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Resumo

Objetivo: este trabalho teve como objetivo analisar a composicao, a morfologia e o tamanho dos cristais de diéxido de zirconio de cinco marcas comerciais de zirconias Y-TZP
odontolégicas. Material e Métodos: os materiais avaliados, Cercon (Dentsply); Katana (Kuraray Noritake Dental Inc.), Lava (3M ESPE); Vita In-Ceram (Vita Zahnfabrik) e
IPS e.max ZirCAD (Ivoclar Vivadent) foram investigados quanto & composicao e morfologia/tamanho dos cristais utilizando as anélises de energia dispersiva de raios-X e mi-
croscopia eletronica de varredura, respectivamente (n = 5). Resultados: o elemento quimico zirconio foi identificado em todos os materiais e os cristais mostraram diferentes
modos de aglomerag&o e tamanhos que variaram de 0,1 a 0,5 um. Conclusao: as zirconias ndo apresentaram diferengas composicionais, mas a morfologia e tamanho dos
cristais variaram dependendo do tipo de zirconia.
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ABSTRACT

Objective: the objective of this study was to analyze the composition, morphology and size of dental zirconium dioxide crystals of five commercial brands of YTZ-P dental
zirconias. Material and Methods: the materials evaluated, Cercon (Dentsply); Katana (Kuraray Noritake Dental Inc.), Lava (3M ESPE); Vita In-Ceram (Vita Zahnfabrik)
and IPS e.max ZirCAD (Ivoclar Vivadent) were investigated according to their composition and crystal morphology/size, using energy dispersive X-rays and scanning electron
microscope analysis, respectively (n = 5). Results: the zirconium chemical element was identified in all materials and the crystals showed different clustering modes and sizes
that varied between 0.1 and 0.5 um. Conclusion: the zirconia ceramics did not present compositional differences, but the morphology and size of crystals varied depending

DOI: 10.18363/rbo.v74n1.p.2

on the type of zirconia.
Keywords: Zirconium: X-Rays; Scanning electron microscopy.
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Introducao

introduc¢éo do mecanismo de tenacificagio por transfor-

magéao de fase da zircOnia parcialmente estabilizada em

meados de 1970 motivou a comunidade cientifica a ana-
lisar as possiveis aplicabilidades biomédicas do material.! A zir-
conia possui trés fases cristalograficas: monoclinica, tetragonal e
ctbica. Com adi¢éo de 6xidos metalicos como o MgO, CaO, CeO:
e Y30, a zirconia possui “metaestabilidade” em temperatura am-
biente, tornando-a extremamente resistente a fratura.?

A primeira proposta da utiliza¢do do déxido de zirconio para
aplica¢oes biomédicas foi em ortopedia para reposicio de cabecas
de fémur. Entretanto, nos anos 2000, seu uso foi descontinuado
devido a alta taxa de fraturas esponténeas in vivo.’ Paralelamente,
enquanto os médicos ortopedistas descontinuavam o uso da zir-
coOnia, os cirurgides-dentistas estavam descobrindo as vantagens
do material protético em Odontologia, sendo a principal delas
substituir a maioria das restauragdes metaloceramicas.’

Devido a biocompatibilidade, qualidades estéticas e proprieda-
des mecanicas favoraveis, o material possui ampla aplicagdo como
copings, pilares de implante, coroas monoliticas, infraestruturas
para préteses parciais fixas e até mesmo implantes dentarios.>"?
Além disso, a produgdo de tais restauragdes tornou-se facilitada
com a introdugdo de sistemas CAD/CAM, que permitiram aos
técnicos e cirurgides-dentistas entregarem os trabalhos protéticos
mais rapidos e com qualidade."

As zircbdnias Y-TZP (zircOnia tetragonal policristalina estabi-
lizada por itrio) para Odontologia sdo consideradas materiais ce-
ramicos, embora ndo apresentam fase vitrea como as cerdmicas
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feldspaticas, a base de dissilicato de litio ou leucita. A principal
caracteristica dos materiais a base de didxido de zirconio (ZrO,) é
a presenca apenas da fase cristalina, que determina sua adesivida-
de aos cimentos resinosos, caracteristicas Opticas e propriedades
fisicas.”” Vérias empresas de produtos odontoldgicos produzem
zircOnias para restauragdes protéticas, entretanto é importan-
te saber se elas apresentam similares composi¢des baseadas nas
morfologias dos cristais de dioxido de zirconio." O objetivo deste
estudo foi avaliar a composi¢do quimica de cinco marcas comer-
ciais de zirconia YTZ-P, a morfologia e o tamanho dos cristais que
compdem cada material.

