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RESUMO

O objetivo dessa pesquisa foi avaliar o efeito da pigmentagédo extrinseca e
das multiplas queimas nas propriedades mecanicas, fisicas e superficiais de uma
ceramica de silicato de litio reforgcada por zirconia (ZLS). Blocos da ceramica ZLS
(VITA Suprinity), foram arredondados e fatiados para obtengao de 90 discos com 12
mm de didmetro e 1,2 mm de espessura, distribuidos em 6 grupos (n=15) de acordo
com o tratamento da superficie (CO: Controle - sem pigmentacao; DF — “Double
Firing”: cristalizagdo e pigmentagao realizados em passos separados; SF — “Single
Firing”: cristalizagdo e pigmentagdo em passo unico;) e quantidade de queimas (Il - 2
queimas; IV - 4 queimas): COIl, COIV, SFIl, SFIV, DFIl e DFIV. As amostras foram
entdo submetidas a analise de cor e translucidez (espectrofotdmetria colorimétrica),
rugosidade (perfilometria), difragdo de raio-x (DRX) e resisténcia (flexdo biaxial;
1mm/s; 1000KgF). Os dados obtidos foram submetidos as analises estatisticas de
variancia (ANOVA), teste de Tukey e teste-t (a = 5%). Os resultados revelaram que o
tipo de tratamento realizado para pigmentagdo modificou a ceramica fisicamente (p <
0,01), mecanicamente (p < 0,01) e até sua rugosidade (p < 0,01). O tipo de técnica
empregada e o numero de queimas nao influenciaram significativamente a diferencga
de cor em nenhum grupo das amostras testadas. Porém o numero de queimas
influenciou na translucidez (DFIl: 7,10; DFIV: 6,35; p = 0,02) e rugosidade (DFIl: 122
pm; DFIV: 77 um; p < 0,01) apenas dos grupos DF, ja a resisténcia alterou-se
apenas nos grupos SF (SFIl: 271 MPa; SFIV: 325 MPa; p < 0,01). O DRX apontou
diferencas de conteudo amorfo entre os grupos, mas a quantidade de queimas nao
alterou a composicdo dessas amostras. As amostras submetidas a técnica DF,
portanto, demonstraram um melhor desempenho devido a estabilidade de cor e
translucidez, menores valores de rugosidade quando comparadas a outra técnica e

maior resisténcia, principalmente, ao aumentar o numero de queimas.

Palavras-chave: Ceramica. Silicato de Litio reforcado por zircdnia. Queimas. Cor



ABSTRACT

The objective of this research was to evaluate the effect of extrinsic
pigmentation and multiple fires on the mechanical, physical and surface properties of
a zirconia-reinforced lithium silicate ceramic (ZLS). ZLS (VITA Suprinity) ceramic
blocks were rounded and sliced to obtain 90 discs with 12 mm in diameter and 1.2
mm in thickness, distributed in 6 groups (n = 15) according to the surface treatment
(CO: Control - without pigmentation; DF - “Double Firing”: crystallization and
pigmentation performed in separate steps; SF - “Single Firing”: crystallization and
pigmentation in a single step;) and number of firings (Il - 2 fires; IV - 4 fires) : COIl,
COIV, SFIl, SFIV, DFIl and DFIV. The samples were then subjected to color and
translucency analysis (colorimetric spectrophotometry), roughness (profileometry), x-
ray diffraction (XRD) and resistance (biaxial flexion; 1mm / s; 1000KgF). The data
obtained were submitted to statistical analysis of variance (ANOVA), Tukey's test and
t-test (a = 5%). The results revealed that the type of treatment performed for
pigmentation modified the ceramic physically (p <0.01), mechanically (p <0.01) and
even its roughness (p <0.01). The type of technique used and the number of burns
did not significantly influence the color difference in any group of the tested samples.
However, the number of burns influenced translucency (DFIl: 7.10; DFIV: 6.35; p =
0.02) and roughness (DFIl: 122 ym; DFIV: 77 ym; p <0.01) only in the DF groups ,
the resistance changed only in the SF groups (SFll: 271 MPa; SFIV: 325 MPa; p
<0.01). The XRD showed differences in amorphous content between the groups, but
the number of burns did not change the composition of these samples. The samples
submitted to the DF technique, therefore, showed a better performance due to color
stability and translucency, lower values of roughness when compared to another

technique and greater resistance, mainly, by increasing the number of burns.

Keywords: Ceramics. Zirconia-reinforced lithium silicate. Burns. Color
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1 INTRODUGAO

As ceramicas odontoldgicas tém sido cada vez mais utilizadas como material
reabilitador devido suas adequadas propriedades estéticas, biocompatibilidade, além
do aprimoramento continuo da sua resisténcia e estabilidade quimica no ambiente
bucal (ELSAKA e ELNAGHY, 2016). Essas podem ser classificadas quanto ao seu
conteudo, se diferenciando em ceramicas vitreas (como as feldspaticas, as leuciticas
e o dissilicato de litio) e ceramicas cristalinas/policristalinas (sendo um exemplo
classico a zircénia). As primeiras sdo compostas por um material amorfo, uma fase
vitrea e, eventualmente, um conteudo cristalino (BISPO, 2015). Esse ultimo é
inserido, mas em baixa proporgdo, na tentativa de aumentar a resisténcia dessas
ceramicas sem prejudicar suas propriedades estéticas (GRACIS et al.,, 2015;
NISHIOKA et al., 2018).

Atualmente, essas ceramicas estdo disponiveis em formato de blocos para
CAD/CAM (Computer-aided-design/computer-aided-manufacturing) na intengdo de
reduzir as falhas intrinsecas no material a partir de uma produgdo e um
processamento mecanizado, o qual minimiza os defeitos oriundos de etapas técnico
dependentes. Esse tipo de processamento promove, ainda, uma melhor precisao e
adaptacdo das restauragcbes através da fresagem dos blocos pré-fabricados
(KASSOTAKIS et al., 2015; PARK e CHOI, 2016; WENDLER et al., 2016; OTTONI et
al., 2018).

Um exemplo desse tipo de ceramica vitrea CAD/CAM é o silicato de litio
reforgcadas por zircénia (ou monosilicato de litio) (VITA Suprinity, VITA Zahnfabrick,
Bad Sackingen, Alemanha). Sua estrutura € composta predominantemente por uma
matriz vitrea sintética (56-64% de diéxido de silicio e 15-21% de 6xido de litio)
reforcada com cristais de zircdnia (8-12%), além de pigmentos (MONTEIRO et al.,
2018), o que permite que o material associe as propriedades 6ticas de sua matriz
vitrea com a alta resisténcia mecanica da zircébnia (MENDONCA ET AL., 2019). A
tenacidade a fratura desse material encontra-se entre 1,3 e 4,7 MPa m "2 (TRAINI et
al., 2016; OTTONI et al., 2018), resisténcia a flexdao biaxial de 207 a 611 MPa
(WENDLER et al., 2016; OTTONI et al., 2018), médulo elastico de 103 GPa (BELLI
et al., 2017) e dureza de 6.53 GPa (ELSAKA e ELNAGHY, 2016). Visto isso, esse

material € indicado para restaurag¢des unitarias parciais ou coroas totais dento ou
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implanto retidas (RAMOS et al., 2016; ELSAKA e ELNAGHY, 2016; BELLI et al.,
2017).

No entanto, como o bloco dessa ceramica CAD/CAM é monocromatico, faz-se
necessaria a sua estratificagdo ou pigmentagéo extrinseca, clinicamente conhecida
como maquiagem, para mimetizar o aspecto de um dente natural (KOMINE et al.,
2007; CHO et al., 2012). Essa técnica de pigmentagao vem sendo preferida quando
comparada a de estratificagédo, pois elimina o risco de delaminagcédo da ceramica de
cobertura (ZHAO et al., 2012), que pode ocorrer devido a incompatibilidade do
coeficiente de expansao térmica entre a ceramica de infraestrutura e a de cobertura
(ZAHRAN M. et al., 2008; BELLI, PETSCHELT e LOHBAUER, 2013). Portanto, as
indicacdes de restauracdes monoliticas estdo aumentando em detrimento das pegas
estratificadas, reduzindo, assim, os problemas associados com a fabricacédo
(ZHANG et al., 2015).

