelhecimento hidrotérmico na resisténcia flexural,
rugosidade, médulo de Weibull e microestrutura da zircénia monolitica submetida a
desgastes e métodos de acabamento de superficie [tese de doutorado]. Araraquara:
Faculdade de Odontologia da UNESP, 2018.

RESUMO

Desgastes para ajustes clinicos sdo necessarios para adequada adaptacdo de
proteses em zirconia, mas ainda ndo hd um protocolo estabelecido. Este estudo
avaliou o efeito de desgaste e polimento sobre a resisténcia a flexdo (RF) e modulo
de Weibull, rugosidade (Ra) e transformacao de fase por microscopia eletronica de
varredura (MEV) de duas zircnias monoliticas (Prettau e Prettau Anterior) submetidas
a degradacéo hidrotérmica (LTD). Foram obtidos corpos-de-prova com 20 x 4,0 x 1,2
mm, sem desgaste e com glaze (grupo controle) ou com 20 x 4,0 x 1,5 mm, os quais
foram desgastados com fresa diamantada de granulagéo grossa (90-120 ym) em alta
rotacao sob irrigacdo. Apos desgaste de 0,3 mm, foram realizados os protocolos de
acabamento: sem polimento (D); polimento com borracha diamantada (DP); aplicagcéo
de glaze (DG); polimento com borracha diamantada + glaze (DPG). Metade dos
corpos-de-prova foi envelhecida hidrotermicamente (EH) em autoclave (134 °C, 2
bars, 20 horas). Os dados de RF e Ra (n=30) foram analisados por teste de Kruskal-
Wallis, testes complementares de Dunn e Student-Newman-Keuls, respectivamente
(a=0,05). Nos grupos nédo envelhecidos, o material Prettau apresentou a seguinte
ordem de resisténcia: D = DP > DPG > DG = C, e o Prettau Anterior: D = DP = C >
DG = DPG. Ap6s EH, para Prettau: D = DP > DPG > DG = C; e Prettau Anterior DPG
= C =D =DP > DG =DPG. O EH aumentou a RF dos grupos D e DP para Prettau e
reduziu a RF do grupo DG para Prettau Anterior. O grupo D promoveu 0s maiores
valores de rugosidade, seguido pelos grupos DP, DG, DPG e C, independente do
material e do EH. O médulo de Weibull foi mais alto onde foi aplicado glaze. Anélise
em MEV revelou efeito do EH apenas nos grupos D e DP de Prettau. Concluiu-se que
as zircbnias monoliticas exibiram diferentes comportamentos mecanicos frente aos
tratamentos, e que o EH afetou apenas a Prettau. O desgaste aumentou a rugosidade
e os procedimentos de polimento foram capazes de reduzi-la em diferentes niveis,
porém o glaze tende a reduzir a RF, mas aumentar a confiabilidade.

Palavras-chave: Ceramica. Resisténcia de materiais. Microscopia eletrénica.



Hatanaka, G.R. Effect of low temperature degradation on flexural strength, roughness,
Weibull moduli and microstructure of monolithic zirconia submitted to grinding and
surface finishing [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da
UNESP, 2018.

ABSTRACT

The CAD/CAM technology allowed prosthesis with accurate fit, but clinical adjustments
are still necessary, and there is no protocol in the literature to guide how to provide it.
The aim of this study is to evaluate the effect of grinding and finishing procedures on
flexural strength (FS) and Weibull moduli, roughness (Ra) and phase transformation
by Scanning Electronic Microscopy (SEM) of two monolithic zirconia (Prettau and
Prettau Anterior) submitted to low temperature degradation (LTD). It was obtained bar-
shaped specimens in the dimensions of 20 x 4.0 x 1.2 mm, without grinding and with
glaze (control group) or 20 x 4.0 x 1.5 mm which were ground with diamond burr (90-
120 ym) in high rotation and constant water cooling. After 0.3 mm of grinding, the
samples were submitted to different finishing protocols: without polishing (D); polishing
with diamond rubber (DP); glaze application (DG); polishing with diamond rubber +
glaze (DPG). Half of samples was submitted to LTD in autoclave (134 °C, 2 bars, 20
hours). FS and Ra (h=30) data were analyzed by Kruskal-Wallis test and post-hot Dunn
and Student-Newman-Keuls, respectively (a=.05). The median FS for Prettau, without
LTD, was in the following order: D = DP > DPG > DG = C; Prettau Anterior: D = DP =
C > DG = DPG. After LTD, Prettau: D = DP > DPG > DG = C; and Prettau Anterior:
DPG =C =D =DP > DG = DPG. LTD increased FS of D and DP Prettau groups, and
it decreased FS of DG Prettau Anterior group. Irrespectively of material and LTD, D
treatment produced the highest roughness values, followed by DP, DG, DPG and C
groups. Weibull moduli was higher in groups with glaze application. SEM analysis
showed effects of LTD in D and DP Prettau groups only. It was concluded that the
monolithic zirconia exhibits different mechanical behaviors after adjustment
procedures, and LTD affected only Prettau. Grinding increased the roughness and
finishing procedures reduced the roughness at different levels. Glaze tend to decrease
FS but it improves reliability.

Keywords: Ceramics. Material resistance. Microscopy, Electron.
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1 INTRODUCAO

A reabilitacdo oral com prétese fixa é uma 6tima opgdo de tratamento! para
devolver estética e funcdo a pacientes parcial ou totalmente desdentados. Esse tipo
de reabilitagdo pode ser conseguido convencionalmente sobre dentes ou sobre
implantes. Materiais metélicos, ceramicos ou a combinacdo deles é utilizada para
devolver a forma e a funcdo mastigatoria dos dentes perdidos. Uma combinacdo de
materiais bastante utilizada é metal e ceramica, caracterizando as proéteses
metaloceramicas, que por muito tempo foram estudadas, apresentando altas taxas de
sucesso!. Porém, com o apelo estético da Odontologia contemporanea, novos
materiais foram sendo empregados para a confeccédo de proteses?. Neste panorama
as proéteses totalmente ceramicas com infraestrutura em zircénia ganharam grande
destaque.

A zircbnia é um material polimérfico que apresenta trés diferentes estruturas
cristalinas de acordo com a temperatura em que se encontra: monoclinica até 1170
°C; tetragonal, de 1170 a 2370 °C e cuUbica de 2370 a 2680 °C3°. A temperatura de
sinterizacdo deste material se encontra em torno dos 1500 °C promovendo a formacéo
de um material com estrutura cristalina tetragonal, mas ao resfriar a temperatura
ambiente se transforma em estrutura monoclinica. Para que a fase tetragonal seja
mantida em temperatura ambiente, 6xidos metélicos como céria, magnésia ou, mais
comumente, a itria, sdo adicionados na composi¢cdo. Dessa forma, é obtido um
material metaestavel na fase tetragonal em temperatura ambiente®6. Esta estrutura
tetragonal metaestavel pode sob determinadas condicdes ser induzida a
transformacao para estrutura monoclinica, gerando a mais importante caracteristica
do material, a tenacificagéo por transformacao de fase.

A transformacado de fase tetragonal para monoclinica pode aparecer frente a
tensdes causadas, por exemplo, pelo crescimento de uma trinca’®. Quando isso
ocorre, 0s cristais tetragonais ao redor da trinca se transformam em monoclinicos e
essa transformacgao € acompanhada por um aumento volumétrico do cristal em torno
de 3 a 5%1%1, Esse aumento no volume gera forcas compressivas ao redor da trinca,
com uma tendéncia de conter sua propagacao, fazendo com que haja tenacificacdo
do material*?. Por ser uma ceramica policristalina, apresenta excelentes propriedades

mecéanicas®.
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Outra caracteristica importante da zirconia sado suas propriedades o6pticas.
Apresenta cor branco leitoso®, e por isso pode ser empregada em regides em que o
apelo estético é maior, como em regifes anteriores e com perfil gengival delgado,
onde a presenca do metal poderia ser visivel por transparéncia através da gengiva.
Além disso, a zirconia € um material biocompativel*'3, ou seja, pode permanecer em
contato com diferentes tecidos do corpo sem induzir reac¢des indesejadas, e ainda,
apresenta menor adesédo de placa comparada ao metal*“.

Mesmo apresentando cor ndo metdlica, a zirconia convencional por apresentar
alta opacidade, necessita ser recoberta por uma porcelana de cobertura a qual possui
maior teor vitreo e melhores propriedades Opticas, mimetizando de maneira mais
eficaz a estética da estrutura dental. Por outro lado, a porcelana sobre zirconia fica
suscetivel a problemas como lascamento, que chega a 15% das falhas deste tipo de
protesel> 1,

Com o intuito de aliar as excelentes propriedades mecanicas, com os valores
de resisténcia a flexdo ao redor de 1000 MPa'’, foram lancadas no mercado as
zircbnias monoliticas'®, as quais sdo mais transllicidas do que as convencionais,
pigmentadas extrinsecamente previamente ao procedimento de sinterizacdo. Dessa
forma, o lascamento, uma das desvantagens da zirconia convencional ndo seria mais
uma preocupagao.

O aumento da translucidez da zircOnia, para ser usada em restauracdes
monoliticas, pode ser alcan¢ado por diferentes mecanismos: um deles é o controle do
tamanho do gréo tetragonal. Grdos maiores permitem a passagem da luz com menos
espalhamento quando comparados aos graos da zircénia convencional (0,2 a 0,8 um
de tamanho) uma vez que com o aumento do tamanho do gréo, é reduzido o nimero
de contatos intergranulares, uma vez que a maior fonte de dispersado € a passagem
de um grao para outro. Porém, o aumento do tamanho do grao tetragonal gera uma
zirconia mais suscetivel ao processo de envelhecimento hidrotérmico!%2°. Materiais
obtidos por essa tecnologia tem um ganho modesto de translucidez. A reducdo do
tamanho do grdo em escala nanométrica (abaixo dos 100 nm)?! também é capaz de
gerar um material mais transltcido, uma vez que o grdo alcanca tamanhos menores
que o comprimento de onda da luz visivel (400 a 700 nm)?. Esse tipo de abordagem
€ empregado em aplicacbes ndo odontologicas.

Outra forma de se obter uma zirc6nia com maior translucidez € a modificacao

de sua microestrutura. Os graos cubicos sdo maiores e isotropicos 6pticos, possuindo



11

indice de refracdo menor do que os graos tetragonais. Assim, permitem que a luz os
atravesse sem sofrer grandes desvios. Uma forma de se obter gréos cubicos é com o
aumento da quantidade de dopante (itria, por exemplo)?*??, gerando a zirconia
totalmente estabilizada, porém com prejuizo da resisténcia mecéanica, pela perda do
mecanismo de tenacificacdo descrito para zirconia tetragonal parcialmente
estabilizada?!.

As proteses confeccionadas em zirconia sdo obtidas por meio da tecnologia
CAD/CAM, onde é gerado um modelo digital tridimensional da boca do paciente, a
partir do qual € desenhada virtualmente a peca protética. A partir da definicdo deste
desenho virtual, essas informacdes sao enviadas para uma fresadora que ira tornear
um bloco de zircénia, geralmente pré-sinterizado, para que seja obtida a peca fisica.
Em seguida é realizado o procedimento de sinterizacdo, que ocorre em uma
temperatura em torno de 1500 °C.

Com o avanco da tecnologia CAD/CAM, proteses cada vez mais precisas
podem ser conseguidas, porém pequenos ajustes ainda sdo necessarios para se obter
uma melhor adaptacéo e distribuicdo da carga oclusal®. Tais ajustes somente podem
ser confeccionados apoés a sinterizacdo do material, uma vez que as pecas em zircbnia
pré-sinterizadas sao obtidas cerca de 20% maior do seu volume final para compensar
a contracdo que ocorre durante o procedimento de sinterizacdo, impossibilitando
assim qualquer prova clinica e ajustes da peca pré-sinterizada. Para tanto é
recomendado que tais ajustes sejam realizados de maneira que causem menos danos
ao material sinterizado?. No entanto, esses ajustes tendem a induzir transformacéo
t>m, o que pode interferir no comportamento mecanico da ceramical!2526,

Em contato com a agua ou fluidos corporais como a saliva, a zircbnia esta
sujeita a um fendbmeno denominado degradacao sob baixa temperatura, conhecida
por LTD, do inglés low temperature degradation’81327-30, Nesta condicdo, a agua
comeca a degradar o material causando transformacédo de fase e pequenos defeitos
na superficie, que se propagam para seu interior3! gerando alteracdo das suas
propriedades mecanicas?®32. Este fenébmeno pode ser potencializado quando é
utilizado vapor, como por exemplo, com o emprego de autoclave®3334, o0 que tem sido
empregado como forma de simular o envelhecimento em laboratério3®.

Por n&o ser necessario o recobrimento da zirconia translicida por porcelana
feldspatica, deve-se avaliar se as altera¢cdes morfoldgicas e mecanicas causadas pelo

procedimento de desgaste, simulando um ajuste pés sinterizacdo, tem algum efeito
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sobre as propriedades do material. Superficies rugosas promovem maior adesao de
biofilme®, maior desgaste do dente antagonista3’-3°, além de poder promover a
propagacdo de trincas*®® para o interior do material e torna-lo mais susceptivel a
degradacdo hidrotérmica® quando comparadas a superficies lisas. Dessa forma,
devem ser estudadas maneiras de se obter superficies mais lisas ap0s o desgaste da
zircdnia sem comprometer o comportamento em relacéo a degradacgéo hidrotérmica e
propriedades mecanicas do material3341.42,

A hipétese nula do estudo é que o desgaste, bem como os métodos de
acabamento de superficie e o envelhecimento hidrotérmico ndo alteram a resisténcia

a flexao, a rugosidade e o médulo de Weibull da zircénia monolitica.
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2 PROPOSICAO

O objetivo geral deste estudo foi avaliar mecanica, fisica e microestruturalmente
a zircdnia monolitica translucida (Prettau) e a zircnia monolitica de maior translucidez
(Prettau Anterior) em funcdo do desgaste, do acabamento pods ajuste e do
envelhecimento hidrotérmico.

Os objetivos especificos foram: Avaliar o efeito do desgaste, do polimento, da
aplicacdo de glaze e do envelhecimento hidrotérmico na resisténcia a flexao,
rugosidade e moédulo de Weibull de duas zircbnias monoliticas translicidas e; avaliar
o efeito do envelhecimento hidrotérmico na microestrutura de duas zircbnias

monoliticas translicidas submetidas ao desgaste, polimento e aplicacdo de glaze.
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3 REVISAO DA LITERATURA

Garvie e colaboradores?®, em 1975, realizaram um estudo sobre o éxido de
zirconio, apresentando as trés fases cristalinas deste material: monoclinica, tetragonal
e cubica. Segundo o estudo realizado, a transformacéo entre as fases monoclinica e
tetragonal esta relacionada com um grande aumento volumétrico o que impede as
propriedades refratarias da zirconia pura, sendo utilizadas como ceramicas
estruturais. A transformacao de fase que pode causar a destruicdo do material pode
ser contida pela total estabilizacdo na forma cubica, mas € de conhecimento que as
melhores propriedades mecéanicas deste material sdo obtidas quando h& a formacéao
de uma estrutura com diferentes fases coexistindo, conhecido como zircGnia
parcialmente estabilizada. Os autores demonstraram que uma pequena camada de
fase monoclinica em uma matriz cubica de zircbnia é capaz de aumentar a resisténcia
da zirconia parcialmente estabilizada. A disperséo da fase tetragonal metaestavel na
zircbnia cubica também pode ser obtida e promove um aumento no mecanismo de
tenacificacao.

