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A) verificação da posição do pistão no sentido vestíbulo-lingual; B) verificação da 

posição do pistão no sentido mésio-distal; C) amostra a ser testada submersa 

em tanque com água destilada; D) máquina de ensaio com dispositivo angulado 

em posição.............................................................................................................. 
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Figura 28 – Perfis staircase dos três grupos experimentais. As formas 

geométricas sem preenchimento indicam as amostras que fraturaram.................. 
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Figura 29 - Padrões de fratura nos grupos experimentais. Apenas os grupos CTL 

e GZG apresentaram origem na face oclusal (amostras A e B respectivamente), 

sendo esse o padrão predominante no grupo GZG; C, D e E) amostras dos 

grupos controle (C), sílica sol-gel (D) e GZG (E), mostrando que em todos os 

grupos algumas fraturas tiveram origem no conector mesial. As fraturas 

iniciavam na face vestibular do conector mesial e corriam para oclusal e lingual. 

Em alguns casos ocorria evento secundário no conector distal (D e E). Esse foi o 

padrão predominante no grupo SSG; F, G e H) amostras dos grupos controle 

(F), sílica sol-gel (G) e GZG (H), com origem da fratura no conector distal. As 

fraturas iniciavam na face vestibular do conector distal e corriam para oclusal e 

lingual do pôntico e cervical do pilar 47. Em alguns casos ocorria evento 

secundário no conector mesial (F G e H).............................................................. 
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Figura 30 - Sequência de análise da amostra 6 pertencente ao grupo GZG: A) 

remontagem dos fragmentos recuperados após a fratura; B) vista vestibular da 

área de conector distal; C) mesma área sem o fragmento interposto entre as 

porções vestibular e lingual do pôntico; D) pesquisa de marcas de fratura no 

fragmento, pintado com caneta à base d’água; E) vista lingual do pilar 45; F) 

mesma área após a remoção do fragmento maior. É possível observar os danos 

na região subjacente ao ponto de aplicação da carga; G) porção vestibular do 

fragmento mostra cone cracks, compression curl e twist hackles; H) vista oclusal 

do pôntico onde é possível identificar as marcas dos pontos de contato entre o 

pistão e a superfície, e a separação do pôntico em porções vestibular e lingual; I) 

porção lingual do pôntico; J) porção vestibular do pôntico após pintura com 

caneta à base d’água.............................................................................................. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

80 

  

Figura 31 - Mapeamento da origem da fratura na amostra 7 do grupo controle. A) 

a remontagem dos fragmentos da amostra indica que a fratura correu de distal 

para mesial e o círculo amarelo delimita a região supeita de conter a origem da 

fratura; B) vista vestibular do pôntico na região de conector distal, com seta 

apontando a área investigada; C) vista interna do conector distal após a 

metalização, sendo que a região delimitada por linhas pontilhadas contém a 

origem da fratura; D) Fotomicrografia com aumento de 40x da área mostrada em 

 

 

 

 

 

 

 



C; E) aumento de 100x da área delimitada por linhas pontilhadas em D, com 

setas indicando a direção de propagação da fratura, partindo do defeito iniciador; 

F) semicírculo tranlúcido restringe a área suspeita sob investigação 

(magnificação de 400x); G) a estrela indica a origem da fratura (magnificação: 

1000x).................................................................................................................. 
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Figura 32 - Mapeamento da fratura na amostra 2 do grupo SSG. A) a 

remontagem dos fragmentos da amostra indica que a fratura correu de mesial 

para distal e o círculo azul delimita a região supeita de conter a origem da 

fratura; B) vista vestibular do pré-molar na região de conector mesial; C e D) 

vista vestibular e interna do conector mesial após a metalização, com seta 

apontando a área investigada; E) Fotomicrografia com aumento de 40x da área 

mostrada em D; F) Aumento da área delimitada por linhas pontilhadas em E, 

com setas indicando a direção de propagação da fratura, partindo do defeito 

iniciador (magnificação: 100x); G) semicírculo tranlúcido restringe a área 

suspeita sob investigação (magnificação de 400x); H) a estrela indica a origem 

da fratura (magnificação: 800x)............................................................................... 
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Figura 33 - Mapeamento da fratura na amostra 15 do grupo GZG. A) a 

remontagem dos fragmentos indica que a fratura iniciou na oclusal, correu para 

distal e depois para mesial (setas); B) o círculo delimita a região supeita de 

conter a origem da fratura; C) vista interna do fragmento vestibular do pôntico 

após a metalização, com seta apontando a curva de compressão e asteriscos 

indicando arrest line; D) aumento da área delimitada por linhas pontilhadas em 

C; E) fotomicrografia com aumento de 40x da área mostrada em D; com seta 

indicando a região investigada; F) aumento da área delimitada por linhas 

pontilhadas em E, com setas indicando a direção de propagação da fratura, 

partindo do defeito iniciador (magnificação: 100x); G) semicírculo translúcido 

restringe a área suspeita sob investigação (magnificação de 400x); H) a estrela 

indica a origem da fratura (magnificação: 800x)...................................................... 
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Figura 34 – Características topográficas nas amostras dos diferentes grupos. A) 

amostra do grupo controle mostrando camada irregular de glaze que foi perdido 

 

 



na área onde o pistão aplicador de carga contactava a superfície oclusal. No 

corpo é possível identificar alguns elementos fractográficos: arrest lines, cone 

cracks and twist hackles; B) amostra do grupo GZG mostra superfície lisa da 

camada de vidro e o dano na área onde o pistão contacta a face oclusal; C) 

superfície interna e externa da amostra SSG. Imagens da linha 1 com aumento 

de 40x; D) amostra do grupo controle mostrando a região próxima à interface 

adesiva onde não há camada de glaze; E) dano provocado pelo contato com o 

pistão, mostrando perda gradual da camada de vidro na amostra do grupo GZG, 

expondo a zircônia em diferentes níveis de profundidade; F) superfície externa 

da amostra SSG mostrando ranhuras, provocadas pelo processo de fresagem, 

parcialmente preenchidas por sílica......................................................................... 
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Rocha RFV. Efeito de duas técnicas de gradação da zircônia no limite de fadiga de 
próteses parciais fixas monolíticas de três elementos [tese]. São José dos Campos 
(SP): Instituto de Ciência e Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016. 

 
 

RESUMO 
 
 

O objetivo deste estudo foi avaliar os efeitos de duas técnicas de gradação da 

zircônia no limite de fadiga de próteses parciais fixas (PPFs) de 03 elementos. 

Blocos pré-sinterizados de 3Y-TZP (zircônia policristalina parcialmente estabilizada 

por 3% mol de ítria) foram fresados para obter 69 PPFs, que foram divididas em 3 

grupos (n = 23). O grupo controle (CTL) foi sinterizado e glazeado odedecendo os 

parâmetros usuais. Nos dois grupos experimentais as PPFs receberam sílica/vidro 

antes da sinterização. O grupo sílica sol-gel (SSG) foi graduado pela rota de 

processamento sol-gel, enquanto o grupo vidro-zircônia-vidro (GZG) foi graduado 

pela técnica de suspensão (slurry). Os grupos graduados não receberam a camada 

de glaze após a sinterização. Todas as PPFs foram cimentadas nos pilares de 

compósito com cimento resinoso de dupla polimerização, incluídas em poliuretano e 

armazenadas em água por cinco dias. A carga inicial do teste de fadiga foi calculada 

com base nos resultados do ensaio monotônico de três amostras de cada grupo. 

Para determinar o limite de fadiga 20 amostras de cada grupo foram submetidas ao 

método da escada ou staircase (100.000 ciclos/5 Hz). Os limites de fadiga (em 

Newton) foram: CTL = 1607,27; SSG = 1824,31; GZG = 2006,57 e o teste de Dixon 

e Mood indicou diferença estatística entre os grupos (intervalo de confiança de 

95%). As infiltrações de sílica e vidro no corpo da zircônia, por dois diferentes 

métodos de gradação, aumentaram o limite de fadiga de PPFs em zircônia 

monolítica. 

 
 
Palavras-chave: Ácido silícico. Dióxido de silício. Estresse mecânico. Prótese 
dentária. Vidro. Zircônio 
 
 



Rocha RFV. Effect of two grading zirconia techniques on the fatigue limit of full-
contour 3-unit fixed dental prothesis [doctorate thesis]. São José dos Campos (SP): 
Institute of Science and Technology, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016. 

 
 

ABSTRACT 
 
 

The aim of this study was to evaluate the effects of two grading zirconia techniques 
on the fatigue limit of 3-unit fixed dental prostheses (FDPs). Presintered blocks of 3Y-
TZP (3 mol% yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystal) were milled to obtain 
sixty-nine 3-unit FDPs, which were divided into three groups (n = 23). The control 
group (CTL) was sintered and glazed following the usual parameters. In the two 
experimental groups presintered FDPs received silica/glass before sintering. Silica 
sol-gel group (SSG) was graded by the sol-gel processing route, while the glass-
zirconia-glass group (GZG) was graded by a slurry technique. Graded groups did not 
receive a glaze layer after sintering. All FDPs were then luted with a dual-curing resin 
cement on composite abutments, embedded in polyurethane and stored in water for 
five days. The initial load of the fatigue test was calculated based on the results of 
the monotonic testing applied on three specimens of each group. To determine the 
fatigue limit, 20 samples of each group were subjected to staircase testing (100,000 
cycles/5 Hz). The fatigue limits (in Newtons) were CT = 1607.27, SSG = 1824.31, 
and GZG = 2006.57, and the Dixon and Mood test indicated statistically significant 
differences among groups (95% confidence interval). The infiltration of silica and 
glass on zirconia bulk, by two different grading methods, increased the fatigue limits 
of monolithic zirconia FDPs. 
 
 
Keywords: Glass. Dental prosthesis. Silicic acid. Silicon Dioxide. Stress, mechanical. 
Zirconium. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

 

O uso de zircônia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por ítria 

(Y-TZP) como infraestrutura de próteses dentárias fixas, unitárias ou múltiplas, está 

bem documentado na literatura científica, com taxas de sucesso semelhantes às das 

próteses metalocerâmicas (gold standard) (Raigrodski et al., 2012; Burke et al., 

2013; Larsson, Wennerberg, 2014; Pjetursson et al., 2015, Rinke et al., 2015; Pang 

et al., 2015). Os relatos de fratura de infraestruturas são raros e as próteses 

baseadas em Y-TZP apresentam bom desempenho clínico (Pihlaja et al., 2014; 

Tartaglia et al., 2015; Moráguez et al., 2015), com baixo índice de falhas 

principalmente relacionadas ao lascamento da porcelana de cobertura (Koenig et al., 

2013; Heintze, Rousson, 2010; Schley et al., 2010; Shi et al., 2015), cáries 

secundárias e complicações endodônticas (Anusavice, 2012; Burke et al., 2013; 

Pjetursson et al., 2015; Sailer et al., 2015). 

O uso da tecnologia CAD/CAM (computer-aided design/computer-aided-

manufacturing) tornou possível a produção de restaurações anatômicas em zircônia 

monolítica, que não necessitam da cobertura cerâmica (Hmaidouch, Weigl, 2013; 

Zhang Y et al., 2013; Gracis et al., 2015). Além disso, as restaurações em zircônia 

monolítica com 1 mm de espessura apresentam resistência à fratura semelhante ou 

superior às coroas metalocerâmicas, e coroas de dissilicato de lítio, 

respectivamente, e ainda preservam a estrutura dental (Sun et al., 2014; Johansson 

et al., 2014; Zhang Y et al., 2016). Em estudo retrospectivo, o índice de 

sobrevivência de restaurações em zircônia monolítica foi de 100% nos primeiros oito 

meses de acompanhamento (Belli et al, 2016), e a probabilidade de falha foi próxima 

a zero, mesmo após 10 anos, em estudo de simulação (Fischer et al., 2003). 

Entretanto, os desafios em conseguir adesão entre zicônia e substrato 

(Edelhof, Özcan, 2007), envelhecimento (degradação hidrotérmica) (Kim HT et al., 

2009, Kim JW et al., 2010a; Lughi, Sergo, 2010; Swain, 2014; Nakamura et al., 

2015), e o desgaste do dente antagonista (Stober et al., 2014) tem limitado a 

indicação de restaurações em zircônia monolítica. 

Revisões sistemáticas apontam a perda de retenção de próteses com 

infraestrutura de Y-TZP (Raigrodski et al., 2012), que ocorrem mais frequentemente 
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em próteses cimentadas com cimentos de fosfato de zinco e ionômero de vidro do 

que aquelas cimentadas com cimento resinoso (Le et al., 2015). Algumas técnicas 

foram propostas para melhorar a adesão à zircônia, como silicatização triboquímica 

(Blatz et al., 2007; Passos et al., 2010; Melo et al., 2015), glazeamento (Valentino et 

al., 2012; Bottino et al., 2014; Vanderlei et al., 2014), uso de agentes de união 

contendo MDP (10-methacryloxydecyl dihydrogen phosphate) (Özcan, Bernasconi, 

2015), deposição de nanopartículas de sílica (Ogliari, 2012, Oliveira-Ogliari et al., 

2015), e deposição de nanofilme de sílica por pulverização catódica por magnétron 

(Queiroz et al., 2011; Druck et al., 2015). Dentre elas, a que se mostra mais efetiva é 

a silicatização triboquímica seguida do uso de agentes com MDP, com a ressalva de 

que o jateamento promove defeitos na superfície da zircônia (Özcan, Bernasconi, 

2015). 

Quanto ao envelhecimento, a vantagem das restaurações de zircônia 

revestidas por porcelana é que a camada de cobertura protege a zircônia da 

exposição direta ao ambiente úmido, às alterações de temperatura e de pH e ao 

impacto de forças mastigatórias (Alghazzavi et al., 2012). Por outro lado, 

restaurações em zircônia monolítica recebem apenas o glaze em sua superfície. De 

fato, al-Wahdani e Martin (1998) mostraram que a aplicação do glaze impede a 

degradação hidrotérmica, mas temos que considerar que essa camada fina pode ser 

removida, por desgaste, durante a função (Lawson et al., 2014) e, 

consequentemente, zircônia estaria propensa ao envelhecimento novamente. 

Pesquisas recentes mostram que a zircônia glazeada pode promover um 

aumento do desgaste do dente antagonista em comparação com a zircônia apenas 

polida (Sabrah et al., 2013; Lawsson et al., 2014). Entretanto, Hmaidouch e Weigl 

(2013) ponderaram que os estudos sobre esse tema estão sujeitos a vieses de 

avaliação e de confundimento, e que até aquele momento era impossível associar o 

desgaste dentário com qualquer agente causal específico. Além disso, faltam dados 

que apontem os efeitos do glaze sobre as propriedades mecânicas finais da zircônia. 

