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RESUMO

A zirconia é uma ceramica cristalina de alto desempenho, e é o material mais resistente
dentre as cerdmicas odontolégicas disponiveis. A 3Y-TZP (3% mol itria) apresenta excelen-
tes propriedades como resisténcia mecanica e tenacidade, biocompatibilidade e resisténcia
ao desgaste. Porém, para uso na odontologia estética, sua aparéncia branca e opaca pode
ser um fator limitante. Uma alternativa proposta por esse estudo é o revestimento da
zircOnia através da pintura em pd, com o objetivo de melhorar sua aparéncia estética,
tornando-a mais semelhante aos dentes naturais. Apesar de ja amplamente usada na in-
dustria para recobrimento de superficies metélicas, inclusive com aplicacdo para materiais
odontolégicos, ainda nao ha relatos na literatura de recobrimento com essa técnica para
materiais ceramicos. Os objetivos desse trabalho foram: desenvolver a pintura da zirconia
com emprego da tinta em pd, analisar a resisténcia ao cisalhamento da unido tinta/zirconia,
avaliar a variagao da cor apés a degradagao hidrotérmica e apds a imersao em liquidos
corantes, além de avaliar sua resisténcia ao desgaste. As amostras foram divididas em trés
grupos, pintados com tintas diferentes: grupo 1 (cor A) — tinta epdxi; grupo 2 (cor B)
— tinta poliéster /epo6xi; grupo 3 (cor C) — mistura das outras duas tintas. As atividades
experimentais foram divididas em trés blocos, sendo os dois primeiros para caracterizacao
e analise das amostras sinterizadas de zirconia e o tltimo para caracterizagao dos pos das
tintas utilizadas nessa pesquisa. As caracterizagoes incluiram: molhabilidade, rugosidade,
MEV, EDS, FRX e ATR-FTIR. As amostras foram submetidas as seguintes analises:
alteracao de cor (apds degradagao hidrotérmica e apds imersao em vinho), resisténcia
ao cisalhamento e resisténcia ao desgaste. Da analise dos resultados de molhabilidade,
observou-se que todas as amostras, independente da tinta utilizada para revestimento e
do momento de andlise, mantiveram-se hidrofilicas. Apds a pintura, os valores médios
de rugosidade Ra e Pv diminuiram, independente da tinta usada. Porém, tanto apés a
degradacao hidrotérmica, quanto apds a imersao em vinho, os valores de Ra das amostras
com recobrimento hibrido (cores B e C) tenderam a aumentar, alcancando os maiores
valores de 0,49 (cor B) e 22,9 (cor C) para os pardmetros de Ra e PV, respectivamente. S
houve diferenga estatisticamente significativa (p<0,05) apds a imersao em vinho. Quanto
a variagao da cor (AE), observou-se que a cor A (tinta epdxi) mostrou menores valores
de variacao de cor, tanto entre a pintura e a degradacao, quanto entre a degradacao e a
imersao em vinho. Os valores de AE variaram de 2,1 (cor A) a 21,5 (cor C). No ensaio
de resisténcia ao cisalhamento, os resultados obtidos demonstraram que a unidao tinta
em pod/zirconia é forte e segura, sendo os maiores valores médios de tensao cisalhante
de 35,7 MPa (cor C). Além disso, a tinta hibrida mostrou melhor desempenho geral que
a tinta epoxi. Da analise de resisténcia ao riscamento linear, a tinta hibrida apresentou
maiores valores de resisténcia ao atrito que a tinta epoxi, ndo havendo, porém, diferenca
estatisticamente significativa (p>0,05). Quanto a profundidade do risco, os valores variaram
de 0,05 (cor B) a 0,16 (cor C). Concluiu-se que a técnica proposta é viavel, porém, mais
trabalhos sao necessarios para melhor entender e caracterizar o mecanismo de uniao entre
os dois materiais.

Palavras-chave: zirconia. revestimento polimérico. cisalhamento. desgaste. cor. odontolo-
gia.



ABSTRACT

Zirconia is a high-performance crystalline ceramic and is the toughest material among
the dental ceramics available. 3Y-TZP (3% mol itria) has excellent properties such as
mechanical strength and tenacity, biocompatibility and wear resistance. However, for use
in aesthetic dentistry, its white and opaque appearance may be a limiting factor. An
alternative proposed by this study is the coating of zirconia through powder painting,
with the aim of improving its aesthetic appearance, making it more similar to natural
teeth. Although already widely used in the industry for coating metal surfaces, including
application for dental materials, there are still no reports in the literature of coating with
this technique for ceramic materials. The objectives of this work were: to develop zirconia
painting with the use of powder paint, to analyze the shear strength of the ink/zirconia
union, to evaluate the color variation after hydrothermal degradation and after immersion
in dyes liquids, in addition to evaluating its wear resistance. The samples were divided
into three groups, painted with different paints: group 1 (color A) - epoxy paint; group 2
(color B) - polyester/epoxy ink; group 3 (color C) - mixture of the other two inks. The
experimental activities were divided into three blocks, the first two for characterization and
analysis of zirconia sintered samples and the last for characterization of the powders of the
paints used in this research. Characterizations included: wettability, roughness, SEM, EDS,
XRF and ATR-FTIR. The samples were submitted to the following analyses: color change
(after hydrothermal degradation and after immersion in wine), shear resistance and wear
resistance. From the analysis of the wettability results, it was observed that all samples,
regardless of the paint used for coating and the moment of analysis, remained hydrophilic.
After painting, the average values of Ra and Pv roughness decreased, regardless of the
paint used. However, both after hydrothermal degradation and after immersion in wine, the
Ra values of the samples with hybrid coating (colors B and C) tended to increase, reaching
the higher values of 0.49 (color B) and 22.9 (color C) for the Ra and PV parameters,
respectively. There was only a statistically significant difference (p<0.05) after immersion
in wine. As for color variation (AE), it was observed that color A (epoxy ink) showed
lower values of color variation, both between painting and degradation, as well as between
degradation and immersion in wine. AE values ranged from 2.1 (color A) to 21.5 (color
C). In the shear strength assay, the results obtained showed that the ink/zirconia union is
strong and safe, with the highest mean value of shear stress of 35.7 MPa (color C) . In
addition, hybrid ink showed better overall performance than epoxy ink. From the linear
scratch resistance analysis, the hybrid ink presented higher values of friction resistance
than the epoxy ink, but there was no statistically significant difference (p>0.05). Regarding
the depth of risk, the values ranged from 0.5 (color B) to 0,16 (color C). It was concluded
that the proposed technique is feasible, however, more work is needed to better understand
and characterize the mechanism of union between the two materials.

Keywords: zirconia. polymeric coating. shear. wear. color. dentistry.
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1 INTRODUCAO

Os materiais ceramicos sao usados como utensilios domésticos, estruturas, deco-
ragoes, biomateriais e isolantes elétricos. Na odontologia, sdo usados ha mais de 200
anos para confeccao de restauragoes indiretas (1). As modificagoes no processamento tém
permitido obter ceramicas com elevadas propriedades mecanicas para uso como materiais
estruturais que exigem boa tenacidade a fratura. As cerdmicas odontolégicas constituem
um grupo heterogéneo de materiais com propriedades Opticas e mecanicas combinadas

com estabilidade quimica e biocompatibilidade (2).

O desenvolvimento de sistemas computadorizados para a producao de restauragoes
dentais, associado ao desenvolvimento de novos materiais ceramicos, alterou significativa-
mente os procedimentos clinicos e laboratoriais, bem como novas opg¢oes de tratamento
aos pacientes. Uma das mais significativas mudancas neste cenario foi a introducao de
restauragoes monoliticas de alta resisténcia, como a zirconia, com indicagao para coroas e

pontes na regiao posterior (3).

A zirconia é um material de alto desempenho que encontra aplicagoes na industria
biomédica e de energia devido a sua combinacao impar de resisténcia, tenacidade a fratura
e baixa condutividade ionica. Estas propriedades estdo em grande parte associadas com
a estabilizacao das fases tetragonal e ctbica, através de ligagdes com ions de valéncias
diferentes (4). E o material mais resistente dentre as cerdmicas odontolégicas disponiveis.
E resistente ao desgaste e a degradacdo, biocompativel, hipoalergénica, possui baixa
toxicidade, é quimicamente inerte e possui algumas propriedades mecanicas semelhantes
ao aco (5). Além disso, a zirconia é um 6timo refratério, caracterizada pelo ponto de fuséo
elevado (aproximadamente 2700 °C) e pela elevada resisténcia ao ataque quimico tanto de

acido quanto de bases fortes (6).

A zirconia estabilizada por {tria (Y-TZP) possui graos poligonais com tamanho
micrométrico que limitam a transmissao de luz (anisotrépico). A zirconia ctibica, com graos
menores, ¢é isotropica, o que melhora a transmissao de luz. O diferente indice de refragdo dos
materiais que compoem a Y-TZP (zirconia tetragonal parcialmente estabilizada por itria)
aumenta a reflexao da luz a medida que a transmissao do feixe incidente diminui. Além
disso, diferentes indices de refragdo de esmalte ou dentina, bem como poros na zirconia,
produzem dispersao e absor¢ao de luz, resultando em um material opaco. Tal carateristica
pode ser benéfica para casos em que se quer mascarar um unico dente descolorido. A
zirconia com 4 ou 5 mol % de {tria tem menos translucidez do que o dissilicato de litio ou
esmalte. Para uma restauracao anterior altamente translicida, o dissilicato de litio ou um

recobrimento cerdmico da restauragao de zircdnia sao possiveis solugoes (7).
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A zircOnia branca foi a primeira a surgir no mercado odontolégico. As solucoes
encontradas para sua coloragao reduziam suas propriedades mecanicas. A zirconia pura
tem baixa fluorescéncia e é completamente diferente do dente natural. Para superar o
problema da cor e da fluorescéncia, foram sugeridos revestimentos ceramicos. Porém, em

espagos anatomicos insuficientes nao é possivel obter a espessura adequada (6).

A zirconia estabilizada por itria submetida ao carregamento mecanico sofre trans-
formacao de fase da tetragonal para monoclinica. Esta transformagcao de fase pode ocorrer
na presenca de agua, sendo tal fendmeno conhecido como degradacao hidrotérmica ou
degradagao a baixa temperatura (Low-Temperature Degradation - LTD) (8). A degradagao
hidrotérmica a baixa temperatura é um fenémeno de envelhecimento lento que inicia na
superficie do material quando em contato com a agua, e que induz uma alteracao na
estrutura cristalina metaestavel da zirconia. Varias caracteristicas do ambiente oral como
tensoes, temperatura e umidade sdo condigoes ideais para desenvolver a LTD (5). Além de
sofrerem degradacgao hidrotérmica na boca, as préoteses de zirconia podem alterar sua cor

devido ao contato com liquidos ou alimentos corantes e fluidos orais (9).

Diversos estudos foram realizados com restauracoes ceramicas isentas de metal
devido as altas exigéncias estéticas por parte dos pacientes e a busca continua por materiais
com propriedades mecanicas adequadas ao ambiente oral. Restauracées que combinam as
propriedades estéticas da porcelana de recobrimento e a alta resisténcia da infraestrutura
Y-TZP foram sugeridas como uma excelente opcao restauradora (8). No entanto, nao existe
ainda um material ceramico indicado para todas as situagoes clinicas, demonstrando que
existem desafios a serem transpostos pelos pesquisadores na area dos materiais ceramicos

de uso odontologico.

Diante do exposto, o objetivo do presente trabalho é desenvolver um método de
coloragao da zirconia tetragonal (3Y-TZP), usando um revestimento polimérico (tinta em
pd), avaliar sua unido ao substrato cerdmico, sua degradagao hidrotérmica, a manutencao

dos seus parametros de cor e sua resisténcia ao desgaste.

1.1 JUSTIFICATIVA

O revestimento da zirconia parcialmente estabilizada com 3% mol de itria, através
da pintura em po, tem o objetivo de melhorar sua aparéncia estética, tornando-a mais
semelhante aos dentes naturais. Por este motivo, torna-se necessario investigar a resisténcia
da unido tinta/zirconia, além da resisténcia desse revestimento na presenga de degradagao
hidrotérmica e imersao em liquidos corantes. A zirconia revestida com tinta em p6 podera

ampliar as indicagoes clinicas para seu uso odontolégico.
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1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

Desenvolver a pintura da zirconia parcialmente estabilizada com 3% mol de itria
com emprego da tinta em pé e avaliar a viabilidade da técnica para uso em proéteses

odontologicas.

