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RESUMO

Monteiro KN. Efeito da coloracéo nas propriedades mecéanicas e Opticas de ceramicas
odontolbgicas a base de zirconia dissertacdo Sao Paulo, Universidade de Sao Paulo,
Faculdade de Odontologia; 2016 Verséao Original.
Os objetivos deste trabalho foram avaliar o efeito da aplicacdo de sete solucdes de
tingimento e de trés diferentes pds de partida comerciais (TZ-3YSB-E, Zpex, TZ-
3Y20AB), sobre o parametro de translucidez, a resisténcia a flexdo e analise de
citotoxicidade de ceramicas policristalinas a base de zirconia. As seguintes hipéteses
foram testadas: (1) ndo ha efeito da solucéo de tingimento ou do pé de partida nas
propriedades épticas das ceramicas policristalinas; (2) ndo ha efeito da solucdo de
tingimento, do po de partida e do envelhecimento hidrotérmico nas propriedades
mecanicas das ceramicas policristalinas; (3) ndo ha efeito da solucao de tingimento
ou do p6 de partida na citotoxicidade das ceramicas policristalinas. Material e
métodos: foi realizada a analise quimica das solugbes de tingimento (FRX),
caracterizacao dos pos ceramicos (MEV-FEG), estudo de compactacao e sinterizacéo
e analise térmica. As pastilhas ceramicas foram confeccionadas utilizando os trés pés
ceramicos. A compactacéao foi feita uniaxialmente com posterior prensagem isostéatica
a frio. Apés pré-sinterizacdo, as pastilhas foram imersas nas diferentes misturas das
solucdes de tingimento comerciais (de acordo com a especificacdo do fabricante), com
posterior secagem e sinterizacdo final. Os materiais foram testados quanto as
propriedades oOpticas (parametro de translucidez (PT) e coordenadas colorimétricas),
guanto a resisténcia a flexdo em trés pontos antes e ap0s tratamento para degradacao
hidrotérmica (5 horas a 134°C, sob presséo de 2 bar) e andlise de citoxicidade.
(Resultados: Com relacao ao efeito da aplicacdo das solucdes de tingimento e de
diferentes pés de partida sobre o parametro de translucidez, foi possivel notar que o
material interfere nos parametros de translucidez, sendo que o Zpex (PT =11,2 +5,4)
foi o material mais transltcido. Para o efeito do uso das solucbes de tingimento, a
mistura das solucfes para a obtencdo das cores B1 (9,5 + 7,0) e B3 (8,7 = 9,7)
resultaram em espécimes mais translicidos e a cor D3 (1,9 + 0,7) apresentou
espécimes com menor translucidez. Com relacéo ao efeito da aplicacao das solucdes
de tingimento, dos trés pds de partida e do envelhecimento sobre a resisténcia a
flexdo, foi possivel notar que o material interfere na resisténcia a flexdo das ceramicas

policristalinas, sendo que a maior média de resisténcia foi obtida para o TZ-3YB-E



(605,8 + 106,4 MPa). O envelhecimento causou uma diminuicdo dos valores de
resisténcia, porém ao se observar cada grupo individualmente, essa queda nao foi
estatisticamente significativa para nenhum deles. O uso das solug¢des de tingimento
afetou as médias de resisténcia, sendo que as cores A2 (614,9 + 120,2 MPa) e C2
(625,0 £ 97,6 MPa) resultaram em resisténcia maior do que aquelas medidas para as
cores A3 (497,0 £ 109,1 MPa) e C3 (529,5 + 134,9 MPa). Com relagédo ao efeito da
aplicacdo das solucdes de tingimento e dos trés diferentes pds de partida sobre a
citotoxicidade, foi possivel notar que ambos os fatores afetaram os valores de
viabilidade celular. Entretanto, para todos os grupos analisados, a viabilidade celular
obtida ficou acima de 90% e, portanto, todos 0s grupos apresentaram uma excelente
biocompatibilidade. Concluséo: o material e as solucdes de tingimento afetaram o
parametro de translucidez e as coordenadas colorimétricas permitindo rejeitar a
primeira hipétese testada. As solugdes de tingimento e os materiais influenciaram a
resisténcia a flexdo das ceramicas policristalinas, entretanto a queda de resisténcia
no envelhecimento néo foi significativa, portanto, a hipotese de que nao haveria efeito
do po de partida, solucéo de tingimento e envelhecimento sobre a resisténcia a flexao
foi parcialmente rejeitada A hipotese de que ndo haveria efeito do po de partida e da
solucdo de tingimento sobre a citotoxicidade foi rejeitada, mas todos os grupos

testados ndo se apresentaram citotoxicos.

Palavras-chave: Zirconia. Coloracdo. Propriedades mecanicas. Propriedades

Opticas.



ABSTRACT

Monteiro KN. Coloring effect on the mechanical and optical properties of dental
ceramics to zirconia base dissertation S&o Paulo: Universidade de S&o Paulo,
Faculdade de Odontologia; 2016 Verséao Original.

The objectives of this study were to evaluate the effect of the application of seven
coloring solutions and three different starting powders (TZ 3YSB-E, Zpex, TZ-3Y20AB)
on the translucency parameter, flexural strength and cytotoxicity of zirconia-based
polycrystalline ceramics. The following hypotheses were tested: (1) there is no effect
of the coloring solution or the starting powder on the optical properties of the ceramics
tested; (2) there is no effect of the coloring solution, of the starting powder and of
hydrothermal aging on the mechanical properties of the materials; (3) there is no effect
of the coloring solution or the starting powder in the cytotoxicity of the ceramics tested.
Material and methods: we performed a chemical analysis of the coloring solutions
(FRX), characterization of ceramic powders (SEM-FEG), study of compaction,
sintering and thermal analysis. The ceramic discs were made using the three ceramic
powders. Compression was made uniaxiallly with subsequent cold isostactic pressure.
After pre-sintering, the discs were immersed in different mixtures of commercial
coloring solutions (according to manufacturer's specifications) with subsequent drying
and final sintering. The materials were tested for optical properties (translucency
parameter, TP), and biaxial flexural strength before and after hydrothermal degradation
protocol (5 hours at 134°C under 2 bar pressure) and cytotoxicity analysis (evaluation
cell viability). Results: With regard to the effect of applying the coloring solutions and
the effect of the different starting powders on the translucency parameter, it was
observed that the material interfered significantly with the light transmission
parameters, and the Zpex (TP=11.2 + 5.4) was the morst translucent material. With
regards to the effect of the coloring solutions on TP, mixing the solutions to obtain the
shades B1 (9.5 + 7.0) and B3 (8.7 + 9.7) resulted in more translucent specimens and
shade D3 (1.9 + 0.7) resulted in the lowest translucency. With respect to the effect of
applying the coloring solutions, the three starting powders and aging on the flexural
strength, it was observed that the material interfered with the flexural strength of

polycrystalline ceramics, being the highest mean strenght obtained for the TZ-3YB-E



(605.8 + 106.4 MPa). Aging caused a decrease in resistance values, but when
considering each group individually, this decrease was not statistically significant for
any of them. The use of coloring solutions affected the average strength, as shades
A2 (614.9 + 120.2 MPa) and C2 (625.0 £ 97.6 MPa) resulted in greater strength than
those measured for shades A3 (497.0 £ 109.1 MPa) and C3 (529.5 £ 134.9 MPa). With
respect to the effect ofthe coloring solutions and the powders on the cytotoxicity, it was
observed that both factors affected cell viability values. However, for all groups, the
obtained cell viability was above 90% and therefore all of them showed an excellent
biocompatibility. Conclusion: the material and coloring solutions affected the
translucency parameter and the colorimetric coordinates allowing for rejection the first
hypothesis tested. The coloring solutions and the starting powder influenced the
flexural strength of polycrystalline ceramics, however, the decrease in strength after
aging was not significant; therefore, the second hypothesis was partially accepted. The
hypothesis that there would be no effect of the starting powder and the coloring solution
on the cytotoxicity was rejected, but all tested groups were not cytotoxic.

Keywords : Zirconia. Coloring. Mechanical properties Optical properties
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1 INTRODUCAO

O uso das restauragbes dentarias de zircOnia tetragonal policristalina
estabilizada por itria (Y-TZP) em substituicdo as restauracdes metalicas teve inicio no
final do século XX. Atualmente, esse material cerdmico tem sido o foco de muitos
estudos clinicos e laboratoriais nas areas de biomateriais e protese dentéria. As
principais caracteristicas que favorecem a utilizagdo da Y-TZP como um biomaterial
sdo a excelente biocompatibilidade, alta estabilidade dimensional, baixa
condutividade térmica, alta resisténcia mecénica, e alta tenacidade a fratura,
principalmente em relag&o a outros grupos ceramicos usados na Odontologia (2, 3).

A Y-TZP é considerada um tipo de ceramica unica, pois apresenta propriedades
mecanicas muito superiores em comparac¢ao com outros tipos de ceramicas dentarias.
Tal fato permite que esse material possa ser indicado para a confeccao de proteses
parciais fixas posteriores relativamente extensas (até cinco elementos) e “abutments”
sobre implantes (4). Os altos valores de tenacidade a fratura e a elevada resisténcia
a flexdo apresentados pela Y-TZP estdo associados ao seu mecanismo de
tenacificacdo por transformacdo de fase. Para garantir a estabilidade da fase
tetragonal da zirconia em temperatura ambiente, dopantes sdo adicionados ao
material, sendo o0 mais utilizado o 6xido de itrio (Y203) a 3% em mol (12,13).

O mecanismo de transformacéo de fase na Y-TZP é deflagrado quando tensfes
de tracdo se acumulam em um defeito microestrutural do material (por exemplo, uma
microtrinca). Esse acumulo de tenséo estimula a transformacéao de cristais tetragonais
em monoclinicos (T-M). A estrutura cristalina monoclinica apresenta maior volume do
gue a tetragonal, o que gera uma expansao de 3 a 5% em volume (7-9). Essa
expansdo no volume induz tensdes de compressao localizadas na ponta da trinca,
evitando assim a sua propagacao (6).

A principal limitacdo para a utilizacdo da zircbnia € a possibilidade da
transformacédo da estrutura tetragonal para a monoclinica poder ser induzida pela
presenca da agua ou vapor de agua. Esse processo € comumente chamado de
envelhecimento ou degradacdo a baixas temperaturas (‘low temperature
degradation”, LTD), e pode ser particularmente critico para uma aplicacdo na qual o

material se encontra permanentemente em contato com a umidade, como ocorre no
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ambiente bucal. A transformacao de fases provoca o surgimento de microtrincas na
superficie do material, que se propagam com o tempo, reduzindo as propriedades
mecanicas da estrutura (5-9).

O processo de LTD se inicia com a transformacao de fase (T-M) dos gréos
superficiais da Y-TZP em contato com a agua; as microtrincas formadas com esta
transformacdo permitem a penetracdo da agua pelas mesmas, atingindo graos mais
internos, que também se transformam, provocando a propagacao das microtrincas
para camadas mais internas, reduzindo assim o sucesso clinico em longo prazo de
pecas protéticas produzidas com esse material ceramico. Embora esse mecanismo
ainda nao seja totalmente conhecido, acredita-se que grupos OH- sejam o0s
responsaveis por degradar as ligacdes atdmicas presentes nos grdos do material,
deflagrando assim a transformacéao de fase (10).

A ceramica Y-TZP €é um material de alta opacidade com coloracdo
esbranquicada. Dessa forma, para que possa ser utilizado como uma restauragcao
monolitica, esse material precisa sofrer modificacbes microestruturais que o deixem
mais translicido e com maior variacao de cor para poder propiciar um resultado mais
apropriado em termos de mimetizacdo dos tecidos dentais (11, 12). Uma forma de
produzir Y-TZPs mais translicidas € por meio da modificagcdo da sua microestrutura
(tamanho e distribuicdo de gréos e poros) e composi¢cao quimica. Para que o material
apresente maior translucidez, € preciso utilizar pds ceramicos que apresentem
reduzido tamanho de particula e uniformidade na distribuicdo dos graos apos a
sinterizacdo. A presenca da alumina na estrutura do material diminui a translucidez,
pois a alumina possui um indice de refracéo diferente do indice da zircbnia, o0 que gera
maior espalhamento da luz e, portanto, uma reducéo da translucidez (13).

