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Calvache ALV. Caracterizacdo microestrutural e resisténcia a fadiga de zirconias de
alta, super e extra translucidez [dissertacdo]. Sado José dos Campos (SP):
Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2021.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi caracterizar a microestrutura de ceramicas de zircbnia
parcialmente estabilizada com itria com diferentes niveis de translucidez e avaliar o
efeito na dureza, tenacidade a fratura e resisténcia a flexao biaxial (ensaio com carga
monoténica e resisténcia a fadiga). Amostras em forma de disco foram obtidas de
ceramica de zircbnia de alta translucidez (Vita YZ HT), super translucidez (Vita YZ ST)
e extra translucidez (Vita YZ XT), seguindo as diretrizes da ISO 6872/2015 para testes
de resisténcia a flexdo biaxial, e também na menor espessura de utilizacdo indicada
pelo fabricante (dimensdes finais de 12 mm de diametro, 0,7 e 1,2 + 0,1 mm de
espessura). Para a caracterizacao, foram realizadas analises de difracdo de raios-X
(DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de disperséo de
energia (EDS), para analise das propriedades mecanicas, dureza Vickers, tenacidade
a fratura e resisténcia a flexado biaxial (ensaio com carga monoténica) e ensaio de
resisténcia a fadiga em flexao biaxial (ensaio acelerado step-stress). A zircbnia ST e
XT apresentaram defeitos superficiais na andlise de MEV, enquanto a zirconia HT
apresentou maior uniformidade dos grdos na superficie. Todas as ceramicas
apresentaram composi¢cdes quimicas semelhantes, diferindo principalmente na
guantidade de itria, que foi maior com o aumento da translucidez do material; nos
resultados de DRX, a quantidade de fase cubica também foi maior com o aumento da
translucidez (XT> ST> HT). XT e HT apresentaram os maiores valores de dureza e
guanto a tenacidade a fratura, HT difere de ST e XT, que foram semelhantes. Em
relacdo a resisténcia a fadiga e probabilidade de sobrevivéncia, XT (0,7 mm e 1,2 mm)
apresentou o pior desempenho mecanico (resisténcia a flexao biaxial a fadiga e ciclos
até a falha), enquanto HT e ST apresentaram valores estatisticamente semelhantes e
superiores a XT, mesmo em espessuras finas (0,7 mm) e espessura convencional (1,2
mm). A zircbnia super translicida (ST) apresenta comportamento de fadiga
semelhante a zircbnia altamente translicida HT, que ja possui um excelente
reconhecimento na literatura. Ceramicas de extra translucidez (XT) ainda precisam
evoluir no processamento. Mudancas na microestrutura das ceramicas de zircbnia
translicida e na quantidade de itria disminuiram as propriedades mecéanicas

Palavras-chave: Ceramica dentaria. Tensdo mecéanica. Resisténcia do material.
Translucidez. Teste de fadiga acelerada Step-Stress. Probabilidade de sobrevivéncia.



Calvache ALV. Microstructural characterization and fatigue strength of high, super and
extra translucent zirconia ceramics [dissertation]. S&o José dos Campos (SP): Sao
Paulo StateUniversity (Unesp), Institute of Science and Technology; 2021.

ABSTRACT

The aim of this study was to characterize the microstructure of Yttria partially stabilized
zirconia ceramics with different levels of translucency and to evaluate the effect on the
hardness, fracture toughness and biaxial flexural strength (monotonic and fatigue).
Disc-shaped specimens were obtained from high translucency (Vita YZ HT), super
translucency (Vita YZ ST) and extra translucency zirconia ceramics (Vita YZ XT),
following ISO 6872/2015 guidelines for biaxial flexural strength testing (final
dimensions of 12 mm in diameter, 0.7 and 1.2 + 0.1 mm in thickness). For
characterization, X-ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and
energy dispersion spectroscopy (EDS) analyzes were performed and for mechanical
properties, Vickers hardness, fracture toughness and biaxial flexural strength
(monotonic and fatigue). The ST and XT zirconia showed surface defects under SEM
analysis, while HT zirconia exhibited greater grain uniformity on the surface. All
ceramics showed similar chemical compositions, differing mainly in the amount of
yttria, which was higher as the translucency of the material increased; and in XRD the
amount of cubic phase was also greater with the increased translucency (XT > ST >
HT). XT and HT present the highest hardness values and about the fracture toughness,
HT differs from ST and XT, which were similar. Regarding the fatigue strength and
survival probability, XT (0.7 mm and 1.2 mm) showed the worst mechanical
performance (fatigue biaxial flexural strength and cycles until failure), while HT and ST
presented statistically similar values and higher than XT, even between thin (0.7 mm)
and conventional thickness (1.2 mm). Super translucent zirconia (ST) has similar
fatigue behavior than high-translucent zirconia HT, which already has an excellent
recognition in the literature. Extra (XT) translucency ceramics still need to evolve in
processing. Changes in the microstructure of translucent zirconia ceramics and the
amount of yttria have reduced the mechanical properties.

Keywords: Dental ceramics. Mechanical stress. Material resistance. Translucency.
Step-stress accelerated fatigue test. Survival probability.



1 INTRODUCAO

A zircdnia é um material ceramico de ampla utilizacdo na odontologia devido
as boas propriedades mecanicas, estéticas e bioldgicas. Sua principal propriedade
mecanica é a tenacidade a fratura por transformacdo de fase (transformation
toughening) (Ozkurt-Kayahan, 2016). A zirconia € um material polimorfico
apresentado em trés fases cristalinas: monoclinica (temperatura ambiente até
1700 °C), tetragonal (entre 1700 °C e 2370 °C) e cubica (acima de 2370 °C até a
fusdo) (Piconi, Maccauro, 1999). A transformacéo de fase tetragonal para monoclinica
esta associada a uma expansao de volume de aproximadamente 3-4% que induz
tensdes de compressao opostas a abertura de trincas e age aumentando a resisténcia
a propagacéo de trincas (Garvie et al., 1975; Ozkurt-Kayahan, 2016). O éxido de itrio
(Y203) € o estabilizador mais eficaz para oferecer uma combinacéo de alta resisténcia
e dureza para manter a zirconia em sua fase tetragonal (Piconi, Maccauro, 1999;
Zhang et al., 2013).

Nos ultimos anos, as zirconias translicidas foram criadas para resolver a
deficiéncia 6ptica da zirconia convencional. A aparéncia opaca da zircbnia é o
resultado da interacdo do tamanho do gréo (aproximadamente 0,4 um) com o
comprimento de onda da luz entre 0,1 e 0,7 um, e da incompatibilidade do indice de
refracdo do grao em diferentes fases (monoclinica, cubica e tetragonal). Esses fatores
fazem com que a luz seja espalhada em vez de transmitida através do material
(Ghodsi, Jafarian, 2018; Heffernan et al., 2002; Vagkopoulou et al., 2009).

As zirconias translicidas possuem menores tamanhos de graos e os indices
de refracdo desses gréos e da matriz cristalina sdo mais proximos (Zhang, 2014), o
gue pode levar a niveis de translucidez préximos a de ceramicas vitreas. Além de isso,
€ incorporada a zircbnia uma maior quantidade de itria (0xido estabilizador) e por
consequéncia had maior formacdo de fase cubica. Porém, com o aumento de
translucidez, as mudancas na microestrutura e composicdo, podem afetar as
propriedades mecanicas dos materiais (Ghodsi, Jafarian, 2018). Por exemplo, a
tenacidade a fratura da zirconia, se os graos foram menores que 0,2 um a
transformacao de fase pode n&o ocorrer, que levaria a diminuicdo dessa propriedade
(Denry, Kelly, 2008).



