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Barreto LAL. Efeito da caracterizacdo extrinseca na microestrutura e na
probabilidade de sobrevivéncia a fadiga de uma zircénia de alta translucidez
[dissertagdo]. S&o José dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista
(Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2021.

RESUMO

Este estudo avaliou a rugosidade superficial e a resisténcia a fadiga (probabilidade
de sobrevivéncia) de zirconia polidas e caracterizadas com pigmentacéo
extrinseca e/ou glaze. Blocos de zirconia de alta translucidez (YZ®HT, Vita
Zanhfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) foram usinados em forma de cilindro e
fatiados em uma maquina de corte de precisdo, com refrigeracdo constante em
agua. Os discos foram polidos com lixas de carbeto de silicio de granulacéo
crescente (#400, #600, #800, #1200) em maquina politriz semi-automatica, e foi
realizada limpeza em banho ultrassénico com alcool isopropilico durante 5
minutos. Desta forma, foram obtidos 60 discos com 12 mm de didmetro e 1,2 mm
de espessura, distribuidos aleatoriamente entre os Grupos: P-somente polimento,
CG-caracterizacéo e glaze, e G-somente glaze. Os tratamentos foram realizados
apos a sinterizacdo, de acordo com as recomendacfes do fabricante. Foram
realizadas leituras através de um rugosimetro de contato (Surftest SJ 400,
Mitutoyo, Toquio, Japdo) para avaliar a rugosidade média da superficie. Os discos
foram submetidos ao teste de flexao biaxial em uma méaquina de testes universal,
como velocidade constante (0,5 mm/min) até a falha (n=3), para determinar a
carga média de fratura, a fim de estabelecer o perfil de carga do teste de fadiga. O
perfil de carga usado iniciou em 120 N com acréscimo de 5% da carga inicial a
cada step, em intervalos de 20.000 ciclos na frequéncia de 4Hz. O modo de fratura
foi avaliado com o auxilio do estereomicroscépio. Os valores de rugosidade
inicial foram analisados com teste ANOVA 1-fator e Teste de Tukey (95%), que
mostraram que 0s trés grupos possuem rugosidades médias estatisticamente
diferentes, sendo o grupo CG o grupo com maiores valores. A analise de
probabilidade de sobrevivéncia foi realizada com Kaplan-Meier e Mantel-Cox
(Log-rank, 95%), indicando que o grupo G apresentou uma maior resisténcia a
fadiga e um numero maior de ciclos necessarios para a fratura, sendo diferente
estatisticamente dos outros grupos. Assim, € possivel concluir que caracterizacéo
superficial altera 0 comportamento mecanico da zirconia de alta translucidez. A
zirconia de alta translucidez somente polida possui menor resisténcia a fadiga do
que o tratamento superficial com glaze, que promove maior probabilidade de
sobrevivéncia a longo prazo.

Palavras-chave: Ceramicas. Materiais dentarios. CAD-CAM. Fadiga.



Barreto LAL. Effect of extrinsic characterization on the microstructure and on the
fatigue survival probability of a high translucent zirconia [dissertation]. Sdo José
dos Campos (SP): Séo Paulo State University (Unesp), Institute of Science and
Technology; 2021.

ABSTRACT

This study evaluated the surface roughness and fatigue strength (probability of
survival) of polished zirconia and characterized with extrinsic pigmentation
and/or glaze. High translucency zirconia blocks (YZ® HT, Vita Zanhfabrik, Bad
Sackingen, Germany) were machined in cylinder shape and sliced in a precision
cutting machine, with constant water cooling. The discs were polished with silicon
carbide sandpaper with decreasing grains (#400, #600, #800, #1200) in a semi-
automatic polishing machine, and cleaning was carried out in an ultrasonic bath
with isopropyl alcohol for 5 minutes. Thus, 60 discs with 12 mm in diameter and
1.2 mm in thickness were obtained, randomly distributed among the Groups: P-
polishing only, CG-characterization and glaze, and G-glaze only. The treatments
were performed after sintering, according to the manufacturer's
recommendations. Readings were taken using a contact roughness meter (Surftest
SJ 400, Mitutoyo, Tokyo, Japan) to assess the average surface roughness. The
discs were submitted to the biaxial flexion test in a universal testing machine, at
constant speed (0.5 mm/min) until failure (n=3), to determine the mean fracture
load, in order to establish the loading profile for fatigue test. The load profile
used started at 120 N with an addition of 5% of the initial load at each step, at
intervals of 20,000 cycles at the frequency of 4Hz. The fracture mode was
evaluated with the aid of a stereomicroscope. The initial roughness values were
analyzed using the one-way ANOVA test and Tukey test (95%), which showed that
the three groups have statistically different mean roughnesses, with the CG group
being the group with the highest values. The survival probability analysis was
performed with Kaplan-Meier and Mantel-Cox (Log-rank, 95%), indicating that
group G presented greater fatigue resistance and a greater number of cycles were
required for the fracture, being statistically different of the other groups. Thus, it
is possible to conclude that surface characterization alters the mechanical
behavior of high translucency zirconia. High translucency zirconia only polished
has lower fatigue resistance than surface treated with glaze, which promotes a
greater long-term probability of survival.

Keywords: Ceramics. Dental materials. CAD-CAM. Fatigue.



1 INTRODUCAO

Os dentes desempenham papel fundamental na vida humana porque a perda
de sua funcéo diminui a habilidade das pessoas em ter uma alimentacéo eficiente,
afetando a saude sistémica. A perda de dentes provoca prejuizos estéticos que por
sua vez prejudica o convivio social. A funcédo e a estética podem ser reabilitadas
com préteses dentéarias fixas. Nesse sentido a ceramica tem se tornado cada vez
mais popular como material reabilitador gracas a sua estética, inércia e
biocompatibilidade (Zhang, Kelly, 2017).

