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Rodrigues JVM. Caracterização mecânica e estrutural da zircônia ultra translúcida 
infiltrada por vidro e sobrevivência após cimentação adesiva. São José dos Campos 
(SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciência e Tecnologia; 
2020. 
 
 

RESUMO 
 
 

O objetivo deste estudo foi desenvolver um vidro que fosse termicamente compatível 
ao ser infiltrado em uma zircônia parcialmente estabilizada por óxido de ítrio (5Y-
PSZ), caracterizá-los e testá-los sob fadiga. Foram confeccionados discos de 
zircônia (5Y-PSZ) (N=140) dimensões 1,2x12mm e NEMA G-10 (N= 60) dimensões 
de 2,5x12mm que foram polidos com lixas de carbeto de silício numa politriz. Os 
discos de zircônia foram aleatoriamente distribuídos a fim de compor as duas partes 
do trabalho. A “Parte A” tratou da caracterização feita através dos grupos: Zpr (n=30) 
zircônia apenas sinterizada, Zinfoc (n=30) vidro aplicado na superfície oclusal e 
Zinfcim (n=30) vidro aplicado na superfície de cimentação. Foram testados através 
do ensaio de flexão biaxial (ISO 6872:2015) e as fraturas avaliadas via Microscopia 
Eletrônica de Varredura (MEV), Difratometria de Raios X (DRX) e Análise de 
Weibull. A parte B testou, via step-stress, modelos simplificados de restauração, 
grupos: Kctrl (controle -, n=15), Kglz (controle +, n=15), Kinfoc (infiltração na 
superfície “oclusal” n=15) e Kinfcim (infiltração na superfície de “cimentação”, n=15). 
O tratamento de superfície da zircônia foi realizado com jateamento com partículas 
de óxido de alumínio com exceção do grupo Kinfcim que foi condicionado com ácido 
fluorídrico 40%, os discos de NEMA G10 foram condicionados com ácido fluorídrico 
10%. Os grupos da parte B foram cimentados com cimento resinoso de cura dual e 
fotopolimerizados com diodo emissor de luz. Os espécimes foram avaliados via 
Transiluminação Obliqua, Estereomicroscopio e MEV. O grupo Zinfcim apresentou 
resistência característica de 824 MPa e m=9,9; Zinfoc 613 MPa e m=10,2; Zpr 534 
MPa e m=8; todos os grupos diferiram estatisticamente em suas resistências 
características (σϴ), entretanto foram semelhantes na homogeneidade estrutural 
(m). A DRX apresentou de 20-50 microns de infiltração, houve dissolução de parte 
do ítrio e redução de tamanho dos grãos cúbicos, além do grupo Zinfcim apresentar 
origem de falha no interior do material. O grupo Kctrl apresentou carga para falha em 
fadiga de 933 N, seguido do Kglz com 1080 N, Kinfoc com 1053 N e Kinfcim 1380 N, 
este diferiu estatisticamente dos demais grupos e apresentou origem da fratura no 
interior do material. O vidro desenvolvido foi capaz de ser infiltrado em uma zircônia 
de terceira geração, gerou maior confiabilidade estrutural e aumentou a resistência 
característica pela alteração do modo de falha e foi responsável pelo aumento de 
carga e ciclos para falha dos grupos infiltrados, sendo seu uso recomendado de 
forma gradada. 
 
Palavras-chave: zircônia parcialmente estabilizada. 5Y-PSZ. sol-gel. análise de 
Weibull. fadiga. 
 
 
 



 

   

 

Rodrigues JVM. Mechanical and structural characterization of ultra-translucent glass-
infiltrated zirconia and survival after adhesive cementation. São José dos Campos 
(SP): São Paulo State University (Unesp), Institute of Science and Technology; 2020. 

 
 

ABSTRACT 
 
 