Kobayashi e colaboradores?®, em 1981, realizaram um estudo a respeito da
mudanca de fase e das propriedades mecanicas da zircbnia apés envelhecimento.
Para tanto, foram preparadas diferentes composices de zircbnia de acordo com a
concentracédo de itria (4,5, 5,0, 5,5, 6,0 e 8,0 mol%). Foram obtidos corpos-de-prova
em forma de disco (12 x 2,0 mm), sinterizados a 1400°C e a 1700°C e envelhecidos
por 2 a 3000 horas a temperatura de 200 a 300°C. A guantificacdo das fases foi
realizada por meio de difracéo de raios-X e foi realizado teste de resisténcia a flexao.
Os resultados mostraram que ap6s 3000 horas de envelhecimento a 300°C, nao
houve presenca de fase monoclinica nas amostras com concentracéo de itria igual ou
superior a 6 %, independente da temperatura de sinterizacdo. A menor concentracao
de itria (4,5%) exibiu maior quantidade de fase monoclinica. Os resultados do teste
mecanico mostraram que a 1700°C a concentracao de 4,5 % apresentou fratura apos
envelhecimento e também durante o resfriamento do forno. Com maiores
concentracdes de itria, houve formacao de fase monoclinica e cubica inicialmente. Os
autores concluiram que as menores quantidades de itria foram capazes de manter 0os
altos valores de resisténcia, cerca de duas a trés vezes maiores que aqueles

encontrados com maiores concentracdes, sem alteragdes apos envelhecimento.
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Chevalier e colaboradores®*, em 1999, realizaram um estudo a respeito da
degradacéo hidrotérmica da zircénia estabilizada por itria. Para tanto, corpos-de-prova
em forma de disco (40 x 4,0 mm) foram confeccionados a partir de uma zirconia
estabilizada por itria os quais receberam polimento para que se pudesse observar da
melhor maneira os efeitos da degradacdo hidrotérmica. Foi realizada analise da
superficie por meio de difracdo de raios-X para assegurar a auséncia de fase
monoclinica antes do envelhecimento. O armazenamento foi conduzido em &gua
destilada em diferentes temperaturas, de 70 a 100 °C e em autoclave a 120 e 130 °C
a 2 bar. Os resultados mostraram que houve aumento de fase monoclinica de acordo
com o tempo de armazenamento, alcancando valores maximos em torno de 88%. As
andlises de interferometria 6tica mostraram a nucleacdo e o0 mecanismo de
crescimento que ocorre na zirconia, sugerida pelas analises de difracdo de raios-X.
Os autores concluiram que os mecanismos de crescimento e nucleacdo foram
confirmados com a interferometria oGtica.

Kosmac e colaboradores!!, em 1999, realizaram um estudo a respeito dos
efeitos do desgaste da superficie e do jateamento na resisténcia a flexdo e
confiabilidade da zircénia. Para tanto, foram utilizados dois pés de zircénia com o
intuito de formar microestruturas de graos pequenos e grandes. Corpos-de-prova em
forma de disco (15,5 x 1,5 mm) foram obtidos de cada material e divididos em seis
grupos: sem tratamento, como controle; desgaste com irrigacdo, desgaste sem
irrigacéo, jateamento; desgaste sem irrigacdo + jateamento; jateamento + desgaste
sem irrigacdo. A resisténcia a flexdo e a quantidade de fase monoclinica foram
mensuradas. Os resultados mostraram ndo haver diferenca entre os dois materiais.
Diferencas foram encontradas entre o grupo controle e os grupos desgastados. O
jateamento aumentou significativamente a resisténcia do material. Todos os
tratamentos diminuiram os valores do modulo de Weibull. A maior quantidade de fase
monoclinica foi observada apds jateamento. Os autores concluiram que o jateamento
pode ser uma técnica para tenacificar o material enquanto que o desgaste pode
reduzir a resisténcia além de reduzir a confiabilidade das pecas obtidas em zirconia.

Piconi e Maccauro®, em 1999, realizaram uma revisdo a respeito da utilizacéo
da zirconia como um biomaterial. No texto, os autores abordam diversos aspectos do
material, como sua primeira aplicacdo como biomaterial em proteses de cabeca de
fémur. Além disso, descrevem o0 material em termos das caracteristicas

microestruturais, relatando as fases cristalinas presentes na zircOnia e as alteracdes
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que ocorrem quando ha mudanca de fase, como o processo de tenacificacao.
Também é abordada a cinética da degradacao que ocorre no material, bem como suas
propriedades mecéanicas como testes de compressdo, de impacto e resisténcia a
fadiga. O desgaste do material também foi abordado, quando em contato com a
prépria zircbnia e com outros materiais, bem como a seguranca biolégica. Os autores
concluiram que entre os diferentes materiais a base de zircnia, apenas a zircbnia
tetragonal policristalina teve um amplo uso como biomaterial. A zircdnia ndo é capaz
de causar reacdes adversas locais ou sistémicas, nem efeitos citotéxicos em
diferentes linhas de células. Concluiram também que as propriedades mecanicas da
zirconia permitem seu uso seguro em proteses de fémur, desde que seja obtida de
matérias-primas com alta pureza quimica.

Kosmac e colaboradores*®, em 2000, realizaram um estudo com o intuito de
avaliar o efeito do desgaste e do jateamento na resisténcia a flexdo e moédulo de
Weibull de trés ceramicas a base de zirconia: duas tendo a mesma composicao,
diferindo em relagéo ao tamanho de grdo e uma terceira contendo 0,25% de alumina.
Para tanto, desgastes com fresa diamantada de granulagdo grossa (150 ym) ou fina
(50 um) foram realizados com e sem irrigagdo com agua, além da realizacdo de
jateamento com 6xido de aluminio (110um). Além disso, foi realizado armazenamento
dos corpos-de-prova por 16 horas em meio acido (acido acético) e alcalino (aménia),
simulando envelhecimento. A andlise por difracao de raios-X revelou maior quantidade
de fase monoclinica para o grupo onde o jateamento foi empregado. Os grupos onde
houve a realizacdo de desgaste apresentaram pequena quantidade de fase
monoclinica independente da irrigacdo. Nos grupos em que houve a combinacao de
jateamento e desgaste sem irrigacdo, a ordem dos procedimentos ditou a quantidade
de fase monoclinica, sendo que o procedimento realizado por ultimo determinou a
guantidade de transformacdo. A zircbnia que possui grdos menores, quando
submetida ao desgaste exibiu reducao dos valores de resisténcia a flexdo, porém esta
foi significativa somente para os grupos desgastados com fresa de granulagéo grossa,
independente da irrigacdo. O jateamento, por sua vez, aumentou os valores de
resisténcia a flexdo. Os autores concluiram que a ceramica contendo uma pequena
guantidade de alumina exibiu a maior tolerancia ao desgaste e a maior estabilidade
em meio acido, sendo um material interessante para ser utilizado na Odontologia.

Oh e colaboradores®®, em 2002, realizaram um estudo de revisdo de literatura

a respeito dos fatores que afetam o desgaste do esmalte e da ceramica. Para tanto,
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foram pesquisados artigos na base PubMed desde 1950, de idioma inglés, utilizando
palavras relacionadas a desgaste de esmalte e ceramica. Foram abordados conceitos
como fatores fisicos, microestrutura, fatores quimicos e caracterizagdo de superficie.
Dentre os fatores fisicos, os autores destacaram a dureza, onde as ceramicas
apresentam valores mais elevados que o esmalte, com maior poder de desgaste do
elemento antagonista. A resisténcia a friccdo também €é um elemento a ser
considerado, uma vez que a mandibula realiza movimentos em trés planos
conjuntamente. Nesta propriedade, leva-se em consideracdo a textura de superficie,
a anatomia e a area de contato. Dentre os fatores microestruturais, os autores
destacaram a porosidades, uma vez que quando um poro € exposto, este é capaz de
gerar maior desgaste do elemento antagonista. Além disso, os fatores quimicos como
a degradacdo que ocorre na superficie por ataque quimico também foram discutidos.
Os autores concluiram que a dureza do material parece nao ser o principal fator causal
de desgaste antagonista, uma vez que fatores como a microestrutura, rugosidade da
superficie e alterac6es do meio em que 0s materiais se encontram exercem um papel
importante. Além disso, deve ser realizado correto ajuste oclusal tanto em relagéo
céntrica como em movimentos excéntricos.

Chevalier e colaboradores?®, em 2004, realizaram um estudo em relacdo ao
efeito critico da fase cubica no envelhecimento da zircénia estabilizada por itria para
proteses de quadril. Para tanto, foram confeccionados espécimes de zirconia,
sinterizados em duas diferentes temperaturas (1450 e 1550 °C) os quais foram
submetidos ao envelhecimento hidrotérmico em autoclave para acompanhamento da
degradacédo hidrotérmica. Os autores observaram que a zirconia submetida a maior
temperatura de sinterizacdo apresentou uma quantidade significativa de graos cubicos
de maior tamanho, os quais foram responsaveis por impactar negativamente a
resisténcia ao envelhecimento, principalmente no primeiro estagio deste processo. Os
graos cubicos pareceram ter uma maior quantidade de itria, o que pode causar uma
diminuicao de itria ao redor dos graos tetragonais. Esses graos atuam como pontos
de nucleacdo para a transformacdo tetragonal para monoclinica. Mesmo para a
zircOnia sinterizada com a menor temperatura, a presenca de fase cubica € esperada
pelo diagrama de fases, levando a um significante efeito na sensibilidade ao
envelhecimento. Os autores concluiram que a presenca de fase cubica € prejudicial a

resisténcia ao envelhecimento e que a zirconia deve ser sinterizada com a menor
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temperatura possivel para que seja evitada a presenca desta fase, porém com uma
temperatura alta suficiente para que se obtenha um material densamente sinterizado.

Zhang e colaboradores!?, em 2004, realizaram um estudo a respeito do efeito
do jateamento no desempenho a longo prazo de ceramicas dentarias. Para tanto
foram confeccionados corpos-de-prova em forma de disco (20 x 20 mm) de zirconia e
de alumina, divididos em dois grupos: controle e jateado com particulas de 6xido de
aluminio de 50 um. Andlises de difracdo de raios-X foram feitas antes e apds o
jateamento para se quantificar as fases do material. O modulo de elasticidade também
foi avaliado. As amostras foram cimentadas a discos de policarbonato com uma resina
epoxi e este corpo-de-prova bicamada foi carregado com uma ponta esférica por
1.000.000 de ciclos para se calcular a taxa de estresse suportada. Os espécimes dos
grupos submetidos ao jateamento apresentaram reducdo na resisténcia,
demonstrando possivel incorporacdo de trincas durante este procedimento. Os
autores concluiram que a zirconia apresentou melhores resultados quando
comparada a alumina e que este material parece ser um forte candidato para o uso
odontolégico.

Guazzato e colaboradores*®, em 2005 realizaram um estudo para se averiguar
o efeito do jateamento, do desgaste, e da orientacdo de como sao realizados, assim
como do polimento e do tratamento térmico na resisténcia a flexdo de uma zirconia.
Para tanto, 160 corpos-de-prova foram divididos em quatro grupos de acordo com o
tratamento experimental: jateamento; polimento; desgaste paralelo ao longo eixo do
espécime e desgaste perpendicular. Metade das amostras foram submetidas ao
tratamento térmico simulando a aplicacdo uma camada de porcelana de cobertura.
Foram avaliadas a resisténcia a flexdo em trés pontos, a confiabilidade do material
pela distribuicdo de Weibull e a quantidade de fase monoclinica, por meio da difracéo
de raios-X. Os maiores valores de resisténcia a flexdo dentre as amostras nao tratadas
termicamente foram observados apds jateamento, seguido de desgaste perpendicular
e desgaste paralelo, iguais entre si, e por ultimo pelas amostras apos polimento.
Quando o tratamento térmico foi realizado, os menores valores foram observados para
0 grupo com jateamento, seguido pelos demais grupos, iguais entre si. O tratamento
térmico foi capaz de reduzir ou zerar a quantidade de fase monoclinica. Os autores
concluiram que tanto o jateamento como o desgaste podem ser recomendados para

aumentar a resisténcia da zirconia desde que néo seja realizado tratamento térmico
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posteriormente e que o polimento pode remover a camada compressiva reduzindo a
resisténcia do material.

Chevalier®?, em 2006, realizou um estudo para discutir o futuro da zircénia como
um biomaterial. Para tanto, discutiu pontos importantes em relacdo ao material, como
0 processo de degradacao e métodos para avaliar a sensibilidade a degradacao das
zirconias. Ele relata que o uso da zircbnia na area meédica foi introduzido inicialmente
para a confeccéo de préteses de cabeca de fémur, as quais apresentaram iniGmeros
casos de falhas devido a degradacéo que ocorreu com o material em contato com os
fluidos corporais. Além disso, discutiu o atual estado da arte em relacdo a estudos de
recuperacao, finalizando com a discussao da perspectiva em relacdo ao futuro da
zircbnia. Ele conclui dizendo que apesar da histéria ndo bem-sucedida da zircénia
utilizada para proteses de cabeca de fémur, este material deve ser mais bem
estudado, principalmente em relacdo ao processo de degradacdo e que o uso da
zirconia na Odontologia é recente e ainda esta em processo de desenvolvimento. A
guestéao da degradacéo ainda néo foi discutida para tais aplicagcoes.

Denry e Holloway?, em 2006, realizaram um estudo das alteracGes
mocroestruturais e cristalograficas da zircbnia ap0s desgaste. Para tanto, foram
obtidos corpos-de-prova de zircbnia (Cercon - Dentsply) em forma de disco (25 x 1,8
mm) e divididos em quatro grupos: sem tratamento, como controle; desgastado com
broca diamantada; desgastado e polido; desgastado e ressinterizado (1000°C por 1
hora). A fase cristalina foi analisada por meio de difrac&o de raios-X e a microestrutura
por meio de microscopia eletrénica de varredura. Os resultados de difracdo de raios-
X mostraram somente fase tetragonal nos grupos controle e desgastado e
resssinterizado. Por outro lado, ap6s desgaste ou desgaste e polimento houve a
formacao de fase romboédrica e fase tetragonal deformada, sem deteccao de fase
monoclinica. A ressinterizacdo levou ao desaparecimento de ambas as fases. A
microestrutura das amostras desgastadas e polidas foi caracterizada por um dano de
superficie associado a perda de grédos a uma profundidade de aproximadamente
20um, podendo ter impacto no comportamento a longo prazo da zirconia. Os autores
concluiram que a formacéo de fase romboédrica levou ao aumento da resisténcia do
material, mas ocasionou danos na superficie e subsuperficie, com formacdo de
microcrateras e perda de graos.