Uma técnica promissora, recentemente proposta para aplicações 

odontológicas é a gradação da zircônia (Zhang Y, Kim, 2009; Du et al., 2013; 

Tsukada et al., 2014). O método de infiltração de vidro, proposto por Zhang Y e Kim 

(2009), na superfície da Y-TZP objetiva a melhor distribuição de tensões, resultando 

em aumento da resistência à flexão (Zhang Y, Ma, 2009). O módulo elástico da 
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zircônia graduada varia de 125 a 250 GPa no corpo da zircônia o que é a principal 

razão para uma melhor distribuição das tensões (Zhang Y, Kim, 2011; Zhang Y et 

al., 2012b). A camada externa de vidro também protege contra a degradação 

hidrotérmica, evita o desgate excessivo do dente antagonista e permite a variação 

de cor, melhorando a estética das restaurações em zircônia monolítica (Ren et al., 

2011). Ao mesmo tempo, a camada de vidro na superfície de cimentação possibilita 

o condicionamento e a silanização da mesma, melhorando a adesão aos cimentos 

resinosos (Chai et al., 2015). 

A principal característica de um material com gradiente funcional 

(Functionally Graded Material - FGM) é a variação gradual da composição ou das 

fases, e consequentemente, das propriedades do material (Miyamoto et al., 1999; 

Jha et al., 2013; Bohidar et al., 2014). A zircônia para uso em odontologia pode ser 

graduada pelo método descrito acima. Outra rota de processamento é a infiltração 

de sílica pelo método sol-gel, que permite a modificação da superfície da zircônia 

pela difusão reativa dos átomos de sílica na rede de zircônia durante o processo de 

sinterização. Esse método não requer tratamento térmico adicional e forma um 

silicato de zircônio, que altera as propriedades mecânicas do material (Campos et 

al., 2016). 

Quando sujeitos à fadiga e à umidade, os materiais à base de zircônia 

sofrem corrosão e tem sua resistência comprometida (Studart et al., 2007; Kohorst et 

al., 2008; Alghazzawi et al., 2012; Swain, 2014). Entretanto, o comportamento desta 

nova geração de Y-TZP funcionalmente graduada sob fadiga, em próteses fixas 

múltiplas, ainda é desconhecido. 
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

 

Nesta revisão de literatura foram abordados os temas: classificação dos 

materiais cerâmicos aplicados em odontologia, materiais com gradiente funcional, 

restaurações em zircônia monolítica, fadiga da zircônia e testes de fadiga. 

 

 

2.1 Classificação dos materiais cerâmicos 
 
 

Materiais cerâmicos constituem uma extensa classe de materiais, incluindo 

vidros e vitrocerâmicas (Pereira MM et al., 2006). Tal extensão possibilita a 

existência de uma série de classificações. De acordo com Gracis et al. (2015), as 

diferentes classificações podem ser baseadas em indicações clínicas, composição, 

habilidade em ser condicionada, métodos de processamento, temperatura de fusão, 

translucidez e desgaste do dente antagonista. Entretanto, os autores observaram 

que tais classificações tendem a ser vagas e imprecisas, além de dificultarem a 

inclusão de novos materiais restauradores. 

Segundo Anusavice (2005), cerâmica é um composto inorgânico com 

propriedades tipicamente não metálicas composta por elementos metálicos (ou semi 

metálicos) e não metálicos. Na cerâmica os átomos ocupam posições definidas e 

ordenadas, ligando-se em arranjos geométricos que se repetem, formando 

estruturas cristalinas. Giordano e McLaren (2010) salientaram que o termo 

“cerâmica” refere-se tecnicamente a um material cristalino, enquanto o termo 

“porcelana” designa uma mistura de vidro e componentes cristalinos. Portanto, um 

material de conteúdo não cristalino seria simplesmente um vidro, mas os dentistas 

costumam referir-se aos três tipos de material supracitados como cerâmicas dentais 

(Giordano, McLaren, 2010). A classificação de materiais cerâmicos proposta pelos 

referidos autores foi baseada na microestrutura (quantidade e composição das 

fases) e no processamento dos materiais (pó/líquido, prensagem, usinagem). 

É importante ter em mente que o vidro é um sólido amorfo, formado por um 

arranjo de átomos que não apresenta um ordenamento periódico a médias e longas 

distâncias, e que exibe uma região de transição vítrea. Ele possui ligações cujas 
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propriedades não permitem que os átomos se alinhem em estruturas cristalinas 

quando o líquido é resfriado. A mobilidade limitada de seus átomos, na forma líquida 

do material, impede a formação de um sólido cristalino. Mesmo materiais que são 

normalmente cristalinos como os metais, podem ser transformados em vidro pelo 

rápido resfriamento do material fundente à uma temperatura muito abaixo daquela 

de seu ponto de solidificação. Vidros também podem ser obtidos por processos que 

não envolvem o resfriamento a partir do líquido, como por exemplo, o processo sol-

gel (Pereira MM et al., 2006). Portanto, qualquer material inorgânico, orgânico ou 

metal, formado por qualquer técnica, que exibe um fenômeno de transição vítrea, é 

um vidro (Shelby, 1997). 

O vidro de sílica é o mais comum dos vidros formados por um óxido simples. 

Nele cada átomo de silício é rodeado por quatro átomos de oxigênio, formando 

tetraedros de sílica (Figura 1A). Embora cada tetraedro possua isoladamente uma 

estrutura organizada e bem definida, no vidro de sílica estão arranjados de forma 

desordenada no espaço. Diferentes arranjos destes tetraedros no espaço dão 

origem às diversas estruturas cristalinas da sílica. Portanto, o dióxido de silício ou 

sílica (SiO2), pode apresentar-se em seu estado cristalino (por exemplo: quartzo α 

ou β, tridimita) ou no estado vítreo (sílica vítrea ou vidro de quartzo), como mostra a 

figura 1B e C. O quartzo, juntamente com o feldspato e o caulin são componentes 

básicos das porcelanas empregadas na odontologia. Em contraponto ao vidro de 

sílica, a maioria dos vidros é formada por mais de um óxido, formando silicatos, 

boratos, fosfatos e haletos (Pereira MM et al., 2006). 

 

 

 

Figura 1 – A) Representação tridimensional de tetraedros de sílica: quatro átomos de oxigênio 
(representados em vermelho) ao redor de um átomo de silício; B) dióxido de silício com tetraedros de 
sílica arranjados de forma desordenada (estado vítreo); C) dióxido de silício no estado cristalino 
(quartzo). (Adaptado de Pereira MM et al., 2006). 
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O mais recente sistema de classificação dos materiais totalmente cerâmicos 

e tipo-cerâmicos utilizados em odontologia foi proposto por Gracis et al. (2015) e 

está representado pelo diagrama da figura 2. O critério utilizado pelos autores para 

diferenciar os materiais foi baseado na composição química da fase ou fases 

presentes. O sistema classifica os materiais em três famílias, de acordo com a 

presença ou ausência da fase vítrea, e ainda pela existência de uma matriz orgânica 

altamente reforçada por partículas cerâmicas (>50% em peso). Na definição das 

famílias, os autores consideraram cerâmicas de matriz vítrea os materiais cerâmicos, 

inorgânicos e não metálicos, que contém uma fase vítrea. A família das cerâmicas 

policristalinas, também é composta por materiais não metálicos e inorgânicos, 

porém, não apresentam nenhuma fase vítrea. Os materiais de matriz polimérica, 

contendo predominantemente compostos inorgânicos refratários, foram agrupados 

na família das cerâmicas de matriz resinosa. Por conterem matriz orgânica, 

teoricamente deveriam ser excluídos, mas a justificativa dada pelos autores para a 

inclusão dessa família, foi a recente codificação destes materiais pela American 

Dental Association (ADA). O novo código da ADA, a saber, Code on Dental 

Procedures and Nomeclature (CDT), definiu como “porcelana/cerâmica” os materiais 

prensados, fresados, queimados em forno ou polidos, com predomínio de 

compostos inorgânicos, incluindo porcelanas, vidros, cerâmicas e vitrocerâmicas 

Além disso, tais materiais devem possuir propriedades semelhantes às das 

cerâmicas. 

No sistema de Gracis et al. (2015), a família das cerâmicas policristalinas foi 

subdividida em três subgrupos: alumina, zircônia estabilizada e zircônia tenacificada 

por alumina/alumina tenacificada por zircônia. 

A zircônia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por 3% mol de 

ítria (3Y-TZP) pertence ao subgrupo das zircônias estabilizadas. 

É importante destacar a diferença entre as cerâmicas infiltradas das 

tenacificadas. As infiltradas estão no grupo das cerâmicas de matriz vítrea enquanto 

as tenacificadas pertencem ao grupo das cerâmicas policristalinas. As tenacificadas 

estão descritas nos subgrupo alumina tenacificada por zircônia (do inglês zirconia-

toughned alumina – ZTA) e zircônia tenacificada por alumina (do inglês alumina-

toughned zirconia – ATZ). 
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Figura 2 - Diagrama representativo do sistema de classificação dos materiais cerâmicos e do tipo-
cerâmicos proposto por Gracis et al. (2015), com alguns exemplos de marcas disponíveis 
comercialmente. 

 

 

No sistema cerâmico alumina-zircônia (Al203-Zr02), a alumina tenacificada 

por zircônia tem como fase contínua a alumina (70-95%) e a segunda fase é de 

partículas de zircônia (5-30%). A transformação de fases da monoclínica para a 

tetragonal (transformation toughening) e a estabilização da fase tetragonal na 

zircônia por adição de um dopante adequado resulta no fortalecimento e 

tenacificação do sistema cerâmico (Myiamoto et al., 1999). As aluminas 

tenacificadas por zircônia devem ter um um percentual maior que 50% em peso de 

alumina, enquanto as zircônias tenacificadas por alumina devem ter mais de 50% 

em peso de zircônia. 

Gracis et al. (2015) salientaram que as cerâmicas graduadas ainda não se 

encontram disponíveis comercialmente. Apesar de comentarem sobre algumas 

zircônias graduadas, os autores não as incluíram na classificação dos sistemas 

cerâmicos. Além da técnica experimental de infiltração de sílica pelo método sol-gel 
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(Campos et al., 2016), descreveremos em seguida as zircônias graduadas com vidro 

(Zhang Y, Kim, 2009), com metal (Smirnov et al., 2013), com porcelana (Tsukada et 

al., 2014), em multicamadas (Niu et al., 2009) e com sílica (Ogliari, 2012; 

Samodurova et al., 2015; Oliveira-Ogliari et al., 2015). 

 

 

2.2 Materiais com gradiente funcional 
 
 

O conceito de Materiais com Gradiente Funcional (do inglês Functionally 

Graded Materials - FGM), foi proposto inicialmente em 1984 no Japão, após um 

acidente com um ônibus espacial, provocado por falha no material de revestimento 

térmico. Durante o primeiro programa japonês de FGM (1987-1991) foram 

desenvolvidos processos de gradação para obter o relaxamento do estresse térmico 

em sistemas de proteção térmica para ônibus espaciais (Space Shuttle). Os 

primeiros processos de gradação foram: metalurgia do pó, deposição química e 

física de vapor, pulverização por plasma, síntese por combustão auto-sustentada a 

alta temperatura (SHS), e galvanoplastia (Myiamoto et al., 1999). A partir de 1991 

surgiram novas rotas de processamento e, desde então, a possibilidade de combinar 

propriedades e funcionalidades não encontradas em materiais com estruturas 

convencionais tem atraído pesquisadores de áreas diversas como engenharia 

aeroespacial, indústria automobilística e engenharia tecidual. Um material com 

gradiente funcional pode ser definido como aquele que apresenta variação, discreta 

ou contínua de composição, estrutura e propriedades ao longo de sua estrutura, com 

o objetivo de apresentar propriedades superiores aos materiais de composições 

homogêneas. Os gradientes podem ser compostos de um mesmo material em 

escala microscópica ou serem formados por metais, polímeros, cerâmicas e 

compostos. As fases diferentes que surgem a partir da gradação dos constituintes 

apresentam diferentes funções (Jha et al., 2013; Bohidar et al., 2014). Os FGMs são 

materiais avançados que pertencem à família de compósitos de engenharia. A 

estrutura de desenvolvimento dos materiais modernos está representada no 

diagrama da figura 3. 

 

 



32 
 

   
 

 

 
Figura 3 – Representação da moderna hierarquia dos materiais. (Adaptado de Jha et al.,2013). 

 

 

Os materiais com gradiente funcional também são encontrados na natureza. 

Alguns exemplos naturais de FGM são pele, ossos e dentes (Jha et al., 2013), que 

apresentam estruturas não homogêneas, nas quais a geometria muda de acordo 

com as condições de contorno e de carga defindas pelo ambiente, adequando-as à 

função (Henriques, 2013). Os mecanismos de fratura dos dentes ainda não estão 

completamente elucidados. É especialmente intrigante a constatação de que trincas 

surgem de modo relativamente fácil no esmalte dentário e se estabilizam de tal 

forma, que é necessário um aumento considerável na carga aplicada para que a 

fratura se complete (Lawn et al., 2013). Sabe-se porém, que um dos fatores 

responsáveis pela resistência à fratura dos dentes é a gradação funcional que 

acontece naturalmente nestes. A gradação possibilita a proteção contra o dano pela 

transferência de tensões para as camadas internas em dentina. Outros fatores são: 

a interseção das trincas do esmalte impedindo sua propagação, o auto-reparo com 

“cicatrização” de novas trincas pela intrusão de matéria orgânica no esmalte, o 

suporte de grande parte das cargas compressivas pelas paredes do esmalte e a 

configuração oclusal (Lucas et al., 2008; Chai et al., 2009). 

Materiais bioinspirados e biomiméticos são desenvolvidos para áreas 

diversas com a engenharia civil e a medicina. Inspirados na natureza, os 

pesquisadores de biomateriais e materiais dentários buscam então, desenvolver 
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materiais restauradores que mimetizem a gradação que acontece naturalmente nos 

dentes (Zhang Y, Kim 2009; Coldea et al., 2013; Du et al., 2013; Petrini et al., 2013; 

Tsukada et al., 2014). Para um melhor entendimento, abordaremos alguns conceitos 

e técnicas de processamento. 

Os processos de manufatura dos FGMs são divididos em gradação 

(construção de uma estrutura não homogênea espacialmente) e consolidação 

(transformação dessa estrutura em um material). 

Os processos de gradação podem ser classificados de maneiras distintas. A 

classificação de Mortensen e Suresh (1995) divide os processos em construtivos e 

de transporte de massa. Nos construtivos, o FGM é construído camada por camada, 

começando com uma distribuição adequada dos constituintes do FGM, muitas vezes 

em um precursor do componente. São chamados construtivos porque os gradientes 

são literalmente construídos no espaço. Os processos de transporte de massa são 

diferentes dos contrutivos, porque dependem de fenômenos naturais de transporte 

tais como fluxo de fluidos, difusão atômica ou condução de calor, para criar 

gradientes dentro de um componente. Os processos de fabricação de FGM podem 

ainda ser classificados em constitutivos, homogeinizadores e segregadores. 

Segundo Bohidar et al. (2014), os materiais com gradiente funcional podem ser 

obtidos por método centrífugo e método de fabricação de forma sólida livre. 