A evolucdo nas tecnologias de projeto auxiliado por computador (CAD)/
manufatura auxiliada por computador (CAM) e sua facilidade de aplicabilidade
permitiram o desenvolvimento de novos conceitos de tratamento para a protese
moderna. Essa mudanca de padrdo na protese fixa com relacdo as abordagens de
tratamento tradicional a tratamento minimamente invasivo sdo comprovadas pelo
sucesso clinico a longo prazo das restauracdes vitro-ceramicas realizadas pela
técnica do CAD/CAM (Spitznagel et al., 2018).

No inicio da década de 1990, a tecnologia CAD/CAM tornou possivel a
utilizacdo em larga escala da zirconia na odontologia. O material é caracterizado
por uma densa homogeneidade monocristalina, possui baixa condutividade
térmica, baixo potencial de corrosao e boa radiopacidade. Devido a um fenémeno
chamado “tenacificacdo por transformacdo”, a zircOonia revela valores de
resisténcia a flexao inigualavel (900 a 1200 MPa) e alta tenacidade a fratura (9 a
10 MPa.m*2?) (Denry, Kelly, 2008).

As restauragcdes monoliticas de zircnia se tornaram uma possibilidade
muito promissora, uma vez que os métodos de processamento sdo simplificados
em comparacdo com as tradicionais restauracdes de multiplas camadas, sendo

assim, demanda menor tempo de trabalho. Do ponto de vista biologico, as
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restauragdes monoliticas feitas com zirconia possibilitam que os profissionais
realizem preparos bem menos invasivos, visto que esse material ceramico possuli
propriedades mecanicas relativamente altas, principalmente quando comparado
as porcelanas de revestimento. Efetivamente, importantes mecanismos
microestruturais, como a tenacificacdo por transformacédo, dificultam a
propagacdo de trincas através das restauracfes e, portanto, pecas mais finas
podem ser confeccionadas, preservando a estrutura dental (Silva et al., 2017).

A principal desvantagem da zircOnia até alguns anos atras era o seu baixo
desempenho estético, devido a impossibilidade de se obter uma translucidez
satisfatoria (Tong et al., 2015). Do ponto de vista estético, as zircOnias
convencionais possuem aparéncia opaca. Cor e translucidez sdo elementos
essenciais na semelhanca de restauragfes ceramicas com dentes naturais
(Malkondu et al., 2016). Assim, a confec¢do de coroas dentarias monoliticas s
foi possivel em razdo da alteracdo da microestrutura da Y-TZP, deixando-a com
maior translucidez e permitindo a adicdo de pigmentos coloridos (Zhang, 2014).

A introducgéo da Y-TZP de alta translucidez individualizada por meio de
técnicas de pigmentacdo possibilita que a estética seja bastante melhorada e faz
com que as restauracdes desse material se tornem uma alternativa de tratamento
atrativa (Stawarczyk et al., 2013; Mitov et al., 2012). Com o uso da Y-TZP
monolitica, a taxa de sobrevivéncia e de sucesso das restauracdes de ceramica
pura podem ser melhoradas e, portanto, as indicacdes podem ser aumentadas
(Johansson et al., 2014).

Na literatura ainda existem poucos dados acerca do comportamento
mecanico de ceramicas Y-TZP de alta translucidez (HT) com aplicacdo de
caracterizacdo e glaze. Um estudo de Campos et al. (2020) mostrou que camada
de glaze pode afetar o comportamento mecanico das zirconias positivamente.

Entretanto, ainda sdo necessarios estudos de fadiga mecanica que possam predizer
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0 comportamento a longo prazo da zirconia com as camadas de glaze e
caracterizacao.

Testes de fadiga em laboratorio envolvendo a aplicacdo de uma carga
ciclica tém sido utilizados para copiar as condicdes clinicas as quais 0s materiais
restauradores sdo submetidos em boca. As analises de experimentos de fadiga in
vitro permitem compreender a probabilidade de sobrevivéncia ou falha de
restauracdes ceramicas (Lohbauer et al., 2008).

A hipotese do presente estudo é de que zirconias monoliticas caracterizadas
e glazeadas irdo apresentar maior probabilidade de sobrevivéncia do que zirconias

apenas polidas (sem tratamento) ou apenas glazeadas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Zirconia

Atualmente, a tendéncia de indicar restauragdes livres de metal tornou-se
um estimulo para melhorar as propriedades das ceramicas, para que elas sejam
mais estéticas e biocompativeis (Aboushelib et al., 2016).

A zircbnia pura apresenta trés fases cristalograficas, dependendo da
temperatura, que sdo: monoclinica, tetragonal e cubica (Denry, Kelly, 2008). A
forma tetragonal da zirconia oferece as melhores propriedades mecéanicas dentre
as trés fases. Para conseguir estabilidade na fase tetragonal, varios tipos de 0xidos,
como Ca0, MgO, Y,03; ou CeO; séo utilizados para estabilizar a fase tetragonal
da zirconia a temperatura ambiente (Denry, Kelly, 2008; Stawarczyk et al., 2013).
A quantidade de oxidos foi controlada para determinar a estabilidade da fase,
transformabilidade e as propriedades mecanicas (Shah et al., 2008). Zircbnia
tetragonal policristalina estabilizada por 3mol% de itrio (3Y-TZP) possui
propriedades mecanicas superiores devido ao tamanho do seu grdo ser
relativamente fino simultaneamente com a mudanca de fase da tetragonal para
monoclinica. 1sso provoca um aumento no volume em 4-5% (Stawarczyk et al.,
2013; Chen et al., 2008), que causa o fechamento da ponta da trinca, impedindo a
propagacao da trinca (Shah et al., 2008). A 3Y-TZP atualmente é amplamente
indicada para protese parcial fixa (Thompson et al., 2007; Shah et al., 2008).

