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Resumo

Neste trabalho, ceramicas a base de zircOnia estabilizada com itria fo-
ram caracterizadas quanto as suas propriedades de interesse na area de
odontologia. Blocos ceramicos pré-sinterizados com 15x15x1mm, fo-
ram submetidos a sinterizagdo, em temperaturas entre 1450 ¢ 1600°C,
com patamar de 2h. Os corpos sinterizados, foram submetidos a ava-

Translucidez liagao de densidade relativa, fases cristalinas, microestrutura resultante,
dureza, tenacidade a fratura e resisténcia a fratura além de transluci-

Propriedades dez. Amostras sinterizadas a 1450°C apresentaram densidade relativa

mecinicas inferior a 92% e amostras sinterizadas em temperaturas superiores se
aproximaram da densidade completa. As analises em MEV indicaram

Sinterizagdo crescimento de grdo em func¢do do aumento da temperatura de sinteri-
zagdo. Medidas realizadas em luximetro indicaram que a passagem de
luz ¢ mais influenciada pela densificagdo que pelo crescimento de gréo,
e que ha um efeito direto da temperatura com o aumento da transluci-
dez. Dureza aumentou diretamente com o aumento da temperatura de
sinterizac¢ao ¢ conseqiiente densificacdo. Resisténcia a fratura e tenaci-
dade sofreram redugdo em fungdo do aumento do tamanho de grao, para
amostras sinterizadas a 1600°C.

Abstract Key-words:

In this work, zirconia based ceramics were characterized in relation Zirconia

to its properties usually employed in dentistry. Pre-sintered zirconia

blocks of 15x15x1mm were sintered at 1450, 1500 1530 or 1600°C for | Dental prosthesis

2h. Sintered samples were characterized by X-Ray Diffraction, Scanning

Electron Microscopy, relative density, grain size average, hardness, Translucence,

fracture toughness, bending strength and translucence. Samples sintered || mechanical properties

at 1450°C show relative density near to 92% while samples sintered at

1600°C presented full density. SEM characterization indicates grain Sintering

growth as function of temperature. An increasing of translucence is
observed as function of the sintering temperature increasing. Hardness
is dependent of porosity and fracture toughness and bending strength
reduces at 1600°C as function of the grain growth.
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1. Introducio

A elaboracdo de materiais ceramicos
avancados obteve grandes avangos na década
de 80, sendo verificada inclusive, uma continua
evolugdo no desenvolvimento destes materiais.
Além disso, estes tém-se mostrado promissores
ndo s6 por razdes estruturais, como na engenha-
ria para a confec¢do de ferramentas de corte,
refratarios, abrasivos, opacificadores ¢ outros
materiais mas também em outras areas como a
medicina e odontologia. O emprego da zirco-
nia na odontologia ¢ relativamente novo e co-
megou na area de protese dentria. A zirconia
(ZrO,) tem mostrado grande destaque entre as
ceramicas avangadas, atraindo muito interesse
de pesquisadores na area odontologica pela sua
o6tima aplicabilidade funcional e estética. [1]

Apesar da casuistica e do sucesso das res-
tauragdes metaloceramicas, a odontologia sem-
pre buscou substituir materiais metalicos, prin-
cipalmente em funcdo de resultados estéticos.
Assim o uso de ceramicas a base de zircOnia,
(ZrO, ) estabilizada por Y,0, tem sido difundido
na odontologia [2]. Uma grande evolugdo nas

1170°C

técnicas de restauragdo dentdria tem se estabe-
lecido pelo uso dos materiais ceramicos de alto
desempenho, aumentando a tendéncia a elimi-
nag¢do da subestrutura metalica, chamadas de
restauragdes Metal free, utilizando para isso,
ceramicas de maior tenacidade a fratura e resis-
téncia a fratura, minimizando a possibilidade de
falha mecénica em uso.

