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molar; B) remocao dos excessos de cimento; C) aplicacdo do cimento no pilar

distal; D) cimentaGao CONCIUIAA...........cccoeiiiiiiiiiere e e

Figura 25 - Matriz de aluminio para padronizacdo dos corpos de prova. A) matriz
desmontada; B) parafuso que possibilitava a abertura da matriz para remocgéo do
bloco de poliuretano; C) aplicacdo de vaselina solida com pincel antes da
inclusdo em poliuretano; D) ponte fixa cimentada sobre pilares de G10, sendo

posicionada para inclusdo em pPoliuretano............ccevvveuviiiiiiiiiieee e

Figura 26 - Ensaio monotonico em maquina de testes universal (EMIC). A) pistao
aplicador de forca em carbide-tungsténio; B) posicionamento do pistdo na
vertente interna da cuspide vestibular do primeiro molar inferior (pbntico); C)
dispositivo com inclinacdo de 30° submerso em tanque com agua destilada; D)
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Figura 27 — Posicionamento de uma amostra na maquina para teste staircase.

A) verificacdo da posicdo do pistdo no sentido vestibulo-lingual; B) verificacdo da
posicdo do pistdo no sentido mésio-distal; C) amostra a ser testada submersa
em tanque com agua destilada; D) maquina de ensaio com dispositivo angulado
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Figura 28 — Perfis staircase dos trés grupos experimentais. As formas

geométricas sem preenchimento indicam as amostras que fraturaram..................
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Figura 29 - Padrfes de fratura nos grupos experimentais. Apenas os grupos CTL
e GZG apresentaram origem na face oclusal (amostras A e B respectivamente),
sendo esse o0 padrdo predominante no grupo GZG; C, D e E) amostras dos
grupos controle (C), silica sol-gel (D) e GZG (E), mostrando que em todos 0s
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 secundario no conector distal (D e E). Esse foi o
padrdo predominante no grupo SSG; F, G e H) amostras dos grupos controle
(F), silica 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 pontico e cervical do pilar 47. Em alguns casos ocorria evento

secundario no conector mesial (F G € H)..ooovvvvvvviiiiiiiiii

Figura 30 - Sequéncia de andlise da amostra 6 pertencente ao grupo GZG: A)
remontagem dos fragmentos recuperados apos a fratura; B) vista vestibular da
area de conector distal; C) mesma area sem o fragmento interposto entre as
porcdes vestibular e lingual do péntico; D) pesquisa de marcas de fratura no
fragmento, pintado com caneta a base d’agua; E) vista lingual do pilar 45; F)
mesma area apds a remoc&o do fragmento maior. E possivel observar os danos
na regido subjacente ao ponto de aplicacdo da carga; G) porcédo vestibular do
fragmento mostra cone cracks, compression curl e twist hackles; H) vista oclusal
do pdntico onde é possivel identificar as marcas dos pontos de contato entre o
pistdo e a superficie, e a separacao do péntico em porcdes vestibular e lingual; )
porcdo lingual do péntico; J) porcdo vestibular do péntico apds pintura com

caneta A base d'AQUA..........ooeiiiiii e

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 circulo amarelo delimita a regido supeita de conter a origem da
fratura; B) vista vestibular do pontico na regido de conector distal, com seta
apontando a area investigada; C) vista interna do conector distal apdés a
metalizacdo, sendo que a regido delimitada por linhas pontilhadas contém a

origem da fratura; D) Fotomicrografia com aumento de 40x da area mostrada em
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C; E) aumento de 100x da area delimitada por linhas pontilhadas em D, com
setas indicando a dire¢éo de propagacéo da fratura, partindo do defeito iniciador;
F) semicirculo tranlicido restringe a éarea suspeita sob investigacdo

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

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 circulo azul delimita a regido supeita de conter a origem da
fratura; B) vista vestibular do pré-molar na regido de conector mesial; C e D)
vista vestibular e interna do conector mesial apés a metalizacdo, com seta
apontando a area investigada; E) Fotomicrografia com aumento de 40x da area
mostrada em D; F) Aumento da &rea delimitada por linhas pontilhadas em E,
com setas indicando a direcdo de propagacao da fratura, partindo do defeito
iniciador (magnificacdo: 100x); G) semicirculo tranlicido restringe a area
suspeita sob investigacao (magnificacdo de 400x); H) a estrela indica a origem

da fratura (MagnifiCaCa0: BOOX)......uuuiieeeeieeeeeeeieeee et e e e e e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeaaannes

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 circulo delimita a regido supeita de
conter a origem da fratura; C) vista interna do fragmento vestibular do pontico
apos a metalizacdo, com seta apontando a curva de compressao e asteriscos
indicando arrest line; D) aumento da area delimitada por linhas pontilhadas em
C; E) fotomicrografia com aumento de 40x da area mostrada em D; com seta
indicando a regido investigada; F) aumento da area delimitada por linhas
pontilhadas em E, com setas indicando a direcdo de propagacao da fratura,
partindo do defeito iniciador (magnificacdo: 100x); G) semicirculo translicido
restringe a area suspeita sob investigacdo (magnificacdo de 400x); H) a estrela

indica a origem da fratura (magnificagcao: 800X)...........coeerrumrmrrriiiiiiieee e ee e e e ee e

Figura 34 — Caracteristicas topograficas nas amostras dos diferentes grupos. A)

amostra do grupo controle mostrando camada irregular de glaze que foi perdido
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na area onde o pistdo aplicador de carga contactava a superficie oclusal. No

corpo é possivel identificar alguns elementos fractogréficos: arrest lines, cone
cracks and twist hackles; B) amostra do grupo GZG mostra superficie lisa da
camada de vidro e o dano na area onde o pistdo contacta a face oclusal; C)
superficie interna e externa da amostra SSG. Imagens da linha 1 com aumento
de 40x; D) amostra do grupo controle mostrando a regido proxima a interface
adesiva onde ndo ha camada de glaze; E) dano provocado pelo contato com o
pistdo, mostrando perda gradual da camada de vidro na amostra do grupo GZG,
expondo a zirconia em diferentes niveis de profundidade; F) superficie externa
da amostra SSG mostrando ranhuras, provocadas pelo processo de fresagem,

parcialmente preenchidas POr SIliCa...........uuviiiiiiiiiiiiii e



LISTA DE QUADROS E TABELAS

Quadro 1 - Propriedades da zirconia infiltrada por vidro pelo método de Zhang e
KIM (2009).... ettt ettt e e e e e e e e e et p ettt ta e e e e s 36

Quadro 2 - Autores, ano de publicacdo e tema principal dos estudos feitos com

a zircOnia graduada por infiltrag8o de VIdro ............ooooeiiiiiiiiiiiiiieeee e 37

Quadro 3 - Dados técnicos fornecidos pelo fabricante da zircénia utilizada no
presente estudo (VITA In-Ceram® YZ Vita for inLab®, Vita Zahnfabrik)............... 54

Quadro 4 - Nomes comerciais, fabricantes e nimero do lote de fabricacdo dos

materiais utilizados para confeccdo dos corpos de prova.........cccccceevvvvvvviceeeeeeennn. 55

Quadro 5 - Nome comercial e composicéo quimica da zircbnia e dos materiais

utilizados para tratamentos de superficie, cimentacao e gradacéo das PPFs...... 56

Quadro 6 - Origem da fraturas, descolamento dos pilares apos fratura e local

onde o remanescente de cimento ficoU aderido........c.vvee e 78

Tabela 1 - Média da carga para fratura monoténica (CF), parametros: carga
inicial (C) e incremento (I); e os resultados: limite de fadiga (LF), desvio-padrao
(DP), intervalo de confianca (IC) e decréscimo da carga para fratura (DCF) do

(I (SR = 1| oF: K1 NPT T TR TR UPRPRRRR 77



Al2O3
AZT
CAD/CAM
CaO
CET
°C

CH
CVvD
e-GZG
FDP
FGM
GZG
HT
HTZ
Hz

kv
K20
LTZ
MDP
MEV
MLE

Na2O
pH
PPFs
PVD
SFF
SiO2

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

= Alumina ou 6xido de aluminio

= Alumina-toughned zirconia

= Computer-Aided-Design/Computer-Aided-Manufacturing

= Oxido de célcio ou Cal

= Coeficiente de Expanséo Térmica

= Grau Celsius

= Escala Centesimal Hahnemanniana
= Chemical vapor deposition

= Esthetic glass zirconia glass

= Fixed dental prostheses

= Functionally Graded Material

= Glass Zirconia Glass

= High Translucent

= High Translucent Zirconia

= Hertz

= Intervalo de Confianca

= Quilovolt

= Oxido de potassio

= Low Translucent Zirconia

= Metacriloxidecil fosfato di-hidrogénio
= Microscopia Eletrénica de Varredura
= Maximum Likelihood Estimation