The aim of this study was to develop a glass that was thermally compatible when 
infiltrated into a zirconia partially stabilized by yttrium oxide (5Y-PSZ), to characterize 
it and to test it under fatigue. Zirconia discs (5Y-PSZ) (N=140) dimensions 1.2x12mm 
and NEMA G-10 (N=60) dimensions of 2.5x12mm were made, which were polished 
with silicon carbide sandpaper in a polisher. The zirconia discs were randomly 
distributed in order to compose the two parts of the work. “Part A” dealt with the 
characterization made through the groups: Zpr (n=30) zirconia only sintered, Zinfoc 
(n=30) glass applied to the occlusal surface and Zinfcim (n=30) glass applied to the 
cementation surface. They were tested using the biaxial bending test (ISO 
6872:2015) and the fractures evaluated using Scanning Electron Microscopy (SEM), 
X-Ray Diffractometry (XRD) and Weibull Analysis. Part B tested, via step-stress, 
simplified restoration models, groups: Kctrl (control -, n=15), Kglz (control +, n=15), 
Kinfoc (infiltration in the “occlusal” surface n=15) and Kinfcim (infiltration on the 
“cementing” surface, n=15). The surface treatment of the zirconia was carried out by 
sandblasting with aluminum oxide particles, with the exception of the Kinfcim group 
which was conditioned with 40% hydrofluoric acid, the NEMA G10 discs were 
conditioned with 10% hydrofluoric acid. The groups in part B were cemented with 
dual-curing resin cement and light-cured with light-emitting diode. Specimens were 
evaluated via Oblique Transillumination, Stereomicroscope and SEM. The Zinfcim 
group showed a characteristic strength of 824 MPa and m=9.9; Zinfoc 613 MPa and 
m=10.2; Zpr 534 MPa and m=8; all groups differed statistically in their characteristic 
strengths (σϴ), however they were similar in structural homogeneity (m). The XRD 
showed 20-50 microns of infiltration, there was dissolution of part of the yttrium and 
reduction in the size of the cubic grains, in addition to the Zinfcim group presenting 
an origin of failure within the material. The Kctrl group presented a fatigue failure load 
of 933 N, followed by Kglz with 1080 N, Kinfoc with 1053 N and Kinfcim 1380 N, this 
one differed statistically from the other groups and presented the origin of the fracture 
inside the material. The developed glass was able to be infiltrated in a third 
generation zirconia, generated greater structural reliability and increased the 
characteristic resistance by changing the failure mode and was responsible for the 
increase in load and cycles to failure of the infiltrated groups, being its recommended 
use of graduated form. 
 
 
Keywords: fully stabilized zircônia. 5Y-PSZ. sol-gel. weibull analysis. fatigue. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

 

Embora as cerâmicas odontológicas possuam resistência a flexão de 

moderada à excelente, possuem baixa tenacidade à fratura e podem fraturar quando 

flexionadas e/ou expostas ao calor e ao frio (Anusavice, 2013). Para suprir essa 

deficiência, surgiram as zircônias odontológicas que possuem propriedades 

mecânicas superiores, boa estabilidade química e dimensional, além do mecanismo 

de aumento da tenacidade a fratura devido à transformação de fase tetragonal em 

monoclínica (t-m) (Piconi, Maccauro, 1999).  

Dessa forma, a zircônia é um polimorfo que ocorre na natureza sob três 

formas cristalinas, cada qual relacionada primariamente à temperatura em que se 

encontram. São elas (com os valores mencionados de temperatura referentes à 

zircônia pura): monoclínica, desde a temperatura ambiente até 1170°C; tetragonal, 

para temperaturas acima de 1170°C; e cúbica, quando a temperatura se eleva acima 

de 2370°C (Piconi, Maccauro, 1999). Óxidos estabilizadores da fase tetragonal em 

temperatura ambiente podem ser adicionados ao material, tais como: CaO, MgO, 

CeO2, sendo que em odontologia, o mais comum é o óxido de ítrio (Y2O3) 

(Alghazzawi et al., 2012). A transformação de fase t-m pode ser induzida por fatores 

termomecânicos, resultando em aumento de volume de cerca de 3-4%. Esse 

aumento de volume gera tensões compressivas superficiais ou na ponta de uma 

eventual trinca (Guazzato et al., 2004; Mochales et al., 2011).  

Entretanto há um fenômeno que é responsável por diminuir a durabilidade da 

zircônia, que é a degradação em baixa temperatura (DBT) onde pode ser observado 

na faixa de temperatura de 150° - 400° (Kim et al., 2009; Chevalier et al., 1999; 

Yoshimura., 1950) 

 Stawarczyk et al. (2017) classificam as zircônias como convencionais, que 

são as de primeira geração, e apresentam em torno de 0,25% de alumina (AL2SO3), 

exibem resistência flexural superior a 1000 MPa e estão indicadas para a confecção 

de infraestruturas de prótese dental fixa na região posterior (Zhang, Law, 2018). Já 

as zircônias de segunda geração são parcialmente estabilizadas com 3% mol de ítrio 

(3Y-TZP), e apresentam em sua composição grãos de alumina de menor tamanho o 

que possibilita melhor característica óptica e de estabilidade cristalográfica 
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(Stawarczyk et al., 2017). São indicadas para a confecção de restaurações 

monolíticas posteriores, porém, para o uso na região anterior, as características 

ópticas não são favoráveis para reproduzir as características dos dentes naturais 

(Zhang, Law, 2018). 

 Surgiram então as zircônias de terceira geração que não apresentam 

transformação de fase (Pereira et al., 2018). Com isso possuem menor resistência à 

fratura em relação as outras gerações (Sulaiman et al., 2017; Pereira et al., 2018). 

Elas possuem 5% mol de ítrio (5Y-PSZ) que a estabiliza na fase cúbica, cujos grãos 

são maiores, fazendo que a luz se espalhe mesmo e possa ser melhor transmitida 

Stawarczyk et al. (2017). Por não haver transformação de fase, defeitos introduzidos 

durante a fabricação e pelos tratamentos de superfície ficam livres para se 

propagarem (Sulaiman et al.,2017). Dessa forma, estes materiais estão indicados 

principalmente na confecção de coroas anteriores (Zhang, Law, 2018). 