Em 2014, a zirconia parcialmente estabilizada com cerca de 5mol% de itria
(5Y) foi aplicada a odontologia. 5Y é principalmente indicada para coroas
anteriores monoliticas de zirconia porque apresenta maior translucidez em virtude
a maior fracdo de fase cubica e menor fracdo de fase tetragonal da zirconia (Noda
et al., 2010).
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Para (Ban, 2020) apesar das distin¢cdes no contetdo de itria e nas fases de
cristal, ndo ha grandes discrepancias em qualquer tipo de zircénia quanto ao
modulo de elasticidade (cerca de 200 GPa), dureza Vickers (1-300 GPa). Isso
indica que essas propriedades sdo inerentes da forca da ligacdo de Zr e O,
independentes da fracdo da fase do cristal.

Os autores (Nakamura et al., 2015; Sorrentino et al., 2016) demonstraram
em seus estudos que coroas de zirconia monoliticas com espessura oclusal minima
de 0,5 mm suportariam forgas compressivas na regido posterior em virtude da sua
elevada resisténcia a fratura. Levando em consideracdo que a reducdo da
espessura da protese favorece uma maior conservacdo da estrutura dentéria, a
zircbnia monolitica pode ser uma alternativa para proteses dentarias com uma

estética adequada (Sun et al., 2014).

2.2 CAD/ICAM

O metodo de processamento de préteses com tecnologia auxiliada por
computador envolve a digitalizacdo das informag6es clinicas obtidas do paciente
com a tecnologia do escaneamento e a criacdo digital de préteses em software de
computador (CAD) (Janeva et al., 2018). Prossegue em um processo
automatizado de manufatura (CAM), que pode ser aditivo (prototipagem rapida)
ou subtrativo (fresagem por controle computadorizado) (Bilgin et al., 2016).

As restauracdes monoliticas de zirconia, confeccionadas exclusivamente
apenas com a tecnologia CAD/CAM, oferecem vantagens consideraveis:
desempenham alta resisténcia a flexdo, necessitam de preparos dentais mais
conservadores, reduzem o desgaste dos antagonistas, desempenham uma estética
satisfatoria, exigem menos tempo de laboratorio e menos sessdes clinicas, e como

sdo monoliticas tém uma menor chance de fraturar (Albashaireh et al., 2010;
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Griffin, 2013; Christensen, Bruxzir, 2014).

Um fator relevante a ser observado é que a fresagem em CAD/CAM,
constantemente cria uma superficie mais rugosa, sendo que a superficie interna
da restauracdo continua intacta, mas em contrapartida a superficie externa de uma
restauracao fresada pode ser feito acabamento, polimento e/ou aplicacao de glaze
(Fragaetal., 2015).

2.3 Caracterizacao Extrinseca e Glaze

Devido a inclusdo da Y-TZP de alta translucidez no uso clinico
odontologico associado a utilizacao da caracterizacdo individualizada houve uma
melhora consideravel na estética, fazendo com que houvesse um aumento nas
indicacGes de tratamentos restauradores (Johansson et al., 2014).

Apdbs processo de fabricacdo com o sistema CAD/CAM, a textura
superficial das restauracbes monoliticas translucidas de zircbnia € rugosa,
consequentemente, a aplicacdo do glaze da superficie se faz necessario a fim de
fornecer uma integracéo estética e bioldgica, visto que uma superficie com alta
rugosidade acarreta em um maior acumulo de biofilme. A aplicacdo do glaze ¢
um procedimento laboratorial que tem como objetivo fornecer brilho natural,
estabilidade de cor, reduzir a retencdo de placa e o desgaste dentario do
antagonista. Apos a camada de glaze, a superficie da zircdnia fica mais forte, mais
lisa, brilhante e estavel em cor e translucidez (Vichi et al., 2018; Alp et al., 2018;
Subasi et al., 2018).

2.4 Fadiga

Ao usar coroas monolitica Y-TZP, a superficie da zirconia fica exposta

diretamente a condicGes orais adversas e, em alguns casos, a superficie é protegida
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apenas por uma delgada camada de glaze. A degradacéo a baixa temperatura pode
ser desencadeada quando as superficies da zirconia estdo em contato direto com
a dgua na temperatura corporal (Keuper et al., 2014). Sendo assim, a progressao
da degradacao a baixa temperatura pode afetar significativamente as propriedades
mecanicas da Y-TZP (Kim et al., 2009).

Além dessa degradacdo, os materiais a base de zirconia sofrem fadiga e
crescimento subcritico de trincas sob carga funcional no ambiente bucal, o que
reduz gradualmente sua resisténcia (Studart et al., 2007; Kohorst et al., 2008). O
contato continuo com os dentes durante a mastigacao pode danificar a superficie
do material e causar o acumulo de defeitos criticos, que podem levar a falhas
catastroficas ao decorrer do tempo (Studart et al., 2007; Zhang et al., 2013).
Porém, Beuer et al. (2012) comprovaram que coroas monoliticas de zirconia
causam menor desgaste do dente antagonista comparado a outros materiais, como
dissilicato de litio e porcelanas dentais.

