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Prado PHCO. Efeito do envelhecimento hidrotérmico e mecanico na performance
a fadiga de zirconias de alta translucidez [tese]. S&o José dos Campos (SP):
Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto de Ciéncia e Tecnologia; 2021.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar a resisténcia a fadiga e ciclos até a falha de 3
zirconias odontologicas apds envelhecimento hidrotérmico isolado e um novo
protocolo alternado. Discos de zirconia “Y”Z T (VITA), INCORIS “TZI
(Dentsply Sirona) e “K”ATANA UTML (Noritake Kuraray) (N=135) — 12 2%¢ 32
geracdes, respectivamente —, foram divididos em 9 grupos (n=15), com 3
tratamentos para cada zirconia: CF — Controle, somente com fadiga mecénica; EF
— Envelhecido em reator hidrotérmico a 134 °C por 20 h + Fadiga; EFA: 4 passos
de envelhecimentos de 5h alternados com fadiga. O teste de fadiga em flexdo
biaxial foi realizado com configuracdo de pistdo sob 3 esferas, utilizando o
método step-stress (carga inicial: 100 Mpa, step: 50 MPa/10.000 ciclos,
frequéncia: 20 Hz). Os dados foram analisados atraves de teste Kaplan-Meir e
Mantel-Cox com a=0,05, além da analise de Weibull. Discos fraturados foram
analisados em estereomicroscépio, Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
e Difratdbmetro de Raios-X (DRX). O envelhecimento isolado com fadiga
aumentou a resisténcia do grupo TEF (810 = 76 MPa), enquanto diminuiu a do
YEF (516 + 38 MPa), o protocolo alternado aumentou a resisténcia apenas para a
YZT (730 £59 MPa). A KATANA UMTL néo apresentou diferencas para ambos
o0s tratamentos. Igualmente, foi a Unica a ndo sofrer transformacao de fase T-M.
O grupo TEF apresentou maior taxa sobrevivéncia a fadiga (147,000.00 ciclos).
A origem de fratura para todos os espécimes deu-se no lado de tragdo em defeitos
pré-existentes. Zirconias de 22 geracdo possuem melhor comportamento mecanico
e longevidade pos-envelhecimento e fadiga. Embora seja menos resistente, a
KATANA UTML néo sofreu degradacao.

Palavras-chave: Degradacdo. Ceramicas odontologicas. Zirconia. Y-TZP. Fadiga.



Prado PHCO. Effect of hydrothermal and mechanical aging on the fatigue
performance of high-translucency zirconias [doctorate thesis]. Sdo José dos
Campos (SP): Sao Paulo State University (Unesp), Institute of science and
technology; 2021.

ABSTRACT

This study aimed to evaluate the fatigue strength and cycles for failure of 3 dental
zirconias after isolated and a novel hydrothermal and mechanical fatigue cycling
aging protocol. “Y’Z T (VITA), INCORIS “T"ZI (Dentsply Sirona) and
“K”ATANA UTML (Noritake Kuraray) zirconia discs (N=135), were divided into
9 groups (n=15), according to 3 proposed treatments for each zirconia: CF
(control — only mechanical fatigue cycling); AF (aging in hydrothermal reactor
at 134°C for 20 h + mechanical fatigue cycling ); AFA (Alternating protocol: 4
steps of 5 h of hydrothermal aging intercalated with mechanical fatigue cycling).
Mechanical fatigue aging was performed according to the step stress approach
through biaxial flexural setup (piston-on-3-balls, initial strength: 100 MPa, step:
50 MPa/ci000, frequency: 20 Hz) until failure. Data were analyzed using Kaplan-
Meier and Mantel-Cox test (a=0.05), in addition to Weibull analysis. Fractured
discs were analyzed in stereomicroscope, Scanning Electron Microscopy and X-
Ray Diffraction. Continuous hydrothermal and mechanical fatigue cycling
decreased the fatigue strength of YAF group (516 + 38 MPa), while the
alternating protocol increased it (730 £ 59 MPa). KATANA UTML showed no
differences for both treatments and did not undergo T-M phase transformation.
The TAF group showed the highest fatigue strength (810 = 76 MPa) and cycles
for failure (147,000.00 cycles). The fracture origin for all specimens was on the
tensile side in pre-existing defects. INCORIS TZI zirconia have higher fatigue
strength after hydrothermal and mechanical fatigue aging. Although less
resistant, KATANA UTML did not suffer chemical degradation.

Keywords: Degradation. Dental ceramics. Zirconia. Y-TZP. Fatigue.
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1 INTRODUCAO

A busca constante por materiais biocompativeis, que apresentem alta
resisténcia e tenacidade a fratura, possibilitando a execucdo de restauracdes
confiaveis e com baixos indices de falha, levou ao desenvolvimento de ceramicas
odontoldgicas com matriz totalmente cristalina, como as a base de alumina e de

oxido de zirconia estabilizada por oxido de itrio (Y-TZP) (Miyazaki et al., 2013).

Zircbnia € um material inorgénico, polimérfico com trés arranjos
cristalograficos distintos: monoclinica, tetragonal e cubica, sendo que em
temperatura ambiente, a forma tetragonal, possui as melhores propriedades
mecanicas dentre as 3 fases (Garvie et al., 1975). Para estabilizar a zirconia em
sua fase tetragonal, dentre outros possiveis dopantes, 3-4% de 6xidos de itrio
foram implementados a matriz cristalina (Garvie et al., 1975; Piconi e Maccauro,
1999), garantindo alta resisténcia a flexdo, alta tenacidade a fratura e grande
estabilidade quimica (Larsson et al., 1998). Além disso, possui um mecanismo
tenacificador que desencadeia a mudanca da fase tetragonal para monoclinica (T-
M) frente a fissuras, causando o aumento volumétrico dos seus gréos em até 4-
5%, denominado transformacdo martensitica (Larsson et al., 2007, Manicone et
al., 2007). A capacidade da zirconia de se transformar sob estresse mecanico € um
dos aspectos mais notaveis deste material e que Ihe conferiu destaque entre outros

materiais ceramicos (Chevalier, Gremillard, Deville, 2007).

No ramo odontoldgico, zirconias sao apresentadas na forma comercial de
blocos ou pastilhas que podem ser passiveis de processamento por tecnologia
CAD/CAM (Computer-Aided Design/Computer-Aided Manufacturing), para a
confeccdo de restauracfes intracoronarias, copings, pilares de implantes, coroas

totais anteriores, posteriores e, inclusive, laminados cerdmicos ultrafinos
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(Chevalier, Gremillard, Deville, 2007; Denry, Kelly, 2008; Koutayas et al., 2009;
Souza et al., 2018), sendo estes Ultimos possiveis gracas ao desenvolvimento e
incorporacdo no mercado de zirconias dotadas de alta translucidez. Trata-se de
materiais onde estudos atribuem a translucidez a variacao microestrutural através
do aumento do conteudo de itria, a fim de estabilizar o material em sua fase cubica
(mais estética) (Klimke et al., 2011; Zhang 2014). Segundo a literatura, outras
possiveis alteracfes para obtencdo de um material mais translicido se baseiam na
reducdo do conteudo de alumina, na optimizacéo dos parametros de sinterizacéo,
reducdo de porosidades e/ou criacdo de uma estrutura nanomeétrica ou com graos
maiores, mudando assim a refringéncia de luz no material (Klimke et al., 2011;
Kohorst et al., 2012; Zhang 2014; McLaren et al., 2017).

As primeiras limitagbes da zirconia Y-TZP foram observadas com 0s
achados de Kobayashi e colaboradores (1981) que mostraram que as zirconias Y -
TZP poderiam sofrer transformacdo martensitica na presenca de ambiente umido.
Esse processo é conhecido como envelhecimento ou degradacdo em baixa
temperatura (ou Low Temperature Degradation - LTD) (Kobayashi et al., 1981,
Chevalier, Gremillard, Deville, 2007; Pereira et al., 2015; Pereira et al., 2016). A
permeabilidade da agua no material pode causar 0 aumento de tensdes internas e
acarretar no desencadeamento do inicio da transformacdo martensitica, levando
ao destacamento dos graos na superficie (Yoshimura et al., 1987), tornando-a
mais rugosa e propensa a propagacao de trincas e microfissuramento, com
subsequente perda de resisténcia e aumento da possibilidade de causar uma falha

catastrofica da peca protética (Chevalier et al., 1999).

Teoricamente, o LTD leva ao enfraguecimento estrutural do material,
porém, esse mecanismo ainda nédo foi bem esclarecido. Na revisdo sistematica e
metanalise de Pereira e colaboradores (2015), os autores mostraram diversos

estudos que realizaram andlises das propriedades mecanicas e microestruturais
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para diferentes marcas comerciais de zircénia Y-TZP ap0s interven¢do com LTD.
Concluiram que alguns parametros de simulacdo de LTD com tempo acima 20
horas, pressao de 2 bars e temperatura de 134 °C afetaram significativamente a
resisténcia a flexdo, que esta diretamente associada com a presenca de mais de
50% de fase monoclinica na matriz cristalina. Porém, em alguns casos, mesmo
nessas condi¢cbes de LTD, ocorreu um aumento da resisténcia do material
(Borchers et al., 2010; Amaral et al., 2013; Siarampi et al., 2014; Pereira et al.,
2015). Isso mostra que existem muitos fatores que determinam a resisténcia do

material e ndo apenas a quantidade de fase monoclinica formada na superficie.