Em relagcdo ao conteudo de zircOnia transllcida, a literatura refere-se a
zirconia de alta translucidez - 3Y-TZP, que apresenta maior resisténcia a fadiga em
comparagao com ceramicas feldspaticas, ceramicas infiltradas com polimero, silicato
e dissilicato de litio (Nishioka et al., 2018). Recentemente, novas ceramicas de
zirconia, ainda mais translicidas, estdo sendo produzidas, como a 4Y-PSZ e a 5Y-
PSZ, denominadas super, extra ou ultra-translicida. Sabe-se que os menores graos
podem ter beneficios para a resisténcia e resisténcia ao envelhecimento, e o
envidragamento ndo é necessario, podendo prejudicar a resisténcia para a zirconia
dental super transltcida (Lai et al., 2017).

A fratura clinica de materiais ceramicos geralmente ocorre quando estao sob
cargas muito abaixo de sua resisténcia a fratura devido a corrosao / degradacéo por
fadiga por meio de crescimento lento de trincas ou mecanismos de fadiga ciclica
(Scherrer et al., 2017; Suresh, 1998). Clinicamente, a espessura da restauracao
influencia tanto a translucidez quanto a resisténcia. Embora os célculos de resisténcia
a flexdo biaxial levem em consideracdo a espessura do material, as restauracoes de
ceramica sao mais propensas a danos a flexao, especialmente para materiais de baixa
resisténcia com pequenas espessuras (Kelly et al., 2010; Zhang et al., 2013).

Por outro lado, a espessura da restauracdo influencia tanto em sua
translucidez como em sua resisténcia. Assim, nas zircobnias monoliticas podem ser
consideradas espessuras entre 0,5 mm a 0,75 mm na area clinica, para ter um bom
desempenho mecanico e estético, pois 0,5 mm € a espessura minima para manter a
resisténcia a flexdo durante as forcas mastigatérias, e 0,75 mm € a espessura indicada
para zircbnias tradicionais (Vichi et al., 2016, 2014). No tanto essa espessura pode
ser aumentada entre 0,5 mm a 1,0 mm nas zirconias de maior translucidez, para assim
mesmo fornecer as boas propriedades mecénicas e estéticas (Vichi et al., 2016).

Apesar da literatura ser vasta sobre o comportamento da zirconia
convencional, toda alteragcdo da microestrutura para aumentar a translucidez pode
alterar suas propriedades. Os materiais novos trazem a pesquisa a necessidade de
conhecer suas propriedades, microestrutura e comportamento sob fadiga. Com a
caracterizacdo da microestrutura teremos uma compreensdo melhor das
propriedades e dos mecanismos de fadiga que irdo predizer o comportamento desses

materiais em servico clinico.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Historico da zircbnia

A zirconia, o dioxido de metal (ZrO), foi identificada em 1789 pelo quimico
alemao Martin Heinrich Klaproth, no produto de reacao obtido apds o aquecimento de
algumas gemas, e foi usado por muito tempo misturado com éxidos de terras raras
como pigmento para ceramica.

O uso da zirconia foi considerado, como um biomaterial ceramico, por sua boa
estabilidade quimica e dimensional, resisténcia mecéanica e tenacidade, e por
apresentar um médulo de Young similar das ligas de aco inoxidavel.

No comeco do desenvolvimento das pesquisas, foram focados a ceramica de
zircdnia com itria, por apresentar em sua microestrutura gréo finos conhecidas como

policristais de zirconia tetragonal (TZP) (Piconi, Maccauro, 1999).

2.2 Mecanismo de tenacificacao

A zircOnia é uma ceramica metaestavel que tem 3 fases cristalinas de acordo
a temperatura: monoclinica (temperatura ambiente até 1700 °C), tetragonal (entre
1700 °C e 2370 °C) e cubica (acima de 2370 °C até a fusdo) (Piconi, Maccauro, 1999).
A zircbnia metastavel em sua fase tetragonal, durante o resfriamento, sofre uma
transformacdo para a fase de zirconia monoclinica estavel (t - m), a qual é a
propriedade que faze que a zirc6nia tenha uma melhor resisténcia a fratura (Kwon et
al., 2018). Durante a transformacgao de fase, ocorre uma expansédo de volume de 3-
4% aproximadamente, que faz aumentar a resisténcia a propagacao da trinca, ja que
essa expansédo induz tensbes de compressdo opostas a abertura delas mesmas.
Assim, existe um estabilizador, como € o 6xido de itrio (Y203) , que mantém a zirconia
em sua fase tetragonal fazendo que ela tenha uma alta resisténcia a fratura e dureza,
(Ozkurt-Kayahan, 2016; Piconi, Maccauro, 1999).
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2.3 Propriedades mecanicas

As ceramicas odontoldgicas apresentam certas propriedades mecanicas, onde
na literatura encontra-se um correlagcdo fraca dessas propriedades com o
desempenho clinico (Bonfante, Coelho, 2016).

O médulo de elasticidade € uma dessas propriedades, no qual esta hipotetizado
que o0 mbdulo mais alto de alumina (360 GPa) em relagdo ao Y-TZP (200 GPa) levaria
a campos de tracdo reduzidos, especialmente na superficie do entalhe (Kim et al.,
2007).

Quanto a dureza que € uma propriedade que esta relacionada com a rigidez e
resisténcia mecanica de um material; pode-se esperar que essa resisténcia a
deformacéo plastica melhore o comportamento clinico desse material, uma vez as
falhas superficiais sejam o local de inicio da fratura. Os modos de falha entre a alumina
e Y-TZP podem ser bem diferentes devido as propriedades de tenacificacdo de
transformacdo de Y-TZP, que se refletem em raras fraturas de subestrutura em
comparacdo com alumina, a pesar de que a dureza e as taxas de falha sejam
semelhantes entre a alumina e a Y-TZP (Bonfante, Coelho, 2016b).

A tenacidade a fratura relaciona a resisténcia de um material ao crescimento
de trincas, por tanto seria de se esperar que ceramicas com maior tenacidade se
correlacionassem bem com maior resisténcia. Embora os materiais frageis mostrem
uma relacéo linear entre resisténcia e tenacidade de acordo com a teoria da mecéanica
da fratura, foi demonstrado para uma porcelana dentaria que a correlacdo entre
resisténcia e tenacidade ocorreu apenas até um limiar em que o0 aumento na

tenacidade foi seguido por uma diminuigéo da for¢a (Cesar et al., 2006).

2.4 Geragdes da zirconia estabilizada com itrio

Pesquisas tem se concentrado no melhoramento das zircOnias estabilizadas
com itrio, o que levou ao um resultando de trés geracfes desses materiais. Dentro da
primeira geracédo se encontram as 3Y-TZPs a quais contem um 0,25% em peso de
alumina (Al203) que é o auxiliar de sinterizacdo; essas zirconias apresentam uma alta

resisténcia, ja que exibem resisténcias superiores a 1 GPa em flexdo, alta tenacidade
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e propriedades mecanicas aprimoradas. Porem, apresentam alta opacidade
(caracteristica esbranquicada), causada pela birrefringéncia inerente das fases de
zircbnia ndo-cubica, resultando em dispersdo de luz dos contornos dos graos, poros
e inclusbes de aditivos. Essas zircOnias foram indicadas para estruturas para coroas
revestidas por porcelana e proteses dentarias fixas, tanto na regido posterior com na
regiao anterior (Christensen, 2009; Zhang, Lawn, 2018).