1.2.2  Objetivos Especificos

o Desenvolver o processo de pintura em p6 da zirconia com tintas epdxi e hibrida
(mistura 70% poliéster/ 30% epoxi);

» Caracterizar os pés das tintas, bem como as superficies pintadas, por meio de técnicas
de FRX, ATR-FTIR, MEV e EDS);

o Comparar a molhabilidade antes e apds a pintura, apds a degradacao hidrotérmica e

ap6s a imersao em vinho;

o Comparar a rugosidade superficial antes e apds a pintura, apés a degradagao hidro-

térmica, e apds a imersao em vinho;

o Avaliar a influéncia do tipo de revestimento (epéxi ou hibrido) no desempenho quanto
a degradacao hidrotérmica, estabilidade de cor apds imersao em liquidos corantes,

resisténcia ao cisalhamento e resisténcia ao desgaste.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 A ZIRCONIA

O metal zirconio (Zr) é um elemento relativamente comum na crosta terrestre,
sendo o 17° na escala de abundincia. A zirconia possui 67% de caracter idnico e pode ser
obtida a partir de dois minerais, a zirconita ou zircao (ZrO,-SiO,, ZrSiOy4) e a badeleita
(10). Os recursos mundiais dos minérios de zirconio estao estimados em mais de 60 milhoes
de toneladas. No estado metalico, o zirconio é utilizado sobretudo em liga com ferro, niquel
ou nidbio. A adi¢ao no aco aumenta a resisténcia a corrosao, inclusive em temperaturas

relativamente elevadas (6). Mostra-se na figura 1 o metal zirconio e pé de zirconia.

Figura 1 — Zr (metal) e ZrOq(éxido) Fonte: Wikipédia.

Entre as diversas areas de aplicacao da zirconia, destaca-se a area biomédica
devido a sua biocompatibilidade aliada as suas propriedades mecanicas. A zirconia foi
utilizada inicialmente na ortopedia (nas préteses de quadril, joelho, cirurgias de méo e
coluna vertebral), e mais recentemente na Odontologia (6, 11). Com o desenvolvimento de
novas técnicas e de materiais restauradores odontolégicos com excelentes caracteristicas,
possibilitou-se aliar tratamentos minimamente invasivos e mais conservadores com a

estética e longevidade da restauracao (12).

A zirconia pura encontra-se na natureza em trés formas cristalinas: monoclinica,
tetragonal e ctibica. Cada uma delas tem propriedades mecanicas diferentes e sdo estaveis em
determinadas faixas de temperatura, ndo havendo alteragdo de composicao quimica entre
elas (13, 14). Da temperatura ambiente até 1170 °C, a zircoénia tem simetria monoclinica.
De 1170 °C a 2370 °C, a fase estavel é a tetragonal. A partir de 2370 °C até seu ponto
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de fusdo (2680°C) a fase estével é cibica. Na figura 2, estao representadas as trés formas

cristalograficas da zirconia pura.

1170°C 2370°C

Monoclinica » Tetragonal » Clbica

Figura 2 — Estruturas cristalinas da zirconia pura. Os circulos menores (atomos de Zr), e
os circulos maiores (4&tomos de O) (15)

No inicio da década de 70, engenheiros descobriram que a adi¢cao de 6xidos estabili-
zadores a zirconia tornava possivel estabilizar a fase tetragonal em temperatura ambiente.
A adigao desses 6xidos, como o CeyO3, CaO, MgO, Y503, entre outros, permite a manu-
tencao da fase tetragonal de forma metaestavel. A estrutura tetragonal é a responsavel
pela alta tenacidade da zirconia, pois durante a aplicacdo de uma carga externa, a fase
tetragonal transforma-se em monoclinica, aumentando o volume da regiao, criando assim
tensoes de compressao na ponta da trinca, impedindo sua propagacao (14). Tal mecanismo

esta representado na figura 3.

A 3Y-TZP (3% mol itria) apresenta excelentes propriedades mecanicas como
resisténcia mecanica e tenacidade, estabilidade quimica e dimensional, biocompatibilidade
e resisténcia ao desgaste. O principal mecanismo responsavel pela sua alta tenacidade
a fratura é a transformacao de fase induzida por tensao, da fase metaestavel tetragonal
para a estrutura monoclinica, com aumento de volume de 3 a 4%, causando compressao
da ponta da trinca, e dificultando sua propagacao no interior do material. O conceito
de transformagcao de fase induzida por tensao da zirconia representa uma das inovagoes
mais notaveis no campo ceramico, pois tal fenémeno permite um mecanismo adicional de
aumento de tenacidade do material (4, 13, 16, 17).

A transformacao de fase e o comportamento da zirconia em relacdo a tensao podem
ser explicados em termos do principio le Chatelier: "quando perturbado, um sistema em
equilibrio tende a reagir para minimizar a perturbacao". Quando a zirconia tetragonal é colo-
cada em tensao, minimiza essa perturbacao expandindo suas dimensoes e transformando-se

em zirconia monoclinica. A expansao diminui a tensao inicialmente aplicada. Materiais a
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base de zirconia para aplicagdes odontolégicas estao sujeitos a carregamentos devido as

cargas mastigatérias no ambiente oral que induzem as transformagoes da zirconia (18).

O Tetragonal
O Monoclinic

Figura 3 — Ilustragao esquemadtica da tenacificacao por transformacao de fase (19).

O estabilizador mais comum da fase tetragonal da zirconia para aplicagbes odonto-
logicas ¢ a itria (Y203) (16). A zirconia estabilizada por itria (Y-TZP) é conhecida como
policristais de zirconia tetragonal estabilizada por itria. A Y-TZP forma graos tetragonais

com didmetro da ordem de 0,3 a 0,5 um, eventualmente associados a uma pequena fragao
cibica (20).

2.1.1 A Zirconia na Odontologia

O objetivo do tratamento restaurador ou protético é devolver ao paciente a funcao
mastigatéria, manter a harmonia com os tecidos orais e mimetizar a aparéncia natural
dos dentes. As técnicas restauradoras sofreram modifica¢oes significativas nos ultimos
anos devido a crescente demanda estética da sociedade (21). Neste contexto, as cerdmicas

odontoldgicas sdo os materiais mais indicados para a confeccao de préteses dentarias, para



Capitulo 2. REVISAO BIBLIOGRAFICA 23

restaurar a estética e funcao de dentes perdidos. As ceramicas permitem reproduzir as
propriedades Opticas dos dentes naturais, com excelente estética e biocompatibilidade
(11, 22, 23). Além de melhor estabilidade cromdtica, baixa retencao de placa bacteriana,

resisténcia ao desgaste, baixa conducao térmica, a zirconia tem inércia quimica (24).

Entre as ceramicas cristalinas mais utilizadas em odontologia, destacam-se a
alumina e a zirconia. Para uso odontolégico, a zirconia deve ser, simultaneamente, estavel
em temperatura ambiente e apresentar a fase tetragonal. No entanto, isso s6 é possivel
se a zirconia for estabilizada com outros 6xidos (23). Para melhorar a qualidade das
proteses e substituir as ligas metalicas das infraestruturas das proteses metaloceramicas,
foram desenvolvidas as ceramicas 3Y-ZTP. Comparada com outros ceramicos, a 3Y-TZP
é considerada uma “ceramica de alto desempenho” devido a sua superior resisténcia
a flexdao e tenacidade a fratura (25). No caso da 3Y-TZP, a resisténcia a flexdo é de
aproximadamente 900 a 1200 MPa (26), sendo estes valores superiores a resisténcia das
ceramicas empregadas tradicionalmente (27). As proéteses destes materiais cerdmicos sao
usinadas com o emprego de sistemas CAD/CAM (computer-aided design/computer-aided

manufacturing), utilizando blocos de 3Y-TZP pré-sinterizados (11).

Com o avango dos estudos, foram desenvolvidas varias geragoes de zirconia. A pri-
meira geracao de cerdmicas a base de zirconia continha 3 % mol de itria como estabilizador.
As propriedades mecanicas melhoraram, mas possuia elevada opacidade, sendo indicada
principalmente para restauragoes bicamadas (recobertas por porcelana). A segunda geracao
apresentava composicao semelhante a primeira, porém, apresentando reducao no tamanho
de grao e adigao de 6xido de aluminio (AlsO3) para aumentar a translucidez. Com esta
alteragao foi possivel o uso da ceramica monolitica pela primeira vez. Ja a zirconia de
terceira geracao apresenta maior percentual de 6xidos estabilizadores com aumento no
percentual de graos na fase ctibica. Tais graos sdo maiores que os tetragonais e aumentam
a translucidez do material. Porém, o aumento da fase cibica diminui ou inviabiliza o
mecanismo de tenacificacdo por transformacao de fase, comprometendo a tolerancia da
zircOnia a tensao mecanica. Os blocos de zirconia multicamadas sao considerados a 42
geracao deste material. A zirconia de quarta geracao retine a alta resisténcia flexural da
3Y-TZP e a alta translucidez da 5Y-TZP (13).

2.1.2  Propriedades Opticas da Zirconia

A luz visivel abrange uma estreita faixa do espectro eletromagnético, com compri-
mentos de onda que variam de 0,4 a 0,7 pm. Quando incide sobre uma superficie, uma
parcela da radiagao pode ser transmitida através do meio, uma parcela serd absorvida,
e outra sera refletida. Os materiais capazes de transmitir a luz com absorc¢ao e reflexao
relativamente pequenas sao chamados de transparentes. Os translicidos sao aqueles através

dos quais a luz é transmitida difusamente. J& os materiais opacos nao transmitem a luz
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visivel (28). A transmitancia da faixa de luz visivel na zirconia é limitada por fenémenos
de espalhamento, como resultado da presenca de imperfeicbes como poros, impurezas,

defeitos cristalinos e contornos de grao (29).

O cristal de zirconia 3Y-TZP ¢ birrefringente, pois os cristais tetragonais sao aniso-
tropicos. A refracao e transmissao da luz variam de acordo com a orientacao cristalografica
(29). A birrefrigéncia ocorre devido a descontinuidade do indice de refragdo nos contornos
dos graos. Nos casos em que os contornos de graos adjacentes nao apresentem a mesma
orientacao cristalogréafica, ha a reducao da transmitancia da luz devido ao espalhamento
(29, 30).

Apesar de apresentar caracteristicas Opticas superiores a algumas ceramicas, a
3Y-TZP apresenta alta opacidade e coloragao branca, o que limita a reproducao das
propriedades dos dentes naturais. Zirconias de alta translucidez (5Y-TZP) foram desenvol-
vidas para melhorar tais limitagoes Opticas. Porém, nao sao indicadas para a confeccao
de pilares sobre implantes devido a reducao das propriedades mecanicas e aumento da
susceptibilidade a degradacao em baixa temperatura. Estas alteracoes ocorrem devido a

diminui¢do no percentual de alumina e aumento no tamanho dos graos da zirconia (31) .

A aparéncia natural de um material estético restaurador, sob diferentes condigoes
de luz ¢ alcangada quando este apresenta fluorescéncia semelhante ao dente natural. Uma
cerAmica que apresenta fluorescéncia é capaz de simular a naturalidade dental (20). A
dentina humana é trés vezes mais fluorescente que o esmalte, sendo a principal responsavel
pela fluorescéncia do dente natural (32). Quando este é exposto a luz ultravioleta, ele
emite uma fluorescéncia branco-azulada, enquanto aparece amarelo-azulado sob a luz
natural (33). A zirconia possui menor fluorescéncia em relacao ao dente natural. Com o
desenvolvimento da zirconia colorida foi possivel dispor de cores alternativas ao branco. A
cor e a fluorescéncia podem ser controladas através de materiais de revestimento estéticos
(6).

Entre as propriedades fisicas mais interessantes da zirconia para seu uso na odon-
tologia, destaca-se a translucidez na zirconia 5Y-TZP. Esta propriedade 6ptica a coloca
entre os materiais mais indicados para reconstrucoes estéticas (6). Devida & alta demanda
estética do mercado odontoldgico, ha um grande interesse das pesquisas para se obter
uma zirconia com alta translucidez, mantendo suas boas propriedades mecéanicas. Os
estudos procuram desenvolver uma zirconia cibica totalmente estabilizada, contendo uma
quantidade igual ou superior a 8%mol de Y>03. Este interesse pode ser explicado devido
ao indice de refragao isotropico desta fase cristalina. Portanto, nao havera espalhamento
e otimizard a translucidez (34). Zhang et al.(35) (2016) afirmam que, para reduzir a
opacidade, pode-se aumentar o percentual de itria e aumentar o percentual de fase ctibica.
Contudo, a resisténcia da zirconia cubica totalmente estabilizada por itria possui dois

tergos da resisténcia da zirconia tetragonal parcialmente estabilizada com itria (22).
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2.1.3 Degradacao Hidrotérmica da Zirconia

Em algumas situacoes, a transformagao de fase de tetragonal para monoclinica pode
ocorrer espontaneamente, e prossegue da superficie até o nicleo do material quando exposto
a um ambiente imido em baixas temperaturas (LTD — Low Temperature Degradation).
Esse fendmeno foi primeiro relatado por Kobayashi et al (1980) e é amplamente descrito
na literatura, ocorrendo em temperaturas tao baixas quanto a temperatura corporal (17).
Neste processo, devido a presenca de agua, ocorre a transformacao de fase de tetragonal
para monoclinica, iniciando na superficie da ceramica (25). Essa transformagao de fase
¢é do tipo martensitica, onde os atomos se movimentam simultaneamente, em distancias

menores que um didmetro atdémico (9).