Zhang e colaboradores®, em 2006, realizaram um estudo a respeito da

acumulacdo de dano e tempo de fadiga de ceramicas jateadas. Para tanto, foram
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obtidos corpos-de-prova de alumina e zircénia em forma de placa (20 x 20 x 1,0 mm
e 20 x 20 x 0,6 mm, respectivamente) os quais foram divididos em controle; jateamento
com oOxido de aluminio de 50 um; indentacdo com ponta de diamante; e indentacéo
com esfera, por trauma previamente a cimentacdo em placas de policarbonato (12,5
mm de altura) com resina epoxi. Cinco espécimes de cada condicéo foram submetidos
ao carregamento unico até a fratura. Os resultados mostraram que independente do
material, quando o jateamento é realizado, a resisténcia do material diminuiu. Os
autores concluiram que o dano causado pelo jateamento pode reduzir a resisténcia
de ambos os materiais e que os procedimentos clinicos e laboratoriais devem ser
avaliados em relacdo a extensdo e natureza do dano gerado no material ceramico.
Chevalier e colaboradores®!, em 2007, realizaram uma revisdo a respeito da
degradacdo hidrotérmica da zircbnia e suas implicacfes nos implantes biomédicos,
descrevendo 0s mecanismos responsaveis pela degradacao hidrotérmica da zircénia
e suas consequéncias nos dispositivos biomédicos, com enfoque especial para as
préteses de cabeca de fémur. Métodos experimentais para mensurar de maneira mais
exata e predizer a degradacao hidrotérmica em uma determinada zircénia. Foram
discutidas diferentes solucdes para inibir ou ao menos reduzir a cinética da
degradac&do com o objetivo de destacar opcdes alternativas para a criagcdo de novos
dispositivos fabricados em zirconia. Os autores concluiram que de uma forma geral, o
envelhecimento é causado pela agua, a qual propicia uma transformacdo de fase
martensitica que se inicia na superficie e caminha em direcdo ao interior do material
e gue a degradacao leva ao aumento da rugosidade e criacdo de microtrincas.
Conrad e colaboradores?, em 2007, realizaram uma revisdo sistematica a
respeito dos sistemas e materiais ceramicos atuais e suas recomendacoes,
abordando pontos como taxa de sobrevida, propriedades dos materiais, adaptacao
interna e marginal, bem como cimentacéo e caracteristicas 6ticas. Para tanto, foram
pesquisados artigos de lingua inglesa na base de dados PubMed, focando artigos
baseados em evidéncias publicados entre 1996 e 2006. Estudos controlados
aleatorizados, nao aleatorizados, estudos clinicos experimentais longitudinais e
estudos longitudinais prospectivos foram avaliados. Os resultados mostraram que
existem na literatura diversos materiais e sistemas ceramicos para o uso clinico,
porém com auséncia de um unico material que possa ser utilizado em todas as
situacgdes clinicas. O sucesso da aplicacdo de um material esta relacionado a escolha

do mesmo, a técnica de processamento e cimentagdo nas diversas situagdes clinicas.
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Os autores concluiram que ndo ha evidéncias que suportem a aplicacao universal de
um anico material ceramico para todas as situacdes clinicas e que estudos clinicos
longitudinais sdo necessérios para o desenvolvimento de materiais e sistemas
ceramicos avangados.

Pittayachawan e colaboradores*?, em 2007 realizaram um estudo em relacédo a
resisténcia a flexao, fadiga e transformacéo de fase induzida pelo estresse na zircénia
utilizando espectroscopia Raman. Foram confeccionados trinta corpos-de-prova em
forma de disco (15 x 1,2 mm) para o ensaio de resisténcia a flexdo. A dureza e a fadiga
dindmica também foram avaliadas. A quantidade de fase monoclinica inicial foi
avaliada por difracdo de raios-X. A transformacdo de fase local ocorrida durante a
indentacdo com diamante Vickers com varias cargas (20-50 kg) foi examinado por
microespectroscopia Raman. Os espécimes da zirconia Cercon apresentaram
resisténcia a flexdo de 823,3 MPa e modulo de Weibull de 8,3. A dureza das amostras
nao foi alterada pelo polimento. Adicionalmente, os espécimes sobreviveram a cargas
ciclicas (500.000 ciclos) quando utilizada carga de 70% ou menos da resisténcia a
flexao biaxial. Houve transformacéo de fase de tetragonal para cubica e monoclinica
na area de indentacdo. A fase monoclinica mostrou pequena variacdo em relacao a
carga ou a distancia do centro da indentacao. A quantidade de fase cubica, por outro
lado, foi maior na regido central da indentacéo. Transformacado para a fase cubica foi
observada na regido de tracdo dos espécimes fraturados no ensaio de resisténcia a
flexdo. Os autores concluiram que a zirconia possui propriedades mecanicas que
permitem suportar as cargas mastigatorias encontradas na regido posterior da boca.
A tenacificacdo foi encontrada quando altas cargas de incidiram na superficie da
zirconia.

Sailer e colaboradores!®, em 2007, realizaram um estudo de acompanhamento
clinico, por cinco anos, de préteses fixas posteriores com infraestrutura em zirconia.
Para tanto, quarenta e cinco pacientes foram selecionados, nos quais foram
confeccionadas cinquenta e sete proteses fixas, de trés a cinco elementos com
infraestrutura em zirconia, as quais foram cimentadas com cimento resinoso. Foram
avaliados profundidade de bolsa, nivel de insercdo, indice de placa, sangramento a
sondagem e vitalidade pulpar nos tempos zero, seis meses, um e cinco anos apos
cimentagdo. O lado contralateral serviu como controle. Foram realizadas tomadas
radiogréaficas das proteses fixas. Os resultados mostraram que vinte e sete pacientes,

com 33 proéteses fixas foram avaliados apds média de 53,4 meses. Onze pacientes,
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com 17 proteses foram perdidos do acompanhamento. Apds trés anos, sete proteses,
em sete pacientes foram substituidas por ndo estarem clinicamente satisfatorias por
complicacBes biologicas ou técnicas. ApOs cinco anos, doze proteses em doze
pacientes foram substituidas. Uma protese de cinco elementos foi fraturada por
trauma apds 38 meses. A taxa de sucesso das infraestruturas em zirconia foi de 97,8
%, porém a taxa de sobrevivéncia foi 73,9 % devido a outras complicacdes. Céries
secundarias foram encontradas em 21,7% das proteses e o lascamento da porcelana
de cobertura em 15,2%. Os parametros periodontais nao apresentaram diferenga
comparados ao controle. Os autores concluiram que a zirconia oferece estabilidade
para ser utilizada como infraestrutura de préteses fixas de 3 e 4 elementos para regiao
posterior. A adaptacéo da infraestrutura e porcelana de cobertura deve ser melhorada.

Ban e colaboradores?’”, em 2008, realizaram um estudo para avaliar a
resisténcia a flexdo e a degradacéo hidrotérmica da zirconia estabilizada por itria e do
nanocomposito de zirconia estabilizada por céria e alumina. Para tanto, corpos-de-
prova em forma de disco (14 x 0,5 mm) foram obtidos de ambos os materiais,
armazenados em soro fisioldgico a 80°C por 30 dias, acido acético 4% a 80°C por 30
dias e em autoclave a 121°C por 10 dias. Antes e apds a armazenagem, 0S COrpos-
de-prova foram submetidos ao teste de resisténcia a flexdo e tiveram seu contetdo
de fase monoclinica mensurados. Os resultados mostraram que apds armazenamento
em autoclave, a zircbnia estabilizada por itria exibiu um notavel aumento no contetdo
de fase monoclinica, de 0,3 % para 49,9%, com pequena reducdo da resisténcia a
flexdo, de 1046 MPa para 892MPa, enquanto que o nanocompa0sito mostrou pequena
alteracdo na fase monoclinica, de 4,8% para 5,5%, e na resisténcia flexural, de
1371MPa para 1422MPa. Os autores concluiram que comparada a zirconia, o
nanocompoOsito possuiu maior resisténcia, da mesma forma que uma satisfatoria
durabilidade em relacdo a degradacao hidrotérmica.

Ban e colaboradores?!?, em 2008, realizaram um estudo de revisédo de literatura
em relacdo a materiais para infraestrutura utilizados em restauracfes totalmente
ceramicas. Os autores chamam a atenc¢ao no sentido que diversos materiais tém sido
utilizados para este propésito e que desde o advento da zirconia, diversos estudos
tém sido realizados enfocando seu uso como uma ceramica biomédica, os quais
ganharam bastante destaque. Nos ultimos anos varios fabricantes disponibilizam
blocos de zircOnia para serem utilizados para a confeccédo de proéteses fixas com o

auxilio da tecnologia CAD/CAM, uma vez que este material possui excelentes
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propriedades mecanicas, comparaveis ao metal, devido sua microestrutura. As
propriedades da zirconia convencional foram melhoradas com o desenvolvimento de
composito em nano escala como a associacao de zirconia e alumina. Ha inUmeros
comportamentos interessantes como a estabilidade a longo prazo, relacionada a
degradacdo hidrotérmica, o efeito do jateamento e tratamento térmico na
microestrutura e na resisténcia, adesdo com a porcelana de cobertura, adesdo ao
cimento, transmisséo de luz, relacionada com restauracdes estéticas, radiopacidade,
biocompatibilidade, resisténcia a fratura de proteses bem como sua longevidade e
taxa de sobrevida de pecas confeccionadas em zircbnia. Os autores concluiram que
as proteses totalmente ceramicas feitas em zircbnia tem o potencial de resistir as
cargas oclusais fisiolégicas da regido posterior e pode ser uma alternativa as proteses
metaloceramicas.

Heintze e colaboradores®®, em 2008, realizaram uma revisdo sistematica sobre
os fatores de influéncia no desgaste da ceramica e do antagonista. Para tanto, foram
realizadas buscas na base de dados MEDLINE com os termos “esmalte”, “desgaste”
e “antagonista”. Os estudos foram avaliados em relagdo aos parametros de desgaste,
tipo de antagonista e o desfecho. Nos estudos laboratoriais, trés ceramicas foram
selecionadas com diferentes composicdes e propriedades fisicas: IPS d.SIGN,
porcelana de cobertura; IPS Empress, leucita; e.max Press, dissilicato de litio. Esses
materiais foram submetidos ao método de desgaste Ivoclar (simulador de mastigacéo
120000 ciclos, 5kg de carga), pela modificacdo sistematica das seguintes variaveis
gue resultaram em 36 testes com 8 amostras em cada grupo: configuracao (espécime
achatado ou na forma de coroa); tratamento de superficie (polimento, glaze); tipo de
antagonista (ceramica, dois tipos de esmalte). O desgaste do material e do
antagonista foi quantificado pelo escaneamento de réplicas de gesso. Os resultados
mostraram que 20 estudos in vitro utilizaram um material sendo desgastado contra ele
mesmo. Por outro lado, os resultados foram inconsistentes principalmente devido ao
fato que os parametros testados diferiram amplamente. A maioria dos estudos utilizou
esmalte preparado de molares extraidos como antagonista e corpos-de-prova
ceramicos planos e polidos. A camara de teste foi preenchida com agua e algum tipo
de movimento de deslizamento foi integrado na geracéo do processo de desgaste.
Contudo, havia uma enorme variacdo em relacao a forca aplicada, o uso do atuador
de forga, o numero de ciclos e a frequéncia dos ciclos bem como o numero de

amostras. Os resultados dos testes laboratoriais revelaram que os seguintes fatores
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possuiam forte influéncia sobre o desgaste: configuracdo (mais material plano
desgastado contra os espécimes em forma de coroa); tratamento de superficie (maior
desgaste antagonista dos espécimes com glaze comparados aos polidos); o sistema
antagonista (mais material desgastado e menos desgaste antagonista para pontas de
ceramica em comparacdo com pontas de esmalte); espessura de esmalte (menor
desgaste para esmalte mais espesso). O desgaste do material ndo foi muito diferente
nos diferentes materiais, porém e.max Press geralmente gerou mais desgaste
antagonista que os outros dois materiais, similares entre si. Por outro lado, os
principais fatores influenciadores ndo produziram resultados consistentes para todos
0s subgrupos e houve uma grande variedade nos resultados dentro dos subgrupos
especialmente naqueles que utilizaram esmalte como antagonista. Os autores
concluiram que a configuracdo de esmalte de cuspides de molares sem preparo
contra coroas glazeadas parece ser o método mais apropriado para avaliar um
material ceramico em relacdo ao desgaste antagonista. Por outro lado, devido a alta
variedade dos resultados, € necessario amplo tamanho de amostra para diferenciacéo
entre materiais.

Napankangas e Raustial, em 2008, realizaram um estudo retrospectivo
acompanhando por vinte anos coroas unitarias metaloceramicas. Para tanto,
cinquenta pacientes, com média de idade de 59,6 anos, foram avaliados, totalizando
100 coroas metaloceramicas. Os resultados mostraram que do total de coroas, vinte
e um dentes necessitaram ser extraidos por motivos de fratura radicular, por motivos
estéticos ou periodontais. Noventa e sete por cento dos individuos néo reportaram
reclamacdes em relacdo a estética. Os achados clinicos mais comuns foram:
exposicdo do término cervical por recessdo gengival, sangramento gengival a
sondagem e desgaste do dente antagonista. A taxa de sucesso das coroas apos vinte
anos foi 75 % e sobrevida de 78 %. Os autores concluiram que houve poucas
complicacBes biolégicas e técnicas e que 0s pacientes estavam satisfeitos com as
coroas. A remocgao das coroas, na maioria dos casos foi resultado de fraturas
radiculares com pinos endodonticos.

Aboushelib e colaboradores?3, em 2009, realizaram um estudo com o intuito de
relacionar as falhas clinicas com os testes laboratoriais de fratura utilizando uma
abordagem da fractografia. Para tanto, foram feitas réplicas nos mesmos contornos e
mesmas dimensdes de 19 coroas e 17 proéteses fixas, todas confeccionadas de

infraestrutura de zircénia recobertas por porcelana, que sofreram fraturas durante o
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uso intraoral. As réplicas foram carregadas estaticamente por aplicacédo de forca axial
em maquina de ensaios mecanicos. Os principios de fractografia foram utilizados para
identificar a localizacdo e as dimensdes da fratura inicial e para estimar a carga na
fratura. A falha foi classificada de acordo com o tipo e com a origem. Os resultados
mostraram que as proteses falharam clinicamente devido a fatores como:
delaminacédo da porcelana de cobertura; defeitos na interface entre infraestrutura e
porcelana de cobertura; geracdo de estresse ciclico; trinca radial ou fratura do
conector. As réplicas falharam principalmente pela fratura do tipo cone na porcelana
de cobertura ou pela fratura do conector. Os autores concluiram que 0 estresse
estimado na fratura foi significativamente maior para as réplicas comparadas as
fraturas ocorridas clinicamente.