Essa evolução das zircônias demonstra a tentativa de se obter um material 

que concilie propriedades como alta resistência e estética agradável para suprir as 

exigências mercadológicas de beleza e longevidade. Entretanto, é pouco provável 

que um único material cerâmico reúna essas características e o que se percebe nos 

últimos anos é a tentativa de se modificar os materiais já existentes com a 

incorporação de novas fases. Neste sentido, o processo de infiltração de vidro em 

zircônia odontológica proposto por Zhang e Ma (2009), que consiste em colocar na 

superfície da zircônia monolítica não densificada uma quantidade de vidro composto 

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

(1,9 %), melhorou a capacidade de adesão e resistência mecânica do material 

(Zhang, Ma, 2009; Zhang et al., 2012). O sistema (zircônia + vidro) é aquecido a 

1450 °C por duas horas até a fusão da fase vítrea, que se difunde pelos poros da 

zircônia e atinge densificação máxima nesta temperatura.  

Além da via apresentada por Zhang e Ma (2009), cuja aplicação do vidro  é 

em forma de pasta, as infiltrações de vidro do presente grupo de pesquisa foram 

feitas de pelo método sol-gel  com o propósito de melhorar propriedades mecânicas 

e de adesão às zircônias (Fapesp #16/07920-6).  Inicialmente, a infiltração ocorria a 

partir da imersão da zircônia não-sinterizada em uma solução de ácido silícico que 

gelificava após algum tempo (5 dias) e, após seca, tornava-se vidro (Campos et al, 

2016) (Trabalho premiado no 32o Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa 
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Odontológica, SBPqO 2015). Após a sinterização da zircônia, o material reagia com 

a mesma, formando um silicato de zircônia no exterior da amostra, enquanto o 

interior permanecia zircônia tetragonal. Neste cenário, aumentou-se a confiabilidade 

do material (módulo de Weibull ~ 15) sem diminuir a resistência mecânica (~900 

MPa). Outro trabalho sobre a capacidade de pontes fixas infiltradas de sobreviverem 

à fadiga demonstrou que foram significantemente melhores que as não-infiltradas 

(Villefort et al, 2017). Os trabalhos mais recentes reduziram o tempo de infiltração de 

5 dias para 40 min e exploraram a energia interfacial para fratura que, para os 

grupos infiltrados, foi melhor que no grupo controle (sem infiltração), mas ainda 

inferior aos grupos com infiltração de vidro pela técnica com pasta (Ramos et al, 

2019). Dessa forma, os últimos estudos (submetidos à publicação) tem focado em 

produzir o vidro com o método sol-gel, mas aplicando-o na forma de pasta, tanto na 

zircônia pré-sinterizada como na zircônia já sinterizada. No presente projeto 

usaremos esse método para aplicar a prata sobre a 5Y-PSZ. O benefício deve ser 

principalmente mecânico (aumento da resistência e da homogeneidade estrutural). 

Assim, é possível modificar qualquer zircônia com infiltração de vidro, desde 

que as propriedades térmicas entre vidro infiltrante e zircônia sejam compatíveis. No 

início, estabeleceram- se os componentes e suas porcentagens para se produzir o 

vidro termicamente compatível com a zircônia 3Y-TZP.  Até onde se sabe, não há 

relatos de um vidro compatível com as zircônias de terceira geração, isto é, as 5Y-

PSZ. 

A dificuldade de se combinar os coeficientes de expansão térmico linear da 

zircônia e do vidro infiltrante torna, no momento, a infiltração de somente uma face 

da restauração (oclusal ou superfície de cimentação, dependendo do objetivo da 

infiltração) melhor, pois evita distorções na zircônia (Toyama, 2018) devido ao 

resfriamento mais rápido do vidro e às discrepâncias no coeficiente de 

expansão/contração térmica. 

Em se tratando de adesão aos cimentos resinosos, o tratamento de superfície 

que mais tem sido utilizado é o jateamento com partículas de alumínio e 

silicatização/silanizacão para aumentar a rugosidade superficial juntamente com a 

adesão química aos cimentos resinosos (Bottino et al., 2005; Passos et al., 2010; 

2002; Valandro et al., 2007). Oyague et al. (2009) destacam, inclusive, a importância 

da utilização de um cimento com MDP. Entretanto, as partículas jateadas podem 
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causar efeitos deletérios nas zircônias a longo prazo, diminuindo suas propriedades 

mecânicas, induzindo trincas e a transformação de fase (t-m) que leva à degradação 

em longo prazo (Garcia Fonseca et al., 2013; Turp et al., 2013). 