O aumento das tensoes internas associadas a penetracdo de agua na estrutura
desencadeia o inicio da transformacao. A seguir, ocorre uma cascata de eventos, e a
transformacao, que se propaga no interior de um grao, atinge a superficie, por um meca-
nismo de nucleagao e crescimento (36). Em geral, a degradacao hidrotérmica da zirconia
aumenta a rugosidade, induz a formacao de microtrincas e a exposicao de graos superficiais,
comprometendo as propriedades mecénicas (37, 10), como a resisténcia e a tenacidade a

fratura (8). Na figura 4, esta representado um esquema da LTD.

Figura 4 — Processo de envelhecimento ou degradagao hidrotérmica: nucleagao na superfi-
cie de um grao resultando na formacao de microtrincas e criando tensdes nas
adjacéncias (figura superior); crescimento da zona transformada, com cresci-
mento das microtrincas e aumento da rugosidade da superficie (figura inferior).
O padrao vermelho representa a penetracao da agua devido as microtrincas
entre os graos transformados (19).
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Estudos mostram que a composi¢cao quimica, o tamanho do grao e a forma de
processamento da zirconia podem afetar seu comportamento de degradacao hidrotérmica
(9). O efeito da degradagao hidrotérmica na zirconia pode ser minimizado por meio de

variagoes na sua composigao quimica e da microestrutura do corpo sinterizado (37).

2.1.4 Recobrimento em Zirconia

A alta resisténcia mecanica da zirconia faz dela um excelente material para estrutu-
ras dentarias. Porém, a sua opacidade e dificuldades de ajustes proximais e oclusais torna
a mesma mais indicada para a confec¢ao de infraestruturas ou copings (representado na
figura 5) e posterior aplicacao de ceramica de revestimento (38, 14). Restauragoes que
combinam as propriedades estéticas da porcelana de recobrimento e a alta resisténcia de
uma infraestrutura 3Y-TZP foram sugeridas como uma excelente opcao restauradora. No
entanto, tais sistemas de reabilitacao apresentam problemas como a incompatibilidade

(tensdo residual) entre a porcelana de cobertura e a zirconia (27).

Figura 5 — Infraestrutura cerdmica ou coping a base de zircénia (Y-TZP) em dente anterior
(39).

A interface de unido entre a infraestrutura de zirconia e as cerdmicas vitreas
utilizadas para o recobrimento, apesar de ser amplamente pesquisada, continua sendo
critica. Varios estudos mostram a elevada incidéncia de fratura ou delaminacao da ceramica
de recobrimento como o principal fator de falha (8, 40). A situagdo torna-se mais critica
quando o material cerdmico da estrutura e do revestimento possuem diferentes coeficientes

de dilatacao térmica, induzindo a formagao de tensoes residuais na estrutura (10).

Restauragoes monoliticas (compostas por um tnico material cerdmico) tém sido in-
dicadas como alternativa aos sistemas classicos bicamada (zirconia recoberta por porcelana
estética). O sistema monolitico possui preparos mais conservadores, evita o lascamento
da cerdmica de cobertura (13), e simplifica o processo de fabricagao (27). Neste sentido,
as restauragoes monoliticas Y-TZP tém sido propostas como alternativa para eliminar a

presenga da porcelana de recobrimento (8).
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Apesar das estruturas monoliticas evitarem o problema do lascamento da porcelana
de cobertura da 3Y-TZP, elas carecem de translucidez. Além disso, o problema da coloragao
permanece, uma vez que sua cor natural branca e o alto grau de opacidade da zirconia
dificultam a obtenc¢ao das caracteristicas Opticas encontradas nos dentes naturais humanos.
Além disso, sao comercializados diferentes tipos de zirconia com varios graus de porosidade,

afetando a cor final da prétese (11).

A busca por zirconias monoliticas cada vez mais estéticas sem comprometer a
durabilidade, com caracteristicas mais naturais, resisténcia adequada e que permitam a
confeccao de restauragoes com espessuras minimas, possibilitando um tratamento mais
conservador, tornou-se uma forgca motriz para o desenvolvimento de novos materiais
(41, 42, 43). Adicionalmente, o emprego de uma zirconia mais translicida favorece a
obtencao de resultados estéticos superiores nas proteses com revestimento estético, além
de contribuir para uma melhor eficiéncia na polimerizacao de cimentos resinosos de fixagao
fotoativados (35).

2.1.5 Maquiagem da Zirconia

Apesar de todas as vantagens citadas da zirconia, como alta resisténcia mecanica e
alta tenacidade a fratura, um problema recorrente neste tipo de material pode ser atribuido
a sua coloracao e aspecto 6ptico, uma vez que é opaca, e sua cor branca nao ¢ adequada
para mimetizar os elementos dentarios no tom natural deles. Considerando-se as técnicas
de recobrimento existentes no mercado, estas nao apresentam durabilidade adequada e

nem qualidade estética, em especial para uso na regiao dos dentes anteriores (11, 44).

Além da estabilizacao por meio da adi¢ao do 6xido de itrio, tem-se agregado outros
elementos quimicos a zirconia para produzir produtos pigmentados. Essa mudanca de cor
é feita pela adicao de outros 6xidos no momento da sinterizacao dos pds de zirconia, como,
por exemplo: FeyOs, ZnO, Cry03, AlyOs, ete (44). Assim, pode-se obter um efeito de
gradiente de cor semelhante ao da estrutura dentaria natural, evitando-se a adicao de
liquidos corantes. O efeito deletério dos liquidos corantes aplicados por imersao das pecas
pré-sinterizadas nas propriedades mecanicas da zirconia, assim como a dificuldade em se

obter uma pigmentacgao uniforme e na intensidade ideal, ja foi reportado pela literatura

(45, 46).

A adicao de 6xidos para alterar a cor da zirconia, ainda que em baixas concentragoes,
afeta significantemente a coloragao final do cerdmico. Apesar de promissor, existe uma
lacuna na literatura sobre a influéncia da adi¢ao dos 6xidos nas propriedades mecanicas da
zirconia metaestavel. Em um estudo in vitro, Elias, Mendes e Santos(11) (2017) avaliaram a
influéncia da adicado de F'e;O3 nas propriedades mecénicas e na microestrutura da zirconia
parcialmente estabilizada com 3% de itria, e concluiram que hé influéncia dessa adicao,

porém hé necessidade de estudos quanto a degradacao hidrotérmica.
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Kim e Kim(47) (2014) avaliaram o efeito da colora¢ao nas propriedades épticas da
cerdmica de zirconia monolitica.Os autores avaliaram variagdo de cor (AELab), translu-
céncia e opalescéncia. Concluiram que, com o aumento do niimero de aplica¢oes do liquido
corante, a luminosidade (L) e opalescéncia diminuiram, porém, a translucidez nao foi
afetada. Os valores de AELab variaram de 1,3 a 15,7.

Em um estudo in vitro, Nam e Park(46) (2017) avaliaram a influéncia de diferentes
técnicas de coloracao e do niimero de aplicagoes do corante liquido na dureza da zirconia.
Os resultados mostraram que os valores de HV para as amostras pintadas com o corante
aquoso foram significantemente maiores do que para o grupo pintado com corante acido-
basico. O niimero de aplicagoes do liquido corante afetou a dureza da zirconia para a

coloracao a base de acido, mas nao a dureza da zirconia colorida com o liquido aquoso.

2.2 REVESTIMENTOS POLIMERICOS

Polimeros sdo macromoléculas que possuem unidades quimicas repetidas regular-
mente ao longo de sua cadeia (meros), ligadas por ligacao covalente. O grau de polimerizagao
é o nimero de meros presentes (48). Os polimeros podem ser classificados em naturais ou
sintéticos, dependendo da forma como sao obtidos. Os mais utilizados sao os sintéticos
devido a sua maior estabilidade durante o uso. Os polimeros sao amplamente empregados
em aplicagoes biomédicas. Atualmente, mais de 20 tipos de polimeros sintéticos sao usados
para essa aplicacdo. Sao de facil fabricagdo com formas variadas, desde particulas a filmes

e fios, além de apresentarem custo razoavel (49).

Os polimeros sao subdivididos em trés categorias: termoplasticos, termofixos e
elastomeros. A principal diferenga entre elas estd na unido dos seus monoémeros. Os
polimeros termoplésticos sao formados por cadeias longas e as ligagoes sao relativamente
fracas do tipo van der Waals, podendo ser simples ou ramificadas. Nos termofixos, também
as cadeias sao longas, porém, formando estruturas tridimensionais (reticulados), com
ligacoes quimicas primdrias do tipo covalente. Sua rigidez nao se altera com a temperatura.
Ja os elastomeros, também conhecidos como borrachas, fazem parte dos dois grupos
anteriores, podendo ser termoplasticos ou termofixos, porém pouco reticulados, tendo
como principal caracteristica a propriedade de alta deformagao eldstica (acima de 200%)

(50).

Dentre os polimeros termofixos, os epoxis sao formados de moléculas com anel
C-O-C rigido. Porém, durante a polimerizacao, esses anéis sao abertos e as ligagoes sao
rearranjadas a fim de unir as moléculas (50). O epdxi apresenta excelentes propriedades
mecanicas, além de resisténcia a corrosao. Sao também dimensionalmente estaveis, sao
relativamente baratos e com boas propriedades elétricas. As resinas epdxi endurecem

quando se misturam com um agente catalisador (28).
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Poliésteres sao polimeros que contém o grupo funcional éster em cada unidade
repetida de sua cadeia principal. Formam cadeias a partir de moléculas de acido e alcool
por reagao de condensagio, tendo a dgua como subproduto (50). Também sdo polimeros
termofixos e apresentam excelentes propriedades elétricas, sdo de baixo custo, podendo ser
usados em temperatura ambiente e em temperaturas elevadas (28). Os poliésteres naturais

e alguns sintéticos sao biodegradéaveis, mas a maioria dos poliésteres sintéticos nao o sao

(51).

A partir do inicio do século XX, houve grande desenvolvimento nas matérias-primas
usadas para revestimentos, sendo atualmente uma importante aplicacao dos polimeros
(48). Revestimentos poliméricos vém ganhando destaque como solugdo na protecao de

materiais metdlicos contra corrosio e desgaste (52).

Para que um revestimento cumpra seu papel de estética e protegio, deve apresentar:
boa adesao ao substrato, boa resisténcia a permeabilidade a vapores, principalmente ao
vapor d’agua, boa resisténcia a abrasao, boa resisténcia a acao de agentes quimicos acidos
e alcalinos. Deve ainda ser capaz de resistir as expansoes e contragoes do substrato, nao

havendo formagao de trincas ou o destacamento do mesmo (48).

2.2.1 Pintura em P64

A pintura em p6 é um revestimento 100% sélido aplicado como pé seco e, pos-
teriormente, formado em um filme com aplicacao de calor (53). As tintas em p6 foram
desenvolvidas nos Estados Unidos no final da década de 1950. Consistiam apenas em
tinta em poé epdxi sélida, pigmentos e endurecedores, misturados a seco com o auxilio
de moinho de bolas. Inicialmente, a aplicacao era realizada através de leitos fluidizados.
Porém, devido a segregagao das particulas no tanque de pintura e a consequente alteracao
da composicao, resultava em defeitos e inconstancias nos resultados estéticos. Somente no
inicio dos anos 60, as primeiras aplicagoes utilizando pistolas comecaram a ser realizadas,
o que facilitou muito o processo, deixando os equipamentos operacionais leves e, em alguns
casos, automatizados. Com essas melhorias, a industria comecou a aceitar a ideia de que

as tintas em pé poderiam ser economicamente vidveis (54).

A pintura em p6 é usada principalmente para recobrimento de metais, como ago e
aluminio. Tecnologias mais recentes ja permitem sua utilizacao sobre MDF. Além disso,
esse tipo de pintura apresenta algumas vantagens sobre a pintura liquida convencional,
como, por exemplo, a capacidade de reutilizagdo da tinta (com aproveitamento de até 98%
da tinta) e a auséncia de compostos organicos volateis, prejudiciais ao meio ambiente (55).

E uma tinta monocamada, com espessura variando entre 50 a 120 micrémetros (56).

De acordo com a resina em po, existem dois sistemas principais de revestimento, os

sistemas termoplésticos e termorrigidos. Os revestimentos termorrigidos sao resina epoxi,
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resina de poliéster e resina acrilica, juntamente com varios endurecedores. O revestimento
em p6 de resina epdxi tem excelentes propriedades, como resisténcia a corrosao, dureza,

flexibilidade e resisténcia ao impacto (53).