Estudos clinicos mostram que, além do problema da LTD, existe outra
desvantagem relacionada ao uso das restauracfes de Y-TZP em comparagdo com as
restauracfes metaloceramicas, que é o problema da alta incidéncia de lascamento da
porcelana de recobrimento. Uma forma de se contornar o este problema apresentado
pelas ceramicas de recobrimento em préteses de Y-TZP é utilizar restauracées no
formato monolitico, a qual dispensa a aplicacdo de uma camada de porcelana sobre
a peca protética (14).

Para conseguir que o material apresente outras coloracdes diferentes da
branca,pode-se adicionar pigmentos inorganicos a Y-TZP (11, 15). Normalmente

estes pigmentos que interferem na cor do produto final sdo elementos quimicos (por
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exemplo, metais de transicdo como Fe, Co, Ni, Cr, etc., e terras raras: Ce, Er, Nd,
entre outros) adicionados em pequenas quantidades, de forma isolada ou associada.
Entretanto a adicdo destes pigmentos a Y-TZP pode afetar, além de suas
caracteristicas épticas, o seu comportamento mecanico, ja que o aditivo pode, durante
a sinterizagao, reagir de diferentes formas com a zirconia (formar uma segunda fase
cristalina por exemplo), interferindo na microestrutura final (por exemplo, provocando
0 crescimento exagerado de gréos) e comprometendo as propriedades mecanicas e
a estabilizacdo da fase tetragonal (16).

O ajuste da cor e da translucidez das cerdmicas Y-TZP é um desafio
tecnoldgico. Para se produzir uma restauracéo que tenha o mesmo aspecto do dente
natural, a luz deverd ser transmitida e refletida no material de modo a mimetizar os
mesmos fendmenos Opticos observados na denticdo natural (17). As propriedades
opticas podem ser influenciadas pela microestrutura e composi¢cédo do material, como
o tamanho dos graos, nivel de porosidade, fases cristalinas presentes e ocorréncia de
transformacéo de fase. Quando a cor de uma restauracdo € combinada com a
translucidez apropriada, a restauracdo consegue mimetizar a estrutura dos dentes
adjacentes (13, 18-20).

Duas técnicas de fabricacdo sdo comumente utilizadas para a producédo de
restauracdes de Y-TZP pigmentadas. Na primeira técnica de coloracdo, o pigmento
(na forma de oOxido, hidréxido ou de um sal) € adicionado ao po da zircbnia, que €
posteriormente conformado e sinterizado. A segunda técnica para pigmentar a Y-TZP
envolve impregnacdo da mesma, em seu estado a verde ou pré-sinterizada (com
estrutura de poros abertos), por uma solucdo contendo os ions de interesse. Essa
solucdo é adicionada a peca de Y-TZP em seu estado a verde, penetrando na mesma
por meio de difusédo por entre os seus poros (11, 21). A efetiva pigmentacdo de uma
peca Y-TZP ira depender do tipo de pigmento utilizado e da sua estabilidade em altas
temperaturas, uma vez que a peca precisa ser levada a um forno para ser sinterizada
a aproximadamente 1.500°C (11, 16, 22).

Um aspecto importante relacionado a producéo de blocos de Y-TZP usinaveis
em sistemas CAD-CAM (“Computer aided-design/Computer aided manufacturing”) é
a etapa de compactacéo do pd. A compactacao do p6 consiste na prensagem do p6
em um molde, o que origina um corpo no formato desejado e com resisténcia
mecanica suficiente para a sua manipulacdo. A compactacdo é necessaria para

aproximar ao maximo as particulas do po, criando 0s contatos necessarios para
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ocorrer a difusdo da matéria durante a sinterizagdo, o que ira propiciar uma alta
densidade final. Entre os diversos tipos de prensagem para conformacao de blocos,
existem as prensagens uniaxial (unidirecional) e isostatica (23, 24). A prensagem
uniaxial consiste na aplicagdo da carga em um Unico eixo sobre uma matriz contendo
0 p6 ceramico. As vantagens dessa técnica incluem o melhor controle dimensional da
estrutura prensada devido ao fato das paredes da matriz serem fixas. JA na
prensagem isostatica, o bloco € inserido em uma camara contendo um fluido que
transmite a presséo de forma uniforme em todos os eixos ao redor da estrutura que
esta sendo prensada (25-27).

Os resultados de densidade aparente, retracdo, dureza e resisténcia a flexdo
de blocos de Y-TZP pré-sinterizados indicam que as propriedades dos blocos
produzidos sao sensiveis as condicdes de compactacao aplicadas, a temperatura de
pré-sinterizacao e as caracteristicas do po (28). A presséo de compactacao € um fator
primordial para a qualidade final do bloco que esta sendo produzido, pois quando a
mesma € insuficiente, o corpo néo atinge uma alta densidade final. Por outro lado,
uma pressdo excessiva pode introduzir defeitos na microestrutura do material e
também induzir uma ndo uniformidade da densidade ao longo do bloco. Existem
evidéncias na literatura mostrando que defeitos originados durante a prensagem séo
frequentemente a origem da fratura de estruturas de Y-TZP para uso dentario (31-36).
Defeitos de processamento tipicos sao relacionados as regides porosas e aos defeitos
gerados durante a compactacao do p6 ou durante a sinterizacao (37). Outros defeitos
dos blocos também séo identificados como origem das fraturas em pecas de Y-TZP
como os aglomerados, microtrincas, ranhuras e defeitos produzidos durante usinagem
no CAD-CAM (35).

A temperatura de sinterizacdo também € importante para que se obtenham
pecas de Y-TZP com propriedades otimizadas. Essa temperatura determina as
caracteristicas microestruturais do material, como o nivel de porosidade, forma e
tamanho dos gréos. O tamanho dos graos € um fator importante a ser considerado,
pois afeta diretamente, além das propriedades mecéanicas, a forma como a
transformacao martensitica (T-M) ocorrera no material (25, 29).

O presente estudo teve como objetivo geral compreender os efeitos das
solucdes de tingimento nas propriedades Opticas e mecéanicas de ceramicas

policristalinas a base de zirconia.
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REVISAO DA LITERATURA

2.1 ZIRCONIA TETRAGONAL ESTABILIZADA POR iTRIA (Y-TZP)

Nos ultimos anos, 0os materiais restauradores ceramicos tém atraido um
interesse consideravel na odontologia, as restauracdes apresentam excelentes
propriedades mecanicas, boa biocompatibilidade, e, potencialmente, estética superior
e excelente capacidade de carga (30).

AY-TZP é considerada umtipo de ceramica Unica, pois apresenta propriedades
mecanicas muito superiores em comparacado com outros tipos de ceramicas dentarias.
Tal fato permite que esse material possa ser indicado para a confec¢cao de préteses
parciais fixas posteriores relativamente extensas e “abutments” sobre implantes (4).

Os altos valores de tenacidade a fratura e a elevada resisténcia a flexao
apresentados pela Y-TZP estdo associados ao seu mecanismo de tenacificacao por
transformacdo de fase. A zircbnia pode assumir trés fases cristalograficas,
dependentes da temperatura: fases monoclinica, tetragonal e cubica (30). Para
garantir a estabilidade da fase tetragonal da zirconia em temperatura ambiente,
dopantes sdo adicionados ao material, sendo o mais utilizado o 6xido de itrio a 3% em
mol (11, 14) A quantidade de estabilizador é controlada para determinar a estabilidade
da fase, transformacéo e as propriedades mecanicas (30).

As Y-TZP também podem conter uma matriz de alumina em sua composicao,
gue devido a sua incompatibilidade de expanséo térmica com cristais de zirconia pode
propiciar a estabilidade da zirconia, o que resulta na melhora da resisténcia do material
(31).

O mecanismo de transformacéo de fase na Y-TZP é deflagrado quando tensfes
de tracdo se acumulam em um defeito microestrutural do material. Esse acumulo de
tensdo estimula a transformacdo de cristais tetragonais em monoclinicos (6). A
estrutura cristalina monoclinica apresenta maior volume do que a tetragonal, o que

gera uma expansao de 3 a 5% em volume (6, 7).
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2.2 DEGRADACAO A BAIXAS TEMPERATURAS

A transformacé&o da estrutura tetragonal para a monoclinica também pode ser
induzida na presenca da agua ou vapor de agua, com influéncia da temperatura. Esse
processo € comumente chamado de envelhecimento ou degradagdo a baixas
temperaturas (low temperature degradation, LTD), e consiste em uma deficiéncia
apresentada pela Y-TZP. Neste caso, o consequente aumento de volume dos cristais
resulta no surgimento de microtrincas na superficie do material, 0 que aumenta a
rugosidade superficial e reduz significativamente a sua resisténcia (5-7, 9).

O processo de LTD se inicia com uma transformacao na superficie de gréaos
tetragonais para 0s grados monoclinicos e se propaga para 0s graos adjacentes e mais
profundos. As trincas geradas por esse processo permitem que a agua penetre na
estrutura da Y-TZP A figura 2.1 apresenta o esquema deste envelhecimento. Embora
esse mecanismo ainda ndo seja totalmente conhecido, acredita-se que grupos
hidroxila (OH) sejam os responsaveis por degradar as ligagdes atdmicas dos graos do
material, deflagrando assim a transformacdo de fase (10). Nesta situacdo, o
surgimento de uma grande quantidade de fase monoclinica na Y-TZP € prejudicial,
pois gera muitas microtrincas, que afetam as propriedades mecéanicas da Y-TZP e
consequentemente diminuem o sucesso clinico em longo prazo de pecas protéticas

produzidas com esse material (3, 5, 9).

(@)
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+ Surface
uplift
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Figura 2.1- Esquema de envelhecimento hidrotérmico (a) Nucleacdo dos graos de superficie, que
predispde ao microtrincamento e tenciona os graos adjacentes; (b) Transformacdo dos
gréos,ilustrados em cinza e o caminho da 4gua representado em vermelho, a penetracéo

da 4gua é possivel devido a formacao do microtrincamento; (c) Crescimento da zona de
transformacéo (32).

2.3 RESTAURACOES MONOLITICAS

Profissionais e pacientes almejam o uso de restauracfes que possuam
durabilidade e que atendam aos requisitos estéticos da biomimetizacdo da estrutura
dental. As ceramicas de Y-TZP possuem compatibilidade, alta resisténcia mecéanica
e excelente capacidade de carga o que permite que este material atenda a primeira

caracteristica proposta acima. Estudos prospectivos provaram a confiabilidade de
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préteses fixas parciais de trés e quatro elementos, com estruturas de Y-TZP. Dentre
0s problemas encontrados relacionados as restauragdes foram: a fratura da porcelana
de recobrimento, chamado de chipping;. é a complicacdo de maior incidéncia. Para
contornar o lascamento da porcelana de recobrimento em restauragdes de Y-TZP tem
sido proposto o uso de restauragdes de zirconia de formato anatdomico (restauracdes
monoliticas), pois esse tipo de restauracdo dispensa o uso de porcelana sobre a peca
protética. (14). Também foi observado que restauragbes com a porcelana de
recobrimento apresentaram uma diminuicdo significativa na resisténcia em
comparacao as restauracdes monoliticas. Esse comportamento é esperado visto que
a resisténcia da restauracdo € dependente do componente que apresenta maior
fragilidade a qual, nesta situacao € atribuida a porcelana (33).

Para a producdo de restauracdes monoliticas de Y-TZP é necessario que o
material ceramico apresente alta translucidez, o que atribui uma melhoria estética a
essas restauracdes. (34). A ceramica Y-TZP € um material que apresenta alta
opacidade com coloracao esbranquicada. Dessa forma, para que possa ser utilizado
como uma restauracdo monolitica, esse material precisa sofrer modificacdes
microestruturais que o deixem mais translicido e com maior variagao de cor a fim de
propiciar um resultado mais apropriado em termos de mimetizacéo dos tecidos dentais
(12).

Uma forma de produzir Y-TZPs mais translacidas é por meio da modificacao da
sua microestrutura (tamanho e distribuicdo de graos e poros) e composi¢cao quimica.
Para que o material apresente maior translucidez, é preciso utilizar pos-ceramicos que
apresentem reduzido tamanho de particula e uniformidade na distribuicdo dos gréos
apos a sinterizacao. A presenca de dopantes como a alumina na estrutura do material,
embora eficaz para inibir o crescimento exagerado de grédos, é responsavel pela
diminuicdo da translucidez, pois ao possuir um indice de refracéo diferente da zirconia,
promove o aumento do espalhamento da luz e, portanto uma reducao da translucidez
do material (13, 34).