Kim e colaboradores?®, em 2009, realizaram um estudo sobre o efeito da
degradacdo hidrotérmica nas propriedades mecéanicas e estabilidade de fase da
zirconia. Para tanto corpos-de-prova em forma de barra (40 x 4,0 x 3,0 mm) foram
obtidos a partir da zirconia In-Ceram YZ e armazenados em &agua destilada em
diferentes temperaturas: 75, 100, 125, 150, 200 e 225°C por 10 horas. A propriedade
mecanica foi avaliada por meio de ensaio de resisténcia a flexdo. Além disso foi feita
guantificacdo de fase monoclinica por meio de difracdo de raios-X e foram obtidas
imagens por meio de microscopia eletronica de varredura. Os resultados mostraram
que a resisténcia a flexao inicial da zirconia foi de 798 MPa a qual foi aumentada para
1161 MPa quando armazenadas em temperaturas abaixo de 125°C. Por outro lado,
em temperaturas maiores que 150°C foi detectada presenca de fase monoclinica, com
resisténcia flexural minima de 700 MPa. Os autores concluiram que a fase
monoclinica aparece quando a temperatura é acima de 100°C, aumentando de acordo
com o aumento da temperatura, alcangcando um platé de 75% acima de 175°C. O
aumento de fase monoclinica comeca a ser deletéria a resisténcia a flexdo quando
alcanca valores entre 12 e 54%.

Vagkopoulou e colaboradores®, em 2009, realizaram um estudo a respeito da
utilizacado da zircbnia na odontologia. Eles iniciam o texto com a apresentacao do
elemento quimico zircénio, descoberto em 1789 e a combinac¢do com oxidos para que
fosse obtida a zircbnia estabilizada por itria, podendo ser empregada para fins
biomédicos pela biocompatibilidade e alta tenacidade. Ainda descrevendo o material,
eles apresentam as fases cristalinas: monoclinica, tetragonal e cubica em suas

respectivas temperaturas, bem como a ilustracdo das diferentes fases em um
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diagrama. Por apresentar a possibilidade de transformacao de fase, a zircbnia é capaz
de sofrer tenacificacdo frente a um estresse, como uma trinca. Em relacdo a
radioatividade e biocompatibilidade, o material se apresenta com excelentes
propriedades que possibilitam seu uso in vivo. Os autores apresentam também o
processo de envelhecimento que ocorre no material quando em contato com a agua,
elencando os eventos associados ao envelhecimento. Além disso, discorrem sobre as
caracteristicas 6ticas bem como a forma de processamento do material para utilizacao
na Odontologia como o desgaste, polimento, jateamento, tratamento térmico e
recobrimento com porcelana de cobertura. Os autores concluiram que a zirconia
possui alta biocompatibilidade, podendo ser empregada com segurancga, sem causar
reacOes adversas nas células e tecidos e que devem ser realizados mais estudos em
relacdo ao envelhecimento do material, porém com um futuro promissor.

Kim e colaboradores®, em 2010, realizaram um estudo a respeito da
degradacédo hidrotérmica da zirconia. Para tanto, corpos-de-prova em forma de disco
(10 x 0,5 mm) foram obtidos da zirconia ZirCAD e divididos em 5 grupos: controle,
sem tratamento; jateamento com Oxido de aluminio 50um; desgaste com discos
diamantados granulacdo 80, 120 e 600. O envelhecimento foi realizado em autoclave
a 122°C, 2 bars por 20 horas. As amostras foram analisadas por meio de microscopia
eletrbnica de varredura para analise da superficie e sub superficie. Também foram
analisadas por meio de difracdo de raios-X para quantificacdo de fases do material.
As imagens de microscopia do grupo controle mostraram uma superficie com
impurezas, juntamente com microtrincas com profundidade variando de 4 a 6 um. Para
0 grupo jateado, as imagens mostraram zonas deformadas e sulcos, com
profundidade de 2 a 4 um com propagacdo paralela a superficie. Para 0os grupos
desgastados, a morfologia de superficie era compativel com longos riscos, com
diferentes larguras, de acordo com a granulacao do instrumento utilizado. Os dados
de difracdo de raios-X mostraram quantidade desprezivel de fase monoclinica no
grupo controle enquanto que nos outros grupos ficou em torno de 5 %. Com duas
horas de envelhecimento, houve aproximadamente 12 % de fase monoclinica nas
amostras desgastadas, 7-8 % nas jateadas e auséncia desta fase no grupo controle.
Com 10 horas de envelhecimento, a quantidade de fase monoclinica foi aumentando
de maneira continua nos grupos desgastados, e 0 grupo controle apresentou menores
taxas, porém a partir deste periodo, o grupo controle aumentou drasticamente,

alcancando 55 % apos 20 horas, enquanto que o grupo jateado terminou com 30 %,
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e 0s grupos desgastados terminaram com cerca de 15-20 % de fase monoclinica. Os
autores concluiram que a degradacéo hidrotérmica da superficie € atribuida ao dano
causado a ela durante a manipulagdo do material.

Chevalier e colaboradores®’, em 2011, realizaram um estudo da degradacéo
hidrotérmica na zircbnia com superficie porosa, para recobrimento de implantes. Para
tanto, corpos-de-prova em forma de disco (15 x 5,0 mm) foram fornecidos pela
empresa Nobel Biocare, 0s quais possuiam recobrimento poroso, semelhante aquela
utilizada nos implantes dentarios, obtidos de duas diferentes formas: recobrimento
aplicado antes ou apos sinterizacdo. O processo de degradacédo foi conduzido em
vapor de agua a 140, 134 ou 120°C ou em agua a 90°C, em diferentes tempos
dependendo da temperatura. A cinética da degradacéo foi avaliada por dois métodos:
difracdo de raios-X, para identificacdo da quantidade de fase monoclinica e por
microscopia eletrénica de varredura para determinacdo da profundidade da zona
transformada. Além disso, foi mensurada a resisténcia a flexdo dos espécimes. Os
resultados mostraram que de uma maneira geral que 0s espécimes recobertos apos
sinterizados apresentaram degradacdo mais rapida que os recobertos entes da
sinterizacdo. A quantidade de fase monoclinica alcangou niveis em torno de 84% em
ambos os grupos. A profundidade da zona transformada variou linearmente de acordo
com o tempo de armazenamento. Houve reducéo significativa da resisténcia apés 5
horas de armazenamento. Os autores concluiram que apesar de poder melhorar a
osseointegracao, a cobertura de superficie deve ser cuidadosamente controlada para
gue sejam evitados problemas criticos no futuro uma vez que qualguer modificacédo
pode mudar dramaticamente a resisténcia a degradacao hidrotérmica.

Mochales e colaboradores?*, em 2011, realizaram um estudo a respeito da
transformacéo de fase monoclinica da zircénia induzida por alteracdes de superficie
como desgaste e polimento. Para tanto foram obtidos corpos-de-prova em forma de
barra com comprimento e largura de 20 x 4,0 com alturas de 200, 400 e 800 pum. Trés
alteracdes de superficie foram usadas: polimento, desgaste e resisténcia a flexdo em
quatro pontos. As amostras foram avaliadas por meio de microscopia eletrénica de
varredura, difratometria de raios-X e tomografia. Os resultados mostraram que a
rugosidade, Ra, em pm, apds polimento e antes da sinterizacao foi de 0,9; 1,32 nos
espécimes sinterizados; e 0,78 para os espécimes polidos apos sinterizacdo. O
desgaste, assim como a fratura em quatro pontos, exibiu valores de rugosidade acima

de 4 um. As imagens de microscopia mostraram aspecto aspero, porém homogéneo.
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A fratura ocorreu em diferentes planos. Os dados de difracdo de raios-X mostraram
que as amostras com polimento apresentaram aproximadamente 90% de fase
tetragonal, 8% de cubica e 2% de monoclinica e nas amostras fraturadas a quantidade
de fase monoclinica alcancou 15%. As analises de tomografia mostraram que a
profundidade de transformacdo ocorre de 2-5 pum. Os autores concluiram que a
penetracdo da zona de transformacdo depende da severidade e da forma de
carregamento, devendo os clinicos manipular de maneira cuidadosa as pecas em
zircOnia para minimizar a transformagéo de fase.

Amaral e colaboradores’, em 2013, realizaram um estudo a respeito da
degradacéo hidrotérmica da zircénia apés tratamentos de superficie. Para tanto, foram
confeccionados corpos-de-prova em forma de disco distribuidos em quatro grupos:
sem tratamento, como controle (C); jateamento com Oxido de aluminio recoberto por
silica 30 um (Si); jateamento com 6xido de aluminio 30 um (Al); desgaste com fresa
diamantada (Gr). Metade das amostras foi submetida ao armazenamento em
autoclave por 12 horas a 127°C e 1,5 bar. As amostras foram caracterizadas por meio
de difracdo de raios-X, perfilometria e resisténcia a flexdo. Os resultados mostraram
gue todos 0s grupos apresentaram aumento no conteddo monoclinico apds a
degradacdo hidrotérmica. O aumento na fase monoclinica foi mais expressivo no
grupo controle, o qual também apresentou um aumento significativo na resisténcia a
flexdo. O grupo desgastado com fresa diamantada também apresentou aumento na
resisténcia, porém menor rugosidade inicial, o que provavelmente suprimiu a
degradacdo hidrotérmica na superficie. Os corpos-de-prova submetidos ao
jateamento exibiram maior quantidade de fase monoclinica inicial e menor aumento
nesta fase apds degradacado hidrotérmica, sem alteracdo na resisténcia. Os autores
concluiram que os efeitos da degradacédo hidrotérmica foram diferentes entre os
grupos experimentais, sendo que aparentemente a degradacdo pode ser suprimida
por uma superficie mais lisa ou pela presenca de fase monoclinica inicial na superficie
da zirconia.

Denry e Kelly'®, em 2014, realizaram um estudo de revisdo a respeito dos novos
materiais ceramicos empregados na Odontologia, dando um enfoque para os desafios
especificos para a zirconia monolitica, destacando a composi¢éo das fases, aspectos
das técnicas de fabricacédo e sinterizacdo. Os autores comentam sobre o processo de
obtencdo dos blocos de zirconia, fazendo uma introducdo sobre as caracteristicas

cristalinas do material, suas fases monoclinica, tetragonal e cubica e como ocorre a
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interacao elas no processo de tenacificacao frente a tensdes. Discorrem sobre a forma
de obtencédo dos blocos, sobre o desafio do ponto de vista das caracteristicas Oticas
desta ceramica cristalina, como a reproducéo de cor pela adi¢cao de 6xidos, infiltracao
de sais metalicos, obtencdo de um material com maior translucidez pela modificagédo
do tamanho dos graos. Abordam também o dissilicato de litio reforcado por zirconia,
falando sobre a estrutura cristalina deste material e de como € obtido na tentativa de
se alcancar um material que alie resisténcia e translucidez. Um outro material descrito
pelos autores é a ceramica infiltrada por polimero, onde uma matriz ceramica com
certa porosidade é obtida a qual € infiltrada por polimero, obtendo-se um material com
propriedades intermedidrias entre as resinas compostas e as ceramicas. Em relagéo
a sinterizagdo, sdo apresentadas as técnicas por micro-ondas e por plasma (spark
plasma sintering). Os autores concluem que grande progresso tem sido alcancado no
desenvolvimento e no processamento das ceramicas nos ultimos anos e que deve
haver cautela na selecdo do material a ser empregado, respeitando-se sempre a
recomendacao dos fabricantes.

Flinn e colaboradores?’, em 2014, realizaram um estudo sobre os efeitos da
degradacdo hidrotérmica em trés tipos de zirconia dentarias, abordando aspectos
como resisténcia a flexdo e quantidade de fase monoclinica. Para tanto, corpos-de-
prova em forma de barras finas (22 x 3,0 x 0,2 mm) foram obtidos de trés marcas
comerciais de zirconia: Prettau, Zirprime e ZirTough, envelhecidas em autoclave
(134°C, 0,2 MPa) por diferentes tempos: 5, 50, 100, 150 e 200 horas ou em condi¢des
industriais de envelhecimento (180°C, 1,0 MPa) por 8, 16, 24 e 48 horas. A
transformacao de fase cristalina foi mensurada por meio de difracdo de raios-X e a
resisténcia a flexdo por meio de ensaio de quatro pontos e a superficie fraturada
analisada por meio de microscopia eletrdnica de varredura. Foi averiguada a
correlacdo entre a resisténcia a flexdo e o conteddo monoclinico. Os resultados
mostraram que apos 200 horas a 134°C e 0,2 MP, a todas as amostras de Prettau
fraturaram, partindo de valores de 1328 MPa; as amostras de Zirprime partiram de
valores de 1041 MPa para 779 MPa e as amostras de ZirTough de 1436 MPa para
1243 MPa. A quantidade de fase monoclinica na mesma condi¢do foram de 3,08 para
78,8 % para Prettau, de 1,95 para 74,8 % para Zirprime e de 12,4 para 31,4 % para
ZirTough. Na condicdo de 180°C a 1,0 MPa por 16 horas, todas as amostras de
Prettau fraturaram espontaneamente, as amostras de Zirprime passaram de 1040

para 595 MPa e as amostras de ZirTough passaram de 1436 para 1068 MPa. A
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guantidade de fase monoclinica nessa condi¢cdo passou de 3,08 para 79,0 % para
Prettau, de 1,95 para 68,1 % para Zirprime e de 12,4 para 39,5 % para ZirTough. A
resisténcia a flexdo diminuiu & medida que se aumentava o conteido monoclinico em
todos os grupos, com coeficiente de correlacdo de -0,71 a -1,0. Os autores concluiram
que a degradacao hidrotérmica gerou reducdo na resisténcia a flexdo da zirconia,
resultado da transformacéo de fase da estrutura cristalina do material e que a zirconia
ZirTough apresentou menor diminuigéo da resisténcia bem como menor quantidade
de fase monoclinica apos envelhecimento.

Zhang?!, em 2014, realizou um estudo a respeito de como se obter uma zirconia
translicida tetragonal estabilizada por itria. Em seu estudo, objetivou fornecer um guia
para o desenvolvimento de uma zirconia tetragonal com aumento da translucidez.
Como parametro para medir a translucidez, foi utilizado o modelo de espalhamento
Rayleigh que leva em consideracdo parametros como a espessura, o tamanho do gréo
e a birrefringéncia do material. Para predizer o limite de translucidez e o tamanho
critico do grao foram utilizados diferentes tamanho (0,3 a 2,0 mm). O valor critico
adotado como referéncia foi a de uma porcelana feldspatica de 1 mm de espessura.
Os resultados mostraram que houve aumento na translucidez com a redugcdo no
tamanho do grdo e na espessura. Para a obtencdo de uma zirconia tdo translicida
guanto uma porcelana feldspatica, a uma espessura de 1,3 mm, o tamanho médio do
grao deve ser de 82 nm; para espessura de 1,5 mm, 77 nm e para espessura de 2,0
mm, de 70 nm. Os autores concluiram que com a reducdo do tamanho do grédo, pode
ser obtida a zircbnia translucida.