As tintas em p6 sao compostas basicamente por: resinas, agentes de cura, pigmentos,
cargas funcionais e aditivos. Esses componentes sao misturados e processados formando
um po seco que € aplicado sobre a superficie a ser pintada. O material é entao submetido a
um processo de cura por calor (estufa a 200 ° C por 10 min) que polimeriza a fina camada

de po6 depositado sob o substrato, pois o polimero funde e ocorre a reagao de reticulagao
(57).

2.2.2 Revestimento Polimérico na Odontologia

Para uso em materiais que entrarao em contato com a cavidade oral, além dos
aspectos mecénicos, a biocompatibilidade também deve ser considerada (58). Dados da
literatura mostram que nao ha citotoxicidade da pintura epoxi para uso em estruturas
metdlicas de préteses parciais removiveis (PPRs) (59). Dessa forma, o comportamento
biolégico desse material é bastante promissor, o que pode permitir que a tinta epdxi seja
usada no futuro como uma ferramenta estética para camuflar metais visiveis em PPR, e
provavelmente reduzir a corrosao em certos metais. Mostra-se na figura 6 o prototipo da

PPR utilizada para avaliar a citotoxicidade da tinta epoxi.

Figura 6 — Prot6tipo de PPR usado no estudo de citotoxicidade da tinta epdxi (59).

Em odontologia, o epéxi, o Teflon® (politetrafluoroetileno — PTFE) e o polietileno
tém sido utilizados para recobrimento de fios ortodonticos e braquetes. Tal procedimento
visa a prevencao de reagoes alérgicas ao metal, além de proporcionar diminuicao da
rugosidade superficial e redugao do atrito (60). Chaves et al.(61) (2012) relataram que a
utilizacao de material epdxi sobre fios ortodonticos diminuiu a corrosao destes. Na figura

7, mostra-se um exemplo de fio ortodontico recoberto com resina epéxi.
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ARCO INTRAORAL
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Figura 7 — Arco ortoddntico disponivel comercialmente recoberto com tinta polimérica
branca.

2.2.3  Principios de Adesao Aplicados a Pintura em P6 na Zirconia

O conhecimento das propriedades dos materiais envolvidos em um processo de
pintura, ou seja, da tinta e do substrato, é muito importante. Na maioria das vezes, tanto
as caracteristicas fisicas como quimicas do material de recobrimento sao bem distintas das
do substrato, como, por exemplo, coeficiente de dilatacao térmica, resisténcia a corrosao,
modulo de Young, coeficiente de Poisson ou o limite de escoamento. Portanto, a selegao
adequada dos materiais para compor o sistema recobrimento/substrato deve ser baseada
no ambiente onde o conjunto serd inserido, nos tipos de esforcos aos quais seréa submetido,
além da devida limpeza da superficie para livra-la de impurezas, como residuos solidos e
6leos (62).

Uma vez que se almeja a manutencao da integridade da camada do recobrimento,
alguns fatores poderao contribuir na durabilidade do sistema, que é compreendido pela
interface formada pelo recobrimento e o substrato. Estes fatores podem estar relacionados
com as propriedades do substrato, caracteristicas do meio onde o sistema é aplicado e
as propriedades do recobrimento. Das caracteristicas do meio em que o componente esta
inserido, Sgrensen et al.(63) (2009), citam o teor da umidade, variacdo de temperatura,
presenca de gases, bactérias, ambientes salinos, radiagao UV; em relagao as propriedades
do substrato, sao identificados itens como a limpeza e o preparo da superficie antes da
aplicacdo do recobrimento, rugosidade e o tipo de material utilizado (ago inoxidével,

aluminio, zinco, etc.) (63).

Uma limitag¢ao da zirconia policristalina, para reabilitar os dentes anteriores na
forma de facetas, é que este material sendo quimicamente inerte, faz-se necessario criar

técnicas alternativas de tratamento de superficie para se obter uma boa adesao ao cimento
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resinoso. O tratamento de superficie ideal para ceramicas a base de zirconia é motivo de
preocupacao até os dias atuais (16). Foram estudadas varias estratégias para aumentar
a rugosidade da superficie da zirconia, seja por métodos mecénicos ou quimicos. Estas
metodologias aumentam a area de adesao para penetragao do cimento resinoso e criam
microrretencoes. Entre os tratamentos mais utilizados estao o jateamento de superficies com
particulas de alumina, a silanizacao, a silicatizagao, e o uso de um mondémero fosfatado
(MDP) que pode estar presente no cimento resinoso ou ainda associado ao agente de
uniao silano. O tratamento de superficie das ceramicas policristalinas nao esta totalmente
estabelecido entre os pesquisadores. O questionamento permanece quanto a longevidade
da unido (64, 23).

As vantagens da técnica de jateamento com particulas de alumina nao é consenso
entre os autores. Os que defendem a técnica afirmam que esta apresenta caracteristicas
positivas porque esse procedimento iniciaria uma transformacao de fase levando a tensoes
de compressao na superficie do material, restringindo assim a propagacao da fratura
na ponta da trinca. Além disso, proporcionaria a remoc¢ao de uma camada de cerca de
60 pum da superficie da zirconia criando irregularidades, aumento da energia livre de
superficie, aumentando a molhabilidade (16, 14). Os pesquisadores que nao indicam esta
técnica apontam que o impacto das particulas de jateamento cria defeitos na superficie da
ceramica, gerando areas de concentragoes de tensoes, fragilizando o material, diminuindo

seu desempenho a longo prazo em cerca de 20 a 30% (64, 16) .

Outro método descrito na literatura para tratamento de superficie da zirconia é a
silicatizacao, que consiste em recobrir a superficie da cerdmica com silica, por meio do
jateamento de particulas de 6xido de aluminio modificados por silica, permitindo assim
o processo de silanizagao (aplicagdo do agente silano que forma ligagdes com a silica da
superficie da cerdamica e com a matriz resinosa dos cimentos adesivos). Porém, esse método
tem demonstrado baixa incorporacao de silica a ceramica, além de ser sensivel ao processo

de degradagao hidrotérmica, comprometendo a estabilidade da ligagao (16).

2.3 MEDIDA DE COR

A medida da cor por meio do olho humano é um método de avaliagdo pouco
preciso e subjetivo. Para resolver esse problema, hé dispositivos especiais, chamados de
espectrofotometros, capazes de realizar medidas profissionais e reproduziveis com mais
precisao. Um espectrofotometro pode captar diferencas imperceptiveis aos olhos humanos,

e entao mostra-las em forma numérica.

A Comissao Internacional de Iluminagao, conhecida como CIE, International Com-
mission on I[llumination ou Commission Internationale de I’Eclairage, é uma entidade

independente, sem fins lucrativos, sediada em Viena (Austria), fundada em 1913. A CIE,
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considerada a autoridade na ciéncia de luz e cor, definiu trés espacos de cor, dentre eles
o CIE LCh. O sistema LCh usa o mesmo diagrama que o espaco de cor Lab, mas usa
coordenadas cilindricas ao invés de coordenadas retangulares ou cartesianas. Neste espaco
de cor, L indica luminosidade ou brilho (o mesmo do espago CIE Lab), C representa a
saturagao ou matiz, e h é o angulo de tonalidade. O valor de saturagao C, representa a
distancia do eixo de luminosidade (L) e inicia em zero no centro. O dngulo de tonalidade
(h) comega no eixo +a, e se movimenta em sentido anti-horério, e é expresso em graus

(65). Na figura 8, representa-se o espago de cor CIE LCh.
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Figura 8 — Espago de cor CIE LCh (L = luminosidade, C = croma, h = tonalidade).

No estudo das cores, um calculo para encontrar a diferenga de cor (AE) foi criado
para representar quantitativamente a divergéncia percebida entre dois espécimes coloridos
sob determinadas condigbes experimentais (66). De acordo com Oliveira et al.(9)(2022),
para o cilculo do AE usa-se a expressio: AE = [(AL)? + (Aa)? + (Ab)? ]'/2. Para
encontrar o AE usando os parametros do espaco de cor CIELCh, é necessaria a conversao
dos valores de “C” para “a”, e de “h” para “b”, respectivamente, e substituir esses valores
encontrados na formula mencionada. No préprio espectrofotometro, é possivel fazer essa

conversao de forma simples e precisa.

Para interpretacao qualitativa e comparacao dos dados encontrados a partir da
férmula anteriormente citada, utiliza-se a seguinte classificagdo: AE<1 (mudanca de
cor imperceptivel), 1<AE<3.3 (mudanga de cor aceitavel), e AE>3.3 (mudanca de cor

inaceitavel) (9).
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3 MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho, foi avaliada a resisténcia a adesao, a degradagao hidrotérmica
e ao riscamento, além da estabilidade de cor apds imersao em liquidos corantes, de um
revestimento polimérico (ep6xi ou poliéster/epdxi) na zircdnia parcialmente estabilizada
por 3% mol itria (3Y-TZP). As atividades experimentais foram divididas em trés blocos,
sendo os dois primeiros para as amostras sinterizadas de zirconia recobertas com a tinta em
po e o tultimo para os poés das tintas utilizadas nessa pesquisa. Todos estao representados

nas figuras 9 a 11.

MEDIDA DA DENSIDADE RELATIVA

: MOLHABILIDADE

RUGOSIDADE
PINTURA

RUGOSIDADE
MEV/EDS
DEGRADACAD HIDROTERMICA
MEDIDA DA COR
IMERSAO EM LIQUIDO CORANTE
ENSAIO DE RISCAMENTO LINEAR

Figura 9 — Representacao esquematica das analises executadas nas amostras de zirconia
do primeiro bloco de analises.

PREPARACAO DOS CORPOS DE PROVA
(CORTE/ SINTERIZACAQ/ PINTURA)

ENSAIO DE RESISTENCIA
AO CISALHAMENTO

Figura 10 — Representagdo esquematica das analises executadas nas amostras de zirconia
do segundo bloco de andlises.
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PGS DAS TINTAS

FRX
ATR
MEV

Figura 11 — Representacao esquematica das analises executadas nos pés das tintas do
terceiro bloco de andlises.

3.1 MATERIAIS

Foram utilizados blocos pré-sinterizados de zirconia tetragonal HT SOFT (3Y-TZP)
cedidos pela empresa ProtMat Materiais Avancados (Juiz de Fora, MG). Na figura 12,

mostram-se os blocos como recebidos.

Figura 12 — Blocos de zircénia HT SOFT (3Y-TZP) recebidos da ProtMat para preparagao
das amostras.

As amostras foram cortadas 25% maiores que o tamanho final desejado prevendo-se
a contracgao ocorrida durante a sinterizacao do material. Utilizou-se o dispositivo mostrado
na figura 13 para o corte das amostras, composto por um motor de prétese dentéria
(Marathon 3 Champion-Talmax produtos de Protese Dentaria Ltda, Curitiba, Parand,
Brasil) de 45W e 35.000 RPM, montado acopado a uma bancada de madeira revestida por
aluminio. Para o corte, foram utilizados discos de corte diamantados com didmetro de 19
mm e 0,15 mm de espessura (American Burrs) . Apds o corte, as amostras foram lixadas

com lixa d’agua de gramatura 400 para remogao de irregularidades grosseiras. As amostras
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utilizadas no primeiro bloco de anélises tinham as seguintes medidas aproximadas: 10mm x
12mm x Hmm. Para o segundo bloco de andlises, a amostra maior tinha aproximadamente
23mm x 10mm x 5mm, e a menor, 10mm x 12mm x 5mm. Nas figuras 14 e 15, estao
representadas as amostras utilizadas nos dois primeiros blocos de analises, ainda pré-

sinterizadas.

Figura 13 — Dispositivo utilizado para corte das amostras a partir dos blocos de zirconia
pré-sinterizados.

Figura 14 — Amostras pré-sinterizadas e cortadas para o primeiro bloco de analises.
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Figura 15 — Amostras pré-sinterizadas e cortadas para o segundo bloco de analises.

Nas tabelas 1 e 2 sao descritas a composicao quimica e as propriedades da zirconia
utilizada para a preparacao das amostras. Na tabela 3, sdo informados os pardmetros de
sinterizagao fornecidos pelo fabricante das placas de zirconia, também utilizados nesse

estudo.

Tabela 1 — Composi¢ao quimica da zirconia utilizada (HT SOFT).

Componente %p
7105 + HfOy + Y505 | 99.9
Y505 5.15 + 0,20
Al,O4 0,25 + 0,10
Si09 0,02
F8203 0,01
NayO 0,04

Fonte: ProtMat Materiais Avancados.
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Tabela 2 — Propriedades da zirconia utilizada.