A classificação sugerida por Myiamoto et al. (1999) divide os processos em 

quatro categorias: massa (bulk), camada (layer), pré-forma (preform) e massa 

fundida (melt). A principal diferença entre as categorias se dá no objeto dentro do 

qual o gradiente é introduzido. Os processos para alcançar o objetivo podem incluir 

um ou mais mecanismos construtivos ou de transporte de massa, ou uma 

combinação destes, bem como agregação de estados sólidos, líquidos ou gasosos. 

As categorias encontram-se descritas a seguir e foram resumidas no diagrama da 

figura 4. 

 

a) Massa (bulk) - processamento de partículas e sólidos secos a granel. 

Utiliza os métodos que criam inicialmente um material a granel com 

porosidade, composição, ou configuração de fase graduadas. Isto é 

conseguido em grande parte através da formação de pilhas de pó, fibras, 

ou mesmo tecidos, por meio de gravidade normal, forças centrífugas ou 
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fluxo de pressão induzida. As pilhas são, em seguida, consolidadas pela 

eliminação de poros, que resulta no seu encolhimento, ou por infiltração 

sem contração concomitante; 

b) Camada (layer) – processamento em camadas. Pode ser obtido por 

deposição mecânica, que inclui laminação e aspersão térmica. Também 

pode ser conseguida pela deposição física ou química de moléculas ou 

átomos ou com mecanismos baseados em eletrotransporte ou reações 

químicas. A maioria dos métodos de deposição de camada também pode 

ser utilizada para a produção de FGM a granel se um tempo adequado for 

atribuído, ou se outros parâmetros de processamento específicos forem 

aplicados. Além disso, o processamento envolve camadas intercalares 

que podem, por exemplo, ser formadas pela ligação em fase líquida 

transiente de componentes a granel ou tecido; 

c) Pré-forma (preform) - processamento de pré-forma. É aplicado para iniciar 

ou para modificar gradientes existentes num pré-molde. Os métodos de 

processamento convencionais são de estado sólido, em fase líquida ou 

difusão de vapor. Campos graduados podem ser utilizados para introduzir 

os gradientes no FGM. Os arcabouços podem ser porosos ou densos, 

homogêneos ou não homogêneos e podem conter ou não gradientes 

introduzidos intencionalmente; 

d) Massa fundida (melt) - o processamento de massa fundida compreende 

tanto elementos de processamento construtivo como de transporte de 

massa. A separação gradual de fases sob gravidade normal ou 

aumentada pode ser tratada de forma semelhante à sedimentação no 

processamento de partículas. Métodos especiais de solidificação, tais 

como a técnica Verneuil (ou fusão em chama), para o crescimento de 

monocristais graduados pode ser tratada de forma semelhante à 

pulverização térmica, enquanto a formação de gradientes durante a 

solidificação de poças de fusão pode ser considerada como um 

mecanismo dominado pelo transporte de massa. 

 

Existem ainda, técnicas avançadas de manufatura, como: fabricação de 

sólidos de forma livre (ou manufatura em camadas) pela técnica de prototipagem 
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rápida; empilhamento de fibra pelo processo sol-gel (técnica química); e soldagem 

por difusão utilizando superplasticidade. Existem várias técnicas de manufatura em 

camadas (Solid Free From – SFF) como: manufatura de objeto laminado, 

estereolitografia, sinterização seletiva a laser, impressão tridimensional, modelagem 

por fusão e deposição, fabricação de forma livre por extrusão. Podemos citar como 

exemplo, a obtenção de componentes em ZTA graduada pelo processo de 

impressão 3D. 

 

 

 
 
Figura 4 – Esquema representativo dos métodos de processamento para fabricação de FGM. 
(Baseado em Myiamoto et al., 1999). 
 

 

 

Algumas técnicas de obtenção de zircônia graduada estão descritas a 

seguir. 

Em 2009, Zhang Y e Kim desenvolveram um tipo especial de vidro com 

coeficiente de expansão térmica (10,4 x 10−6 °C−1, de 25 a 450°C), semelhante ao da 
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zircônia Y-TZP (10,5 × 10−6 °C−1, de 25 a 450°C). Os componentes mais importantes 

desse vidro (>1% em peso) são: SiO2 (65,5 %), Al2O3 (11,7%), K2O (10,0 %), Na2O 

(7,3%), CaO (3,0 %) e Tb4O7 (1,9 %). Para produzir o material com gradiente 

funcional, a 3Y-TZP é pré-sinterizada em ar, com temperatura variando entre 

1100°C a 1400°C, com intuito de promover a formação de poros para posterior 

infiltração do vidro. O vidro é aplicado na forma de pó sobre as superfícies interna e 

externa da zircônia pré-sinterizada. A zircônia então é novamente levada ao forno e 

permanece sob temperatura de 1450°C por 2 horas em ar, para que os processos 

de infiltração do vidro e densificação da zircônia ocorram de forma simultânea. A 

taxa de aquecimento e de resfriamento é de 900°C/h. O objetivo de fazer a 

densificação e infiltração simultaneamente é evitar a desestabilização da fase 

tetragonal e o crescimento de grãos da zircônia. 

A zircônia graduada produzida por eles foi caracterizada (Quadro 1) e 

testada em estudos posteriores (Zhang Y, Ma 2009; Zhang Y et al., 2010; Zhang Y, 

Kim, 2010; Kim JW et al., 2010a; Ren et al., 2011; Zhang Y et al., 2012a, 2012b., 

2013; Chai et al., 2014, 2015; Srikanth et al., 2015). 

 

 

Quadro 1 – Propriedades da zircônia infiltrada por vidro pelo método de Zhang Y e 
Kim (2009) 
 

 Propriedade 

 
Camada 

Módulo de 
elasticidade (E) 

Dureza (H) 
 

Camada residual de vidro (d≈50μm) nas 
superfícies interna e externa (n=12)*  

68,3 ± 2,9 GPa 8,2 ± 0,2 GPa 

Camadas de zircônia graduada 
(d≈120μm). Do exterior para o interior 

137,2 GPa a 
212,7 GPa 

10,5 GPa a 
16,0 GPa 

Interior da zircônia 
(n=49)* 

240,8 ± 9,5 GPa 17,6 ± 0,5 GPa 

*n= número de identações 

 

O quadro 2 apresenta em ordem cronológica as publicações e o tema 

principal dos estudos feitos com a zircônia infiltrada por vidro. 
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Quadro 2 – Autores, ano de publicação e tema principal dos estudos feitos com a 
zircônia graduada por infiltração de vidro 
 

Autor/Ano Tema principal do estudo Formato da amostra 

(Zhang Y, 
Kim, 2009) 

Resistência ao dano e carga crítica 
para fratura radial 

Placas 20 mm x 20 mm 

(Zhang Y et 
al., 2010) 

Nanoidentação das camadas Placas 12 mm 

(Zhang Y, 
Ma, 2009) 

Distribuição de tensões no material 
graduado 

Barras 1,2 x 4 x 25 mm3 

(Zhang Y, 
Kim, 2010) 

Resistência ao dano por contato 
oclusal 

Placas 12 x 12 x 2,5 mm e 12 
x 12 x 1,5 mm. 

(Kim JW et 
al., 2010b) 

Resistência ao contato deslizante 
friccional 

Placas 12 x 12 x 2,5 mm 

(Ren et al., 
2011) 

Resistência ao dano por contatos 
cíclicos deslizantes 

Placas 12 x 12 x 1,5 mm 

(Zhang Y et 
al., 2012a) 

Resistência ao lascamento de 
coroas anatômicas feitas em 
zircônia graduada 

Coroas monolíticas de 1,5 
mm de espessura 

(Zhang Y et 
al., 2012b) 

Viabilidade de fabricação de 
materias graduados com diferentes 
módulos de elasticidade 

Placas com 0,4; 0,7 e 1,0 mm 
de espessura 

(Zhang Y et 
al., 2013) 

Resistência à flexão e ao 
lascamento 

Placas com1,0; 1,5 e 2,0 mm 
de espessura 

(Chai et al., 
2014) 

Processo de fratura em sistemas de 
zircônia recoberta por porcelana 

Placas 30 x ,7 x 2,5 

(Chai et al., 
2015) 

Energia de fratura interfacial Barras 3,8 x 3,8 x 35 mm3 

(Srikanth et 
al., 2015) 

Resistência à flexão (4 pontos) e 
aos contatos Hertzianos 

Placas com12 x 12 x 1,5 2,0 
mm 

(Zhang Y et 
al., 2016) 

Resistência à fratura Coroas monolíticas 

 

 

Ogliari (2012) e Oliveira-Ogliari et al. (2015) propuseram a deposição direta 

e indireta de nano-sílica sobre a zircônia estabilizada por ítria com intuito de 

melhorar a adesão aos agentes cimentantes. A técnica, considerada simples, 

consiste na deposição de precursores orgânicos de sílica (ortosilicato de tetraetila e 

de zircônia (tert-butóxido de zircônio), diluídos em hexano, sobre o substrato de 

zircônia, seguida por adequada calcinação e condensação da rede de siloxanos. 

Foram testados os efeitos da deposição sobre a zircônia antes e após a 

sinterização. No depósito pré-sinterização, a solução era aplicada sobre o material 
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com auxílio de uma pipeta graduada e a amostra era levada ao forno com taxa de 

aquecimento de 100°C/h até 1350°C, sendo esta temperatura mantida por 2 h. Na 

deposição pós-sinterização a solução era aplicada sobre a zircônia previamente 

sinterizada e depois levada ao forno com taxa de aquecimento de 10°C/min até 

800°C, sendo esta temperatura mantida por 2 h. Os autores fizeram avaliação 

microestrutural das amostras graduadas com MEV e energia dispersiva de raios X 

(EDS), e testaram a resistência ao cisalhamento da união entre a zircônia tratada e 

cimento resinoso. Foi observada diferença estatística nos valores de adesão entre 

os grupos experimentais e controle. Porém, não foi investigada a influência da 

gradação na resistência do material. 

A incorporação de fases metálicas dúcteis na zircônia aumenta a tenacidade 

à fratura da mesma. Bartolomé et al. (2008) observaram que o reforço da 3Y-TZP 

com partículas de nióbio (20% vol) melhorou as propriedades mecânicas, 

especialmente a tenacidade à fratura, quando as amostras foram sujeitas ao teste 

de flexão. Os autores realizaram as análises das superfícies fraturadas em MEV, e 

concluíram que o aumento à tenacidade era justificado pelo crack bridging e pela 

deformação plástica das partículas metálicas, associado à deflecção das trincas e 

desunião na interface. Esse método enquadra-se na categoria de processamento de 

partículas (bulk). 

Smirnov et al. (2013) estudaram a vida em fadiga e a propagação de trincas 

em um compósito de zircônia e nióbio. Para isso produziram uma zircônia 3Y-TZP 

com incorporação de 20% de volume de partículas de nióbio (como descrito por 

Bartolomé et al. 2008). A sinterização do pó foi realizada a 1400°C por 1 h. As 

amostras foram submetidas ao ensaio de fadiga em máquina eletromagnética de 

testes, com frequência de 20 Hz e número de ciclos limitado a 10.000.000. Os 

valores médios do teste de flexão biaxial foi de 960 MPa para a 3Y-TZP/Nb e de 908 

MPa para a 3Y-TZP monolítica (controle). A média da tenacidade à fratura também 

foi maior (15 MPa m½) para o compósito 3Y-TZP/Nb, quando comparado à 

monolítica (6 MPa m½). Os autores atribuíram o aumento da tenacidade à absorção 

da energia de propagação da trinca durante a fratura pelo mecanismo de crack 

bridging e pela deformação plástica das partículas metálicas. Além disso, relataram 

que a presença de soluções sólidas de óxidos pentavalentes como o Nb2O5 melhora 

a tranformabilidade da zircônia. Entretanto, ao submeterem o compósito 3Y-TZP/Nb 
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ao teste de fadiga, os autores observaram que o limite de fadiga do compósito foi 

inferior (400 MPa) ao limite de fadiga da zircônia monolítica (930 MPa). Os autores 

creditaram a redução do limite de fadiga ao acúmulo de dano durante a ciclagem 

mecânica. 

Tsukada et al. (2014) propuseram a gradação da zircônia pelo método da 

sinterização por plasma (do inglês Spark Plasma Sintering). O processo permite a 

sinterização em temperaturas mais baixas e em tempo menor. Os autores criaram 

diferentes composições a partir de partículas de 3Y-TZP com tamanho médio de 40 

nm e porcelana de alta fusão com partículas de tamanho médio de 12,23 μm. Após a 

mistura, o tamanho médio das partículas foi de 0,53 μm, que foram misturados em 

diferentes proporções nos grupos experimentais. A taxa de aquecimento foi de 

88°C/min e a permanência na temperatura de sinterização aos 1350°C foi de apenas 

4 min. Os autores observaram aumento da resistência à flexão dos compósitos 

YZ/porcelana. Porém, o comportamento do material sob fadiga não foi avaliado. 

Samodurova et al. (2015) infiltraram amostras de 3Y-TZP com sílica sol 

sintetizada in situ pelo método sol-gel a partir da hidrólise de uma solução 

precurssora à base de siloxano oligomérico (Dynasylan 6490). As amostras eram 

imersas em uma mistura de etanol absoluto com a solução à base de siloxano e a 

hidrólise acontecia pela adição de amônia (25% em peso) em temperatura ambiente. 

As amostras eram sujeitas a um ciclo único de imersão por 30 min, lavadas em 

etanol, secas em temperatura ambiente por 24 h e pirolizadas a 800°C por 1,5 h com 

taxa de aquecimento de 120°C/h. A sinterização final era realizada a 1450°C por 4 h 

com taxas de aquecimento e resfriamento de 5°C/min. Os autores observaram que 

pequenas quantidades de sílica ou de alumina não alteraram drasticamente a 

densidade, o tamanho dos grãos e nem as propriedades mecânicas da 3Y-TZP. 

Os precursores à base de silício são investigados desde 1939 (Livage, 

1997). Porém, a técnica de infiltração de sílica na zircônia pelo método sol-gel 

descrita por Campos et al. (2016) e utilizada no presente estudo é recente e 

encontra-se em fase experimental. Para a obtenção de filmes sol-gel a zircônia pré-

sinterizada deve ser imersa na solução de partida (ácido silícico), que é armazenada 

durante cinco dias a fim de garantir suficiente formação de grupos silanóis. Após a 

imersão o material é submetido a um processo denominado cura. Neste processo os 

grupos silanóis reagem com os hidróxidos metálicos, formando as ligações metalo 
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siloxano, e entre si, formando ligações siloxano, as quais possibilitam a geração de 

uma rede de sílica acima da superfície. Posteriormente, a zircônia é sinterizada 

segundo o ciclo recomendado pelo fabricante. Nesse processo não há incorporação 

de fase amorfa/vítrea no material cerâmico. A formação de um silicato de zircônio 

cristalino se dá pela reação de difusão dos átomos de silício na rede de zircônia, 

como mostra o esquema da figura 5. 