Uma explicacdo plausivel é que a transformacdo de fase martensitica nao
ocasiona apenas defeito estrutural, como também durante o aumento do tamanho
dos gréos de tetragonal para monoclinico, gera tensdes compressivas locais nas
regides de trincas com potencial de avan¢o, mantendo o equilibrio mecanico e
podendo levar ao aumento da resisténcia (Lughi e Sergo, 2010). Porém, foi
constatado que o envelhecimento hidrotérmico da zirconia com subsequente
transformacéo de fase T-M pode gerar dois efeitos dependendo de qual seja mais
intenso: 0 aumento da tensdo de compressdo na superficie, que aumenta a
resisténcia mecénica do material, e a formacdo de defeitos que diminui essa

resisténcia (Prado et al., 2020).

Ao mesmo tempo, é importante saber como a zirconia translucida, de
microestrutura diferente das de geracédo anterior, se comportara ao contato direto
com os fluidos bucais e impacto de forcas oclusais associados, uma vez que Kelly
e colaboradores em 1999 j& destacaram que ceramicas odontologicas se degradam
mais agressivamente em certas condicdes da carga e umidade, sendo tal fato
ilustrado pelas numerosas taxas de falha em restauracdes devido a fadiga (Wiskott
etal., 1995), cuja agua, associada as cargas repetitivas, atua como catalizadora no

processo de capilaridade, causando o bombeamento hidraulico no interior da
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microestrutura e promovendo a quebra da coeséo das bordas das trincas, processo

conhecido como crescimento subcritico (ou lento) de trincas (Zhang et al., 2013).

Dentre os desenhos experimentais in vitro envolvendo a avaliacdo de
materiais em condicéo de fadiga, o ensaio acelerado step-stress € bastante Gtil para
avaliar a confiabilidade, determinacdo de ciclos até a falha e taxas de
sobrevivéncia de ceramicas odontologicas em um curto periodo de teste com o
uso de cargas incrementais, simulando o crescimento de trincas por contato no
material a longo-prazo, garantindo que a falha ocorra o mais rapido o possivel

para avaliacdo da resisténcia a fadiga (Bonfante, Coelho, 2016, Kelly et al., 2017).

Tendo isso em vista e baseado em dados experimentais sobre o desempenho
de zircbnias odontoldgicas em situacdes de desgaste, foram utilizados zirconias
convencionais, translicidas e ultra-translucidas (13, 2% e 3% geracoes,
respectivamente), para investigar a degradacdo em baixa temperatura e resisténcia
a fadiga utilizando o método de step-stress, comparando-0s com uma nova
metodologia de ciclos de envelhecimento hidrotérmico alternados com fadiga
mecanica, simulando mais fielmente a condicdo oral, bem como avaliar os
impactos microestruturais desses materiais em questdo apds os tratamentos

Propostos.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Para conduzir o leitor ao assunto do presente estudo, foi realizada uma
revisdo bibliografica levantando um histérico e informacbes basicas das
propriedades da zircdnia parcialmente estabilizada por itria (Y-TZP) nas areas
médicas e odontoldgicas, bem como os impactos da degradagdo hidrotérmica
desse material nas propriedades intrinsecas. A revisao de literatura foi dividida

em topicos para facilitar a compreenséo dos estudos e referéncias utilizadas.

2.1 Zircbnia como um biomaterial

Por definicdo, zirconia € um composto inorganico com caracteristicas néo-
metalicas (como a inércia quimica, elevada dureza e refratariedade). Na
classificacéo criada por Valandro e Bottino, em 2008, a zirconia enquadra-se no
grupo de ceramicas odontoldgicas acido-resistentes, ou seja, com uma matriz
prevalentemente cristalina, e pouco ou nenhum conteldo vitreo, o que a torna ndo

passivel de condicionamento com acido fluoridrico.

Em 1989, uma zirconia parcialmente estabilizada com 6xidos de itrio (3Y -
TZP) foi apresentada a comunidade médica por Christel e colaboradores, com a
premissa de ser um material restaurador mais eficaz que a alumina (principal
material de escolha em procedimentos de implantes ortopedicos da época),
apresentando uma alta resisténcia a flexdo (1200 MPa), e uma propriedade inédita,
denominada mecanismo de tenacificacdo, fenbmeno que induz a transformagéo

de grdos metaestaveis de zirconia em fase tetragonal para grdos em fase



22

monoclinica, aumentando seu diametro e criando uma forga contraria a direcao
de propagacéo da trinca, resultando na diminuicdo da incidéncia de falhas desse

material (como fraturas ou delaminacdes).

Podemos afirmar que a zircénia € um material biocompativel pois permite
0 estabelecimento de cultura celular com a auséncia de alteragdes celulares, além
de ndo induzir respostas inflamatdrias ou reacbes de corpo-estranho quando
inseridas em musculos ou tecido 0sseo, como comprovado pioneiramente por
Christel e colaboradores (1989) em um estudo sobre a implantacao de cilindros
de alumina e Y-TZP em ratos, acompanhando-os por 12 semanas. Os ratos foram
eutanasiados e o tecido foi avaliado, comprovando que a zircOnia permaneceu
estatica aos tecidos adjacentes, ndo havendo diferencas significantes entre esse

material e a alumina.

2.2 Zircdnia no ambito odontoldgico

A indicacéo da zirconia como material restaurador da-se devido a sua alta
resisténcia a flexdo, ao desgaste, dureza e tenacidade, além de possuir uma grande
gama de aplicacbes na area odontoldgica, principalmente como copings estéticos
para coroas bilayers estratificadas em proteses parciais fixas, coroas monoliticas
para dentes posteriores, abutments, infraestruturas ou barras para proteses tipo
Protocolo de Branemark, e mais recentemente inclusive para laminados ceramicos
ultrafinos em regido anterior (De Aza et al., 2002; Souza et al., 2018). Além de
suas propriedades mecanicas superiores quando comparadas as outras ceramicas
cristalinas e vitreas, a Y-TZP possui a vantagem de apresentar uma cor primaria

proxima a da estrutura dental (branca), diferentemente dos metais antigamente
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utilizados para finalidades restauradoras, como nas pecas metaloceramicas, com

presenca de copings metalicos.

Anteriormente, zircbnias puras possuiam uma alta opacidade, restringindo
sua aplicacdo para infraestruturas de préteses parciais fixas, necessitando de uma
aplicacdo de uma porcelana estética que pudesse mimetizar a cor e forma dos
dentes naturais dos pacientes. Uma sequéncia de estudos clinicos (Heintze et al.,
2010; Anusavice et al., 2011; Almeida et al., 2013) demonstraram uma grande
taxa de insucessos, apresentadas principalmente como lascamentos, delaminagoes
e fraturas dessa porcelana de cobertura, incentivando um aprofundamento dos
estudos correlacionando esses dois materiais, apontando que tais fenOmenos
estariam relacionados a concentracdo de tens6es residuais nessa interface devido
a diferenca do coeficiente de expansdo térmico da porcelana de cobertura e

ceramica base durante o resfriamento do conjunto apos cristalizacéo.

Para contornar os problemas de lascamentos da porcelana de cobertura,
eliminando o potencial elo mais fraco, restauragdes monoliticas de zirconia
tornaram-se cada vez mais utilizadas, apresentando resultados clinicos com altas
taxas de sucesso. No pretexto de aprimoramento de materiais, inddstria e
pesquisadores vém desenvolvendo zircénias que apresentem caracteristicas
Opticas e estéticas aceitaveis, além de uma resisténcia compativel com as
ceramicas convencionais, apresentada atualmente como as “zirconias de alta

translucidez".



24

2.3 Classificacdo dos materiais ceramicos em geracoes

Zhang e colaboradores em um estudo recente (2018), sugeriram a
classificagcdo desses novos materiais ceramicos através da nomenclatura de
geracdes para facilitar o agrupamento deles, uma vez que se trata de evolucdes de
materiais prévios através da tentativa de melhorar tanto propriedades mecanicas
quanto estéticas, na finalidade de obter restauracbes mais confidveis e com
resultados clinicos com alta longevidade. A tabela completa com todos os

materiais classificados até 0 momento segue abaixo (Tabela 1).