Propriedade Valor
Translucidez (%) 38
Densidade ap6s sinterizacao (g/cm3) 6,05
Resisténcia a flexdo (MPa) 1200
Dureza Vickers (GPa) 13,0
Tenacidade a fratura KIC (MPa.m1/2) 9,0
Biocompatibilidade /ISO 10993-5 Nao citotdxico
Coeficiente de expansao térmica (x10-6/°C) 10,6

Fonte: ProtMat Materiais Avancados.

Tabela 3 — Parametros de sinterizacao da zirconia utilizada.

Parametro de Sinterizagcdo | Unidade | Patamar 1 | Patamar 2
Taxa de aquecimento °C/min 12 5
Temperatura °C 1170 1530
Tempo de Permanéncia min 30 120

Fonte: ProtMat Materiais Avancados.

As tintas em p6 utilizadas para recobrimento das amostras desse estudo foram da
marca NOBAC da empresa WEG (WEG Indtstrias Quimicas SA, Guaramirim, Santa
Catarina). A cor A (epdxi) é chamada de branca pelo fabricante. A cor B (poliéster/epoxi)
é denominada de bege. Por fim, a cor C foi obtida pela mistura manual de 800g da
cor A com 200g da cor B, sendo, portanto, também composta de poliéster/epdxi. Tal
procedimento foi realizado devido a impossibilidade de aquisicao de uma terceira cor mais
proxima a cor dos dentes naturais. Na tabela 4, estdao especificadas as cores com as quais
as amostras foram pintadas, de acordo com o grupo, e as especificagoes das tintas. Na

figura 16, estao representadas as trés diferentes cores dos pos utilizadas nesse estudo.

Tabela 4 — Especificagoes das tintas em pé.

GRUPO | AMOSTRAS | COR ESPECIFICACOES
1 1,2,3,4,5 A Politherm 34 NOBAC (branco) / Epoxi
Politherm 30 NOBAC (bege) /
Poliéster/Epoxi (70:30)/ Microtexturizada
Mistura das cores A e B na
proporgao de 4 (800g) :1 (200g)

2 6,7,8,9,10 B

3 11,12, 13,14,15 | C

Fonte: Autora.
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Figura 16 — As trés cores de tinta em p6 utilizadas: cor A — epdxi; cor B — poliéster /epdxi
(hibrida); cor C — mistura de A e B (hibrida).

3.2 METODOS

3.2.1 CARACTERIZACAO DO SUBSTRATO DE ZIRCONIA
3.2.1.1 Determinacdo da Densidade Relativa

Para determinacgao da densidade relativa utilizou-se a razao entre a densidade de

massa aparente das amostras sinterizadas e a densidade tedrica, de acordo com a EQ. 3.1.

Pre = ( P )2100(%) (3.1)

P Teorica

Onde:

Pre - Densidade relativa,

Pgsin: - Densidade de massa aparente das amostras sinterizadas,
Preorica - Densidade de massa aparente tedrica da zirconia.

A densidade tedrica informada pelo fornecedor dos blocos sinterizados foi de 6,05
g/cm3 (Tabela 2). Para a determinacao da densidade de massa aparente, pelo principio de
Arquimedes, foram feitas cinco medi¢oes para uma amostra de cada grupo, utilizando a
balanga analitica Gehaka modelo AG200 (Ind. e Com. Eletro-Eletronica Gehaka Ltda.,
Brasil) com precisao de 10-4 g. A massa foi medida com a amostra totalmente imersa em
um becker contendo agua purificada por osmose reversa a temperatura ambiente, suspenso
por um fio de Raiglon com 0,165mm de espessura. Em seguida, a medida foi tomada com

a amostra repousando sobre o fundo do recipiente. A temperatura da agua foi medida
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empregando-se um termopar tipo K em conjunto com o multimetro Fluke 179 (Fluke
Corporation - Washington, USA).

A densidade de massa aparente foi calculada aplicando-se a EQ. 3.2:

M.
Psint = ﬁ?xPHQO(T) (3.2)

onde:

Psin — Densidade de massa aparente das amostras sinterizadas,
My - Massa da amostra imersa suspensa pelo fio de nylon,

M, — Massa da amostra imersa repousando no fundo do recipiente,

P,0(T) — Densidade da dgua na temperatura Tgp.

3.2.2 CARACTERIZACAO DOS POS DAS TINTAS
3.2.2.1 Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

Como as composicoes quimicas das tintas eram patenteadas, os pos das tintas
foram caracterizados por meio de analise quantitativa da composicao quimica pela técnica
de espectroscopia por fluorescéncia de raios-X. Os ensaios foram realizados com o espec-
trometro da marca PANalytical (Zetium, Holanda) com o auxilio do software Epsilon 3
Omnion versao 1.6.A disponivel no Laboratério de Biomateriais do Instituto Militar de
Engenharia. Ressalta-se que, por meio dessa técnica de caracterizacdo, apenas os elementos

quimicos com nimero atomico maior que 12 podem ser detectados.

3.2.2.2 Reflectancia Total Atenuada no Infravermelho com Transformada de Fourier (ATR-
FTIR)

Foi também realizada a caracterizacao dos pos das tintas e do p6 da zirconia por
meio da Reflectancia Total Atenuada no Infravermelho com Transformada de Fourier
(ATR-FTIR). A andlise FTIR permite a identificacao de estruturas a partir de vibragoes
caracteristicas de cada grupo funcional da amostra. Os espectros foram adquiridos através
de um espectrometro Perkim Elmer (Spectrum 100) com um acessério de refletancia total
atenuada (ATR Universal, na gama de nimero de ondas de 650-4000 cm™!), disponivel
na SE/5 do IME (figura 17). Uma pequena quantidade de cada pé foi colocada sobre o
cristal de diamante/ZnSe. Os espectros foram coletados como resultado de 4 varreduras

com resolucao de 4 cm™!. As andlises foram realizadas em temperatura ambiente.
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Figura 17 — (A) Espectrometro Perkim Elmer (Spectrum 100) com acessério de refletdncia
total atenuada, e (B) amostra posicionada para andlise sobre o cristal de
diamante.

3.2.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Por fim, os pds das tintas tiveram suas morfologias analisadas por meio do MEV,
modelo Quanta FEG, disponivel no Laboratério de Microscopia Eletronica do Instituto
Militar de Engenharia (IME), Rio de Janeiro, Brasil. Foram utilizados os aumentos entre
500 e 15000%, tensao de 5.00 kV, spot size de 5.0 ou 5.5 e distancia de trabalho de 7,8 a
12,9 mm.

3.2.3 ANALISE DA MOLHABILIDADE

A medida de molhabilidade das amostras foi feita através da medida do angulo
de contato. Foi utilizada dgua destilada, com o emprego da técnica da gota séssil, com
aproximadamente 2ul. cada gota. O equipamento utilizado foi o goniémetro FTA 100
(FirstTen Angstroms, Portsmouth, VA, EUA), disponibilizado no Laboratério de Bioma-
teriais do Instituto Militar de Engenharia. Foram realizadas 5 (cinco) medidas em cada
amostra, em locais diferentes, para melhor avaliacdo do referido pardmetro. As medidas
da molhabilidade foram feitas antes e apds a pintura, apds a degradacao em autoclave e
apos a imersao em vinho. Antes das andlises, as amostras foram lavadas em agua destilada
e secas em estufa a 80 °C por 1h. Na figura 18, tem-se uma amostra com as gotas na
sua superficie para a andlise da molhabilidade. O objetivo foi avaliar se o revestimento

polimérico altera o carater hidrofilico da zirconia.
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Angle = 5712 degeees
Fase Width = 2,1724mm

Figura 18 — (A) Amostra para andlise de molhabilidade com as gotas posicionadas sobre
sua superficie e (B) imagem da medi¢ao do dngulo de contato.

3.2.4 ANALISE DA RUGOSIDADE

A andlise da rugosidade superficial das amostras foi feita com o uso do Rugosimetro
por Interferometria Optica Zygo NewView 7100 (Zygo Corporation, Middlefield, CT,
EUA), disponibilizado no Laboratério de Biomateriais do Instituto Militar de Engenharia.
Mediu-se o pardmetro Ra (média aritmética dos valores absolutos das alturas do perfil ao
longo do comprimento avaliado) e o pardametro Pv (valores médios de pico e vale medido
na amostra). Foram realizadas 5 (cinco) medidas em cada amostra. As rugosidades foram

medidas nas seguintes etapas:
a) Antes e apds a pintura;
b) Apés a degradagao hidrotérmica;
¢) Apés imersao em liquidos corantes.

O objetivo da analise foi avaliar se houve alteracao significativa dos parametros
de rugosidade da zirconia apés a pintura, além de avaliar os parametros obtidos apoés
o revestimento quando na presenca de degradagao hidrotérmica e imersao em liquidos

corantes, comparando o desempenho das tintas entre si.

3.25 PINTURA

As superficies das amostras foram atacadas com dcido fluoridrico (HF) a 10% por 1
min. Em seguida foram lavadas em agua corrente por 1 min e lavadora ultrassonica por 15
min. Foram secas manualmente e entao recobertas com a tinta em po, de acordo com a cor
selecionada para cada grupo. O equipamento utilizado foi especialmente desenvolvido para
a execugao desse trabalho pela empresa CETEC (figura 19). A vazao de ar comprimido de
saida na pistola foi de 2,6 PCM, e o tempo de aplicacao do p6 foi em torno de 5s em cada

amostra. Apds a pintura, as amostras foram mantidas na estufa a 200 °C por 10 min para
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completa cura da tinta.

Figura 19 — Equipamento utilizado para pintura das amostras de zirconia.

3.2.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E ESPEC-
TROSCOPIA DE RAIOS-X POR ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Duas amostras pintadas (uma da cor A e outra da cor B) foram analisadas por
meio do MEV, modelo Quanta FEG, disponivel no Laboratério de Microscopia Eletronica
do Instituto Militar de Engenharia (IME), Rio de Janeiro, Brasil. Foram utilizados os
aumentos entre 500 e 15000x, tensao de 5.00 kV, spot size de 5.0 ou 5.5 e distancia de
trabalho de 7,8 a 12,9 mm. Realizou-se também a caracterizagao por EDS, acoplado ao
MEV, para uma anélise quimica qualitativa e semiquantitativa, estimando a concentracao

dos elementos presentes nos revestimentos poliméricos.

3.2.7 ANALISE DA COR

As cores das amostras pintadas foram avaliadas com os pardmetros L, C e h
(luminosidade, saturagao e tonalidade), utilizando-se um espectrofotometro (Easy Shade —
VITA), cedido pela empresa ProtMat Materiais Avancados. Os valores de L, C, h foram
convertidos para L, a, b para que fosse possivel o cdlculo do AE por meio da férmula
AE = [(AL)? + (Aa)? + (Ab)? ]¥2. O objetivo da andlise da cor é obter pardmetros
de comparagao para verificar o efeito da degradagao hidrotérmica e/ou da imersao em

liquidos corantes nas amostras pintadas. A analise da cor foi feita nas seguintes etapas:
a) antes e ap6s a degradacao hidrotérmica;
b) apds a imersao em liquidos corantes.

Para a analise adequada da cor por meio da completa obstrucao a passagem da luz,
foi criado um dispositivo representado nas figuras 20 e 21, idealizado por Heraldo Elias

Salomao (ProtMat) e desenvolvido pelo doutorando Alessandro Brito Thomaz.
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TAMPA

MOVEL ESPACO ONDE £
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EQUIPAMENTO

Figura 20 — Representacao do dispositivo para medida de cor da zirconia.

Figura 21 — Dispositivo criado para obstrucao da luz e medi¢ao correta da cor das amostras.

Mostra-se na figura 22, uma amostra posicionada no dispositivo para medida da

cor e o resultado obtido no espectrofotometro EasyShade.
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Figura 22 — (A) Amostra pintada posicionada para andlise da cor e (B) resultado mostrado
no espectofotémetro EasyShade.

3.2.8 DEGRADACAO HIDROTERMICA

Para simular a degradacao hidrotérmica que ocorre na cavidade oral, as amostras
foram aquecidas em autoclave (marca Cristéfoli - Vitale Class) até a temperatura de 129
°C e pressao de 1,7 kg/cm2, permanecendo nessas condigoes durante de 10 (dez) horas.
Durante esse tempo, amostras permaneceram imersas em solucao salina 0,5g/L, sendo esse
volume constantemente mantido entre os ciclos. Na figura 23, mostram-se as amostras
posicionadas na autoclave. Nao houve interesse na avaliacdo da transformacao de fase da
zirconia ocorrida durante a degradacao. Por outro lado, buscou-se avaliar o comportamento

do revestimento polimérico.

Figura 23 — Amostras imersas em solucao salina posicionadas na autoclave para degrada-
¢ao.
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3.2.9 IMERSAO EM VINHO

As amostras foram imersas em vinho tinto, a temperatura ambiente, por 14 (qua-
torze) dias, com o objetivo de avaliar o efeito das bebidas corantes sobre a rugosidade e
mudanca de cor, com ou sem degradacao hidrotérmica em autoclave. Apo6s esse periodo,
as amostras foram lavadas em agua corrente por 1 min, e em lavadora ultrassonica por 15

min.

