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RESUMO

BRUNETTO, J. L. Efeito da temperatura de sinterizacdo sobre caracterizacao
microestrutural da zirconia monolitica convencional e translicida, com e sem
degradacdo hidrotérmica. 2024. Tese (Doutorado) - Faculdade de Odontologia,
Universidade Estadual Paulista (UNESP), Aracatuba, 2024.

O policristal de zirconia foi introduzido as op¢des de materiais restauradores dentarios,
devido as suas propriedades mecanicas. No entanto, apesar da sua caracteristica
Optica de alta opacidade ter camuflado outros metais envolvidos em uma reabilitacéo
oral, esta ndo apresentou boa translucidez, passando a ser utilizada como
infraestrutura. Com o0 avango das tecnologias e o imediatismo dos tratamentos, foi
agilizado o tempo de sinterizagdo das zirconias, aumentando sua temperatura. No
presente trabalho dois tipos de zirconia monolitica (convencional e translicida) foram
submetidas a diferentes tempos de sinterizacdo, tipos de polimento e ao
envelhecimento hidrotérmico, e suas propriedades mecanicas, fisico-quimicas e
Opticas foram avaliadas. Para a leitura das propriedades épticas e microestruturais
foram confeccionados 160 espécimes nas dimensfes de 13x5x0,7 (£0.02) mm e 160
espécimes de 13x5x1,2(+0.005) mm (n=10), sendo metade em zircdnia convencional
e a outra metade em zircOnia translicida. Assim, foram cinco fatores em analise: (1)
zircbnias (convencional e translicida); (2) dimensdes/espessuras; (3) tempos de
sinterizacdo; (4) sistemas de polimento (com e sem polimento quimico - Glaze); (5)
tempos de andlise (antes e apoOs envelhecimento hidrotérmico). Na rugosidade
superficial, independente do polimento quimico e tempo de andlise, a zircbnia
translUcida apresentou valores ligeiramente mais elevados. Na microdureza Vickers,
0s maiores valores foram em ZCSC e ZCSR, jA ZTSC, apresentou 0s menores
valores. Na energia livre de superficie, os maiores valores foram em ZCSC e ZCSR,
ambos sem glaze e envelhecimento. No dimensionamento, 0S mesmos grupos com
glaze, apresentaram maior reducdo. Na espectrofotometria (CIEDE2000), nenhuma
diferenca estatistica em ZCSR e ZTSC foi relatada. Na resisténcia a flexdo, a
aplicacdo de glaze em ZTSC, alterou positivamente. JA na andlise fractogréfica, a
tensdao foi propagada formando uma compression curl. Assim, concluiu-se que 0s
tempos de sinterizagéo e envelhecimento, surtem efeitos mecéanicos e opticos.

Palavras-chave: zirconio; ciéncia dos materiais; desenho assistido por computador.



ABSTRACT

BRUNETTO, J. L. Effect of sintering temperature on microstructural
characterization of conventional and translucent monolithic zirconia with and
without hydrothermal degradation. 2024. Tese (Doutorado) - Faculdade de
Odontologia, Universidade Estadual Paulista (UNESP), Aracatuba, 2024.

Zirconia polycrystals have been introduced as options for dental restorative materials
due to their mechanical properties. However, despite their high opacity masking other
metals involved in oral rehabilitation, they did not exhibit good translucency and
became primarily utilized as infrastructure. With advancements in technology and the
immediacy of treatment, the sintering time of zirconias has been accelerated by
increasing the sintering temperature. In the present study, two types of monolithic
zirconia (conventional and translucent) were subjected to different sintering times,
polishing methods, and hydrothermal aging, and their mechanical, physicochemical,
and optical properties were evaluated. For the assessment of optical and
microstructural properties, 160 specimens were fabricated in dimensions of 13x5x0.7
(£0.02) mm and 160 specimens of 13x5x1.2 (x0.005) mm (n=10), with half made from
conventional zirconia and the other half from translucent zirconia. Thus, five factors
were analyzed: (1) zirconia types (conventional and translucent); (2)
dimensions/thicknesses; (3) sintering times; (4) polishing systems (with and without
chemical polishing - Glaze); (5) analysis times (before and after hydrothermal aging).
In terms of surface roughness, regardless of chemical polishing and analysis time,
translucent zirconia exhibited slightly higher values. In Vickers microhardness testing,
the highest values were recorded for ZCSC and ZCSR, whereas ZTSC exhibited the
lowest values. For surface free energy, the highest values were noted in ZCSC and
ZCSR, both without glaze and aging. In dimensional measurements, the same groups
with glaze showed greater reduction. In spectrophotometry (CIEDE2000), no statistical
difference was reported between ZCSR and ZTSC. In flexural strength tests, the
application of glaze on ZTSC had a positive effect. Fractographic analysis revealed
that stress propagated forming a compression curl. Therefore, it was concluded that

sintering and aging times have significant effects on mechanical and optical properties.