Simular a fadiga em testes laboratoriais constitui um verdadeiro desafio. A
fadiga € um processo progressivo de mudanca estrutural permanente localizado,
que ocorre em um material sujeito a condi¢cbes que produzem tensdes e
deformacdes variantes em algum ponto ou pontos e que podem culminar em
trincas ou fratura completa ap6s um numero suficiente de ciclos - tempo (ASTM
International, 1995). O modo de tensdo pode ser estatico (permanece constante
com o tempo), dindmico (aplicado a alguma carga constante) ou ciclico (tensédo
ou magnitude de deformacao variando com o tempo) (Baran et al., 2001).

A vida em fadiga é o nimero de ciclos até a falha em um nivel de tensédo
especifico, enguanto a resisténcia a fadiga € a tensdo abaixo da qual a falha nao
ocorre. De acordo com que o nivel de estresse aplicado diminui, 0 nimero de
ciclos até a falha aumenta (ASM International, 2008).

Os ciclos podem ser virtualmente infinitos para que as amostras falhem sob

tensdo de fadiga constante quando a carga selecionada é baixa ou quando o
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material apresenta baixa vulnerabilidade ao crescimento subcritico de trinca e/ou
um fator de alta intensidade de tenséo (Kjo), que corresponde ao nivel de tensao
no qual as rachaduras comegam a crescer de forma constante. Préteses ceramicas
com alto K,y possuem maior confiabilidade e maior vida util (Yoshimura et al.,
2008). No entanto, se a carga definida estiver muito acima de Ko, as falhas podem
ser mal interpretadas como falhas notorias do material. N&o existe consenso na
literatura sobre os parametros ideais para amplitude de tensdo e nem frequéncia
de ciclos (Bonfante, Coelho, 2016).

Resisténcia a fadiga é o valor da tensdo que uma amostra pode sobreviver
por um determinado namero de ciclos de tensdo (Asmussen, Jérgensen, 1982). O
desempenho a fadiga dos materiais ceramicos pode ser analisado atraves de
diferentes testes, a escolha do teste a ser executado depende do objetivo estudado.
Cargas mecanicas ciclicas usualmente tém sido aplicadas na presenca de umidade
para simular o uso das restauragoes em boca e o dano acumulado que ocorre
clinicamente (Rosentritt et al., 2016). Cargas estaticas ou dindmicas geralmente
sdo aplicadas em metodologias que objetivam estudar o comportamento do
crescimento de trincas dos materiais ceramicos (Gonzaga et al., 2011; Thompson,
2004).

No método staircase de fadiga, as amostras sdo testadas sequencialmente
para determinar o valor médio de um limite de fadiga. Cada espécime é testado
por um determinado tempo de vida correspondente a vida infinita. O numero de
ciclos deve ser direcionado por experiéncias anteriores e baseado no nimero
esperado de ciclos aos quais 0 material provavelmente sera submetido durante sua
vida pretendida (Lin et al., 2001; Song et al., 2005). Neste tipo de teste, staircase,
se a amostra falhar antes da resisténcia ilimitada estabelecida, a proxima amostra
serd testada em um menor valor de tensdo predefinido. Se a amostra nao falhar
dentro desta vida de interesse, a amostra subsequente sera testada em um valor

maior que nivel de tenséo anterior. Desse modo, as amostras sdo testadas uma por
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vez, cada teste depende do resultado anterior, com o nivel de tensdo sendo
aumentado ou diminuido por cargas anteriormente incrementadas (ASM
International, 1996).

No método step-stress accelerated life testing (SSALT), ou teste de vida
acelerado, o comportamento de falha de um material € extrapolado das condi¢Ges
normais a partir de dados de vida obtidos em niveis de estresse acelerado. Visto
que os materiais tendem a falhar mais rapidamente em niveis de tensées mais
elevados, este tipo de teste possibilita a obtencdo de informacbes de
confiabilidade em um tempo mais curto. No SSALT, um espécime é submetido a
niveis progressivamente mais altos de tensdo. Primeiro, cada amostra € submetida
a uma tensdo constante durante um periodo predefinido. Em seguida a tenséo
sobre a amostra € aumentada passo a passo até a sua falha ou fratura. Este teste
tem sido indicado para caracterizar varios materiais, como biomateriais
odontologicos, restauracdes ceramicas e de resina composta, como também de
implantes (Bonfante, Coelho, 2016).

Bonfante et al. (2010), utilizaram SLF (Single Load to Fracture) ou carga
monotonica para fratura como primeiro passo para determinar perfis do teste
SSALT, geralmente 3 perfis: leve, moderado e agressivo. O uso de pelo menos 3
perfis para este tipo de teste retrata a necessidade de distribuir a falha em
diferentes cargas e permite melhores resultados estatisticos, estreitando os
intervalos de confianca. Leve, moderado e agressivo se referem a agilidade
progressiva com a qual um espécime sera ciclado até atingir um certo nivel de
carga, o que significa que os espécimes designados a um perfil leve serdo ciclados
por mais tempo para atingir a mesma carga de um espécime atribuido a um perfil
moderado ou agressivo.

O teste de fadiga stepwise consiste em submeter a amostra a um nimero
estabelecido de ciclos em cada etapa de uma sequéncia de nivel de tensdo

crescente até a falha da amostra. No inicio, uma certa quantidade de ciclos é
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executada para acondicionar a amostra. Logo ap0s, uma carga de tensdo abaixo
da resisténcia de fadiga esperada do material é selecionada e a amostra é ciclada
nessa carga até a falha ou sobrevivéncia em um nimero de ciclos anteriormente
definido a ser alcancado. Se ocorrer a falha, a carga e o nimero de ciclos séo
registrados. Se ocorrer sobrevivéncia, a carga é aumentada para um nivel
predefinido e a mesma amostra € ciclada novamente em uma nova carga pelo
mesmo namero de ciclos. Este processo é continuado até a amostra fraturar e os
dados relativos a carga e numero de ciclos até a falha séo registrados para analise
de sobrevivéncia (Collins, 1993).