Tabela 1 — Representacdo das geracdes de zircOnia comerciais

Generation: Material Manufacturer Composition® E GPa T, MPam'? S, GPa
Zirconia

I
Lava Frame 3M ESPE 3Y-TZP (< I15%¢) 200-210 3545 1.2-1.5
Prettau Zirconia Zirconzhan 3Y-TZP (< I15% ¢) 200-210 3545 12-14
KaVo Everest ZH KaVo Dental 3Y-TZP (< I5% ¢) 200-210 3545 12-14
VimYZT Vita Zahnfabrik 3Y-TZP (< I15% ¢) 200-210 3545 L1-13
Zenostar MO Wieland Dental 3Y-TZP (< I15% ¢) 200-210 3545 1.0-1.3

2
Lava Plus 3M ESPE 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 L1-13
Cercon ht Dentsply Sirona 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 LI-13
Via YZHT Vita Zahnfabrik 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 1.0-12
Bruxir Full-Strength Glidewell 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 1.0-1.2
Zpex Tosoh 3Y-TZP (< I5% ¢) 200-210 3545 0.9-1.1
Zenostar T Wieland Dental 3Y-TZP (< I15% ¢) 200-210 3545 0.9-1.1
Luxisse Dental Heany 3Y-14P (< 15%0) 200-210 3.5-4.5 0.9-1.1
Katana HT/ML Kuraray Noritake 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 0.9-1.1
inCoris TZI Dentsply Sirona 3Y-TZP (< 15% ¢) 200-210 3545 0.9-1.1

3
Zpex 4 Tosoh 4Y-PSZ (> 25% ¢) 200-210 25-35 08-1.0
IPS e.max ZirCAD MT Ivoclar Vivadent 4Y-PSZ (> 25% ¢) 200-210 25-35 08-09
Zenostar MT Wieland Dental 4Y-PSZ (> 25% ¢) 200-210 25-35 0.6-08
Katana ST/STML Kuraray Noritake 4Y-PSZ (> 25% o) 200-210 25-35 0.6-08
Lava Esthetic 3M ESPE SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0.7-09
Cercon xt Dentsply Sirona SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0.7-08
DD cube X* Dental Direkt Materials SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0.5-08
BruxZir Anterior Glidewell SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0.6-0.7
Prettau Zirconia Zirconzhan SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0607
Katana UT/UTML Kuraray Noritake SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 0.5-0.6
Zpex Smile Tosoh SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 04-05
Luxisse + Heany SY-PSZ (> 50% ¢) 200-210 22-27 04-05

Fonte: Zhang e Lawn., 2018; Novel Zirconia Materials in Dentistry.
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Assim como descrito em tépico anterior, a primeira geragdo consiste em
zirconias puramente estabilizadas em fase tetragonal com 3 mol% de itria em sua
composicdo. Com alta opacidade e coloragao predominantemente branca, possui

grande resisténcia e indicages clinicas limitadas.

Alguns autores afirmam que € possivel obter uma ceramica translicida
através da diminuicdo ou aumento do tamanho dos grdos ou adicionando certos
dopantes que possam separar as ligacOes intergranulares ou até mesmo
modificando e aprimorando o método de compactacdo e processamento da
zircbnia, obtendo um material com pouco ou nenhum defeito, como por exemplo,
poros ou bolhas de oxigénio aprisionados na matriz, dando entdo origem as

zirconias translucidas de 22 geracdo (Zhang et al., 2014; Xiong et al., 2014).

Além dos metodos de compactacdo e cuidados na manufatura desses
materiais, 0 proximo estagio de desenvolvimento levou a incorporacdo de fase
transparente na matriz cristalina, a fim de reduzir sua opacidade. Tal fato foi
concretizado a partir do aumento do contetdo de itria para a producéo de zirconias
parcialmente estabilizadas com 4 ou 5 mol% (4Y-PSZ ou 5Y-PSZ), aumentando
a quantidade de fase cubica e diametro dos grdos, tornando-a mais transldcida
(Zhang et al., 2016) (Figura 1).
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Figura 1 - Fotomicrografias dos espécimes de zirconia
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Legenda: Micrografias de zirconias de 22 geracdo (ML) e de 3? geracdo (STML e UTML), contendo
gréos de maior didmetro.

Fonte: Pereira et al., 2018; Mechanical reliability, fatigue strength and survival analysis of new
polycrystalline translucent zirconia ceramics for monolithic restorations.

Embora inovadora, Zhang (2016 e 2018) afirma que o desenvolvimento
desse material de 32 geracdo criou outras lacunas, uma vez que este material
translucido, além de ndo ser tdo resistente quanto suas geragdes anteriores, possuli
0 viés da fase cubica presente em sua matriz néo sofrer transformagdo martensitica
de fase T-M, ou seja, acaba por perder seu mecanismo de tenacificacdo e equipara
seus resultados de resisténcia aos de vitroceramicas, como o dissilicato de litio.
Complementando a conclusdo de Zhang, Palmero, em sua revisdo de 2015,
apontou que o tamanho dos graos na microestrutura possui ligacédo direta com a
propriedade mecanica dos materiais ceramicos, citando que a microdureza de
materiais nanocristalinos pode ser de 2 a 10 vezes maior do que comparado a
materiais com graos maiores com mesma composi¢ao quimica, necessitando uma
carga de tensdo muito menor para a inducdo de deformacéo plastica e fratura no
caso das zirconias, apontando mais uma teoria para a baixa resisténcia dessas

novas ceramicas.

Dado a relativa novidade desses novos materiais, mais estudos clinicos
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com acompanhamentos a longo prazo utilizando esses materiais sdo necessarios

para avaliar os indices de falha com maior precisdo (Christensen et al., 2016).

2.4 O envelhecimento hidrotérmico zirconia e seus efeitos

Kobayashi e colaboradores, em 1981, avaliaram um fendmeno que quando
exposta a influéncia de liquidos em temperaturas entre 65 e 100 °C, a zircbnia
sofre um processo denominado degradacdo em baixa temperatura, caracterizado
microscopicamente como uma mudanca superficial das caracteristicas granulares
do material ceramico. A presenca de agua em contato com a superficie da zirconia
causa uma mudanca espontanea de fase metaestavel tetragonal para monoclinica,
causando o descolamento dos grdos na camada exposta, tornando a superficie

rugosa e irregular.

De acordo com Sato e Shimada, em 1984, esse processo de transformacéo
de fase T-M esté relacionado com a inducdo da oxidacéo superficial gerada pelo
contato com a agua, quebrando as ligacdes Zr-O-Zr e formando Zr-OH. Outra
hipétese, citada por Lange (1986), é o de que a agua promove a formacéo de
Y (OH)3, desestabilizando a férmula Y,03 e causando entéo a transformacdo de

fase.

A literatura aponta que a susceptibilidade a degradacdo em baixa
temperatura da zirconia parcialmente estabilizada por itria € dependente de uma
grande variedade de fatores, principalmente relacionados a temperatura e tempo
de envelhecimento (Chevalier et al., 1999; Deville et al., 2005; Cattani-Lorente et
al., 2016).



28

Prado e colaboradores, em estudo de 2020, avaliaram a cinética de
envelhecimento em diferentes profundidades de 2 zircOnias de alta translucidez
(INCORIS TZI e VITA HT) e uma convencional (VITA YZ), utilizando
diferentes tempos de envelhecimento, em intervalo de 0 a 140 horas em reator
hidrotérmico, a fim de caracterizar uma curva ascendente de transformacéo de
fase T-M através de analise de DRX. Os resultados podem ser observados abaixo
(Figura 2 e Tabela 2).

Figura 2 — Cinética de envelhecimento das zirconias VITA YZ, HT e INCORIS
TZI
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Fonte: Prado et al., 2020; Degradation kinetics of high-translucency dental zirconias: Mechanical
properties and in-depth analysis of phase transformation.
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Anode tubes and JMAK's parameters Vita Vita InCoris
depths (pm) YZ HT TZI
Cr (7.202 pm) b 0.147 0.309 0.117
n 0.646 0.529 2.012
Time needed to reach 26h 14h 13h
monoclinic phase
saturation
A 70.544 72.599 69.94]
Co (14.122 pm) b 0.052 0.138 0.076
n 0.773 0.964 2,191
Time needed to reach 30h 22h 24h
monoclinic phase
saturation
A 69.2]14 70.421 69.275
Cu (18.324 pm) b 0.052 0.112 0.077
n 0.742 0.941 2.045
Time needed to reach 40h 36h 34h
monoclinic phase
saturation
A 65.594 69.085 63.559

Fonte: Prado et al., 2020; Degradation kinetics of high-translucency dental zirconias: Mechanical
properties and in-depth analysis of phase transformation.

Os autores concluiram que, de fato, o processo de envelhecimento e
transformacdo T-M ocorre em sentido intrinseco, visto que encontrou-se maior
concentracdo de fase monoclinica na superficie das zirconias e menores em
direcdo ao centro das mesmas, onde apos certo periodo de envelhecimento, a
tendéncia foi de se atingir um platd de porcentagem de fase monoclinica.
Inclusive, notou-se que as zirconias de alta translucidez s&o muito mais propensas
a degradacéo hidrotérmica, visto que atingiram a maxima concentracao de fase m

em quase metade de tempo levado pela zirconia convencional.

Ainda podemos citar neste estudo os efeitos do envelhecimento
hidrotérmico na superficie desses materiais avaliados através de micrografias
(Figura 3), ao qual aumentou progressivamente o tamanho dos gréos até alcancar
limite critico de coesdo deles na matriz cristalina, causando a ejecdo e criacao
(Juntamente com o agravamento) de microdefeitos nas camadas mais superficiais,

podendo inclusive agir como zonas de fragilidade das restauraces. Os maiores
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indices de aumento do didametro granular foram atribuidos a zircdnia convencional
de 12 geracao.