Para pigmentacdo dessas restauragbes monoliticas, a queima da
pigmentacdo extrinseca pode ser realizada por diferentes técnicas: apds ou
conjuntamente com a queima de cristalizagdo da ceramica, essa ultima no intuito de
gerar ainda mais praticidade para o processo de obtencdo da restauragdo. Porém,
clinicamente, devido a ajustes estéticos ou de forma, esse processo de pigmentagéo
pode exigir uma grande quantidade de queimas até a obtencdo da restauragao
desejada, o que gera uma preocupagao quanto a preservagdo das propriedades
mecanicas e 6ticas apds esses varios processamentos térmicos. Segundo Cho et al.
(2012) existe a possibilidade de alteragdo do conteudo cristalino das ceramicas
devido ao calor. Porém, alguns estudos apontam que a queima do glaze sob
materiais ceramicos vitreos por um tempo estendido promoveu um significativo
aumento na resisténcia a flexdo, pois resultou na cura de trincas intrinsecas do
material (AURELIO et al., 2015; AURELIO, DORNELES e MAY, 2017; AURELIO et
al., 2018).

Apesar de a pigmentagdo extrinseca parecer uma boa escolha para
restauragdes monoliticas, estudos apontam que essa técnica pode alterar a
topografia do material ceramico (BITTAR et al., 2019), elevando a rugosidade
superficial (MIRANDA et al., 2019) e contribuindo para o acumulo de biofilme
bacteriano e, consequentemente, inflamacao periodontal (ALAO et al., 2017; YUAN
et al., 2017).
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Diante da auséncia de pesquisas na literatura quanto aos processos térmicos
para esse tipo de material ceramico faz-se necessario investigar o efeito da
quantidade de queimas e da técnica de pigmentagcdo nas propriedades mecanicas,
superficiais e oticas em uma ceramica CAD/CAM de silicato de litio reforcada com
zircbnia, ja que essas propriedades estao diretamente relacionadas ao sucesso e
longevidade do tratamento restaurador (WANG, TAKAHASHI e IWASAKI, 2013).
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2 REVISAO DE LITERATURA

Nesta revisdo de literatura foram abordados os temas: ceramicas
odontoldgicas; ceramica de silicato de litio reforgado por zircbnia; pigmentagéo
extrinseca da ceramica de silicato de litio reforcado por zircénia; testes das
propriedades fisicas: cor e translucidez; teste da propriedade mecéanica: resisténcia
a flexdo biaxial; teste para obtengao da composicdo quimica: difracdo de raio-X
(DRX).

2.1 Ceramicas Odontoldgicas

As ceramicas odontologicas também denominadas popularmente como
porcelana dental € conhecida por se tratar de um material de aparéncia semelhante
ao dente natural, devido sua adequada propriedade optica (GOMES et al., 2008).
Além da sua capacidade biomimética, esse material apresenta biocompatibilidade e
aprimoramento continuo de suas propriedades quanto a resisténcia e estabilidade
quimica, que contribuem para classifica-la como um excelente material reabilitador
de escolha por parte dos cirurgides-dentistas (ELSAKA e ELNAGHY, 2016).

Esse material € composto por elementos metalicos (aluminio, calcio, litio,
magnésio, potassio, sédio, lantanio, estanho, titdnio e zirconio) e substancias néo
metalicas (silicio, boro, fluor e oxigénio), sendo representado em duas fases:
cristalina e vitrea. A fase cristalina traduz as propriedades mecanicas e Opticas,
enquanto a fase vitrea (composta por 6xido de silicio — SiO4) esta diretamente
ligada a viscosidade e expansao térmica desse material (DELLA BONA, SHEN e
ANUSAVICE, 2004).

A porcelana convencional feldspatica € descrita como vidro, composta por
feldspato de potassio (K;0.Al,03.6Si0;) e pequenas adi¢gdes de quartzo (SiO),
sendo que em altas temperaturas, o feldspato decompde-se numa fase vitrea com
estrutura amorfa e numa fase cristalina constituida de leucita (KAISi, Og ou
K20.Al,03.4Si02) (CRAIG, 2004). A ceramica feldspatica e leucita foram uma das
pioneiras do sistema de vitroceramicas, porém por ndo atingirem valores ideais de
resisténcia a tragcdo e tenacidade para confecgcdo de proteses fixas e coroas
unitarias posteriores, estimularam o desenvolvimento de novos materiais mais
reforcados e com melhorias das propriedades mecéanicas (FIGEIREDO-PINA et al,
2016).
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Atualmente, as ceramicas sao classificadas de acordo com o conteudo,
podendo ser denominadas como ceramicas vitreas (feldspaticas, leuciticas e o
dissilicato de litio), ceramicas cristalinas/policristalinas (exemplo: zircbnia) e
ceramica infiltrada por matriz polimérica. Ceramicas vitreas possuem um conteudo
amorfo, uma fase vitrea e, as vezes, conteldo cristalino, mas em menores
proporgdes (BISPO, 2015; GRACIS et al.,20115; NISHIOKA et al., 2018). Esse
reforco se trata de uma tentativa para aumentar a resisténcia sem influenciar
negativamente na estética da restauragcdo ceramica.

Grande parte dessas ceramicas esta disponivel em formato de blocos para
CAD/CAM  (Computer-aided-design/computer-aided-manufacturing). Por serem
materiais homogéneos reduzem as falhas intrinsecas e minimizam erros
laboratoriais adquiridos em etapas técnico dependentes. Esse tipo de fabricacao
garante uma melhor precisdo e adaptagéao das restauragdes (AURELIO et al., 2015;
KASSOTAKIS et al., 2015; PARK e CHOI, 2016; WENDLER et al., 2016; OTTONI et
al., 2018).

2.2 Ceramica de silicato de litio reforcado por zirconia

As ceramicas vitreas infiltradas por conteudo cristalino foram introduzidas no
mercado odontolégico ha alguns anos, sendo um exemplo delas o silicato de litio
reforcado por zircbnia (ZLS) (BELLI et al., 2017). Essa nova geragcao de ceramicas
tem por finalidade associar o comportamento estético da ceramica vitrea com
melhorias das propriedades mecanicas advindas da presenga de metassilicato de
litio e didéxido de zircbnio na matriz vitrea (MONTEIRO et al., 2018).

Atualmente, existem dois tipos de ceramicas de silicato de litio reforgado por
zirbnia comerciais: Celtra Duo (Dentsply Sirona, Milford, EUA) e VITA Suprinity
(VITA Zahnfabrick, Bad Sackingen, Alemanha), ambas possuem duas fases
cristalinas envolvidas por uma fase vitrea. Uma das fases cristalinas é constituida
por cristais submicrométricos de metassilicato de litio (Li,SO3) em formato redondo e
um pouco alongado. Ja a outra fase contém ortofosfato de litio (LisPOs), de formato
redondo e nanométrico (BELLI et al., 2017). Segundo Belli et al. (2017), o que os
difere é o tamanho dos cristais de metassilicato de lito (Celtra Duo = 1,0um; VITA
Suprinity = 0,5 ym).

Alguns estudos mostram que ao comparar a ZLS com a ceramica de

dissilicato de litio é possivel notar que a primeira apresenta uma porcentagem de
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40% a 50% da fase cristalina contra a 70% da segunda (ABOUSHELIB e SLEEM,
2014; SCHWINDLING, RUES e SCHIMITTER, 2017). No entanto, o fato dos cristais
dentro da ZLS serem menores, bem como, a presenca de dioxido de zircdnio
espalhado em sua matriz contribui para o aumento da resisténcia (MONTEIRO et al.,
2018). Contudo, € importante ressaltar que a matriz vitrea favorece o
condicionamento da superficie da ceramica com o acido fluoridrico, que por sua vez,
aumenta a retengdo micromecanica, a energia de superficie e a adesdo ao
substrato, favorecendo, portanto, a cimentagdo (PEUMANS et al., 2016; MONTEIRO
et al., 2018; NETO et al., 2020).