Os testes de fadiga ciclicos necessitam da indicacdo de algumas variaveis
como a frequéncia de carregamento (nimero de ciclos por segundo). Frequéncias
entre 1 Hz e 2 Hz foram utilizadas em muitos estudos de fadiga ciclica, levando
em consideracdo que a mastigacao ocorre principalmente na faixa de 0,94 a 2,17
Hz (Po et al., 2011). Entretanto, em baixas frequéncias, a coleta de dados torna-
se muito lenta. O efeito da frequéncia de carga no comportamento a fadiga ciclica

de materiais ceramicos ndo esta completamente esclarecido (Fraga et al., 2016).
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3 PROPOSICAO

O objetivo do presente estudo foi:

e Avaliar a rugosidade superficial, a resisténcia a fadiga e a
probabilidade de sobrevivéncia de discos de zirconia de alta
translucidez (YZ® HT) variando-se a caracterizacdo extrinseca,

pigmentacéo e glaze.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Confeccédo das amostras

Blocos de zirconia de alta translucidez (YZ® HT), figura 1, foram usinados
em forma de cilindros e posteriormente fatiados, obtendo-se assim discos de
zirconia. A usinagem e fatiamento foram realizados sob refrigeracdo constante em
agua em uma maquina de corte com lixas (EcoMet™/AutoMet™, Buehler,
Ilinois, EUA). Os discos de zirconia de alta translucidez YZ® HT (Vita YZ®, Vita
Zhanfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) foram cortados pela maquina de corte
(Isomet® 1000, Precision Sectioning Saw, Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA),
usando disco diamantado (série 15L.C Diamond Blade wafering, Buehler, EUA),
figura 2, sob refrigeracdo constante em agua. Em seguida, o polimento foi
realizado nas amostras com lixas de SiC com granulacéo crescente de #400, #600,
#800 e #1200, posicionada em méaquina politriz (EcoMet™/AutoMet™, Buehler,
Illinois, EUA). As amostras tiveram dimensoes finais de 12 mm de diametro e 0,8
mm de espessura (Chun et al., 2017). A limpeza das amostras foi feita através do

banho ultrassénico em alcool isopropilico durante 5 minutos.
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Figura 1 — Bloco de zirconia de alta translucidez (YZ® HT) utilizado para a

confeccéo dos discos

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 2 — Disco de ZircOnia sendo cortado na maquina de corte (Isomet® 1000,
Precision Sectioning Saw, Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA), usando disco
diamantado (série 15LC Diamond Blade wafering, Buehler, EUA)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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As amostras foram sinterizadas no forno Sirona inFire HTC speed (Sirona

Dentsply, Franga), figura 3, de acordo com as recomendacdes do fabricante

(Quadro 1).

Figura 3 - Forno utilizado na sinterizacdo das amostras de zirconia de alta

translucidez

Fonte: Elaborada pelo autor.

Quadro 1 — Protocolo de sinterizacao

Temperatura| Taxade |Temperatura| Tempode | Tempo de
inicial (°C) | aumento de | final (°C) esperana | reducdo de
Temperatura Temperatura | Temperatura
inicial final (°C/min)
Sinterizacao 200 120 1450 02h30' 25

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Os grupos experimentais, materiais e técnica de pigmentacdo estdo

descritos no Quadro 2.

Quadro 2 - Grupos experimentais, nome comercial dos materiais, caracterizacéo

e aplicacéo de glaze

Grupo Material Tecnica de pigmentacao

P Lixas de carbeto de silicio Somente polimento

Vita Akzent Plus Effect Stains  Caracterizagéo, aplicacio
CG ES09, Vita Akzent Plus Powder do glaze e respectiva
Fluid e Vita Akzent Plus Glaze gueima

Vita Akzent Plus Powder Fluid e Aplicacao do glaze e

G Vita Akzent Plus Glaze gueima

Fonte: Elaborado pelo autor.

Foram feitos trés grupos (n=20): Grupo P-somente polimento, grupo G-
somente glazeado, e Grupo CG-pigmentado e glazeado.

No grupo P os discos foram polidos com lixas de carbeto de silicio de
granulacdo crescente (#400, #600, #800, #1200) em maquina politriz semi-
automatica.

No grupo CG uma das superficies dos discos recebeu aplicacdo de uma
fina camada de pigmentacdo extrinseca diluida na proporcdo 1 porcdo de po
(VITA AKZENT plus EFFECT STAINS, Vita Zahnfabrik, Alemanha) para duas
gotas de liquido (VITA AKZENT Plus POWDER FLUID, VITA Zahnfabrik,
Alemanha) homogeneizadas e aplicada atraves de um pincel, figura 4, e em
seguida foram sinterizados no forno Vita Vacumat 6000MP (Vita Zahnfabrik,
Alemanha) de acordo com a programacéo indicada pelo fabricante. Apés a coccao
da pigmentacéo foi realizada a aplicacdo de uma camada delgada de glaze (VITA
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AKZENT Plus GLAZE POWDER, VITA Zahnfabrik, Alemanha) também
diluido na proporcdo de 1 porcdo de pd para duas gotas de liquido (VITA
AKZENT Plus POWDER FLUID, VITA Zahnfabrik, Alemanha) com auxilio de
um pincel de maneira uniforme sobre a superficie pigmentada e em seguida uma

nova queima no forno.