Figura 3 - Fotomicrografias dos espécimes de zirconia YZ, HT e TZI
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Fonte: Prado et al., 2020; Degradation kinetics of high-translucency dental zirconias: Mechanical
properties and in-depth analysis of phase transformation.
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2.5 Relevancia dos ensaios de fadiga

De um ponto de vista clinico e cientifico, a razdo pela qual as restauracfes
fraturam advém de um processo denominado falha por fatiga, diretamente ligado
ao Crescimento Lento (ou Subcritico) de Trincas (CLT) na matriz do material
restaurador, fendmeno correlacionado ao efeito da aplicacdo de cargas baixas e
intermitentes na superficie das restauragdes em presenca de um ambiente Umido,
onde defeitos incorporados no material (bolhas internas) atuam como areas de
fragilidade e facilitam a propagacéo da trinca pelo corpo do material até o ponto
de falha catastrofica (Wiskott et al., 1995).

Das variadas metodologias in-vitro designadas a avaliacdo do limite de
fadiga dos materiais restauradores, o step-stress vem tomando lugar como método
consolidado na reproducdo de aceleracdo da vida-util até falha dos mesmos,
descrevendo dados de resisténcia, confiabilidade e analise de sobrevivéncia em
curtos periodos de teste, de forma previsivel e confiavel (Bonfante, Coelho, 2016;
Kelly et al., 2017).

A literatura ainda se encontra escassa em estudos que comparem O
comportamento em fadiga e taxas de sobrevivéncia entre as 3 geracOes de
zirconia, porém resultados promissores foram achados no trabalho de Pereira e
colaboradores em 2018, ao qual testaram discos (12 x 1,2 mm) de 3 zirconias
diferentes (KATANA ML, STML e UTML, Kuraray Noritake) utilizando a
metodologia de ensaio monotdnico e step-stress em maguina Instron, com uma
carga inicial de 100 MPa e acréscimos de 50 MPa a cada 20.000 ciclos numa
frequéncia de 20 Hz em amostras com e sem envelhecimento em autoclave (134

°C por 20 horas). Além disso, analises microestruturais de DRX e micrografias
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também foram executadas. Os resultados de resisténcia obtidos no estudo

encontram-se abaixo (Tabela 3).

Tabela 3 — Resultados da analise de Weibull do ensaio monotdnico e dados de

fadiga
Groups Weibull analysis from monotonic biaxial tests Fatigue (Step-stress, n = 10)
(n =15)
Mean Characteristic Strength Weibull Moduli  Mean Strength to Failure - Mean Number of Cycles to
(MPa) MPa (SD) Failure (SD)
ML 889.9 (851.6 ~ 929.8)° 13.5 (8.6 - 20.7)* 605 (59.9)° 188,032 (22,610)°
ML Ltd 1045.6 (980.1 - 1115.4)° 9.2 (58 -14.1* 850 (57.7)¢ 288,317 (21,134)¢
STML 507.6 (487.6 - 528.5)" 14.7 (9.4 - 22.6)* 370 (42.2)° 95,799 (16,286)"
STML Itd  518.2 (493.1 - 544.5)" 11.9 (7.6 - 18.4)* 355 (28.4)" 93,063 (10,241)°
UTML 470.2 (431.4 - 512.5)™ 6.9 (4.4 - 10.6)° 300 (40.8)" 70,098 (15,388)"
UTML Ltd  430.3 (410.9 - 450.7)" 12.8 (8.1 -19.7)* 265 (33.8)" 59,151 (15,895)"

Fonte: Pereira et al., 2018; Mechanical reliability, fatigue strength and survival analysis of new
polycrystalline translucent zirconia ceramics for monolithic restorations.

Os autores concluiram com esse estudo que a zircOnia de 22 geracdo
(KATANA ML) apresentou melhores propriedades mecanicas (confiabilidade,
resisténcia caracteristica e taxas de sobrevivéncia) em comparacdo com as de 32
geracdo (STML e UTML), sendo que estas, totalmente estabilizadas em fase
Cubica e tetragonal, foram inertes ao envelhecimento em autoclave, enquanto
houve transformacéo de fase T-M consideravel para a zirconia ML. Além disso,
nota-se a queda dos valores de resisténcia caracteristica dos testes monotonicos
para os de resisténcia a fadiga, explicado pelo acimulo de danos que a peca

recebeu durante o ensaio, com subsequente aumento de fragilidade da peca.
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3 PROPOSICAO

Os objetivos do presente estudo foram avaliar o impacto da fadiga mecénica
ciclica pelo método step-stress associado a degradacdo hidrotérmica,
comparando-0 com um novo protocolo alternado, na resisténcia a fadiga e ciclos
até falha de 3 geracdes de zircbnias odontologicas: VITAYZ T, INCORIS TZl e
KATANA UTML, bem como caracterizar suas propriedades microestruturais pré

e pos-teste.

As hipdteses testadas foram as seguintes:

e H1: O envelhecimento hidrotérmico associado a ciclagem mecéanica levara
a uma transformac&o martensitica mais acelerada e acentuada nas zirconias

de alta translucidez em relacéo a convencional de 12 geracéo.

e H2: Os grupos que receberdo o tratamento alternado de envelhecimento
hidrotérmico e ciclos de fadiga terdo menor taxa de sobrevida do que 0s

demais grupos.
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Os materiais que foram utilizados no presente trabalho, bem como seu

fabricante e composicao estéo listados na tabela abaixo (Tabela 4).

Tabela 4 — Materiais utilizados no presente estudo

Classificagéo Material Fabricante Composicao (%) Lote
12 geracgéo VITAYZT VITA, ZrO; + HfOx+ Y203 (> 99%) 50860
(convencional) Alemanha Oxido de itria (Y20s: > 3; < 5%)
Didxido de hafnio (HfO2 < 5%)
Oxido de aluminio (Al,O3: <
0.5%)
Outros 6xidos (< 0.5%)
2% geracéo INCORISTZI  Dentsply ZrO; + HfOx+ Y203 (> 99%) 2016219517
(super-translicida) Sirona, USA-  Oxido de itria (Y20s: > 4,5; < 6%)
Alemanha — ryivido de hafnio (HFO, < 5%)
Oxido de aluminio (Al,03: <
0.5%)
Outros 6xidos (< 0.5%)
3t geragio KATANA Kuraray Oxido de zirconia (ZrO2: 80-92%) EACZR2024-05
(Ultra-translicida)  UTML Noritake, Oxido de itria (Y2Os: 8-10%)
Dental Inc., Outros 6xidos (< 1%)
Japdo

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.1 Confeccgdo dos discos ceramicos

Blocos pré-sinterizados das zirconias VITA YZ T, INCORIS TZI e
KATANA UTML para sistemas CAD/CAM foram arredondados através de
desgastes laterais em maquina politriz até a obtencdo de forma cilindrica
(didametro de 15 mm), sendo entdo seccionados em discos com 1,5 mm de
espessura, com disco de corte diamantado Extec (Extec Corp., Enfield, CT, EUA)
em cortadeira de precisdo (IsoMet® 1000 Precision Saw, Buehler, Lake Buff —
[llinois, EUA).

Foram obtidos 51 corpos de prova de cada tipo de ceramica VITA YZ T,
KATANA UTML e INCORIS TZlI, totalizando 153 amostras (18 para testes
monoténico e 135 para teste quantitativo de fadiga). Os discos foram
regularizados e polidos individualmente com um protocolo sequencial de lixas de
SiC (Norton SaintGobain, S&o Paulo, Brasil) de granulagéo crescente de #400 a
#1200 em maquina politriz (Arotec Ind. e Com. Ltda, Cotia, SP, Brasil). As etapas

de confeccdo estdo ilustradas na Figuras 4 e 5.

Figura 4 — Esquema de confecc¢éo dos discos de zirconia

Q -, > .

YZ T TZI UTML

Legenda: A) Blocos de zirconia arredondados, B) Corte com disco diamantado, C) Aparéncia dos discos
apos corte e sinterizagao.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 5 — Demonstragdao do polimento das amostras

Legenda: A) Maquina politriz utilizada para o polimento dos discos, B) Disco sendo polido em lixa de
SiC.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Previamente a sinterizacdo, os espécimes foram lavados em banho
ultrassénico durante 15 minutos imersos em alcool isopropilico. A sinterizagéo
das ceramicas foi realizada em forno especifico (Zyrcomat T, Vita Zahnfabrik,
Alemanha), respeitando o ciclo de queima recomendado pelo fabricante, sob
ascensao e manutencao da temperatura de 1510 °C por 2 horas para as zirconias
VITAYZ e INCORIS TZI, e temperatura de 1550 °C por 2 horas paraa KATANA
UTML. Posteriormente, os discos de cada material foram divididos

aleatoriamente em 3 grupos com 15 espécimes cada, como listado na Figura 6.
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Figura 6 — Divisdo dos espécimes em grupos

[ VITA YZ (N=45) ] INCORIS TZI (N=45) KATANA UTML (N=45)
1

Y(I:F YI]EF YEIFA T(I:F TI]EF TE]FA K(IZF KIIEF KE]FA
(n=15) (n=15) (n=15) (n=15) (n=15) (n=15) (n=15) (n=15) (n=15)

steps4,8e12 steps4,8e12 steps2,4e6

"CF" - Controle + Fadiga até falha;
"EF" - Envelhecimento 20h + Fadiga até falha;
"EFA" - Envelhecimentos alternados de 5h +
Fadiga (c/ steps de parada).