Keywords: zirconium; materials science; computer-aided design.
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1 INTRODUCAO

O policristal de zircénia foi introduzido as op¢cdes de materiais restauradores
dentarios, devido as suas propriedades (Choi; Kang; Att, 2020; Piconi; Maccauro,
1999), como a boa estabilidade quimica e dimensional e resisténcia flexural (Piconi;
Maccauro, 1999). No entanto apesar da sua caracteristica Optica de alta opacidade
ter camuflado outros metais envolvidos em uma reabilitacdo oral, esta ndo se
apresentou altamente estética (Papageorgiou-Kyrana; Fasoula; Kontonasaki, 2020).
Assim, passou a ser utilizada como infraestrutura visando seu revestimento com
ceramicas que apresentassem uma melhor translucidez (Cardoso et al., 2020).
Contudo, a unido dessas ceramicas apresentou falhas ao longo dos anos, nomeada
“chipping”, devido as alteracdes térmicas residuais, obrigando as industrias a

desenvolverem novas estratégias.

Deste modo, buscou-se alterar as caracteristicas de opacidade deste material,
resultante da interagdo do tamanho do grdo (aproximadamente 0,4 um) com o
comprimento de onda da luz entre 0,1 e 0,7 um, e da incompatibilidade do indice de
refracdo do grdo em diferentes fases (monoclinica, cubica e tetragonal). Esses
aspectos fazem com que a luz seja espalhada em vez de transmitida através do
material (Cardoso et al., 2020; Ghodsi; Jafarian, 2018; Reyes et al., 2021).
Modificagcbes como o refinamento de sua composicdo, reducdo significativa na
guantidade de aditivos de alumina, assim como seu método de processamento,
apresentaram uma ligeira melhora da transferéncia de luz em comparacdo as
zirconias de primeira geragdo (Araujo-Junior et al., 2022). Mas sua translucidez
limitada e sua instabilidade hidrotermal levaram ao desenvolvimento de mais uma

geracao de zirconias (ultra translucidas) (Araujo-Junior et al., 2022).

Ja na terceira geracdo, houve grande melhora nas propriedades o&pticas
(translucidez e transmitancia da luz) devido ao aumento de éxido de itrio (>3mol%
usado anteriormente) (Pereira et al., 2018). Esta modificagdo quimica resultou em um
material totalmente estabilizado (Pereira et al., 2018; Michailova et al., 2020) e assim
com até 53% de fase cubica (Pereira et al., 2018; Michailova et al., 2020; Reyes et al.,
2021). Contudo, a quantidade de 6xido de itrio pode afetar significativamente suas

propriedades mecanicas, reduzindo sua resisténcia flexural (Michailova et al., 2020).
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Segundo a Organizacéao Internacional de Normalizacéo (ISO) 13356:2015 um
material € considerado aceitdvel para uso biomédico quando exibe uma
transformacao de fase tetragonal (T) para monoclinica (M) inferior a 25%, levando em
consideracdo um envelhecimento de 5 h acelerado em autoclave a 134° C e 0,2MPa
de presséo (ISO, 2015b). Esta degradacédo ocorre quando partes da fase tetragonal
(T) da zirconia sdo expostas a agua em baixa temperatura, levando a formacéo de
microfissuras e aumento da rugosidade da superficie, transformando-se em fase
monoclinica (M) (Hajhamid; Alfrisany; Somogyi-Ganss, 2022). Além das propriedades
mecanicas, as propriedades fisicas, como a rugosidade da superficie, também séo
importantes, pois afetam o desgaste do antagonista, facilitam a adesdo de
microrganismos e podem alterar diretamente sua resisténcia (Michailova et al., 2020;
Yang et al., 2021).

Com o avanco das tecnologias e o imediatismo dos tratamentos, desenvolveu-
se fresadoras automaticas Computer-aided design/computer-aided manufacturing
(CAD/CAM) que fabricam pecas protéticas em pouco tempo e trazem mais precisao.
E para acompanhar essa reducdo nos tempos de producédo, também foi agilizado o
tempo de sinterizacdo das zircbnias, aumentando sua temperatura (Cardoso et al.,
2020). Nos fornos habituais todo o processo leva em torno de 5 a 15h e em
temperaturas nao convencionais de sinterizagdo, a mesma pode produzir um
crescimento excessivo dos graos, levando ao aumento da rugosidade da superficie e
até a trincas (Cardoso et al., 2020; Michailova et al., 2020; Souza et al., 2020). Além
disso, a reducao no tempo de sinterizagéo pode acelerar a finalizagdo da reabilitacao
e promover beneficios monetarios sem a necessidade da aquisicdo de novos

eguipamentos.
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7 CONCLUSAO

Sendo assim, conclui-se que:

e O tipo de zirconia interferiu: na resisténcia flexural, na dureza superficial,
na alteracéo de cor, na energia livre de superficie, na rugosidade de superficie e
na alteracao dimensional,

e O glaze interferiu: na dureza de superficie, na alteracdo de cor, na
energia livre de superficie, na rugosidade de superficie e na alteracdo dimensional,
mas nao interferiu na resisténcia flexural;

¢ O envelhecimento interferiu na dureza de superficie, na alteracéo de cor,
na energia livre de superficie e na rugosidade de superficie, mas néo interferiu na

resisténcia flexural.