 

 
Figura 5 – Esquema representativo do processo de infiltração. Os átomos de silício (círculos claros) 
difundem-se na rede de zircônia (círculos escuros) quando o material é aquecido durante a 
sinterização. 

 

 

2.3 Restaurações em zircônia monolítica 

 
 

Restaurações em zircônia monolítica foram propostas com intuito de reduzir 

os problemas de delaminação e lascamento da porcelana de cobertura nas peças 

protéticas do tipo bicamadas (Hmaidouch, Weigl, 2013; Gracis et al., 2015). PPFs 

em zircônia monolítica apresentaram alta taxa de confiabilidade mecânica a longo 

prazo no estudo de simulação feito com o pós processador da NASA chamado 

CARES/LIFE - Ceramic Analysis and Reliability Evaluation of Structure Life 

Prediction. O programa calcula a confiabilidade tempo-dependente dos 

componentes cerâmicos submetidos ao carregamento mecânico. Os autores 

encontraram uma probabilidade de falha das PPFs de zircônia próxima de zero, 

mesmo após 10 anos (Fischer et al., 2003). A zircônia utlizada pelos autores para 

fazer a simulação foi a 3Y-PSZ (zircônia parcialmente estabilizada por 3% mol de 

ítria), o índice de Poison (ѵ) atribuído foi de 0,31 e o módulo de Young (E) foi 205 

GPa. 

A zircônia possui propriedades mecânicas e biológicas comprovadamente 

compatíveis para uso na cavidade bucal. Porém, não atende aos requisitos de 
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excelência estética. Como a zircônia é opaca, a indústria desenvolveu zircônias com 

maior translucidez para serem utilizadas com forma anatômica correta, sem a 

cobertura de porcelana. Estas zircônias policristalinas de alta translucidez que 

requerem desgaste mínimo da estrutura dental encontram-se disponíveis para 

comercialização desde 2011 (Gracis et al., 2015; Belli et al., 2016). Segundo Zhang 

(2014), o aumento da translucidez da zircônia Y-TZP nas últimas décadas foi 

possível graças ao aumento da densidade da zircônia e à eliminação dos aditivos de 

sinterização de alumina pelos fabricantes. Entretanto, as zircônias conhecidas 

comercialmente como de alta translucidez (do inglês high translucent - HT) 

permanecem predominantemente opacas quando em espessura superior a 0,5 mm 

e, por ainda apresentarem limitações estéticas, não são indicadas para dentes 

anteriores. A redução do percentual dos aditivos de sinterização de alumina 

promove um aumento do conteúdo de fase monoclínica e da velocidade de 

transformação de fase tetragonal para monoclínica, mas não se sabe ainda se esse 

fato é relevante clinicamente. 

A resistência da Y-TZP é dependente da habilidade de transformação de 

fases e a adição de dopantes, como por exemplo 3% mol de ítria, influencia essa 

habilidade. Para melhorar a translucidez, alguns fabricantes tem alterado o tamanho 

dos grãos e os dopantes (Zhang Y, 2014; Nordhal et al., 2015), e isso pode afetar as 

propriedades mecânicas do material. A resistência à fratura de coroas de zircônias 

translucentes (high translucent zirconia) foi avaliada por Nordhal et al. (2015) e 

comparada com as coroas de zircônia de baixa translucidez (low translucent 

zirconia) e com as de dissilicato de lítio. As coroas de zircônia, com alta ou baixa 

translucidez, apresentaram resistência superior às de dissilicato. Entretanto, não foi 

encontrada diferença de resistência entre os dois tipos de zircônia. 

A espessura mínima para coroas de zircônia monolítica foi objeto de estudo 

de Sun et al. (2014). Os autores submeteram coroas de zircônia monolítica com 1,5 

mm, 1,2 mm, 1,0 mm, 0,8 mm e 0,6 mm de espessura ao ensaio monotônico e 

compararam com coroas metalocerâmicas, coroas monolíticas em dissilicato e 

coroas de zircônia revestidas por porcelana. Concluíram que coroas de zircônia 

monolítica com 1 mm de espessura apresentam resistência à fratura similar às 

coroas metalocerâmicas (gold standard) e superior às coroas de dissilicato de lítio. 

Zhang Y et al. (2016) testaram coroas monolíticas anatomicamente corretas 
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em zircônia, dissilicato de lítio, e resinas compostas nano-reforçadas. Os autores 

observaram que as coroas de zircônia apresentaram a maior resistência à fratura, 

enquanto as de dissilicato apresentaram resistência intermediária. As de resina 

tiveram resistência à fratura semelhante à do esmalte dos dentes naturais. 

Oilo et al. (2016) compararam a resistência à fratura monotônica de coroas 

de zircônia monolítica com contorno anatômico, com coroas bicamadas com e sem 

colar cervical de zircônia. Foi observado que as coroas monolíticas com formato 

anatômico suportaram cargas maiores que as coroas bicamadas tradicionais, com 

coping de zircônia. As coroas de zircônia bicamada com colar cervical apresentaram 

resistência maior que as de desenho convencional, porém, menor do que as coroas 

de zircônia monolítica. 

Por terem sido lançadas há pouco tempo, os resultados de estudos clínicos 

com restaurações em zircônia monolítica são escassos. Porém, em um estudo 

retrospectivo, no qual foram coletados dados de restaurações manufaturadas em um 

centro de fresagem de escala industrial, as zircônias monolíticas apresentaram 

desempenho clínico promissor, com taxa de sucesso de 100% nos primeiros oito 

meses de acompanhamento (Belli et al., 2016). 

 

 

2.4 Fadiga do material 

 
 
A fadiga de estruturas tornou-se evidente no século 19, após a revolução 

industrial e foi considerada como um problema de engenharia. Na época foi 

reconhecida como um fenômeno de fratura que ocorria após um grande número de 

carregamentos cíclicos, onde uma carga única de mesma magnitude não seria 

capaz de provocar qualquer dano. Por outro lado, a fadiga como problema do 

material começou a ser investigada no início do século 20, com os estudos 

microscópicos sobre o aparecimento e a propagação de trincas. Desde então, o 

estudo da fadiga vem evoluindo, principalmente devido ao desenvolvimento de 

computadores e programas que facilitam a análise de tensões nos experimentos 

(Schijve, 2013). As falhas por fadiga muitas vezes ocorrem repentinamente, com 

resultados catastróficos. Quando uma estrutura é carregada, uma trinca será 
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nucleada (crack nucleation) em uma escala microscópica. Essa trinca crescerá 

(crack growing) e ocorrerá então a falha completa da amostra. Todo o processo 

constitui a vida em fadiga do componente em questão, e está ilustrada na figura 6. A 

correlação entre o crescimento de trincas e os fatores de concentração e de 

intensidade de tensões foi estabelecida nas décadas de 50 e 60. De acordo com 

Schijve (2003), uma previsão razoável de fadiga para o projeto ou análise só pode 

ser feito se a fadiga não for vista apenas como um problema de engenharia, mas 

também como um fenômeno do material, que é um processo que envolve um início 

de trinca em escala micro até que ocorra uma falha por fadiga em escala macro. 

 

 

 

Figura 6 - Diferentes fases da vida em fadiga e fatores relevantes. (Baseado em Schijve, 2003) 

 

O autor propôs um diagrama (Figura 7) no qual demonstra a 

complexidade e os muitos aspectos da fadiga de estruturas. Modelos preditivos são 

encontrados na literatura e em programas disponíveis comercialmente. A predição 

da performance de uma estrutura sob fadiga é o resultado de várias etapas dos 

procedimentos adotados, e em geral uma série de estimativas/assunções plausíveis 

estão envolvidas. Portanto, a precisão do resultado final pode ser limitada, ainda 

mais se variáveis estatísticas forem consideradas. A confiabilidade da previsão deve 

ser cuidadosamente avaliada, o que exige um julgamento profundo, e também o 

chamado “julgamento de engenharia”, a experiência e a intuição. O autor enfatiza 

que a compreensão física dos fenômenos de fadiga é essencial para a avaliação de 

previsões de fadiga e não se pode simplesmente confiar na validade de equações. 

Isso porque, atrás de uma equação está um modelo físico e a questão é se o 

modelo é fisicamente relevante para o problema considerado. Isto implica que cada 

tópico da figura 7 também deve ser um assunto relevante para a investigação e que 
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o número de variáveis que podem afetar o comportamento de fadiga de uma 

estrutura é grande. Sem um entendimento satisfatório de aspectos envolvidos, as 

previsões sobre a fadiga tornam-se inconcebíveis. 

 

Figura 7 – Diagrama representativo do cenário e dos vários aspectos envolvidos nos problemas de 
fadiga de estruturas. (Adaptado de Schijve, 2003). 

 

 

Posto isto, ficam evidentes os cuidados que devemos ter ao planejarmos 

um ensaio de fadiga. Na cavidade bucal, a região de molares é a que está sujeita ao 

maior esforço mastigatório, e é a região onde incidem 69% dos contatos oclusais 

(Shinogaya et al., 2001; Hattori et al., 2009). Por esse motivo, em estudos de 

simulação por modelos numéricos e nos ensaios laboratoriais os pesquisadores 

costumam fazer uso de molares (Bonfante et al., 2010; Lin KR et al., 2011; Schmitter 

et al., 2012). Durante a mastigação, as pontas das cúspides funcionais tocam as 

vertentes internas das cúspides do antagonista, deslizam em direção ao centro da 

face oclusal, desocluem e voltam a contactar, fazendo um movimento que reproduz 

a forma de uma gota. A carga raramente é aplicada perpendicular à superfície 

oclusal. Pelo contrário, geralmente é oblíqua. 

Para simular o que ocorre na mastigação, os ensaios de fadiga são 
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realizados com as amostras inclinadas em relação ao solo (Kim JW et al., 2008; Ren 

et al., 2011). Kou et al. (2015) utilizaram um novo modelo computacional em 3D para 

analisar o comportamento da fratura de infraestruturas de pontes cerâmicas sujeitas 

a cargas oblíquas. Os autores aplicaram as cargas com angulação de 30°, 45°, 60°, 

75° e 90° em relação à superfície oclusal, nas cúspides vestibulares e linguais. O 

programa permite o acompanhamento passo a passo da fratura e os autores 

puderam identificar diferenças nos padrões de fratura. A capacidade de carga e 

rigidez da infraestrutura foram menores quando a carga foi aplicada com inclinação 

de 30°. 

A umidade e a incidência frequente de forças mastigatórias fazem com que a 

cavidade bucal seja considerada um ambiente hostil (Alghazzawi et al., 2012; Swain, 

2014). Quando sujeitos a alterações de pH, de temperatura, ciclos mastigatórios e 

umidade, os materiais restauradores podem sofrer degradação e sua resistência à 

fratura pode ser diminuída (Swain, 2014). Kohorst et al. (2008) testaram, in vitro, a 

influência da fadiga cíclica em água sobre PPFs de zircônia revestidas por porcelana 

e observaram redução da resistência à fratura em até 40%. 

Segundo Studart et al. (2007), os materiais à base de zircônia, apesar de 

alta resistência característica, quando sujeitos às cargas funcionais na cavidade 

bucal sofrem fadiga e o crescimento lento de trincas pode reduzir sua resistência 

com o passar do tempo. 

Alghazzawi et al. (2012) ponderaram que, apesar de não existir um 

mecanismo universalmente aceito para explicar a origem da transformação de fase 

tetragonal para monolítica na presença de umidade, existem 3 teorias para explicar 

tal fenômeno. A primeira (proposta por Lange et al., 1986) seria que a água (H2O) 

reagiria com a ítria (Y2O3), formando hidróxido de ítrio [Y(OH)3], que exaure os 

óxidos estabilizadores de modo suficiente para causar a transformação para a fase 

monoclínica. O segundo mecanismo (Yoshimura et al., 1987) seria que a água 

atacaria as ligações Zr-O, levando à um acúmulo de tensões devido ao movimento 

de –OH na estrutura cristalina. Esse movimento geraria defeitos no reticulado 

cristalino que atuaria como agente de nucleação para a subsequente transformação 

de fases de tetragonal para monoclínica. A terceira teoria seria que o oxigênio –O2, e 

não a hidroxila (OH-) da dissociação da água ocuparia as lacunas da rede. 

Samodurova et al. (2015) avaliaram o efeito de dois dopantes (alumina e 
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sílica) na resistência a LTD. Os autores infiltraram sílica sol em amostras pré-

sinterizadas de 3Y-TZP com baixo teor de alumina (0,05 e 0,25% em peso). Após a 

sinterização submeteram as amostras ao envelhecimento em água destilada a 

134°C por 6 a 48 h. Por meio de difração de RX quantificaram a transformação de 

fases de tetragonal para monoclínica. Os autores também fizeram análise 

microestrutral da camada que sofreu transformação com microscopia eletrônica de 

varredura (MEV). Realizaram ainda teste de identação de Vickers e de resistência à 

flexão. Concluíram que pequenas quantidades de sílica ou de alumina não alteram 

drasticamente a densidade, o tamanho dos grãos e nem as propriedades mecânicas 

da 3Y-TZP. Entretanto os dopantes reduzem significantemente a LTD. A adição de 

ambos, sílica ou alumina, tem pontencial para influenciar a nucleação e a 

propagação de trincas na região onde induziram transformação, mas de maneiras e 

com extensões diferentes. A zircônia dopada com alumina exibiu fratura 

predominantemente transgranular, limitando microtrincas da camada transformada. 

Por outro lado, a zircônia dopada com sílica apresentou grãos arredondados, com 

fase vítrea nas junções dos grãos, reduzindo as tensões internas. Segundo os 

autores do estudo, os dois aditivos tem modos diferentes de desaceleração de LTD 

da 3Y-TZP, mas a combinação desses mecanismos aumenta a resistência à 

degradação sem reduzir a tenacidade à fratura da zircônia. 

A engenharia de materiais busca soluções para o conflito entre resistência 

(strength) x tenacidade (thoughness) e dureza (hardness) x ductilidade (ductility) e 

almeja materiais que apresentem tolerância ao dano aumentada (Demetriou et al., 

2011; Ritchie, 2011). Dentre o novos materiais de engenharia podemos citar os 

vidros metálicos a granel (bulk metallic glass material – BMGs). Na verdade, uma 

das melhores combinações de resistência e tenacidade em um material estrutural foi 

conseguida em vidros de Zr-Ti-Nb-Cu-Be contendo 42-67% em volume de dendritas, 

que apresentaram tenacidade à fratura de 100-160 MPa m1/2, em tensões de 

escoamento de 1,1-1,5 GPa (Figura 8). 

A tenacidade extrínseca é a fonte principal, e em muitos casos a única fonte, 

de tenacidade em materiais frágeis. Nas cerâmicas monolíticas, como carboneto de 

silício (SiC), nitreto de silício e alumina por exemplo, a tenacidade intrínseca exigiria 

mudar a resistência (o que é inviável), mas estes materiais podem ser facilmente 

tenacificados extrinsecamente através da promoção de deflexão de trincas e pontes 
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de grãos. A fratura intergranular é, geralmente, um requisito essencial para a 

operação de tais mecanismos. 