2.4 PROPREIDADES OPTICAS DOS MATERIAIS CERAMICOS
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A cor € uma das principais propriedades a ser considerada a fim de atingir a
estética da denti¢céo natural. A maioria das zirconias disponiveis no mercado indicadas
para uso em restauracdes monoliticas apresenta coloracdo branca. A avaliacdo de
cor € considerada como um processo psicofisiolégico complexo sujeita a inUmeras
variaveis. A dentina é considerada fonte primaria para a coloracao atribuida aos
dentes, o que é modificado pela espessura apresentada pela dentina e a translucidez
do esmalte sobrejacente. A cor percebida na denticdo natural € um resultado da luz
refletida na superficie do esmalte e ao efeito da dispersdo da luz dentro de esmalte e
dentina. Clinicamente, é importante que as restauracfes ceramicas reproduzam a
translucidez e a cor dos dentes naturais (35).

Propriedades opticas, tais como transmisséo de luz e reflectancia tém papéis
importantes na estética de restauracdes e a translucidez do material pode assegurar
uma aparéncia natural para a restauracao (17). A translucidez das restauracdes
ceramicas € um fator importante que afeta a aparéncia final da restauracao, pois a
denticdo natural possui alta translucidez (36). A medida que a dispersdo e a
reflectancia da luz aumenta, o material apresentara maior opacidade, assim como a
maior transmissao da luz resultara em um material mais translucido. A translucidez de
estruturas de ceramica afeta a estética global destas restauracfes, e tem sido
mostrado que a translucidez de ceramicas dentarias pode ser afetada por ciclos de
gueima, estruturas cristalinas, assim como a espessura da restauracao (17).

A quantidade de luz absorvida pelo material é dependente da quantidade de
cristais, natureza quimica e tamanho da particula do material. Assim materiais que
possuem maior contetdo cristalino apresentam maior opacidade (35). Tem sido
observado que o tamanho de particula semelhante ao comprimento de onda da luz
seria a razao mais importante ao evento de espalhamento, Enquanto que as particulas
maiores reduzem o namero total de particulas num dado volume e diminuem o efeito
de dispersao. Particulas de zircbnia apresentam um tamanho um pouco maior que o
comprimento da luz visivel, essas particulas podem dispersar a luz através da matriz
0 que podera atribuir o efeito de opacidade ao material, o fato da particula de zircénia
apresentar-se opaca e esbranquicada, aparéncia indesejavel para as restauracoes,
por essa razao a coloragao da zircbnia é realizada na tentativa da correspondéncia de
cor favoravel a estética da restauracao (17).

A aparéncia natural das restauracdes é um aspecto desafiador para a

Odontologia. A escolha da cor comparada com a denticdo natural se torna dificil, pois
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a denticdo natural possui caracteristicas opticas complexas, o que torna também
complexo o manuseio dos materiais restauradores e a obtengdo da exceléncia
estética. A selecdo de cores para a correspondéncia da denticdo natural conta com
sistemas de selecao de cores, guias e dispositivos eletronicos os quais auxiliam nessa
tarefa estética (36). Os guias de cores disponiveis aos profissionais sdo organizados
pelas diferentes matizes, ou seja, a cor dominante de um objetivo qual se refere ao
comprimento de onda dominante. As matizes sao representadas por letras
mailsculas: A, B, C e D onde A=marrom-avermelhado, B=amarelo-avermelhado,
C=cinza, e D=cinza—avermelhado) seguidos pelo valor 1 a 4 mais claro ao mais
escuro) (37).

O sistema de cores CIELab* utilizado para medic¢éo de cor foi desenvolvido pela
Commision Internationale de I'Eclairage (CIE) em meados de 1976 e 1978 quando,
pela primeira vez, foi possivel expressar a cor através de numeros e calcular as
diferencas entre elas de modo que correspondesse a percepcéao visual. A cor entéo
passou a ser expressa por trés coordenadas: valor L* ou grau de luminosidade do
objeto, também conhecido como escala de cinza, sendo os valores mais altos
referentes as cores mais claras e os mais baixos mais escuras tendo como extremos
o branco e o preto. E finalmente os parametros a* e b*, os quais indicam as cores +
a* vermelho, -a* verde , +b* amarelo e —b* azul (36, 38). Os componentes de um

espaco de cor podem ser visualizados na figura 2.2.
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White
L*

Yellow

Black

Figura 2.2 - Arranjo de cores CIE L*, a* e b* Fonte Konica Minolta 2004

Para o calculo da translucidez de um material podemos utilizar um método
padronizado através do parametro de translucidez (PT), que pode ser estabelecido
como a diferenca de cor apresentada pelo material sob fundo preto (Yb) e branco
(Yw). Com a utilizacdo das coordenadas de cor L* a* e b* é possivel calcular a

diferenca de cor, através seguinte da formula (39):

2E = |1y - L;) + (g — ;)" + (b5 — b3)°| 2

As diferengas encontradas para os valores de AE, podem ser derivadas das
diferentes composi¢coes e microestruturas apresentadas pelos materiais. Fatores

como o tamanho da particula, natureza, forma, fase cristalina secundaria e
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porosidade influenciam diretamente o valor do parametro de translucidez (PT).
Portanto quanto maior for a quantidade de luz que passa através do material maior

sera a sua translucidez.

2.5 PIGMENTOS UTILIZADOS NOS MATERIAIS CERAMICOS

Em sistemas ceramicos convencionais e nas ceramicas odontoldgicas a
pigmentacdo ocorre a partir da combinacdo de um pigmento ou varios pigmentos. Os
pigmentos utilizados nos sistemas geralmente consistem em cristais refratarios que
possuem centro de cor, que sao produzidos por ions cromoéforos geralmente metais
de transi¢cao (como Co, Cr, Fe, Mn, Ni, e V). A cor é fornecida por esses pigmentos,
porém é regulada pela estrutura cristalina do material, a medida que esses metais sao
incorporados na estrutura do material.

A distribuicdo dos pigmentos nos sistemas ceramicos pode ser observada no
limite do contorno dos graos, o que pode vir a influenciar na transformacao estrutural
frente a tenséo e, assim, interferindo na ndo transformacéo do crack. Em zircénias
coloridas foram evidenciadas a nao transformacéo frente a um defeito microestrutural
(40).

As ceramicas podem ser coloridas essencialmente de duas formas: através da
adicdo dos pigmentos metalicos no processo de granulacdo dos pds ceramicos e,
neste processo, obtém-se granulos homogéneos e de tamanhos reduzidos com
distribuicdo homogénea dos pigmentos Outra forma € o método de imersdo no qual a
concentragcdo do pigmento se da na superficie do material e o pigmento interage na
porosidade do mesmo, no seu estado a verde (41).

O pigmento pode ser depositado ao redor dos limites do gréo da zircénia, o que
pode consequentemente influenciar a ndo transformacdo de fase na regido de

deposicao visto que o pigmento impede a propagacao da transformacéo (42).

2.6 ANALISE DE CITOTOXICIDADE
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O orgédo internacional de padronizacdo internacional (International Standard
Organization-1ISO), recomenda que o teste de citotoxicidade in vitro seja realizado
para avaliar qualquer material ou dispositivo biomédico através de varios métodos
padronizados a fim de avaliar a toxidade dos materiais. Culturas celulares sao
colocadas diretamente ou indiretamente em contato com 0s materiais a serem
avaliados e, posteriormente, a alteracdo celular é verificada como, por exemplo, com
a interacdo de corantes vitais. O método de avaliagdo comumente utilizado €
viabilidade celular com o auxilio de corantes vitais no qual a distingcao se verifica pela
intensidade da cor da cultura celular entre células vivas, danificadas e morta (43).

Para os materiais ceramicos odontolégicos, especificamente as Y-TZP, é
atribuida excelente biocompatibilidade, sendo raro a identificacdo de subprodutos
oriundos da decomposicédo das mesmas que apresentem toxicidade. Estes resultados
parecem indicar que, a partir do ponto de vista biolégico, as ceramicas de Y-TZP séo

otimas alternativas como material restaurador (44).
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3 PROPOSICAO

Este estudo teve como objetivo geral compreender os efeitos das soluc¢des de
tingimento nas propriedades Opticas e mecanicas de ceramicas policristalinas a base

de zirconia.

Os objetivos especificos foram:

1) Avaliar o efeito de sete diferentes solugcdes de tingimento e de trés
diferentes pos de partida (TZ-3YSB-E, Zpex, 3Y20AB) sobre o parametro de
translucidez e as coordenadas colorimétricas de ceramicas policristalinas a
base de zirconia. A hipotese testada foi a de que néo ha efeito da solucéo de
tingimento ou do p6 de partida nas propriedades Opticas das ceramicas

policristalinas.

2) Avaliar o efeito de sete diferentes solu¢des de tingimento, de trés diferentes
pos de partida e do envelhecimento por meio de degradacao hidrotérmica
sobre a resisténcia a flexao de ceramicas policristalinas a base de zirconia. A
hipétese testada foi a de que ndo ha efeito da solucéo de tingimento, do pé
de partida e do envelhecimento nas propriedades mecanicas das ceramicas

policristalinas.

3) Avaliar o efeito de sete diferentes solu¢cdes de tingimento e de trés
diferentes pés de partida (TZ-3YSB-E, Zpex, TZ-3Y20AB) sobre a
citotoxicidade de ceramicas policristalinas a base de zirconia. A hipbtese
testada foi a de que ndo ha efeito da solucéo de tingimento ou do po de partida

na citotoxicidade (viabilidade celular) das ceramicas policristalinas.
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Para a confec¢éo dos espécimes, foram utilizados trés tipos de pds granulados

comerciais de zirconia produzidos pela Tosoh Corporation Inc. As composicdes e

caracteristicas fornecidas pelo fabricante dos tipos de pds sdo apresentadas na
tabela 4.1

Tabela 4.1 - Caracteristicas e composicdes dos materiais utilizados no estudo, informacdes

fornecidas pelo fabricante.

- Tamanho | Areade
Tipo de v20s Al20: Naz0 SI02 Fe0:0s da superficie | Densidade
pé % em massa particula especifica | (g/cm?d)
(km) (m?/g)
Zpex 5.35 500'41 | <004 | <002 | <001 | 0.04 13 +3 6,08
Tz3YsB-E | 520 | 0,7 | <006 | <0.02 | <0.01 | 009 742 6,05
TZ-3Y20AB | 5.05 20 <0.04 | <0.02 | =£0.01 0.04 15+3 5,50

Para a pigmentacdo monocromatica dos espécimes, foram utilizadas sete

diferentes solucdes de tingimento comerciais da marca Lava Frame Shade (3M

ESPE), figura 4.1. Essas solucdes foram misturadas em porcentagem em peso

seguindo-se a orientacdo do fabricante, para a obtencdo da distribuicdo de cores

correspondentes a escala VITA Classical (Vita Zahnfabrik), figura 4.3 e tabela 4.2.



Figura 4.1 - Frascos dos pigmentos Lava Frame Shade

Tabela 4.2 - Porcentagem em massa dos pigmentos para as solugfes, e as respectivas cores.

Pigmentos (%)

Cores
FS1 FS2 FS3 FS4 FS5 FS6 FS7 H.0

W1 10 90

W2 30 70

L S O e O O O O e

Al 70 30

A2 50 50

A3 — — 100 — — — — —

A3,5 —- —- — 30 — 70 — —

A4 60 40

Bl 100 — — — — — — —

B2 70 30

B3 60 |- | |— a0 |-

B4 50 50

Cl 70 30

c2 30 70

C3 — — — — — 100 — —

Ca4 50 50

D2 — — —- —- —- — 100 —

D3 50

—- —- 50 —- —-

D4 30

—- —- 70 —- —-
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Figura 4.3 — Escala Vita Classical (Vita Zahnfabrik)

4.2 METODOS

4.2.1 Analise quimica das solucdes de tingimento

As solucdes foram analisadas por meio da técnica analitica de espectroscopia
de fluorescéncia por raio X (FRX), a qual consiste no uso de um espectrometro de
fluorescéncia de raios X por Energia Dispersiva Modelo EDX-720 (Shimadzu
Scientific Instruments). As sete solu¢des de tingimento foram testadas, sendo que
0s elementos comumente utilizados como pigmentos para materiais ceramicos (ferro
(Fe), érbio (Er) e cobalto (Co)) foram quantificados. A analise quantitativa foi obtida
através da irradiacao por feixe de raios X na qual os atomos presentes na solucéo
geraram raios X caracteristicos (raios X “fluorescentes”) que possuem comprimento
de onda e energia especifica caracteristicos (comprimento de onda especifico) para

cada elemento.
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4.2.2 Caracterizacdo dos p0Os ceramicos

Os po6s foram caracterizados quanto a sua morfologia, tamanho e estabilidade
térmica. Foram realizadas analises de microscopia eletrénica de varredura (MEV-

FEG), estudo de compactacao, andalise térmica e estudo de sinterizacao.