Figura 4 — Aplicacdo da caracterizacdo extrinseca (VITA AKZENT plus EFFECT
STAINS, Vita Zahnfabrik, Alemanha) com auxilio de um pincel

Fonte: Elaborado pelo autor.

No grupo G uma das superficies do disco recebeu aplicacdo de uma fina
camada de glaze (VITA AKZENT Plus GLAZE POWDER, VITA Zahnfabrik,

27



Alemanha) diluido na proporcdo de 1 porcdo de po para duas gotas de liquido
(VITA AKZENT Plus POWDER FLUID, VITA Zahnfabrik, Alemanha) com

ajuda de um pincel de forma regular sobre toda superficie escolhida do disco, em

seguida foi feita a sinteriza¢do no forno Vita Vacumat 6000MP (Vita Zahnfabrik,

Alemanha) de acordo com a programacao indicada pelo fabricante.

Os protocolos de queima da caracterizacdo e glaze estdo descritos no

quadro 3.

Quadro 3 - Protocolos de queima da caracterizacéo e glaze

Temperatura inicial

Taxa de aumento
de temperatura

Temperatura

Tempo de espera na

(°C) (°C/min) final (°C) temperatura final
Caracterizagédo 500 80 850 1
Glaze 500 80 950 1

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2 Rugosidade da superficie

Foram analisadas as superficies através do rugosimetro de contato

(Surftest SJ 400, Mitutoyo, Téquio, Japdo). Foram realizadas trés leituras em

angulacbes distintas (Figura 6) por amostra, foi avaliado o parametro de

rugosidade média (Ra), de acordo com as normas 1SO 1997 e cut-off de 0,8 mm.

A partir dos valores obtidos foi feita a média de rugosidade para cada espécime.
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Figura 6 — Esquema exemplificando as angulagcGes nas quais foram feitas as

leituras para avaliar a rugosidade da superficie

Legenda: as setas indicam o sentido das leituras realizadas no Rugosimetro de contato.
Fonte: elaborado pelo autor.

4.3 Teste de resisténcia a flexao biaxial

Os perfis de carga foram determinados através dos valores médios da
resisténcia a flexdo biaxial obtidos de cada grupo (n=3) através do teste
monotdnico. As amostras foram posicionadas em uma base circular metalica com
trés esferas de 3,2 mm de diametro, equidistantes uma das outras, formando um
plano (ISO 6872:2015) com a superficie tratada voltada para o lado de tracéo.
Uma ponta romba de 1,6 mm de didmetro foi fixada a uma maquina de ensaio
universal (Emic DL-1000, Emic, S&o José dos Pinhais, PR, Brasil) e uma celula

de carga de 1000 kg foi aplicada, figura 7.
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Figura 7 — Teste monotonico

Fonte: elaborado pelo autor.

O calculo de resisténcia a flexao biaxial (o) (Mpa) dos discos foi obtido

de acordo com a descrigdo da norma ISO 6872:2015:

6 =-0,2387P (X-Y)
b2

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

Os valores de resisténcia a flexdo biaxial com carga monotdnica foram

determinantes na definicdo dos perfis de fadiga.

30



4.4 Teste de Fadiga Stepwise

A analise de resisténcia a fadiga foi realizada através do teste stepwise
descrito por (Guilardi et al., 2020). As amostras foram testadas na maquina de
fadiga mecénica (Biocycle, Biopdi, Sdo Carlos, Brasil), na presenca de agua
destilada com o mesmao dispositivo do teste monotdnico e com a superficie tratada
voltada para o lado de tragcdo. A frequéncia da ciclagem foi de 4 Hz conforme
(Chun et al., 2017). Foram analisados os perfis de carga iniciando em 120 N com
acrescimo de 5% da carga inicial a cada perfil seguinte, em intervalos de 20.000

ciclos.

4.5 Analise fractografica

Uma amostra de cada grupo foi analisada para avaliar a caracterizagao da
morfologia de superficie, para isso foi utilizado o estereomicroscépio (Discovery

V20, Zeiss, Jena, Alemanha) para analisar as caracteristicas da fratura.

4.6 Analise dos dados

Apbs a confirmacdo dos pressupostos da normalidade, os dados de
rugosidade (parametro Ra) foram tabulados para estatistica descritiva de cada
grupo e, entdo, submetidos a analise de variancia ANOVA 1 fator, seguido de
teste de contraste de médias (Tukey), ambos com a=0,05, utilizando-se o software
SPSS statistics (IBM, Chicago I, Estados Unidos).

O numero de ciclos e a carga em que as amostras fraturaram durante o teste
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de fadiga foram analisados pelo software de confiabilidade SPSS statistics (IBM,
Chicago 11, Estados Unidos) usando a funcédo de anélise de sobrevivéncia, Kaplan
Meier e Mentel-Cox (Log Rank) (p<0.05).

Apo6s a confirmacdo dos pressupostos da normalidade, os dados de
rugosidade (parametro Ra) foram tabulados para estatistica descritiva de cada
grupo e, entdo, submetidos a andalise de variancia ANOVA 1 fator, seguido de
teste de contraste de médias (Tukey), ambos com a=0,05, utilizando-se o software
SPSS statistics (IBM, Chicago |1, Estados Unidos).

As imagens obtidas no Estereomicroscépio foram analisadas

qualitativamente.
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5 RESULTADOS

5.1 Rugosidade da superficie

De acordo com o Teste Kolmogorov-Smirnov (95%), os dados de
rugosidade foram considerados normais (p>0,05). Assim, foi aplicado o Teste
ANOVA 1-fator e 0 Teste de Tukey (95%) para analise dos dados de Ra. Todos

0s grupos mostraram diferencgas estatisticamente significantes (p=0,001).