 

 

Figura 8 – Gráfico de dispersão de Ashby mostrando relações resistência-tenacidade para materiais 
de engenharia. As linhas diagonais mostram o tamanho da zona plástica, Kc

2
/ πσy

2
, onde Kc é a 

tenacidade à fratura e σy a tensão de escoamento. Os pequenos círculos na cor púrpura indicam os 
compósitos de vidros metálicos. As cerâmicas de engenharia e os silicatos apresentam menor 
tenacidade à fratura e estão na parte inferior do gráfico. (Adaptado de Demetriou et al., 2011). 

 

 

A tenacidade à fratura do SiC, é de aproximadamente 2-3 MPa m1/2 quando 

fratura transgranularmente, ao passo que pode aproximar-se de 10 MPa m1/2 para a 

fratura intergranular. A característica microestrutural chave para tal diferença é a 

presença de filmes vítreos frágeis em nanoescala ao longo das fronteiras dos grãos, 

que promovem a quebra das regiões de fronteiras, ponte de grãos e, 

consequentemente, maior tenacidade. 

O resumo dos mecanismos de tenacidade intrínseca e extrínseca são 

apresentados na figura 9. A blindagem da trinca pode ocorrer pela deposição de 

óxidos na trinca, pelas pontes de grãos e de fibras. O esquema ilustrativo mostra a 

competição entre os mecanismos intrínsecos de dano, que atuam à frente da ponta 
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da trinca promovendo a progressão da mesma e mecanismos extrínsecos de 

blindagem da trinca, que atuam principalmente atrás da ponta da trinca para impedir 

a sua propagação. A tenacidade intrínseca resulta essencialmente da plasticidade e 

aumenta a inerente resistência ao dano do material; como tal, aumenta a resistência 

ao aparecimento e ao crescimento da trinca. A tenacidade extrínseca atua na 

redução de tensões locais na ponta da trinca. Uma vez que depende da presença de 

uma trinca, afeta apenas a resistência ao crescimento da mesma, especificamente 

através da geração de uma elevação na curva R. 

 

 

 

 

Figura 9 - Esquema ilustrativo de como a resistência e o comportamento da fratura podem ser 
considerados em termos de mecanismos de tenacidade intrínseca (plasticidade) versus tenacidade 
extrínseca (blindagem) associados à extensão da trinca. (Adaptado de Ritchie, 2011). 

 

 

Embora tenacidade e resistência sejam propriedades mutuamente 

excludentes, existem mecanismos para obter ambas as propriedades em um mesmo 

material, tornando-os mais tolerantes ao dano. Um exemplo é uma cerâmica 

bioinspirada, tipo madrepérola, com 85% de alumina em fase de polimetilmetacrilato 

(PMMA), que tem tenacidade acima de 30 MPa m1/2. 
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2.5 Teste de fadiga 

 
 

Como dito anteriormente, as falhas por fadiga ocorrem devido à aplicação de 

tensões flutuantes que são muito menores do que a tensão requerida para causar 

falha durante uma única aplicação de tensão. Estima-se que a fadiga contribua para 

aproximadamente 90% das falhas mecânicas. A observação de fraturas de materiais 

submetidos a cargas repetidas levou ao aperfeiçoamento do estudo da fadiga e 

estão disponíveis vários desenhos como: vida infinita, vida segura, livre de falha e 

tolerância ao dano (ASM, 2008). 

O método da escada (ou staircase, ou ainda up-and-down) é utilizado para 

determinar as propriedades estatísticas de um limite de fadiga. Primeiro, deve-se 

estimar o limite de fadiga e então um teste de uma vida em fadiga é conduzido com 

esse nível de tensão. Se a amostra falhar antes da vida infinita (107 ciclos), a 

próxima amostra deverá ser testada com um nível de tensão mais baixo. Se a 

amostra não falhar dentro do limite de 107 ciclos, o novo teste é executado em um 

nível de tensão mais elevado. Portanto, cada ensaio é dependente dos resultados 

dos ensaios anteriores, e os testes devem continuar deste modo, em sequência, 

com o nível de tensão sendo aumentado ou diminuído pelo incremento selecionado. 

Normalmente são utilizados dois métodos de redução dos dados, para 

determinação da distribuição estatística dos resultados do teste staircase: Dixon e 

Mood (1948) e Zhang J e Kececioglu (1998). O método de Dixon e Mood está 

baseado na estimativa da probabilidade máxima (do inglês maximum likelihood 

estimation - MLE) e fornece fórmulas para calcular a média e o desvio padrão do 

limite de fadiga. O método assume que o limite de fadiga segue a distribuição normal 

e que os incrementos fixos devem variar entre metade a duas vezes o desvio 

padrão. O método de Zhang J e Kececioglu (1998) assume que o limite segue a 

distribuição de Weibull. Os autores preconizam o uso de itens suspensos e MLE 

para testar os dados. Esse método é utilizado quando não é possível utilizar o 

primeiro, porque o limite de fadiga não segue a distribuição normal e não pode ser 

transformado em normal, ou quando os incrementos não são idênticos nos 

diferentes níveis de tensão, ou ainda, quando o incremento é duas vezes maior que 
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o desvio padrão (Lin SK et al., 2001). 

As vantagens do método staircase são a redução da ordem de 30% a 40% 

do número de observações necessárias e a facilidade de se tratar os dados 

estatisticamente. Existem variações nos métodos de avaliação dos dados do teste 

staircase e o MLE é mais efetivo se usado no domínio de vida com modelos de 

regressão vida (Grove, Campean, 2008). 

O método empregado para o desenho do teste de fadiga e tratamento 

estatístico dos dados do presente estudo foi o proposto por Collins (1993). O autor 

salienta que a carga inicial é arbritária e não influencia o resultado. Porém é 

recomendável iniciar com um nível de carga mais alto do que a média estimada, 

para otimizar o tempo. Se a carga inicial for muito baixa, o teste vai demandar mais 

tempo, visto que uma amostra precisa falhar para o teste ser considerado iniciado. A 

média estimada de resistência e desvio padrão são empregados para calcular o 

valor do incremento a ser somado ou diminuído conforme as amostras forem 

falhando ou sobrevivendo à carga aplicada. É recomendável executar o teste com 

15 a 30 amostras. O registro de falha e sobrevivência das amostras gera o padrão 

de escada característico, que dá nome ao teste. Completado o teste, deve-se 

construir uma tabela com cinco colunas, onde serão inseridos: I) os valores de carga 

nos quais ocorreu o evento (nesse caso a fratura); II) um índice de ordenação (i); III) 

o número de corpos-de-prova utilizados dentro de cada carga (ni); IV) os produtos 

i*ni; V) o índice de ordenação multiplicado pelo número de amostras em cada carga 

(i2*ni) e as letras N, A e B (a soma de ni, i*ni e i2*ni, respectivamente). Com esses 

dados é possível determinar o limite de fadiga (LF) e desvio padrão (SD) a partir de 

equações: 

Para média estimada da resistência à fadiga utiliza-se: 

 

Sm = S0 + d (A/N ± 1/2) 

 

onde: 

S0=menor carga com a qual o evento menos frequente ocorreu; 

d= valor do incremento de carga; 

A= soma da coluna IV; 

N= número total de eventos menos frequentes. 
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O sinal do interior dos parênteses será de adição (+) se o evento menos 

frequente for sobrevivência. Caso o evento menos frequente seja falha, o sinal será 

de subtração (-). 

 

Para o cálculo do desvio padrão emprega-se a fórmula: 

 

σ^=1,62*d((NB-A²)/N² + 0,029) 

 

Para o cálculo de intervalo de confiança: 

 

Sm - 1,96*σm ≤ µ ≤ Sm - 1,96*σm 

 

 

2.6 Análise fractográfica  

 

 

A análise de falhas inclui o exame do componente fraturado a fim de 

investigar as circunstâncias que cercam o evento, na expectativa de elucidar a 

causa do mesmo. De acordo com Quinn G (2007), as marcas da propagação da 

fratura em uma superfície permitem a avaliação do estado de estresse que levou à 

falha do material, da velocidade da trinca que se propagou, do local e possível 

motivo da falha. Quanto maior a tensão no local, maior é a energia acumulada e 

maior é o número de marcas de fratura. Quando há pouca energia acumulada, 

existem poucas marcas e normalmente o material é quebrado em apenas dois 

fragmentos.  

Além de identificar a origem da falha, a análise fractográfica pode ser 

utilizada na determinação da tenacidade à fratura e contribuir para o entendimento 

do comportamento mecânico do material. Por meio de análise fractográfica 

quantitativa e qualitativa, Ramos et al. (2016) mostraram que a tenacidade à fratura 

e a resistência de cerâmicas Y-TZP podem estar relacionadas com as 

características microestruturais das mesmas. 

Dentre as diversas marcas fractográficas podemos citar: 
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a) origem da fratura: conhecida por falha ou defeito crítico, é onde se 

originou a fratura do material. As falhas podem ser superficiais ou 

internas, oriundas de processamento ou fabricação do material; 

b) espelho: região relativamente plana centrada na origem da fratura. É uma 

marca muito comum em vidros puros, mas difícil de ser determinada em 

cerâmicas, especialmente nas de microestrutura heterogênea. O 

tamanho da área de espelho pode ser mensurado (mirror size) e utilizado 

para estimar o estresse no momento da fratura; 

c) curva de compressão: um sinal importante de que a amostra foi 

carregada principalmente em flexão ou teve um forte componente de 

flexão. Ocorre imediatamente antes da fratura completa; 

d)  hackle: são linhas correndo na superfície da fratura em direção ao local 

de início da falha. São comumente formadas quando a trinca se move 

rapidamente; 

e) wake hackles: são excelentes indicadores da direção de propagação da 

trinca. Ocorre quando a trinca encontra uma singularidade em seu 

caminho, como uma inclusão ou poro, ela tende a se dividir e passar pelo 

obstáculo, muitas vezes em diferente plano, gerando um aspecto de 

cauda. Essa cauda pode desaparecer rapidamente ou persistir por 

alguma distância;  

f) twist hackles: são geradas pela trinca primária, especialmente quando ela 

contorna cantos ou geometrias irregulares, ou quando as condições de 

estresse mudam. Normalmente a propagação ocorre da região mais fina 

e delicada para a região mais grossa do hackle. Os segmentos mais ou 

menos paralelos apontam na direção da propagação da trinca; 

g)  wallner lines: constituem um bom indicador da fratura, e são 

normalmente curvadas na direção da propagação da trinca. Possuem um 

contorno em forma de onda causada por uma excursão da trinca para 

fora do plano, em resposta a uma inclinação do eixo de tensão principal. 

Pode também ser causada pela passagem da trinca em uma região com 

campo de tensão deslocado;  

h) arrest lines: também são indicadores de direção de propagação de trinca. 

O começo da trinca está sempre localizado no lado côncavo da primeira 
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arrest line. É uma linha bem definida na superfície de fratura onde trinca 

parou momentaneamente e continuou sob uma configuração de estresse 

mais ou menos alterado.  
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3 PROPOSIÇÃO 

 

 

O objetivo desse estudo foi avaliar o efeito da infiltração de sílica e de vidro 

no limite de fadiga de PPFs de três elementos, confeccionadas em 3Y-TZP 

monolítica. A hipótese nula foi que o limite de fadiga das PPFs não é afetado pela 

infiltração de sílica/vidro. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

 

Encontram-se descritos neste capítulo os materiais utilizados para confecção 

dos corpos de prova, as técnicas de infiltração de sílica e de vidro, os ensaios 

mecânicos, os testes estatísticas e os métodos para análise fractográfica. 

 

 

4.1 Material  

 
 

Os dados técnicos referentes às propriedades do material, fornecidos pelo 

fabricante da 3Y-TZP (VITA In-Ceram® YZ Vita for inLab®, Vita Zahnfabrik, Bad 

Säckingen, Alemanha) utilizada no estudo estão listados no quadro 3. 

 

 

Quadro 3 – Dados técnicos fornecidos pelo fabricante da zircônia utilizada no 
presente estudo (VITA In-Ceram® YZ Vita for inLab®, Vita Zahnfabrik) 
 

Propriedade Valor Unidade de medida 

Coeficiente de expansão térmica (CET) 10,5  10-6 K-1 

Densidade após sinterização  6,05 g/cm3 

Dureza Vickers 1200 HV 

Módulo de elasticidade (E)* 210 GPa 

Ponto de fusão 2706 °C 

Resistência à flexão >900  MPa 

Solubilidade química (ISO 6872) <20 μg/cm2 

Tamanho das partículas pós-sinterização ҃500 nm 

Tenacidade à fratura - KIC (SEVNB)** 5,9 MPa-√m 

*Método de ressonância 

**SEVNB: Single-Edge-V-Notched-Beam. 
 

 

Os nomes comerciais, número do lote e dados dos fabricantes de todos os 

materiais utilizados no estudo estão no quadro 4. 
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Quadro 4 – Nomes comerciais, fabricantes e número do lote de fabricação dos 
materiais utilizados para confecção dos corpos de prova 
 

Material Nome comercial Fabricante Lote 

Ácido 
Fuorídrico 
2% 
 
5% 
 
 
10% 

 
 
Ác. fluorídrico 2% 
gel 
 
Ác. fluorídrico 5% 
gel 
CondAc Porcelain 

 
 
Fórmula e Ação 
Farmácia 
 
Fórmula e Ação 
Farmácia 
Dentscare Ltda 

 
 
1290-2 
 
 
1294-0 

Adesivo Single Bond™ 
Universal  
Single Bond 
Universal - OPC 

3M do Brasi Ltda 
 
3M do Brasil Ltda 

1306600524 
 
509461 

Al2O3 30 μm 
revestidas por 
sílica 

Rocatec Soft Odontopar Comércio 
de Produtos 
Odontológicos 

1304010478/ 
506373 

Bastões de fibra 
de vidro em 
resina epóxica 

Nema Grade G10 Accurate Plastics Inc  

Cimento resinoso Variolink II 
 

Ivoclar Vivadent S09089 

Gesso 
antireflexivo 

 Sirona  

Glaze VITA Akzent 
Glaze 

Vita Zahnfabrik 22601 (F) 
077750 (P) 

Poliuretano 
 

F 16 Polyol 
F 16 ISO 

Axon Technologies 0010018040
0015031021 

Silano RelyX™Ceramic 
Primer 

3M ESPE N387580 

Silicone de 
adição 

Express XT 3M do Brasil  

Vidro em pó  Zhang e Kim Patente 

Zircônia 3Y-TZP VITA In-Ceram® 

YZ Vita for inLab® 
Vita Zahnfabrik 36950 

36520 

 

 

Os dados fornecidos pelos fabricantes sobre a composição química da 

zircônia e dos materiais utilizados para cimentação e infiltração das pontes estão 

descritos no quadro 5. 
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Quadro 5 – Nome comercial e composição química da zircônia e dos materiais 
utilizados para tratamentos de superfície, cimentação e infiltração das pontes 
 

Nome comercial Composição química 

VITA In-Ceram® 

YZ Vita for 
inLab® 

Dióxido de zircônio (ZrO2): 92,642 %mol; óxido de ítrio (Y2O3): 
5,3% em peso; óxido de háfnio (HfO2): < 3% em peso; óxido de 
alumínio (Al2O3): < 1% em peso; óxido de silício (SiO2): < 1% 
em peso 

RelyX™Ceramic 
Primer 

Álcool etílico, água, metacril-oxipropil-trimetoxi silano 

Single Bond™ 
Universal  
 
 
 
 

Bisfenol A diglicidil éter dimetacrilato (BIS-GMA), metacrilato de 
2-hidroxietila, sílica tratada com silício, álcool etílico, 
decametileno dimetacrilato, água, 1,10-decanodiol fosfato 
metacrilato, copolímero de acrílico e ácido itacônico, 
canforoquinona, N,N-dimetilbenzocaína, metacrilato de 2-
dimetilamonoetilo, metil etil cetona. 