Dessa forma, a importância de se infiltrar a zircônia mais translúcida não 

reside tanto na possibilidade de torna-la mais estética ou protegê-la da degradação, 

pois em zircônias parcialmente estabilizadas são mais estéticas e não possuem o 

mecanismo de transformação de fase tetragonal em monoclínica que pode, com o 

tempo, levar à degradação em baixa temperatura. Contudo, está em aumentar a 

resistência da 5Y-PSZ, que não apresenta mecanismo de tenacificação. Outro 

benefício seria aumentar a união desse material ao substrato dentário ao se realizar 

a infiltração do lado de cimentação. Portanto, este estudo objetiva infiltrar um vidro 

que seja termicamente compatível com uma zircônia parcialmente estabilizada por 

óxido de ítrio (5Y-PSZ), assim aprimorando suas características como resistência e 

estética. Visa- se testar modelos simplificados de restaurações sob fadiga step-

stress e caracterizar a o vidro de infiltração 
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

 

A zircônia tem sido muito utilizada para confecções de próteses dentárias, 

principalmente para infraestrutura de coroas e próteses parciais fixas, devido à sua 

alta tenacidade à fratura (Denry, Kelly, 2008). Embora as cerâmicas odontológicas 

possuam resistência a flexão e tenacidade à fratura de moderada a excelente, elas 

são frágeis e podem fraturar quando flexionadas ou expostas ao calor e ao frio 

(Anusavice, 2013). Cerâmicas como o dissilicato de lítio e cerâmicas infiltradas com 

polímeros tem ganhado muito espaço por permitir o uso de forma monolítica, 

entretanto por possuírem uma muita matriz vítrea ainda são frágeis e sofrem com 

trincas (Campos et al. 2016). Uma maneira para tentar aproveitar a melhor 

propriedade de cada material é usar a zircônia como infraestrutura e cerâmicas 

vítreas como cobertura, mas esses materiais possuem propriedades diferentes 

fazendo com que ocorram lascamentos da cerâmica de cobertura (Benetti et al., 

2010; Sailer et al., 2007; Swain, 2009) 

Para suprir essas deficiências, surgiram as zircônias odontológicas que 

possuem propriedades mecânicas excelentes, boa estabilidade química e 

dimensional, além do mecanismo de aumento de tenacidade a fratura (Piconi, 

Maccauro, 1999). Dentre os materiais mais pesquisados está a zircônia (ZrO2) que, 

apesar das suas limitações no que diz respeito à estética e adesão (Aboushelib, 

2011; Blatz et al., 2003) possui ótima resistência mecânica, além de 

biocompatibilidade e estabilidade no meio bucal (Piconi, Maccauro, 1999). Dentre as 

zircônias disponíveis no mercado a zircônia policristalina tetragonal estabilizada por 

3 mol% de ítrio (3Y-TZP) é a que tem se solidificado como excelente opção, mas 

ainda apresenta diversas fraquezas como degradação em baixa temperatura 

(Samodurova et al., 2015), difícil adesão asubstratos (Thompson et al., 2011), 

porosidade e rugosidade após transformação de fase (Chevalier et al., 2009). 

A melhoria estética da zircônia se baseou na Y-TZP ou 3Y-TZP que possui 

características mecânicas excepcionais, mas alta opacidade, numa outra alternativa 

para agregar características estéticas foi a diminuição do tamanho de grãos que fez 

com que a luz se transmitisse de melhor forma e agregando estética (Stawarczyk et 

al., 2017).  
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Já as zircônias ultratranslucidas possuem 5mol% de ítrio que a estabiliza na 

fase cúbico onde os grãos são de maior tamanho e a luz é melhor transmitida, além 

de apresentar pequena ou quase nenhuma transformação de fase e não causando 

os problemas que a 3Y-TZP possui (Pereira et al., 2018; Stawarczyk et al. 2017)., 

sendo usada em regiões anteriores (Zhang, Law, 2018). Blocos de zircônia 

multicamadas e ultratranslúcidos tem sido desenvolvido para aprimorar as 

características estéticas de zircônias monolíticas para imitar o dente natural, 

possuindo camadas incisais e de dentina com leves transições (Nakamura et al., 

2016) 

A zircônia não é sensibilizada pelo ácido fluorídrico devido a sua estrutura, 

são necessários diferentes tipos de condicionamento de sua superfície para que 

haja adesão a um determinado tipo de substrato. Já as cerâmicas vítreas sofrem 

ação do ácido fluorídrico que permite uma melhor adesão ao substrato dental (Pape 

et al., 1991). Uma alternativa para alterar a superfície de zircônia assim melhorando 

a adesão a substratos é o jateamento de partícula de óxido de alumínio, porém este 

processo pode provocar microdefeitos e induzir tensões na cerâmica a base de 

zircônia. Um outro tipo de jateamento que mostra resultados mais promissores e 

coesos é o de óxido de alumínio revestido por sílica ou silicatização, este processo 

faz com que a superfície da cerâmica a base de zircônia se torne quimicamente 

mais reativa a resinas por meio de silanos que se ligam a sílica depositada formando 

uma forte união chamada siloxanas (Piascik et al., 2009).  