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2 Envelhecimento dos corpos de prova em reator hidrotérmico

O envelhecimento das amostras foi realizado por imersdo dos discos
sinterizados em &gua deionizada em um reator isotérmico a 134 °C e pressédo
constante de 2 bars (Parr Instrument, modelo 4566, Illinois, EUA, Instituto de
Tecnologia Aeronautica, Sdo José dos Campos) (Figura 7), respeitando o tempo
de envelhecimento pré-estabelecido de 20 horas continuas para 0s grupos
terminados em “EF” e intercalados em 4 etapas de 5 horas para 0s grupos
terminados em “EFA”. Os grupos controle, “CF”, ndo receberam qualquer tipo de

tratamento.
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Figura 7 - Reator para degradacéo hidrotérmica (Laboratorio de Materiais - ITA -
CTA Séo José dos Campos)

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3 Andlise de transformacao de fase

Para a determinacdo da porcentagem da transformacéo de fase tetragonal
para monoclinica induzida pelo envelhecimento hidrotérmico e fadiga, foi
utilizada a anélise de Difragdo de Raios-X (DRX) (Modelo X’pert Powder,
PANalytical, Holanda), irradiando a superficie da ceramica com feixe de raios-X,
monocromatico, de Cu-Ka (A = 1,54060 A) filtrado com niquel, a uma tensdo de
45 kV e 40 mA, com varredura entre 20° e 70°, passo angular de 0.02° e tempo de

integracdo de 30 segundos.

Para quantificar a fracdo da zircénia monoclinica das amostras analisadas
em DRX, foram utilizadas as intensidades dos picos em (111) monoclinica, (101)
tetragonal e (-111) monoclinica. A intensidade dos picos foi obtida apds a
subtracéo da linha de base para diminuir a influéncia do equipamento na medida,

uma vez que a linha de base pode mudar de um equipamento para outro. Apos a
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obtencdo dos dados, estes foram enviados para uma unidade computadorizada e

analisados por meio de gréaficos.

O calculo da quantificacdo da fragdo monoclinica das amostras foi realizado
conforme a equacdo de Garvie e Nicholson (A), baseando-se na intensidade dos

picos em 28°, 30° e 31° apresentados nos difratogramas:

X = Im(-111)tm@11)
Im@a11)Hm-111)Ht@o01)

Onde segundo a férmula, temos:

Xm = Fracdo monoclinica
Im-111y = 31° = Intensidade do pico da ZrO, monoclinica
Ima11) = 28° = Intensidade do pico da ZrO, monoclinica
liaoy~30° = Intensidade do pico da ZrO, tetragonal

4.4 Teste de flexao biaxial com carga monotonica

Para facilitar o entendimento dos resultados do estudo, discos de cada grupo
(n=3) foram reorganizados em 6 subgrupos seguindo 0s mesmos critérios da
divisdo anterior (Figura 6), porém, removendo o fator fadiga de sua nomenclatura,

bem como o grupo alternado (Figura 8).
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Figura 8 — Divisdo dos espécimes em subgrupos

[ VITA YZ (N=6) ] INCORIS TZI (N=6) [KATANAUTML(N:G)]

YC YE TC TE KC KE
(n=3) (n=3) (n=3) (n=3) (n=3) (n=3)

"C" - Controle;
"E" - Envelhecidos por 20h;

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os discos foram entdo testados atraves de ensaio monotdnico sob carga
compressiva com amostras imersas em agua destilada. Para isto, 0s discos
confeccionados foram posicionados em uma base circular suportada por 3 esferas
equidistantes de 3,2 mm de diametro a 10 mm umas das outras. Uma ponta romba
fixada a maquina de teste universal (Emic DL-1000, Emic, Sao José dos Pinhais,
PR, Brasil) aplicou uma carga de 1000 kg a uma velocidade de 1 mm/min sob o
disco até o momento de sua fratura, determinando o fim do ensaio (Figura 9). A
média dos valores de resisténcia maxima, em MPa, foi utilizada como parametro

para caracterizacdo dos materiais previamente ao ensaio de fadiga.

Figura 9 - Teste monoténico em meio agquoso na maguina de ensaio EMIC

AN Y VY
LN VRN

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.5 Teste de flexao biaxial em fadiga

Amostras (n=15) foram ensaiadas sob resisténcia a fadiga em flex&o biaxial
(pistéo sob trés esferas) com um aplicador de carga plano circular de tungsténio
(2=1.6 mm) de acordo com a ISO 6872 em uma maquina eletrodindmica
(InstronElectroPuls E3000, Instron Corporation, Norwood, MA, USA) (Figura
10). O ensaio foi feito em ambiente aquoso (agua destilada) utilizando o método
step-stress com frequéncia de 20 Hz (Fraga et al., 2016; Dapieve et al., 2018).

Para este estudo, foram utilizados 2 protocolos de fadiga: Para 0s grupos
terminados em “CF” e “EF” (Sem e com envelhecimento hidrotérmico pré-fadiga,
respectivamente), inicialmente foi aplicado uma carga de 100 Mpa no centro das
amostras por 5.000 ciclos para acomodacdo do maquinario e da relacdo entre
pistdo/amostra, seguido de incrementos de 50 Mpa a cada 10.000 ciclos até que
houvesse falha catastrofica dos discos ceramicos. J& para 0s grupos terminados
em “EFA”, houve intercalacdo entre steps de ciclagem mecénica (fadiga) e
envelhecimento em reator hidrotérmico, executado nos steps que representassem
25, 50 e 75% da média do namero total de steps ateé a falha dos materiais dos
grupos “EF”, dado obtido através de piloto prévio. Assim, para os grupos YEFA
e TEFA, houve pausas entre os steps 4, 8 e 12; E para o grupo KEFA, 2,4e8.0
step de falha, bem como o namero de ciclos, foram registrados para cada amostra.

A fim de minimizar danos que poderiam ser causados pelo contato do pistdo
com a ceramica, uma tira de acetato foi interposta entre a ponta aplicadora e as
amostras, além de uma fita de celofane para proteger o espécime da base metéalica
(Monteiro et. al, 2018).
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Figura 10 — Maquina de fadiga Instron (UFSM-RYS)

Legenda: A) Maquina de ensaio, B) Posicionamento do pistdo no centro do disco, assentado sobre
esferas equidistantes, C) Vista frontal do disco em ensaio.
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.6 Analise fractografica

A vistoria das amostras fraturadas (n=2) foi realizada primeiramente com o
auxilio de estereomicroscopio (Discovery V20 Zeiss, Jena, Germany) para a
identificacdo das marcas de fratura e determinacao da origem de falha, confirmada
posteriormente com imagens obtidas atraves de MEV em magnificacédo de 50 e
200 X (SEM Vega3, Tescan, Czech Republic).

Além disso, para a avaliacdo microestrutural da topografia dos espécimes,
foi realizado o ensaio em MEV, utilizando magnificaces de 10.000 e 20.000 X
de uma amostra selecionada aleatoriamente de cada um dos grupos empregados
no estudo para caracterizacdo, mensuracdo do didametro e quantificacdo dos graos

da matriz cristalina, com o intuito de possibilitar discutir qualitativamente a
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transformacgédo superficial sofrida pelos tratamentos propostos de desgaste

hidrotérmico e fadiga.

4.7 Analise estatistica

Apos o final do ensaio, dados foram representados por meio de estatistica
descritiva e testes de correlacdo, visando a comparacdo dos valores de
transformacéo de fase, efeitos do teste de resisténcia a fadiga com a presenca ou

auséncia de envelhecimento hidrotérmico e do novo protocolo alternado.

O ndmero de ciclos e a resisténcia (MPa) correspondente a falha de cada
especime no teste de resisténcia a fadiga foi utilizado para a anéalise de
sobrevivéncia de Kaplan-Meier e Mantel-Cox (Log Rank test) com nivel de
significancia de 5% utilizando o software (IBM SPSS Software; IBM, Armonk,
NY, EUA).

Para analise de Weibull, foi usada a distribui¢cdo biparamétrica, descrita

por Quinn e Quinn (2010) através de software Minitab (Pennsylvania, USA):

Pr=1—exp (— (Uig)m) @)
in(1-p)==(2)" (b)

1
In [ln <E)] = ming — minagy (C)

Onde a resisténcia caracteristica oy € 0 parametro de localizacdo, e o
modulo de Weibull, m, corresponde a forma do grafico da distribuicdo. Quanto
mais contida a distribuicdo, menor a dispersao dos dados, maior o médulo e,

portanto, mais confiavel o material.
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Os difratogramas, bem como porcentagem de transformacao de fase T-M
das zirconias VITA YZ T, INCORIS TZI e KATANA UTML encontram-se
abaixo (Figura 11 e Tabela 5).