Na segunda geracao, o processamento de 3Y-TZPs foi refinado em grande
parte reduzindo drasticamente a concentragdo do aditivo de alumina e eliminando a
porosidade por sinterizacdo em altas temperaturas, melhorando um pouco sua
translucidez (Tong et al., 2016). A pesar de ser indicadas para restauracdes
monoliticas posteriores, essas zirconias de segunda geracdo ainda ndo eram o
suficientemente estéticas para seu uso na regido anterior, apenas iniciando o caminho
para melhoras no futuro (Zhang, Lawn, 2018).

Na terceira geracdo foram incluidas as zirconias monoliticas desenvolvidas
para incluir alguma fase transparente para reduzir a opacidade no produto final. Isso
foi devido ao aumento de itrio (6xido estabilizador) para realizar zircdnias parcialmente
estabilizadas, 4% mol (4Y-PSZ) ou 5% mol (5Y-PSZ), com quantidades aumentadas
de fase C nao-refringente. A translucidez foi notavelmente melhorada, porem a
resisténcia e a tenacidade diminuiram, jA que a zirconia cubica ndo sofre
transformacdo induzida por estresse (Zhang et al., 2016). As zirconias mais
translucidas, 5Y-PSZ foram indicados para amplo uso como coroas anteriores e em
préteses dentarias fixas. Ja para aplicacfes em restaura¢cdes minimamente invasivas,
como revestidas, inlays e onlays, ainda precisam ser estudadas (Christensen, 2009;
Zhang, Lawn, 2018).

2.5 Zirconias transllcidas

Para melhorar as propriedades 6pticas das zircbnias tradicionais, tem se
introduzido no mercado diferentes tipos de zircbnias translucidas, sendo uma
alternativa muito atraente de tratamento pela demanda estética que se apresenta

(Johansson et al., 2014). Tem se feito varios estudos que fornecem dados desses
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diferentes tipos de zircbnias translucidas para ampliar a informacdo de suas
propriedades mecanicas e épticas.

Uma delas é a zircdnia de alta translucidez- 3Y-TZP (HT). A maioria de seus
estudos avaliam suas propriedades mecanicas e de translucidez, comparando-as com
outros tipos de ceramicas. Assim, na comparacdo de Johansson et al., as coroas de
zirconia de alta translucidez apresentaram uma maior resisténcia a fratura do que as
coroas monoliticas vitreas de dissilicato de litio (Johansson et al., 2014). Quanto a
translucidez, ela é significantemente mais translicida do que a zirconia convencional,
mas é significantemente menos translucida do que o dissilicato de litio convencional
(Harianawala et al.,, 2014). Sendo assim, indicadas em restauracdes de dentes
anteriores e posteriores para coroas individuais e préteses fixas de até 14 elementos
(VITA).

Existem ainda as zircbnias de maior translucidez, 4Y-TZP e 5Y-TZP
denominadas extra (XT) e super (ST) translicida respectivamente, as quais estao
indicadas para restauracbes de dentes anteriores e posteriores monoliticos ou
parcialmente recobertos com porcelanas (VITA). Entretanto, poucos estudos que
avaliem essas novas zirconias sdo encontrados na literatura neste momento. Lai et al.
(2017) afirmaram que a moagem em pequenos graos é benéfica para a resisténcia
mecanica e a resisténcia ao envelhecimento da zircbnia ST e que a vitrificacao (glaze)
nao é necessaria, pois pode prejudicar sua resisténcia (Lai et al., 2017).

Por outro lado, existem zirconias multicamada, da terceira geragao 5Y-TZP
como Katana (Kuraray Noritake, Japao), que foram desenvolvidas em fevereiro do ano
2015, para imitar o gradiente de tonalidade dos dentes naturais (area incisal mais
translicida; regido cervical tem mais croma e opacidade). Elas sao classificadas em
trés classes de zirconia: zirconia ultra translicida em multicamadas (UTML), zirconia
super translicida em multicamadas (STML) e zirconia em multicamadas (ML). Essas
trés ceramicas, podem cobrir todas as aplica¢des restauradoras monoliticas, segundo
o fabricante (Harada et al., 2016; Ueda et al., 2015). Kolakarnprasert et al. (2019),
demostraram que cada tipo desses ceramicas produz gradientes de sombra
notavelmente naturais, ja que as camadas diferem apenas em tipos e conteudos de
pigmentos; e que STML e UTML, apresentam translucidez semelhante, apesar da
diferenca significativa de sua composicédo (Kolakarnprasert et al., 2019). Por outro
lado, Kwon et al. (2018), apresentaram que a UTML tem resisténcia a flexdo
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significativamente maior do que o dissilicato de litio (IPS e.max CAD, Ivoclar
Vivadent), mas tem uma translucidez significativamente menor em comparacao a essa
ceramica (Kwon et al., 2018).

Varias marcas de zirconias monoliticas tém sido estudadas para avaliar sua
alta translucidez e propriedades mecanicas, pois foram introduzidas para obter
restauracdes para a melhora dessas propriedades. Um estudo recente, avaliou trés
marcas diferentes: da terceira geracdo 5Y-TZP foram avaliadas a Multicamada
Ceramill Zolid FX (CZF) e a Prettau Anterior (PA), da segunda geragao 3Y-TZP a
Zenostar T (ZP), onde concluiu-se que as propriedades de cada zirconia monolitica
dependem do material, pois os materiais de zircbnia monolitica totalmente
estabilizados, como CZF e PA, sdo mais transltcidos do que as zirconias parcialmente
estabilizadas, como € ZT. No entanto, ZT apresentou maior resisténcia a flexdo e
resisténcia a fratura em comparacao com as outras, mas CZF revelou maior dureza
(Elsaka, 2019).

2.6 Resisténcia a fratura e resisténcia a fadiga

Tem-se mostrado uma resisténcia a fratura semelhante das zirconias
translucidas em comparacdo as zirconias tradicionais (Vichi et al., 2016).
Comparacoes feitas num estudo de coroas monoliticas de alta translucidez de Y-TZP,
coroas de Y-TZP revestidas em porcelana, e coroas monoliticas de dissilicato de litio;
mostraram que a resisténcia a fratura foi consideravelmente maior nas coroas
monoliticas de alta translucidez de Y-TZP (Johansson et al., 2014).

Segundo Ghodsi et al. (2018), a resisténcia das zircbnias depende da marca
comercial (Ghodsi, Jafarian, 2018). Um estudo avaliou 3 marcas, de diferentes
fabricantes, de zirconias semitranslucidas (Bruxzir (Glidewell Laboratories), Katana
(Kuraray Noritake Dental Inc.), Zirlux (Henry Schein) e Zenostar (Ilvoclar Vivadent Inc)).
O desempenho clinico de 5 anos, a taxa de fratura segundo a localizacdo da
restauracdo (regido anterior e posterior), de restauracdes simples e de multiplos
elementos. Concluiram que tem maior taxa de fratura na zona anterior do que na zona

posterior, e que também tem uma maior taxa de fratura em restauragcbes multi
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unidades do que na unidade Unica (Sulaiman et al., 2016). Apesar disso, segundo
outro estudo, ndo recomenda-se 5Y-TZP para uma restauracao de mais de 3 unidades
em regides posteriores, pois ao aumentar a fase cubica para melhorar a translucidez,
tem-se impacto negativo na resisténcia da ceramica (Kwon et al., 2018). Por outro
lado, a zircbnia ultra translucida pode ser mais conservadora em comparacdo as
ceramicas vitreas, ja que tem vantagem de ter uma espessura minima de 0,1 a 0,3mm
para facetas (Carpena, Ballarin, 2015; Ghodsi, Jafarian, 2018).