Pereira e colaboradores®?, em 2015, realizaram um estudo a respeito do efeito
da degradacéo hidrotérmica no comportamento mecéanico da zircénia apos desgaste.
Para tanto, foram confeccionados corpos-de-prova em forma de disco (15 x 1,2 mm)
e divididos de acordo com dois fatores: o primeiro sendo desgaste: sem desgaste,
como controle (Ctrl); desgaste com fresa de granulacao fina (Xfine) e desgaste com
fresa de granulacdo grossa (Coarse) e o segundo fator sendo degradacéo
hidrotérmica: auséncia ou presenca. O desgaste foi realizado com contra angulo com
irrigacdo e a degradagdo em autoclave a 134°C, 2 bar, por 20 horas. A analise da
topografia de superficie mostrou aumento na rugosidade compativel com a granulacéo
da fresa (Coarse>Xfine>Ctrl), e a degradacao gerou diferentes efeitos na rugosidade
(Ctrl Ag<Citrl; Xfine Ag<Xfine; Coarse Ag>Coarse). O desgaste e 0 envelhecimento

promoveram um aumento na fase monoclinica, porém diferentes suscetibilidades a
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degradacdo foram observadas. As analises de Weibull mostraram aumento na
resisténcia caracteristica apos desgaste (Coarse=Xfine>Ctrl), porém apos
envelhecimento foram observados diferentes efeitos (Ctrl<Ctrl Ag; Xfine=Xfine Ag;
Coarse>Coarse Ag). Os médulos de Weibull foram estatisticamente semelhantes. Os
autores concluiram que o desgaste aumentou a resisténcia caracteristica pelo
aumento do conteido monoclinico e que quando a zircbnia desgastada com fresa de
granulacdo grossa foi submetida ao envelhecimento, a resisténcia caracteristica
diminuiu, significando que a degradacéo foi intensificada na superficie mais rugosa.
Sailer e colaboradores!®, em 2015, realizaram um estudo de reviséo
sistematica em relacdo as taxas de sobrevida e das complicacdes sejam elas
biologicas, técnicas ou estéticas envolvidas com coroas totalmente ceramicas
comparadas as metaloceramicas. Para tanto, foi realizado um levantamento nas
bases de dados Medline, Embase, Cochrane Central Register of Controlled Trials no
periodo de 2006 a 2013, buscando por estudos clinicos envolvendo préteses
convencionais sobre dentes acompanhadas por uma média de pelo menos trés anos.
Além disso, foram incluidos 34 estudos de revisdo sistematica prévia. Foram
selecionados um total de sessenta e sete estudos, 0s quais avaliaram um total de
4663 coroas metaloceramicas e 9434 coroas totalmente ceramicas. Apds avaliacao
dos estudos e realizacao de metanalise, os estudos indicaram uma taxa de sobrevida
das coroas metaloceramicas em cinco anos, de 94,7%, similar as taxas de sobrevida
das coroas totalmente ceramicas de leucita ou dissilicato de litio, de 96,6%, das coroas
de alumina infiltrada, de 94,6%, e das coroas de alumina e zircénia, de 96%, também
considerando cinco anos. As coroas puras de porcelana feldspatica, por sua vez,
mostraram menor taxa de sobrevida. Considerando a regido onde foram instaladas,
anterior ou posterior, as coroas de porcelana feldspética e as de zircénia exibiram
menores taxas na regido posterior, sendo que 0s outros tipos de coroa apresentaram
desempenho similar entre si. As coroas com infraestrutura de zircbnia apresentaram
maiores indices de perda devido a fratura da porcelana de cobertura e maior indice
de perda de retencdo quando comparadas as coroas metaloceramicas. Os autores
concluiram que as taxas de sobrevida da maioria dos tipos de coroas totalmente
ceramicas sao similares as das metaloceramicas quando empregadas na regiao
anterior. As coroas com infraestrutura em zirconia ndo devem ser consideradas

primeira escolha devido as altas taxas de incidéncia de problemas técnicos.
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Sulaiman e colaboradores??, em 2015 realizaram um estudo para avaliar a
zirconia monolitica em relacéo ao efeito do polimento no brilho do material, em relacéo
a translucidez, irradiancia e energia irradiante da zirconia em diferentes espessuras.
Foram utilizadas quatro marcas comerciais de zirconia parcialmente estabilizada e
uma de zirconia totalmente estabilizada, em diferentes espessuras (0,5; 0,7; 1,0; 1,2;
1,5 e 2,0 mm). Uma zircbnia parcialmente estabilizada indicada para infraestrutura foi
utilizada como controle. O brilho superficial e a translucidez foram avaliados por meio
de espectrofotdmetro. A irradiancia total e a energia irradiante transmitida através de
cada espécime foi quantificada pelo calibrador MARC, antes e ap0s 0s espécimes
serem submetidos ao polimento. O brilho superficial foi significativamente afetado pelo
polimento, independente da marca comercial e da espessura. A translucidez variou
entre 5,65 a 20,40 antes do polimento e 5,10 a 19,95 apds polimento, sendo a
amplitude de valores dada pelas diferentes marcas comerciais, sendo que 0 grupo
controle apresentou menor translucidez, juntamente com o material Prettau e a maior
translucidez apresentada pelo material Prettau Anterior. Houve uma relagéo
inversamente proporcional entre a translucidez, energia irradiada e a espessura da
zirconia e o grau de cada fator foi marca comercial dependente. Os autores concluiram
que a selecdo da marca comercial, a espessura e o polimento podem afetar o
desempenho clinico em relacdo as propriedades Gticas das restauracfes
confeccionadas em zirconia monolitica e que a zirconia totalmente estabilizada é mais
suscetivel ao polimento e apresenta maior translucidez em relacdo a zirconia
parcialmente estabilizada.

Cattani-Lorente e colaboradores®3, em 2016, realizaram uma comparacéo de
previsbes numéricas com dados experimentais depois de dois anos de
armazenamento de uma zircénia translicida. Para tanto, espécimes com superficies
desgastadas ou polidas foram submetidas a degradacédo hidrotérmica em vapor de
agua sob diferentes temperaturas e pressées. A quantidade de fase monoclinica foi
quantificada por difracdo de raios-X. A dureza e o0 médulo de elasticidade tambéem
foram avaliados, antes e apds a degradacéao, avaliados por meio de nanoindentacao.
Os dados mostraram que o0s espécimes desgastados apresentaram melhor
resisténcia a degradacdo quando comparados aos espécimes polidos. Correlacdo
positiva foi encontrada entre os valores preditivos e os dados experimentais obtidos
apos envelhecimento a 37°C durante 2 anos. A degradacéao hidrotérmica levou a uma

diminuicao significativa do médulo de elasticidade e dureza em ambos os grupos. Os
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autores concluiram que a zirconia translucida foi suscetivel a degradacéao hidrotérmica
em vapor de agua a 134°C e que o desgaste leve aumenta a resisténcia a degradacao,
por outro lado, as taxas de transformacéo podem aumentar quando o processo de
transformacao exceder 2um de profundidade. Além disso concluiram que as por¢des
de transformacéo calculadas e as realizadas experimentalmente sdo compativeis e
gue mecanicamente a degradacao reduz a dureza e o modulo de elasticidade da
zircbnia, independente do tratamento de superficie aplicado, desgaste ou polimento.

Guilard e colaboradores*’, em 2016, realizaram um estudo para avaliar a micro
morfologia de superficie, a transformacdo de fase e a confiabilidade mecéanica da
zirconia monolitica apds desgaste e envelhecimento hidrotérmico. Para tanto foram
confeccionados discos de zircénia (15 x 1,2 mm) os quais foram distribuidos
aleatoriamente em seis grupos de acordo com dois fatores: desgaste (sem desgaste,
como controle; desgaste com fresa diamantada de granulacdo extrafina, 30um;
desgaste com fresa diamantada de granulacdo grossa, 151 um) e envelhecimento
hidrotérmico (com ou sem). Os desgastes foram realizados em movimentos
oscilatérios com peca de mao sob constante refrigeracdo com agua. A degradacéo
hidrotérmica foi conduzida em autoclave a 134°C, 2 bars durante 20 horas. Foram
avaliadas a rugosidade da superficie, a transformacao de fase, e a confiabilidade
mecanica da zirconia. Os resultados mostraram que a rugosidade aumentou
significativamente apos o desgaste de acordo com a granulacéo da fresa (grossa >
extrafina > controle) e que o envelhecimento hidrotérmico promoveu efeitos distintos
(sem alterac&o nos grupos sem desgaste e desgaste com fresa de granulacéo grossa
e reducdo na rugosidade quando utilizada fresa de granulacdo extrafina). Tanto o
desgaste como o envelhecimento promoveram um aumento na quantidade de fase
monoclinica. A resisténcia caracteristica foi aumentada nos grupos desgastados em
relacdo ao controle, sem efeitos adversos apés envelhecimento. Nem o desgaste nem
o envelhecimento causaram reducdo na confiabilidade do material. Os autores
concluiram que nem o desgaste e nem o envelhecimento resultaram em qualquer
efeito prejudicial sobre as propriedades mecanicas da ceramica Y-TZP, mesmo sendo
observado aumento na rugosidade e na quantidade de fase monoclinica.

Pereira e colaboradores®, em 2016, realizaram uma reviséo sistematica com
meta-analise a respeito da degradacédo hidrotérmica da zircOnia estabilizada por itria
com o intuito de investigar se na literatura a degradacao hidrotérmica em autoclave

promove impactos negativos nas propriedades mecanicas e caracteristicas
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superficiais da zirconia comparadas aquelas sem armazenamento. Para tanto, foram
pesquisados artigos no PubMed relacionados ao tema, de idioma inglés, sem limite
de ano de publicacdo. De 413 estudos elegiveis, 49 foram selecionados para analise
do texto completo, 19 foram incluidos na revisdo sistematica com 12 deles
considerados para a meta-analise. Dois revisores selecionaram os estudos de
maneira independente, extrairam os dados e avaliaram os riscos de vieses. Analise
estatistica foi realizada usando o RevMan 5.1 com modelo de efeitos variados com
nivel de significancia de 0,05. Analise descritiva do conteddo de fase monoclinica
mostrou que o envelhecimento em autoclave promoveu aumento desta fase variando
de 0 a 13,4% antes e 2,13 a 81,4% apods, com intensidade associada a suscetibilidade
do material e aos parametros utilizados como tempo, temperatura e pressao. A andlise
do risco de viés mostrou que apenas um estudo apresentou alto risco, enquanto que
a maioria apresentou risco médio. Cinco meta-analises associando os fatores
envelhecimento e controle foram realizadas considerando analises globais e de
subgrupos, como presséao, tempo, temperatura e quantidade de fase monoclinica para
os dados de resisténcia a flexdo. Nas analises globais, diferenca estatisticamente
significante foi observada entre as condicbes em favor dos grupos sem
envelhecimento. As andlises de subgrupos apresentaram diferenca estatisticamente
significativa favorecendo os grupos sem envelhecimento para tempos maiores que 20
horas, por outro lado, para tempos menores que 20 horas, ndo houve diferenca entre
0s grupos. A andlise do subgrupo pressao mostrou diferenca estatisticamente
significativa apenas quando empregada presséo superior a 2 bar, favorecendo os
grupos nao envelhecidos. Analise do subgrupo temperatura mostrou diferenca
estatisticamente significativa apenas quando temperatura de 134°C foi utilizada,
favorecendo os grupos ndo envelhecidos. A analise da quantidade de fase
monoclinica apresentou diferenca estatisticamente significante quando mais de 50%
de fase monoclinica foi observada, favorecendo os grupos nao envelhecidos. Alta
heterogeneidade foi encontrada em algumas comparagdes. Envelhecimento em
autoclave promoveu degradacdo hidrotérmica, tendo impacto negativo nas
propriedades mecéanicas da zirconia estabilizada por itria. Contudo, os efeitos da
degradacédo hidrotérmica dependem de alguns parametros metodolégicos, indicando
que o tempo de armazenagem maior que 20 horas, pressdo maior que 2 bar e

temperatura de 134°C sdo os parametros ideais para promover os efeitos da
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degradacéao hidrotérmica, e que esses efeitos sdo observados somente quando mais
de 50% de conteudo monoclinico é observado.

Zhang e colaboradores?®, em 2016, realizaram um estudo a fim de se averiguar
a resisténcia, tenacidade, estabilidade ao armazenamento e propriedades oticas da
zirconia estabilizada por itria de alta translucidez. Para tanto, cinco diferentes
composicdes de zirconia foram utilizadas, sendo trés marcas comerciais e duas
experimentais, as quais foram sinterizadas e caracterizadas por meio de difragédo de
raios-X, com analise de Rietveld e microscopia eletrénica de varredura. A translucidez
foi avaliada por meio de colorimetro, o qual permitiu a avaliacdo dos parametros de
translucidez (TP) e taxa de contraste (CR). Também foi avaliada a resisténcia a flexdo
em quatro pontos, a tenacidade a fratura e a dureza Vickers. A estabilidade ao
armazenamento foi avaliada mensurando a transformacdo de fase ap0s
envelhecimento em autoclave a 134°C. Os resultados mostraram que a diminuicdo do
conteudo de alumina abaixo de 0,25% em massa evitou a formacéao de particulas de
alumina e assim aumentou a translucidez da zirconia, porém com reducdo da
estabilidade ao armazenamento. Uma maior concentracdo de itria, 5 mol%, gerou a
formacéo de 50% de fase cubica e deu origem a uma zircdnia mais translicida e mais
resistente ao envelhecimento, porém com reducdo na tenacidade a fratura e
resisténcia. A adicdo de 0,2 mol% de 6xido de lantanio adaptou a estabilidade quimica
dos graos, causando um aumento significativo da resisténcia ao armazenamento e da
translucidez. Os autores concluiram que apesar do aumento da translucidez causado
pelo Oxido de lantanio, este foi menos efetivo que o aumento substancial da
guantidade de zircbnia cubica, sendo capaz de manter as propriedades mecanicas
das zirconias estabilizadas por itria convencionais.

Chun e colaboradores#!, em 2017, realizaram um estudo da analise
microestrutural e da confiabilidade da zircbnia monolitica apdés simulacdo de
protocolos de ajustes. Para tanto discos de zircbnia de alta translucidez foram
divididos em seis grupos de acordo com o protocolo utilizado: sem tratamento, como
controle; aplicacéo de glaze; desgaste com fresa diamantada seguido da aplicacao de
glaze; desgaste com fresa diamantada; fresa diamantada seguido de polimento e
glaze; desgaste com fresa diamantada seguido de polimento. Foi realizado teste de
resisténcia a flexdo previamente a realizacdo do teste de fadiga acelerada. Foram
obtidas imagens em estereomicroscopio e MEV, a microestrutura foi analisada por

difracdo de raios-X e obtida a rugosidade da superficie. Além disso foi realizada
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analise de confiabilidade por Weibull e a confiabilidade para 300.000 e 600.000 ciclos
a 200N. Os dados mostraram que a zircOnia ndo tratada apresentou a menor
probabilidade de sobrevida apdés 600.000 ciclos a 200N comparada aquela
desgastada com broca diamantada + glaze e desgastada + polimento. O polimento
final com borrachas diamantadas gerou uma superficie mais homogénea, comparada
as do grupo com aplicacao de glaze. Os autores concluiram que a zirconia apresenta
maior sobrevida quando recebe glaze apds desgaste ou quando recebe acabamento
com kits de polimento.