Single Bond 
Universal - OPC 

Álcool etílico, p-toluenosulfonato de sódio, metil etil cetona 

Variolink II 
 

Matriz de monômero: Bis-GMA, dimetacrilato de uretano e 
trietilenoglicoldimetacrilato. Carga: vidro de bário, trifluoreto de 
itérbio, vidro de fluorsilicato de bário e alumínio e óxidos mistos 
esferoidais. Catalisadores, estabilizadores e pigmentos. 

CondAc 
Porcelain 
HF 2% e 5% 

Ácido fluorídrico, água, agente espessante, tensoativo e 
corante. 

Rocatec Soft 30 um óxido de alumínio (de elevada pureza) revestida com 
sílica ou dióxido de silício 

Vidro produzido 
por Zhang e 
Kim 

SiO2 (65,5 %), Al2O3 (11,7%), K2O (10,0 %), Na2O (7,3%), CaO 
(3,0 %) e Tb4O7 (1,9 %). 

Ácido silícico [SiOx(OH)4-2x]n. 

VITA Akzent 
Plus Glaze 

111-29-5 pentano-1,5-diol 

 

 

Foram utilizados sessenta e nove blocos de zircônia policristalina 

parcialmente estabilizada por 3% mol de ítria - 3Y-TZP (VITA In-Ceram® YZ Vita for 

inLab®, Vita Zahnfabrik, Bad Säckingen, Alemanha), com dimensões de 40 x 15 x 

14 mm. Cada bloco foi fresado para obtenção de uma ponte fixa posterior de três 

elementos (um pôntico suportado por dois pilares). 

 

 

 

4.2 Preparo dos corpos de prova  
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4.2.1 Confecção dos pilares  

 
 

Para simular uma ponte fixa de três elementos que se estende de segundo 

molar inferior ao segundo pré-molar inferior direito, foram preparados pilares de 

malha de fibra de vidro contínuas unidas por resina epóxica (NEMA grade G10, 

Accurate Plastics Inc., Falmouth, MA, EUA), que possui propriedades elásticas e 

adesivas semelhantes à dentina (Kelly et al., 2010). Os bastões de G10 foram 

usinados com pastilha de vídia em torno industrial convencional a seco (CECOMPI, 

São José dos Campos, SP, Brasil), de modo que os preparos fossem padronizados 

e fiéis às especificações do desenho apresentado na figura 10: chanfro 

circunferencial (120°) com raio de curvatura de 0,5 mm; paredes axiais com ângulo 

de convergência de 6° e altura de 6 mm. Todas as transições das paredes axiais 

para superfície oclusal foram arredondadas e a superfície oclusal repetiu a 

inclinação das cúspides da coroa anatômica. A vista oclusal do preparo mostra 

formato circular em ambos os pilares. 

 

 
 
Figura 10 - (A e D) Projetos dos pilares mesial e distal; (B e C) pilares 45 e 47 fabricados com 
material análogo à dentina (NEMA grade G10). (Baseado em Corazza et al., 2013). 

 

 

4.2.2 Desenho e fresagem assistidos por computador – CAD/CAM 

 
 

O modelo master foi obtido a partir da moldagem de um conjunto de dois 

pilares (um pré-molar e um molar) incluídos em poliuretano (PUR) (F 16 e F 16 ISO, 

Axson Technologies, Eaton Rapids, MI, USA), com material de moldagem do tipo 

silicona de adição (Express XT, 3M). O vazamento de gesso especial antireflexivo 
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(Sirona, Benshein, Alemanha) possibilitou a obtenção de modelos fidedignos dos 

pilares, que permitiu a digitalização dos pilares com scanner óptico (InEos, Sirona, 

Benshein, Alemanha), como mostra a figura 11. 

 

 

 
 
Figura 11 – A) Scanner óptico com modelo master posicionado na base. A área delimitada por linhas 
pontilhadas foi ampliada e pode ser vista em B; B) vista ampliada do modelo master assentado na 
base. A área delimitada por linha pontilhada foi ampliada e é mostrada em C; C) troquéis vazados 
em gesso antireflexivo. 

 

 

O modelo biogenérico da biblioteca do programa foi utilizado para o desenho 

da ponte fixa com forma anatômica simplificada, sem sulcos secundários e com 

conectores do tipo anatômicos, como mostra a figura 12. O desenho foi elaborado 

com programa de CAD - do inglês computer-aided-design- (inLab SW4.0, Sirona, 

Benshein, Alemanha) e está representado na mesma figura. 
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Figura 12 – A) Vista oclusal do modelo biogenérico da ponte fixa obtido com programa inLab SW4.2, 
com anatomia simplificada; B) vista vestibular dos desenhos dos elementos 46 e 47 e imagem do 
pilar do 45 em gesso. A seta indica o desenho conector do tipo anatômico. 

 

 

Foi utilizada a forma básica posterior, que foi adaptada para obedecer as 

especificações de restaurações monolíticas (full-contour). Todas as PPFs 

obedeceram os parâmetros descritos a seguir: espessura mínima da parede axial 

0,5 mm; espessura mínima na região de istmo e de mesa oclusal de 0,7 mm; 

espessura mínima no término cervical 0,2 mm e área mínima de conector de 9 mm2. 

A figura 13 mostra o desenho obtido pelo CAD e sua disposição virtual no bloco de 

3Y-TZP. 

O desenho CAD foi enviado para a fresadora de 03 eixos CEREC InLab 

MC XL (Sirona, Benshein, Alemanha) e os blocos de zircônia pré sinterizada (VITA 

InCeram® YZ Vita for inLab, VITA Zahnfabrik, Säckingen, Alemanha) foram fresados 

com auxílio de computador (CAM computer-aided- machining) segundo as 

recomendações do fabricante. O jogo de 02 pontas diamantadas (Step bur 20 e 

Cylinder Pointed bur 20) foi substituído sempre que o programa indicou. Para 

compensar a contração que ocorre após a sinterização final, as pontes foram 

fresadas com dimensões maiores, variando entre 20% a 30%. O percentual de 

aumento foi determinado pelo programa, após leitura do código de barras de cada 

bloco e cada ponte foi fresada individualmente (Figura 14). 
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Figura 13 – Desenho da PPF de 3 elementos (45 a 47) auxiliado por computador. A) vista lingual; B) 
vista vestibular; C) localização virtual da ponte no interior do bloco de 3Y-TZP; D) vista interna dos 
pilares; E) vista oclusal. 

 

 

 

 

 
 
Figura 14 – Bloco de zircônia pré-sinterizada e PPF de 03 elementos fresada com dimensões 
superiores para compensar a contração do material provocada pela sinterização final. 
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Concluída a fresagem a ponte fixa foi separada do montador metálico com 

auxílio de disco de carborundum e a área foi planificada com pontas diamantadas 

com granulação fina (Figura 15). 

 

 

 
 
Figura 15 – Fresagem dos blocos de 3Y-TZP: A) inserção do bloco na fresadora; B) processo de 
fresagem concluído; C e D) separação da ponte do montador metálico com disco de carborundum; 
E) acabamento da face mesial do pré-molar; F) pontas diamantadas utilizadas para regularização da 
área de separação. 

 

 

Após a fresagem, as amostras foram avaliadas em estereomicroscópio 

(Zeiss Discovery V20, Zeiss, Göttingen, Alemanha) com aumentos de 7,5 x e 25 x, 

por um único examinador e as imagens capturadas pelo sistema AxioVision 4.2 

(Zeiss, Göettingen, Alemanha). Observou-se um padrão de defeitos e 
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irregularidades promovidas pelo processo de fresagem e pela separação da amostra 

do montador metálico. As principais irregularidades foram observadas em quatro 

regiões: uma área de maior dano na superfície mesial da coroa do pré-molar (região 

onde o montador estava inserido); defeitos na região vestibular da área de conector 

mesial e na região cervical de ambos os pilares 45 e 47, como mostra a figura 16. 

Os defeitos estavam presentes nas amostras dos três grupos experimentais como 

consequência do processo de fresagem. Como nenhuma amostra apresentou trinca 

ou fratura, não foram excluídas. 

 

 

 
 
Figura 16 - Irregularidades nas amostras antes da sinterização. A) face mesial do pré-molar com 
dano provocado por pontas diamantadas após a sepação do montador; B) face vestibular do pré-
molar mostrando defeito causado pelo processo de fresagem na área de conector; C e D) defeitos 
na linha de término cervical das coroas de pré-molar e molar. 

 

 

Em seguida foram limpas em água destilada grau 3, em cuba ultrassônica, 

por 10 min (Digital Dental Ultrasonic CD-4820, Shenzhen Codyson Electrical Ltd, 

Guangdong, China). 
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4.2.3 Gradação e sinterização das PPFs 

 
 

As 69 PPFs fresadas foram divididas em três grupos experimentais (n = 23), 

conforme os processos de gradação e sinterização da zircônia, representados no 

diagrama da figura 17. 

 

 

 
 

Figura 17 – Processos de gradação e sinterização das PPFs dos três grupos experimentais. 
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As PPFs do grupo controle foram limpas e sinterizadas em forno calibrado 

(Vita Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik, Alemanha) sob temperatura de 1530°C por 2 h. 

Após o resfriamento, a adaptação marginal e a integridade das PPF foram avaliadas 

sob magnificação de 25x, e se necessáro, ajustadas com pontas diamantadas de 

granulação fina, sob baixa pressão e abundante irrigação. Após o resfriamento 

receberam uma camada de glaze (VITA Akzent Plus Glaze, Vita Zahnfabrik, 

Alemanha). A queima do glaze foi realizada sob temperatura de 950°C por 1 min. 

Após a limpeza, as PPFs do SSG foram infiltradas por sílica pelo método 

sol-gel, seguindo a técnica proposta por Campos et al. (2016) e sob sua supervisão 

direta, no laboratório de Prótese e Materiais Dentários do Instituto de Ciência e 

Tecnologia da Unesp SJC. O ácido silícico foi obtido por passagem de metassilicato 

de sódio (Na2SiO3·5H2O) em solução aquosa (10% m/m) através de uma resina de 

troca iônica (IR120 – Rohm and Haas). As PPFs foram colocadas em um recipiente 

plástico, com a face oclusal voltada para baixo e 450 ml da solução de ácido silícico 

0,5 mol/l foi vertida lentamente até que as pontes ficassem completamente 

submersas, deixando 1 cm de líquido sobrenadante, para assegurar que as PPFs 

permaneceriam submersas até se completar o período de infiltração de 120 horas. O 

recipiente foi fechado hermeticamente para evitar evaporação da solução e 

armazenado em temperatura ambiente por cinco dias. Completadas 120 h, as 

pontes foram removidas do gel e deixadas em temperatura ambiente para secarem, 

com a face oclusal voltada para cima (Figura 18). Em seguida foram sinterizadas no 

mesmo forno (Vita Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik, Alemanha) segundo o programa 

descrito acima. As pontes inflitradas por sílica não receberam aplicação de glaze. 
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Figura 18 – Infiltração das PPFs pelo método sol-gel. A) PPFs submersas com a face oclusal voltada 
para baixo; B e C) líquido sobrenadante; D) secagem com face oclusal voltada para cima. 

 

 

A infiltração por vidro das amostras do Grupo GZG seguiu o protocolo de 

Zhang e Kim (2009), e foi realizada no laboratório de Biomateriais e Biomimética da 

Universidade de Nova York, como descrito em seguida. As PPFs de zircônia pré-

sinterizada foram pré-aquecidas a 1400°C por 1 h, e resfriadas. Após o resfriamento, 

uma suspensão de silicato de vidro SiO2 (65,5 %), Al2O3 (11,7%), K2O (10,0 %), 

Na2O (7,3%), CaO (3,0 %) and Tb4O7 (1,9 %) foi pincelada sobre as superfícies 

internas e externas. A composição do vidro foi especialmente desenvolvida para que 

o vidro e a zircônia tivessem coeficiente de expansão térmica (CTE) semelhantes. 

As PPFs revestidas por vidro foram sinterizadas a 1530°C por 2 h e não receberam 

aplicação de glaze. 

A redução das dimensões das pontes (da ordem de 20% a 30%) devido ao 

processo de densificação que ocorre durante a sinterização final é ilustrada pela 

figura 19. 



67 
 

   
 

 
 
Figura 19 - Comparação das dimensões da PPF antes e após a sinterização, ilustrada por uma 
amostra após a fresagem e uma amostra do grupo controle após da sinterização final. A) vista 
oclusal; B) vista vestibular; C) PPF sinterizada apoiada sobre a ponte não sinterizada, mostrando a 
redução das dimensões. 

 

 

A inspeção visual (macroscópica) das PPFs após o processo de sinterização 

revelou diferenças tanto em relação à textura superficial, quanto à coloração e 

translucidez. As PPFs infiltradas por vidro (GZG) apresentaram-se mais lisas e 

brilhantes do que os grupos controle (CTL) e as infiltradas por sílica (SSG). Foi 

observada uma pequena diferença de tonalidade entre os pilares e os pônticos no 

grupo GZG, sendo os pônticos mais claros. O grupo SSG apresentou opacidade 

aumentada, se comparado ao grupo CTL (Figura 20). 
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Figura 20 - A inspeção visual pós-sinterização mostrou diferença na cor e no brilho superficial. 

 

 

A observação em estereomicroscópio mostrou redução de defeitos 

localizados nas margens cervicais de ambos os pilares, molar e pré-molar (Figura 

21). 

 

 

 
 
Figura 21 - Redução dos defeitos cervicais após a sinterização. A) linha de término cervical do pilar 
47 antes; e B) após a sinterização. 

 

4.2.4 Cimentação  

 
 

Os pilares de G10 foram condicionados com ácido fluorídrico a 10% 

(CondAC porcelana, FGM Produtos Odontológicos Ltda, Joinville, SC, Brasil) por 60 

s, lavados em água corrente, secos com jatos de ar livres de óleo e silanizados 

(RelyX™ Ceramic Primer, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA). A figura 22 ilustra a 
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sequência do tratamento de superfície dos pilares de G10 antes da aplicação do 

agente cimentante. 