A zirconia estabilizada com itria possui
propriedades unicas e esta sendo utilizada ndo
sO para a confec¢do de nucleos de coroas e pon-
tes fixas de ceramica pura, como também para a
confecgdo de restauragdes protéticas onde hou-
ve pouca destruicdo dental (inlays), restaura-
cdes protéticas onde houve extensa destrui¢ao
dental (onlays), inclusive na regido mais pro-
nunciada do dente (cuspide), pinos intra-canais,
aparelho de fixagdo do fio ortodontico (brackets
ortodonticos) e componentes de implantes den-
tarios (pilares e implantes).

A propriedade da zirconia estabilizada de so-
frer transformag@o martensitica (Eq.1) (Tetragonal
— Monoclinica) apds a aplicacdo de uma tensao,
gerando assim um material com maior tenacidade,

¢ de suma importancia para a sua selecao.

2370°C 2680°C

Monoclinica <> Tetragonal <> Cubica <> Liquida a

A zirconia € uma excelente alternativa
de tratamento por varios fatores: sdo quimica-
mente inertes, possuem baixa condutividade
térmica ¢ elétrica, sdo resistentes & compres-
sdo e tem excelente potencial para simular a
aparéncia dos dentes naturais, satisfazendo
assim uma exigéncia da odontologia restaura-
dora que ¢ a supressdo da fungdo e da estética
simultaneamente.

A implantodontia ¢ a especialidade da
odontologia que tem por objetivo a reposi¢do
de elementos dentarios perdidos ou removidos.
Na implantodontia, a estética ¢ fator de gran-
de importancia, ¢ deve-se considerar que os
materiais protéticos metalicos comprometem
esse requisito em algumas situagdes. Com
base nesse pensamento, os sistemas de im-
plantes utilizam componentes protéticos cera-
micos. Cabe ressaltar que estes componentes
apresentam limitagdes mecanicas, devido a ca-

racteristica fragil das ceramicas. Considerando

que como indicadores relativos a utilizagao de
ceramicas como materiais estruturais em im-
plantes, pode-se assinalar, como aceitaveis,
para atendimento as solicitacdes provenientes
do trabalho de mastigacdo, uma resisténcia a
fratura por flexdo flexdo da ordem de 250 MPa
e tenacidade a fratura K,_da ordem de 3 MPa.
m'?, Entende-se que resultados de caracteriza-
¢do superiores a estes indicadores representam
garantia de confiabilidade. [1]

A utilizag¢@o de ceramicas densas a base
de zirconia, ZrO,, vem sendo proposta em fun-
¢do do material, apresentar biocompatibilida-
de, elevada dureza e resisténcia ao desgaste,
além de resisténcia a fratura e elevada tena-
cidade a fratura [3-4]. A zirconia apresenta as
seguintes transformagoes de fase.

Todavia, o uso da zirconia parcialmente
estabilizada em temperatura ambiente somen-
te € possivel através da adigdo de 6xidos meta-

licos como a itria (Y,0,), magnésia (MgO) e a



céria (CeO) [5] uma vez que a transformagdo
de fase de tetragonal para monoclinica causa
expansdo volumétrica de 3 a 5% e, por isso,
trincas inviabilizariam o uso do material.

O objetivo desse trabalho foi avaliar as
propriedades fisicas e mecanicas de ceramicas
comerciais nacionais a base de ZrO, estabiliza-
dacom Y,0,, sinterizadas em diferentes tempe-

raturas afim de aplicagdo na area odontologica.

2. Materiais e Métodos

Os materiais utilizados nesta pesquisa fo-
ram blocos pré-sinterizados de ZrO,(3%Y,0,)
modelo ProtZircon da Empresa ProtMat®, com
dimensoes de 40x15x15mm. Estes blocos, uti-
lizados exclusivamente em sistemas SIRONA-
CEREC InLab, foram cortados em espessura
de Imm, obtendo fatias com 15x15x1,5mm.
Apbs corte, dezenas de corpos-de-prova foram
retificados visando dar regularidade e unifor-
midade a espessura, e em seguida, foram sub-
metidos a sinterizacdo.