A VITA Suprinity (VITA Zahnfabrick, Bad Sackingen, Alemanha),
especificamente, tem a sua estrutura composta predominantemente por uma matriz
vitrea sintética (56-64% de dioxido de silicio e 15-21% de oxido de litio) reforcada
com cristais de zircénia (8-12%), além de alguns pigmentos (MONTEIRO et al.,
2018). A tenacidade a fratura desse material encontra-se entre 1,3 e 4,7 MPa m'?
(TRAINI et al., 2016; OTTONI et al., 2018), resisténcia a flexdo biaxial de 207 a 611
MPa (WENDLER et al., 2016; OTTONI et al., 2018), médulo elastico de 103 GPa
(BELLI et al., 2017) e dureza de 6.53 GPa (ELSAKA e ELNAGHY, 2016). Visto isso,
essa ceramica abrange tanto a regido posterior, quanto areas estéticas, podendo ser
utilizada para confeccéo de inlays, onlays, facetas, coroas unitarias parciais e coroas
totais dento ou implanto retidas (RAMOS et al., 2016; ELSAKA e ELNAGHY, 2016;
BELLI et al., 2017; NETO et al., 2020).

2.3 Pigmentagdo extrinseca da ceramica de silicato de litio reforcada por
zircOnia

Zhang et al. (2015) relataram que restauragdes monoliticas tém sido mais
utilizadas em relacado as restauracdes estratificadas, pois previnem as pecas de
delaminagao da ceramica de cobertura (ZHAO et al., 2012), que podem ocorrer em
virtude da incompatibilidade do coeficiente de expanséo térmica entre ceramica de
cobertura e da infraestrutura (ZAHRAN M. et al., 2008; BELLI R.; PETSCHELT A,
LOHBAUER U.; 2013), inclusive, fraturas e lascas da porcelana tem sido
contabilizadas em taxas anuais que variam de 1% a 8% (MARCHACK et al., 2011).
Entretanto, os blocos ceramicos CAD/CAM utilizados para confec¢cdo das
restauracées monoliticas sdo monocromaticos e para se atingir uma exceléncia

estética que reproduza as caracteristicas de um dente natural muitas vezes sao
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necessarios tratamentos sobre essa superficie como a pigmentacdo extrinseca
(KOMINE et al., 2007; CHO et al., 2012), clinicamente conhecida como “maquiagem”
(LIN et al., 2012; SUBASI et al., 2014; MIRANDA et al., 2020).

A aplicagdo dessa pigmentagdo extrinseca pode ser feita de algumas
maneiras distintas: apds ou simultaneamente com a queima de cristalizagdo da
ceramica (MIRANDA et al.,, 2020). Contudo, sabe-se que, clinicamente, ajustes
adicionais para corre¢des estéticas ou de forma, como ajustes oclusais e de ponto
de contato, podem ser necessarios, submetendo as ceradmicas a multiplas queimas.
Isso gera uma preocupagao em relagdo a manutencao das propriedades mecanicas
e estéticas apds os processamentos térmicos. Alguns estudos apontam que uma
queima estendida do glaze sob materiais ceramicos vitreos promoveu um
significativo aumento da resisténcia a flexao, devido a cura de trincas intrinsecas do
material (AURELIO et al., 2015; AURELIO, DORNELES e MAY, 2017; AURELIO et
al., 2018). O estudo de Bittar et al. (2019) corrobora nesse ponto ao afirmar que a
pigmentacao extrinseca e os tratamentos de superficie ndo diminuiram a resisténcia
a flexdo biaxial no material testado. Em contrapartida, estudos prévios relatam a
possibilidade de modificagdes do conteudo cristalino das ceramicas influenciadas
pelo aumento da temperatura (CHO et al., 2012) e revelam que a aplicagdo da
pigmentagdo extrinseca cria uma camada de vidro amorfo sobre uma ceramica
vitrea infiltrada por cristais de dissilicato de litio, que foi responsavel por diminuir a
resisténcia a flexdo biaxial, independentemente da técnica de aplicagdo (MIRANDA
et al., 2020), além de alterar a topografia superficial da ceramica (BITTAR et al.,
2019; MIRANDA et al., 2019). Alteragbes como essas, podem contribuir para um
acumulo de biofilme bacteriano e desencadear a inflamagao periodontal (ALAO et
al., 2017; YUAN et al., 2017).

Apesar de a pigmentagcdo extrinseca parecer uma boa escolha para
restauragdes monoliticas, em muitos laboratorios e clinicas, os processos de
cristalizagdo, polimento e glaze sdo procedimentos controversos e facultativos (LIN
et al., 2012), que resultam em uma qualidade superficial variavel, tendo em vista que
alguns resultados mostram que, dependendo do regime adotado na cristalizagao dos
materiais ceramicos vitreos fresados, podem ocorrer alteragbes indesejaveis na

resisténcia e rugosidade, por exemplo (AURELIO et al., 2015).
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2.4 Testes das propriedades fisicas: Cor e Translucidez

A cor é um dos principais parametros a serem observados diante da
confeccdo de uma restauracdo estética e a avaliagdo dessa propriedade é um
conjunto de fatores psicofisioldgicos complexos e com inumeras variaveis. Em um
dente natural, a dentina é a principal fonte primaria de cor. A sua espessura, assim
como a translucidez do esmalte, que determinam esse parametro. A cor observada €
resultante da cor refletida sobre o esmalte e a sua dispersao interna pela dentina e
esmalte (OZTURK et al., 2008). Para a observancia da exceléncia estética das
restauragdes ceramicas as propriedades de cor e translucidez precisam ser
respeitadas.

A translucidez das restauracbes ceramicas € um fator extremamente
importante na odontologia atual, pois a denticdo natural apresenta alta translucidez
(VICHI et al., 2011). Ela pode ser afetada pelas técnicas de fabricagao, presenca de
iluminantes, composicdo do material e estruturas cristalinas, espessura da
restauracao e ciclos de queimas (TUNCEL et al, 2013; KURSOGLU et al., 2015).

O sistema de cores CIELab* é utilizado para a medicao de cor e foi
desenvolvido pela Commision Internationale de I'Eclairage (CIE), por volta de 1978,
permitindo a representacdo de cor por numeros e o seu calculo de diferencas,
representando a realidade visual. As coordenadas se dividem em L* ou grau de
luminosidade, onde valores altos sdo de cores mais claras e valores mais baixos de
cores mais escuras e em parametros a* e b*, em que +a* representa vermelho, -a*
verde, +b* amarelo e -b* azul (VICHI et al., 2011; GOZNELI et al.,, 2013;
CANEPPELE et al., 2013).

Faixas de perceptibilidade clinica e aceitabilidade da cor tém sido relatadas. A
avaliacdo de limiares que denotam uma perceptibilidade de diferengcas de cores
(AEgp) varia de 1,0 a 3,7 e limiares de AE,, de aceitabilidade clinica dessa diferencga
de cor varia de 1,7 a 6,8 (PARAVINA et al., 2015). A tolerancia de perceptibilidade
AEz 2,7 de um estudo in vivo tem sido uma referéncia aceita (PARAVINA et al.,
2015). O calculo do AEqo, é considerado uma evolugdo do AEab, e tem como limite
de aceitabilidade o valor de 1,8 (PARAVINA et al., 2015).

A translucidez é avaliada de acordo com o parametro de translucidez (PT),
que é a diferenca de cor (AE*4,) entre a leitura sobre o fundo branco e o fundo preto
(CANEPPELE et al., 2013).
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2.5 Teste da propriedade mecanica: resisténcia a flexao biaxial

Ainda que estudos clinicos sejam os mais desejaveis na tangente de
desempenho dos materiais odontoldgicos, muitas vezes as dificuldades encontradas
para elaboracido desses estudos incitam pesquisadores a realizar testes mecanicos
in vitro para a determinagao de uma variavel, de uma forma rapida, facil e com um
bom custo-beneficio (PLACIDO, 2006), afinal, o entendimento das propriedades
mecanicas € o primeiro passo para estimar o desempenho clinico dos biomateriais
(HOMAI et al., 2016).

A resisténcia mecanica é uma propriedade importante e determina o
desempenho dos materiais. Defeitos e microtrincas que tém crescimento durante os
processos mecanicos e térmicos podem alterar a resisténcia aferida. Por definicdo a
resisténcia a fratura é a intensidade de tensao critica onde uma falha pré-existente
comecga a crescer, € aponta a capacidade que esse material tem de resistir a
propagacdo dessa fratura (ALBAKRY, GUZZATO e SWAIN, 2004). E fundamental
conhecer a resisténcia do material ceramico reabilitador, visto que muitos deles
possuem valores de resisténcia as forgas de tracdo muito menores do que as forcas
de compresséo (PALLIS et al., 2004).