3.2.10 ENSAIO DE RESISTENCIA AO CISALHAMENTO

Foram realizados ensaios de resisténcia ao cisalhamento para quantificar a tensao
cisalhante maxima da interface de unido da tinta em poé e a zirconia. Os ensaios foram
realizados empregando a maquina universal de ensaios EMIC modelo DL.10000 (EMIC
Equipamentos e Sistemas de Ensaio Ltda, Brasil) do Laboratério de Ensaios Mecénicos do

Instituto Militar de Engenharia, com velocidade de 0,5 mm/min e célula de carga de 5000
N.

Para a execucao do referido ensaio, foram confeccionados corpos de prova formados
por duas amostras de zirconia sinterizadas de dimensoes diferentes (maior — 10 x 36mm e

menor —10 x 14mm), conforme imagens na figura 24.

Figura 24 — (A) Desenho esquematico do corpo de prova para ensaio de resisténcia ao
cisalhamento, e (B) imagem do corpo de prova posicionado na maquina de
ensaio (vista lateral).

Os corpos de prova foram divididos em trés grupos, preparados de acordo com os
procedimentos descritos na tabela 5. Cada corpo de prova era composto de duas amostras
pintadas (uma maior e outra menor) com suas faces pintadas voltadas uma para a outra.
Destaca-se que nenhum material adesivo foi colocado entre as superficies. O preparo das

superficies também foi apenas com acido fluoridrico (HF) a 10% por 1 min.

Para o célculo das tensoes cisalhantes maximas (MPa), foi usada a EQ. 3.3, sendo

a forca atuante no presente estudo a de compressao.
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Tabela 5 — Divisao e descritivo da preparacao das amostras para ensaio de cisalhamento.

GRUPO X / COR A Amostra (maior) — pintada em uma das faces

(com a cura em estufa);

Amostra (menor) - revestida com tinta em pé
em uma das faces (sem a cura em estufa);
Cada par de amostras foi colocado em contato,
sendo a face pintada da amostra maior voltada
para face revestida da amostra menor.

As duas amostras foram colocadas juntas para
curar em estufa a 200° C, por 10 min;

(CP 1, 2, 3, 4)

GRUPO Y / COR B

(CP 5, 6, 7, 8)

GRUPO Z / COR C

(CP 9, 10, 11, 12)

Fonte: Autora.

onde:

7 - Tensao cisalhante (MPa)

F - Forga aplicada (N)

A - Area da secio resistente (mm?)

A area foi calculada utilizando-se as imagens das amostras separadas apos o ensaio,

por meio do software ImageJ, como exemplificado na figura 25.

Figura 25 — Amostra maior do corpo de prova 6 (grupo Y) apos separagdo no ensaio de
resisténcia ao cisalhamento para analise da area de contato no ImagelJ.
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3.2.11 ANALISE DA RESISTENCIA AO RISCAMENTO LINEAR

A andlise da resisténcia ao desgaste dos revestimentos usados nesse estudo foi feita
por meio do ensaio de resisténcia ao riscamento linear, com base na norma ASTM G171-03.
Esse ensaio permite a verificacdo do comportamento dos materiais quanto ao atrito. O
ensaio consistiu em pressionar um indentador através da superficie das amostras, com
aplicagao de carga crescente. O ensaio foi realizado pelo INMETRO em 06 (seis amostras),
sendo duas de cada grupo/cor. Na figura 26, mostra-se uma representagao esquematica do

ensaio de riscamento linear.

? 1

!
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‘ !

Da— Area projetada > i

Diregdo da (sombreada) 4 ‘1. |
ferramenta -

VISTA SUPERIOR
VISTA LATERAL

Figura 26 — Representacao esquematica do ensaio de riscamento linear. Fonte: ASTM
(2009).

3.3 ANALISE ESTATISTICA

Os dados coletados foram armazenados em planilha eletronica e depois importados
e analisados no software estatistico, o Programa R, na sua versdo mais atualizada a época
das anadlises. O escopo principal da analise foi avaliar a diferenca entre as médias das
métricas das varidveis consideradas, frente as etapas de exposi¢ao das amostras (antes
da pintura, apds a pintura, apds a degradacao e apés a imersao) e os diferentes tipos
de coloragao (1/COR A, 2/COR B e 3/COR C). A significancia foi avaliada através de
Anélise de Varidncia (ANOVA), para comparar a distribui¢do de trés ou mais grupos de
amostras independentes. Entretanto, o resultado da ANOVA evidencia que a distribuigao
de pelo menos um dos grupos se difere das demais, mas nao indica entre quais grupos a
diferenca é significativa. Assim, utilizou-se o Teste de Tukey para comparagoes multiplas.
Em todos os testes utilizou-se o nivel de significincia de 5% (p < 0,05), como critério de

rejeicao de que nao existe diferenca entre os grupos analisados.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DO SUBSTRATO DE ZIRCONIA

4.1.1 Determinacdo da Densidade Relativa

Os valores de densidade relativa e densidade de massa aparente (média e o desvio
padrao) obtidos para as amostras analisadas, apds a sinterizac¢do, estao apresentados na
tabela 6.

Tabela 6 — Resultados da densidade relativa e densidade de massa aparente

DENSIDADE RELATIVA DENSIDADE DE MASSA
(% densidade teérica) APARENTE (g/cm?®)
MEDIA | DESVIO PADRAO | MEDIA | DESVIO PADRAO

99,899 0,274 6,064 0,0038

Fonte: Autora.

Todas as amostras apresentaram densidade relativa acima de 99 %, indicando que
a densificagdo obtida apds o tratamento térmico de sinterizagao foi satisfatoria, e que o

material apresenta um baixo percentual de porosidade.

4.2 CARACTERIZACAO DOS POS DAS TINTAS

4.2.1 Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

A fluorescéncia de raios X (FRX) ¢é uma técnica analitica ndo destrutiva que
permite identificar os elementos quimicos (nimero atémico maior que 12) presentes em
uma amostra (analise qualitativa) assim como estabelecer a proporcao (% peso) de que
cada elemento na amostra (andlise quantitativa). Com a fluorescéncia ¢ possivel analisar
elementos desde o Be (berilio) até o U (urénio) com concentracao de 100% de peso até

niveis de ppm.

Nas tabelas 7 e 8, sdo apresentados os resultados das andlises por fluorescéncia.
Nota-se que ambos os pds possuem maior quantidade de Ti (titdnio), possivelmente na
forma de rutilo, normalmente utilizado como corante branco em tintas. J& em segundo
lugar, na cor A, encontrou-se o elemento Ba (bério), e na cor B, o Ca (célcio), ambos

também utilizados como corantes pela industria de tintas.
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Tabela 7 — Resultado da analise por FRX da composi¢ao quimica da tinta branca.

COMPOSICAO QUIMICA DA TINTA BRANCA
Ti (%) | Ba (%) | Mg (%) | AL (%) | Si (%) | Outros (%)
77237 | 18,467 | 0.06 | 0,38 | 04 3,356

Fonte: Autora.

Tabela 8 — Resultado da andlise por FRX da composicao quimica da tinta bege.

COMPOSICAO QUIMICA DA TINTA BEGE
Ti (%) | Ca (%) | Mg (%) | Al (%) | Si (%) | Outros (%)
59,153 | 22,835 | 0,96 0,15 | 0,388 16,514

Fonte: Autora.

4.2.2 Reflectancia Total Atenuada no Infravermelho com Transformada de
Fourier (ATR-FTIR)

Da andlise por ATR-FTIR dos pés das tintas e do p6 da zirconia, obtiveram-se os

espectros na figura 27.
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Figura 27 — Espectros obtidos por ATR-FTIR do p6 da zirconia e das tintas bege e branca.
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O espectro da tinta branca apresenta tipicas bandas de absor¢ao observadas para

! encontra-se uma banda de absorcao de curta

uma resina epdxi. Entre 3600 e 3200 cm™
intensidade caracteristica da ligagdo OH, corroborando os resultados encontrados por
Fernandes et al.(67) (2018). Sua baixa intensidade estd relacionada ao baixo nimero de
grupos OH presentes nas moléculas dessa resina. Em seguida, encontramos em todas as
amostras ensaiadas picos baixos indicando as ligacoes C-H arométicas, entre os niimeros
de onda de 3100 e 2800 cm™~!. Novamente, entre 1780 e 1690 cm ™! todas as amostras
apresentaram picos relacionados a ligagoes quimicas C=0. Especificamente, para as
amostras de p6 de zirconia e tinta branca, em 1736 cm™! trata-se do grupo funcional
aldeido, enquanto na tinta bege, com um ntmero de onda um pouco menor, com 1717
cm ™!, trata-se de um grupo funcional éster, de acordo com os resultados obtidos por Koto

e Soegijono(68) (2019).

Para a tinta bege obter um pico de alta intensidade relacionado a grupos fucionais
éster é algo natural a estrutura quimica de sua resina, composta majoritariamente por
poliéster. Entretanto, para a tinta branca, que se trata apenas pela resina epoxi, ligagoes de
dupla “O” nao sao naturais a sua estrutura quimica, logo, supoe-se que o grupo funcional
aldeido encontrado pode estar relacionado & ac¢do microbiana desse material. A 1606 cm™!,
em alta intensidade na tinta branca e menor intensidade na tinta bege, observa-se uma
tipica banda da ligacdo aromdtica C=C, seguida por uma forte banda em 1508 cm™!,
caracteristica de um composto nitrogenado (N-O) que se repete em 1295 cm™! na tinta

branca.

Adiante, entre 1465 e 1365 cm~! sdo vistos pequenos picos de diferentes picos de
ligacoes C-H. Em, 1275 e 1200 cm™!, tanto na tinta branca quanto na bege, encontra-
se ligagdes C-O-C comumente encontrada em resinas poliméricas. Ainda em ambas as
tintas, tem-se uma banda em 1180 cm~! que pode ser relacionada tanto a um grupo
funcional éster ou alcool, seguida por outras pequenas bandas de grupos funcionais élcool.
Especialmente na tinta branca, encontra-se uma banda em 1036 cm™! relacionada a um
composto sulféxido (S=0) conhecido por sua caracteristica antimicrobiana em algumas
moléculas. As demais bandas entre 1000 e 650 cm™! indicam diferentes tipos de ligacoes
C=C e C-H, presentes em anéis aromaticos e outras estruturas comuns tanto nas resinas
ep6xi quanto nas resinas de poliéster.

I como banda corres-

Quanto ao po6 de zirconia, destaca-se um pico em 1736 cm™
pondente ao estiramento da ligacio C=0. Em 1100 cm™!, tem-se um pico caracteristico
da vibragao de estiramento das ligagoes C-O. Nao foi possivel nesses espectros de analises,
devido a abrangéncia da faixa de nimeros de onda utilizada, detectar os picos carateristicos
do modo de deformagao de ligacao Zr-Oo-Zr e estiramento assimétrico Zr-O, que estariam

em torno de 700-400cm—".



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO 52

4.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Da analise morfolégica por meio do MEV dos pds das tintas (branca e bege),

obtiveram-se as imagens das figuras 28 e 29.

Figura 28 — Morfologias do pé branco (cor A - epdxi) com aumentos de 250x e 1000x,
obtidas por MEV.

Figura 29 — Morfologias do p6 bege (cor B - poliéster/ep6xi) com aumentos de 250x e
1000x, obtidas por MEV.

Pode-se observar que as imagens ficaram pouco nitidas, devido a pouca condu-
tividade dos pods das tintas, e que as particulas tinhas tamanhos variados na escala
micrométrica. Além disso, comparando-se as imagens obtidas com o aumento de 1000x,
percebe-se que o po bege apresentou particulas menores que as do pé branco, o que pode

ter influenciado no grau de porosidade final do revestimento apos a cura.
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4.3 ANALISE DA MOLHABILIDADE

A molhabilidade (4ngulo de contato) das amostras foi quantificada antes e apds a
pintura, apés a degradacao hidrotérmica e apds a imersao em vinho, utilizando o método
da gota séssil, aplicando-se 5 (cinco) gotas em cada amostra. Os resultados dos dngulos de
contato, por grupo, sao mostrados nas tabelas 9 a 12 e representadas no grafico da figura
30 a 33.

Tabela 9 — Angulo de contato antes da pintura.

GRUPO/COR MEDIA (°) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 67,1 14,9
2/ COR B 72,2 5,0 0,79
3/ COR C 68,1 4,2
Fonte: Autora.
Tabela 10 — Angulo de contato apds a pintura.
GRUPO/COR MEDIA (°) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 80,7 2,0
2/ COR B 75,5 1,0 0,06
3/ COR C 77,3 2,8
Fonte: Autora.
Tabela 11 — Angulo de contato apés a degradacio.
GRUPO/COR MEDIA (°) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 82,2 1,6
2/ COR B 77,6 4,0 0,21
3/ COR C 80,0 2,3

Fonte: Autora.