Ao se testar a vida util (lifetime) dos materiais ceramicos, leva-se uma grande
guantidade de tempo para chegar a falha desse material por sua longa duracéo, porem
diferentes testes de vida acelerada foram desenvolvidos para analisar a vida util de
materiais ceramicos de uma forma mais rdpida. Nesses testes, além de fornecer
informacdes rapidas sobre a distribuicdo de vida util das ceramicas testadas, as
amostras analisadas, sdo submetidas a estresses maiores encontrados durante a
mastigacdo, mas inferiores ao teste rapido de fratura, diminuindo a duracéo do teste.
Assim, a falha é idealmente acelerada sem adicionar novos tipos de falhas que nao
aconteceriam em condi¢des clinicas normais. Tudo isso, para realizar um teste mais
rapido e econémico do que fazer um teste em condicdes usuais (Borba et al., 2013a,;
Nelson, 1980).

Os testes de vida acelerados, podem ser usados quando um elevado niamero
de ciclos inviabiliza testes de resisténcia a fadiga para um grande niamero de amostras
ou variaveis durante o teste, ndo sendo possivel sua aplicacdo em estudos
laboratoriais. Assim existem diferentes ensaios de vida acelerados para esses casos,
como stepstress, stair case ou stepwise (Anami et al., 2016; Bonfante, Coelho, 2016a;
Coelho et al., 2009).

O teste de vida acelerada step-stress, o qual € usado em materiais dentérios,
como as ceramicas, para avaliar os modos de confiabilidade e falha do material. Esse
teste usa diferentes perfis de tenséo e personaliza a amplitude de tensdo a forca de
cada amostra, permitindo que a falha ocorra rapidamente. Neste teste, a amostra &
submetida a tensdes variaveis no tempo, o0 seja que a magnitude da carga muda apos
um periodo de tempo na mesma amostra, até que ocorra falha ou o teste seja
suspenso (Borba et al., 2013a; Nelson, 1980). No método de stair case as amostras
sao testadas individualmente por um pré-determinado numero de ciclos com cargas

que vao variar segundo a sobrevivéncia ou fratura da amostra anterior, aumentando
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ou diminuindo essa carga (Sheng-Kuei Lin, Yung-Li Lee, 2001). No teste de stepwise,
o qual em alguns estudos € citado como “stepstress”, € uma simulacao clinica por
meio de carregamento com incrementos crescentes de carga até um numero pré-
determinado de ciclos ou até falha do material (Anami et al., 2016; Fennis, 2004).
Todos esses testes sao aplicaveis dependendo da situacdo que se deseje testar,
tendo em conta que se devem levar em consideracdo alguns aspectos durante seu
delineamento para avaliar o desempenho dos materiais e assim ter resultados
clinicamente relevantes, como sao: o diametro e o material utilizado no aplicador de
carga, a variacdo de carga e os intervalos para teste, a escolha do meio para
armazenagem e testes, também como o substrato para cimentacdo a escolha do

agente cimentante em testes de espécimenes cimentados (Kelly et al., 2010, 2017).
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3 PROPOSICAO

O objetivo deste estudo foi caracterizar a microestrutura de ceramicas de
zirconia parcialmente estabilizada com itria com diferentes niveis de translucidez, e
avaliar o efeito na dureza, tenacidade a fratura e resisténcia a flexao biaxial (ensaio

com carga monotonica e resisténcia a fadiga).

Objetivos especificos em relacdo as ceramicas.

a. Caracterizar a microestrutura das novas zirconias de alta,
super e extra translucidez;

b. Analisar a dureza superficial, tenacidade a fratura e a
resisténcia a fadiga das novas zirconias de alta, super e

extra translucidez;

As hipoteses testadas neste estudo foram:

Ho. Nas zirconias de alta, super e extra translucidez serdo observadas
microestruturas semelhantes, que irdo refletir em propriedades semelhantes, bem

como comportamento sob fadiga similares.

Hi. Nas zirconias de alta, super e extra translucidez serdo observadas
microestruturas diferentes umas das outras, em que as com maiores niveis de
translucidez (super e extra) irdo mostrar propriedades mecanicas inferiores e um

comportamento a fadiga inferior a zircénia de alta translucidez.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Confeccéo dos espécimes

Os blocos ceramicos de zirconia de alta translucidez (Vita YZ HT, Vita
Zahnfabrik Alemanha), super translucidez (Vita YZ ST, Vita Zahnfabrik) e extra
translucidez (Vita YZ XT, Vita Zahnfabrik) foram usinados na forma pré-sinterizada,
através do desgaste das laterais até a obtencdo de um cilindro de 15 mm de diametro.
Uma das extremidades do bloco foi fixada a uma maquina de corte (ISOMET 1000,
Buehler, llinois, EUA), para execucdo das seccdes. A primeira seccéo
(aproximadamente 0,5 mm) foi descartada a fim de regularizar a superficie do cilindro.
Entdo, seccdes circulares de 1,65 mm ou 1mm de espessura foram obtidas pelo corte
com disco diamantado sob refrigeracdo. Os discos foram regularizados em lixas
d’agua granulagao #1200, para remocéao de irregularidades periféricas inerentes ao

corte.

Quadro 1 — Ciclo de sinterizacdo dos materiais utilizados no estudo

Material T inicial (°C) °C/min T1 (°C) Tempo T1 (min)
YZHT 25 17 1450 120
YZST 25 8 1530 120
YZ XT 25 4 1450 120

Legenda: O quadro apresenta a temperatura inicial, taxa de aquecimento, temperatura de sinterizacao
e tempo na temperatura maxima, respectivamente.
Fonte: Elaborado pelo autor.

O estudo foi subdivido em duas etapas, a primeira etapa de caracterizacao
microestrutural e a segunda parte serd composta das analises de propriedades
mecanicas e o comportamento das ceramicas sob fadiga.

A distribuicdo dos espécimes do estudo esta descrita na figura 1.
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Figura 1 — Fluxograma de distribuicdo dos espécimes nos grupos de estudo
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2 Caracterizagdo microestrutural

4.2.1 Microscopia eletronica de varredura

Espécimes representativos foram analisados quanto a sua morfologia
superficial e caracteristicas dos graos de zircbnia, e para isso foi utilizado o
microscopico eletrénico de varredura (MEV, Inspect S50, FEI Company, Brno,
Republica Tcheca). Também foi realizada uma andlise quimica por EDS
(espectroscopia por dispersao de energia) acoplada ao MEV, para identificacdo dos

microconstituintes quimicos superficiais.

4.2.2 Difracéo de raios-X

Espécimes representativos foram analisados por difratometria de raios-X (DRX;
Philips X’'pert PRO MRD, Almelo, Holanda) para identificacdo do padrdo de
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cristalizacdo das zirconias as quaias foram quantificada pelo método de Rietveld. O
refinamento de Rietveld das difratometrias foi realizado com o programa General
Structure Analysis System (GSAS) / EXPGUI (uma interface grafica para o pacote Los
Alamos GSAS) seguindo as equacdes propostas por Rietveld (1969) (Rietveld, 1969).
O parametro de refinamento utilizado foi um polinomial, a funcdo em que o pico foi
ajustado foi o pseudo-Voigt onde o componente Lorentziano referente ao tamanho do
cristalito foi refinado (Cividanes et al., 2010).