4.2.2.1 Microscopia eletronica de varredura

Os poOs comerciais foram analisados por microscopia eletrénica, sendo que
para a caracterizacdo da morfologia e tamanho das particulas utilizou-se um MEV-
FEG (Quanta-600 FEG-FEI Company); ja para a caracterizacdo do tamanho e
morfologia dos aglomerados destes materiais (secos em spray-dryer) utilizou-se um

microscopio eletrénico de bancada (TM-3000 Hitachi Tabletop Microscope).

4.2.2.2 Estudo de Compactacao

Para avaliagdo da compactabilidade dos granulos dos pés ceramicos, 0s
mesmos foram compactados inicialmente com prensa uniaxial na forma de cilindros
com pressdo de 50 MPa, sendo posteriormente compactados em prensa isostatica a
frio (National Farge) sob diferentes pressées (69, 138, 207 e 310 MPa), medindo-se a

densidade a verde obtida para cada material com relacao a pressao aplicada

4.2.2.3 Andlise térmica

Para avaliar a estabilidade térmica do material, foi realizada uma analise
termogravimétrica (TGA), (equipamento Netzsch STA 409-E), que possibilita o

registro da variagdo de massa em funcao da temperatura ou do tempo; no caso
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especifico dos pos ceramicos analisados é possivel observar a quantidade de
material organico presente (na forma de ligantes, plastificantes) e em quais
temperaturas estes organicos sao eliminados. Uma analise térmica diferencial (DTA)
também foi realizada, podendo-se determinar em quais temperaturas ocorreram
reacbes que liberam ou absorvem calor (reagBes exotérmicas ou endotérmicas,

respectivamente)

4.2.2.4 Estudo de sinterizacao

A preparacdo dos espécimes consistiu na compactagao isostatica a 207 MPa,
de espécimes na forma de cilindros de diametro 7 mm e altura em torno de 10 mm;
0 ensaio foi realizado em dilatdmetro (DIL 402 E/7 Netzsch) que registra a variagcédo
dimensional linear do corpo conforme € submetido ao tratamento térmico, ou seja,
para o estudo em questdo, registra o comportamento dos espécimes durante a
sinterizacdo. Nestes ensaios, 0s espécimes foram aquecidos até 1600°C, com uma

taxa de aquecimento e resfriamento de 5°C/minuto.

4.2.3 Confeccéo dos espécimes ceramicos

Os pobés ceramicos foram compactados por prensagem uniaxial e
posteriormente prensagem isostatica. Para a compactacao uniaxial foi utilizada uma
matriz de carbeto de tungsténio com 15 mm de diametro (figura 4.2) em equipamento
de prensagem uniaxial composto por uma prensa manual, uma célula de carga e um
leitor digital. A quantidade do pé depositada foi calculada utilizando-se a densidade
dos pos fornecidos pelo fabricante (tabela 4.1). Para a obtencéo de pastilhas de 2,0
mm de espessura, 0s pés foram pesados em balanca analitica de precisao ao nivel
de 0,01 g (Mettler, H3311). Uma pressédo de 112 MPa foi utilizada para a prensagem
uniaxial e o tempo de manutencdo nesta pressao foi de 30 segundos. Apos a

prensagem uniaxial, as pastilhas foram compactadas em prensa isostatica a frio
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(National Farge) a uma pressdo de 200 MPa. Para realizar essa prensagem, as
pastilhas foram colocadas em embalagem hermeticamente fechada, as quais foram
posteriormente imersas em um vaso de pressdo com fluido pressurizado em

temperatura ambiente.

(@) (b)

Figura 4.2 - (a) matriz de carbeto de tungsténio e espécime apds prensagem uniaxial;(b)
pastilha obtida apds prensagem.

Tabela 4.3 - Quantidade de p6 utilizado para a prensagem de cada espécime para os diferentes
tipos de materiais

Quantidade de p6 (g)

TZ-3YSB-E 1,095
ZPEX 1,160
TZ-20AB 1,069

Apds prensagem uniaxial e isostatica, as pastilhas foram pré-sinterizadas com

parametros apresentados na tabela 4.4, no forno N1100 (Jung).
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Tabela 4.4 — Ciclo de pré-sinterizagdo, valido para todos os materiais utilizados no estudo.

Temperatura (°C) 900
Tempo de queima (horas) 2
Taxa de aquecimento (°C/min.) 5

4.2.4 Pigmentacgado dos espécimes ceramicos

Os espécimes, ainda em estado pré-sinterizado, foram imersos em solucéo de
tingimento. As pastilhas ceramicas foram imersas de modo a ficarem totalmente
cobertas pelo liquido de tingimento por um tempo de 2 minutos.

As solucgdes foram preparadas de acordo com a orientacao do fabricante, para
a obtencao das 19 cores utilizadas para avaliagdo das propriedades 6pticas. Todas
as cores recomendadas pelo fabricante foram testadas (tabela 4.2 e figuras 4.3, 4.4 e
4.5).

Para avaliar a resisténcia a flexao e a analise citotoxicologica, foram avaliadas
8 cores e o grupo controle (figura 4.6). O critério adotado para a escolha dessas cores
foi a presenca dos seguintes elementos nas solucdes: Fe, Er e Co. Portanto, foram
selecionadas as cores em que as misturas possuiam na sua COmMpOSICA0 0S

elementos citados acima (tabela 4.4).

Tabela 4.5 - Relag&o de misturas dos liquidos de tingimento em % em volume para obtengéo da cor,
porcentagens recomendadas pelo fabricante, cores selecionadas para resisténcia a
flexdo e andlise citotoxicolbgica.

Cor Porcentagem da mistura das solugfes
A2 50% FS2 50% FS3
B2 70 % FS1 30 % FS7
C2 30 % FS1 70 % FS6
D2 100 % FS7
A3 100 % FS3
B3 60 % FS3 40 % FS7
C3 100 % FS6
D3 50 % FS3 50 %FS6
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Figura 4.3 — Espécimes apo6s imersao em solucdo de solugéo de tingimento - Zpex ,cores
utilizadas para a avaliagéo das propriedades oOpticas

Figura 4.4 — Espécimes apoés imersdo em solucdo de solugéo de tingimento —TZ-3Y20AB ,cores
utilizadas para a avaliagéo das propriedades oOpticas

Figura 4.5 — Espécimes apoés imersdo em solucdo de solugdo de tingimento —TZ-3YB-E ,cores
utilizadas para a avaliagéo das propriedades Opticas



37

200000000
A N N X N N XN} -
I X N XN XY XX .

Figura 4.6 — Espécimes ap6s imersao em solucéo de solugéo de tingimento (A) Zpex (B) TZ-3YB-E
e (C) TZ-3Y20AB,cores utilizadas para a avaliacdo das resisténcia a flexao e analise
citotoxicoldgica

4.2.5 Sinterizacao Final

Posteriormente a imersdo nos pigmentos os espécimes foram sinterizados, o

ciclo utilizado é apresentado pela tabela 4.6 realizada em forno Hot Spot 110 (Zircar).

Tabela 4.6 — Ciclo de sinterizacao, vélido para todos os materiais utilizados no estudo.

Temperatura (°C) 1500
Tempo de queima (horas) 1
Taxa de aquecimento (°C/min.) 8

4.2.6 Determinacao das propriedades Opticas

Para a avaliacdo do comportamento Optico dos materiais confeccionados, foi
utilizado o espectrofotometro CM 3700d (Konica Minolta) que opera na faixa de

comprimento de onda de luz visivel (400 a 700nm).
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Foram testadas as 19 cores recomendadas pelo fabricante correspondentes a
escala VITA Classical, além de espécimes sem pigmento totalizando (n=40) para
cada um dos poés utilizados no estudo (Zpex, TZ-3YBE e TZ-20AB). Os espécimes
tiveram sua superficies polidas em politriz semi-automatica (Buehler,Ecomet 3) com
sequéncias de discos diamantados de 45, 15, 6 e 3 pum.

Foram obtidos valores de reflectancia sobre um fundo branco (Yw) e sobre um
fundo preto (Yb). A partir da obtencdo desses dados, foi possivel obter valores de
parametro de translucidez (PT) do material.

O parametro de translucidez (PT) que determina a capacidade de
mascaramento do material foi obtido por meio da medicao do parametro de diferenca
de cor (AE), o qual, por sua vez, resultou da medigdo dos parametros L*, a* e b* do

material sobre os fundos branco e preto sucessivamente.

O valor do AE foi determinado pela equacéo (1):

AE = [(L’{o 1)+ (ap—ap)* + (b — b;)z] Y (D)

onde os subscritos p* (preto) e b* (branco) indicam cor do fundo sobre o qual o
espécime foi colocado no momento da medicdo no espectrofotdometro. O
comportamento Optico do material também avaliado a partir dos valores obtidos pela

medicao dos parametros L*; a* e b* do material sobre o fundo branco.

4.2.7 Ensaio mecanico

Para o ensaio de resisténcia a flexdo biaxial, foram avaliados os espécimes
produzidos nas oito cores descritas anteriormente (tabela 4.5), além do grupo controle

sem adi¢do de nenhum tipo de pigmento.
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4.2.7.1 Resisténcia a flexao biaxial

Foram fraturadas pastilhas (n=5) para os nove diferentes grupos avaliados em
ensaio de flexao de biaxial, utilizando-se um dispositivo do tipo pistdo sobre 3 esferas
(figura 4.7) em méquina de ensaio universal (EMIC- DL 20000).

(@) (b)

Figura 4.7 - Dispositivo de flexdo biaxial (a) e espécime posicionado no dispositivo (b)

Os espécimes foram fraturados imersos em agua destilada com sistema de
aguecimento para a manutencdo da temperatura a 37°C, com uma taxa de
carregamento de 0,5 mm/min. A resisténcia a flexao foi calculada pela equacéo (2)
da norma ASTM F 394 -78 (45)

—0,2387F (X —Y) ()
W2

O'f—
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onde oy € a resisténcia a flexdo biaxial, F € a carga no momento da fratura, w é a

espessura do espécime e X e Ysao determinados pelas seguintes equacgdes 3 e 4

2

x=a+n. (@) +(29.E) @

Y =(+v) [1 +in (g)zl +(1-v). (%‘)2 )

onde v é o coeficiente de Poisson, A € o raio do circulo formado pelas esferas de

apoio (4 mm), B é o raio da ponta do pistao (1,7 mm) e C é o raio do espécimes.

4.2.8 Degradacao hidrotérmica

Toda a caracterizagdo mecanica descrita acima foi realizada para os
espécimes sinterizados produzidos a partir dos diferentes tipos de pos analisados nas
8 cores selecionadas apresentadas na tabela 4.5 (n=45 para cada diferente tipo de
po) apos ensaio de degradacado (envelhecimento acelerado) em autoclave AHMC-10
(SERCON). O experimento teve duracdo de 5 horas a 134°C, sob pressao de 2 bar
(46).
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4.2.9 Andlise de citotoxicidade

A andlise de citotoxicidade foi realizada de acordo com a recomendacédo da
norma ISO 10993-5 (Biological evaluation of medical devices -- Part 5: Tests for in
vitro cytotoxicity) por método indireto, testando a sobrevida de uma monocamada
celular por meio de um corante vital. O teste colorimétrico CellTiter96® AQueous, foi
utilizado para determinar o numero de células viaveis.

Foi utilizada uma linhagem celular Balb/c e um reagente. A linhagem celular
utilizada foi Balb/c adquirida na ATCC sob codigo CRL-163. O corante vital utilizado
foi o MTS, um componente do kit CellTiter96® AQueous Non — Radioactive Cell
Proliferation Assay (Promega Corporation).

O corante vital (MTS), quando biorreduzido, resulta no formazan, sendo a
conversdo do MTS em formazan executada pela enzima desidrogenase, encontrada
em células metabolicamente ativas. A quantidade do produto de formazan como
medida da quantidade de absorbancia a 490 nm é diretamente proporcional ao
numero de células viaveis em cultura.