Material e Métodos

Cinco marcas comerciais de zirconia Y-TZP foram estudadas:
Cercon (Dentsply/Degudent, Hanau, Alemanha); Katana (Kura-
ray Noritake Dental Inc., Aichi, Japao), Lava (3M ESPE AG, See-
feld, Alemanha); Vita In-Ceram Zirconia (Vita Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Alemanha) e IPS e.max ZirCAD (Ivoclar Vivadent
AG, Schaan, Leichtensten). Dez placas (1,5 mm de espessura, 5
mm de comprimento e 5 mm de largura) de cada um desses mate-
riais foram preparadas e avaliadas quanto & composigéo e formato
dos cristais de dioxido de zirconio.

A composi¢ao de cada zirconia foi analisada por energia dis-
persiva de raios-X (Noran Instruments, Middleton, WI, EUA). As
placas foram montadas em stubs de material polimérico (n =5) e
cobertas com carbono (Desk II, Denton Vacuum, Moorestwon,
NJ, EUA). O espectro de cada amostra foi obtido com tempo de
leitura de 100 segundos (voltagem: 15 kV; dead time 20-25%; dis-
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tancia de trabalho: 20 mm).

Para caracterizagdo da morfologia e tamanho dos cristais das zirconias, placas dos materiais (n = 5) foram fixadas em stubs metali-
cos e cobertos com ouro em aparelho metalizador (MED 010, Balzers AG, Balzers, Liechtenstein). As zirconias foram examinadas em
microscopio eletrénico de varredura (Leo 435 VP, Leo Electron Microscopy Ltda., Cambridge, Reino Unido) e areas representativas
nas amostras foram fotografadas em magnificagdes de 5.000X e 20.000X.

Resultados
As composi¢des das zirconias estdo presentes na figura 1. Para todos os materiais foram detectados a presen¢a do elemento quimico
zirconio e carbono. O zircOnio na tabela periédica é um metal, enquanto o carbono é relacionado ao tratamento das amostras para
a andlise em energia dispersiva de raios-X (coberturas das amostras com carbono). Nenhum outro elemento quimico foi detectado,
devido a baixa concentrac¢do nestes materiais.
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Figura 1. Elementos identificados pela analise de energia dispersiva de raios-X para as zirconias Cercon (1a), Katana (1b), Lava (1c); Vita In-Ceram
Zirconia (1d) e IPS e.max ZirCAD (1e)

Com relagdo ao tamanho dos cristais de diéxido de zirconio (figuras 2 e 3), as zirconias Cercon e Lava mostraram particulas de 0,1
a 0,2 pm, respectivamente, aglomeradas em “clusters” de 0,5 a 1 pm (Figuras 2a, 2c, 3a e 3¢). A zirconia Katana ndo apresentou aglome-
rados de particulas, sendo essas de tamanho aproximado de 0,2 pm (figuras 2b e 3b). As estruturas das zirconias Vita In-Ceram e IPS
e.max ZirCAD parecem bem compactas com cristais de formatos definidos de tamanhos de 0,3 a 0,5 pm e sem formacao de aglomera-
dos aparentes (figuras 2d, 2e, 2d e 3e).
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Figura 2. Microscopia eletronica de varredura em 5.000x mostrando os cristais de didxido de zirconio para as zircdnias Cercon (2a), Katana (2b), Lava

(2¢); Vita In-Ceram Zirconia (2d) e IPS e.max ZirCAD (2e)
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Figura 3. Microscopia eletronica de varredura em 20.000x mostrando os cristais de dioxido de zircbnio para as zircbnias Cercon (3a), Katana (3b),

Lava (3¢); Vita In-Ceram Zirconia (3d) e IPS e.max ZirCAD (3e)

Discussao

A indicagdo da zirconia em trabalhos protéticos tem aumen-
tado nos ultimos e por isso é importante que os dentistas saibam
as caracteristicas e propriedades desses materiais, os quais em-
pregam nas reabilitagdes dentais unitarias, parciais ou totais de
seus pacientes.*"® Muitas empresas tém produzido materiais a
base de didxido de zirconio, que se apresentam em blocos para
CAD/CAM com diferentes tamanhos, cores e opacidades, sendo a
maioria deles pré-sinterizados.'

Este estudo nao identificou 6xidos metalicos (CaO, MgO, CeO:
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e Y:0s), que sdo empregados para estabilizar o formato dos cris-
tais, os quais ocorrem durante fendmenos de aquecimento e res-
friamento. O principal éxido metalico adicionado a zirconia pura
¢ o triéxido de itrio, geralmente numa concentragao de 3 a 6% (em
peso)>' e devido a essa baixa concentragio ele néo foi identificado
na andlise de energia dispersiva de raios-X.