Lotes de amostras foram sinterizados em
temperaturas de 1450, 1500, 1530 ou 1600°C,
com patamar de 2h. As amostras foram sinteri-
zadas em forno, com resisténcia de MoSi, , ao
ar, com taxa de aquecimento de 10°C/min ate
atingir temperatura de 1200°C. Posteriormente
a taxa foi reduzida a 8°C/min ate atingir a tem-
peratura final de sinterizacdo. Os materiais
foram resfriados com taxa de 10°C/min, até a
temperatura ambiente.

As amostras sinterizadas foram lixadas
e polidas ate padronizagdo da sua rugosidade
e sua espessura, que ficou invariavelmente na
ordem de 1,00+0,05 mm. Esta é uma espes-
sura comum na confec¢do de casquetes de
proteses dentarias e que possibilita aproximar
as condigdes de teste as condigdes reais de
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confecgdo de proteses dentarias. Os materiais
foram caracterizados quanto a sua densidade
relativa, utilizando método de Arquimedes.
Além disso, difracao de raios X e Microscopia
eletronica de varredura foram realizadas nas
amostras sinterizadas. Os procedimentos rea-
lizados nestas técnicas sdo descritas com mais
detalhes em trabalhos anteriores [5]

Dureza e tenacidade 4 fratura foram
avaliadas, utilizando método de indentagdo
Vickers, baseando-se nas normas ASTM-
C-1327-99 [6] e ASTM-C-1421-99 [7].
Resisténcia a fratura foi determinada utilizan-
do ensaio de flexdo em 4 pontos.

A translucidez foi determinada em dispo-
sitivo composto de caixa isolada composta de
duas camaras: uma das cadmaras ¢ totalmente
escura com luz negra, e outra com fonte de luz
independente. O recipiente possui um orificio
por onde obrigatoriamente a luz passa, e onde
as amostras foram fixadas com presilhas em
uma posicao padronizada. Com isso, na cdmara
escura, o luximetro foi instalado e apos fixagao
das amostras, foi medida a translucidez dos ma-
teriais. As medidas foram realizadas por tempo
padronizado de 30s, e o aparelho identifica a
translucidez méaxima e minima. Em cada con-
dicdo de sinterizagdo duas amostras foram me-
didas e as medidas foram feitas em duplicatas.

As propriedades s3o discutidas em fun-
¢a0 das condicdes de sinterizagdo e dos seus
respectivos resultados de densificacdo, micro-

estrutura.

3. Resultados e Discussao

A Figura 1 apresenta os resultados de
analises de difracao de raios X realizadas em

diferentes condi¢des de sinterizagao.
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Figura 2. Difragdo der raios X das amostras sinterizadas a 1450°C-2h e 1600°C-2h.
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Sdo apresentados aqui os dois extre-
mos de condi¢Oes realizadas neste trabalho,
com temperaturas de 1450°C-2h e 1600°C-2h.
Independentemente da condi¢do de sinteriza-
¢do utilizada, em todas as condigdes estudadas,
somente a fase tetragonal foi observada como
fase cristalina apo6s a sinterizagdo, sugerindo
que dentro dos limites de detecgdo do difrato-

1450°C-2h

metro essa ¢ a Unica fase presente no material.
A Figura 2 apresenta resultados das caracte-
rizagdes realizadas por microscopia eletrd-
nica de varredura, nas amostras sinterizadas
em diferentes temperaturas de sinterizagao.
Observa-se um crescente aumento do tamanho
de grdo, em funcdo do aumento da temperatu-
ra de sinterizagdo utilizada.

1600°C-2h

Figura 2. Micrografias obtidas por MEV que revelam a microestrutura de ceramicas a base de ZrO,(3%Y ,0,) sinterizadas
em diferentes condigdes. (Ampliagdo 10000X)

A Tabela 1 apresenta um resumo de to-
das as propriedades avaliadas neste trabalho.