 

 

 
 

Figura 22 – Tratamento de superfície dos pilares de G10. A) condicionamento com HF 10%; B) 
lavagem; C) aplicação do silano; D) pilares prontos para cimentação. 

 

 

A superfície interna das PPFs de zircônia foram tratadas seguindo os 

protocolos (Figura 23) descritos a seguir : 

Jateamento com partículas de óxido de alumínio revestidas por sílica com 

tamanho médio de 30 µm (Rocatec Soft, 3M ESPE) e aplicação do agente silano 

(RelyX™ Ceramic Primer, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA), para o grupo CTL. 

No grupo SSG o condicionamento das PPFs foi feito com ácido fluorídrico a 

2% (Fórmula e Ação Farmácia, São Paulo, SP, Brasil) por 15 s. O adesivo e 

otimizador de cimentação (OPC, 3M do Brasil Ltda, São José do Rio Preto, SP, 

Brasil) foram manipulados por 05 s, obedecendo a proporção de 1:1, e aplicados 

ativamente por 20 s (Radii-cal High Powered LED, SDI Limited, Victoria, Australia). 

O excesso foi removido com jatos de ar livre de óleo e a polimerização foi feita por 

10 s. 
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O grupo GZG foi condicionado com ácido fluorídrico a 5% (Fórmula e Ação 

Farmácia, São Paulo, SP, Brasil) por 60 s, lavado e seco. Aplicação da mistura, 

obedecendo a proporção de 1:1, do adesivo (Single Bond Universal, 3M do Brasil 

Ltda, São José do Rio Preto, SP, Brasil) e otimizador de cimentação (OPC, 3M do 

Brasil Ltda, São José do Rio Preto, SP, Brasil). O adesivo e otimizador de 

cimentação foram manipulados e polimerizados como descrito anteriormente. 

 

 

 
 
Figura 23 - Tratamento de superfície das PPFs conforme grupos experimentais. A) silicatização com 
Rocatec de uma amostra do grupo controle; B) aplicação de ácido fluorídrico 5% na amostra do grupo 
GZG; C) aplicação de ácido fluorídrico 2% na amostra do grupo SSG; D) agente silano e E) sistema 
adesivo empregados em todos os grupos experimentais. 
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As PPFs foram cimentadas antes da inclusão em poliuretano. Dessa forma 

foi possível cimentar um pilar por vez, evitando problemas por falta de paralelismo 

dos pilares (Figura 24). Após o tratamento de superfície dos pilares de G10 e da 

superfície interna das coroas, porções iguais das pastas base e catalisadora do 

cimento resinoso dual (Variolink II, Ivoclar Vivadent AG, Liechtenstein) foram 

manipuladas sobre bloco de papel com espátula plástica por 10 s. O cimento foi 

aplicado na superfície do pilar de G10, e a ponte foi mantida em posição sob um 

peso de 750 g. Os excessos de cimento foram removidos e as faces vestibular, 

lingual e oclusal foram fotopolimerizadas por 40 s cada (Radii-cal High Powered 

LED). Passados cinco min, as pontes foram armazenadas em água destilada grau 3 

até o início do processo de inclusão em poliuretano. 

 

 

 
 
Figura 24 - Cimentação de uma ponte nos pilares de G10. A) cimentaçao do pré-molar; B) remoção 
dos excessos de cimento; C) aplicação do cimento no pilar distal; D) cimentação concluída. 
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4.2.5 Inclusão dos pilares em poliuretano 

 
 

Uma matriz retangular em alumínio foi confeccionada para possibilitar a 

inclusão dos pilares de G10 em poliuretano (PUR), com dimensões padronizadas. 

Cada conjunto de dois pilares com uma PPF cimentada foi posicionado no centro da 

matriz previamente isolada com vaselina sólida. Porçoes iguais de PUR (polyol + 

isocyanate) proporção 1:1 F 16 e F 16 ISO (Axson Technologies, Eaton Rapids, MI, 

USA) foram manipuladas com auxílio de espátula e recipiente plásticos. A mistura foi 

vertida dentro da matriz até o limite de 1 mm abaixo da linha de término de preparo 

das coroas. O conjunto era mantido em posição por uma haste metálica, 

posicionada no centro do pôntico, até que se completasse o processo de cura do 

PUR. Finalizada a cura, a matriz era desmontada e o conjunto removido e 

armazenado em água destilada grau 3 por cinco dias, até o início do ensaio (Figura 

25). 

 

 

 
 
Figura 25 - Matriz de alumínio para padronização dos corpos de prova. A) matriz desmontada; B) 
parafuso que possibilitava a abertura da matriz para remoção do bloco de poliuretano; C) aplicação 
de vaselina sólida com pincel antes da inclusão em poliuretano; D) ponte fixa cimentada sobre 
pilares de G10, sendo posicionada para inclusão em poliuretano. 
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4.3 Ensaios mecânicos  

 
 
4.3.1 Ensaio monotônico  

 
 

Para estabelecer a carga inicial do ensaio de fadiga foi necessário calcular a 

média da carga de fratura monotônica para três amostras de cada grupo. As 

amostras foram submetidas ao teste de compressão a 30° em relação ao longo eixo, 

em uma Máquina de Testes Universal (EMIC, São José dos Pinhais, Brasil). A carga 

foi aplicada por uma ponta esférica de tungstênio-carbide (6 mm de diâmetro) na 

vertente interna das cúspides mésio-vestibular e vestíbulo-mediana (célula de carga 

1000 Kgf; velocidade 1 mm/min), com a amostra imersa em tanque de água, até 

fraturar (Figura 26). 

 

 

 
 

 
Figura 26 – Ensaio monotônico em máquina de testes universal. A) pistão aplicador de força em 
tungstênio-cabide; B) posicionamento do pistão na vertente interna da cúspide vestibular do primeiro 

molar inferior (pôntico); C) dispositivo com inclinação de 30° submerso em tanque de água destilada; 

D) amostra fraturada. 
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4.3.2 Teste de fadiga – Staircase test  

 
 

Foi determinado para esse estudo que a carga inicial para o teste de fadiga 

pelo método da escada corresponderia a 70% da média da carga de fratura do 

ensaio monotônico. Os incrementos aplicados corresponderam a 5% da carga 

inicial, que foi calculada para cada um dos três grupos experimentais. 

Os blocos de poliuretano foram montados em uma base inclinada de modo 

que a mesa oclusal das PPFs ficasse com inclinação de 30° em relação ao solo. O 

dispositivo foi acoplado a uma máquina de testes dinâmicos (Instron Electropuls E 

3000, Instron, Glenview, IL, EUA) com célula de carga de 5 KN (Dynacell, Instron¸ 

Glenview, IL, EUA) e submetidos ao teste staircase até ocorrer a falha. O número de 

ciclos foi limitado a 100.000 e a frequência empregada foi de 5 Hz. O teste era 

suspenso quando completados os 100.000 ciclos, mesmo que a amostra 

sobrevivesse. 

A primeira amostra de cada grupo foi testada com 70% da média da carga 

do ensaio monotônico. Se a amostra sobrevivesse, seria feito um incremento de 5%. 

Caso fraturasse a carga seria reduzida em 5%. Esse procedimento foi feito até que 

se completasse 20 amostras de cada grupo. Foi testado uma amostra de cada vez, 

e quando ocorria fratura todos os fragmentos eram recolhidos e armazenados para 

posterior análise de falhas. Os dados foram tabulados em planilha Excel (Microsoft, 

Seattle, WA, EUA). A figura 27 mostra o posicionamento de uma amostra na 

máquina de ensaio (Instron Electropuls E 3000), para teste staircase. 
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Figura 27 – Posicionamento de uma amostra para teste staircase. A) verificação da posição do 
pistão no sentido vestíbulo-lingual; B) verificação da posição do pistão no sentido mésio-distal; C) 
espécime a ser testado submerso em água destilada; D) máquina de ensaio com dispositivo 
angulado em posição. 

 

 

4.4 Análises  

 
 
4.4.1 Análise estatística  

 
 

Os testes de Kolmogorov-Smirnov e Grubbs foram aplicados para verificar 

se os dados de carga aplicada seguiam a distribuição Gaussiana e a presença de 

outliers, respectivamente. Em seguida, os dados foram tratados estatisticamente 

pelo método de Dixon e Mood. Dixon e Mood utilizam técnicas de estimativa de 

probabilidade máxima para resolver analiticamente o problema de determinar a 

média e o desvio-padrão (Collins, 1993; Pollak et al., 2006). 
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4.4.2 Análise das falhas  

 
 

Os fragmentos de cada uma das amostras fraturadas foram recolhidos e 

identificados para possibilitar a análise da fratura. Esses fragmentos foram 

remontados e avaliados macroscopicamente para identificar o provável modo como 

a fratura correu. Para a análise fractográfica, a superfície de fratura foi observada 

em esteromicroscópio (Zeiss Discovery V20) sem pintura. Em seguida os 

fragmentos foram pintados com caneta à base de água com ponta de feltro e tinta 

verde (Paper Mate® Flair M, Atlanta, GA, EUA) para facilitar a identificação da 

origem (Scherrer et al., 2008). Fragmentos suspeitos de conter a origem em 

amostras representativas dos grupos foram selecionados para análise por 

microsocopia eletrônica de varredura (MEV) (Quinn G, 2007; American Society for 

Testing and Materials, 2015). As amostras selecionadas foram limpas em álcool 

isopropílico em cuba ultrassônica (Digital Dental Ultrasonic CD-4820, Shenzhen 

Codyson Electrical Ltd, Guangdong, China) por 10 min, secas e metalizadas com 

camada de ouro de aproximadamente 12 nm (Emitech SC7620, Quorum 

Technologies Ltd, Laughton, UK). Em seguida foram examinadas em microscópio 

eletrônico de varredura (INSPECT S50, FEI, Brno, República Tcheca) para 

mapeamento da fratura, em alto vácuo, operando com 15 kV e distância de trabalho 

de 15 a 25 mm. Foram utilizados aumentos de 40x a 800x. 
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5 RESULTADO 

 

 

Este capítulo apresenta os resultados dos ensaios mecânicos e o tratamento 

estatístico dos dados. Também apresenta as análises de falha e os achados 

fractográficos. 

 

 

5.1 Distribuição dos dados  

 
 

O teste de Kolmogorov-Smirnov indicou que não houve violação do 

pressuposto de normalidade. Não foram encontrados outliers a um nível de 

significância de 5% quando aplicado o teste de Grubbs.  

 

 

5.2 Limite de fadiga – Staircase test  

 
 

A distribuição normal dos dados, os valores dos incrementos (fixos para 

cada grupo) situados entre metade e duas vezes o desvio padrão (0,5 σ a 2,0 σ), o 

número de amostras por grupo superior a 15 e o fato de termos três ou mais níveis 

de carga tanto para falha como para sobrevida permitiram que a análise dos dados 

fosse feita pelo método de Dixon e Mood, com baixo risco de viés (Lin SK et al., 

2001; Pollak et al., 2006; Grove, Campean, 2008; Azeez, 2013). A tabela 1 contém 

os parâmetros e os resultados do teste staircase com intervalo de confiança de 

95%. 

Pode-se observar que os três grupos diferiram estatisticamente entre si. O 

menor limite de fadiga foi encontrado no grupo controle e o maior no grupo GZG. O 

grupo CTL apresentou o menor decréscimo em relação à carga inicial para fratura 

(15,8% de decréscimo), e o grupo GZG apresentou um decréscimo de quase 40% 

em relação à carga inicial (Tabela 1). O grupo SSG apresentou o menor desvio-

padrão. 
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Tabela 1 - Média da carga para fratura monotônica* (CF), parâmetros: carga inicial* 
(C) e incremento* (I); e os resultados: limite de fadiga* (LF), desvio-padrão* (DP), 
intervalo de confiança (IC) e decréscimo da carga para fratura (DCF) do teste 
staircase. (* valores em Newtons) 
 

 Parâmetros Resultados Staircase 

Grupos CF (N) C (N) I (N) LF DP IC (95%)** DCF 

GZG 3235,50 2264,85 113,24 2006,57 104,20 1934,3 – 2078,7a 37,9 

SSG 2619,17 1833,42 91,67 1824,31 69,7 1759,5 – 1889,1b 30,3 

CTL 1907,66 1335,36 66,77 1607,27 91,4 1542,9 – 1671,6c 15,8 

 
**Letras diferentes indicam diferença estatística. 

 

 

Os perfis gerados pelo teste staircase são mostrados na figura 28. 

 

 

 

 
Figura 28 - Perfis staircase gerados após o teste, para cada grupo. Formas geométricas vazias 

representam amostras fraturadas durante o teste. 
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5.3 Análise das falhas e características topográficas  

 
 

O quadro 6 traz a compilação dos dados sobre a localização da origem da 

fratura, se houve descolamento dos pilares após a fratura e onde o remanescente de 

cimento ficou predominantemente aderido. 

 

 

Quadro 6 - Origem da fraturas, descolamento dos pilares após fratura e local onde o 
remanescente de cimento ficou aderido 
 

 
 
Grupo 

Origem da fratura Descolamento 
(após fratura) 

Cimento 
aderido ao 

CM O CD PM PD Ambos G10 Coping 

CTL 03 02 02 - - 1 - 1 

SSG 07 - 03 3 1 2 - 10 

GZG 01 06 04 4 1 1 11  
CM: conector mesial; O: oclusal; CD: conector distal; PM: pilar mesial; PD: pilar distal. 

 

 

As fraturas foram do tipo catastróficas com diferentes padrões de falha. A 

figura 29 mostra os padrões de fratura nos grupos experimentais.  

A figura 30 mostra a sequência de análise realizada antes da microscopia 

eletrônica de varredura. 