Apoés imersao das pastilhas no estado apoés sinterizacao final , as 8 cores
(tabela 4.5) e o grupo controle foram avaliados para os trés diferentes pés utilizados
no estudo. Os espécimes foram lavados com alcool isopropilico por 5 minutos no
ultrassom, secos e esterilizados por calor umido (121°C por 20 minutos). A
concentracdo do meio de cultura utilizado foi 6 cm?/mL. A imerséo no meio de cultura
teve a duracdo de 72 horas a 37°C.

O valor da viabilidade celular foi calculado pela equacéo (5):

VC (%) :[ODsamplejxloo (5)

ODcontrol

onde: VC = viabilidade celular, OD sample = densidade Optica do extrato,

ODcontrol = densidade 6ptica do controle de células do teste.
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4.2.10 Anélise dos resultados

Para os resultados obtidos nas analises: Optica e citotoxicoldgica foi utilizada
andlise de variancia de dois fatores e teste de Tukey com nivel global de significancia
de 5%. Os resultados de flexao biaxial foram avaliados por analise de variancia de
trés fatores e teste de Tukey com nivel global de significancia de 5%.
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5 RESULTADOS

5.1 ANALISE MICROESTRUTURAL

Com a observacédo das fotomicrografias obtidas com MEV-FEG, foi possivel
analisar o tamanho das particulas dos trés p6s de partida utilizados no estudo. Foi
constatado que o po Zpex (figura 5.1) apresenta particulas menores do que as dos
demais pés. Todos os pOs apresentaram-se compostos por particulas com tamanhos
relativamente uniformes (figuras 5.1, 5.2 e 5.3). Dentre eles, o p6 TZ-3Y20AB foi o

gue apresentou maior estado de aglomeracéo (figura 5.2).

IPEN-ZPEX 5.0kV X30000 WD 3.0mm 1000m

Figura 5.1 — Fotomicrografia por meio de MEV-FEG do p6 Zpex.Imagem que evidencia o tamanho
de particula do material.
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IPEN-3Y20AB

Figura 5.2 — Fotomicrografia por meio de MEV-FEG do p6 TZ-3Y20AB .Imagem que evidencia o
tamanho de particula do material.

Figura 5.3 — Fotomicrografia por meio de MEV-FEG do p6 TZ-3YBE .Imagem que evidencia o
tamanho de particula do material.
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Na figura 5.4 estdo apresentadas as micrografias dos granulos dos pés
utilizados. Nota-se uma significativa irregularidade dos granulos do pé Zpex em
relacdo aos dos outros pos. Com relacdo ao tamanho dos granulos, pode-se afirmar

gue os granulos de Zpex apresentam uma maior fracéo de finos.

TZ3Y-BE AL 500 um
TZ3Y-BE

TZ-3YBE (A)



Figura 5.4

TZ3Y-20AB AL 500 um
TZ3Y-20AB

TZ-3Y20AB (C)

- Micrografia dos granulos dos pds de partida utilizados no estudo onde :

3YBE(B)Zpex e (C) TZ-3Y20AB avaliadas por Table Top.
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(A) TzZ-
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5.2 ESTUDO DE COMPACTACAO

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da pressdo de compactacdo na
densidade a verde da peca obtida. Na figura 5.5 pode-se observar uma linearidade na
relacéo entre a pressao aplicada e a densidade atingida. A partir da pressao de 138
MPa, a maior densidade a verde foi atingida pelo pé TZ-3Y20AB, seguida pelos pés
Zpex e TZ-3YBE em ordem decrescente.

60

58 - —m— TZ-3YBE

—m— Zpex ;
56 ] —m—TZ-3Y20AB / %
e SE e
. ¥/ - ﬁ/

T

50

48': ﬁ/}
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Densid. relativa (% Dens. tedrica)

T T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 300
pressao de compactagido (MPa)

Figura 5.5 — Relacéo entre a pressdo de compactacéo isostatica aplicada e a densidade a verde
atingida para as diferentes matérias-primas estudadas.

5.3 ESTUDOS DE SINTERIZACAO

Na figura 5.6 sdo apresentadas as curvas de retracdo linear dos pos
estudados em funcdo da temperatura de sinterizacdo. Pode ser observado que o p6
TZ-3YBE € 0 mais reativo, ou seja, apresenta maior retracdo (e conseqguentemente

maior densificagcdo) em temperaturas menores em comparagcao com 0s outros pos.
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0,00
-0,05 + —— TZ-3YBE
o — Zpex
| —— TZ-3Y20AB
a3
5 0104
-0,15
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0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Temperatura (°C)

Figura 5.6- Curva de retracdo linear obtida durante a sinterizacao

5.4 ANALISE TERMICA

Na figura 5.7 sdo apresentadas as curvas obtidas por analise termo-
gravimétrica dos pos. Nota-se que TZ-3YBE e TZ-3Y20AB apresentaram valores
similares de perda de massa (3%), assim como perfis de curva semelhantes. Ja para
0 Zpex, a perda de massa foi maior (4%) indicando que o material possui teor mais
elevado de aditivo organico. Considerando-se também os resultados de analise termo-
diferencial (figura 5.8), no qual se observam as temperaturas de degradacéo da fase
organica (flechas pretas), pode-se afirmar que as composi¢cdes TZ-3YBE e TZ-
3Y20AB apresentam 0 mesmo composto organico como ligante, e no teor de 3%; ja o
po Zpex apresenta um ligante diferente, e com o teor de 4%. Com isso, pode-se
esperar que estes materiais apresentem comportamento distinto durante a

compactacao
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Figura 5.7 — Curva de analise termogravimétrica dos pos estudados.
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Figura 5.8 Curva de analise termo- diferencial
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Para a identificacdo dos elementos presentes nas solucdes de pigmento, foi

realizada espectroscopia por fluorescéncia de raios X (FRX), na qual foi detectada a

presenca de Fe, Er e Co, elementos de interesse comumente utilizados na coloragéo

de materiais ceramicos, como visto na tabela 5.1.

O elemento Fe foi encontrado em todas as solugdes analisadas, sendo que

a sua porcentagem em massa variou de 9,7 a 55,4%. Para o elemento Er, a variagao

foi de 72,4 a 90,3% nas diferentes solugdes. A solucdo FS6 apresentou em sua

composi¢cdo a maior quantidade de Fe (55,4%), e foi a Unica que apresentou Co

(44,6%).

Tabela 5.1 - Porcentagem em massa obtida a partir da analise semi-quantitativa realizada por

espectroscopia por fluorescéncia de Raios X das solu¢des de tingimento utilizadas para
a pigmentacdo dos materiais.

Elemento Solucédo comercial de tingimento

Quimico Fs1 FS2 FS3 FS4 FS5 FS6 FS7
Fe 9,7 14,2 9,9 13,2 27,6 55,4 15,7
Er 90,3 85,8 90,1 86,8 72,4 84,3
Co 44,6
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5.6 PROPRIEDADES OPTICAS

5.6.1 PARAMETRO DE TRANSLUCIDEZ (PT)

Para os resultados dos parametros de translucidez (PT) foi realizada uma
analise de variancia de dois fatores (tabela 5.2). Ambos os fatores e a interacao entre

eles foram estatisticamente significativos.

Tabela 5.2 - Tabela da andlise estatistica, analise de variancia de dois fatores.

Fonte de variacao GL QM SQM F P
Material 2 2190,4 1095,21 140,85 0,000*
Cor 20 4741 23,70 3,05 0,001*
Material x Cor 40 617,8 15,44 1,99 0,009*

Os valores medios de parametro de translucidez (PT) em funcado do material
estdo apresentados na tabela 5.3 e figura 5.2. Foram encontradas diferencas
significativas entre as médias de PT dos trés materiais testados. O menor valor de PT
indica maior capacidade de mascaramento do material. Sendo assim, nota-se que o
material TZ-3Y20AB teve maior capacidade de mascaramento e 0 Zpex apresentou a

menor capacidade de mascaramento

Tabela 5.3 - Valores de PT obtidos e seus respectivos desvios padréo, apds medicdo dos espécimes
sobre o fundo branco e preto em fung¢do do material valor com a mesma letra indicam
semelhanca estatistica (p > 0,05)

Material Parametro de translucidez (PT)
Zpex 11,2 +54*
TZ-3YB-E 40+308

TZ-3Y20AB 1,4+£13°€¢
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Paréametro de Trannslucidez (PT)

O N B OO ®©
|

Zpex 3YBE 20AB

Material

Figura 5.2 - Pardmetro de translucidez (PT), em funcdo do material utilizado na confeccdo do
espécime.

A tabela 5.4 e a figura 5.3 mostram os resultados de PT para o fator cor. Os
valores de PT das cores Bl e B3 foram estatisticamente semelhantes e
significativamente maiores do que os valores de PT das cores A3,5 e D3, as quais
foram semelhantes entre si. As demais cores e o0 grupo controle apresentaram valores
de PT semelhantes. A menor média de PT foi encontrada para a cor D3 (1,9 +0,7) e

a maior média de PT foi obtida para a cor B1 (9,5 = 7,0).
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Tabela 5.4 - Médias de PT e seus respectivos desvios-padrao em func¢do do fator cor. Valores com a
mesma letra indicam semelhanca estatistica (p > 0,05)

Cor Parametro de translucidez (PT)
Controle 4,2 + 5,4 ABCD
w1 5,0 + 5,3 ABCD
w2 6,1 £ 6,4 ABCD
W3 5,6 + 6,3 ABCD
Al 6,7 £ 6,5 ABCD
A2 6,6 + 6,7 ABCD
A3 8,0+ 5,6 ~BC
A3.5 2,0+1,1°¢P
A4 4,6 +7,8 ABCD
Bl 95+7,0A
B2 5.8 + 6,8 ABCD
B3 8,7 £9,778
B4 6,2+ 5,5 ABCD
C1 7,5+7,0ABCD
C2 49+ 3,6 ABCD
C3 48+ 1,6ABCD
C4 4,6 +2,9ABCD
D2 4,7 +3,2 ABCD
D3 1,9+0,7°
D4 3,3+1,98¢CP
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Figura 5.3 - Parametro de translucidez (PT), em funcdo da cor dos espécimes apoés imersao nas solucdes de
tingimento.

A tabela 5.5 mostra o efeito da interacdo entre os fatores material e cor para
dados de PT. Considerando-se uma mesma cor (mesma linha na tabela 5.5), nota-se
gue, para algumas delas (W2, Al, A2, B2, B3), houve diferencas estatisticas entre os
valores de PT de pelo menos dois materiais. Para o material Zpex, os valores de PT
variaram de 20,4 (cor B3) a 2,5 (cor A3,5). Para o material TZ-3YB-E, os valores de
PT variaram de 9,5 (cor B1) a 1,3 (controle) e para o material TZ-3Y20AB, o valor de
PT variou de 3,6 (B1) a 0,3 (Al).
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Tabela 5.5 - Valores de PT e seus respectivos desvios- padrao, obtidos em funcao dos fatores cor e do

tipo de pod. Valores com a mesma letra indicam semelhanga estatistica (p > 0,05)

Material
Cor
Zpex TZ-3YB-E TZ-3Y20AB
Controle 10,9 + 0,6 ABCDPEFRGH 1,3+0,56¢H 0,5+0,1"
w1 11,6 + 1,7 ABCDEFRGH 3,0+ 1,0CPEFRGH 0,4+ 0,1"
w2 14,3 £ 0,3ABCP 3,3+ 0,6CPEFRGH 0,7+0,5CH
W3 13,7 £ 0,1 ABCDEF 3,0+ 0,1CPEFRGH 0,4+0,3"
Al 14,6 £2,1A8CP 5,4 +1,1BCOEFGH 0,3+0,1"
A2 149 +1,0 ABC 4,3 +2,08CDEFRGH 0,6 +0,5CH
A3 14,7 £1,0 ABCP 5,9 + 4,0BCDEFGH 3,5+ 0,1BCPERGH
A3,5 2,5+ 0.5PERGH 15+£1,16H 2,0+ 2, 0EFGH
A4 11,5 £ 12,7 ABCDEFGH 2,0 £ 1,5EFCH 0,4+0,3"
B1 15,5 + 6,7 A8 9,5+ 7,4 ABCDEFGH 3,6 £2,5 BCDERGH
B2 14,5+ 1,2 ABCD 2,6 £ 1,0PEFRGHL) 0,4+0,3"
B3 20,4 +5,14 4,9 + 3,0 BCDERGH 0,5+0,4CH
B4 12,6 £ 0,2ABCDEFRGH 4,4 + 3,7BCDEFRGH 1,3+0,16H
C1 14,0 £ 6,54BCPE 7,9 £ 4,8BCPERGH 0,6 +0,7CH
Cc2 8,9+ 1,7ABCPEFRGH 3,9 +2,4BCDERGH 1,7+0,176H
C3 6,3 +0,1BCPEFGH 4,3+2,2BCDERGH 3,6 + 0,8 BCDERGH
C4 7,9 £0,3BCPEFRGH 4,4 +0,1BCDEFRGH 1,5+0,76H
D2 7,0 £ 0,3BCDPEFRGH 5,1+ 4,8BCPEFGH 1,8+ 0,6 "
D3 2,6 +£ 0,3 DEFGH 1,7 £0,4FCH 1,1+0,4C¢H
D4 5,2 + 0,4 BCPEFGH 2.9 +2,4CPEFGH 2,0+ 1,15FGH
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5.6.2 COORDENADAS DE COR L* a*e b*

Para cada um dos valores de coordenadas L*, a* e b*, foi utilizada analise de
variancia de dois fatores (tabela 5.6). Para todas as coordenadas, os fatores cor e
material foram estatisticamente significativos. Entretanto, a interacdo material versus

cor somente foi estatisticamente significativa para a coordenada b*.