Tabela 12 — Angulo de contato apds a imersdo em vinho.

GRUPO/COR | MEDIA (°) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 81,7 3,7
2/ COR B 79,5 5,0 0,67
3/ COR C 82,4 3,0

Fonte: Autora.
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Figura 30 — Valores médios dos angulos de contato antes da pintura.
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Figura 31 — Valores médios dos angulos de contato apés da pintura.
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Figura 32 — Valores médios dos angulos de contato depois da degradacao.
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Figura 33 — Valores médios dos angulos de contato apds a imersao.

A molhabilidade de uma superficie pode ser estimada pela tendéncia de um liquido
se espalhar em um substrato sélido, e é geralmente quantificada usando o angulo de
contato aparente. Em termos gerais, uma superficie é definida como hidrofébica quando
o angulo de contato ultrapassa 90°, e hidrofilica quando o referido angulo ¢ menor que
90°. Da analise dos resultados, observou-se que todas as amostras, independente da cor
utilizada para revestimento e do momento de analise, mantiveram-se hidrofilicas. Porém,
o angulo de contato tendeu a apresentar um aumento em todos os grupos, em todas as
etapas de analise. No entanto, ndo houve diferenca estatisticamente significativa entre os
valores observados (p>0,05). Tais resultados se assemelham aos encontrados por Noro et
al.(69) (2012) em amostras de zirconia tetragonal jateadas com particulas de alumina e

por Al-Radha et al.(70) (2012) com discos polidos de zirconia parcialmente estabilizada.

Varios trabalhos indicam que a molhabilidade influencia no desempenho de um
biomaterial. A boa molhabilidade do material usado para a confeccao de uma prétese
odontoldgica permite uma adequada agao dos produtos de higiene oral na remog¢ao mecanica
do biofilme, cuja presenga pode causar problemas gengivais (gengivite) ou até mesmo
perda Ossea grave (periodontite). Por outro lado, estudos in vivo demonstraram que,
significativamente, menos biofilme é formado sobre materiais com baixa energia livre de

superficie, ou seja, hidrof6bicos (71).

4.4 ANALISE DA RUGOSIDADE

A rugosidade superficial caracteriza-se pelas irregularidades geométricas deixadas
na superficie do material decorrentes do processo de fabricacdo ou mesmo defeitos apds
tratamento térmico. Pode ser quantificada através de parametros relacionados a altura
(amplitude) e largura (ou espagamento) das irregularidades, ou mesmo uma combinagao

desses atributos.
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O primeiro pardmetro selecionado para esse estudo foi o Ra (rugosidade média
aritmética) que consiste na média aritmética dos valores absolutos das ordenadas de
afastamento, dos pontos do perfil de rugosidade em relacdo a linha média, dentro do
percurso de medi¢ao. O segundo pardmetro selecionado para andlise foi o Pv (valores
médios de pico e vale medidos na amostra). De acordo com o estudo de Amarante et al.(37)
(2019), os valores do pardmetro Pv podem estar relacionados com defeitos que se estendem
mais profundamente no material, sendo mais indicado para avaliacao das propriedades

mecanicas dos materiais.

A andlise quantitativa da geometria tridimensional (3D) das amostras foi feita com
uso do perfilometro éptico digital. Os valores de rugosidade, de acordo com os parametros
Ra e Pv, foram obtidos antes e apds a pintura, apos a degradagao hidrotérmica e apos a
imersao em liquido corante. Mostram-se nas figuras 34 e 35 as imagens 3D obtidas para

uma das cores.

um m
2 4500000 +5.00000

Figura 34 — (A) Imagem 3D da rugosidade superficial de uma amostra antes da pintura, e

(B) apés a pintura (COR A).

Hm
fj+5.00000

Figura 35 — (A) Imagem 3D da rugosidade superficial de uma apés a degradacao hidrotér-
mica, e (B) apds a imersao em vinho (COR A).
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Os valores médios obtidos dos parametros avaliados em cada amostra, além do
desvio padrao dentro dos grupos, e o valor de P, comparando-se os resultados do grupos
entre si, estao descritos nas tabelas 13 a 20, e representados nos graficos das figuras 36 a
43.

Tabela 13 — Rugosidade (Ra) por grupo antes da pintura.

GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 0,39 0,04
2/ COR B 0,56 0,17 0,21
3/ COR C 0,60 0,16
Tabela 14 — Rugosidade (Ra) por grupo apds a pintura.
GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 0,16 0,04
2/ COR B 0,19 0,04 0,25
3/ COR C 0,20 0,02
Tabela 15 — Rugosidade (Ra) por grupo apds a degradagao.
GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 0,13 0,01
2/ COR B 0,20 0,06 0,26
3/ COR C 0,14 0

Tabela 16 — Rugosidade (Ra) por grupo apés a imersao em vinho.

GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO P
1/ COR A 0,12 0,03
2/ COR B 0,49 0,10 0,001
3/ COR C 0,17 0,04
Tabela 17 — Rugosidade (Pv) por grupo antes da pintura.
GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 10,4 3,0
2/ COR B 13,7 1,41 0,23
3/ COR C 13,9 2,7




Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO

o8

Tabela 18 — Rugosidade (Pv) por grupo apés a pintura.

GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 9,12 1,46
2/ COR B 7,09 1,69 0,41
3/ COR C 6,60 3,23

Tabela 19 — Rugosidade (Pv) por grupo apés a degradacao.

GRUPO/COR | MEDIA (ym) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 7,2 0,9
2/ COR B 9,5 1,1 0,04
3/ COR C 11,0 0,4

Tabela 20 — Rugosidade (Pv) por grupo ap6s a imersao em vinho.

GRUPO/COR

MEDIA (pm)

DESVIO-PADRAO P

1/ COR A

6,0

0,7

2/ COR B

22.9

3,0

0,001

3/ COR C

16,3

1,2

RUGQOSIDADE Ra (um) ANTES DA PINTURA

1,00
0,9-_
0,8 !
0.7 .
0.6;

0,5 A

0,4 -

0,3

0,2

0.1

CORA
. CORB

CORC

Figura 36 — Valores médios de Rugosidade (Ra) antes da pintura.
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Figura 37 — Valores médios de Rugosidade (Ra) apés da pintura.
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Figura 38 — Valores médios de Rugosidade (Ra) apds a degradacao.
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Figura 39 — Valores médios de Rugosidade (Ra) apds a imersao.
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Figura 40 — Valores médios de Rugosidade (Pv) antes da pintura.
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Figura 41 — Valores médios de Rugosidade (Pv) apds da pintura.
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Figura 42 — Valores médios de Rugosidade (Pv) apds a degradagao.
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Figura 43 — Valores médios de Rugosidade (Pv) apds a imersao.

Os valores médios de rugosidade Ra encontrados nas amostras antes da pintura
sao semelhantes aos encontrados por Candido et al.(72) (2014) e Penteado et al.(73)
(2016) em seus estudos com zirconia policristalina tetragonal (Y-TZP). Apés a pintura, os
valores médios diminuiram, sendo esse comportamento ja esperado devido a aplicacao do
revestimento. O mesmo comportamento foi observado por Mangetti et al.(74) (2018) ao

submeter discos de zirconia monolitica ao glazeamento.

Apos a degradagao hidrotérmica, porém, ha uma diferenca no comportamento da
tinta de cor B (hibrida). Os valores de Ra, diferentemente da cor A (epdxi) e C (mistura
das outras duas), aumentaram, porém nao de forma significativa. Apés a imersao em vinho,
tanto as amostras pintadas com a cor B, quanto as amostras pintadas com a cor C, tiveram
seus valores de Ra aumentados, diferentemente das amostras pintadas com a cor A. Nessa
ultima situagdo, houve uma diferenca estatisticamente significativa no comportamento das
trés cores. Esse comportamento pode estar relacionado a presencga de poliéster em maior
quantidade na composi¢cao do p6 das cores B e C, ou ainda, pela microtexturizacao do
po da tinta B. Quanto ao parametro Ra, s6 houve diferenca estatisticamente significativa

(p<0,05) apds a imersdao em vinho.

Analisando os valores do pardmetro Pv, observou-se o0 mesmo comportamento de
reducgao dos valores médios apds a pintura, independentemente da cor utilizada. No entanto,

apos a degradacao hidrotérmica e imersao em vinho, seus valores médios aumentaram,
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tanto para as amostras pintadas com a tinta de cor B, como as amostras pintadas com a

tinta de cor C, mostrando que houve diferenca estatisticamente significativa (p<0,05).

O aumento da rugosidade superficial de uma coroa protética nao é desejado
porque isso poderia levar ao aumento da formacao e maturacao do biofilme, causando
doengas bucais como gengivite ou periodontite (71). Pequenas irregularidades na superficie
do material restaurador podem atuar como pontos iniciais para adesao e colonizacao
bacteriana, protegendo-as de for¢as mecénicas de remogao do biofilme (75). Além disso,
pigmentos advindos da dieta do paciente podem levar ao escurecimento da prétese e perda

da aparéncia estética inicial.

45 PINTURA

Todas as amostras foram pintadas conforme descrito anteriormente. Apds a deposi-
¢ao da tinta em pd na superficie das amostras, elas foram levadas para a estufa a 200° C
por 10 min para completa cura da tinta. Mostra-se na figura 44 o aspecto das amostras
pintadas (apés processo de cura). Nota-se a diferenca entre as trés coloragoes utilizadas,

além da texturizagao da cor B (figura 45).

Figura 44 — Aspecto final das amostras pintadas (ambas da cor B).

GRUPO 1 GRUPO 2 GRUPO 3

Figura 45 — Aspecto final das amostras pintadas dos trés grupos.
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4.6 MEV/EDS

Da analise das superficies por microscopia eletronica de varredura, obtidas apds
a pintura e apés a degradacgao hidrotérmica seguida de imersao em vinho, resultaram as
imagens das figuras de 46 e 47, onde se observa claramente o aspecto microparticulado da
tinta da cor B, além da presenca de maior nimero de microcavidades para essa tinta apés

degradacao/imersao.

Figura 46 — (A) Morfologia da superficie da amostra pintada com a cor A, e (B) morfologia
da superficie da amostra pintada com a cor A, apés degradacao hidrotérmica
e imersao em vinho, ambas com aumento de 1.000 x.

Figura 47 — (A) Morfologia da superficie da amostra pintada com a cor B, e (B) morfologia
da superficie da amostra pintada com a cor B, apds degradagao hidrotérmica
e imersao em vinho, ambas com aumento de 2.500 x.

Da andlise quimica qualitativa e semiquantitativa das superficies pintadas, foram
obtidos os resultados mostrados nas figuras 48 e 49. A presenca de Au no espectro deve-se
tao somente ao processso de recobrimento para andlise no MEV. A andlise por FRX
confirma a presenga de Al e Si na cor A (tinta epdxi branca), bem como a presencga de Mg
e Si na cor B (tinta poliéster/epdxi bege). J& o elemento F, devido ao seu niimero atdmico,
nao pdde ser detectado por meio de FRX. O %at Si na cor A foi de 3,37, e j& para a cor B

foi de 3,1, o que corrobora os valores percentuais encontrados no FRX.
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Figura 48 — Resultado da analise por EDS da amostra pintada com a cor A.
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Figura 49 — Resultado da anélise por EDS da amostra pintada com a cor B.

4.7 ANALISE DA COR

A estabilidade de cor dos materiais restauradores é um dos fatores criticos no sucesso
de qualquer tratamento reabilitador estético. Nesse sentido, varios estudos buscaram testar

a estabilidade de cor desses materiais por meio da imersao em meios liquidos presentes na

dieta (76).

As cores das amostras foram avaliadas apos a pintura, degradacao hidrotérmica e
imersdo em vinho. Os valores obtidos, de acordo com a escala CIE LCh, foram convertidos
pelo préprio equipamento para a escala CIE Lab. A colorimetria permite a mensuragao
da mudanca de cor de forma quantitativa, eliminando a subjetividade da comparacao
visual. Mostram-se, na figura 50, os valores médios obtidos de AE por grupo, nos diferentes
momentos de andalise. Para andlise dos resultados utilizou-se a mesma classificacao que
Oliveira et al.(9) (2022): AE<1 (mudanca de cor imperceptivel), 1<AE<3.3 (mudanca de

cor aceitdavel), e AE>3.3 (mudanga de cor inaceitavel).