Cotic e colaboradores*, em 2017, realizaram um estudo em relacéo a cinética
do envelhecimento e a resisténcia da zirconia parcialmente estabilizada submetida ao
jateamento. Foram confeccionados corpos-de-prova em forma de disco (15 x 1,5 mm)
de zircbnia com e sem jateamento, os quais foram submetidos ao envelhecimento
hidrotérmico a 134°C por um periodo de até 480 horas. A resisténcia a flexdo biaxial
foi mensurada e a quantidade de fase monoclinica determinada pela difracéo de raios-
X. A profundidade da zona de transformacéao foi observada em secc¢des transversais
utilizando imagens de microscopia eletronica de varredura. A regressédo linear
segmentada foi utilizada para analisar a resisténcia a flexao e a profundidade da zona
de transformacao em funcéo do tempo de envelhecimento. Foi detectada cinética de
envelhecimento linear de dois passos nos corpos-de-prova jateados, mostrando
diferentes microestruturas através da qual o processo de envelhecimento progride em
direcédo ao interior do material. Uma zona de alteracdo de 10 um de espessura abaixo
da superficie jateada foi envolvida tanto na tenacificagdo como no aumento da
resisténcia ao envelhecimento. Quando esta zona foi removida pelo processo de
degradacédo, a resisténcia da zirconia e a velocidade da degradacéo retornou aos
valores mensurados antes do jateamento. Mesmo ap0s longos periodos de
envelhecimento, a resisténcia dos grupos jateados nao foi menor do que a dos grupos
sem jateamento. Os autores concluiram que tanto a cinética de envelhecimento como
a resisténcia a flexdo foram significativamente afetadas pelo jateamento, o qual
alterou a microestrutura sub superficial e a composicéo de fase. O jateamento ndo €
prejudicial para a estabilidade da zirconia parcialmente estabilizada.

Flinn e colaboradores*?, em 2017 realizaram um estudo para avaliar a influéncia
do envelhecimento hidrotérmico na resisténcia a flexdo da zirconia translucida
utilizada em restauracdes monoliticas. Para tanto, corpos-de-prova em forma de barra

(22 x 3,0 x 0,2 mm) foram confeccionados a partir da zircénia monolitica de quatro
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marcas comerciais: Katana ML, Katana HT13, Prettau e BruxZir e envelhecidos em
autoclave (134°C a 0,2 MPa) por diferentes periodos de tempo: 5, 50, 100, 150 e 200
horas. Houve um grupo sem envelhecimento que serviu como controle. Foi realizado
teste de resisténcia a flexdo em 4 pontos, analise da fratura e composigéo cristalina.
Além disso foi realizado um estudo de correlacéo entre os efeitos da degradacéo na
resisténcia a flexdo e contetdo de fase monoclinica. Os resultados mostraram que a
degradacao causou aumento de fase monoclinica em todos os corpos-de-prova. Com
200 horas de envelhecimento, houve transformacao de fase de pelo menos 33,2% até
76,1% nas diferentes marcas comerciais. A resisténcia a flexdo das marcas Prettau e
BruxZir diminuiu com o aumento da fase monoclinica, enquanto que nenhuma
alteracdo significativa ocorreu nas marcas Katana ML e Katana HT13. Os autores
concluiram que o envelhecimento hidrotérmico da zircbnia resultou na reducao
significativa da resisténcia a flexdo da Prettau e BruxZir, enquanto Katana ML e
Katana HT13 apresentaram menor degradacdo e sem reducdo significativa na
resisténcia flexural.

Mohammadi-Bassir e colaboradores?®, em 2017, realizaram um estudo para se
avaliar o efeito do desgaste, da aplicacdo de glaze e de dois sistemas de polimento
na resisténcia a flexdo, na rugosidade de superficie e na transformacao de fase da
zirconia estabilizada por itria. Para tanto, foram obtidos corpos-de-prova em forma de
barra (20 x 4,0 x 2,0 mm) os quais foram divididos em cinco grupos: sem tratamento
de superficie, como controle (C); desgaste com fresa diamantada (Gr); Desgaste e
aplicacao de glaze (Gl); Desgaste e polimento com kit de dois passos (BP); Desgaste
e polimento (MP). Foi avaliada a rugosidade por profilometria, quantidade de fase
monoclinica por difracdo de raios-X, topografia de superficie por meio de microscopia
eletrdnica de varredura e resisténcia a flexdo em trés pontos. Os resultados mostraram
diferencas estatisticamente significantes entre os grupos em relacéo a rugosidade e
resisténcia a flexdo. Os maiores valores de rugosidade foram encontrados no grupo
desgaste com fresa diamantada e os menores no grupo desgaste e glaze (GlI),
significativamente diferentes entre si. Os dois sistemas de polimento (BP e MP) néo
apresentaram diferenca em relacdo a rugosidade. Os maiores valores de resisténcia
a flexado foram encontrados no grupo desgaste, sem diferenca com os grupos dos dois
sistemas de polimento. Os menores valores de resisténcia a flexao foram encontrados
no grupo desgaste e glaze, com valores semelhantes ao controle. Em relacdo a fase

monoclinica, esta foi observada no grupo desgaste (26%), BP (24%) e MP (23%), por
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outro lado, nédo foi observada fase monoclinica nos grupos com glaze e controle. As
imagens de microscopia mostraram riscos unidirecionais apdés desgaste, 0os quais
foram reduzidos apos glaze e polimento. Os autores concluiram que a rugosidade
aumentou significativamente ap0s desgaste e que o polimento e o glaze foram
capazes de reduzir esta propriedade de maneira similar. O glaze apdés o desgaste
reduziu significativamente os valores de resisténcia a flexdo, o que ndo aconteceu
com o polimento.

Mufioz e colaboradores®?, em 2017, realizaram um estudo dos efeitos do
envelhecimento hidrotérmico e mecéanico na resisténcia a flexdo e microestrutura da
zircdnia monolitica anterior e posterior. Para tanto, corpos-de-prova em forma de disco
(12 x 1,2 mm) foram obtidos de trés diferentes materiais: zirconia monolitica anterior,
zircOnia monolitica posterior e zircbnia convencional, os quais foram submetidos a
diferentes tratamentos: envelhecimento hidrotérmico, mecéanico ou associacdo de
ambos. Foram avaliados a resisténcia a flexdo biaxial, o0 modulo de Weibull e a
resisténcia caracteristica, além da composicao da fase cristalina e tamanho de gréo.
Os resultados mostraram que a zirconia monolitica anterior ndo é suscetivel a
transformacao de fase cristalina, por outro lado os dois outros materiais apresentaram
transformacao e fase nos tratamentos hidrotérmico e associacdo de hidrotérmico e
mecanico. A resisténcia a flexdo da zircénia monolitica anterior foi menor que a dos
outros materiais. Foi identificada fase cubica nos materiais zircénia monolitica anterior
e zircbnia convencional em todos os tratamentos e na zircénia monolitica posterior
apenas apods envelhecimento hidrotérmico e associacdo deste com o mecanico. A
resisténcia a flexao foi alterada na zircbnia monolitica anterior ap6s envelhecimento
mecéanico e associacdo entre hidrotérmico e mecanico. Para os outros materiais, a
Unica diferenca encontrada foi entre o envelhecimento mecénico e o hidrotérmico. O
modulo de Weibull foi afetado pelo envelhecimento hidrotérmico. Em relacdo ao
tamanho dos grédos, a zircbnia monolitica anterior exibiu os maiores tamanhos,
seguida da zirconia monolitica posterior e da convencional. Os autores concluiram
gue a zirconia monolitica anterior possui maior tamanho de grdo, menor resisténcia a
flexao e foi afetada pelo envelhecimento mecéanico. A transformag@o monoclinica néo
foi observada para a zircbnia monolitica anterior em nenhum dos tratamentos, mas foi
observada nas outras duas zirconias quando utilizado o envelhecimento hidrotérmico
ou quando este foi associado com 0 mecanico. Concluiram também que o

envelhecimento hidrotérmico aumenta a probabilidade de fratura.
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Sulaiman e colaboradores®®, em 2017, realizaram um estudo para avaliar o
efeito da pigmentacéo, do jateamento e do envelhecimento hidrotérmico na resisténcia
a flexdo da zircobnia totalmente estabilizada comparada a zirconia parcialmente
estabilizada. Foram confeccionados corpo-de-prova em forma de barra (25 x 2,0 x 2,0
mm) de uma zircbnia convencional para infraestrutura, como controle, de duas
zirconias monoliticas, uma parcialmente e uma totalmente estabilizada as quais foram
divididas em seis grupos experimentais: sinterizacdo convencional; sinterizacdo a
vacuo; pigmentacao; jateamento; combinacdo de envelhecimento hidrotérmico apos
sinterizacdo convencional e combinacdo de envelhecimento hidrotérmico apés
sinterizacdo a vacuo. A carga critica a fratura foi determinada pela aplicacao de carga
monoténica uniaxial. A resisténcia a flexdo da zirconia convencional e da parcialmente
estabilizada (1034 e 1008 MPa) foram significativamente maiores que a da totalmente
estabilizada (582 MPa). O jateamento aumentou significativamente a resisténcia a
flexdo das zirconias convencional e parcialmente estabilizada (1413 e 1227 MPa),
porém causou a diminui¢do da resisténcia da zircbnia totalmente estabilizada (442
MPa). A pigmentacdo, o envelhecimento hidrotérmico e a sinterizagdo a vacuo néo
exibiram efeitos significativos em nenhum dos materiais. Os autores concluiram que
a zirconia totalmente estabilizada pode ter um comportamento diferente da zircénia
convencional e da parcialmente estabilizada, especialmente em relacdo ao
jateamento, o qual pode enfraquecer o primeiro tipo de material. A resisténcia da
zircbnia parcialmente estabilizada é aproximadamente o dobro da observada para a
totalmente estabilizada. Ambas as zirconias exibiram resisténcia ao envelhecimento
hidrotérmico.

Zucuni e colaboradores?®, em 2017, realizaram um estudo com o intuito de
avaliar a resisténcia a fadiga, as caracteristicas de superficie e a transformacédo de
fase da zircbnia submetida ao desgaste, polimento, aplicacdo de glaze e tratamento
térmico. Para tanto, foram confeccionados corpos-de-prova em forma de disco (15 x
1,2 mm) os quais foram divididos em cinco grupos, de acordo com a condicdo
experimental: Controle, sem tratamento; desgaste com fresa diamantada de
granulacdo grossa; desgaste e tratamento térmico; desgaste e glaze; desgaste,
polimento e glaze. Foram conduzidas as seguintes analises: rugosidade, topografia
de superficie, transformacéo de fase e resisténcia a fadiga pelo método de escada.
Todos os tratamentos, de alguma forma, influenciaram as caracteristicas de superficie

da zircbnia, sendo o polimento capaz de reduzir a rugosidade, a quantidade de fase
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monoclinica e de aumentar a resisténcia a fadiga. A aplicacéo do glaze foi capaz de
reduzir a rugosidade, porém promoveu 0s menores valores de resisténcia a fadiga. O
tratamento térmico teve pouco efeito na rugosidade, reduziu completamente a
presenca de fase monoclinica, porém sem melhoria na resisténcia a fadiga. Os
autores concluiram que o protocolo de polimento apos desgaste de restauracfes
monoliticas de zirconia € obrigatério para melhorar as caracteristicas de superficie e
0 comportamento sob fadiga do material.

Khayat e colaboradores*?, em 2018, realizaram um estudo a respeito do efeito
do desgaste e do polimento na rugosidade e resisténcia a flexdo da zircbnia
monolitica. Discos de zirconia (15 x 1,5 mm) de alta translucidez foram sinterizados e
receberam aplicacdo de glaze de acordo com as recomendacdes do fabricante foram
distribuidos em quatro grupos: G: desgaste; GPB e GPK: desgaste e polimento com
diferentes sistemas de polimento e C: controle. Todos o0s corpos-de-prova foram
submetidos ao envelhecimento hidrotérmico em autoclave a 134 °C, 200 kPa por 3
horas. A rugosidade média foi mensurada utilizando interferometria 6tica em trés
momentos: apdés a confeccdo do espécime; apds desgaste e polimento e apos
envelhecimento hidrotérmico. A resisténcia a flexdo biaxial foi mensurada usando
velocidade de 0,5 mm/min. O grupo G apresentou maior média de rugosidade apos
envelhecimento (1,96 um) que os grupos controle e polimento, os quais ndo exibiram
diferenca entre eles (GPB: 1,12 um; GPK: 0,88 um; C: 0,87 um). Comparada a do
grupo apos confeccdo, a rugosidade dos grupos G e GPB aumentaram
significativamente apds os tratamentos de superficie e apos envelhecimento enquanto
gue o envelhecimento néo alterou significativamente a rugosidade dos grupos GPK e
controle. O grupo G mostrou a menor resisténcia a flexdo (879,01 MPa) e o maior
valor foi observado no grupo controle (962,40 MPa); sem diferencas estatisticamente
significativas entre os grupos. Além disso, nenhuma correlacdo significativa foi
detectada entre a rugosidade e a resisténcia a flexdo. Os autores concluiram que o
desgaste aumentou a rugosidade da zirconia, enquanto que um adequado polimento
resultou em uma superficie mais lisa, comparada a superficie com glaze. Os
resultados ndo forneceram evidéncias de que o desgaste e o polimento afetam a

resisténcia a flexao apos envelhecimento.
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4 MATERIAL E METODO

4.1 Grupos experimentais

Dois tipos de zirconia indicadas para restauracdes monoliticas foram utilizados
neste estudo: uma zirconia parcialmente estabilizada (PSZ) (Prettau — Zirkonzahn) e
uma totalmente estabilizada (FSZ) (Prettau Anterior — Zirkonzahn), as quais foram

submetidas a diferentes protocolos de acabamento, dispostos na Figura 1.

Figura 1 — Composicao dos grupos experimentais
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Fonte: Elaborag&o prépria.

4.2 Obtencao dos corpos-de-prova

Blocos de zircnia monolitica (Prettau e Prettau Anterior) foram cortados em
cortadeira metalografica ISOMET 1000 (Buehler, Lake Bluff, lllinois, EUA) utilizando-
se disco diamantado (Series 15LC Diamond, Buehler, Lake Bluff, lllinois, EUA) sob
irrigacado com agua de forma a obter 300 corpos-de-prova com dimensodes especificas
de acordo com o grupo experimental a que pertenceram. Os corpos-de-prova pré-



42

sinterizados tinham as dimensdes de 25 mm x 5,0 mm x 1,5 mm sendo que somente
agueles que receberam desgaste possuiam um degrau positivo de 0,4 mm em altura

na regiao central (Figura 2).

Figura 2 — Dimensbes do corpo-de-prova pré-sinterizado

4,8 mm
0,4 mm | |
1,5 mm
| |
I 1
25 mm

Representacdo esquematica dos corpos-de-prova pré-sinterizados submetidos ao desgaste.

Fonte: Elaboracao prépria.

Apbés o corte, as barras receberam acabamento com pontas de silicone
(Exacerapol, Edenta — Labordental, Hauptstrasse, Suica) para remocdo de
irregularidades das margens. Para adquirirem o formato proposto, os espécimes pré-
sinterizados foram inseridos em uma matriz de resina acrilica que permitia que fossem
reduzidas em altura as porc¢des das extremidades, permitindo que a porgao central
adquirisse as dimensdes adequadas (Figuras 3a e 3b). Tal reducéo foi realizada em
baixa rotacdo com discos de acabamento para resina composta (Super-Snap L506 —
Shofu Dental Corporation, Kyoto, Japdo), sendo substituidos a cada dez corpos-de-

prova.

Figura 3 — Corpo-de-prova antes e ap0s a reducgéo das extremidades

@) (b)

Corpo-de-prova pré-sinterizado adquirindo formato desejado.