Tabela 5.6 - Tabela da andlise estatica, andlise de variancia de 2 fatores

Coordenada | Fonte de variacao GL QM SQM F P

Cor 20 909,7 47,88 10,94 0,000*

L* Material 2 2693,6 | 1346,82 | 307,86 0,000*
Material x Cor 40 213,7 5,62 1,29 0,189
Cor 20 52,288 2,7520 4,47 0,000*

a* Material 2 5,091 2,5455 4,14 0,002*
Material x Cor 40 23,491 0,6182 1,00 0,485
Cor 20 1534,7 80,78 16,48 0,000*

b* Material 2 2047,7 | 1023,83 | 208,91 0,000*
Material x Cor 40 4441 11,69 2,38 0,001~

As medidas das coordenadas L*, a* e b* em funcéo do material utilizado estao
apresentados na tabela 5.5 e figuras 5.11, 5.12 e 5.13. Para os valores de L* o material
TZ-3Y20AB apresentou média significativamente maior do que as dos outros dois
materiais. Para o parametro a* ndo foi encontrada diferenca estatistica entre os
valores médios obtidos para os trés materiais. Para o parametro b*, o material TZ-
3Y20AB apresentou valor médio significativamente menor em comparacao com 0s

dos outros dois materiais.
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Tabela 5.7 - Valores das coordenadas L*, a*e b* e seus respectivos desvios-padrao, obtidos em func¢do

tipo de pd. Dentro de cada coluna, valores com a mesma letra indicam semelhanca
estatistica (p > 0,05)

Material

L* a* b*
Zpex 84,2+4,08 0,6+1,34 150+1,04
TZ-3YB-E 86,0+4,1°8 0,5+0,84 14,0+5,04°
TZ-3Y20AB 95,0+4,04 0,1+0,34 55+2,08
120
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Figura 5.11 - Coordenada de cor L*em funcéo do fator material
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Figura 5.13 - Coordenada de cor b*em funcéo do fator material
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A tabela 5.8 mostra os dados de L*, a* e b* para o fator cor. Para o parametro
L*, ndo foi encontrada diferenca estatistica entre os valores médios em funcéo da cor.
Para coordenada a* foi, os valores médios obtidos para as cores A3 e A3,5 e C4 foram
significativamente maiores do que aquelas obtidas para as cores W2, W3. Para 0s
valores de b*, a média obtida para a cor A3 foi significativamente maior do que aquelas

obtidas para as cores W1 e controle.

Tabela 5.8 - Valores dos parametros L*, a*e b* e seus respectivos desvio padrdo, obtidos em fungdo
tipo de po. Valores com a mesma letra indicam semelhanga estatistica (p > 0,05)

Cor L* a* b*
Controle 943+25A -1,0£06°€ 3,8+1,268¢€
W1 932+36"° -0,3+0,3ABC 27+13°€
W2 926 £3,74° -0,5+0,3BC 50+1,5A8BC
W3 920+3,7A -0,5+0,2 BC 72+21A8BC
Al 90,4 +5,0A -0,2 £ 0,3ABC 10,6 £ 5,0 ABC
A2 89,6 +5,1A 0,5+0,7ABC 13,0 £ 6,0 ABC
A3 871+6,34 1,2+0,6% 150+6,24
A3,5 859+6,5A 1,3+0,94 148 +7,0AB
A4 87,7 +59A 1,0+ 1,078 13,2 £ 6,3 ABC
Bl 895+56* 0,2+ 1,3ABC 11,3 +5,4 ABC
B2 89,6 +5,24 0,1 +0,6ABC 10,3 + 5,2 ABC
B3 864+72* 0,8+1,0°B 142 +7,148
B4 86,2+7,0" 0,8+1,0°B 13,8 + 6,4 ABC
C1 874+54*4 0,1+0,9 ABC 12,4 +5,0 ABC
C2 86,9 +594 0,5+ 0,9 ABC 12,6 +5,1 ABC
C3 854 +6,24 1,0+0,848 13,1 + 6,0 ABC
C4 846 +6,34 1,4+0,74 13,7 + 6,3 ABC
D2 855+6,54 1,0+ 0,948 13,5+ 6,0 ABC
D3 875+554 0,4+0,5ABC 12,3 +4,9ABC
D4 869+654 0,5+ 0,9 ABC 13,2 + 4,9 ABC
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Como a interacdo entre material e cor ndo foi significativa para os parametros

L* e a*, somente a tabela da interacdo para o parametro b esta apresentada abaixo.

De acordo com a tabela 5.9, nota-se que houve diferenca entre os valores médios de

b* dos diferentes materiais apenas nas cores A2, A3, B3, C3, C4, D2.

Tabela 5.9. - Valores dos coordenada b* e seus respectivos desvio padréo, obtidos em fungéo tipo de

po6 e solugédo de tingimento Valores com a mesma letra indicam semelhanca estatistica (p

> 0,05)
Coordenada b*
Material

cor Zpex TZ-3YB-E TZ-3Y20AB

0o | 42+0,1-"N° 2,4+12N° 4,8 £ 0,5K-MNO

w1l | 21+0.2° 1,7£0,2° 43%0,7°

W2 5’3 + 0,8 1,J,K,M,N,O 3,2 + O,l’M’N’O 6,5 + 0,1 E,F.G,H,1J,KLM,N,O
W3 710 + 011 D,E,F,G,H,J K,L,MN,O 5,0 + 0’1 J,K,L,M,N,O 9,6 + 1,6 B,C,D.E,F,G,H,J,KLMN
Al 1410 + 1’3 AB,CD,EFGH,IIK 4'7 + 1'0 K,L,M,N,O 13,0 + 3,4 AB,CD,E,F,GH,IIKL
A2 | 16,1+4,0ABCPD 6,1+ 0,7 GHIIKMNO 16,5 +1,548¢

A3 | 205£2,6" 7,5+ 2,3CPEFGHIIKLMNG [ 177 1] 3A8
A35 | 19,0 £2,448 5,8 £ 0,4 HIKMNO 20,0 £+ 0,94

A4 | 185+ 1,448 6,5+ 0,5 EFCHIIKLMNO 14,5 + 7,0 ABCDEFGHLI
B1 | 15,7 + 6,7 ABCDEF 6,6 + 3,3EFCHIIKLMNG [ 12 0t 2 1EFGHLIKLMN.O
B2 | 12,1+ 0,9ABCDEFRGHIIKLMN | 4.1 + 0,6 LMN.O 14,7 +3,6 ABCDEFGA

B3 | 18,1+4,5A8 5,6 1,9 IKMNO 18,1 £2,2/8

B4 | 20,1+1,0% 6,5+ 0,8 EFCGHIIKLMNG [ 14 8+ 4 ,0ABCDEFGH

c1 17’2 + 3’3 A,B 6,7 + 0,6 D,E,F,G,H,lJ,K,L,M,N,O 13,3 + 1,2 A,B,C,D,E,F,G,H,IJ,K,L
Cc2 | 16,7+ 1,5"8¢ 6,3 + 2,7 EFGHIIKLMNO 14,7 + 1,2 ABCDEFGHI

c3 | 183+ 1,478 5,5+ 0,7 WKLMNO 16,0 + 0,1 ABCDEF

c4 | 18,0+0,148 5,6 + 1,1 HIKLMNO 17,4 £2,448

D2 | 16,3 +1,8ABCPD 6,2 £ 0,6 FCHIIKLMNO 18,1 +3,278

D3 | 15,1 +0,6ABCDEFGH 6,0 £ 0,7 HIIKMNO 16,0 + 0,7 ABCPE

D4

17,3 +2,448

73+18 C,D,E,F,GH,JK,L,MN,O
1 - 1

151 +0 3A,B,C,D,E,F,G,H
1 - Ll
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5.7 RESISTENCIA A FLEXAO (BIAXIAL)

Os dados de resisténcia foram analisados por meio de andlise de variancia
de trés fatores (tabela 5.10). Os trés fatores estudados foram estatisticamente
significativos (material, envelhecimento e cor). Com relacdo as interacdes duplas,
somente a interagdo material versus cor foi estatisticamente significativa. A interacao

tripla foi estatisticamente significativa.

Tabela 5.10 - Tabela da andlise estatistica para as médias da resisténcia a flexdo, analise de variancia
de 2 fatores

Fonte de variacao GL QM SQM F P

Material 2 258694 129347 13,38 0,000*
Envelhecimento 1 274126 274126 28,36 0,000*
Cor 8 439481 54935 5,68 0,000*
Materalx 2 33250 16625 1,72 0,182
'\C"(";‘:e”a' X 16 296561 18535 1,92 0,020
Eg‘r’e'he"ime”to X 8 96604 12076 1,25 0,272
I'\E/Ir;‘t’gf‘ael‘;”geo?to X 16 322882 20180 2,09 0,010
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Os dados de resisténcia para o fator material estdo apresentados na tabela
5.11 e figura 5.14. O material TZ-3YB-E obteve média de resisténcia
significativamente maior do que as médias dos outros dois materiais, as quais foram

estatisticamente semelhantes.

Tabela 5.11 - Valores de resisténcia a flexdo biaxial (MPa) e seus respectivos desvios- padrdo em funcdo
do fator pd.Valores com a mesma letra indicam semelhanga estatistica (p > 0,05)

Material Resisténcia a flexdo
ZPEX 531,8+136,1 B
TZ-3YB-E 605,8 + 106,4 A
TZ-3Y20AB 5545 + 100,2 B
800
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Figura 5.14 - Resisténcia a flexdo (MPa) em func¢&o do fator material
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Para os valores de resisténcia a flexdo em funcéo do envelhecimento (tabela
5.12) foi encontrada diferenca estatistica para entre as médias das duas condi¢des

analisadas, sendo que a maior média foi a do grupo controle (ndo envelhecido).

Tabela 5.12 - Valores de resisténcia a flexdo(MPa) e seus respectivos desvios-padrdo, em fung¢do do
envelhecimento hidrotérmico valores seguidos da mesma letra sdo estatisticamente
semelhante (p> 0,05).

Fator envelhecimento Resisténcia a flexao
N&o envelhecida 595,9 + 110,9 A
Envelhecida 5329+118,9°8

~
o
o

i
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o
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w1

o

o
I

400 -

300 -

200 -

Resisténcia a flexdao (MPa)

100 -

N3o envelhecida Envelhecida
Envelhecimento

Figura 5.15 - Resisténcia a flexdo (MPa) em fun¢&o do material
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A tabela 5.13 e a figura 5.16 apresentam os resultados de resisténcia para o

fator cor. Nota-se que as cores A2 e C2 resultaram em valores de resisténcia

significativamente maiores do que os das cores A3 e C3. As demais cores

apresentaram valores de resisténcia semelhantes.