Foi utilizado o difratbmetro de Raios X (EMPYREAN - PANalytical), equipado
com CuKa (A=1,5418), operando a 40 kV e 40 mA, no intervalo de 10° <20 < 90°, A©
= 0,02° e tempo por AB de 30 segundos. Essa analise foi realizada no Laboratério de
Plasmas e Processos (LPP) do Instituto Tecnoldgico de Aeronautica (ITA).

Os dados de DRX foram avaliados mediante a identificacdo das fases
cristalinas apds comparacédo dos espectros experimentais com espectros de difracao
padrées do banco de dados JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction
Standards) e ICSD (Inorganic Crystal Structure). O software HighScore (Philips X'pert
PANalytical, Almelo, Holanda) auxiliou com as atribuicbes dos espectros.

4.3 Propriedades mecanicas

4.3.1 Dureza Vickers

As amostras (n=8) foram indentadas com uma ponta de diamante Vickers no centro
de cada disco com uma carga de 9,8 N por 10 segundos. A seguir, no microscépio
acoplado ao durémetro (20x), foram medidas as diagonais da marcacdao, como se

mostra na figura 2

Figura 2 — Indentagdo da amostra com uma ponta de diamante Vickers com as

diagonais da marcagéao
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A dureza Vickers (HV) foi calculada pela seguinte equacao:

1,8544P
V="

Onde P é a carga e d é a média das medidas das diagonais da endentacéo.

4.3.2 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura foi determinada pela técnica de indentagdo (Marshall,
Lawn, 1976), em que cinco espécimes (n=10) tiveram uma face polida com uma
sequéncia de pastas diamantadas de 15 até 1 um. Essas faces polidas foram
indentadas com uma ponta Vickers (HMV-G21, Shimadzu, Kyoto, Japdo) com uma
carga de 19,61 N por 12 segundos (Nemli et al., 2012).

A tenacidade a fratura Kic das amostras (em MPa.m?) foi estimada a partir da
medicdo das trincas radiais formadas por indentacdo, usando a seguinte equacgao
proposta por Anstis et al. (1981) (Anstis, 1981):
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Onde E é o modulo de elasticidade, P é a carga aplicada (em N), H é a dureza
de Vickers, a € o comprimento médio da diagonal da indentacdo média (em m), ¢ € 0
comprimento médio da trinca radial medido a partir do centro da indentagéo (em m) e
k € uma constante igual a 0,016. Os valores usados para E foram de 210 GPa para

os trés tipos de zirconias translucidas, segundo o fabricante.

4.3.3 Ensaio de resisténcia a flexao biaxial

Para determinacéo da resisténcia a flexao, o espécime (n=5) foi posicionado
em uma base circular metalica com trés esferas de 3,2 mm de diametro, equidistantes
uma das outras, formando um plano (ISO 6872:2015). Uma ponta romba de 1,6 mm
de diametro foi fixada a uma méaquina de ensaio universal (Emic DL-1000, Emic, Sao
José dos Pinhais, PR, Brasil) e a carga foi aplicada (Figura 3). Durante o teste de
flexao biaxial a amostra foi recoberta com uma fita do lado de compressao para manter

os fragmentos da fratura em posicéo.

Figura 3 — Espécime submetido ao ensaio de resisténcia a flexao biaxial




23

Fonte: Elaborado pelo autor.

O calculo de resisténcia a flexdo biaxial (o) (MPa) dos discos foi obtido de

acordo com a descrigdo da norma ISO 6872:2015:
(X-Y)

Onde P é a carga em N, X e Y sdo parametros relacionados as propriedades
elasticas do material (Razéo de Poisson em Modulo Elastico) e b é a espessura do
espécime na origem da fratura em mm.

Os valores de resisténcia a flexdo biaxial com carga monotbénica foram

determinantes na definicdo dos perfis de fadiga (carga aplicada).

4.3.4 Teste de fadiga step-stress

Os espécimes de cada grupo (n=15) foram submetidos a um teste de
resisténcia a fadiga em flexdo biaxial em uma maquina eletrodindmica (Instron
ElectroPuls E3000, Instron Corporation, Norwood, MA, EUA) com forma de onda
senoidal (Figura 4). O método de fadiga por step-stress foi realizado com uma
frequéncia de 20 Hz considerando sempre uma tensdo minima de 10 MPa e a tenséo
maxima desejada para cada etapa de cada ciclo. Todo o ensaio foi realizado de acordo

com a ISO 6872 (2015) para o teste de resisténcia a flexdo biaxial.

Figura 4 - Espécime submetido a teste de resisténcia a fadiga
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Cada espécime foi submetido a etapas incrementais de tensao sob um namero
pré-determinado de ciclos, inicialmente 5000 ciclos abaixo de 100 MPa (tenséo
maxima aplicada nesta etapa) foram realizados para acomodar a relagcéo
pistdo/espécime e, em seguida, etapas incrementais adicionais de 50 MPa a cada
10.000 ciclos foram aplicadas, a partir de 100 MPa e até a falha catastrofica (fratura)
do espécime. A etapa de falha (resisténcia em MPa) e o niUmero de ciclos necessarios
para a falha foram registrados para cada amostra testada. Vale ressaltar que as
equacOes apresentadas na ISO 6872 (2015) foram usadas para determinar a
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guantidade de carga necessaria para aplicar a tensdo desejada para cada amostra

em cada etapa (ou seja, tensdo maxima aplicada em cada etapa).

4.3.5 Analise fractografica

Todos os espécimes fraturados foram avaliados em estereomicroscépio
(Discovery V20, Zeiss, Jena, Alemanha) para observacdo das caracteristicas da
fratura. Em alguns casos, uma caneta verde de ponta de feltro foi utilizada para colorir
0s espécimes e destacar as marcas de fratura. Espécimes representativos de cada
grupo foram analisados em Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV; Inspect S50,

FEI Company, Brno, Republica Tcheca).
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5 RESULTADO

5.1 Caracterizacdo microestrutural

5.1.1 Microscopia eletronica de varredura e EDS

As imagens de MEV-FEG estdo apresentadas na Figura 5, mostrando que as
microestruturas séo ligeiramente diferentes. Foi possivel observar que a zirconia HT
apresenta superficie com menos defeitos e um aspecto de maior compactacdo dos
graos superficiais, enquanto as zircbnias ST e XT possuem mais poros/defeitos na

superficie, refletindo menor uniformidade.

Figura 5 — Micrografias das Ceramicas HT, ST e XT

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.11 mm 1l MIRA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 5.11 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 13.8 ym Det: In-Beam SE 2pm View field: 2.77 ym Det: In-Beam SE 500 nm
SEM MAG: 20.0 kx  Date(m/dly): 09/27/19 LAS - INPE SEM MAG: 100 kx  Date(m/dly): 09/27/19 LAS - INPE
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SEM HV: 20.0 kv WD: 5.00 mm MIRA3 TESCAN Y e LLLL RRHASJESCAN
View fleld: 13.8 ym | Det: In-Beam SE View field: 2.7 ym  Det: In-Beam SE 500 nm

SEM MAG: 20.0 kx  Date(m/dly): 09/27/19 LAS - INPE SEM MAG: 100 kx | Date(m/dly): 09/27/19 LAS - INPE

SEM HV: 20.0 kV WD: 4.98 mm | | MIRA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 4.97 mm | MIRA3 TESCAN|
View field: 13.8 ym Det: In-Beam SE 2pm View field: 2.77 pm Det: In-Beam SE 500 nm
SEM MAG: 20.0 kx  Date(m/dly): 09/27/19 LAS - INPE SEM MAG: 100.0 kx  Date(m/d/y): 09/27/19 LAS - INPE