Para se estabelecer os valores de resisténcia mecéanica s&o utilizados
métodos de flexdo biaxial em corpos de prova padronizados. Embora seja uma
metodologia que fornece uma informacgao fundamental sobre os materiais testados,
ela ndo consegue simular fielmente as situagdes clinicas, por ndo considerar a forma
das restauragdes e a distribuicdo de forgcas ao longo eixo (PALLIS et al., 2004). Um
aumento da longevidade nos materiais restauradores em uso pode ser alcangado
com técnicas que aumentem essa resisténcia a fratura (GUZZATO et al., 2004)

A analise de testes de flexdo biaxial € bastante complexa e requer uma
solucdo da equacédo biharmdnica descrevendo a relagdo entre o posicionamento
transversal do disco e carga aplicada. Testes de flexdo biaxial sdo utilizados
extensamente para determinacdo da resisténcia biaxial de materiais ceramicos
(HSUEH, LUTTRELL e BECHER, 2006).

2.6 Teste para obtencédo da composigcao quimica: difragao de raio-X (DRX)
Espera-se que ao realizar ciclos térmicos exista um equilibrio estrutural das
fases vitrea e cristalina, tendo em vista que pequenas alteragcbes podem criar novas

propriedades quimicas. Estudos afirmam que podem ocorrer essas modificagdes do
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conteudo cristalino das cerémicas influenciadas pelo aumento da temperatura (CHO
et al., 2012; AURELIO et al., 2018).

Na Difratometria de Raio X (DRX) é possivel avaliar a quantidade de cada
elemento presente em uma amostra através de uma série de picos caracteristicas
do mesmo. Os raios — X ao interagir com a matéria podem originar diferentes
interacdes, entre elas a difragdo, que se caracteriza por um espalhamento coerente
de elétrons. Esse espalhamento contribui para o processo de colisao elastica, onde
a onda espalhada tem mesma direcdo, fase e energia da onda incidente. Ao
espalhar diversas ondas elasticamente elas originam um processo de interferéncia
que sao responsaveis para construir a figura de difragdo (SANTOS e MUNITA,
2013).

Essa difracdo de raios X € interpretada por um sistema de deteccdo de
difratbmetros. As intensidades de ondas difratadas sado aferidas para reconhecer o
arranjo molecular. Quando as fases s&o reconhecidas é revelada a estrutura
tridimensional das moléculas (TITLEY et al., 1988), convertendo os dados expressos

em um histograma.

2.7 Teste de rugosidade

A rugosidade €& expressa em parametros lineares (Ra, Rq, Rz) ou
tridimensionais (Sa, Sq, Sz). Para analises de ceramicas odontologicas € comum
utilizar o Ra (VICHI et al., 2018). A rugosidade superficial influencia no desgaste do
dente antagonista e pode contribuir no desenvolvimento de inflamagdes periodontais
e processos cariosos (YUAN et al., 2018) pela facilidade de ades&o bacteriana sobre
a superficie (ALAO et al., 2017), além de favorecer o aparecimento de trincas e
fraturas (EVANS et al., 1990).

Prado et al. (2003) ao avaliarem a influéncia da temperatura de sinterizagao
sobre a rugosidade superficial de trés porcelanas odontoldgicas, concluiram que as
meédias R, obtidas no trabalho, independente do tipo de porcelana e temperatura de
sinterizagao, foram maiores que as verificadas no modelo biolégico de desgaste do
esmalte humano.

A percepcgao de cor da ceramica também pode ser alterada pela rugosidade
superficial, tendo uma menor reflexdo de luz em superficies mais asperas (YUAN et
al., 2018).
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3 PROPOSIGAO

Objetivo geral:

Avaliar o efeito da pigmentagcdo extrinseca e das multiplas queimas nas
propriedades mecanicas, oticas e superficiais de uma ceramica de silicato de litio

reforgcada por zirconia.

Objetivos especificos:

Avaliar, apds duas e quatro queimas em uma ceramica CAD/CAM de silicato
de litio reforgcada por zircOnia e pigmentada por diferentes técnicas (pré ou poés
cristalizagdo), as seguintes propriedades:

a) Oticas de cor e translucidez;
b) Rugosidade média (Ra);

)
c) Composigao quimica da ceramica;
d) Resisténcia a flexao biaxial;
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Os materiais utilizados neste estudo, bem como suas respectivas marcas

comerciais, fabricantes e lotes estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Nomes comerciais, tipos de material, fabricantes e lotes dos produtos utilizados nos

experimentos.

Marca Tipo de
Fabricante Lote Composicao
Comercial Material
ZrO, (Dioxido
de zirconio),
SiO, (Didxido
Ceramica vitrea Vit de silicio), LioO
ita .
VITA SUPRINITY reforgada por 48420 (Oxido de litio),
Zahnfabrik
zirconia pigmentos e
outros
(informado
pelo fabricante)
P6 de glaze de 111-29-5
VITA AKZENT Vita
baixa fusdo para 61100 pentano-1,5-
Plus GLAZE LT Zahnfabrik
ceramicas diol
VITA AKZENT Liquido para Vit
ita
Plus mistura de VITA 75140 -
Zahnfabrik
POWDER FLUID  AKZENT Plus
VITA AKZENT
Plus Pigmento para Vita
66100 -
EFFECT STAINS caracterizar Zahnfabrik
(ES013)

Fonte: Elaborada pelo autor
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4.2 Obtencao das amostras

Blocos de silicato de litio reforcado por zircbnia pré-sinterizados (Suprinity,
VITA Zahnfabrick, Bad Sackingen, Alemanha), tiveram colados a sua extremidade
livre um dispositivo metalico oriundo de outros blocos ceramicos CAD/CAM, com o
auxilio de um adesivo a base de cianoacrilato (Tek Bond, Sdo Paulo, Brasil), a fim
de facilitar o manuseio do material durante o arredondamento em lixadeira Politriz
(Buehler, Plymouth, Minessota, EUA). Esses blocos foram, entdo, arredondados com
lixa de carbeto de silicio de granulagdo 80 (Norton, Guarulhos, SP, Brasil) em
formato de cilindros com 12 mm de diametro (Figura 1). Apds esse processo 0s
blocos arredondados foram cortados com um disco diamantado (Extec High
Concentration, Extec, Enfield, CT, EUA) na cortadeira de precisao Isomet 1000
(Buehler, Plymouth, Minessota, EUA) (Figura 2) para obtencdo de discos com
espessura de 1,2 + 0,2 mm (Figuras 3), segundo recomendagdes da norma ISO
6872/2008. Sendo assim, 90 discos ceramicos foram confeccionados. Logo, todos
os discos foram polidos em todas as faces em uma na lixadeira Politriz (Buehler,
Plymouth, Minessota, EUA) sequencialmente com lixas de carbeto de silicio de
granulagao 400, 600, 1200 e 2000 (Norton, Guarulhos, SP, Brasil) e lavadas em
banho ultrassénico (Lavadora Ultrassénica Cristofoli, Campo Mouréo, Parana, Brasil)

por 5 min em alcool isopropilico manipulado.

Figura 1 — Blocos de silicato de litio reforgcado por zirconia. A) blocos ceramicos acoplados a
dispositivo metalico de outra cerdmica CAD/CAM para facilitar o arredondamento em lixadeira; B)
blocos ceramicos apods o arredondamento em lixadeira Politriz.

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 2 — Discos sendo cortado por cortadeira de precisdo Isomet 1000 (Faculdade de Odontologia
(UFJF — Campus Juiz de Fora).

Fonte: Elaborada pelo autor

mm/inch

mm/finch
1234 .

OFF ON W ZERO
OFF ON . ZERO

"
¢ /

Figura 3 — Dimenséo final dos discos. A) diametro final dos discos; B) espessura final dos discos.

Fonte: Elaborado pelo autor
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ApOs esse processo, a integridade dos discos foi avaliada por microscépio
optico (Mitutoyo MF, Mitutoyo Ltda,Tokyo, Japan) com um aumento de 5X. As
amostras que apresentaram trincas ao longo de sua extensdo, bem como lascas,

foram descartadas.