Tratamentos alternativos, como a criação de um glaze multifásico (composto 

principalmente por dissilicato de lítio) chegaram a ser propostos para a superfície de 

cimentação das zircônias. (Ntala et al., 2010). Valentino et al. (2012) encontraram 

resultados de resistência adesiva promissores com essa técnica, comparável aos 

resultados em grupos jateados com AL2O3. 

Um método de infiltração de vidro proposto por Zhang e Kim (2009), no qual 

este é aplicado como pasta sobre a zircônia, resultou em uma cerâmica com 

múltiplas vantagens, como melhor distribuição de tensões, melhor resistência a 

flexão e, ainda, melhora da adesão devido à sensibilidade ao condicionamento 

ácido, assim melhorando a adesão aos cimentos resinosos. 

 Ren et al. (2011) utilizaram a infiltração de vidro na zircônia e mostraram que 

é essencial para evitar o desgaste excessivo na dentição antagonista e proteger da 
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degradação hidrotérmica que ocorre na Y-TZP. A infiltração de sílica em zircônias 

onde se criam camadas graduadas pode aumentar a homogeneidade estrutural e 

assim melhorar sua adesão com cimentos resinosos (Campos et al., 2016). 

 Campos et al. (2016) usou um método de infiltração com vidro pelo método 

sol-gel a base de ácido de silício que foi aplicado como um glaze e sinterizado em 

uma zircônia 3Y-TZP que resultou em a maior tenacidade interfacial em comparação 

ao tratamento com vidro a base de sílica e abrasão de oxido de alumínio. Resultado 

semelhante foi encontrado por Ramos et al. (2019) que usou o mesmo método de 

infiltração.  

 A presença de uma camada intermediária de vidro entre zircônia e porcelana 

de cobertura poderia até mesmo reduzir as tensões térmicas residuais da interface 

(Henriques et al. 2017), mas isso não se mostrou tão eficiente em estudos in vitro 

(Freitas Ramas, 2015; Toyama et al., 2018). Isso provavelmente se dá em função da 

dificuldade de se combinar os coeficientes de expansão térmico linear da zircônia, 

do vidro infiltrante e da porcelana. Isso foi levado em consideração desde que os 

primeiros vidros de infiltração foram desenvolvidos, sendo sua exata composição 

determinante nas propriedades e performance da zircônia graduada. Assim, no 

início, estabeleceram- se os componentes e suas porcentagens para se produzir o 

vidro termicamente compatível com a zircônia 3Y-TZP. Até onde se sabe, não há 

relatos de um vidro compatível com as zircônias de terceira geração, isto é, as 5Y-

PSZ.  
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3 PROPOSIÇÃO 

 

Desenvolveu-se um vidro termicamente compatível com a zircônia 

parcialmente estabilizada por óxido de ítrio (5Y-PSZ) e, com isso, este estudo foi 

dividido em duas partes: Parte A caracterização microestrutura e Parte B análise de 

sobrevida. 

 

Parte A 

 

Caracterizar e avaliar a homogeneidade estrutural desta zircônia infiltrada via 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), Difratometria de raios X (DRX) e 

Análise de Weibull. 

 

Parte B 

 

Testar em fadiga (step-stress) modelos simplificados de restaurações infiltradas 

pelo vidro e avaliar se a face de infiltração– superfície oclusal ou de cimentação – 

afetam a sobrevida da zircônia. 

 

3.1 As hipóteses testadas serão: 

 

Parte A 

 

H1: Os grupos infiltrados apresentarão maiores valores de resistência 

característica, sendo o infiltrado na superfície de cimentação o mais resistente. 

 

H0: Não haverá interação zircônia/vidro, assim sem melhoras mecânicas. 

 

Parte B 

 

H1: Grupos infiltrados apresentarão melhor comportamento sob fadiga em, tendo 

o melhor comportamento o infiltrado na superfície de cimentação. 
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H0: A interação zircônia/vidro não apresentará comportamento mecânico 

superior ao recomendado pelo fabricante. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

 

4.1 Delineamento do estudo  

 

 

 Este estudo foi dividido em 2 partes, em que a primeira recebeu o nome de 

“Parte A” e tratou da caracterização do material após o desenvolvimento de um vidro 

termicamente compatível ao ser infiltrado em uma zircônia parcialmente estabilizada 

por óxido de ítrio (5Y-PSZ). A caracterização se deu através do ensaio de 

resistência a flexão biaxial, Difratômetro de raios X (DRX), Microscopia de Eletrônica 

de Varredura (MEV), Análise de Weibull e Análise Fractográfica. A “Parte A” 

contemplou os grupos Zpr (5Y-PSZ sem nenhum tipo de tratamento), Zinfoc (5Y-

PSZ infiltrada por vidro na superfície oclusal) e Zinfcim (5Y-PSZ infiltrada por vidro 

na superfície de cimentação). 