Da andlise dos resultados, observou-se que a cor A (tinta epdxi) mostrou menores
valores de variacao de cor, tanto entre a pintura e a degradacao, quanto entre a degradagao

e a imersao em vinho. Esses resultados podem estar relacionados a composi¢ao quimica
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Figura 50 — Valores médios de AE dos grupos.

com predominancia de epdéxi da tinta da cor A, o que teria permitido maior estabilidade de
cor e melhor desempenho. Pode-se ainda deduzir que, correlacionando-se os dados obtidos
na andlise de cor com as imagens de MEV apds a degradagao e imersao em vinho, a
superficie do revestimento da tinta da cor B (70% poliéster e microtexturizada) apresentou
mais irregularidades que poderiam favorecer a penetracao de corantes do vinho, tornando

a alteracao de cor mais intensa.

Varios estudos tém demonstrado que o alcool facilita a coloraciao pela degradagao
da matriz resinosa das resinas compostas. Abu-Bakr et al.(77) (2000), em seu estudo
sobre estabilidade de cor em materiais odontolégicos & base de resina (compomero, resina
composta e ionémero de vidro modificado por resina), concluiram que todos os materiais
estudados foram susceptiveis a alteracao de cor, e os espécimes imersos em meio alcodlico
tiveram os maiores valores de alteracao de cor. Comportamento semelhante foi observado
por Kang et al.(78) (2020) em seu estudo com discos de compésitos hibridos (matriz
resinosa) ap6s quatro semanas de imersao em vinho tinto. Todos os espécimes apresentaram

modificagoes significativas de cor.

4.8 ENSAIO DE RESISTENCIA AO CISALHAMENTO

A adesao é um fendmeno de atragao superficial entre materiais distintos, obtida
por meios quimicos, fisicos, mecanicos ou até mesmo a combinagao desses (79). Dentre os
testes que preveem o desempenho clinico da resisténcia de uniao entre dois materiais, os
mais relatados pela literatura sao: cisalhamento, microcisalhamento, tracao e microtracao
(80). O teste de cisalhamento é um dos testes de resisténcia de unido mais utilizados na
literatura (74).
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A forga de unido entre a tinta em p6 e a zirconia foi quantificada por meio do ensaio
de resisténcia ao cisalhamento, avaliando assim a eficiéncia da adesao entre a zirconia
(Y-TZP) e o recobrimento com tinta em p6 proposto nesse estudo. O sucesso clinico dessa
nova técnica depende de uma uniao confidvel entre o substrato ceramico e o recobrimento

polimérico, semelhantemente ao que se busca na uniao da zirconia com cimentos resinosos
(81).
Os resultados das forgas maximas até o cisalhamento sao apresentados nas figuras

51 a 53.
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Figura 51 — Forca de compressao maxima até a separagao das amostras por cisalhamento
(GRUPO X - COR A).
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Figura 52 — Forca de compressao maxima até a separagao das amostras por cisalhamento
(GRUPO Y — COR B).
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Figura 53 — Forca de compressao maxima até a separagao das amostras por cisalhamento

(GRUPO Z - COR Q).

No gréfico da figura 54 e na tabela 21, estao representadas as tensoes cisalhantes

maximas por grupo. As tensoes cisalhantes maximas foram calculadas a partir dos valores

de forca maxima e area de contato, sendo essa ultima obtida por meio do software ImageJ.
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Figura 54 — Tensao cisalhante maxima (MPa) por grupo

Tabela 21 — Resultados da tensao cisalhante méxima por grupo.

GRUPO/COR | MEDIA (MPa) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 7,3 0,6
2/ COR B 243 3,1 0,03
3/ COR C 31,5 8,2

Fonte: Autora.
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Em todos os grupos, um corpo de prova fraturou antes que as amostras (maior e

menor) se separassem (figura 55). Mostra-se na figura 56 o aspecto de um corpo de prova

apoOs as amostras se separarem durante o ensaio de cisalhamento.

Figura 55 — Aspecto das amostras que fraturaram antes de se separarem no ensaio de
resisténcia ao cisalhamento (uma de cada grupo).

Figura 56 — Aspecto das amostras ap0s separacao no ensaio de resisténcia ao cisalhamento.
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Da analise dos resultados, observou-se maior tensao cisalhante média nas cores B e
C, com diferencga estatisticamente significativa em relagao a cor A (p>0,05). Tais resultados
podem estar relacionados com a microrrugosidade da tinta hibrida (poliéster/epoxi) da
cor B, também presente na cor C. A maior rugosidade aumenta o coeficiente de atrito,

consequentemente, aumenta a forga maxima necessaria para separar as duas amostras.

Os resultados das amostras pintadas com a cor A foram bem préximos aos encon-
trados por Ribeiro et al.(82) (2016) em seu estudo com amostras de zirconia jateadas
com éxido de alumimio, utilizando o cimento resinoso PanaviaTF 2.0 (Kuraray, Kurashiki,
Japao), considerado um cimento adesivo de alto desempenho para préteses odontolégicas.
Também foi maior que alguns valores encontrados por Yue et al.(83) (2019), em seu estudo
com amostras de Y-TZP submetidas a tratamento de superficie com jateamento de 6xido
de aluminio e primer a base de 10-MDP (10-metacriloiloxidecil di-hidrogénio fosfato). J&
os valores médios de resisténcia ao cisalhamento das amostras pintadas com as cores B e

C mostraram resultados superiores aos encontrados por Paula et al.(84) (2017) , Go, Shin

e Park(85) (2019) e Silveira(86) (2022).

4.9 ANALISE DA RESISTENCIA AO RISCAMENTO LINEAR

A perda progressiva de material causada pelas interagoes dinamicas entre duas
superficies em contato é conhecida como desgaste (87). O desgaste ¢ uma das formas mais
severas de degradagao dos materiais (88). O desgaste dos materiais restauradores é algo
esperado na cavidade oral e pode ter duas principais consequéncias: 1) efeitos estéticos que
comprometem a aparéncia dos dentes restaurados, devido a mudanga de cor, e 2) efeitos
funcionais que alteram a relagao entre o dente tratado e o antagonista e/ou dente e dente
adjacente, promovendo fendmenos de movimentacao dentaria com possiveis consequéncias

a articulacdo temporomandibular (ATM) (89).

A forga de atrito estd sempre presente quando uma forga é aplicada a dois corpos
em contato e atua no sentido contrario ao do movimento (90). Considerando que, no
ambiente oral, os materiais restauradores estao sempre sujeitos ao atrito e a degradacao
resultante do desgaste, torna-se imprescindivel avaliar o desempenho do revestimento com

tinta em po proposto nesse estudo quanto a sua resisténcia ao desgaste.

Do ensaio de resisténcia ao riscamento linear, obtiveram-se os resultados represen-
tados nas figuras de 57 a 59. A forga aplicada (curva em azul - Fz) aumenta linearmente
com o deslocamento. (L). A curva em laranja (Fx) é a forga resistiva, a curva em amarelo
(Fx/Fz) ¢ a resisténcia ao atrito ¢ a curva em cinza (Z) ¢ a profundidade. Maior Z denota
menor resisténcia a deformagao, ou superficie mais maleavel. Um ponto de mudanca no
comportamento ao longo de L significaria quebra do revestimento. Porém, pelas observagoes

visuais, nao foi possivel identificar uma mudanca de comportamento nitida.



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO 71

e
ST P PR T TR PR
\

I
|

o
o
.
in
_|
i
o
o
=
in
W
[

15 zB
-Fiffr —32

Figura 57 — (A) Resultado do ensaio de resisténcia ao desgaste da amostra 4, e (B) da
amostra 5 (GRUPO 1/COR A - tinta epdxi).
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Figura 58 — (A) Resultado do ensaio de resisténcia ao desgaste da amostra 9, e (B) da
amostra 10 (GRUPO 2/COR B - tinta poliéster/epdxi).

Nos graficos das figuras 60 a 62, estdo representados os valores, por grupo, da forca

resistiva, resisténcia ao atrito e profundidade do risco, respectivamente.
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Figura 59 — (A) Resultado do ensaio de resisténcia ao desgaste da amostra 14, e (B) da
amostra 15 (GRUPO 3/COR C).
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Figura 60 — Grafico comparativo dos valores médios por grupo (forga resistiva).
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Figura 61 — Grafico comparativo dos valores médios por grupo (resisténcia ao atrito).
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Figura 62 — Grafico comparativo dos valores médios por grupo (profundidade do risco).

Nas tabelas 22 a 24, estao representados os resultados por grupo. Em todos os

parametros avaliados, observou-se que nao houve diferenca estatisticamente significativa.
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Tabela 22 — Resultados da forga resistiva maxima (Fx) por grupo.

GRUPO/COR | MEDIA (Fx) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 5,25 0,64
2/ COR B 6,80 0,42 0,09
3/ COR C 5,85 0,07

Fonte: Autora.

Tabela 23 — Resultados da profundidade do risco (Z) por grupo.

GRUPO/COR | MEDIA (Z) HDESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 0,09 0,04
2/ COR B 0,05 0,00 0,05
3/ COR C 0,16 0,01

Fonte: Autora.

Tabela 24 — Resultados da resisténcia ao atrito (Fx/Fz) por grupo.

GRUPO/COR | MEDIA (Fx/Fz) | DESVIO-PADRAO | P
1/ COR A 0,45 0,22
2/ COR B 0,61 0,30 0,55
3/ COR C 0,35 0,01

Fonte: Autora.

Os materiais poliméricos apresentam baixos coeficientes de atrito, o que os torna
excelentes para aplicagoes onde o atrito e o desgaste devem ser considerados (48). De acordo
com Kawakame e Bressan(87) (2000), os coeficientes de atrito em polimeros deslizando
contra eles mesmos, contra metais ou ceramicas estdo na faixa de 0,1 a 0,5. Os resultados

encontrados nesse estudo estao bem préximos a essa faixa.

Da anédlise dos resultados, destaca-se que os maiores valores de Fx (forga resistiva)
e de Fx/Fz (resisténcia ao atrito) foram das amostras do grupo 2 (cor B). Tal desempenho
da tinta da cor B (hibrida e microtexturizada) pode ter relagdo com a presenca de poliéster,
bem como pela microtexturizagao da superficie dessa tinta, o que aumentaria a energia
livre de superficie, e o coeficiente de atrito. Além disso, a profundidade do risco foi muito

semelhante entre os grupos, nao havendo diferenca estatisticamente significativa.
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5 CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos nesse estudo, pode-se concluir que:

1. A técnica de recobrimento de zirconia tetragonal para uso odontolégico com tinta

em po polimérica demonstrou ser viavel;

2. O recobrimento polimérico nao alterou o carater hidrofilico do substrato de zirconia,
porém, tanto o recobrimento a base de epdxi, quanto o hibrido (poliéster/epdxi),

aumentaram os valores absolutos dos angulos de contato;

3. Ap0s a pintura, os valores médios de rugosidade Ra e Pv diminuiram, independente
da tinta usada. Porém, tanto apds a degradacao hidrotérmica, quanto apos a imersao
em vinho, os valores de Ra das amostras com recobrimento hibrido (cores B e C)
tenderam a aumentar. S6 houve diferenca estatisticamente significativa (p<0,05)

apos a imersao em vinho;

4. Quanto a variagao da cor, observou-se que a cor A (tinta epdxi) mostrou menores
valores de variacao de cor, tanto entre a pintura e a degradacao, quanto entre a

degradagao e a imersao em vinho;

5. No ensaio de resisténcia ao cisalhamento, os resultados obtidos mostraram valores
compativeis com trabalhos que avaliaram a unido da zirconia com os cimentos
resinosos mais utilizados na pratica odontolégica, demonstrando que a uniao tinta em
pé/zirconia é forte e segura. Além disso, a tinta hibrida mostrou melhor desempenho

geral que a tinta epoxi;

6. Da analise de resisténcia ao riscamento linear, a tinta hibrida apresentou maiores
valores de resisténcia ao atrito que a tinta epdxi, nao havendo, porém, diferenca

estatisticamente significativa (p>0,05);

7. De um modo geral, a tinta epdxi demonstrou melhor desempenho que a tinta

poliéster /epoxi.
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6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Ao final desse trabalho, enumeramos algumas sugestoes de trabalhos futuros, a fim
de melhor caracterizar e explicar a técnica proposta:
1. Caracterizar o substrato de zirconia por meio de MEV e DRX;
2. Analisar a liberacao de fons do revestimento durante a degradacao (ISO 6872);

3. Avaliar a espessura do recobrimento polimérico, comparando mais de um tipo de

polimero;

4. Avaliar a translucidez das amostras pintadas, utilizando para isso amostras de

espessuras menores;

5. Explicar o mecanismo de uniao da zirconia com a resina do revestimento, utilizando

nimero maior de amostras;

6. Comparar o desempenho da zirconia recoberta com polimero com a zirconia pigmen-

tada com 6xidos ou com outros métodos de coloragao;

7. Avaliar o desempenho dessa técnica de recobrimento para ligas metalicas utilizadas

em outras proteses odontologicas.
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