Legenda: A coluna da esquerda mostra imagens com magnificagédo de 20.000x e a coluna da direita de
100.000x. Setas vermelhas indicam poros.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para complementar a analise de MEV, as amostras foram observadas com o
EDS para a determinacéo da composi¢cdo quimica. Quanto mais translicida a zirconia,

maior foi o conteddo de 6xido de itrio observado (Tabela 1).
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Tabela 1 — Quantificacdo do Oxido de Zirconio e itrio em massa (%) presentes nas

zircbnias estudadas com EDS

Zr Y
HT 62,73 % 8,03 %
ST 61,95 % 10,13 %
XT 58,30 % 12,36 %

Legenda: Zr= Zirconio e Y=itrio.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.1.2 Difracédo de raios-X

Os espectros de DRX e a quantificacdo das fases cristalinas analisadas pelo
método de Rietveld estdo apresentados na Figura 6 e na Tabela 2, respectivamente.
E possivel analisar que as zirconias mais translicidas possuem maiores quantidades

de fase cubica, e consequentemente menor quantidade de fase tetragonal.

Figura 6 — Espectros de DRX das zircOnias estudadas. A letra t indica os picos da fase
tetragonal e letra c os picos de fase cubica
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Relative Intensity (a.u)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 2 — Quantificacdo das fases Tetragonal e Cubica segundo a andlise de Rietveld

Material Tetragonal (%) Cubica (%)
HT 77 t4 23+2
ST 57+3 43+3
XT 46 +3 54+3

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2 Propriedades mecanicas

5.2.1 Dureza Vickers e tenacidade a fratura
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Os valores de dureza Vickers obtidos foram submetidos ao teste ANOVA 1-
fator (95%) e Teste de Tukey. Os materiais mostraram diferencas estatisticamente
significantes (p=0,0001). A zirconia XT possui 0 maior valor de dureza, enquanto a ST
mostrou o menor valor (Tabela 3).

Os dados de tenacidade a fratura foram submetidos & ANOVA 1-fator e teste
de Tukey (95%). As trés ceramicas mostraram diferencas estatisticamente
significantes (p=0,0005). HT é mais resistente que ST e XT, que sdo semelhantes. Os
valores de média e desvio-padrao dos grupos estao apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 — Média e desvio-padrdo dos valores de Dureza Vickers e Tenacidade a
fratura dos materiais estudados

Material Média (HV) Tenacidade a Fratura
(MPa.mm??)
HT 1421,5 + 109,7 A8 5,66 + 0,56*
ST 1314,6 + 80,1 A 4,44 + 0,588
XT 1529,8+ 152,68 4,29 + 0,388

Legenda: Letras diferentes representam diferengas estatisticamente significantes
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2.2 Resisténcia a flexao biaxial

Os valores de resisténcia a flexao biaxial estdo apresentados na Tabela 4. Foi
realizado ANOVA 2-fatores (Material x espessura) e Teste de Tukey (95%). Diferencas
estatisticamente significantes foram encontradas apenas entre as ceramicas
(p=0,036), em que a ST mostrou o maior valor de resisténcia e a XT mostrou 0s
menores valores de resisténcia a flexdo biaxial. O fator espessura (p=0,157) e a

interacéo entre os fatores (p=0,119) foram estatisticamente semelhantes.

Os defeitos ndo sempre sao causantes da baixa
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Tabela 4 — Valores de resisténcia a Flexdo Biaxial de cada um dos grupos de estudo

Materiais Espessura Resisténcia a Flexdo Biaxial (MPa)

0,7 mm 741,3 +£78,2 AB

HT
1,2 mm 975,7 £ 132,778
0,7 mm 930,9 + 326~

ST
1,2 mm 889,1 + 202,7A
0,7 mm 702,6 + 133,68

XT
1,2 mm 750,7 + 127,28

Legenda: Letras diferentes representam diferencgas estatisticamente significantes
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2.3 Ensaio fadiga acelerado Step-Stress

As médias e o intervalo de confianca de resisténcia a fratura e de ciclos para
fratura foram obtidos nos testes de Kaplan-Meier e Mantel-Cox (log-rank),
apresentados na Tabela 5. A zirconia XT apresentou uma menor resisténcia a fadiga
e um menor numero de ciclos necessarios para a fratura, sendo diferente
estatisticamente dos outros grupos. As zircbnias HT e ST mostraram comportamentos

a fadiga semelhantes.
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Tabela 5 — Média de resisténcia a fadiga dos materiais estudados

Grupos Rehs/lfs?l‘zigieal 3 95% Intgrvalo de Média de ciclos 95% Intgrvalo de
fratura (MPa) confianca para fratura confianga

HT 0,7 520 A8 467,79 — 572,20 89 x 103 A8 (78,5-99,4) x 10°
HT 1,2 516,7 B 442,17 — 591,15 88,3 x 108 (73,4 - 103,2) x 10°
STO0,7 603,34 568,23 — 638,42 105,6 x 1034 (98,6 - 112,6) x 103
ST1,2 546,6 A8 504,47 — 588,86 94,3 x 10348 (85,8 - 102,7) x 103
XT 0,7 376,7° 334,04 — 419,29 60,3 x 10 P (51,8 - 68,8) x 10°
XT 1,2 440 ¢ 407,99 —472,0 73 x103¢ (66,5 - 79,4) x 10°

Legenda: As diferengas estatisticas foram obtidas nos testes de Kaplan-Meier e Mantel-Cox (log-rank),
em que letras diferentes indicam diferengas estatisticas em cada coluna (a = 0,05).
Fonte: Elaborado pelo autor.

Em relacdo as taxas de sobrevivéncia (Tabela 6, Figuras 7 e 8) observa-se que
a partir de 150 MPa e 15.000 ciclos comecaram a ocorrer fraturas em espécimes dos
grupo XT 0,7mm. Enquanto a o grupo de XT 1,2 mm exigiam 300 MPa e 45.0000
ciclos para que as fraturas comegassem a aparecer. Com uma tensao aplicada de 500
MPa e 85.0000 ciclos, os grupos de HT 0,7 e HT 1,2 possuem probabilidade de
sobrevivéncia de 47% e 40%, respectivamente; a ST 0,7 e ST 1,2 mostraram 80% e
60% de probabilidade de sobrevivéncia, respectivamente; ja nos dois grupos de XT
mostraram 100% de falha. O grupo HT 0,7, ST 0,7 e ST 1,2 mostraram a maior
resisténcia a fadiga (maiores tensdes e maior numero de ciclos para a fratura), ja o

grupo XT 0,7 mostrou a menor resisténcia a fadiga.
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Figura 7 - Graficos de sobrevivéncia obtidos pelos testes de Kaplan-Meier e Mantel-

Cox (log-rank) para resisténcia (MPa) até a fratura
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 8 - Graficos de sobrevivéncia obtidos pelos testes de Kaplan-Meier e Mantel-

Cox (log-rank) para numero de ciclos até a fratura
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Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2.4 Caracteristicas da fratura

Todas as amostras foram observadas em estereomicroscoépio para identificar

os padrdes de fratura. As falhas iniciaram no lado submetido a tensfes de tracao,

sempre com um defeito originador da fratura na superficie do disco (Figura 9).