Tabela 1 — Analise estatistica descritiva (media, desvio-padrdo e intervalos de
confianca) da Rugosidade medida (Ra em pum) dos grupos estudados

Grupos Média Desvio-padréo IC (95%)
P 0,190 € 0,02 0,133 — 0,247
G 0,300 B 0,109 0,243 — 0,356
C+G 0,460 A 0,188 0,403 — 0,517

Legenda: IC = intervalo de confianca. Letras diferentes indicam as diferencas estatisticamente
significantes.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2 Teste de Fadiga

As médias e o intervalo de confianca de resisténcia a fratura e de ciclos para
fratura foram obtidos nos testes de Kaplan-Meier e Mantel-Cox (log-rank, 95%),
apresentados na Tabela 2. O Grupo G apresentou uma maior resisténcia a fadiga
e um numero maior de ciclos necessarios para a fratura, sendo diferente
estatisticamente dos outros grupos. O grupo P demonstrou a menor média de
resisténcia a fadiga, sendo assim suportou menos ciclos até a fratura. Os trés

grupos séo estatisticamente diferentes sendo G > CG > P em relacgéo a resisténcia
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a fratura e ao numero de ciclos para fratura.

34

Tabela 2 — Média de resisténcia a fadiga e de ciclos para fratura dos grupos
estudados. Médias e ICs por Kaplan Meier e Log Rank (Mantel-Cox) (a=0.05)

Média de Resisténcia

95% Intervalo de

Média de ciclos

95% Intervalo de

Grupos a fratura (MPa) confianca para fratura confianca
P 172,50 € 159-43 - 185,56 | 71.370,65°€ 5377535857_
C+G 192,75 B 186,61 — 198,88 | 106.336,95 & i?gg%jéés_
G 243,00 A 222,36 — 263,63 | 168.676,15* lf925'92086é’1181'

Legenda: Letras diferentes indicam as diferencas estatisticamente significantes na coluna.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Os graficos de sobrevivéncia dos grupos em funcdo do tempo (nimero de ciclos)

e carga estdo apresentados nas figuras 8 e 9. A tabela 3 mostra a probabilidade de

sobrevivéncia dos grupos experimentais em cada um dos steps de carga e numero

de ciclos.



Figura 8 — Grafico de sobrevivéncia dos grupos em funcéo do tempo (ciclos)
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Fonte: Elaborado pelo autor.

200000,00 300000,00

Tempo (Ciclos)

400000,00

Grupo

|

—CG
MG

35



Figura 9 — Grafico de sobrevivéncia dos grupos em funcao da carga (N)
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Tabela 3 — Probabilidade de sobrevivéncia dos grupos experimentais de acordo

com a carga aplicada e nimero de ciclos (step)

P C+G G
100/5.000 1 1 1
120/20.000 | 0,95 (0,04) 1 1
135/40.000 | 0,85 (0,08) 1 1
150/60.000 | 0,60 (0,11) 1 1
165/80.000 | 0,50 (0,11) 0,95 (0,04) 0,95 (0,03)
180/100.000 | 0.35 (0.10) 0,65 (0,10) 1
195/120.000 | 0.20 (0.08) 0.20 (0.08) 0,85 (0,08)

é 210/140.000 | 0.05 (0.04) 0.05 (0.04) 0,75 (0,09)

g 225/160.000 | 0.00 0.00 0,50 (0,11)

g 240/180.000 | - i 0,35 (0,10)

J< 255/200.000 | - i 0,25 (0,09)

§ 240/180.000 | - i 0,15 (0,08)

S [ 255/200.000 |- i 0,25 (0,09)

S 270/220.000 | - i 0,15 (0,08)
285/240.000 | - i 0,10 (0,06)
300/260.000 | - i 1
315/280.000 |- i 1
330/300.000 | - i 1
345/320.000 |- i 0,05 (0,04)
360/340.000 | - i 0,00

Legenda: Os dados da tabela mostram a probabilidade de sobrevivéncia, sendo 1 = 100%, 0 = 0%. Os
valores entre parénteses indicam o desvio-padrao.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3 Anélise Fractografica

A anélise fractografica apontou os defeitos que possivelmente originaram
as fraturas dos espécimes (setas brancas, Figura 10). Os defeitos parecem estar
ligados ao polimento da superficie da zircénia, mas podem também estarem
relacionados com bolhas intrinsecas na camada da pigmentacéo e glaze. Marcas
de fratura como curva de compressdo e hackles puderam ser observadas e

ajudaram na localizagao dos eventos que marcaram a fratura.

Figura 10 — Imagens de estereomicroscopia de espécimes representativos dos
grupos estudados

Zirconia

Zirconia

Pigmentagao
+ Glaze

Zirconia

Legenda: As letras representam: (CC) curva de compresséo e (H) hackles. As setas brancas indicam os
locais de provavel origem da fratura na superficie submetida a tracéo.
Fonte: Elaborada pelo autor.



6 DISCUSSAO

Este estudo teve como objetivo avaliar a rugosidade, a resisténcia a fadiga
e a probabilidade de sobrevivéncia de discos de zirconia de alta translucidez (YZ®
HT) variando-se a caracterizacdo extrinseca. Sendo assim, foi avaliado a
influéncia da aplicacdo da pigmentacéo extrinseca seguida de glaze ou aplicacéo
de apenas o glaze sobre a superficie de uma zirconia de alta translucidez. Os
resultados mostraram que a resisténcia a fadiga foi influenciada pelo método de
caracterizacdo utilizado, porém a hipotese do estudo de que as amostras
maquiadas e glazeadas resistiriam mais a fadiga foi refutada.