Os resultados de dureza indicam que a
temperatura de sinterizagdo influenciou na
Microdureza das amostras, demonstrando que
o aumento da temperatura aumenta a microdu-
reza do material até a temperatura de 1530°C.
De 1530°C a 1600°C observamos um patamar,
com uma estabiliza¢do dos valores de micro-
dureza, ndo havendo diferencas significativas
da microdureza entre as amostras sinterizadas
em 1530°C e 1600°C. Podemos entdo correla-
cionar o aumento da microdureza com a dimi-
nuigdo dos poros.

A observacao dos resultados apresentados
de tenacidade a fratura indicam que ha aumento
da tenacidade em fun¢@o do aumento da tempe-
ratura de sinterizacdo, entre as temperaturas de
1450°C, 1500°C e 1530°C. Nesta faixa de tem-
peratura, e efeito de aumento da densidade re-
lativa, claramente observada, pode ser inferido
ao aumento da densificagdo: Enquanto amostras
sinterizadas a 1450°C possuem densidade rela-
tiva proximo a 92%, o aumento da temperatura

aproxima os resultados de 100%. Ao observar

o aumento da temperatura de sinterizagdo, os
valores de tenacidade a fratura sofreu redu-
¢do. Esse comportamento provavelmente esta
ligado ao crescimento exagerado dos graos, ja
que o tamanho do grdo sofre um amento con-
sideravel em amostras sinterizadas a 1600°C-
2h. Nesta condicdo o tamanho médio chega a
1,2pm. Com o aumento do tamanho dos gréos,
a populagdo de graos sujeitos a transformag@o
martensitica diminui, diminuindo a capacidade
tenacificante do material. Além disso, o meca-
nismo secundario de tenacificagdo da Zirconia,
por deflex@o de trincas, perde a sua capacidade,
pois o niimero de desvios pelos contornos de
grdo sdo diminuidos.

Os valores de resisténcia a fratura por
flexdo indicam que condi¢des superiores a
1500°C sdo necessarias para obter boas pro-
priedades de resisténcia a fratura. Nota-se
ainda que a 1600°C, ha redugdo dos valores,
sendo este fenomeno também relacionado ao
aumento do tamanho médio dos grdos.:

Com respeito a translucidez, os resulta-
dos indicam um efeito significativo do aumento

da temperatura nos resultados. A presenga de
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porosidade nas amostras sinterizadas a 1450°C
e 1500°C, inferida pelos resultados de densifi-
cagdo, que sdo da ordem de 8% e 4% respec-
tivamente, representam consideravel bloqueio
a passagem de luz do material analisado, in-
dicando que, nestes casos a translucidez fica
comprometida dentro de um determinado
limite. E fato que nas amostras sinterizadas
em temperaturas superiores, ha densificagdo
praticamente completa, ¢ verifica-se ainda um
grande aumento do tamanho médio dos graos
tanto com o aumento da temperatura quanto
do tempo, sendo assim, esta eliminagdo quase
total dos poros e o crescimento dos grdos be-
neficiam as propriedades finais de translucidez
do material.

Do ponto de vista de aplicagao odontolo-
gica, deve ser salientado que estes resultados
também estdo sob influéncia da espessura da
parede do casquete que esta sendo fabricado.
Além disso, deve ser lembrado que existe uma
série de aplicagdes posteriores de porcelana
em diferentes camadas e cores, que poderdo
influenciar este resultado estético. Sendo as-
sim, o profissional de proteses dentarias deve
estar atento as caracteristicas mecanicas do
material que estd sendo desenvolvida, pois os
parametros de sinterizag¢do sdo fortemente in-
fluenciados por eles. Em estudos anteriores[8],
foi demonstrado que o aumento da temperatu-
ra de sinteriza¢dao reduz a confiabilidade das
ceramicas, parametro este medido pelo uso da
Estatistica de Weibull, indicando que amos-
tras sinterizadas a 1500°C, 1530°C e 1600°C
possuem reducdo do modulo de Weibull, que
¢ da ordem de 10,4, 10,2 e 9,8 respectivamen-
te. Um outro fato a ser considerado é que o
tamanho dos graos influencia a degradacdo da
zirconia em meio a saliva [9] como também
foi demonstrado anteriormente.