Figura 11 - Difratogramas das 3 zircénias experimentais pré e pds, com ou sem

envelhecimento hidrotérmico associado a fadiga
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Legenda: (A) Grupos controle — Pré-fadiga; (B) Grupos envelhecidos em reator hidrotérmico a 134 °C
por 20h — Pré-fadiga; (C) Grupos controle — Pdés-fadiga; (D) Grupos envelhecidos em reator
hidrotérmico a 134 °C por 20h — Pés-fadiga; (E) Grupos envelhecidos com protocolo alternado — P6s-

fadiga.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 5 - Dados de transformacdo T-M das zirconias VITAYZ T, INCORIS TZI
e KATANA UTML pré e pés fadiga mecanica

Material Grupo % de fase monoclinica (pré) % de fase monoclinica (pds)
YCF 0 4,76
VITAYZT YEF 47,87 53,29
YEFA - 39,14
TCF 0 3,84
INCORIS TZI TEF 50,72 55,72
TEFA - 60,47
KCF 0 0
KATANA UTML KEF 0 0
KEFA - 0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Observa-se na Tabela 5 que as zirconias YZ T e INCORIS TZI possuem
uma matriz policristalina de conformacdo majoritariamente tetragonal, onde
seguido de tratamento hidrotérmico durante 20 horas, seja de forma continua ou
alternada, notou-se uma inversdo dos picos de fase monoclinica (28 e 31°) e
tetragonal (30°) nas zirconias VITA YZ T e INCORIS TZI, enquanto a zirconia
KATANA UTML permaneceu isenta de transformacdo martensitica devido a ser
estabilizado em fase cubica (> 65-70%). Vale salientar que a zirconia de 12
geracdo ao final de 20 horas em reator hidrotérmico (YEF), obteve menor indice
de transformacdo martensitica quando comparado a de 22 (TEF) (53,29% contra
55,72%).
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5.2 Resisténcia a flexdo em teste monoténico e fadiga

Gréficos e tabelas contendo os dados de resisténcia mecénica obtidos apds
ensaio das amostras até a falha em méaquinas EMIC e INSTRON encontram-se
abaixo (Figuras 12, 13 e Tabela 6).

Figura 12 - Comparacdo das médias em MPa dos valores de resisténcias obtidos
em ensaio de flexdo biaxial em meio aquoso em ensaio monotonico e fadiga step-
stress para os grupos das zirconias VITA YZ T, INCORIS TZI e KATANA
UTML

Resisténcia a Flexdo Biaxial (monoténico) Resisténcia a Flexdo Biaxial (fadiga)
I L I 5 [
1
. | | |
YC YE TC TE KC KE YCF  YEF YEFA TCF  TEF TEFA KCF  KEF KEFA

Legenda: CF- Controle; EF- Envelhecido por 20h; EFA — Envelhecimento e fadiga alternados.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 6 - Média da resisténcia a flexdo em ensaio monotoénico e fadiga, médulo de Weibull e nimero de ciclos até falha

com respectivos intervalos de confianca (IC)

GRUPQOS

Médias em MPa (IC)

Madulo de Weibull (IC)

Ciclos até falha (IC)

YC
YCF
YE
YEF
YEFA
TC
TCF
TE
TEF
TEFA
KC
KCF
KE
KEF

KEFA

787,46 (742,60 — 830,34)
623,33 (579,64 — 667,02) &
832,75 (763,74 — 884,89)
516,66 (478,81 — 554,52) €
730,00 (671,98 — 788,01) A8
793,90 (751,61 — 840,50)
646,42 (583,54 — 709,30) &
820,80 (781,29 — 860,42)
810,42 (734,57 — 885,42) A
700,00 (627,16 — 772,83) A8
473,24 (433,34 — 515,25)
440,00 (405,25 — 474,74) ©
433,17 (409,11 — 446,76)
413,33 (382,39 — 444,27) ©

393,33 (363,29 — 423,37)©

9,30 (6,15 — 14,04) b

6,57 (4,61 —9,36) ¢

7,80 (5,21 — 11,67) %

5,43 (3,59 — 7,54)°
5,79 (3,83 - 8,08) 2
5,63 (3,84 — 8,24)

8,07 (5,38 — 12,09) ¢

7,93 (5,33 - 11,77)¢

7,93 (5,36 — 11,73)

102.162,16 (94.051,44 — 110.272,87) °°
88.333,33 (80.762,39 — 95.904,27) °
131.000,00 (119.396,59 — 142.603,40) °°

114.285,71 (101.709,66 — 126.861,76) °
147.000,00 (131.914,60 — 162.085,39) °
125.000,00 (110.432,82 — 139.567,17) °~

73.000,00 (66.050,58 — 79.949,41) 4

67.666,66 (61.478,44 — 73.854,88) »
63.666,66 (57.658,43 — 69.674,89) *

*Letras e simbolos diferentes significam diferencas estatisticas dentro da mesma coluna.
**Grupos sem a letra F foram submetidos somente a ensaio monoténico | Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 13 — Grafico de contorno comparando a resisténcia caracteristica e o

modulo de Weibull dos grupos experimentais das zirconias VITA YZ T,

INCORIS TZI e KATANA UTML

14

12

10 ~

Maodulo de Weibull
4]
1

T T T T T T
400 500 600 700 800 900
Estresse (MPa)

Legenda: CF- Controle, em linha continua; EF- Envelhecido por 20h, em linha tracejada; EFA —
Envelhecimento e fadiga alternados, em linha tracejada. Sobreposicdes das linhas indicam semelhanca

estatistica.
Fonte: Elaborada pelo autor.

5.2.1 Teste de flexdo biaxial com carga monotonica

O grupo YE apresentou maiores resultados de resisténcia flexural quando
comparado aos demais grupos (832,75 = 58 MPa), enquanto o grupo KE
apresentou os menores valores (433,17 £ 20 MPa). Ndo houve indicativo de
diferenca significante entre os grupos de zirconia VITAYZ T e INCORIS TZI, e

o fator “termociclagem’ ndo demonstrou influéncia na alteracéo da resisténcia de

nenhum dos 3 materiais, seja benéfica ou néo.



49

5.2.2 Teste de flexado biaxial em fadiga

Os resultados obtidos no teste de fadiga apontam queda entre 10-20% na
resisténcia dos materiais de 12 e 22 geracdo, e cerca de 4-5% no de 32 quando
comparados ao teste de flexdo biaxial monoténico. Os maiores valores de
resisténcia a fadiga e nimero de ciclos até a falha sdo atribuidos ao grupo TEF
(810,42 £ 76 MPa). Tanto as zirconias VITA YZ T quanto INCORIS TZI tiveram
resultados superiores ao da KATANA UTML. O grupo KEF apresentou pior
desempenho mecanico a fadiga (413,33 £ 32 MPa). Diferentemente do teste
monoténico, o fator envelhecimento hidrotérmico por 20 horas continuas em
reator apresentou diferenca estatistica antagonistas para as zirconias VITAYZ T
e INCORIS TZI quando comparados aos seus grupos nédo envelhecidos, ou seja,
houve queda de resisténcia para o grupo YEF (516,66 + 38 MPa) enquanto
aumentou-se para o grupo TEF (810,42 £ 76 MPa). Com relacdo ao protocolo
alternado de envelhecimento hidrotérmico e fadiga, houve diferenca estatistica
apenas para a zirconia VITA YZ T, com acrescimo de resisténcia de 623,33 + 44
(YCF) para 730,00 = 58 MPa (YEFA). Novamente, ndo houve influéncia dos
tratamentos na KATANA UTML.

As representacfes bidimensionais da dispersdo dos dados de resisténcia
caracteristica e modulo de Weibull estdo na figura 13. O grupo YCF apresentou o
maior valor de m (9,30) dentre os grupos experimentais, onde quanto maior,
menor a discrepancia e dispersdo de valores dentro do grupo, e, portanto, mais
confiavel € o material, visto que temos uma previsibilidade mais acurada do limite

de resisténcia. Valores proximos de 10 indicam grande confiabilidade.
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A disposicao grafica dos dados de sobrevivéncia dos grupos experimentais

esta presente na Figura 14 e Tabela 7.

Figura 14 — Sobrevivéncia das zirconias experimentais

Funcoes de sobrevivéncia

1,0

0,87

0,67

0,4

Sobrevivéncia acumulada

0,07

1

I 1L7

Fonte: Elaborado pelo autor.
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E possivel avaliar que a maior taxa de sobrevivéncia é dada para o grupo

TEF, sendo notavel que, com cargas maiores que 550 MPa (ou até 95.000 ciclos),

todos os grupos de KATANA UTML, envelhecidas alternadamente ou néo,
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apresentaram probabilidade de sobrevivéncia de 0%, enquanto a zircénia TZI
envelhecida (TEF) apresentou taxas de 100%, ou seja, nenhuma falha.