Amostras representativas foram selecionadas e analisadas em MEV para confirmar

as origens das fraturas (Figura 10). Foi possivel observar que as amostras XT fraturam

sempre em mais pedacos do que HT e ST.
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Figura 9 — Imagens de estereomicroscopia das superficies de fratura

Legenda: Imagens com 25x de magnificagdo, (A) zirconia HT, (B) e (C) zirconia ST e (D) zirconia XT.
Setas vermelhas indicam os locais de provavel origem da fratura, CC indicam as curvas de
compresséo e H indicam hackles.

Fonte: Elaborada pelo autor.



Figura 10 — Imagens das superficies de fratura em MEV
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Legenda: Imagens das superficies de fratura de (A) zircdbnia HT, (B) zircénia ST e (C) zircbnia XT.
Todas as imagens foram observadas em elétrons secundarios. Imagens da coluna esquerda
apresentam menor magnificacdo (A, B e C) e da coluna direita sdo de maior magnificacéo (A’, B’ e C’),
Setas vermelhas indicam os locais de provavel origem da fratura, CC indicam as curvas de compressao
e Hindicam hackles.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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6 DISCUSSAO

Os resultados mostram diferencas significativas tanto nas caracteristicas
microestruturais quanto nas propriedades mecanicas, portanto, a hipétese nula foi
rejeitada. O material policristalino de zircbnia mais translacido (XT), contendo maior
proporcao de fase cubica, apresentou o pior comportamento a fadiga, em comparacgéo
com os demais - diferencas nas caracteristicas microestruturais afetaram o
comportamento mecanico dos materiais de zirconia. A zircbnia com menor
porcentagem de fase cubica e maior de fase tetragonal (HT) foi mais resistente que
as outras.

A microestrutura € um dos fatores que podem influenciar as propriedades
fisicas e Opticas de uma ceramica (Miyazaki et al., 2013; Zhang, 2014). Além de
conhecer a morfologia superficial e o tamanho e caracteristicas dos gréos, é possivel
identificar problemas no processamento da ceramica de zircbnia por meio da
observacdo da microestrutura. No presente estudo, as trés ceramicas de zircbnia
translicida apresentaram leves diferencas entre os gréos: ST e XT apresentaram
presenca de poros superficiais, enquanto HT apresentou menos defeitos superficiais
(Figura 5). Os defeitos podem ser inerentes ao material, acontecendo durante o
processamento, ou resultar de um arrancamento dos graos da superficie durante a
preparacao da amostra. Independentemente da origem dos defeitos, isso pode refletir
um método de processamento ainda deficiente para essas ceramicas (Jing et al.,
2014).

Na ceramica de zircbnia translicida, as quantidades de itria também foram
aumentadas para melhorar as propriedades épticas, que também sao atribuidas ao
aumento da fase cubica (Ghodsi, Jafarian, 2018; Kolakarnprasert et al., 2019; Pecho
et al., 2012; Zhang, 2014; Zhang, Lawn, 2018). No presente estudo, 0s espectros de
DRX e a quantificagdo das fases cristalinas mostraram que quanto maior a
translucidez, mais fase cubica e itria podem ser observadas (Figura 6). O aumento da
fase cubica de HT para ST é de 20% e 31% para XT, acompanhado por um aumento
de 2,1% de itria de HT para ST e 4,3% de HT para XT (Tabela 2), concordando com
outros estudos (Camposilvan et al., 2018; Sem, Isler, 2019). Esse aumento se deve a

maior quantidade de 6xidos estabilizadores na zircdnia (como o itria), que causa maior
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guantidade de fase cubica e grdos maiores (Arata et al., 2014). Pode-se notar que
tanto o tamanho de grdo aumentado quanto o contetdo reduzido de estabilizador
(itria) podem causar maior suscetibilidade a degradacao por baixa temperatura (LTD)
(Chevalier et al., 2004; Inokoshi et al., 2014). Portanto, um mecanismo de
estabilizacdo aprimorado com itria pode prevenir o LTD, sendo um aspecto que ainda
deve ser explorado na literatura.

Harianawala et al. (2014) mostraram que uma zircOnia translicida tem mais
transmitdncia que uma convencional, o que também pode ser atribuido aos
procedimentos de fabricacdo dessas ceramicas (Harianawala et al., 2014). De acordo
com diferentes metodologias na literatura com prensagem isostatica a quente,
sinterizagdo por microondas, sinterizacao por plasma de centelha, etc., pode-se obter
uma zircbnia mais densa, menos porosa e mais translicida (Kim et al., 2013; Lynn
Johnson, 1991; Tsukuma et al., 2008). Quando os graos de zircdnia S&4o menores e
uniformes, com porosidade minima, as ceramicas policristalinas apresentam altos
valores de transmitancia (Kim et al., 2013). A existéncia de poros residuais, apos
sinterizacdo em altas temperaturas, produz dispersao significativa da luz incidente,
deteriorando as propriedades 6pticas do material (Zhang et al., 2012).

Um estudo, no qual foram avaliadas as trés ceramicas de zircdnia translicidas
(HT, ST e XT), mostrou que as microestruturas eram semelhantes e nao foi observada
porosidade nos materiais. Além disso, 0s contornos dos grdos eram claramente
visiveis, mas os grdos ndo eram uniformes, apresentando grdos menores para HT
(437 £ 40 nm) e graos maiores para XT (815 + 97 nm) (Sem, Isler, 2019). Tal diferenca
nao foi observada nas imagens microscoépicas obtidas no presente trabalho, nas quais
0s graos parecem ter tamanhos semelhantes (Figura 5).

As caracteristicas microestruturais podem auxiliar no prognéstico de vida e
desempenho clinico das restauracfes, sendo fatores que podem determinar a
indicacao e selecdo do material (Al-Amleh et al., 2010; Denry, Kelly, 2008; Piconi,
Maccauro, 1999). Porém, além das caracteristicas microestruturais, também &
importante conhecer e avaliar as propriedades mecanicas para prever como 0S
materiais se comportardo em situacdes complexas, principalmente sob cargas ciclicas
e na presenca de umidade (Kelly et al., 2017).

A dureza de um material esta relacionada a rigidez e resisténcia mecanica.

Durante o inicio da fissura, que pode ser causada por falhas superficiais, € possivel
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gue essa resisténcia do material a deformacédo plastica melhore o comportamento
clinico da restauracao (Bonfante, Coelho, 2016). Neste estudo, as zirconias XT e HT
apresentaram o maior valor de dureza, enquanto a ST apresentou o menor (Tabela
3). Sen e Isler, 2019 avaliaram os valores de dureza das ceramicas de zirconia
translicida e ndo encontraram nenhuma diferenca significativa. Os autores ainda
relatam a dificuldade de comparacdo de dados e a inconsisténcia da técnica de
dureza, que depende do polimento da superficie, tamanhos de graos, quantidade de
cada uma das fases, etc. (Sem, Isler, 2019). Alguns estudos avaliaram o conteudo de
fase, as temperaturas finais de sinterizacdo e os diferentes tamanhos de gréos das
ceramicas de zirconia, também mostrando diferencas significativas nos valores de
dureza de acordo com essas propriedades (Sen et al., 2018; Zhang et al., 2016).

Além disso, a dureza pode ser afetada, ao aumentar a temperatura de
sinterizacdo, aumentos de translucidez, tamanho de grdo e aumento de densidade, e
com a porosidade reduzida, a estrutura se torna mais compacta (Denry, Kelly, 2014;
Matsui et al., 2009; Stawarczyk et al., 2013). Por outro lado, grédos maiores produzem
menos contornos de gréo, aumentando a translucidez (Stawarczyk et al., 2013) e
tornando o material mais suscetivel a transformacéo de fase (Matsui et al., 2009),
afetando propriedades mecéanicas como a dureza. No entanto, essas relacdes ainda
nao estdo claramente definidas.