4.3 Distribuigcdo das amostras e técnicas de pigmentacao
Os discos ceramicos foram distribuidos aleatoriamente em 3 grandes grupos
(n=30), segundo o tipo de pigmentagdo extrinseca: CO (controle — sem
pigmentacado), SF (queima unica de cristalizagdo e pigmentagao — single firing) e DF

(queima cristalizagao realizada antes da aplicagao da pigmentagao — double firings).

1 passo
Single Queima de cristalizacdo
- incluindo queima de
Firing fixacdo de pigmentos
2 passos
Double Queima de Elueir:m de
" ictalizach fixacdo de
F;nng CristaliZacao pingﬂtDS

Figura 4 — Tipos de técnicas de pigmentagao aplicaveis a ZLS.

Fonte: Elaborada pelo autor,

Cada um desses grupos possuiam 2 subgrupos, criados devido as diferentes
quantidades de queimas, as quais foram duas ou quatro: COIl, COIV, DFIl, DFIV,
SFIl e SFIV (Figura 5). A menor quantidade de queimas avaliada sempre foram
duas, pois € o minimo exigido para aplicagdo do pigmento no subgrupo DFIl. As
demais quantidades de queima (quatro) tiveram a intengdo de simular queimas

subsequentes para corregdes de pigmentagao.



CO (n=30)

135 discos

DF (n=45)

SF (n=45)
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Andlise de Cor e
Translucidez
(n=15)

Andlise de Cor e
Translucidez
(n=15)

Teste de -
s bA Rugosidade
COll (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)
Te_stti de. Rugosidade
COIV (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)
Te.stg d? Rugosidade
DFIl (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)
Tgst(? dg Rugosidade
DFIV (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)
Te.st(? d? Rugosidade
SFIl (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)
Te-St? dg Rugosidade
SFIV (n=15) resisténcia
(n=15) (n=15)

Andlise de Cor e
Translucidez
(n=15)

As amostras para os testes de Difracdo de Raio-X (DRX) e foram selecionadas aleatoriamente nos grupos CO,

DF e SF.

Figura 5 — Fluxograma dos grupos da pesquisa.

Fonte: Elaborada pelo autor

Para os grupos CO, a primeira queima dos discos seguiu os parametros de

cristalizagdo sob uma temperatura de 840°C. As queimas subsequentes, simulando

queimas de fixacdo de pigmentos, atingiram a temperatura maxima de 780°C,

respeitando o ciclo recomendado pelo fabricante para fixagdo do GLAZE LT (VITA

Zahnfabrik, Bad Sackingen — Alemanha) (Tabela 2).

Tabela 2 — Parametros de queima de cristalizagdo e pigmentagao da ZLS
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Tempo de
Taxa de
espera na
Temperatura aumentode Temperatura
o ] temperatura
inicial °C temperatura final (°C) _
final
(°C/min.) _
(min:seg.)
Queima de
cristalizacao 400 55 840 10:00
ZLS
Queima da
fixacao de 400 80 780 1:00
pigmento

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 6 — Forno VITA VACUMAT ©6000 MP (Unesp — Sao José dos Campos, SP).

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 7 — Amostras do Grupo Controle. A) amostras antes o processo de cristalizagdo em forno
ceramico; B) amostras apds a cristalizagédo, durante o processo de arrefecimento até a temperatura
ambiente; C) amostras do Grupo Controle em temperatura ambiente, mostrando a cor da ceramica
apos o processo de cristalizagéo e arrefecimento até temperatura ambiente; D) visdo aproximada das
amostras do Grupo Controle.

Fonte: Elaborada pelo autor

Nos subgrupos DF, as amostras foram apenas cristalizadas no primeiro
momento & uma temperatura de até 840°C no forno de ceramicas VITA VACUMAT®
6000 MP (VITA Zahnfabrik, Bad Sackingen — Alemanha) (Figura 6). Apos o final de
cada queima as amostras eram resfriadas naturalmente até a temperatura ambiente
(25°C — controlada por ar condicionado). Em seguida, foi feita a aplicagdo da
pigmentacao (VITA AKZENT Plus EFFECT STAINS — Cor ES13 — VITA Zahnfabrik,
Bad Sackingen — Alemanha) e do glaze (VITA AKENT Pluz GLAZE LT - VITA
Zahnfabrik, Bad Sackingen — Alemanha) por um operador previamente calibrado
com o auxilio de um pincel fino (Pincel C508/000 Castelo, S&do Paulo, Brasil), de
modo uniforme, em uma das superficies do disco (Figura 7). Uma nova queima para
entdo foi realizada atingindo 780°C. Quando necessarias, as demais queimas
subsequentes foram realizadas respeitando os valores dessa queima, no intuito de

apenas simular mais queimas de correcgao.
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Figura 8 — Materiais utilizados para a pigmentacao extrinseca.

Fonte: Elaborada pelo autor

e A S

Figura 9 — Sequéncia de preparagédo do Grupo “Double Firing”. A) amostras ja cristalizadas em um
primeiro passo; B) preparagdo das pigmentacdo extrinseca a ser aplicada sobre a superficie da
ceramica; C) amostras do Grupo “Double Firing” posicionadas na base do forno ceramico; D)
amostras caracterizadas em temperatura ambiente.

Fonte: Elaborada pelo autor
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Para os subgrupos SF, as queimas de cristalizagéo e fixagdo dos pigmentos e
glaze foram realizadas conjuntamente, portanto a aplicagdo, por um operador
previamente calibrado, do pigmento e do glaze ocorreu sob a amostra pré-
sinterizada. Uma queima combinada (cristalizagdo/pigmentagao/glaze) foi conduzida
em forno cerdmico (Figura 10), respeitando os parametros da queima de
cristalizagdo. Apdés o resfriamento das amostras em temperatura ambiente, as
demais queimas de simulacdo de fixagdo de pigmentagao foram realizadas a fim de
obter os grupos SFIl e SFIV (Tabela 2).

.-r)ll \H--P-j
& i,
./"

N

—

g+

o

Figura 10 — Sequéncia de passos do Grupo “Single Firing’. A) amostras ainda nao cristalizadas,
prontas para receberem a pigmentagdo extrinseca; B) amostra do Grupo “Single Firing” recebendo a
massa de pigmentacdo extrinseca sobre uma das superficies; C) amostras em sequéncia
aguardando processo de queima de fixagdo dos pigmentos e glaze; D) amostras em base refrataria
antes de serem posicionadas em forno cerdmico para queima Unica de cristalizacédo e fixagdo de
pigmentos.

Fonte: Elaborada pelo autor



31

4.4 Anadlise de Cor e Translucidez
As analises de cor e translucidez foram feitas apenas nas amostras dos
subgrupos COIV, DFIV e SFIV (n=15), apds a finalizagdo da segunda e quarta
queima, sequencialmente. Essas foram lavadas em banho ultrassénico (Lavadora
Ultrassénica Cristéfoli, Campo Mourdo, Parana, Brasil) com alcool isopropilico
manipulado por 5 minutos antes de cada afericdo. Devido a necessidade de
identificacdo de cada amostra para esses testes, elas foram armazenadas

aleatoriamente e separadamente em recipientes numerados.

N

_':";j ] COll - 2 queimas COIV - 4 queimas
2 (n=15) (n=15)

c

©

A DFII - 2 queimas DFIV - 4 queimas
S (n=15) (n=15)

()

©

_g ] SFIl - 2 queimas SFIV - 4 queimas
‘T (n=15) (n=15)

<

Figura 11 — Distribuicdo das amostras na analise de cor e translucidez.

Fonte: Elaborada pelo autor

A calibragdo do espectrofotdbmetro colorimétrico CM 2600D (KONICA
MINOLTA, Nova Jersey, EUA) foi checada antes de cada sessdao de medi¢des
conforme as recomendacdes do fabricante (Figura 13). As afericbes de cor foram

realizadas usando um observador de dois graus e iluminante D65.
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Figura 12 — Espectrofotdmetro colorimétrico utilizado na mensuragao da cor e translucidez.