 Já a segunda, chamada “Parte B”, investigou a resistência sob fadiga via 

step-stress (Teste de sobrevida acelerado) de 5Y-PSZ infiltradas e cimentadas em 

análogos de dentina. Os grupos testados foram: Kctrl (5Y-PSZ cimentada conforme 

recomendação do fabricante, controle), Kglz (5Y-PSZ com Glaze), Kinfoc (5Y-PSZ 

com infiltração de vidro na superfície oclusal) e Kinfcim (5Y-PSZ com infiltração de 

vidro na superfície de cimentação). 

Na figura 1 encontra- se o desenho experimental do estudo e na figura 2 o 

fluxograma realizado e na tabela 2 os materiais utilizados para desenvolvido do 

estudo. 
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Figura 1 - Desenho experimental e número de espécimes das partes A e B do 

estudo 

 

 
Fonte: Elaborado pelo autor. 
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Figura 2 - Fluxograma das etapas do estudo 

 

 

Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

Tabela 1 - Materiais que foram utilizados neste estudo 

 

(continua) 

Nome commercial Fabricante Composição Lote 

Katana UTML 

Kuraray Noritake 

Dental Inc, Tokyo, 

Japão 

ZrO2, Y2O3 

125-

3853 

Cerabien ZR FC 

Paste Stain 

Kuraray Noritake 

Dental Inc, Tokyo, 

Japão 

Vidro de silicato de alumínio e 

potássio, Óxido de estanho, Óxido 

de cério (IV), Glicerol, 1,3-

Butanodiol e pigmentos 
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Tabela 1 - Materiais que foram utilizados neste estudo 

 

(conclusão) 
Nome commercial Fabricante Composição Lote 

 

 

NEMA G10 
Protec, São Paulo, 

Brasil 

Fibra de vidro tecida com filamento 

contínuo unida com resina epóxi 

 

Multilink N 

Ivoclar Vivadent, 

Schaan, 

Liechtenstein 

Dimethacrylate, HEMA, Inorganic 

fillers, Bbarium glass, Ytterbium 

trifluoride, spheroid mixed oxide 

 

Y37993; 

Y16283; 

Y49510; 

Y06983 

Clearfil Ceramic 
Primer Plus 

Kuraray Noritake 

Dental International, 

Okayama, Japan 

3-Metacriloxipropil trimetoxissilano, 

10-Metacriloiloxidecil di-

hidrogenofosfato (MDP), Etanol 

320014 

Ácido fluorídrico a 

40% 

Desenvolvido pelo 

autor 

40% Ácido hidrofluorídrico 

(componente principal) 

 

Ácido fluorídrico a 

10% 

CondacPorcelana, 

FGM, Joinville, SC, 

Brasil 

10% Ácido hidrofluorídrico 

(componente principal) 

060821; 

280721; 

060821; 

282721; 

060821 

Fonte: Elaborado pelo autor. 
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4.1.1 Obtenção dos discos de análogos de dentina e de zircônia parcialmente 

estabilizada por óxido de ítrio (5Y-PSZ) 

 

 

 Foram adquiridos 140 discos de resina epóxi NEMA G10 com dimensões de 

2,5mm de altura por 12mm de diâmetro (Figura 3) e polidos com lixa de carbeto de 

silício #1200 em politriz sob refrigeração de água (Figura 5) (EcoMet, Buehler, Lake 

Bluff, Illinois, EUA). 

 

 

Figura 3 - Discos de análogo de dentina NEMA-G10 

 

 
Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

 Zircônias parcialmente estabilizas por óxido de ítrio (5Y-PSZ) Katana UTML 

A1 (Kuraray Noritake Dental Inc, Tokyo, Japão) foram adquiridas e usinadas em um 

centro de usinagem, obtendo assim, cilindros que foram cortados em uma máquina 

de corte preciso com disco de diamante sob refrigeração de água (Isomet 1000, 

Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA). Discos foram obtidos após corte e submetidos ao 

polimento com lixas de óxido de alumínio marrom #600 e carbeto de silício #1200 

Norton (Saint-Gobain Abrasivos, São Paulo, Brasil) em politriz sob refrigeração de 

água (EcoMet, Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA), obtendo dimensão final de 

1,5x15mm (Figura 4). 