Fonte: Elaboracao prépria.
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Foi realizado polimento imido de todos o0s grupos experimentais com lixa de
carbeto de silicio 800 e 1400 (Norton Saint-Gobain, Guarulhos, SP, Brasil), sempre no
sentido do longo eixo do corpo-de-prova, para padronizacdo da superficie. Em
seguida foram limpos com agua destilada em ultrassom durante 120 segundos.

O procedimento de sinterizacdo foi conduzido no forno inFire HTC speed
(Sirona Dental Systems, Bensheim, Alemanha) seguindo o protocolo de sinterizacéao
para cada tipo de zircbnia, sendo alcancada temperatura final de 1600°C, mantida por
120 minutos, para a zirconia Prettau, com taxa de aquecimento e de resfriamento de
8°C por minuto e temperatura final de 1450°C, mantida por 120 minutos, para a
zirconia Prettau Anterior, também com taxa de aquecimento e resfriamento de 8°C por
minuto. ApOs a sinterizacdo e consequente contragcdo promovida por este
procedimento, de aproximadamente 20%, 0s corpos-de-prova adquiriram as
dimensdes finais de 20 x 4,0 x 1,2 mm para 0s grupos sem desgaste e 20 x 4,0 x 1,5
mm na por¢ao central (degrau positivo de 0,3 mm) para 0S grupos que receberam

desgaste.

4.3 Protocolo de desgaste

Os desgastes foram realizados sob irrigacdo constante com agua destilada e
motor de alta rotacdo Kavo extra torque 605 (Kavo do Brasil Ind. e Com. Ltda, Joinville,
SC, Brasil) o qual foi acoplado a um dispositivo padronizador de desgastes com uma
matriz metalica com dimensdes de 20 x 4,0 x 1,2 mm. (Figura 4) Dessa forma, ao
posicionar um espécime, 0,3 mm de sua altura central excediam os limites da matriz,
propiciando o desgaste. Foi utilizada fresa diamantada cilindrica de granulacéo de 90-
120um (MF 3099, KG Sorensen, Cotia, SP, Brasil) posicionada de maneira que seu
longo eixo ficasse perpendicular ao longo eixo do corpo-de-prova, a qual foi

substituida ap6s desgastar 5 espécimes.
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Figura 4 — Dispositivo padronizador de desgaste

Fonte: Elaboracao propria.

4.4 Protocolos de acabamento

Os procedimentos de acabamento foram aplicados nos grupos que receberam
desgaste. Foram aplicados diferentes tipos de polimento: sem polimento; polimento
com borrachas diamantadas em formato de roda (CeraMaster Coarse e CeraMaster,
Shofu Inc., Quioto, Japao) em baixa rotacdo (20.000 rpm) em motor de bancada (NSK
Ultimate XL, NSK do Brasil Ltda, Sdo Paulo, SP, Brasil) com pressdo manual, com ou
sem aplicacdo de glaze (Glaze Plus - Zirkonzahn), conforme descricdo dos grupos
experimentais (Figura 1).

Para cada corpo-de-prova, de acordo com 0 grupo experimental, foram
realizadas duas aplicacdes de glaze na face tratada, o qual foi aplicado por meio de
pincel de pelo de marta, uma camada por vez e levados ao forno para sinterizagao
AluminiPress (EDG Equipamentos Odontol6gicos, Séo Carlos, SP, Brasil), com
temperatura inicial de 300°C, pré-queima de 6 minutos e temperatura final de 800°C,

por 1 minuto e taxa de aquecimento de 50°C por minuto.

4.5 Envelhecimento hidrotérmico

Metade dos corpos-de-prova foi submetida ao envelhecimento hidrotérmico em
autoclave a 134°C e pressao de 2 bars por 20 horas (DG Line, Termotron, Piracicaba,
SP, Brasil), tempo necessario para serem observado os efeitos da degradacgéo

hidrotérmicas3®.

4.6 Ensaio de resisténcia a flexao
A resisténcia a flexdo em trés pontos de todos o0s espécimes foi mensurada em

maguina de ensaios mecanicos MTS 810 (Material Test System, Eden Prairie, MN,
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EUA) com célula de carga de 10 kN e velocidade de 0,5 mm/min. Todos 0s espécimes
foram posicionados com as superficies tratadas voltadas para baixo a fim de serem
submetidas as cargas de tracao. Para o calculo da resisténcia a flexdo em trés pontos

foi utilizada a formula abaixo:

3FL
2bd?

o =

Onde:

o: Resisténcia a flexdo, em MPa;

F: Forga, em N, no momento da fratura;
L: Distancia dos apoios, em mm;

b: Largura do espécime, em mm,;

d: Espessura do espécime, em mm.

4.7 Rugosidade

A rugosidade média (Ra) da superficie dos corpos-de-prova foi analisada nos
grupos com e sem envelhecimento hidrotérmico: apds aplicacdo de glaze, como
controle e apds cada tratamento experimental: desgaste; desgaste e polimento;
desgaste e glaze; e desgaste, polimento e glaze.

As superficies foram avaliadas por meio de rugosimetro de contato SJ-400
(Mitutoyo — Takatsu-ku, Kawasaki, Kanagawa, Japdo). com precisdo de 0,01 pm,
comprimento de leitura de 2,5 mm, velocidade da ponta ativa de 0,5 mm/s, e raio de
5 um. Trés leituras, realizadas de maneira perpendicular ao longo eixo do corpo-de-

prova foram feitas e a média delas adotada como rugosidade da superficie.

4.8 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para a andlise da superficie da zircbnia, dois corpos-de-prova de cada condicao
experimental foram selecionados de maneira aleat6ria, limpos com alcool isopropilico
99% em ultrassom por 120 segundos e depositados com ouro para que fossem
obtidas imagens por meio de microscoépio eletrénico de varredura (JSM-6510LV,
JEOL, Peabody, MA, EUA).

Para a obtencdo de imagens da microestrutura de cada material, foram
selecionados corpos-de-prova sem qualquer tratamento experimental de desgaste,

polimento ou glaze, apenas regularizagdo da superficie pré-sinterizada a fim de se
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obter uma superficie plana. ApdOs a sinterizacéo, foi realizado um tratamento térmico
com o intuito de revelar os graos da estrutura e facilitar a visualizacdo das diferencas
existentes entre os dois materiais. Tal tratamento térmico consistiu no aquecimento
da zirconia em forno para ceramica (AluminiPress — EDG Equipamentos
Odontoldgicos, Sao Carlos, SP, Brasil) até uma temperatura de 1400 °C, mantida por
30 minutos*3.

Além da analise da microestrutura, também por meio de microscopia eletrénica
de varredura, foram obtidas imagens das areas de fratura de cada condicédo
experimental a fim de se avaliar a profundidade da zona de transformacao promovida
pelos diferentes tratamentos empregados. Para tanto, os corpos-de-prova fraturados
de cada condicdo experimental foram incluidos em resina acrilica e tiveram sua
superficie regularizada com lixas de carbeto de silicio de granulacdo 400, 800, 1200
e 1500 para obtencdo de uma superficie plana e polida, facilitando a visualizacdo da

zona de transformacéo, semelhantemente a metodologia descrita por Cotic et al.**.

4.9 Médulo de Weibull
Para avaliar a confiabilidade da zirconia apés os diferentes procedimentos, a
analise do modulo de Weibull foi realizada levando em consideracdo os dados de

resisténcia a flexdo empregados na seguinte equacao:
P =1-exp{[-0/00]™}

Equacéo 1

Onde:

P = probabilidade de falha;

m = modulo de Weibull;

o = tensao de ruptura do material

o0 = resisténcia caracteristica.

O modulo de Weibull, indicado por “m”, e a resisténcia caracteristica,
representada por “00”, sdo obtidos transformando a equagédo 1 na equagao 2, e
plotando os resultados, no plano Cartesiano “In[In(1/(1-P))] vs Inc”, que € um recurso

para transformar a relagao entre ‘P’ e ‘m’ em uma reta.
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In(1/1 —P) =m=*Inoc —m *Ino,

Equacéo 2

O mddulo de Weibull “m” é determinado utilizando fatores de corregéo, segundo

0 numero de amostras utilizadas.

4.10 Delineamento estatistico

Os dados quantitativos de resisténcia a flexao e rugosidade foram analisados,
para cada zircOnia, no programa SigmaStat (SigmaStat 3.5, Systat Software Inc.,
California, EUA) em relagdo a normalidade e igualdade de variancias. Por ndo se
adequarem aos pressupostos para a realizacdo de teste paramétrico, foi empregado
o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis. Na comparacdo nas colunas, para a
resisténcia a flexdo, o pos-teste utilizado foi Dunn e para a rugosidade foi Student-
Newman-Keuls. As comparag¢des nas linhas foram feitas utilizando-se o teste n&o

paramétrico de Mann-Whitney. O nivel de significancia adotado foi de 5%.
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5 RESULTADO

5.1 Resisténcia a flexao
Os valores de mediana da resisténcia a flexdo dos materiais Prettau e Prettau
Anterior estdo dispostos nas tabelas 1 e 2, juntamente com os resultados de suas

analises estatisticas.

Tabela 1 — Mediana dos valores de resisténcia a flexdo, em MPa (Q1; Q3) dos grupos
experimentais do material Prettau e grupamentos estatisticos, Araraquara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento P

Controle (C) 583,0 (556,6; 611,1) Ca 585,6 (560,8; 597,7) Ca 0,888
Desgaste (D) 1147,8 (995,0; 1282,7) Ab  1296,0 (1173,6; 1373,1) Aa 0,022
Desgaste e Polimento (DP)  1210,3 (1069,6; 1366,2) Ab  1305,0 (1270,0; 1337,1) Aa 0,021
Desgaste e Glaze (DG) 569,7 (551,6; 592,5) Ca 585,8 (543,1; 655,5) Ca 0,228
Desgaste, Polimento e 815,6 (690,7; 894,3) Ba 875,8 (801,6; 970,9) Ba 0,068
Glaze (DPG)

P <0,001 <0,001

Letras mailsculas diferentes nas colunas e minusculas nas linhas indicam diferenca
estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboracao prépria.
Tabela 2 — Mediana dos valores de resisténcia a flexdo, em MPa (Q1; Q3) dos grupos

experimentais do material Prettau Anterior e grupamentos estatisticos,
Araraquara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento P

Controle (C) 484,8 (425,2; 548,1) Aa 476,0 (415,1; 520,8) Aa 0,438
Desgaste (D) 435,9 (391,1; 482,7) ABa 427,6 (382,8; 488,9) Aa 0,959
Desgaste e Polimento (DP) 443,7 (383,3; 522,0) Aba 471,4 (404,2; 545,3) Aa 0,318
Desgaste e Glaze (DG) 427,0 (400,6; 441,5) Ba 388,5 (352,4; 416,2) Bb 0,005
Desgaste, Polimento e 404,2 (377,3; 479,8) Ba 425,7 (405,9; 453,4) ABa 0,473
Glaze (DPG)

P 0,007 <0,001

Letras mailsculas diferentes nas colunas e minuUsculas nas linhas indicam diferenca
estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboragéo prépria.
Os resultados mostram que o comportamento do material Prettau Anterior é

diferente do comportamento do Prettau. Independente do fator envelhecimento,

Prettau exibiu um aumento significativo na resisténcia a flexdo nos corpos-de-prova
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desgastados, 0os quais apresentaram igualdade estatistica quando o polimento foi
realizado. Naqueles grupos onde houve somente a aplicacdo do glaze, os valores de
resisténcia a flexdo foram similares aos do grupo controle. Por outro lado, quando o
glaze foi aplicado apds desgaste e polimento, a resisténcia a flexdo foi maior do que
a do grupo controle, porém menor que a dos grupos desgaste e desgaste e polimento.

O material Prettau Anterior exibiu os maiores valores para o grupo controle
guando comparado aos grupos desgaste e glaze e desgaste, polimento e glaze. O
desgate, independentemente da associacdo com polimento, mostrou nao haver
diferenca em relacdo ao grupo controle. Quando o envelhecimento hidrotérmico foi
realizado, ndo houve diferenca entre 0s grupos experimentais, exceto para o grupo

desgaste e glaze.

5.2 Rugosidade

Os valores de mediana de rugosidade dos materiais Prettau e Prettau Anterior
estdo dispostos nas tabelas 3 e 4, juntamente com os resultados de suas analises
estatisticas.

Tabela 3 — Mediana dos valores de rugosidade, em um (Q1; Q3) dos grupos experimentais
do material Prettau e grupamentos estatisticos, Araraquara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento P

Glaze - Controle (C) 0,45 (0,35; 0,52) Ea 0,39 (0,34; 0,44) Ea 0,116
Desgaste (D) 4,30 (3,50; 5,05) Aa 4,44 (3,58; 5,03) Aa 0,502
Desgaste e Polimento (DP) 2,12 (1,66; 2,41) Ba 2,22 (1,82; 2,64) Ba 0,546
Desgaste e Glaze (DG) 0,97 (0,75; 1,04) Ca 0,90 (0,68; 1,04) Ca 0,587
Desgaste, Polimento e 0,50 (0,40; 0,67) Da 0,54 (0,44, 0,67) Da 0,890
glaze (DPG)

P <0,001 =<0,001

Letras mailsculas diferentes nas colunas e minusculas nas linhas indicam diferenca
estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboragéo prépria.
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Tabela 4 — Mediana dos valores de rugosidade, em um (Q1, Q3) dos grupos experimentais
do material Prettau Anterior e grupamentos estatisticos, Araraquara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento P
Glaze - Controle (C) 0,36 (0,32; 0,44) Eb 0,28 (0,23; 0,30) Ea <0,001
Desgaste (D) 5,10 (4,57; 5,83) Ab 4,76 (4,28; 5,19) Aa 0,022
Desgaste e Polimento (DP) 2,29 (1,95; 2,74) Ba 2,03 (1,76; 2,82) Ba 0,540
Desgaste e Glaze (DG) 1,21 (0,94; 1,56) Cb 0,90 (0,68; 1,06) Ca <0,001
Desgaste, Polimento e 0,62 (0,48; 0,77) Db 0,49 (0,44; 0,63) Da 0,010
Glaze (DPG)
P =<0,001 =<0,001

Letras mailsculas diferentes nas colunas e minusculas nas linhas indicam diferenca
estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboracao prépria.

Prettau e Prettau Anterior exibiram a mesma tendéncia de comportamento em
relacdo a rugosidade, independentemente da presenca do envelhecimento
hidrotérmico. O desgaste produziu os maiores valores de rugosidade, seguido pelos
grupos desgaste e polimento, desgaste e glaze, desgaste polimento e glaze e pelo
grupo controle (apenas glaze), o qual apresentou a superficie menos rugosa. O
envelhecimento hidrotérmico ndo alterou a rugosidade do material Prettau, porém
para Prettau Anterior houve uma reducéo na rugosidade de todos os grupos, exceto
0 grupo desgaste e polimento, sem diferengca quando o envelhecimento nédo estava
presente.