O mapeamento da fratura de uma amostra representativa do grupo controle 

(CTL) é apresentado na figura 31, enquanto o mapeamento de uma amostra dos 

grupos SSG e GZG são apresentados nas figuras 32 e 33 respectivamente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



80 
 

   
 

 

 

 
Figura 29 - Padrões de fratura nos grupos experimentais. Apenas os grupos CTL e GZG 
apresentaram origem na face oclusal (amostras A e B respectivamente), sendo esse o padrão 
predominante no grupo GZG; C, D e E) amostras dos grupos controle (C), sílica sol-gel (D) e GZG 
(E), mostrando que em todos os grupos algumas fraturas tiveram origem no conector mesial. As 
fraturas iniciavam na face vestibular do conector mesial e corriam para oclusal e lingual. Em alguns 
casos ocorria evento secundário no conector distal (D e E). Esse foi o padrão predominante no grupo 
SSG; F, G e H) amostras dos grupos controle (F), sílica sol-gel (G) e GZG (H), com origem da fratura 
no conector distal. As fraturas iniciavam na face vestibular do conector distal e corriam para oclusal e 
lingual do pôntico e cervical do pilar 47. Em alguns casos ocorria evento secundário no conector 
mesial (F G e H). 
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Figura 30 - Sequência de análise da amostra 6 pertencente ao grupo GZG: A) remontagem dos 
fragmentos recuperados após a fratura; B) vista vestibular da área de conector distal; C) mesma área 
sem o fragmento interposto entre as porções vestibular e lingual do pôntico; D) pesquisa de marcas 
de fratura no fragmento, pintado com caneta à base d’água; E) vista lingual do pilar 45; F) mesma 
área após a remoção do fragmento maior. É possível observar os danos na região subjacente ao 
ponto de aplicação da carga; G) Porção vestibular do fragmento mostra cone cracks, compression 
curl e twist hackles; H) vista oclusal do pôntico onde é possível identificar as marcas dos pontos de 
contato entre o pistão e a superfície e a separação do pôntico em porções vestibular e lingual; I) 
porção lingual do pôntico; J) porção vestibular do pôntico após pintura com caneta à base d’água. 
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Figura 31 - Mapeamento da origem da fratura na amostra 7 do grupo controle. A) a remontagem dos 
fragmentos da amostra indica que a fratura correu de distal para mesial e o círculo amarelo delimita a 
região supeita de conter a origem da fratura; B) vista vestibular do pôntico na região de conector 
distal, com seta apontando a área investigada; C) vista interna do conector distal após a metalização, 
sendo que a região delimitada por linhas pontilhadas contém a origem da fratura; D) Fotomicrografia 
com aumento de 40x da área mostrada em C; E) aumento da área delimitada por linhas pontilhadas 
em D, com setas indicando a direção de propagação da fratura, partindo do defeito iniciador 
(magnificação: 100x); F) semicírculo tranlúcido restringe a área suspeita sob investigação 
(magnificação: 400x); G) a estrela indica a origem da fratura (magnificação: 1000x). 
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Figura 32 - Mapeamento da fratura na amostra 2 do grupo SSG. A) a remontagem dos fragmentos da 
amostra indica que a fratura correu de mesial para distal e o círculo azul delimita a região supeita de 
conter a origem da fratura; B) vista vestibular do pré-molar na região de conector mesial; C e D) vista 
vestibular e interna do conector mesial após a metalização, com seta apontando a área investigada. 
E) Fotomicrografia com aumento de 40x da área mostrada em D; F) aumento da área delimitada por 
linhas pontilhadas em E, com setas indicando a direção de propagação da fratura, partindo do defeito 
iniciador (magnificação: 100x); G) semicírculo tranlúcido restringe a área suspeita sob investigação 
(magnificação de 400x); H) a estrela indica a origem da fratura (magnificação: 800x). 
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Figura 33 - Mapeamento da fratura na amostra 15 do grupo GZG. A) a remontagem dos fragmentos 

indica que a fratura iniciou na oclusal, correu para distal e depois para mesial (setas); B) o círculo 

delimita a região supeita de conter a origem da fratura; C) vista interna do fragmento vestibular do 

pôntico após a metalização, com seta apontando a curva de compressão e asteriscos indicando 

arrest line; D) aumento da área delimitada por linhas pontilhadas em C; E) fotomicrografia com 

aumento de 40x da área mostrada em D; com seta indicando a região investigada; F) aumento da 

área delimitada por linhas pontilhadas em E, com setas indicando a direção de propagação da fratura, 

partindo do defeito iniciador (magnificação: 100x);G) semicírculo tranlúcido restringe a área suspeita 

sob investigação (magnificação de 400x); H) a estrela indica a origem da fratura (magnificação: 800x). 
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As características da superfície da 3Y-TZP após o teste de fadiga podem ser 

observadas na figura 34. Os danos provocados na superfície e na subsuperfície 

também diferiram entre os grupos experimentais. As ranhuras promovidas pelas 

pontas diamantadas durante a fresagem assistida por computador são mais 

evidentes nas amostras do grupo SSG. 

 

 

   

   

 
Figura 34 - Características topográficas nas amostras dos diferentes grupos. A) amostra do grupo 
controle mostrando camada irregular de glaze que foi perdido na área onde o pistão aplicador de 
carga contactava a superfície oclusal. No corpo é possível identificar alguns elementos fractográficos: 
arrest lines, cone cracks and twist hackles; B) amostra do grupo GZG mostra superfície lisa da 
camada de vidro e o dano na área onde o pistão contacta a face oclusal; C) superfície interna e 
externa da amostra sol-gel. Imagens da linha 1 com aumento de 40x, D) amostra do grupo controle 
mostrando a região próxima à interface adesiva onde não há camada de glaze; E) dano provocado 
pelo contato com o pistão, mostrando perda gradual da camada de vidro na amostra do grupo GZG, 
expondo a zircônia em diferentes níveis de profundidade; F) superfície externa da amostra sol-gel, 
mostrando ranhuras, provocadas pelo processo de fresagem, parcialmente preenchidas por sílica. 

 

A B C 

D E F 
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6 DISCUSSÃO 

 

 

Até onde conhecemos, esse é o primeiro estudo a testar PPFs de três 

elementos do tipo anatômicas, confeccionadas em zircônia 3Y-TZP graduada. De 

acordo com os resultados obtidos, as técnicas de infiltração de vidro e de sílica nas 

PPFs de zircônia monolítica aumentaram estatisticamente os limites de fadiga em 

comparação ao grupo apenas glazeado. Portanto, a hipótese nula foi rejeitada. 

Discutiremos a seguir o método da pesquisa e os efeitos da gradação no 

comportamento do material sujeito à fadiga. 

 

 

6.1 Método de pesquisa  

 
 

As zircônias infiltradas por vidro ou por sílica classificadas como FGMs 

(Miyamoto et al., 1999) foram testadas em estudos anteriores no formato de placas 

(plates), barras (beam) e discos (Zhang Y, Kim, 2009; Zhang Y, Ma, 2009; Campos 

et al., 2016). A geometria das amostras exerce influência na concentração de 

tensões (Quinn GD et al., 2010) e o uso de amostras com geometria semelhante à 

usada em clínica nos testes laboratorias de materiais cerâmicos é importante para a 

relevância do mesmo (Bonfante, 2009; Zhang Y et al., 2016). Foi relatado que as 

cargas para fratura em superfícies curvas de coroas anatomicamente corretas foram 

menores que as observadas em coroas planas (Zhang Y et al., 2012a). Além disso, 

amostras com formato de coroas anatomicamente corretas, cimentadas em sobre 

pilares com material análogo à dentina tornam as condições do teste mais próximas 

à situação clínica (Kelly et al., 2010). O posicionamento das amostras com 

angulação de 30° faz com que sejam sujeitas a cargas oblíquas e em condições 

extremas de estresses flexurais (Bonfante, 2009; Kou et al., 2015). Ademais, o 

ambiente úmido pode reduzir a resistência à fratura das cerâmicas (Kohorst et al., 

2008; Aboushelib et al., 2009; Borges et al., 2009). 
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6.2 Efeitos da gradação do material 

 
 

O efeito da adição de pequenas quantidades de sílica à 3Y-TZP já foi 

discutido em estudos anteriores, que observaram o aumento da resistência à 

degradação hidrotérmica (low-temperature degradation - LTD), sem alterar a 

resistência à propagação da trinca. As propriedades mecânicas, o tamanho e a 

densidade dos grãos também não foram alterados (Gremillard et al., 2002; 

Samodurova et al., 2015). Observamos no presente estudo que nas amostras 

infiltradas por sílica pelo método sol-gel houve deposição de sílica nas ranhuras 

promovidas pelo processo de fresagem por CAD/CAM, preenchendo-as 

parcialmente (Figura 30). Após aplicação do calor durante o processo de 

sinterização, a difusão dos átomos de sílica na rede de zircônia resulta na formação 

de um silicato de zircônio cristalino, sem fase vítrea amorfa. Portanto, a sílica não 

está em sua forma livre e o aumento do limite de fadiga das pontes infiltradas por 

esse método não podem ser explicadas pela teoria de Charles e Hillig (1962), que 

credita o aumento da resistência à dissolução e reprecipitação da sílica na ponta da 

trinca. Acreditamos que o silicato de zircônio (ZrSiO4) formado na superfície da 3Y-

TZP reduz o número de defeitos e consequentemente a possibilidade desses, 

quando submetidos ao estresse mecânico, serem origem de trincas no material 

cerâmico. 

O aumento do limite de fadiga no grupo GZG pode ser associado ao 

preenchimento dos espaços intergranulares por vidro e também pela camada 

residual de vidro na superfície das pontes infiltradas, que tem menor módulo elástico 

e distribui melhor as tensões (Zhang Y et al., 2010). O desvio padrão mais elevado 

no grupo GZG deve-se ao modo de falha (danos por contato), envolvendo o 

aparecimento e a propagação de trincas da área de contato oclusal para a região 

cervical. Para os outros dois grupos, a falha é predominantemente causada por 

flexão, onde as trincas só crescem a um tamanho crítico relativamente pequeno e, 

em seguida, rapidamente tornam-se instáveis. 

Problemas na interface adesiva e danos ou defeitos do material cerâmico 

propiciam o surgimento e crescimento lento de trincas (Gonzaga et al., 2011; Amaral 

et al., 2013;. Zhang Y et al., 2013; Pereira et al., 2015, 2016), que levam a uma 
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redução tempo-dependente da resistência das cerâmicas (Fischer et al., 2003; 

Zhang Y, Lawn, 2004). Zhang Y e Kim (2010), observaram que zircônia infiltrada por 

vidro exibiu melhor resistência aos danos de deslizamento do que zircônias 

monolíticas e zircônias glazeadas, o que pode justificar o limite de fadiga mais alto 

entre os grupos experimentais. 

Alguns estudos sugerem que a fratura pode originar-se na interface adesiva 

(Chai et al., 2014, 2015) e que a umidade proveniente dos túbulos dentinários pode 

influenciar na transformação de fases da zircônia (Jevnikar et al., 2000). Porém, no 

presente estudo não identificamos fraturas originárias da interface. Segundo Ren et 

al. (2011) a infiltração de vidro na superfície interna das infraestruturas de zircônia 

protegeria a mesma da degradação hidrotérmica. Além disso, os autores também 

concluíram que a zircônia infiltrada apresenta uma superfície mais favorável ao 

condicionamento ácido para posterior adesão aos cimentos resinosos do que uma 

zircônia homogênea. Isso foi posteriormente confirmado pelo estudo de Chai et al. 

(2015), no qual os autores observaram que a energia de fratura interfacial de 

zircônia graduada era controlada pela energia de fratura do cimento resinoso. Como 

resultado, a longo prazo, a força de união entre zircônia graduada e cimento 

resinoso foi tão elevada como a de uma porcelana feldspática. 

No presente estudo o descolamento dos pilares após a fratura foi observado 

em 14 amostras, sendo mais comum nos grupos graduados. O maior número de 

descolamentos nos grupos graduados pode ter sido devido às cargas mais altas 

aplicadas nos mesmos. Porém, apesar de o protocolo de cimentação ter sido fiel às 

recomendações dos autores das técnicas de gradação da zircônia, o local de fixação 

do cimento foi diferente entre os grupos. No grupo GZG o cimento ficou aderido aos 

pilares de G10, enquanto no grupo Sol-Gel o cimento permaneceu aderido à 

superfície interna dos copings. Entretanto, o número de amostras que descolaram 

após a fratura foi pequeno, impossibilitando tratamento estatístico para estabelecer 

inferências. Estudos futuros poderão avaliar se há diferença de efetividade dos 

protocolos de cimentação de cada um dos grupos experimentais. Esse é um ponto 

importante, visto que estudos de revisão de literatura e revisões sistemáticas com 

metanálise demostraram que a cimentação influencia na longevidade das próteses 

de zircônia unitárias ou múltiplas (Edelhof, Özcan, 2007; Özcan, Bernasconi, 2015; 

Pjetursson et al., 2015; Sailer et al., 2015). 
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Não observamos ocorrência de lascamentos nas amostras testadas, 

provavelmente porque lascamento é mais provável de ocorrer na porcelana de 

cobertura, sob cargas oclusais mais baixas (Zhang Y et al., 2013). Todas as fraturas 

foram catastróficas indicando uma alta resistência à fratura. Isto está em 

concordância com o estudo de Srikanth et al. (2015), no qual observaram que além 

de efetivamente melhorar a superfície de cimentação da zircônia, a infiltração de 

vidro também aumenta a resistência à flexão. 

A análise das amostras antes da sinterização mostrou, além das 

irregularidades características da fresagem assistida por computador, alguns 

defeitos nas margens cervicais dos pilares, no conector mesial e na face mesial do 

pré-molar. Entretanto, não observamos fraturas iniciando nesses pontos. Diferente 

dos materiais dúcteis, a trinca não se inicia naturalmente em materiais cerâmicos 

friáveis. Tipicamente, ela se inicia em um defeito pré-existente, e quando sofre 

carregamento, causa concentração de tensões, que levam à propagação da trinca. 

(Asoo et al., 2000; Vult Von Steyern et al., 2006). A região onde se fez a separação 

do montador metálico da ponte fresada (face mesial do pré-molar) foi a maior área 

de dano. Porém, acreditamos que por estar longe dos pontos de concentração de 

tensões, tais defeitos não estavam associadas aos locais de início das fraturas. 

A região cervical pode ser considerada como crítica, por ser um local onde 

observa-se maior percentual de transformação de fase de tetragonal para 

monoclínica (Kypraiou et al., 2012) e por apresentar curvatura nos preparos 

anatômicos (Oilo, Gjerdet, 2013). Apesar de termos observado defeitos nas margens 

cervicais das coroas tanto de pré-molares como molares, mesmo após a 

sinterização, não constatamos origem de fratura no término cervical do preparo. As 

características da região cervical dos pilares do nosso estudo foram: espessura da 

parede cervical de 0,2 mm e ausência da curvatura característica encontrada na 

região interproximal dos dentes naturais que acompanha a anatomia da linha 

cemento-esmalte. É possível que um maior percentual de fase monoclínica na 

região não seja suficiente para iniciar a fratura e que o fator mais importante seja a 

associação entre defeitos localizados nas margens com pequeno raio de curvatura 

da linha de término, como mostra o estudo de Oilo et al. (2015). Esquivel-Upshaw et 

al. (2014), consideram que as fraturas de FDPs totalmente cerâmicas em dentes 

posteriores pode ter causa multifatorial, incluindo desenho da prótese, distribuição 
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de de defeitos, e direção da força. 
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7 CONCLUSÃO 

 

 

As duas rotas de processamento, infiltração por sílica e por vidro, para obter 

zircônia graduada, mostraram-se promissoras, com aumento do limite de fadiga em 

comparação à zircônia monolítica glazeada. A gradação por infiltração de vidro 

resultou em um maior aumento do limite e alteração do padrão de falha, indicando 

um aumento de tolerância ao dano. As PPFs graduadas por infiltração de sílica pelo 

método sol-gel além de um aumento no limite de fadiga, apresentaram um 

comportamento mais estável e previsível, com pouca diferença entre carga inicial e 

as cargas com as quais as amostras fraturaram durante o ensaio de fadiga. 
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