Visto que a cor da zircbnia convencional é branca, ha uma certa dificuldade
em se obter uma cor préxima a natural do dente, mesmo apds a estratificacdo. Por
esse motivo, utilizar uma caracterizacdo pode propiciar uma aparéncia mais
proxima dos dentes naturais. Apesar disso, alguns estudos demonstram que a
caracterizacdo também pode aumentar consideravelmente a rugosidade da
superficie, 0 que pode acarretar o acumulo de biofilme bacteriano (Alao et al.,
2017), e consequentemente a inflamagéo do periodonto (Yuan et al., 2018). No
presente estudo foi feita avaliacdo da rugosidade média (Ra) da superficie apés a
aplicacdo da caracterizacdo extrinseca e apos a camada de glaze, com a finalidade
de obtermos novos parametros de comparacao.

Os resultados encontrados de rugosidade mostraram que o tratamento com
pigmentacéo e glaze tem uma rugosidade média maior que os demais tratamentos,
corroborando com o estudo de Bittar et al. (2019), que também encontrou valores
superiores para zirconia translicida com pigmentacdo e glaze em comparacao ao
grupo controle e apenas com glaze. Matos et al. (2020) avaliaram a rugosidade da
zirconia de alta translucidez ap0s caracterizacédo e glaze, e também concluiram
que esse tratamento superficial causa um aumento da rugosidade. J& o estudo de

Manziuc et al. (2019) observou uma diminuicdo da rugosidade superficial apés o
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glazeamento, sem a aplicagéo de pigmentacdo. Essas diferencas entre os estudos
sdo geradas por conta das diferencas metodoldgicas de mensurar a rugosidade,
mas também estdo relacionadas a microestrutura das zirconias usadas. Aspectos
como o tamanho e quantidade de grdos, presenca de poros e/ou defeitos,
quantidade de cada fase cristalina (monoclinica, tetragonal e cubica), além da
composicao e técnica de aplicacdo da caracterizacdo podem afetar se o material
tera maior ou menor rugosidade média.

Neste estudo o glaze foi aplicado pela técnica da estratificacdo, entretanto
outras formas de aplicagcdo podem ser encontradas, como o spray. No trabalho de
Alves et al. (2016), a zirconia tratada com glaze em spray teve uma rugosidade
muito superior ao grupo polido, inclusive nas imagens de microscopia foi possivel
observar o0 acumulo de glaze em ilhas. Quanto a composicao, o estudo de Shah et
al. (2008) mostrou que caracterizacoes a base de Cério afetam a microestrutura da
zircbnia ao se acumularem entre os graos, modificando a transformacéo de fase e
alterando assim todas as propriedades mecanicas da zircbnia. Entretanto, a
caracterizacdo usada nesse trabalho ndo é a base de Cério, 0 que se relaciona aos
resultados encontrados.

O teste de fadiga utilizado neste estudo foi o teste stepwise descrito por
(Guilardi et al., 2020). A carga para iniciar o carregamento axial sob fadiga foram
definidos a partir dos valores medios da resisténcia a flexdo biaxial obtidos de
cada grupo através do teste monoténico, como os demais estudos da literatura
indicam. Os testes de fadiga de vida acelerada, como o stepwise ou step stress,
séo capazes de predizer melhor o comportamento do material em comparacéo aos
testes monotonicos ou mesmo ensaios de fadiga ciclica (Zhang et al., 2013).

O grupo G (somente glaze) foi o com maior média de resisténcia e nimero
de ciclos para a fratura, isso pode estar ligado a dois fatores, o primeiro € que
durante o ciclo de resfriamento da queima do glaze, uma camada de tensdes

compressivas € gerada na zirconia, 0 que aumenta a resisténcia mecanica do
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material (Bittar et al., 2019). O segundo fato é que o glaze pode preencher os
defeitos superficiais da zircOnia, aumentando a sua confiabilidade estrutural
(Ramos et al., 2020). Todos os materiais ceramicos possuem defeitos superficiais,
que podem ser inerentes da fabricacdo dos blocos ou podem ter sido gerados
durante o processamento, como o corte (ou fresagem) e polimento. Esse fato
justifica o fato do grupo que foi apenas polido ter a menor resisténcia a fadiga,
pois durante o procedimento de polimento, grdos podem ter sido arrancados da
superficie gerando defeitos que comprometem o comportamento.

Entretanto o estudo de Matos et al. (2020) mostrou que a camada de glaze
e a zirconia ndo possuem nenhuma interacédo, fazendo com que essa camada de
glaze fosse removida nos primeiros 1,000 ciclos de ciclagem mecanica. Além
apontar a menor resisténcia da zirconia com glaze por conta da incompatibilidade
dos coeficientes de expansdo termica entre esses dois materiais. Bittar et al. (2019)
observaram que o médulo de Weibull (confiabilidade estrutural) dos grupos glaze
e glaze + pigmentacdo foram semelhantes, e inferiores comparado ao grupo
controle (polido). Portanto, fica claro que ndo existe consenso na literatura
cientifica quanto aos efeitos positivos e negativos da aplicacdo da caracterizacéo

(pigmentacdo e glaze).
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7 CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos neste estudo pode-se concluir que:

a) a caracterizacéo superficial altera 0 comportamento mecanico
da zirconia de alta translucidez;

b) a zirconia de alta translucidez somente polida possui menor
probabilidade de sobrevivéncia do que a zirconia tratada com

glaze, que promove maior resisténcia a fadiga a longo prazo.
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