Os discos de 5Y-PSZ foram obtidos com 20% de aumento sobre as 

dimensões finais a fim de compensar a contração de sinterização. Após estes 

processos os discos foram lavados em banho ultrassônico com água destilada por 

120 segundos (Lavadora Ultrassônica Cristófoli, Campo Mourão, Paraná, Brasil) e 

secos com gaze. 
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Figura 4 - Processo de obtenção de discos de 5Y-PSZ 

 

 
Legenda: Cilindro na máquina de corte preciso (A) e discos obtidos após corte (B). 
Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

Figura 5 - Processo de polimento dos discos de 5Y-PSZ 

 

 
Legenda: Disco de 5Y-PSZ sendo polido com lixa de óxido de alumínio marrom #600 (A), disco de 
5Y-PSZ sendo polido com lixa de carbeto de silício #1200. Dimensão final padronizada alcançada 
1,5x15mm (C).  
Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

4.1.2 Preparação e aplicação do vidro 

 

 

O vidro foi obtido pelo método sol-gel. A fonte de sílica utilizada foi o ácido 

silícico, através da passagem de uma solução aquosa a 10% de silicato de sódio (p 

a 100 °C por 24 horas, em seguida, o material foi calcinado em um forno Vita 

Zyrcomat (Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Germany) por 5 horas a 650 °C. Após a 

calcinação o material resultante foi moído e peneirado (malha 200). O vidro fica em 

a b 

a c b 
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consistência de pó onde é misturado com Propilenoglicol (Labsynth, São Paulo, 

Brasil) na proporção de 1g de vidro e 0,5ml de propileno glicol e homogeneizado 

com uma espátula não-metálica por 60 segundos e aplicado na amostra com pincel 

#1 (Tigre, Rio Claro, São Paulo, Brasil) de forma que a superfície desejada fique 

inteiramente preenchida (Figura 6). 

 

 

Figura 6 - Processo de aplicação do vidro desenvolvido 

 

 

Legenda: Vidro (pó) sendo homogeneizado ao líquido (Propilenoglicol) (A) e após homogeinização 
aplicação sobre a amostra (B). 
Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

4.2 Parte A – Caracterização microestrutural da infiltração de vidro 

 

 

4.2.1 Tratamento térmico e infiltração 

 

 

 Foram selecionadas aleatoriamente 90 amostras e distribuídas aleatoriamente 

em 3 grupos com 30 amostras cada: O primeiro grupo Zpr (5Y-PSZ sem nenhum 

tipo de tratamento) foi sinterizado segundo as recomendas do fabricante no forno 

Sirona in Fire HTC (Sirona Dental System GmbH, Bensheim, Germany) a 1550 °C 

por 2 horas. Já os grupos Zinfoc (5Y-PSZ infiltrada por vidro na superfície oclusal) e 

Zinfcim (5Y-PSZ infiltrada por vidro na superfície de cimentação) foram sinterizados 

através de um método desenvolvido pelos autores onde as amostras foram 

sinterizadas a 1450° durante 60 minutos, com temperatura de subida de 10° por 

a b 
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minuto e descida de 10° por minuto, após a sinterização as amostras foram 

submetidas ao polimento com lixa de carbeto de silício #1200 Norton (Saint-Gobain 

Abrasivos, São Paulo, Brasil) numa politriz sob refrigeração de água (EcoMet, 

Buehler, Lake Bluff, Illinois, EUA) durante 120 segundos, lavadas em banho 

ultrassônico com água destilada por 480 segundos (Lavadora Ultrassônica Cristófoli, 

Campo Mourão, Paraná, Brasil) e secos com gaze. 

O vidro foi homogeinizado e aplicado com um pincel #1 (Pincel 815, Tigre, Rio 

Claro, São Paulo, Brasil) até a superfície se tornar totalmente preenchida e de 

maneira homogênea e levados ao forno de sinterização onde foram sinterizados a 

1550° durante 120 minutos com temperatura de subida de 10° por minuto e descida 

de 10° por minuto (Figura 7). 
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Figura 7 - Tratamento térmico desenvolvido para infiltração de vidro em uma 5Y-PSZ 

 

 
Fonte: Elaborador pelo autor. 
 

 

4.2.2 Ensaio de Resistência a flexão biaxial 

 

 

 Após a sinterização os discos foram lavados em banho ultrassônico com água 

destilada por 120 segundos (Lavadora Ultrassônica Cristófoli, Campo Mourão, 

Paraná, Brasil) e secos com gaze. Uma fita adesiva envolveu o espécime durante o 

ensaio para que os fragmentos não fossem perdidos ao ocorrer a fratura. 
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Os espécimes foram testados em uma máquina de teste universal (Emic DL-

1000, Emic, São José dos Pinhais, PR, Brasil) com célula de carga de 1000 kgf e 

velocidade da cruzeta de 1 mm/min, em um dispositivo de pistão sobre três esferas 

imerso em água destilada (Figura 8), o cálculo de resistência à flexão biaxial (σ) 

(MPa) dos discos foi obtido de acordo com a descrição da norma ISO 6872:2015. 