O elemento quimico zirconio foi encontrado em alta concen-
tragdo para todos os materiais testados (figuras 1A a 1E), sendo o
dioéxido de zirconio o principal material presente em todos mate-
riais testados. Segundo o fabricante do material Vita In-Ceram
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Zirconia, o 6xido de aluminio (Al.O:s) é adicionado para propor-
cionar maior resisténcia,”” mas também néo foi identificado pela
analise de energia dispersiva de raios-X.

A zircdnia Cercon possui, segundo seu fabricante, 6xido de
itrio (5%), oxido de héfnio (<3%), oxido de aluminio e de silicio
(<1%), além do oxido de zirconio como principal componente.
Para a zirconia Katana, o diéxido de zircénio estd presente em
94,4%, com 5,4% de 6xido de itrio e 0,2% de outros componen-
tes em menores concentragdes. A zirconia Lava apresenta 99%
de didxido de zirconio, enquanto o IPS e.max ZirCAD também
contém 6xido de hafnio, 6xido de aluminio e 6xido de itrio, além
do didxido de zirconio que é o componente em maior concentra-
¢do. Todas essas informagdes sobre a composi¢cdo das zircOnias
descritas acimas foram baseadas em informagoes fornecidas pelos
fabricantes.

A zircOnia possui trés fases cristalinas muito distintas. A pri-
meira delas é a monoclinica, que estd presente em temperatura
ambiente. Nessa fase cristalina, ela tem baixa resisténcia a flexdo
e devido a grande distancia dos cristais, a zirconia mostra baixa
dureza e pode ser facilmente usinada em unidades CAD/CAM. A
partir de 1.170°C (temperatura inferior & maioria dos fornos de
sinteriza¢do), os cristais tém formato tetragonal. Essa mudanca
de estrutura causa contra¢iao volumétrica que pode variar de 19%
a 30%, dependendo do estado inicial do bloco da zircdnia, sendo
ele pré-sinterizado ou néo. Se o material for submetido a periodos
mais prolongados de sinteriza¢ao e/ou a temperatura de 2.370°C,
a estrutura cristalina do didéxido de zirconio se torna cubica.
Graos ctbicos sdo muito maiores que os graos monoclinicos e te-
tragonais, possuem elevada resisténcia flexural e dureza, porém
sao indesejados, pois desestabilizam os cristais adjacentes a ele.>"

Neste estudo néo foi possivel diferenciar o formato especifico
dos cristais destas fases cristalinas, mas foi possivel determinar o
tamanho deles, que variaram de 0,1 a 0,5 pm. Foram observados
formagdes de aglomerados ou estruturas compactas, dependendo
do material. Essas diferencas podem resultar em diferentes pro-

priedades mecéanicas, como resisténcia a flexdo, modulo e dure-
za.>>1® Os aglomerados foram observados para as zirconias Cer-
con e Lava, enquanto estruturas compactas foram notadas para as
zircOnias Katana, Vita In-Ceram e IPS e.max ZirCAD.

As zirconias Cercon e Lava mostraram particulas aglomera-
das em “clusters”, sendo o tamanho dos cristais entre 0,1 a 0,2
um, respectivamente. Esses aglomerados de até 1 um de tamanho
podem ter sido produzidos pela preparagdo das amostras para
observa¢do em microscopia. Os blocos de zirconia formam cor-
tados para atingir o formato descrito anteriormente e tiveram um
polimento inicial para planificagdo antes da sinteriza¢do e por
causa desse processamento, talvez particulas se desprenderam e
aglomeraram fora da massa compacta dessas zirconias. A zirconia
Katana ¢ o unico material que se apresenta inicialmente como um
bloco nao pré-sinterizado. Esse material também teve particulas
pequenas com tamanho aproximado de 0,2 pm. As maiores par-
ticulas foram observadas para as zirconias Vita In-Ceram e IPS
e.max ZirCAD, com tamanho variavel de 0,3 a 0,5 pm. Devido ao
tamanho dessas particulas foi possivel observar melhor o formato
dos graos/cristais, que aparentam ter um formato mais definido e

proximo do tetragonal.

Conclusao
A andlise composicional ndo mostrou diferenca entre as mar-
cas comerciais de zirconia, sendo o elemento quimico zirconio
identificado em todos os materiais. Entretanto, a analise da mor-
fologia e do tamanho dos cristais mostrou diferengas entre os ma-
teriais avaliados, com a presenca de aglomerados e cristais com-
pactados com tamanhos variados de 0,1 a 0,5 um.
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