Tabela 5.13 - Valores de resisténcia a flexdo (MPa) média e seus respectivos desvios- padrdo , em

fungdo da cor analisadas valores seguidos da
semelhantes (p> 0,05).

mesma letra sdo estatisticamente

Cor Resisténcia a flexao
Controle 551,9 +96,3ABC
A2 614,9 £ 120,2 A
A3 497,0+109,1 ¢
B2 607,8+£90,7 8
B3 549,0 £ 105,9 A8 C
C2 6250976 "
C3 529,5+134,968¢
D2 547,4 + 157,1 A B:C
D3 554,4 + 93,4 A B.C
800
__700 T T
©
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Figura 5.16 - Resisténcia a flexdo (MPa) em fun¢éo da cor
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Como as interagbes duplas (material versus envelhecimento e
envelhecimento versus cor) ndo foram estatisticamente significativas, somente as
interacdo dupla material versus core esta apresentada na tabela 5.14 e figura 5.17.
Nota-se que, para os materiais TZ-3YB-E e TZ-3Y20AB, néo houve efeito da cor na
resisténcia mecanica. Para o material ZPEX, a resisténcia da cor C3 foi

significativamente menor do que os valores encontrados para as cores B3 e C2.

Tabela 5.14 - Valores de resisténcia a flexdo média,(MPa) interacdo dos fatores cor e material, valores
seguidos da mesma letra séo estatisticamente semelhantes (p> 0,05)

Material
Cor
Zpex TZ-3YB-E TZ-3Y20AB
Controle 538,94 + 119,5 ABCDE 542,97 + 86,0 ABCDE 573,80 + 86,1 ~BCDE
A2 560,23 + 142,6 ABCDE 663,24 + 56,9 AB 621,34 + 130,4 ABCD
A3 482,52 +110,8 ©PE 548,16 + 110,7 ABCDE 460,24 +106,4 PE
B2 632,58 + 93,6 ABC 606,22 + 117,7 ABCD 584,60 + 51,1 ABCDE
B3 548,10 + 108,2 ABCDE 566,09 + 122,2 ABCDE 566,09 + 94,1 ABCDE
C2 597,49 + 95,2 ABCD 686,17 + 112,6 # 591,19 + 112,4 ~BCD
C3 421,89 + 1534 F 603,94 + 127,7 ABCD 562,65 + 46,8 ~BCDE
D2 487,06 + 181,8 CPE 655,40 £127,7 A8 499,71 + 103,2 BCPE
D3 518,15 +119,7 BCPE 580,65 + 81,2 ABCDE 564,38 + 69,6 ~BCDE
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Figura 5.17 - Resisténcia a flexdo em funcéo da interacédo cor e do material

A tabela 5.15 e as figuras 5.18, 5.19 e 5.20 mostram os resultados de
resisténcia para a interacdo tripla (material versus envelhecimento versus cor).
Encontrou-se diferenca estatistica entre os valores de resisténcia 0os materiais Zpex e
TZ-3YB-E para a cor D2 na condicéo controle. E importante notar que, apesar do fator
envelhecimento ter sido estatisticamente significativo, a tabela 5.15 mostra que, ao se
observar cada grupo experimental individualmente, nenhum deles teve a resisténcia

significativamente diminuida, apesar das diferencas numeéricas observadas.
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Tabela 5.15 - Valores de resisténcia a flexdo média,interacao dos materiais, cor e condi¢cdes analisadas
no estudo valores seguidos da mesma letra sdo estatisticamente semelhantes (p>

0,05)
Cor
g Condigao
Controle A2 A3 B2 B3 C2 C3 D2 D3
637,6 548,4 504,2 685,3 605,8 612,3 505,4 414.,0 620,0
Con (55,1) (130,3) | (120,4) (57,3) (70,7) (119,2) | (115,3) | (242,0) (27,2)
a ABCDE | ABCDEF | ABCDEF ABC AB.CD,E ABCDE | ABCDEF EF AB,CD,E
N 440,3 572,0 460,9 579,8 490,4 582,7 338,4 559,9 416,3
Env (69,3) (168,6) | (109,4) (97,3) (114,1) (74,9) (149,2) (51,6) (74,8)
C,D,E,F | ABCDEF | BCDEF | ABCDEF | ABCD,EF | ABCD,EF F AB.CD,EF D.EF
548,9 669,8 585,9 671,5 664,3 701,2 654,8 721,5 602,9
L Con (72,7) (617) (105,5) (84,4) (84,8) (39,4) (103,3) | (133,4) (21,5)
g AB,CD,EF AB,.CD AB,CD,EF ABC AB,CD,E AB AB,CD,E A AB,CD,E
‘ 537,0 656,7 510,5 540,9 467,9 671,1 553,1 589,3 558,4
|': Env (106,1) (58,0) (90,3) (115,7) (48,2) (63,9) (106,8) (89,5) (114,6)
ABCDEF | ABCDE | ABCDEF | ABCDEF | ABCD,EF AB.C ABCDEF | ABCDEF | ABCDEF
o 579,4 670, 474.,4 579,0 593,6 592,8 579,4 5441 523,7
< Con (61,5) (61,6) (51,6) (44,8) (33,9) (122,5) (65,5) (62,9) (65,5)
g AB,CDEF A,B,C,D ABCDEF | ABCDEF | ABCDE | ABCDEF | ABCDEF | ABCDEF | ABCD,EF
c>v 568,2 572,0 446,1 590,2 472,2 589,6 545,9 455,4 605,1
N Env (113,2) | (168,6) | (149,3) (61,5) 97,7) (115,7) (20,8) (122,8) (49,7)
H ABCDEF | ABCDEF | BCDEF | ABCDEF | ABCDEF | ABCDEF | ABCDEF | BCDEF AB.C.D.E
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Figura 5.18 - Resisténcia a flexdo do material em MPa, Zpex, interacdo dos fatores cor, material

e envelhecimento hidrotérmico
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Figura 5.21 - Resisténcia a flexdo em MPa, do material TZ-3YB-E, interacéo dos fatores cor, material e

envelhecimento hidrotérmico
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Figura 5.21 - Resisténcia a flexdo em MPa, do material TZ-3Y20AB, interacdo dos fatores cor, material e
envelhecimento hidrotérmico

5.2 TESTE DE CITOTOXICIDADE

A tabela 5.16 apresenta a andlise de variancia de dois fatores para a
porcentagem de viabilidade celular. Nota-se que ambos os fatores e a interacao entre

eles foram estatisticamente significativas.

Tabela 5.16 - Analise estatistica foi realizada analise de variancia de dois fatores

Fonte de variagéo GL QM SQM F P
Material 2 108.6 54.29 3.06 0.049*
Cor 8 761.8 95.23 5.36 0.000*
Material x Cor 16 864.6 54.04 3.04 0.000*
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Atabela 5.17 e a figura 5.22 apresentam os resultados de viabilidade celular
para o fator material. Nota-se que a porcentagem de viabilidade celular do material
TZ-3YB-E foi significativamente maior do que a do material ZPEX. O material TZ-
3Y20AB apresentou uma viabilidade celular intermediaria entre os valores dos outros
dois materiais. E importante notar que a porcentagem de viabilidade celular
encontrada para os materiais ficou acima de 70%, o que indica que 0S mesmos nao

apresentam citotoxicidade relevante.

Tabela 5.17 - Valores de porcentagem da viabilidade celular em fun¢do do fator pd, no estudo
valores seguidos da mesma letra sdo estatisticamente semelhantes (p> 0,05)

Material % viabilidade Celular
Zpex 97,8 +4,458
TZ-3YB-E 99,5+534
TZ-3Y20AB 98,3 + 4,68
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Figura 5.22 — Viabilidade celular em fun¢é@o do material
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A tabela 5.18 e a figura 5.23 apresentam os resultados de viabilidade celular

para o fator cor. Nota-se que a porcentagem obtida para os materiais A2, B2 e D3

foram significativamente maiores do que as porcentagens medidas para 0 grupo

controle e a cor C2.

Tabela 5.18.- Valores de porcentagem da viabilidade celular em fungdo da cor, valores seguidos da
mesma letra sdo estatisticamente semelhantes (p> 0,05)

Cor % viabilidade celular
Controle 96,9 + 3,4 BC

A2 100,0+ 4,24

A3 97,2 + 6,0 ABC

B2 100,0 £ 4,44

B3 98,2 + 5,4 ABC

C2 95,0+2,7°¢

C3 98,3 + 4,0 ABC

D2 99,7 +5,6 AB

D3 100,0 £4,04
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Figura 5.23 — Viabilidade celular em funcéo da cor
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Com relacdo aos valores das porcentagens de variabilidade celular em
funcéo dos fatores po e cor (interacdo), nota-se que para o material TZ-3YB-E, houve
diferenca estatistica entre a citotoxicidade da cor B2 em relacéo as cores A3 e C2. Ja
para o material TZ-3Y20AB, o valor de viabilidade da cor A2 foi significativamente
maior do que aqueles medidos para as cores B3 e C2. E importante ressaltar que os
materiais testados n&o apresentam alta citotoxicidade, pois ndo apresentaram
viabilidade celular abaixo de 70%.

Tabela 5.19 - Valores de viabilidade celular para a interacédo dos fatores cor e material valores
seguidos da mesma letra séo estatisticamente semelhantes (p> 0,05)

Material
Cor
Zpex TZ-3YB-E TZ-3Y20AB

Controle 95,1 +2,18¢ 99,3 + 3,6 ABC 96,4 + 3,2 ABC

A2 98,8 +2,8ABC 99,6 + 3,1 ABC 103,2 +5,24

A3 98,8 +2,6ABC 945+89°¢€ 97,4 + 4,1 7BC

B2 98,0 +6,1ABC 103,1 +2,54 101,4 +2,6ABC

B3 100,4 + 4,0ABC 99,7 £5,6 ABC 945+4,8°¢

Cc2 95,0 +2,68¢€ 94,4 +35€ 95,2 +2,28¢C

C3 95,5 + 3,9ABC 102,1+ 2,9ABC 97,2 +1,8ABC

D2 102,4 +7,1A8 100,8 + 3,8 ABC 95,7 +3,1ABC

D3 99,9 + 2 9ABC 101,9 +5,1ABC 99,2 + 3,9ABC
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6 DISCUSSAO

A determinagcdo dos componentes presentes nas solugbes de pigmento foi
realizada por meio de andlise de espectroscopia de fluorescéncia de Raios-X, (ERX),
gue quantificou os principais elementos. Os principais componentes identificados com
essa andlise foram os ions érbio (Er,) ferro (Fe) e cobalto (Co). Esses ions sdo
comumente utilizados em solu¢cdes para pigmentacdo de materiais ceramicos
contendo metais de transicdo (por exemplo, Fe, Co, Ni e Cr) e terras raras (por
exemplo, Er) (16).

Obter restauracbes ceramicas com aparéncia natural € um dos mais
desafiadores aspectos da Odontologia. A escolha da cor de uma restauracdo dentaria
€ uma tarefa dificil, devido a alta complexidade das propriedades Opticas dos dentes
naturais (36). Do ponto de vista da producéo industrial, € desejavel que os pigmentos
utilizados para colorir os materiais ceramicos apresentem elevada estabilidade
guimica e térmica para que possam suportar as altas temperaturas do processo de
sinterizacdo sem se degradar.

A reproducao das cores dos dentes naturais € um grande desafio tecnolégico,
pois demanda diferentes combinacfes e quantidades de pigmentos. Para cada ion
cromoforo é atribuida uma coloracéo apoés a sinterizacdo, sendo que o elemento Er
(érbio), por exemplo, apds sinterizacdo, atribui ao material uma coloracao
avermelhada. Ja o Fe (ferro) atribui a ceramica uma coloracdo que varia do amarelo
ao marrom, e a adicdo de Co (cobalto) resulta em coloracdo acinzentada-azulada.
Devido as diferentes cores atribuidas a cada elemento presente nos pigmentos, &
necessario combina-los em quantidades pré-determinadas para que se consiga
reproduzir fielmente as escalas de cores que sdo utilizadas como referéncia pelos
clinicos e técnicos em protese dentaria.

Neste trabalho, foram avaliadas as propriedades épticas dos materiais e a
hipbtese testada foi a de que a solucao de tingimento e o tipo de p6 ceramico utilizado
na confeccdo dos espécimes ndo afetariam as propriedades Opticas dos materiais
testados. Com relacdo aos valores encontrados para o parametro de translucidez em
funcdo do tipo de material, 0 maior valor foi encontrado para o Zpex (11,2 £ 5,4), o
gue pode estar relacionado a elementos microestruturais que interferem na
translucidez. Ao incidir em um material ceramico policristalino, o feixe de luz pode ser

refletido, absorvido ou transmitido. A translucidez esta relacionada a capacidade do
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feixe de luz atravessar o objeto, ou seja, ser transmitido. Esta transmitancia é tanto
maior quanto menos obstaculos espalhadores de luz o feixe encontrar, pois estes
desviam a luz da sua rota original. Portanto, de uma forma simplificada, é possivel
afirmar que os elementos microestruturais que podem provocar o espalhamento do
feixe de luz, e assim interferir na sua translucidez, sdo o tamanho de gréos (pela
birrefringéncia e pela diferenca de orientacédo cristalogréfica ao passar de um gréo ao
adjacente), a porosidade (o tamanho dos poros interfere consideravelmente na
interacao do feixe de luz com o material) e segundas fases (que possuem diferentes
indices de refracdo). O Zpex foi desenvolvido pelo fabricante (Tosoh) com o objetivo
de se obterem corpos mais translicidos; a explicacdo da empresa para esta
caracteristica da matéria-prima é a sua elevada pureza quimica, comparada com
outras zircOnias comerciais, eliminando ou reduzindo ao extremo a possibilidade de
formacgao de segundas fases.