 

 

Tabela 2 – Descrição dos grupos para o ensaio mecânico 

 

Grupo Infiltração Superfície Compressão Tração  Ensaio 

Zpr Não - Zircônia Zircônia Flexão biaxial 

Zinfoc Sim 

Superfície 

Oclusal Vidro Zircônia Flexão biaxial 

Zinfcim Sim 

Superfície de 

cimentação Zircônia Vidro Flexão biaxial 

Fonte: Elaborador pelo autor. 
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Figura 8 - Espécime posicionado para ensaio mecânico de flexão biaxial 

 

 
Legenda: Desenho esquemático do teste mecânico de flexão biaxial P3B (ISO 6872:2015) (A), 
espécime submerso em água destilada e posicionado e pronto para o teste de resistência a flexão 
biaxial. 
Fonte: Elaborado pelo autor. 
 

 

4.2.3 Análise microestrutural e fractográfica 

 

 

 Via DRX (Bruker AXS, D8 Advance, Karlsruhe, Alemanha) CuKα (40 kV, 40 

mA) a 2θ, intervalo angular de 27 a 76 com um degrau de 0,01 a cada 3s (Inokoshi 

et al., 2015; Pereira et al., 2018), foi realizada a análise da estrutra cristalina dos 

espécimes.  

Via Estereomicroscópio (Discovery V20, CarlZeiss, Jena, Thuringia, 

Alemanha) foram avaliadas as marcas fractográficas de cada espécime onde os 2 

melhores de cada grupos foram analisados via MEV (Inspect50S, FEI; Brno, Czech 

Republic) mapeando a direção da fratura e a origem, bem como as marcas 

fractográficas. 

 

 

 

 

a b 
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4.3 Análise estatística 

 

 

Com os dados do ensaio mecanico - flexão biaxial (ISO 6872:2015) - foi 

realizada a análise de Weibull, utilizando-se a distribuição de dois parâmetros: 

                                           
( )

2
0,2387

X Y
P

b
σ

−
= −  

onde P é a carga em N, X e Y são parâmetros relacionados às propriedades 

elásticas do material (Razão de Poisson em Módulo Elástico) e b é a espessura do 

espécime na origem da fratura em mm. Depois que os dados de flexão biaxial foram 

computados, foi realizada a análise de Weibull, utilizando-se a distribuição de dois 

parâmetros: 

 

 

                                                

Nessa distribuição, a resistência característica σ ϴ é o parâmetro de 

localização, no qual uma grande σ ϴ desloca os dados para a direita, enquanto uma 

pequena σ ϴ desloca a distribuição para a esquerda. Este parâmetro corresponde à 

resistência onde a probabilidade de falha (P f )  corresponde a 63,2%. O módulo de 

Weibull, m, corresponde à forma do gráfico da distribuição. Quanto mais contida 

(menor a inclinação da reta) a distribuição, menor a dispersão dos dados e maior o 

módulo, fazendo com que o material seja mais confiável.  

As diferenças estatísticas significantes entre a resistências características 

foram determinadas pela sobreposição dos intervalos de confiança de 95%. 
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4.4 Parte B – Comportamento da zircônia parcialmente estabilizada por óxido 

de ítrio (5Y-PSZ) quando infiltrada por vidro em modelos simplificados de 

restauração sob fadiga 

 

 

4.4.1 Preparação dos modelos simplificados de restauração 

 

 

 Todas amostras de resina epóxi NEMA-G10 (Trayout Usinagem 

Ferramentaria, Caçapava, Brasil) foram condicionadas com ácido fluorídrico a 10% 

(Condac Porcelana, FGM, Joinville, Santa Catarina, Brasil) por 60 segundos (Figura 

9) e lavados com jato de ar e água por 30 segundos e banho ultrassônico em álcool 

isopropílico durante 480 segundos (Lavadora Ultrassônica Cristófoli, Campo Mourão, 

Paraná, Brasil) e aplicado vigorosamente o adesivo/primer Multilink Primer A + B 

(Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) por 20 segundos e deixado agir por 60 

segundos (Figura 10). 

As amostras de zircônia (5Y-PSZ) dos grupos “Kctrl”, “Kinfoc” e “Kglz” foram 

condicionadas com jateamento de óxido de alumínio de 50 micras (BioArt, São 

Paulo, Brasil) durante 10 segundos e 15mm de distância com 2 bar de pressão 

(Figura 9) (Essence Dental, Araraquara, São Paulo, Brasil), o grupo “Kglz” recebeu 

uma camada de glaze Cerabien (Kuraray Noritake Dental Inc, Tokyo, Japão) em sua 

superfície oclusal e queima no forno Vita Zyrcomat (Vita  Zahnfabrik,  Bad  

Sackingen, Germany)  a 500 °C por 4 minutos e a 900 °C por 1 minuto (aumento de 

80 °C por minuto por 3,15 minutos). Já o grupo “Kinfcim” foi condicionado com ácido 

fluorídrico 40% durante 360 segundos (Figura 9) e lavado com jato de ar e água por 

30 segundos e banho ultrassônico em álcool isopropílico (Lavadora Ultrassônica 

Cristófoli, Campo Mourão, Paraná, Brasil) durante 480 segundos. 
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