5.3 Weibull
Os resultados de resisténcia caracteristica com seus intervalos de confianga

sdo mostrados nas tabelas 5 e 6.
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Tabela 5 — Resisténcia caracteristica e intervalos de confianca do material Prettau,
Araraquara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento
Glaze - Controle (C) 605,2 (589,5-620,9) C 595,5 (585,5-605,3) D
Desgaste (D) 1224,0 (1147,1-1303,7) A 1318,4 (1268,6-1368,8) A
Desgaste e Polimento (DP) 1289,7 (1203,5-1379,3) A 1329,6 (1299,4-1359,7) A
Desgaste e Glaze (DG) 589,4 (573,9-604,8) C 633,9 (608,1-660,1) C
Desgaste, Polimento e Glaze (DPG)  854,8 (811,8-898,8) B 927,2 (876,5-979,4) B

Letras maiusculas diferentes nas colunas indicam diferenca estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboracao prépria.

Tabela 6 — Resisténcia caracteristica e intervalos de confiangca do material Prettau Anterior,
Araraguara, 2018

Sem Envelhecimento Com Envelhecimento
Glaze - Controle (C) 521,9 (484,1-561,4) A 497,3 (470,8-524,6) A
Desgaste (D) 461,5 (437,3-486,4) ABC 474,6 (445,2-505,0) AB
Desgaste e Polimento (DP) 481,6 (454,3-509,6) AB 508,6 (471,2-547,7) A
Desgaste e Glaze (DG) 437,6 (421,5-453,9) C 406,2 (388,3-424,4) C
Desgaste, Polimento e Glaze (DPG)  443,2 (415,8-471,5) BC 442,1 (429,1-455,2) B

Letras maiusculas diferentes nas colunas indicam diferenca estatistica (P<0,05).

Fonte: Elaboracao prépria.

As resisténcias caracteristicas do material Prettau foram semelhantes ao
comportamento dos valores de resisténcia a flexao (Tabela 5). A aplicacdo do glaze
produziu os maiores valores de modulo de Weibull, assim como o envelhecimento
hidrotérmico aumentou o médulo de Weibull para todos 0s grupos, exceto para 0 grupo
desgaste, polimento e glaze (Figuras 5 a e b). Em relagdo ao material Prettau Anterior,
foi observada reducao da resisténcia caracteristica nos grupos com aplicacéo de glaze
(desgaste e glaze e desgaste, polimento e glaze) comparados ao grupo com apenas
glaze - controle (Tabela 6). O médulo de Weibull foi maior no grupo desgaste e glaze
na condicdo sem envelhecimento e no grupo desgaste, polimento e glaze com

envelhecimento (Figuras 5 c e d)
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Figura 5 — Distribuicdo de Weibull: (a) Prettau sem envelhecimento hidrotérmico; (b) Prettau
com envelhecimento hidrotérmico; (c) Prettau Anterior sem envelhecimento
hidrotérmico; e (d) Prettau Anterior com envelhecimento hidrotérmico
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5.4 Microscopia eletronica de varredura

As imagens da microestrutura do material Prettau e Prettau anterior, com
aumento de 20.000 vezes estdo representadas pelas figuras 6 e 7. As imagens
mostram que no material Prettau (Figura 6) ha uma distribuicdo mais homogénea dos
graos em relacdo ao tamanho. No material Prettau Anterior (Figura 7), por outro lado

ha uma mistura de grdos de maior tamanho com graos de menor tamanho.

Figura 6 — Microestrutura do material Prettau

1gm  Ig- 17
2.00KV SEI @B_LOW WD 4.8mm 10:01:52

Fonte: Elaboracao prépria.

Figura 7 — Microscopia do material Prettau Anterior

I lpm IQ-UNESP 11/6/2017
2.00kV SEI GB_LOW WD 4.8mm 9:09:25

Fonte: Elaboracéo prépria.
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As regides de fratura de todas as condicOes experimentais sdo mostradas nas
figuras 8 a 11, separadas de acordo com o material e envelhecimento hidrotérmico.
As figuras 8 e 9 mostram o material Prettau na auséncia e na presenca do
envelhecimento, respectivamente. Da mesma forma, as figuras 10 e 11 exibem o

material Prettau Anterior sem e com envelhecimento, respectivamente.

Figura 8 — Regido de fratura do material Prettau sem envelhecimento

o | o} -

SEI 10KV  WD9mm  SS30 x2,500  10pm
0000 29 Mar 2018
Fonte: Elaboracao prépria.



Figura 9 — Regido de fratura do material Prettau com envelhecimento

SEl 10kV  WD9mm  SS30 x2,500  10pm
0000 29 Mar 2018

Fonte: Elaboracao propria.

Figura 10 — Regiéo de fratura do material Prettau Anterior sem envelhecimento

ppE

SEI 10kV WDO9mm S§830 x2,500 10um
0000 29 Mar 2018

Fonte: Elaboracéo prépria.
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Figura 11 — Regiado de fratura do material Prettau Anterior com envelhecimento

DG bP

SEI 10kV  WD9mm  SS30 x2,500  10pm
0000 29 Mar 2018

Fonte: Elaboracao prépria.

Comparando-se as imagens de cada material nas condicbes sem e com
envelhecimento hidrotérmico, nota-se uma camada de degradacdo presente nos
grupos D e DP somente no material Prettau quando submetido ao envelhecimento,
sendo maior a camada presente no grupo D. Quando o glaze esta presente ndo é
observada a camada de degradacédo. O material Prettau Anterior, por sua vez nao

apresentou camada de degradacdo em nenhuma condigc&o experimental.
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6 DISCUSSAO

A hipdétese nula foi rejeitada uma vez que os protocolos de desgaste, métodos
de ajuste de superficie e o0 envelhecimento hidrotérmico afetaram significativamente a
resisténcia a flexdo, a rugosidade e o médulo de Weibull das duas zircnias avaliadas.

Em relacdo ao material Prettau, 0 desgaste aumentou a resisténcia a flexao de
todos os grupos experimentais quando comparados ao controle, exceto para 0 grupo
desgaste e glaze. A criacdo de defeitos na superficie das amostras pelo desgaste
poderia causar certa reducdo na resisténcia a flexdo, mas o oposto foi observado. Isso
pode ser explicado pelo aumento da fase monoclinica induzida pelos procedimentos
de ajuste e, consequentemente, tenacificacdo do material*>4’. Por outro lado, a
resisténcia a flexdo diminuiu nos grupos onde o glaze foi aplicado ap6s desgaste e
apos desgaste e polimento. Provavelmente o protocolo de queima do glaze (800 °C)
tenha atuado como um tratamento térmico, o qual pode apresentar dois diferentes
efeitos: primeiro, induzindo transformacdo de fase reversa, neutralizando a
tenacificacdo alcangada®>264¢ e segundo, atuando como um relaxamento de forcas
residuais.

Os grupos que receberam somente desgaste obtiveram os maiores valores de
rugosidade, seguido pelos grupos DP, DG, DPG e por fim pelo grupo controle. De
acordo com Nakamura et al.*8, uma superficie menos rugosa é mais favoravel em
termos da prevencéo da formacédo de biofilme. Além disso, segundo Khayat et al.*°,
superficies mais rugosas sdo mais suscetiveis a degradacao hidrotérmica, devido ao
fato dessas superficies possuirem mais estresse residual e a perda de gréos poderia
ocorrer mais facilmente.

Além da reducao da rugosidade, o polimento da zircbnia pode promover dois
efeitos distintos em relacé@o a resisténcia a flexdo. O primeiro deles é o aumento da
resisténcia pela reducéo dos defeitos de superficie, e 0 segundo é a diminuicéo pela
remocéo da camada compressiva que tenacifica o material®>. No presente estudo, os
grupos do material Prettau com os maiores valores de rugosidade (D e DP) exibiram
0S maiores valores de resisténcia a flexdo. Isso indica que apesar da rugosidade
elevada promovida pelo procedimento de desgaste, a resisténcia a flexdo pode ser
aumentada pela tenacificacdo do material. Aléem disso, todos os protocolos que

incluiram o procedimento de polimento podem né&o ter sido capazes de remover a
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camada compressiva, e os valores de resisténcia a flexdo se mantiveram maiores do
gue os do grupo controle. Interessantemente, quando o desgaste, o polimento e 0
glaze foram associados, os valores de resisténcia ficaram num patamar intermediario
entre os grupos de desgaste e polimento e os grupos de desgaste e glaze. O aumento
na resisténcia pelo desgaste e polimento foi parcialmente reduzido pela aplicacédo do
glaze.

O comportamento do material Prettau quando foi realizado envelhecimento
hidrotérmico seguiu a mesma tendéncia de quando este procedimento ndo estava
presente, porém o envelhecimento foi capaz de aumentar a resisténcia a flexdo dos
grupos desgaste e desgaste e polimento. Este aumento na resisténcia se deu
provavelmente as custas do aumento do contetdo de fase monoclinica®®3%. De acordo
com Cotic et al.**, o efeito do envelhecimento pode ser observado por meio de
imagens de microscopia eletrbnica de varredura. Dessa forma, utilizando uma
metodologia semelhante a de Cotic et al.**, foi possivel observar o efeito do
envelhecimento hidrotérmico nos grupos D e DP do material Prettau (Figura 9). De
acordo com Khayat et al.*°, uma superficie mais rugosa é mais suscetivel ao
envelhecimento, o que foi confirmado no presente estudo para o material Prettau, com
a observacdo da camada de transformacdo mais profunda no grupo D quando
comparada a do grupo DP. Neste material, ainda, a camada de glaze atuou como uma
protecdo contra o envelhecimento hidrotérmico, sem diferencas entre as amostras
com ou sem o envelhecimento (Figuras 8 e 9).

Em relacéo a confiabilidade dos tratamentos experimentais, mostrada na figura
5, de maneira geral para o material Prettau, a resisténcia caracteristica seguiu a
mesma tendéncia daquela observada para a resisténcia a flexdo. O médulo de Weibull
foi maior nos grupos com aplicacao do glaze (C, DG, DPG). Por outro lado, quando o
envelhecimento hidrotérmico foi realizado, o modulo de Weibull foi aumentado para
todos os grupos, exceto para o grupo DPG, o qual mostrou uma leve reducéo.

De maneira diferente do material Prettau, os protocolos de ajuste nao
aumentaram a resisténcia a flexdo do material Prettau Anterior. Todos 0s grupos
tiveram valores numericamente menores do que 0s do grupo controle, porém somente
para os grupos DPG e DG a diferenca foi estatisticamente significante. Tal diminui¢cdo
da resisténcia desses grupos pode estar relacionada a liberacéo de tensdes residuais

ocorridas durante o aguecimento das amostras para a queima do glaze (800 °C).
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A falta de aumento da resisténcia a flexdo do material Prettau Anterior apos o
desgaste pode estar relacionada a composicdo e microestrutura do material. Em um
recente estudo®® que utilizou a mesma ceramica, a fase monoclinica nédo foi observada
neste material apos envelhecimento hidrotérmico e mecéanico. De acordo com
Sulaiman et al.>°, o material Prettau Anterior € uma zirconia totalmente estabilizada,
com até 12% de itria em sua formulacao, a qual € capaz de estabilizar os graos na
fase cubica. Assim, a cerdmica totalmente estabilizada ndo é suscetivel a
transformacéo tetragonal - monoclinica®, e, consequentemente, ndo ha o processo
de tenacificacédo pela transformacao de fase.

Nas imagens de microscopia do efeito dos protocolos de ajuste (Figuras 10 e
11), nenhuma alteracdo foi observada na superficie, independente do protocolo
empregado. Diferengas na microestrutura de cada material sdo visualizadas nas
figuras 6 e 7, indicando que Prettau tem graos distribuidos de uma maneira mais
homogénea do que Prettau Anterior, o qual exibe uma mistura de gréos regulares e
gréos de maior tamanho. Grdos cubicos sdo maiores do que o0s gréos tetragonais® e
a diferenca na fase cristalografica e na composi¢cdo pode explicar o comportamento
do material Prettau Anterior em relacéo a resisténcia a flexdo quando submetido ao
desgaste3%%0, De acordo com Mufioz et al.*%, o material Prettau Anterior ndo apresenta
transformacao de fase e, dessa forma, ndo ha o desenvolvimento do mecanismo de
tenacificacao, observado no material Prettau. A mesma interpretacéo € valida quando
se discute a degradacao hidrotérmica, onde nenhuma diferenca foi observada entre
0S grupos, exceto o grupo DG, o qual foi similar ao grupo DPG, porém mostrou menor
resisténcia a flexdo que os demais grupos. Possivelmente a aplicacdo do glaze
associada ao tratamento hidrotérmico pode ter potencializado a liberacao de tensdes,
0 que resultaria em uma diminuicdo da resisténcia do material. Diferentemente do
material Prettau, Prettau Anterior ndo exibiu alteracdes em relacdo a degradacéo
hidrotérmica, mesmo naqueles grupos onde o glaze ndo estava presente, como
observado nas figuras 10 e 11, confirmando que o material € naturalmente resistente
a degradacédo, nao havendo transformacao de fase, como demonstrado por Mufioz et
al.3% e Sulaiman et al.®°. Os grupos DG e DPG do material Prettau Anterior exibiram
as superficies menos rugosas entre os demais grupos com desgaste, porém com
menor resisténcia a flexdo quando comparado ao grupo controle. Isso indica que nao

ha relacdo entre a rugosidade superficial e resisténcia a flexdo. Além disso, um
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pequeno aumento numeérico na rugosidade de superficie foi observado em todos os
grupos apos envelhecimento hidrotérmico, porém nenhum deles foi significativo.

A resisténcia caracteristica do material Prettau Anterior diminuiu nos grupos DG
e DPG, porém a aplicacao do glaze aumentou o modulo de Weibull no grupo DG sem
envelhecimento e ocorreu 0 mesmo para o grupo DPG apo0s envelhecimento.
Considerando que a transformacéo de fase ndo ocorre neste material, a aplicacédo do
glaze pode ter liberado tensbes, aumentando assim a confiabilidade do material
nesses grupos.

Em resumo, este estudo sugere que, independentemente das diferencas entre
os dois tipos de materiais, quando for necesséria a realizacéo de ajustes oclusais em
pecas monoliticas, estes devem ser realizados e sempre finalizados por polimento. A
aplicacao de glaze, por sua vez, apesar da diminuigdo na rugosidade e leve aumento
no médulo de Weibull, parece ndo ser necessaria e até prejudicial do ponto de vista

mecanico.
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7 CONCLUSAO

feitas:

Dentre as limitacdes do presente estudo, as seguintes conclusbes podem ser

Ajustes apresentam uma tendéncia de aumento na resisténcia a flexdo do
material Prettau, porém para o material Prettau Anterior uma tendéncia de
reducdo, especialmente quando o glaze é aplicado.

O envelhecimento hidrotérmico aumenta a resisténcia a flexdo do material
Prettau e ndo causa alteracdo na do material Prettau Anterior, exceto para
0 grupo desgaste e glaze.

A aplicacdo de glaze diminui a resisténcia a flexdo e a resisténcia
caracteristica em relagéo aos grupos sem aplicacao de glaze para o material
Prettau, porém, aumenta o moddulo de Weibull dos dois materiais,
especialmente apés envelhecimento hidrotérmico.

Desgaste aumenta a rugosidade dos dois materiais, porém nenhum
protocolo estudado foi capaz de atingir os valores do grupo sem desgaste.
O polimento apds desgaste € desejavel para a obtencédo de uma superficie

mais lisa, sem comprometimento da resisténcia a flexao.
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