Assim como nos topicos anteriores, foi observado que o envelhecimento
continuo ou alternado ndo apresentou diferenca estatisticamente significante na
taxa de sobrevivéncia e quantidade de ciclos até a falha do material UTML,
enguanto observamos dois efeitos para os outros materiais de 12 e 22 geragdo: Um
aumento considerdvel da taxa de sobrevida da INCORIS TZI para o grupo
envelhecido continuamente por 20 horas pré-fadiga (TEF) (147.000,00 + 15.000
ciclos) e nenhuma mudanca para o ciclo alternado (TEFA) (125.000,00 + 15.000
ciclos), quando comparados ao respectivo grupo ndo envelhecido
hidrotermicamente; E um decréscimo de ciclos até falha para o grupo YEF
(88.333 + 7.570 ciclos), porém com aumento para o grupo tratado alternadamente
(YEFA) (131.000 + 11.600 ciclos).
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Tabela 7 - Taxas de sobrevivéncia — probabilidade dos espécimes de exceder as respectivas cargas de fadiga até falha (CFF)

e numero de ciclos até falha (CAF) sem propagacao de trincas, com seus respectivos desvios-padroes

CFF (MPa) / CAF
GRUPOS
250/ 300/ 350/ 400/ 450/ 500/ 550 / 600/ 650/ 700/ 750/ 800/ 850/ 900/ 950/ 1000/ 1050/ 1100/ 1150/
35000 45.000 55.000 65000 75.000 85.000 95.000 105.000 115000  125.000  135.000  145.000  155.000  165.000  175.000  185.000  195.000  205.000  215.000
093 08 086 060 033 006
YCF 1 1 1 1 oe) (008 (08 (0120 (012 (00 20
073 020 020 013 006
YEF 1 1 1 1 011 ©10) @©10 (08 (08 0
093 08 08 08 040 033 033 006
YEFA 1 1 1 1 1 (0oe) (008 (008 (010) (012 (012) (012) (0oe) 20
092 092 064 064 035 014 007
TCF 1 1 1 1 o) (006 (012) (0120 (012) (009 (008 0
086 08 073 053 046 033 020 006 006 006 0,06
TEF ! ! ! ! ! ! 1 o8 (010 (011) (012 (012) (012) (010) (0.06) (0.06) (006) (0.06) 0
TEFA . . , 09 08 08 08 08 08 02 02 013 013 013 o
(006) (008) (008) (0.08) (0.08) (010) (010) (0.10)  (0.08)  (0.08)  (0.08) '
093 08 066 033 0,06
KCF 1 (©0oe) (010 (012) (©12) (©o06) °°
093 073 040 020
KEF 1 ©oe) (1) @12 (@10 °°
080 073 026 006
KEFA ' 010 ©11) @©11) @06 0

*Teste Kaplan Meier e Mantel-Cox. ** O simbolo ‘-* indica auséncia de espécimes sendo submetidos ao teste.

Fonte: Elaborado pelo autor.



5.3 Andlise Fractografica

Montagens contendo imagens obtidas em anélise de estéreomicroscopia e
MEYV estdo dispostas nas figuras 15, 16 e 17. Para facilitar a visualizacdo da
superficie de fratura das zircénias, foi utilizado um marcador a base d’agua de

coloracgéo contrastante durante analise em estéreomicroscopio.

Pode-se notar que a origem de fratura de todos os espécimes estudados deu-

se na superficie oposta a de aplicacdo de carga, ou seja, na face de tracéo.

Supbe-se que as trincas deram inicio em zonas de fragilidade desses
materiais, tais como micro defeitos contidos na microestrutura cristalina das

zirconias (poros e/ou bolhas de oxigénio aprisionados).

A hipdtese da origem da fratura foi marcada através de sinais encontrados
nas imagens, observando principalmente a orientacdo dos hackles, que geralmente
apontam para o sentido de propagacéo da trinca (ou pdt nas imagens) e convergem
para uma pequena zona ausente de estriacdes, conhecida como espelho, ao qual
contém o defeito originador. Outro achado notavel nas imagens é a curva de
compressao (compression curl), que, assim como o0 nome indica, trata-se de uma
alteracdo da trajetoria da trinca devido a aplicacdo de cargas na superficie
contactante. Nos grupos alternados (EFA), podemos observar essas alteracdes de
direcdo de forma mais proeminente, ja que a posicdo de aplicacdo de carga pode
ter sido alterada durante as etapas de ciclagem (destaque para o grupo TEFA —
Figura 17).
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Figura 15 — Estereomicroscopia (em verde) e micrografias das amostras VITA YZ, INCORIS TZl e KATANA UTML

sem envelhecimento hidrotérmico e apds fadiga mecénica

YCF TCF KCF

I ORIGEM ' ORIGEM I ORIGEM

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 16 — Estereomicroscopia (em verde) e micrografias das amostras VITA YZ, INCORIS TZl e KATANA UTML apos

envelhecimento em reator hidrotérmico por 20 horas e fadiga mecanica

' ORIGEM I ORIGEM I ORIGEM

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 17 — Estereomicroscopia (em verde) e micrografias das amostras VITA YZ, INCORIS TZI e KATANA UTML
apos protocolo alternado de envelhecimento hidrotérmico e fadiga mecénica

YEFA TEFA KEFA

' ORIGEM l ORIGEM I ORIGEM

Fonte: Elaborado pelo autor.



5.4 Analise da topografia em MEV

Montagens contendo imagens da topografia dos diferentes grupos

experimentais obtidas por MEV estao dispostas nas figuras 18, 19 e 20.

As micrografias dos grupos “CF” de todas as zircOnias confirmaram a
presenca de uma matriz inteiramente cristalina de arranjo regular e limites bem
definidos. Nota-se inclusive que o diametro granular da zirconia KATANA
UTML é cerca de 180% maior comparado ao das zirconias YZ T e INCORIS TZI

(2240 nm, contra =85 e =65 nm, respectivamente)

O envelhecimento hidrotérmico de forma continua previamente ao teste de
fadiga causou aumento da irregularidade superficial no grupo YEF, demonstrado
pela presenca de lacunas e depressdes, muito provavelmente ligadas a ejecdo dos
grédos monoclinicos apds o0 aumento volumétrico advindo da transformacédo de
fase T-M.

O tratamento alternado, visualmente, teve impacto de forma menos
agressiva nos grupos experimentais “EFA”, j& que por comparagdo, ndo

observamos tantos defeitos superficiais quanto aos demais grupos “EF”

Os grupos envelhecidos da zirconia KATANA UTML aparentemente nédo
sofreram alteracdes em sua organizacdo microestrutural, tampouco apresentaram

o fendbmeno de pulverizacdo superficial como nas zirconias de 12 e 22 geracao.
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Figura 18 — Microscopia dos grupos experimentais da zirconia VITA YZ T em
ampliagoes de 10.000 e 20.000 x

YCF -10.000x; § . YCF - 20.000x

o

YEF,*10:000X% <
Beon. &

b

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 19 — Microscopia dos grupos experimentais da zirconia INCORIS TZI em
ampliagdes de 10.000 e 20.000 x

4

e 2
TEFA;20/000x»

A YR K

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 20 — Microscopia dos grupos experimentais da zirconia KATANA UTML
em ampliagdes de 10.000 e 20.000 x

KCFE - 10.000x KCF -20.000x

KEF - 10.000x KEF - 20.000x

KEFA -110.000x KEFA'-20.000x

Fonte: Elaborado pelo autor.



6 DISCUSSAO

Este estudo avaliou os efeitos de um protocolo inédito de degradacdo em
baixa temperatura associado a fadiga de zirconias odontolégicas de 3 diferentes
geracOes, comparando-o com uma metodologia ja fundamentada na literatura para
avaliacdo de suas propriedades mecanicas e microestruturais, ao qual serdo

discutidas abaixo atraves de topicos pontuais.

Embora ja citada na literatura durante muitos anos como fator negativo para
as zirconias odontoldgicas (Kobayashi et al., 1981; Piconi et al., 1998; Chevallier
etal., 1999; Deville et al., 2005), a degradacao hidrotérmica em baixa temperatura
ainda é topico atual quando nos referimos as novas zirconias ultratranslucidas
implementadas no mercado, com resisténcia e microestrutura ainda ndo muito
exploradas e compreendidas. Em geral, definimos esse tratamento hidrotérmico
como uma forma de simular a degradacao quimica superficial que ocorreria com
a peca protética instalada em boca, mas de forma acelerada in vitro. Embora
alguns estudos relatem que, mesmo néo linear, 1 hora de envelhecimento das
zirconias a 134 °C possa equivaler entre 2,5-5 anos, e que 5 horas de 15-20 anos
em um cenario de degradacdo em ambiente bucal a 37 °C (Cattani-Lorente et al.,
2016), ainda néo foi definido um consenso sobre tal estipulagdo comparada com
a realidade clinica, ja que a resposta a esse fator depende exclusivamente da
susceptibilidade dos materiais ao mesmo (Zhang et al., 2015). Além disso,
também néo ha conhecimento do quanto a associacdo dos fatores de degradacédo
hidrotérmica e ciclagem mecénica influenciam na longevidade das zirconias

odontoldgicas cronologicamente.