Fonte: Imagem disponibilizada pelo fabricante

Foi utilizada a area de leitura/iluminagcao SAV — Small Area View, na qual a
area de leitura € de 3mm e a iluminagdo é 6mm. O software (SpctraMagic, Konica
Minolta, New Jersey, USA) forneceu os valores de Diferencas de Cor (entre a
segunda e quarta queima) A, € AEg. Estas diferencas foram mostradas pelas

seguintes formulas:

DE*q = [(AL*) + (Da*) + (Ab*)] (1)

Em que L* representa o valou ou grau de luminosidade do objeto, também
conhecido como escala de cinza, onde os valores mais altos se referem as cores
mais claras e 0os mais baixos a cores mais escuras, sendo seus extremos branco e
preto. Os parametros a* variam entre vermelho-verde e b* amarelo-azul (VICHI et
al., 2011).

AEoo= [(AL/KLSL)2+(AC'/KCSC)2+(AH’/KHSH)2+RT(AC/KCSC)(AH'/KHSH) ]2 (2)
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Onde AL, AC, AH sédo as diferengcas em luminosidade, saturagdo e matiz,
respectivamente; AR é um termo de interacdo entre as diferengas de saturagao e
matiz (AURELIO et al., 2017).

A translucidez foi avaliada de acordo com o parametro de translucidez (PT),
que é a diferenca de cor (AE*ab) entre a leitura sobre o fundo branco e o fundo preto
(CANEPPELE et al., 2013). Esta diferenga é calculada pela seguinte férmula (2):

PT=[(Ly* - Lo") + (8" - @")" + (b, - by")2 " 3)

As letras subscritas P referem-se as coordenadas de cor sobre o fundo preto
e as letras subscritas b referem-se aquelas sobre o fundo branco. As coordenadas
de cor dos fundos séo: branco (L:84.95;a:-0.38; b:2.93) e preto: (L:25.58; a:-0.15; b:-
0.24) (CANEPPELE et al., 2013).

Para realizacdo da analise estatistica da cor foi realizado o teste Kruskal-
Wallis para analise de dados ndo paramétricos. Ja, para a analise de translucidez foi
aplicado o teste T, bem como o teste de Tukey. Todos os testes empregados com

nivel de significancia estatistica de 5%.

4.5 Rugosidade

Quinze amostras de cada subgrupo foram utilizadas para realizagédo do teste
de rugosidade. As aferigcbes das superficies de cada grupo foram realizadas em um
Perfildmetro Optico Digital (Wyko, Modelo NT 1100, Veeco, Tucson, EUA) conectado
a um computador com software de imagem (Vision 32, Veeco, EUA) para realizagao
de micrografia de superficie (analise qualitativa da geometria tridimensional-3D). A
rugosidade Ra aferida no centro de cada amostra a uma distancia de 1,6 mm com a
velocidade de 0.05 mm/s. Os valores obtidos foram submetidos ao teste T para
comparagao dentre o numero de queimas (Il e IV). Quanto a comparagao entre os
tipos de técnicas, esses valores foram submetidos a anadlise estatistica descritiva
(média e desvio padrao) e inferencial, mediante o teste paramétrico de analise de
variancia ANOVA 1-fator e teste de Tukey (a=0,05).
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Figura 13 - Perfildmetro éptico digital (LAS-INPE).

Fonte: Elaborada pelo autor

4.6 Difragéo de raio-X (DRX)

Para essa analise por meio de DRX foram utilizadas duas amostras de cada
um dos seis subgrupos por meio de um Difratbmetro de Raios X (Modelo X'pert
Powder, Panalytikal, Holanda) com 45kV e 40mA. A varredura foi realizada entre os
angulos de 10° e 90°, em um tempo de 10 s por passo, sendo esse de 0,02°. Apds a
obtencao dos difratogramas foi utilizado o software High Score Plus — versao 3.0.5
(Malvern Panalytical, EA Almelo, Paises Baixos) para posterior comparagdo dos
padroes de DRX contidas no banco de dados Joint Committee on Powder Diffraction
Standarts (JCPDS).

Figura 14 — Difratdbmetro de Raio-X (LAS-INPE).

Fonte: Elaborada pelo autor
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4.7 Teste de Flexao Biaxial

Esse teste foi realizado nas quinze amostras de cada um dos subgrupos
dessa pesquisa. Para a determinacdo da resisténcia a flexdo, a amostra foi
posicionada em uma base circular metalica com trés esferas de 3,2 mm de didametro,
equidistantes uma das outras, formando um plano (ISO 6872). Uma ponta romba de
1,6 mm de didmetro foi fixada a uma maquina de ensaio (Emic DL-1000, Emic, Sao
José dos Pinhais, PR, Brasil), e a carga aplicada utilizando célula de carga de 1000
kgf e velocidade de 0,5 mm/min até ocorrer a fratura da amostra. Os valores foram
obtidos em Newton (N). Durante o teste de flexdo biaxial, a amostra ficou imersa em
agua e a face caracterizada do disco sempre voltada para o lado de tragao.

As seguintes equacgdes foram utilizadas de acordo com as diretrizes da ISO

6872, para o calculo da resisténcia a flexao biaxial:

P (X-Y)
§ = —0.2387—=—(3)

Onde S é a tensdo maxima de tracdo em Pascal, P é a carga total aplicada
para se provocar a fratura, em Newton, e d é a espessura da amostra na origem da

fratura, em mm. X e Y serao determinados pelas equacdes:

x= o m(E) + [(5) @)@
Y= >_10+v) [1 +In (%)2] + (1-v) (%)2 (5)

Onde v é o coeficiente de Poisson, (0,23 - NISHIOKA et al., 2018); r1 é o raio
do suporte circular, em mm, r2 é o raio da area sob carga em mm; r3 é o raio da
amostra , em mm; d € a espessura da amostra na origem da fratura, em mm
(RAMOS et al., 2016).

Os valores obtidos foram submetidos ao teste T para comparacédo dentre o
numero de queimas (Il e IV). Quanto a comparacgao entre os tipos de técnicas, esses
valores foram submetidos a analise estatistica descritiva (média e desvio padrao) e
inferencial, mediante o teste paramétrico de analise de varidncia (ANOVA-1-fator).

Ap0s identificar diferenga entre os grupos, os mesmos foram submetidos ao teste de
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comparagdées multiplas de Tukey (a=0,05), para identificar onde houve diferenga
estatistica.

Figura 15 — Maquina de ensaio EMIC (Unesp — S&o José dos Campos, SP).

Fonte: elaborada pelo autor
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5 RESULTADOS

5.1 Analise de Cor e Translucidez

5.1.1 Analise de Cor
Os dados obtidos com leitura das amostras apdés a segunda queima foram
considerados os valores de comparagao (target). As afericdes realizadas apos a
quarta queima foram utilizadas para obtengcdo do A, € AEg. Esses valores estido

expostos na Tabela 3.

Tabela 3 — Valores da analise de cor apds a segunda e quarta queima (AEab 2x-4x).

AEa» 4X-2X AE20004X-2X
co 0,79 0,54
DF 0,87 0,67
SF 0,52 0,43
p-valor 0,60 0,15

Fonte: Elaborada pelo autor

Segundo Paravina et al. (2015), a tolerancia de perceptibilidade para

alteracao visivel de cor do AEab é de 1,2, ja a do AEy 0,8. Como todos os valores

de A dessa pesquisa encontram-se inferiores a esses limites, pode-se afirmar que
nao houve alteragdo da cor da ceradmica em virtude do aumento de quantidade de
queimas. Também ndo houveram diferengas estatisticas (p>0,05) entre os grupos

em relagcdo aos deltas, indicando que nenhuma técnica de pigmentacéao foi capaz de

gerar uma significante alteragcao de cor em relacao a outra.

5.1.2 Analise de translucidez

Na Tabela 4 observa-se que houve diferenca estatistica dos valores de

translucidez para o fator tipo de técnica de pigmentagcédo, onde se destaca que o
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grupo DF apresentou valores inferiores aos demais grupos, sugerindo uma
caracteristica mais opaca do material (p<0,01).

Notou-se também que os grupos CO e SF apresentaram estabilidade dessa
propriedade, ndo apresentando diferencas estatisticas apds as diferentes queimas
das amostras. No entanto, o grupo DF quando submetido a quatro queimas foi

responsavel pela reducao significativa de translucidez nas amostras analisadas.

