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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:
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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%11, 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®.



10

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
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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®33234, 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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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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