Tratando-se dos efeitos da corrosdo quimica, varios sdo os fatores

relacionados a tais resultados, estes principalmente ligados a microestrutura dos
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materiais em questdo, mais precisamente com o tamanho e densidade de graos
(Kohorst et al., 2012; Zhang et al., 2014; Palmero et al., 2015; Abreu et al., 2020),
temperatura de sinterizacdo do material (Zhang, Lawn, 2018), e quantidade de
itria e alumina em sua composicdo, que além de ditar a quantidade de energia
necessaria para ativar o processo de envelhecimento (Zhang et al., 2015), afeta
diretamente as propriedades mecanicas e a vida util desses materiais de forma

experimental e clinicamente (Flinn et al., 2014).

Assim sendo, a H1 foi confirmada, demonstrando que de fato as zirconias
de alta translucidez, ou de 22 geracdo, embora possuam propriedades opticas mais
aceitaveis clinicamente que as convencionais, sofrem com a degradacao em baixa
temperatura de forma mais acelerada que as zirconias de 12 geragcdo devido
principalmente ao tamanho de grdo em sua microestrutura e conteudo de alumina
serem menores, fato confirmado através da comparacdo da taxa de conversao de
fase T-M (53,29% contra 55,72%), caracterizada facilmente pela analise de DRX
devido a ser uma transformacao cristalografica (embora limitada em quantificar
com precisdo porcentagens de transformacdo martensitica menores que 5%)
(Deville et al., 2005). Foram observados resultados semelhantes de transformacéo
de fase em estudos prévios (Arata et al., 2014; Flinn et al., 2014, 2017; Prado et
al., 2020), corroborando com os achados deste trabalho. Portanto, em teoria,
zircbnias com graos tetragonais como as de primeira geracdo, embora possuam
uma area maior, necessitam de maior energia de ativacdo para o desencadeamento

do processo de transformacao de fase T-M.

A zirconia de 32 geracdo KATANA UTML permaneceu isenta de
transformacdo martensitica significante em ambas as condi¢cbes de
envelhecimento precoce, devido principalmente ao seu alto contetdo de itria
(cerca de 8-10%), que o estabiliza em sua fase cubica de configuracéo isotropica

(McLaren et al., 2017), garantindo que zircOnias parcialmente estabilizadas néo
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sofram com os impactos da degradacdo hidrotérmica. Porem, agora uma nova
problemaética ronda esses novos materiais, ou seja, por um lado aumentou-se a
refracdo de luz no interior de sua microestrutura, tornando-o mais estético e com
aplicabilidade clinica similar ao dissilicato de litio (Harada et al., 2016; Zhang et
al., 2019), mas por outro perdeu tanto grande parte de sua resisténcia a flexdo
(incluindo aqui a taxa de sobrevivéncia), quanto seu 0 mecanismo de
tenacificacdo (Zhang et al., 2017; Pereira et al., 2018; Zhang et al., 2019), fator
de diferenciacdo das zirconias em geral até a presente geracdo de outras ceramicas

odontoldgicas.

Reforcando o encontrado pela analise de DRX para as zirconias VITA YZ
T e INCORIS TZI, foi notavel nas microscopias a injuria superficial causada pelos
tratamentos propostos, avaliado pelo fato dos grupos “CF” apresentarem uma
conformacdo mais estavel e regular dos gréos quando comparado com os demais
“EF” ¢ “EFA”, onde encontramos areas com espagos que supostamente eram
preenchidos com grdos tetragonais, que através do aumento volumétrico e
concentracdo locais de forgas compressivas nos limites intergranulares, acarretou
no fendmeno de pulverizacéo superficial, ejetando grdos monoclinicos e criando
microdefeitos na matriz cristalina (Arata et al., 2014; Prado et al., 2020), ao qual
aparentemente pode estar ligado com a perda significante da resisténcia a fadiga
do grupo YEF (516,66 + 37 MPa) durante o teste de fadiga, ja que visualmente é
a mais afetada comparando aos demais grupos experimentais (Figuras 18 e 19).
N&o houve mudancas microestruturais significantes na topografia da zirconia
KATANA UTML e seus respectivos grupos.

Com relacdo a taxa de sobrevivéncia dos grupos experimentais, a H2 foi
rejeitada, visto que os desfechos das amostras submetidas ao protocolo alternado
de envelhecimento e fadiga foi de aumento ou manutencédo da expectativa quando

comparados aos seus respectivos grupos controle e envelhecidos por 20 horas
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continuas pré-fadiga. A hipotese originou-se da duvida do comportamento das
ceramicas mediante cargas ciclicas, que acarretam na propagacdo de trincas no
interior da microestrutura, e subsequente envelhecimento hidrotérmico, que
atraves do processo fisico de capilaridade e adsorcéo, teoricamente agravaria e
desestabilizaria a organizacdo tetragonal da matriz cristalina através do
deslocamento de itria, ocasionando a regressdo cristalografica para uma fase
menos resistente (Yoshimura et al., 1987; Clarke et al., 2003). Embora algumas
duvidas possam surgir com relacdo a frequéncia de 20 Hz do teste de fadiga, ao
qual parece demasiadamente alta, ndo permitindo uma janela de recuperagéo
elastica do material e impedindo com que o envelhecimento fragilizasse ainda
mais o interior das amostras, baseado no trabalho de Fraga e colaboradores, a
resisténcia a fadiga de zircbnias do citado estudo foi semelhante para as
frequéncias de 2, 10 e 20 Hz, justificando a escolha dessa metodologia, cujo

objetivo foi apenas acelerar a velocidade do teste.

Uma possivel explicacdo é fundamentada na teoria que, embora todos os
materiais ceramicos para CAD/CAM sejam susceptiveis aos efeitos associados da
degradacdo hidrotérmica e cargas ciclicas - reduzindo em até 40% o limite de
tolerancia para inicio de fratura -, zirconias policristalinas apresentam a menor
propensao ao crescimento lento de trincas devido a sua microestrutura (Wendler
et al., 2018). Porem, leva-se a crer que o envelhecimento continuo pré-fadiga
mecanica foi suficiente para fragilizar as amostras do grupo YEF, diminuindo sua
taxa de sobrevivéncia tornando-as mais propensas a falhas, principalmente devido
a grandes concentracdes de tensdes residuais nessa zirconia de 12 geracdo,

segundo o trabalho de Prado e colaboradores (2020).

Assim como no estudo de Pereira e colaboradores (2018), as zirconias de
2% geracdo envelhecidas hidrotermicamente por 20 horas previamente a fadiga

obtiveram maiores taxas de sobrevivéncia dentre as outras geracdes estudadas
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(KATANA ML — Pereira; INCORIS TZI — Prado, 2020), garantindo que de fato
trata-se de materiais com alta resisténcia, confiabilidade e longevidade mesmo

apos degradacéo quimica.

Embora os mecanismos que possam levar a falha dos materiais ceramicos
ja sejam bem conhecidos pela literatura, um maior entendimento sobre a atuacéo

dindmica desses fatores deve ser mais bem explorado.

Devemos apontar algumas perspectivas e limitacOes do presente estudo,
Cujo objetivo era avaliar in vitro a acdo conjunta tanto do envelhecimento
quimico, quanto a fadiga mecanica que seria causada a longo prazo em ambiente
oral. O uso de simplificacdo das pecas protéticas em geometria simples e auséncia
da cimentacdo desses discos em algum substrato analogo a dentina (como a resina
G10), causando a degradacdo de ambas as faces dos espécimes, acarretou huma
representacdo direta ndo totalmente acurada. Porém, esse novo protocolo
demonstrou-se promissor, uma vez que apresentou resultados compativeis com
metodologias ja fundamentadas na literatura. NOs autores sugerimos a utilizacéo
desse ensaio alternado para estudos com restauracdes complexas em mente, como
coroas unitarias ou proteses fixas cimentadas, para melhor entender o

comportamento do envelhecimento e fadiga simulados nesse tipo de situagéo.
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7 CONCLUSAO

Dado as limitagdes deste presente estudos, podemos concluir que:

e Zirconias de 2% geracdo sdo mais susceptiveis a degradacdo hidrotérmica,
porém possuem maior resisténcia e longevidade comparadas as zirconias
de 12 e 32 geracao;

e ZircOnias ultra-translicidas de 3? geracdo, embora mais estéticas, nao
possuem mecanismo de tenacificacdo e apresentaram os piores resultados
de resisténcia mecanica e sobrevivéncia dentre 0s grupos experimentais;

e O envelhecimento continuo por 20 horas em reator hidrotérmico associado
a fadiga afetou o limiar critico da zirconia VITA YZ, causando efeitos
deletérios na resisténcia e sobrevivéncia do material, porém, o mesmo
tratamento apresentou efeito contrario na INCORIS TZl;

e O protocolo alternado de envelhecimento hidrotérmico e fadiga causou
aumento da resisténcia e longevidade da zircénia VITA YZ T, porém néo
apresentou diferenga para nenhum dos outros grupos experimentais;

e A alternacdo entre envelhecimento e fadiga apresentou resultados
compativeis com a literatura e realidade clinica e pode ser utilizado como

parametro para metodologias futuras.
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