Tabela 4 — A médias e desvios padrao dos valores de translucidez. As letras indicam as semelhancas
ou diferengas estatisticas estre os grupos dadas pelo teste t (colunas) ou de Tukey (linhas). As letras
mailsculas nas linhas se referem ao fator técnica de pigmentacdo e as mindsculas nas colunas a

quantidade de queimas.

Cco DF SF p-valor

2x 10,71 £ 0,91 7,10+ 1,10 9,77 £ 0,90 <0,01
Aa Ba Ca

4x 10,45 + 0,77 6,35+ 1,15 9,17 £ 1,05 <0,01
Aa Bb Ca

p-valor 0,41 0,02 0,1

Fonte: Elaborada pelo autor

5.2 Rugosidade

A média de Ra e os valores de desvio padrao estao apresentados na Tabela
5. Apesar de nos grupos controle parecer haver uma tendéncia a reduzir a
rugosidade com o aumento das queimas, essa diferenga s6 foi significativa nos
grupos DF. No entanto, observou-se também que os grupos DF, independentemente
do numero de queimas, sempre apresentaram rugosidade superior aos demais.

As imagens representativas da superficie de cada grupo podem ser

observadas na Figura 16.
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Tabela 5 — Resultado da estatistica realizada com os valores de rugosidade Ra. As médias e desvios

padrao estao representados em pm. As letras indicam as semelhangas ou diferengas estatisticas

estre os grupos dadas pelo teste t (colunas) ou de Tukey (linhas). As letras mailsculas nas linhas se

referem ao fator técnica de pigmentacéo e as minusculas nas colunas a quantidade de queimas.

co DF SF p-valor
| 52,87 + 122,44 + 64,27 + <0,01
22,34 Aa 36,39 Ba 6,11 Aa
v 45,94 + 77,20 £ 15,33 65,90 + <0,01
16,04 Aa Bb 7,81 Ca
p-valor 0,34 <0,01 0,53

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 16 — Imagens 3D da rugosidade da superficial obtidas pela perfilometria. As areas em
vermelho indicam picos (maior rugosidade), as areas em azul representam vales e as
regides em verde representam zonas neutras. A) COIl; B) COIV; C) DFIl; D) DFIV; E) SFII; F)
SFIV.

Fonte: Elaborada pelo autor
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5.3 Difragao de Raios-X (DRX)

Os gréficos obtidos pelo DRX estdo expostos na Figura 17. Nessa € possivel

analisar a composicdo e encontrar os picos caracteristicos de cada fase dos

materiais.
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Figura 17 — Graficos obtidos pelo DRX para cada grupo da pesquisa. A) Difratograma de raios X da
amostra Controle apds queima (CO); B) Difratograma de raios X da amostra do grupo “Double
Firing” (DF); C) Difratograma de raios X da amostra do grupo “Single Firing” (SF).

Fonte: Elaborada pelo autor
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A Figura 17-A apresenta o difratograma de raios X da amostra Suprinity nos
grupos CO, tanto com duas queimas quanto com quatro queimas, se observou
difratogramas muito semelhantes e com a presenga dos mesmos picos. Foram
observadas as fases de: silicato de litio, com duas formulas quimicas diferentes
(Li>SiO3 e LiSi»0s), de 6xido de zircénio e cério (Zrp4Ceo60,) e de fosfato de litio
(LisPOy4).

O grupo de amostras “Double Firing” (DF), tanto com duas ou quatro queimas,
apresentou a fase cristalina de aluminosilicato de potassio (Figura 17-B). Como a
profundidade de penetragédo do raio X € de aproximadamente 4 micrometros, so foi
possivel identificar a fase presente na maquiagem que por sua vez € pouco cristalina

(picos largos e pouco intensos).

E na Figura 17-C se observa o difratograma de raios X que representa
amostras do grupo “Single Firing” (SF), tanto com duas ou quatro queimas se
verificou os mesmos conjuntos de picos. Foram identificadas as fases de quartzo
alfa e aluminosilicato de potassio. Com a queima combinada se observa maior

cristalinidade da fase quartzo que ndo aparece na queima separada.

5.4 Resisténcia a flexao biaxial

Os resultados do teste de flexdo biaxial estdo descritos na Tabela 6. Por meio
da aplicagdo da analise de variancia (ANOVA 1-fator) e Tukey (5%) foi possivel
observar que houve influéncia do tipo de técnica de pigmentagdo na resisténcia,
sendo que os grupos SF, independentemente da quantidade de queimas,
apresentaram valores significativamente superior aos demais.

Quando analisados o fator quantidade de queimas, apesar de em todos os
grupos (CO, DF e SF) notar-se ligeiro aumento da resisténcia com quatro queimas
em comparagao com duas, mas esse aumento ndo demostrou-se significativamente
capaz de modificar as propriedades mecanicas da ceramica para os grupos CO e
DF (p>0,05), diferentemente do que ocorreu para os grupos SF, ja que SFIV

demostrou um valor significativamente superior a SFIl (p<0,01).
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Tabela 6 - Dados de resisténcia a flexao biaxial: médias e desvio-padrdo de cada grupo em MPa. As

letras indicam as semelhangas ou diferengas estatisticas entre as colunas (letras minusculas) ou

linhas (letras maiusculas).

(6{0)

DF SF p-valor
| 210,57 222,77 271,64 + <0,01
41,16 Aa 33,86 Aa 34,32 Ba
v 224,03 = 229,78 + 325,52 + <0,01
54,07 Aa 35,96 Aa 62,85 Bb
p-valor 0,45 0,58 <0,01

Fonte: Elaborada pelo autor
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6 DISCUSSAO

Atualmente as ceramicas odontolégicas tém sido objetivo de muitos estudos.
visto que, na maioria das vezes, € o material reabilitador de escolha por parte dos
profissionais, em virtude de suas propriedades benéficas, e ainda, pela evolugao dos
sistemas, os que incluem agora as ceramicas reforgcados, as quais, no entanto,
ainda requerem estudos para certificarem a sua eficacia (CONCEICAO et al., 2005).
Neste trabalho, optou-se por avaliar uma ceramica de silicato de litio reforcado por
zirconia (VITA SUPRINITY) apés sua pigmentagcédo extrinseca e diversos numeros
de queimas, investigando os efeitos causados em suas propriedades Opticas,
quimicas e mecanicas, pois reconhecer as propriedades do material restaurador é
fundamental para atingir os objetivos estéticos e garantir sua longevidade (ACAR et
al., 2016).

Isso porque os dentes naturais possuem um conjunto de caracteristicas
complexas que torna desafiadora a obtencdo de restauragdes com uma aparéncia
mais natural (VICHI et al., 2011). Em um cenario ideal, espera-se que queimas
repetidas das ceramicas nao influenciem de forma direta as caracteristicas de uma
restauracdo (AURELIO et al., 2017). No entanto, Miranda et al. (2019) compararam
diferentes tipos de técnicas de pigmentacdo e numeros de queimas para uma
ceramica de dissilicato de litio CAD/CAM e observaram que houve uma alteragao de
cor perceptivel, porém aceitavel clinicamente (0,8 > AEg < 1,8) nos grupo controle e
nos grupos que tiveram uma queima unica/combinada de cristalizacdo e
pigmentacdo, mesmo quando mais trés queimas de simulagdo de corregdo do
pigmento foi realizada nesse grupo. No entanto, quando foi realizada uma técnica de
pigmentacdo de dupla queima (primeiro a queima de cristalizagdo e depois uma
queima para caracterizacao estética da ceramica), os mesmos autores ja notaram
uma alteracao de cor clinicamente perceptivel (AEqy > 1,8). O que se percebe, para
outras ceramicas de dissilicato de litio prensadas é que, sem nenhum tipo de
caracterizagdo, também ha uma alteragdo da cor, porém dentro da margem de
aceitabilidade clinica (1,2 > AEa < 2,7) (Dong-Dong et al.,2015; GOZNELLI,
KAZAZOGLU e OZKAN, 2013; OZTURK et al., 2008). Contudo, pode-se perceber no
presente estudo através dos calculos de Az, e AEgy que ndo houve diferenga de cor
perceptivel em nenhum dos grupos das amostras testadas (Aap < 2,7; AEw < 0,8), de

acordo com o estudo de Paravina et al. (2015).
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Em outro trabalho Passos et al. (2019), também comparou diferentes
espessuras, tons e protocolos de queimas da cerdmica ZLS e concluiram que o
protocolo de queima nao alterou sua cor final. Com isso, tendemos a sugerir de que
o silicato de litio e seu material para pigmentacdo possuem melhor estabilidade de
cor que o dissilicato de litio, contudo, Juntavee e Uasuwan (2019) ao submeter
diferentes ceramicas sem “maquiagem” (zircOnia, dissilicato e silicato de litio) a
diversos protocolos de resfriamento, observaram que a ZLS apresentaram alteracéo
de cor clinicalmente aceitavel, enquanto a cerédmica de dissilicato de litio apresentou
resultados clinicamente indistinguiveis.