Com relacdo a tenacidade a fratura, Sen e Isler (2019), também avaliaram essa
propriedade usando o método de indentacdo, que € uma metodologia limitada.
Portanto, existem diferentes métodos de teste de tenacidade a fratura, € importante
selecionar o método ideal para sua determinacdo em materiais odontoldgicos, pois
esses materiais se comportam de forma diferente em restauragdes intraorais de
amostras testadas em laboratério, principalmente devido as caracteristicas de carga
(Triwatana et al.,, 2013). Apesar dessas limitacdes, no presente estudo houve
diferencas estatisticamente significantes, onde o HT apresentou maior tenacidade a
fratura (Tabela 3). Por outro lado, os resultados de tenacidade deste estudo foram
maiores aos resultados obtidos no trabalho de Sen e Isler (2019), apresentando
valores de tenacidade de 4.27 £ 0.79 para HT; 3.78 £ 0.56 para ST e 3.14 £ 0.37 para
XT (Sem, Isler, 2019), o que pode ser causado pelos defeitos menores observados
nas micrografias do MEV das trés zircOnias translucidas estudadas (Figura 5), ja que

a trinca inicia pelo defeito maior se propagando até os defeitos menores, 0s quais
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geram um efeito tenacificante evitando a propagacao dela, pois atinge um espaco
vazio onde a impede continuar.

Os testes de fadiga em vida acelerada foram desenvolvidos para analisar a vida
atil dos materiais, de forma que as amostras sejam submetidas a tens6es maiores do
gue as encontradas durante a mastigacao, mas inferiores ao teste de fratura rapida,
como testes com carga monotodnica (Borba et al., 2013b; Nelson, 1980). Dentre os
métodos de fadiga, o0 step-stress se destaca por otimizar o tempo necessario para a
realizacdo do teste, por incorporar analises de sobrevivéncia e por estimar o tempo
de vida e o acumulo de danos nos materiais (Dapieve et al., 2018; Kelly et al., 2017).
Neste teste, a tensdo aplicada ao corpo de prova € aumentada até que ocorra a falha
ou suspenséao (sobrevivéncia final). Neste estudo, ndo houve falhas de lascamento,
portanto, apenas fraturas catastréficas foram consideradas falhas. Foi utilizado um
perfil de carga leve com degraus de 25 MPa, considerando uma forma sensivel de
identificar possiveis pequenas alteracdes por meio de diferentes condi¢cdes materiais
(Bonfante, Coelho, 2016; Dapieve et al., 2018). Outro aspecto em relacdo ao teste de
fadiga é a frequéncia. Neste estudo, foi utilizada uma frequéncia de 20 Hz, pois
segundo Fraga et al., 2016 esta frequéncia elevada nao altera o comportamento a
fadiga das ceramicas a base de zirconia (Fraga et al., 2016).

A zirconia XT em espessura fina de 0,7 mm apresentou a pior resisténcia a
fadiga, enquanto HT e ST foram semelhantes e superiores (Tabela 5). Isso pode ser
causado pela quantidade de fase tetragonal e cubica, pois as ceramicas de zirconia
mais translicidas como a XT apresentam maior quantidade de fase cubica, porém
menor quantidade de fase tetragonal, afetando assim o mecanismo de tenacificacao
de transformacao, o que afeta negativamente as propriedades mecanicas (Pereira et
al., 2018).

Ambré et al. (2013) mostraram que a espessura pode influenciar na resisténcia
e translucidez do material, levando em consideracao que ao reduzir as dimensdes de
uma restauracao, a carga de fratura sera reduzida (Ambré et al., 2013). Neste estudo,
a espessura das amostras nao foi um fator relevante para a resisténcia a flexao biaxial
com carga monotodnica (Tabela 4), pois as férmulas utilizadas para calcular a tensao
de fratura j& levam em consideracdo o volume da amostra, porém foi um fator
relevante para vida a fadiga da zircbnia XT, onde a espessura fina apresentou menor

resisténcia a fadiga e menor taxa de sobrevivéncia. Mas ainda assim, no estudo de
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Alrahem et al. (2020) mostraram que independente do tipo de zircbnia, a reducao da
espessura diminui a carga de fratura em flexdo biaxial (Alraheam et al., 2020).

Diversas zircOnias monoliticas tém sido estudadas para avaliar as propriedades
mecanicas mencionadas e a translucidez. Kwon et al. em 2018, mostraram que a
zirconia ultra translicida em multicamadas Katana (UTML) tem resisténcia a flexao
significativamente maior quando comparada a outro tipo de ceramica, como dissilicato
de litio (IPS e.max CAD, lvoclar Vivadent), mas tem translucidez significativamente
menor (Kwon et al., 2018). Outro estudo recente avaliou trés marcas diferentes:
Multilayer Ceramill Zolid FX (CZF) (Amann Girrbach); Prettau Anterior (PA)
(Zirkonzahn GmbH) e Zenostar T (ZT) (Wieland Dental GmbH), onde concluiu que
as propriedades de cada zirconia monolitica dependem do material, uma vez que
materiais de zircnia monolitica totalmente estabilizados, como CZF e PA, sdo mais
translicidos do que zirconia parcialmente estabilizada, como € ZT. No entanto, ZT
apresentou maior resisténcia a flexdo e resisténcia a fratura em comparacdo aos
demais, mas CZF apresentou maior dureza (Elsaka, 2019).

Em um analise fractogréfica pode ser observado claramente a origem do defeito
e sua propagacdo, além disso pode-se observar a presenca de porosidades e
inclusGes durante o andlise (Luthardt et al., 2002; Scherrer et al., 2006). Um estudo
analisou 3 tipos de zircbnias Y-TZP, mostrando que a zircbnia com menor resisténcia
a flexao biaxial apresentou maior porosidade (Ramos et al., 2016). No presente estudo
a zirconia XT apresentou certas caracteristicas fractograficas diferentes as HT e ST,
além de que foi a zircénia que quebrou em maior quantidade de pedacos, o que
provavelmente esta relacionado com a maior quantidade de poros que ela apresenta.
A pesar de que os poros e defeitos ndo se consegueram observar no analise
fractogréfica deste estudo, a micrografias do MEV na caracterizacdo microestrutural
das trés zircdnias, pode se observar que a zirconia que apresentou maior
pororosidade/defeitos na sua superficie foi a XT (Figura 5), consequentemente foi a
gue apresentou a menor resisténcia a fadiga.

Considerando as limitagdes de um estudo in vitro, como 0 uso de espécimes
ndo anatébmicos, a aplicacdo de carga axial e o uso de um teste de vida acelerado,
novas investigagbes sdo necessarias para analisar a zirconia translicida em

diferentes condi¢des, tais como: 0 uso de espécimes anatdémicos, comportamento sob
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diferentes tratamentos de superficie e quando o material ceramico esta cimentado de

forma adesiva ao substrato dentario.
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7 CONCLUSAO

De acordo com o presente estudo, foi possivel concluir que:

- Mudancas na microestrutura das ceramicas de zircOnia translicida e na
quantidade de itria disminuiram as propriedades mecéanicas, como fadiga e resisténcia
a flexao biaxial com carga monotdnica, dureza Vickers e tenacidade a fratura;

- Os policristais de zircbnia com maior porcetagem de fase tetragonal e menor

porcentagem de fase cubica apresentam melhor comportamento a fadiga.
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