O material obtido a partir da TZ-3Y20AB foi o que apresentou menor
translucidez, e isso foi devido ao elevado espalhamento de luz promovido pelos graos
de alumina (que atuam como segunda fase de diferente indice de refracao) dispersos
na matriz de zirconia. Dessa forma, os resultados do estudo mostraram que a hipotese
de que o material ndo afeta as propriedades opticas foi rejeitada, pois a composicao
e a microestrutura afetam significativamente os parametros de translucidez
apresentados pelos diferentes tipos de po.

O fator cor também afetou o parametro de translucidez (PT) das ceramicas
estudadas, sendo que os maiores valores de PT foram encontrados para as cores B1
e B3, indicando que essas cores resultam em ceramicas mais translicidas. A
presenca do pigmento na microestrutura do material pode influenciar na dispersao da
luz, pois este atua como um dopante. As diferentes cores se caracterizam pela
ocupacdo do pigmento na rede cristalografica do material, sendo importante a
guantidade e formacao de fases secundarias para a translucidez do material. O efeito
também foi encontrado para a interacao para as cores W1, Al, A2, B2 e B3 em pelo
menos em dois dos materiais testados.

Para a verificacdo dos parametros de cor dos materiais foram aferidas
também as coordenadas L*, a* e b*. Foram testados os fatores cor e material e a
interacdo de ambos, sendo que somente para o parametro b*, a interacdo foi
estatisticamente significante. Os resultados obtidos para o fator material mostraram

gue a ceramica TZ-20AB apresentou o maior valor para L* (luminosidade). Esse valor
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identifica a cor do material quanto a quantidade de branco ou preto que ela pode
apresentar. A coloragdo esbranquicada que o material TZ-20AB possui, pode ser
explicada pela composicdo do material, pois este possui 20% de alumina em sua
composicao, e a alumina apresenta coloragao significativamente esbranquicada.

Para a coordenada a*, que expressa comprimento de onda do vermelho ao
verde, ndo foram encontradas diferencas estatisticas entre os materiais analisados.
J4 a para a coordenada b*, que expressa comprimentos de onda amarelo-azul, o
material TZ-20AB obteve médias significativamente menores em relagdo aos outros
materiais. As diferentes cores e nuances sao correspondentes principalmente aos
locais ocupados pelos pigmentos (ions cromoéforos) na rede cristalina dos materiais.
Sabe-se que a concentracdo de dopantes (pigmentos e alumina), estabilidade térmica
dos pigmentos e a formacédo de fases secundarias influenciam as nuances finais
obtidas pela pigmentacdo apds sinterizacao (47).

O fator cor ndo afetou significativamente a coordenada L*. Ja para as
coordenadas a* e b*, houve efeito significativo da cor, resultado esperado, pois a
variacdo dos pigmentos tem como objetivo causar alteracdo dos parametros de cor.
Os maiores valores encontrados para a* foram obtidos para as cores A3, A3,5 e C4
gue utilizam solucdes de tingimento com alta quantidade de érbio na sua composicao,
elemento que atribui uma coloracdo avermelhada ao material. De fato, maiores
valores de a* indicam um aumento da quantidade de vermelho no material. Os
menores valores de a* foram encontrados para as cores W2 e W3, as quais sao
obtidas a partir de pequenas quantidades de solucdo de tingimento o que pode
influenciar na deteccao da cor do material.

Com relacéo ao parametro b*, a cor A3 obteve o maior valor, 0 que pode ser
explicado pela composicdo da sua solucdo de tingimento. O comprimento de onda
apresentado pelo elemento corante no material pode ter tido influéncia no valor obtido.
Os menores valores de b* encontrados para a cor W1 e controle podem ser explicados
pela baixa quantidade de pigmento na solucdo de tingimento (10%) na cor W1 e
nenhum pigmento utilizado no grupo controle.

Podemos correlacionar as matizes utilizadas na escala Vita Classical com os
ions cromoéforos presentes nas solucfes de tingimento da seguinte forma: matiz A
(marrom-vermelho) com a presenca do érbio, atribuindo também maiores valores de
a*, matiz B (amarelo-avermelhado) com presenca de érbio e ferro e apresentando

maiores valores para a* e b* matiz C (cinza) com presenca do cobalto e maiores
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valores de b* atribuido ao ferro e matiz D (cinza-avermelhado) que também possui
cobalto e érbio na composi¢cdo da mistura dos pigmentos e maiores valores para a* e
b*, valores de b* atribuido a presenca de ferro. Sendo assim, a hipétese de que a
solucdo o pigmento ndo afeta as propriedades Opticas foi rejeitada visto que alguns
pigmentos afetaram diretamente o valor das coordenadas aferidas.

Os resultados obtidos no teste de flexdo permitiram rejeitar a hipétese de que
a microestrutura do material ndo influencia na propriedade mecéanica do material, pois
foi encontrada diferenca significativa de resisténcia a flexdo biaxial em funcdo do
material utilizado para confeccao do espécime. Essa diferenca ocorreu pela diferenca
de microestrutura e composicdo dos materiais, pois o p6 TZ-3YB-E apresentou a
maior média e diferenca estatistica em relacdo aos demais materiais estudados. Esse
material possui uma pequena quantidade de alumina, 0,25% em peso, que inibe o
crescimento dos graos apos sinterizacdo, atribuindo uma maior resisténcia
mecanica.(4, 25, 29) Quanto menor o tamanho de grédo apos a sinterizagcdo, maior
sera a resisténcia mecanica do material. Para todos os materiais analisados os altos
valores das médias de resisténcia a flexdo (acima de 400 MPa) viabilizam seu uso na
Odontologia.

Constatou-se uma diminui¢do na resisténcia mecanica apos degradacéo dos
materiais ceramicos, confirmando que a transformacédo de fase tetragonal para
monoclinica promove o0 microtrincamento na superficie do material, com a
consequente degradacdo da sua resisténcia. O processo de degradacao inicia na
superficie com a transformacéo dos graos superficiais monoclinicos para tetragonais
e se propaga para os graos adjacentes e mais profundos. Uma expansao volumétrica
€ gerada e trincas sao geradas neste processo, 0 que permite a penetracado da agua
na estrutura, deflagrando entdo a transformacdo de fase que por sua vez gera
microtrincas que afetam a propriedade mecanica do material (32). E importante notar
gue embora o envelhecimento tenha causado uma diminuicdo dos valores de
resisténcia, ao se observar cada grupo individualmente, essa queda nédo foi
estatisticamente significativa (interacdo material versus envelhecimento) para nenhum
dos materiais testados.

Com relacdo ao efeito da cor na resisténcia a flexdo, para os trés materiais
testados, a coloracdo afetou a média da resisténcia dos espécimes apos imersao,
porém o efeito, mesmo para os menores valores obtidos, como por exemplo, a cor A3

(497,0 MPa), a reducéo foi em torno de 10% em comparagao ao grupo controle (551,9
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MPa), mas ainda assim o valor encontrado é elevado para as médias de resisténcia
atribuidos as ceramicas odontolégicas. O efeito também foi encontrado para a
interacdo (material versus cor) para o material Zpex, onde a cor C3 obteve maior
média de resisténcia em compara¢do com as cores B3 e C2.

Quanto aos resultados de resisténcia mecanica obtidos para interagao tripla
(materiais versus cor versus envelhecimento hidrotérmico, tabela 5.15), nota-se que,
para todos os materiais estudados, as médias de resisténcia a flexdo obtidas, como
era de se esperar, apresentaram um decréscimo apdés degradacdo. No entanto,
mesmo apos este tratamento de envelhecimento intenso (5 horas a 134°C), as médias
se mantiveram em valores absolutos relativamente elevados. Exceto para uma
condicao (Zpex, C3) todos os grupos ficaram acima de 400 MPa, ainda assim, um
valor considerado alto para as ceramicas odontoldgicas. Quanto aos materiais
avaliados, o TZ-3YB-E apresentou as maiores medias para as duas condi¢Oes
analisadas, antes e ap0s o tratamento hidrotérmico. Esses resultados obtidos pelo
material podem ser atribuidos ao efeito da presenca de alumina no material que
confere maior estabilidade frente a transformacdo de fase tetragonal-monoclinica,
propiciando assim maior resisténcia ao envelhecimento térmico.

Com relacéo aos resultados de viabilidade celular, todas as cores testadas
apresentaram a viabilidade acima de 90%, o que nos mostra que o material nédo
provocou a morte da populacdo de células, a biocompatibilidade aceitavel é
caracterizada por uma reducao de apenas 30% da viabilidade celular conforme norma
estabelecida pela ISO 10993-3, para a avaliacdo da biocompatibilidade do material
(48). Os resultados obtidos através da porcentagem de viabilidade celular para a
interacdo material versus cor mostraram que, para todas as cores e materiais, as
porcentagens obtidas foram acima de 90%. Essas analises mostraram que, para 0s
materiais e pigmentos testados, ndo houve efeito citotéxico. As diferencas
encontradas para as diferentes e cores a materiais pode ser explicada pelos diferentes

residuos dos pigmentos utilizados na coloracgéo.
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7 CONCLUSOES

1. Comrelacao ao efeito da aplicacéo das solucdes de tingimento e de diferentes pos
de partida sobre o pardmetro de translucidez, foi possivel concluir que o material
interfere nos parametros de translucidez, sendo que o Zpex foi o material mais
translucido. Com relacéo ao efeito das solucdes de tingimento, foi possivel concluir
gue as cores Bl e B3 resultaram em espécimes mais translicidos e a cor D3
apresentou espécimes com menor translucidez. Com relacdo as coordenadas
colorimétricas, o material influenciou as coordenadas L* e b*, sendo que o TZ-
3Y20AB apresentou o maior valor de L* e o menor valor de b* em comparacao
com os outros materiais. Sendo assim, conclui-se que o material e as solugdes de
tingimento afetaram o parametro de translucidez e as coordenadas colorimétricas

Dessa forma, a primeira hipotese testada foi rejeitada.

2. Com relacéo ao efeito da aplicacdo das solucdes de tingimento, dos trés pos de
partida e do envelhecimento por meio da degradacdo hidrotérmica sobre a
resisténcia a flexdo, foi possivel concluir que o material interfere na resisténcia a
flexdo das ceramicas policristalinas, sendo que a maior média de resisténcia foi
obtida para o TZ-3YB-E. O envelhecimento causou uma diminuicéo dos valores de
resisténcia, porém ao se observar cada grupo individualmente, essa queda nao foi
estatisticamente significativa para nenhum deles. O uso das solucbes de
tingimento afetou as médias de resisténcia sendo que as cores A2 e C2 resultaram
em resisténcia maior do que aquelas medidas para as cores A3 e C3. Esses
resultados mostraram, portanto que as solucfes de tingimento, e 0os materiais
influenciaram a resisténcia a flexdo das ceramicas policristalinas, entretanto a
gueda de resisténcia apos envelhecimento néo foi significativa. Portanto a hipétese
de que nédo haveria efeito do p6 de partida, solucédo de tingimento e envelhecimento

sobre a resisténcia a flexdo foi parcialmente aceita.

3. Com relacdo ao efeito da aplicacdo das solucbes de tingimento e dos trés
diferentes po6s de partida sobre a citotoxicidade, foi possivel concluir que ambos
os fatores afetaram os valores de viabilidade celular. Entretanto, para todos os
grupos analisados, a viabilidade celular obtida ficou acima de 90% e, portanto

todos os grupos apresentaram uma excelente biocompatibilidade. Dessa forma, a
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hipétese de que ndo haveria efeito do p6é de partida e da solugcdo de tingimento

sobre a citotoxicidade foi rejeitada.
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