Outro fator que interfere na estética de uma restauracdo € a translucidez
(JUNTAVEE e UASUWAN, 2019), que pode ser descrita como a capacidade que um
feixe de luz tem de passar por um objeto, ou seja, a capacidade que ele tem de ser
transmitido. Nesta pesquisa, todos o0s grupos apresentaram estabilidade do
parametro de translucidez quando avaliados ao fator nimero de queimas, o que
pode ser justificado pela reducdo da porosidade e aumento da densidade
possibilitado que a zircbnia proporciona ao material, causando um aumento na
homogeneidade da estrutura cristalina, promovendo melhor refletancia e
transmissdo optica com refragdo minimizada (JUNTAVEE e UASUWAN, 2019). No
entanto, os valores de translucidez do grupo DF, independentemente do numero de
queimas, foi significativamente inferiores aos grupos CO e SF, Portanto as amostras
do grupo DF apresentavam-se mais opacas, o que pode ser justificado pelos
resultados do DRX que mostram que no grupo SF existem fases de quartzo
presentes, que n&do foram encontradas nos grupos de queimas DF. O quartzo, por
sua vez, € transparente a translucido (BARBOSA e PORPHIRIO, 1995) e, portanto,
se espera que o material da maquiagem tenha maior translucidez no caso da
queima combinada em relagdo a queima separada.

Descobertas sobre a superficie da ceramica odontolégica, mostram que além
de interferir na observagdo das propriedades oticas (MIRANDA et al.,, 2019), a
rugosidade pode contribuir no progresso de doengas periodontais, devido ao
acumulo de biofilme (YUAN et al., 2018), favorecer o desenvolvimento de trincas e
fraturas nas restauragdes ceramicas, (EVANS et al., 1990; FLURY, PEUTZFELDT e
LUSSI, 2012; NAM et al., 2017; STRASSER et al.,2018). No entanto, diferentes
autores (BITTAR et al., 2019; MIRANDA et al., 2019) relataram que a realizac&do da

pigmentagcdo extrinseca foi capaz de aumentar a rugosidade de superficie de
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diferentes ceramicas, sendo essas vitreas (MIRANDA et al., 2019) ou cristalinas
(BITTAR et al.,, 2019), o que também foi observado nesse trabalho, sendo esse
aumento mais significativos nos grupos DF, independentemente no numero de
queimas. No entanto, para os grupos SF, esse aumento na rugosidade, em relagéo
ao CO, so foi significativo apds a quarta queima.

Em relagdo ao fator numero de queimas, houve uma alteracdo na topografia
de superficie apenas para os grupos DF, que quando queimado por quatro vezes
(DFIV) reduziu significativamente os valores de rugosidade em relagdo ao grupo
queimado duas vezes (DFIl). Esse ultimo resultado entra em consonancia com
trabalho de Aurélio et al. (2015) que mostrou uma redugao da rugosidade superficial
de uma ceramica de leucita apds ser submetida a uma queima mais estendida do
glaze, em 15 min. No entanto, no presente estudo, nos grupos DF é possivel notar
uma rugosidade significativamente maior que os demais grupos. Em hipotese
elaborado por Miranda et al. 2020, durante a queima pela técnica DF, pode ser que
os pigmentos nao tenham uma interacdo com a camada de ceramica que ja havia
sido cristalizada, resultando em uma rugosidade maior que 0os demais grupos. Ja o
aumento na rugosidade, como ja era esperado, nos grupos caracterizados (DF e SF)
pode ser explicado pela propria aplicagdo do pigmento. Aspecto, esse, observado
durante a pigmentacdo das amostras, o que sugere um aperfeicoamento do material
para seu melhor desempenho clinico. Todavia, nota-se que a literatura ainda nao
estd consolidada sobre o comportamento dos materiais ceramicos frente aos
processos térmicos e que o desempenho do material é dependente da técnica a ser
empregada.

Portanto, além das propriedades ja relatadas acima, € também necessario
aferir as consequéncias dos tipos de pigmentagdo e processos de queima na
resisténcia desse material. O teste de resisténcia a flexdo biaxial, que permitiu
observar que houve influéncia do tipo de técnica de pigmentagdo na resisténcia,
sendo que os grupos SF, independentemente da quantidade de queimas,
apresentaram valores significativamente superiores aos demais. Esse achado talvez
possa ser explicado com analises microscépicas e quimicas para verificar a teoria de
uma possivel infiltracdo do pigmento na cerdmica ao se adotar a técnica SF,
tornando o conjunto menos heterogéneo e fasico, sendo a auséncia desses testes
uma limitagdo do estudo. Quando analisados o fator quantidade de queimas no

teste de resisténcia a flexdo biaxial, apenas SFIV demostrou um valor
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significativamente superior a SFIl (p<0,01). Mesmo que em condigdes diferentes,
esse achado ganha consisténcia com o trabalho de Aurélio et al. (2017), que relatou
que um tempo de queima estendido promoveu uma propagacgao reduzida de fissuras
em ceramicas vitreas CAD/CAM, o que, segundo os mesmos autores, aumentam a
resisténcia a fratura. Aurélio et al. (2015), também relataram maior resisténcia a
flexdo de uma ceramica vitrea a base de leucita apés uma queima de glaze
prolongada, em comparagdo a queima de glaze recomendada pelo fabricante. A
justificativa para isso seria um maior agregado cristalino e a cura de trincas
intrinsecas as ceramicas (GREIL, 2012).

Ainda que o estudo apresente limitagdes como a auséncia de testes de fadiga
e de analises para verificar a interface entre pigmento e a ceramica, essa
investigacao suporta um desempenho mecanico e 6tico mais efetivo para a ceramica
ZLS quando a queima da pigmentagdo € realizada conjuntamente com a da
cristalizagdo, pois dessa maneira, independentemente do numero de queimas,
apresentou adequada estabilidade de cor, translucidez e composi¢cao quimica, além
de menores valores de rugosidade e maior resisténcia a flexdo biaxial quando
comparado a técnica de dupla queima para pigmentagdo extrinseca. Resisténcia
essa que ainda aumentou significativamente com o maior numero de queimas.
Portanto, essa técnica (SF) parece ser a mais adequada para realizagcdo de
restauracbes monoliticas de ceramica ZLS, apresentando-se de maneira
simplificada, capaz de reduzir tempo de trabalho laboratorial e, possivelmente, os

custos do tratamento odontoldgico.
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7 CONCLUSAO

Os testes dessa pesquisa permitiram a obtengao das seguintes conclusoes:

A ceramica ZLS, independentemente da realizagdo da pigmentagdo e da
técnica para realizacdo dessa, apresentou boa estabilidade de cor. Ja quando
a pigmentagao foi feita em duas queimas diferentes para cristalizacdo e
pigmentacdo, isso alterou significativamente a translucidez do conjunto,
deixando as amostras mais opacas, o0 que se intensifica com um maior
namero de queimas;

Apesar de uma maior rugosidade significativa das amostras quando a
pigmentacao foi feita em duas queimas diferentes para cristalizagédo e
pigmentacdo em comparagao aos demais grupos, esse tipo de técnica foi a
Unica capaz de promover uma reducao estatisticamente mais significativa nos
valores de rugosidade quando o conjunto foi queimado por até 4 vezes;

A pigmentacéao extrinseca, bem como a técnica para sua realizagao, indicam
uma mudanga no conteudo quimico do conjunto ceramica e pigmento, ja a
quantidade de queimas ndo modificou significativamente essa composi¢ao
inicial;

Mecanicamente, a queima unica para cristalizagdo e pigmento demonstrou
melhores resultados estatisticos do que os outros grupos, sendo ainda a
Unica técnica que teve aumento da resisténcia com um maior numero de

queimas;
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