Sendo assim, os profissionais que traba-
lham o efeito estético da zirconia nas proteses
dentarias, deve levar em consideragdo as condi-
¢des onde esta ceramica ird desempenhar suas
fungdes, levando em consideragdo a geometria
das proteses, além dos esfor¢os mecanicos aos
quais ela estara sujeita. Pode-se propor que em
casos unitarios e/ou de dentes anteriores (res-
ponsaveis pelo corte dos alimentos e pelo sor-
riso) de até trés elementos, pode-se otimizar
os efeitos estéticos, sinterizando os materiais

em temperaturas superiores, pois as cargas

mastigatorias sdo consideravelmente menores
que nos dentes posteriores (responsaveis pelo
esmagamento e trituracdo dos alimentos e as
maiores cargas mastigatdrias), e os dentes fi-
cardio menos expostos a acdo da saliva. Porém,
em casos relativos aos dentes posteriores, tais
como pontes fixas, onde varios elementos po-
dem ser conduzidos em uma mesma protese,
sugerimos trabalhos com temperaturas de sin-
terizagd0 menores, mas que otimizam as pro-
priedades mecanicas e garantam maior confia-
bilidade das préteses desenvolvidas.

Foi observado também um aumento da
translucidez das amostras quando os grdos sdo
maiores e quando a densidade relativa das amos-
tras € maior, ou seja, com o aumento da tempe-
ratura de sinterizagdo das amostras obtivemos
pegas com uma maior translucidez, maior den-

sidade relativa e crescimento dos graos.

4. Conclusoes

As ceramicas de zirconia desenvolvidas
neste trabalho possuem aumento da densidade
relativa, da micro-dureza e da tenacidade a fra-
tura em funcdo do aumento da temperatura e
do tempo de sinterizagao utilizados. Esse com-
portamento também € observado nos aspectos
microestruturais que indicam que o tamanho
de grao da zirconia é consideravelmente maior
em materiais sinterizados a 1530°C e 1600°C.
Com a redugdo da porosidade e o aumento do
tamanho de grdo, notavel aumento da translu-
cidez é observada nos materiais sinterizados,
o que indica que a ascensao dos valores de
translucidez esta diretamente relacionada a di-
minui¢do dos contornos de grao e da porosida-
de dos materiais, condi¢des que inibem a pas-
sagem de luz entre uma superficie. Por outro
lado, em aplicagdes deste materiais no ramo
da odontologia, os aspectos mecanicos devem
ser considerados na hora de definir condigdes
de sinterizacao visando aumento da confiabili-
dade dos materiais como proteses dentarias.

Fica claro portanto que para aplicagdo
odontologica a Zirconia apresenta proprieda-
des excelentes. Contudo, € necessaria a indi-
cagdo correta para cada caso especificamente
para que o material tenha o desempenho es-
perado pelo profissional. As propriedades da

Zirconia avaliadas em nosso estudo nos mostra



que apesar da translucidez,( que é uma carac-
teristica importantissima na Odontologia, pois
trabalha sempre a estética levando a perfei-
¢do), aumentar juntamente com o aumento da
temperatura, a Tenacidade a fratura na tempe-
ratura mais alta perde sua exceléncia. Portanto
uma temperatura segura para Proteses anterio-
res ou posteriores, sejam elas unitarias ou con-
jugadas seria de aproximadamente 1530°C,
na qual, associam-se alta densificagdo, alta
tenacidade a fratura e dureza, microestrutura

homogénea e boa translucidez.
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