= Newton

= Oxido de sédio

=Potencial hidrogenibnico

= Proéteses parciais fixas

= Pysical vapor deposition

= Solid free form

= Oxido de silicio ou silica



SPS
TBZ
Th4O7
TEOS
Y-TZP
ZTA

= Spark plasma sintering

= Tert-butdxido de zirconio

= Oxido de térbio

= Ortosilicato de tetraetila

= Yttria-stabilized tetragonal zirconia polycristal

= Zirconia-toughned alumina



Rocha RFV. Efeito de duas técnicas de gradac¢éo da zircénia no limite de fadiga de
préteses parciais fixas monoliticas de trés elementos [tese]. S&do José dos Campos
(SP): Instituto de Ciéncia e Tecnologia, UNESP - Univ Estadual Paulista; 2016.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar os efeitos de duas técnicas de gradacdo da
zircbnia no limite de fadiga de préteses parciais fixas (PPFs) de 03 elementos.
Blocos pré-sinterizados de 3Y-TZP (zircbnia policristalina parcialmente estabilizada
por 3% mol de itria) foram fresados para obter 69 PPFs, que foram divididas em 3
grupos (n = 23). O grupo controle (CTL) foi sinterizado e glazeado odedecendo os
parametros usuais. Nos dois grupos experimentais as PPFs receberam silica/vidro
antes da sinterizacdo. O grupo silica sol-gel (SSG) foi graduado pela rota de
processamento sol-gel, enquanto o grupo vidro-zirconia-vidro (GZG) foi graduado
pela técnica de suspensao (slurry). Os grupos graduados ndo receberam a camada
de glaze apds a sinterizacdo. Todas as PPFs foram cimentadas nos pilares de
compadsito com cimento resinoso de dupla polimerizacao, incluidas em poliuretano e
armazenadas em agua por cinco dias. A carga inicial do teste de fadiga foi calculada
com base nos resultados do ensaio monotbnico de trés 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 diferenca estatistica entre os grupos (intervalo de confianca de
95%). As infiltracBes de silica e vidro no corpo da zircbnia, por dois diferentes
métodos de gradacdo, aumentaram o limite de fadiga de PPFs em zircbnia
monolitica.

Palavras-chave: Acido silicico. Dioxido de silicio. Estresse mecanico. Protese
dentaria. Vidro. Zirconio



Rocha RFV. Effect of two grading zirconia techniques on the fatigue limit of full-
contour 3-unit fixed dental prothesis [doctorate thesis]. Sdo 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.



1 INTRODUCAO

O uso de zirconia tetragonal policristalina parcialmente estabilizada por itria
(Y-TZP) como infraestrutura de préteses dentéarias fixas, unitarias ou multiplas, esta
bem documentado na literatura cientifica, com taxas de sucesso semelhantes as das
préteses metaloceramicas (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 sdo raros e as proteses
baseadas em Y-TZP apresentam bom desempenho clinico (Pihlaja et al., 2014;
Tartaglia et al., 2015; Mordguez et al., 2015), com baixo indice 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), céries
secundarias e complicacbes endodonticas (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 possivel a producéo de restauracfes anatdmicas em zirconia
monolitica, que ndo necessitam da cobertura ceramica (Hmaidouch, Weigl, 2013;
Zhang Y et al., 2013; Gracis et al., 2015). Além disso, as restauracfes em zirconia
monolitica com 1 mm de espessura apresentam resisténcia a fratura semelhante ou
superior as coroas metaloceramicas, e coroas de dissilicato de litio,
respectivamente, e ainda preservam a estrutura dental (Sun et al., 2014; Johansson
et al., 2014; Zhang Y et al, 2016). Em estudo retrospectivo, o indice de
sobrevivéncia de restauracdes em zircbnia monolitica foi de 100% nos primeiros oito
meses de acompanhamento (Belli et al, 2016), e a probabilidade de falha foi proxima
a zero, mesmo apo6s 10 anos, em estudo de simulacdo (Fischer et al., 2003).

Entretanto, os desafios em conseguir adesdo entre zicbnia e substrato
(Edelhof, Ozcan, 2007), envelhecimento (degradac&o 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
indicacdo de restauragdes em zircGnia monolitica.

Revisdes sistematicas apontam a perda de retencdo de préteses com

infraestrutura de Y-TZP (Raigrodski et al., 2012), que ocorrem mais frequentemente
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em proteses cimentadas com cimentos de fosfato de zinco e ionémero de vidro do
que aguelas cimentadas com cimento resinoso (Le et al., 2015). Algumas técnicas
foram propostas para melhorar a adesédo a zirc6nia, como silicatiza¢éo triboquimica
(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 unido
contendo MDP (10-methacryloxydecyl dihydrogen phosphate) (Ozcan, Bernasconi,
2015), deposicdo de nanoparticulas de silica (Ogliari, 2012, Oliveira-Ogliari et al.,
2015), e deposicao de nanofilme de silica por pulverizagdo catddica por magnétron
(Queiroz et al., 2011; Druck et al., 2015). Dentre elas, a que se mostra mais efetiva é
a silicatizacao triboquimica seguida do uso de agentes com MDP, com a ressalva de
que o jateamento promove defeitos na superficie da zirconia (Ozcan, Bernasconi,
2015).

Quanto ao envelhecimento, a vantagem das restauragcdes de zircOnia
revestidas por porcelana é que a camada de cobertura protege a zircbnia da
exposicao direta ao ambiente umido, as alteracfes de temperatura e de pH e ao
impacto de forcas mastigatorias (Alghazzavi et al., 2012). Por outro lado,
restauracdes em zirconia monolitica recebem apenas o glaze em sua superficie. De
fato, al-Wahdani e Martin (1998) mostraram que a aplicacdo do glaze impede a
degradacédo hidrotérmica, mas temos que considerar que essa camada fina pode ser
removida, por desgaste, durante a funcdo (Lawson et al., 2014) e,
consequentemente, zirconia estaria propensa ao envelhecimento novamente.

Pesquisas recentes mostram que a zircOnia glazeada pode promover um

aumento do desgaste do dente antagonista em comparacao com a zirconia apenas
polida (Sabrah et al., 2013; Lawsson et al., 2014). Entretanto, Hmaidouch e Weigl
(2013) ponderaram que os estudos sobre esse tema estéo sujeitos a vieses de
avaliacao e de confundimento, e que até aquele momento era impossivel associar o
desgaste dentario com qualquer agente causal especifico. Além disso, faltam dados
gue apontem os efeitos do glaze sobre as propriedades mecanicas finais da zirconia.

Uma técnica promissora, recentemente proposta para aplicacdes

odontoldgicas € a gradacao da zirconia (Zhang Y, Kim, 2009; Du et al., 2013;

Tsukada et al., 2014). O método de infiltragéo de vidro, proposto por Zhang Y e Kim
(2009), na superficie da Y-TZP objetiva a melhor distribuicdo de tensdes, resultando

em aumento da resisténcia a flexdo (ZhangY, Ma, 2009). O modulo elastico da
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zirconia graduada varia de 125 a 250 GPa no corpo da zirconia o que é a principal
razao para uma melhor distribuicdo das tensdes (Zhang Y, Kim, 2011; Zhang Y et
al., 2012b). A camada externa de vidro também protege contra a degradacao
hidrotérmica, evita o desgate excessivo do dente antagonista e permite a variacao
de cor, melhorando a estética das restauracdes em zirconia monolitica (Ren et al.,
2011). Ao mesmo tempo, a camada de vidro na superficie de cimentagdo possibilita
o condicionamento e a silanizacdo da mesma, melhorando a adesao aos cimentos
resinosos (Chai et al., 2015).

A principal caracteristica de um material com gradiente funcional
(Functionally Graded Material - FGM) é a variacdo gradual da composi¢cdo ou das
fases, e consequentemente, das propriedades do material (Miyamoto et al., 1999;
Jha et al., 2013; Bohidar et al., 2014). A zirconia para uso em odontologia pode ser
graduada pelo método descrito acima. Outra rota de processamento é a infiltracdo
de silica pelo método sol-gel, que permite a modificacdo da superficie da zircénia
pela difuséo reativa dos atomos de silica na rede de zircbnia durante o processo de
sinterizacdo. Esse método ndo requer tratamento térmico adicional e forma um
silicato de zircbnio, que altera as propriedades mecéanicas do material (Campos et
al., 2016).

Quando sujeitos a fadiga e a umidade, os materiais a base de zirconia
sofrem corrosao e tem sua resisténcia comprometida (Studart et al., 2007; Kohorst et
al., 2008; Alghazzawi et al., 2012; Swain, 2014). Entretanto, 0 comportamento desta
nova geracdo de Y-TZP funcionalmente graduada sob fadiga, em proteses fixas

multiplas, ainda é desconhecido.
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7 CONCLUSAO

As duas rotas de processamento, infiltracdo por silica e por vidro, para obter
zirconia graduada, mostraram-se promissoras, com aumento do limite de fadiga em
comparacao a zirconia monolitica glazeada. A gradacdo por infiltracdo de vidro
resultou em um maior aumento do limite e alteracdo do padrdo de falha, indicando
um aumento de tolerancia ao dano. As PPFs graduadas por infiltracdo de silica pelo
método sol-gel além de um aumento no limite de fadiga, apresentaram um
comportamento mais estavel e previsivel, com pouca diferenca entre carga inicial e

as cargas com as quais as amostras fraturaram durante o ensaio de fadiga.
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